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1. OBJETIVO Y ALCANCE.
11 Objetivo

Este procedimiento describe la metodologia para la estandarizacion de soluciones y la
cuantificacién de la produccién de diéxido de carbono (CO,) en muestras de compost durante
el ensayo de biodegradabilidad. EI CO, medido es un subproducto de la respiracion aerobia de
los microorganismos responsables de la degradacion del material en condiciones de
compostaje.

La cuantificacion de CO, se realiza inicialmente de manera semanal 0 quincenal desde el inicio
del ensayo, periodo en el cual se observa una mayor actividad microbiana reflejada en un alto
consumo de O, y una elevada produccién de CO,. Esta tendencia se mantiene hasta que el
sistema alcanza la estabilizacion del compost, momento en el cual la produccion de CO,
disminuye debido a la reduccion de la microbiota acompafiante.

El CO, se determina mediante la titulacion del hidréxido de bario [Ba(OH),] 0,024 N con acido
clorhidrico (HCI) 0,05 N. Para garantizar la precision y confiabilidad del analisis, las soluciones
empleadas se estandarizan previamente utilizando patrones primarios o soluciones
estandarizadas, ya sean de origen comercial o preparadas en el laboratorio.

En este caso, el acido clorhidrico se estandariza con carbonato de sodio como estandar
primario, mientras que el hidroxido de bario se estandariza utilizando una solucién de HCI 0,05
N previamente estandarizada.

12 Alcance.
Métodos de Prueba Método de Técnica o Método
referencia
Este método de prueba se realiza para
determinar la produccién de diéxido
de carbono (CO2) presentes en ASTM D5338-
muestras de compost sélidas o 15:2021 Titulacién

semisolidas con alto contenido de
materia organica
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2. DEFINICIONES Y NOTACIONES.

21

Definiciones.

Calibracion [1]. Operacion que, bajo condiciones especificadas, en un primer paso,
establece una relacion entre los valores de las magnitudes con su incertidumbre de
medicidn provista por patrones de medicion y las indicaciones correspondientes con
incertidumbres de medicion asociadas y, en segundo paso, usa esta informacion para
establecer una relacién para obtener un resultado de medicion de una indicacion.

Desviacion Estandar Relativa (DSR%) [1]. Estimador del grado de dispersion de
medidas repetidas. Se calcula como:

D
DSR% = s 100

Donde: D. S. es la desviacion estandar de las réplicas y X es el promedio de estas

Error relativo porcentual (E. R. %) [1]. Estimador del sesgo de una medicién. Se calcula
como:
X — Xref

0 = op— 7
b% = E.R% Xref * 100

Donde 100 es el valor tedrico o aceptado como verdadero y es el promedio de estas.

Ensayo/prueba [2]. Determinacién de una o mas caracteristicas de acuerdo con un
procedimiento

Procedimiento [2]. Forma especificada para llevar a cabo una actividad o un proceso.

Compost [4]: Material resultante de la descomposicion aerdbica de materiales orgénicos
de origen natural, obtenida mediante un proceso de descomposicion bioldgica.

Cantidad tedrica de diéxido de carbono desprendido (THCO.) [4]: Cantidad tedrica
maxima de didxido de carbono desprendida después de oxidar completamente un
compuesto quimico, calculada a partir de la formula molecular y expresada como
miligramos de dioxido de carbono desprendidos por miligramo o0 gramo de compuesto
de prueba.

fase de latencia, periodo de latencia [5]: Tiempo, medido en dias, desde el comienzo
de un ensayo hasta que se logra la adaptacion y/o
selecciobn de los microorganismos de degradacion y hasta que la tasa de
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biodegradabilidad de un compuesto quimico o materia organica ha alcanzado alrededor
del 10% del nivel maximo de biodegradacion.

Dioxido de carbono (CO2) [6]: es un gas inodoro, incoloro, ligeramente acido y no
inflamable. Es soluble en agua cuando la presion se mantiene constante, y esta formado
por una molécula lineal de un atomo de carbono ligado a dos &tomos de oxigeno, de la
formaO=C=0.

