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INTRODUCCION

El interés por estudiar los aspectos ambientales que generan los contaminantes
ha ido creciendo, la calidad del aire se ha deteriorado por la emision de diversos
tipos de particulas y sustancias emitidas pues en muchos casos representan
peligros para la salud humana y el deterioro ambiental. Cada vez méas se hace
necesaria la profundizacion en el estudio de estas sustancias, desde sus fuentes
de emision, caracterizacion, efectos producidos, alternativas de control de emision
y tratamiento o mitigacion de los impactos, ya que toda esta informacion brinda las
herramientas para construir normas y favorecer la mejora en la calidad ambiental,
reflejandose en una mejor calidad de vida.

Los contaminantes organicos volatiles son compuestos importantes dado que
pueden presentar diversas reacciones en condiciones atmosféricas (fotooxidacion)
y producir aerosoles organicos secundarios, los cuales afectan la salud humana y
el ecosistema (Huang,et al., 2010).

Esta situacidon crea un espacio para proponer y desarrollar iniciativas que permitan
complementar la investigacion de estos compuestos y ampliar el conocimiento
sobre las condiciones que afectan la calidad del aire.

Es asi como se plantea la posibilidad de cuantificar estos contaminantes de forma
sencilla y econdmica con materiales nacionales.

El objetivo principal en este trabajo fue desarrollar un dispositivo de captacion
pasiva de algunos contaminantes organicos volatiles especificamente el grupo de
BTEX (Benceno, Tolueno, Etilbenceno y Xilenos) en el aire, para ser cuantificados
mediante una metodologia validada de extraccion y analisis por cromatografia de
gases con detector de ionizacion de llama.

En Europa, los captadores difusivos han sido validados en campo y son utilizados
para el disefio y optimizacion de redes automaticas, ya que permiten evaluar estos
contaminantes a mas bajo costo (Sanchez, et al., 2008).

Para iniciar el trabajo de desarrollo del captador, en primer lugar se validé la
metodologia de extraccion de los BTEX del material adsorbente y la cuantificacion
mediante el analisis cromatografico en el Laboratorio Estudios Ambientales, de la
Facultad de Ingenieria de la Universidad de Antioquia, teniendo como directriz los
procedimientos de validacién del sistema de calidad del laboratorio. En el segundo
capitulo, se muestran todas las pruebas llevadas a cabo para evaluar la veracidad
del método y los resultados de limites de deteccion, cuantificacion, precision,
exactitud, linealidad, porcentajes de recuperacion y robustez.
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Una vez validada la metodologia de analisis cromatografica, se realizaron pruebas
preliminares de porcentaje de recuperacion con un material adsorbente de carbén
activado de referencia, para establecer el tiempo y la cantidad de exposicion a los
vapores de BTEX, con estas condiciones establecidas, se procede mediante un
disefio experimental a realizar las pruebas de cuatro tipos de carbon activado
nacionales, los resultados obtenidos se analizaron estadisticamente y se encontrd
que tres de los cuatro tipos de carbon son aptos para usarse como material
adsorbente en la adaptacion del dispositivo de captacion pasiva. El capitulo tres
presenta el detalle de estas pruebas.

Finalmente, se realiza el disefio del captador, a partir del célculo de las

dimensiones de acuerdo a la Ley de Fick y empleando el carbén activado de
origen de coco como material adsorbente de los compuestos BTEX.
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OBJETIVO GENERAL

Desarrollar un muestreador pasivo de bajo costo para la captura y determinacion
mediante cromatografia de gases de hidrocarburos BTEX en aire.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Identificar los materiales econdmicos y técnicamente adecuados como
adsorbentes de hidrocarburos BTEX.

e Caracterizar las propiedades fisicoquimicas del material adsorbente.

e Disefiar el muestredor pasivo a partir del material elegido.

e Validar el funcionamiento del muestreador y la determinacién cromatogréfica
de la concentracién de los contaminantes BTEX en aire.

e Elaborar el protocolo de captura y andlisis cuantitativo de hidrocarburos
contaminantes BTEX en aire.
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1 ANTECEDENTES Y MARCO CONCEPTUAL

La contaminacién atmosférica es cada vez mas critica en los centros urbanos de
todo el mundo, la actividad industrial y el trafico vehicular son fuentes que
contribuyen a esta problematica (Buczynska, et al., 2009; Hinwood, et al., 2007;
Lacasafa, et al., 2008), generando un deterioro en la calidad de vida y poniendo
en riesgo la salud de su poblacion.

Los BTEX (Benceno, Tolueno, Etilbenceno y Xilenos) son un grupo de especies
quimicas que hacen parte de los denominados compuestos organicos volatiles
(COV’s), los cuales con frecuencia, se encuentran presentes en ambientes
conurbados y hacen parte de la lista de contaminantes peligrosos del aire
(Demirel, et al., 2014). Ademés, el benceno y tolueno son considerados
compuestos con efectos carcinogénicos (Lee et al., 2002; USEPA, 2012).

A nivel mundial, en los centros urbanos se ha venido recopilando informacion
sobre la distribucion espacio temporal de los niveles de concentracion de los
compuestos BTEX, con el fin de establecer el grado de exposicion y el nivel de
riesgo al que estan sometidos sus habitantes. Las campafas de medicion han
reportado resultados preocupantes, dado que los niveles de concentracion
superan los limites permisibles establecidos en la normativa de calidad del aire de
cada pais (Acevedo, 2006; Fernandes, et al., 2002; Kerchich, 2012; Lacasafa,