22 Notaciones.
Para propositos de este documento, se hacen las siguientes consideraciones:

“Laboratorio”: se refiere al laboratorio AOXLAB S.A.S.
“Servicios”: para referir a los servicios de ensayo que el Laboratorio ofrece.
“jtem”: se refiere a los objetos o materiales bajo ensayo

3. REFERENCIAS.

[1] VIM: 2012, International vocabulary of metrology -- Basic and general concepts and
associated terms.

[2] ISO 9000:2015 Quality management systems — Fundamentals and vocabulary.

[3] Lipps, W R., Baxter, T. Braun E. (2023) Standard methods for the examination of water and
wastewater. 24" edition. Washinton, D.C., American Public Health Association, (2320 B.
Titration Method).

[4] Official Methods of Analysis of AOAC INTERNATIONAL (2023) 22nd Ed., AOAC
INTERNATIONAL, Gaithersburg, MD, USA, Official Method 996.06.

[5] ASTM D5338-15:2021 Standard Test Method for Determining Aerobic Biodegradation of
Plastic Materials Under Controlled Composting Conditions Incorporating Thermophilic
Temperatures

[6] Plan Estadistico Nacional (PEN) 2021-2024. (2021). CO2 (Dioxido de carbono).

4 DESARROLLO
4.1 Fundamentos del método

Los microorganismos, en presencia de oxigeno (O,) y del carbono (C) disponible en el compost
y las muestras, metabolizan este Ultimo para generar diéxido de carbono (CO,), agua, sales y
otros compuestos como parte de su metabolismo celular. Durante este proceso, la
biodegradacién del material ensayado se inicia y el CO, producido de forma continua es
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capturado por una solucién de hidroxido de bario (0,024 N) ubicada en la unidad GAA (Gas
Absorption Attachment), la cual esta acoplada al reactor. En esta etapa, el CO, reacciona con el
hidroxido de bario en una reaccion acido-base, formando carbonato de bario (BaCOs).

CO; + Ba(OH), — H,0 + BaCOs

Para determinar la cantidad de CO2 se utiliza la diferencia en mililitros del titulante, entre las
muestras de ensayo y el blanco Ba(OH).

El carbonato de bario (BaCOs) formado es insoluble y se precipita. La cantidad de hidréxido de
bario (Ba(OH),) restante en la solucion se determina mediante una valoracion acido-base con
HCI, utilizando fenolftaleina como indicador, de acuerdo con la siguiente ecuacion:

Ba (OH), + 2HCL—> BaCl, + 2H,0

A partir de las ecuaciones anteriores, se puede observar que la cantidad de mmol de CO,
producido se calcula como:

mmoles de HCI

mmoles de CO, = mmoles de Ba (OH), iniciales — .

4.2 Equipos

Para realizar el ensayo se utilizan los siguientes equipos clave:

Equipos

Bureta 25 mL

Balones aforados 100 mL

Plancha de agitacion

Beaker 200 mL

Beaker 2000 mL

Probeta 100 mL

Probeta 200 mL

pH-metro

4.3CONDICIONES GENERALES

4.3.1 Revision general.

Al recibirse la muestra en el Laboratorio, ésta es inspeccionada con el fin de verificar que las
condiciones de cantidad, empaque y preservacion se mantienen, conforme lo indicado en el
procedimiento PROC-TC- QB Raeciniar kodbkasagy iIaniar kockirkagidchl de los items bajo
servicio”.

Antes de iniciar el andlisis, se debe verificar que se cuenta con minimo 10 gramos de muestra
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pararealizar este analisis.

En caso de que la muestra no presente alguna de estas condiciones, informar de inmediato
allider comercial através del coordinador técnico

4.3.2 Estabilizacion.

Los items de ensayo, patrones y controles de calidad deben atemperarse con suficiente
antelacion de tal manera que se encuentren en equilibrio térmico con el ambiente en el cual se
ejecutaran los ensayos.

La balanza analitica y otros equipos electronicos que realicen mediciones de alguna
magnitud correspondiente a condiciones de influencia en la ejecucion del ensayo deben
encenderse por lo menos media hora antes de su uso.

4.3.3 Verificacion de equipos.

Antes de iniciar el ensayo, debe verificarse que el estado de funcionamiento de los equipos
sea adecuado. Esto puede llevarse a cabo revisando que cuenten con la etiqueta de
mantenimiento vigente y que estos no tengan alguna etiqueta que lo identifique como
“Fuaadbksnidd. Adnas and aeoand a d sslleed aartrd dbuso doanragsrars=l0s
ultimos registros consignados en el formato FOR-TC-017, con el propdsito de verificar que no se
han registrado fallas en el funcionamiento. Si algiin equipo es utilizado para la medicion de
alguna magnitud de influencia en el ensayo, este debe estar calibrado. Por tanto, se debe
verificar la etiqueta de calibracion adherida a este, y comprobar que se encuentre vigente.

Asi mismo, debe verificarse que se haya realizado y registrado la verificacion diaria de la balanza
analiticaen el formato FOR-TC-005

Ademas de lo anterior, debe verificarse la fecha de expiracion de los patrones, materiales de
referencia y controles de calidad empleados en el ensayo con el fin de evitar el uso de materiales
vencidos. Verificar que todos los reactivos preparados en el laboratorio al momento de
realizar el ensayo o los que se encontraban almacenados se encuentren identificados
conforme al formato FOR-TC-024 “Formato para rotular reactivos elaborados en el
ldmnaraids, nesocdha escara e radg raarondiad regaedoavisar alaDireccion Técnica

através del coordinador técnico.

4.3.4 Manejodelamuestra.

Durante el almacenamiento y ensayo de la muestra esta debe permanecer
herméticamente cerrada, con el fin de no alterar la concentracion de CO2 en el en la
solucion ya que se fija el dioxido de carbono atmosférico. La identificacion, manejo,
transporte, almacenamiento y descarte de la muestra, deben realizarse de acuerdo con os
lineamientos establecidos en el procedimiento PROC-TC-008 Procedimiento de
aseguramiento de integridad de las muestras bajo servicio.

4.3.5 Medidasde seguridad.
Durante el analisis tener en cuenta que se debe seguir el procedimiento aqui descrito sin modificaru
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omitir ningun paso.

Tener en cuenta las instrucciones dadas en el reglamento interno de trabajo PROC-GC- 015
Reglamento Interno AOXLAB S.A.S, capitulo XIII.

4.4 INSTRUCCIONES DE ENSAYO.
4.4.1 Patronesyequiposde medicion

Equipos de medicion
e Bureta
e Balanza analitica con resolucion de 0.1 mg
e Transfer pipetas de 1000 pLy 10 mL
e pH-metro

Materiales y consumibles
e Micro espatula metalica
e Puntas para transferpipeta de 1000 pLy 10 mL.
e Beaker de 200 mL /2000 mL
e Probeta 100 mL/ 200 mL

Reactivos y soluciones
e Hidroxido de bario 0,024 N (Ba (OH),)
e Ftalato acido de potasio (CgHsKO,)
e Carbonato de sodio (Na.COs)
e Acido clorhidrico 0,05 N (HCL)
e fenolftaleina

4411 Preparacion de soluciones

4.4.1.1.1 Solucion estandar primario carbonato ae sodlio (Na-COs) (0,05 N)
Secar de 0,3a0,5 g del estandar primario carbonato de sodio a 250°C por 4 horas y enfriar en un
desecador. Pesar 0,25 +/- 0,02 g transferir a un matraz volumétrico de 100 mL disolver muy bien el
reactivo con agua destilada y luego aforar no mantener por mas de una semana.

4.4.1.1.2 Solucionestandar acido clorhidrico HCL (0,05N)

Partiendo de una concentracién de 0,1 N/mol/L tomar 100 mL con una probetay llevar a
aforo en un balén de 200 mL para obtener una concentracion de 0,05 N/mol/L

4.4.1.1.3 Solucién Hidroxido de bario Ba (OH). (0,024 N)

Pesar 8 g de hidréxido de bario Ba (OH), disolviendo en dos litros de agua destilada filtrar y
al almacenar previniendo la absorcion de CO2 del aire en caso de que cuente con

Documento controlado, prohibida su reproduccion parcial o total sin autorizacion. Pagina 10 de 15
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hidréxido de bario octahidratado (Ba(OH),*8H20) Pesar 14,73 g de para dos litros de agua
desionizada, filtrar a través de papel filtro y almacenar en recipiente cerrado, de manera que se evite
la absorcion de CO2 del ambiente, garantizando que se mantenga en el minimo de formacién de
sedimentos.

Nota: debido a la que la produccion de CO2 suele ser elevada al inicio del montaje se
recomienda preparar una solucion de Ba (OH), doble de la normalidad

4.4.2 Procedimiento de estandarizacion Acido clorhidrico (HCL)

e Enunvaso de precipitados afiadir 40 mL Solucion estandar primario carbonato de sodio
(Na,COs) (0,05N)y agregar 60 mL de agua tipol

e Titular con la solucién de &cido clorhidrico (HCL 0,05N) hasta llevar a un pH de 5,0
retire los electrodos y lave en el mismo beacker

e Calentar la solucion suavemente hasta ebullicién durante 3 a 5 minutos tapada con
un vidrio reloj, enfriar a temperatura ambiente

e Enjuagar el vidrio reloj sobre el mismo beacker

e Acabar de titular hasta punto de inflexion

4.4.3 Procedimiento de estandarizacion hidréxido de bario Ba (OH),
e Tomar 40 mL de solucion hidroxido de bario
e Agregar 3 gotas de fenolftaleina (en caso de que no se halla afiadido
e Titular con la solucién HCL 0,05 N previamente estandarizada hasta un pH de 4,5

Nota: Este proceso debe ejecutarse en el menor tiempo posible para prevenir la formacion de
carbonato de bario debido a la reaccién del hidroxido con el CO, atmosférico.

4.5 INFORME

451 Registrodedatosprimarios
Los datos seran registrados en el formato “FOR-TC- 225 “Formato para el registro de datos primarios
para medicion de CO2 en ensayos de biodegradabilidad”

45.2 Calculo de resultados

Documento controlado, prohibida su reproduccion parcial o total sin autorizacion. Pagina 11 de 15
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45.3 Calculode normalidad de acido clorhidrico HCL
* B
N lidad N(HCL) =
ormalida ( ) T3040 C

Donde:

A= masa (g) de Na.,COspesados

B= mL de Na,COsutilizados

C=mL de &cido clorhidrico gastados (HCL)

45.4  Célculo de normalidad del hidroxido de bario (Ba (OH).)

2_V1>|<N1
V2

Donde:
V1= Volumen de la solucion a titular hidroxido de bario
N1= Normalidad del estandar hidroxido de bario
V2= Volumen de acido clorhidrico gastado (HCL)
455 Medicion de didéxido de carbono (CO2)
e Calculo de mmoles de Ba (OH), iniciales:
mmoles iniciales = N(BaOH)2 * VBa(OH)2
NBa(OH)2= se refiere a la normalidad del hidroxido de bario estandarizado.

VBa(OH)2= se refiere al volumen (en mL) de la solucion de Ba (OH), utilizada en la unidad
GAA.

e (Calculo de mmoles de HCIl usados en exceso (blanco - muestra):
VHCL = VHCLblanco — VHCLmuestra
mmolesHCL = NHCL x VHCL
VHCLblanco= se refiere al volumen (en mL) de HCI gastado al titular el blanco
VHCLmuestra= se refiere al volumen (en mL) de HCI gastado al titular la muestra

NHCL= se refiere a la normalidad del &cido clorhidrico (HCI) usado en la valoracion.

Documento controlado, prohibida su reproduccion parcial o total sin autorizacion. Pagina 12 de 15
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VHCL= diferencia de volumenes entre blanco y muestra, calculada en el paso anterior.

e Calculo de mmoles de CO,:

mmoles de HCI

mmoles de CO, = mmoles de Ba(OH), iniciales — >

mmoles de CO,= se refiere a los milimoles de diéxido de carbono capturado durante el
ensayo.

La divisién entre 2 se debe a la estequiometria de la reaccién: T mol de Ba(OH), reacciona con
2 mol de HCI.

e Conversion agramos de CO,:

02 = mmoles de C02 * 44.01
gLbe = 1000

44.01= corresponde a la masa molar del CO, (g/mol).

gCO2=representa los gramos de CO, generados durante el proceso.

4.6 CONTROLDELACALIDAD
El tipo, periodicidad y criterios de aceptacion para los resultados obtenidos de los ensayos parael
control de calidad se resumen en la tabla siguiente:

CONTROL PERIODICIDAD CRITERIO
Duplicadopor lote Cada que se realiza el | El coeficiente de variacion
ensayo obtenido debe ser menor o
igual al 15%

El seguimiento de los resultados obtenidos del control de calidad listado en la tabla control
debe realizarse y analizarse mediante el uso de cartas control, de acuerdo con los lineamientos
establecidos en el procedimiento PROC-TC-077.
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5 RESPONSABILIDADES.

5.1 Director técnico.

e Asegurar la aplicacion del presente documento y tomar decisiones en casos
especialesno contemplados.

e Revisary aprobar los informes técnicos una vez han sido revisados por el coordinador
técnico

e Asesorary orientar los analistas en la resolucion de dudas e inconvenientes
surgidos durante el desarrollo de los ensayos.

e Realizar o revisar las investigaciones pertinentes a los trabajos no conformes
derivados de laejecucion del métodoy autorizar las indicaciones aseguir.

e Establecerlos casos en los cuales se realiza la retencion de muestras.

5.2 Director de Calidad.

e Asegurar la aplicacion del presente documento y tomar decisiones en casos
especiales no contemplados.

e Realizaryregistrar las investigaciones pertinentes a los trabajos no conformes
derivados de la ejecucion del método.

e Revisar los resultados obtenidos del aseguramiento de calidad del método.

e Archivar los registros técnicos relacionados con los ensayos.

5.3 Coordinador técnico

e Asegurar la aplicacién del presente documento por el personal subordinado o
supervisado.

e Revisar los resultados ingresados por el analista, haciendo seguimiento de la
trazabilidad del anélisis (Cuadros de mando, formato de solicitud de servicio y
salvaguardia de muestras, formatos de datos primarios) antes de enviar el informe final al
director técnico.

e Realizar la revision de resultados teniendo en cuenta la normativa vigente si esta aplica.

e Informar al director técnico las desviaciones que se den durante el desarrollo del método.

e Reportary registrar los trabajos no conformes derivados del andlisis al director de
calidady al director técnico.

e Informar los casos en los que se deben de retener las muestras.
e Supervisar el cumplimiento de las actividades de aseguramiento de calidad.

5.4 Analista.
e Seguir todas las instrucciones establecidas en este procedimiento y en el
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reglamento del laboratorio

Ingresar y entregar todos los resultados en los tiempos pactados.

Entregar formatos de datos primarios completamente diligenciados al coordinador
técnico

Realizar revision de datos primarios y calculos realizados en los cuadros de mandos,
informar al coordinador técnico en caso de observar alguna desviacion en los resultados
obtenidos teniendo en cuentalas cartas control.

Registrar los resultados de los ensayos de control de calidad y hacer el analisis de
tendencias de estos.

Realizar el analisis de los resultados de control de calidad de acuerdo con el
procedimiento PROC-TC-077

Realizar la revision de resultados teniendo en cuenta la normativa vigente si esta aplica.
Informar al coordinador técnico las desviaciones que se den durante el desarrollo del
metodo.

Reportar y registrar los trabajos no conformes derivados del analisis al coordinador
técnico

Informar cualquier incidente que suceda durante la realizacién del método.

Revisar que los equipos usados en el desarrollo del método tengan mantenimiento,
calibracion y/o verificacion vigente, de acuerdo con el programa de mantenimiento y
calibracion.

FORMATOS RELACIONADOS.

“FOR-TC- 225 “Fanaromad ragstrodbdics pinaicsaaanackidnab&Gen ensayos de

biodegradabilidad”

ANEXOS
No Aplica
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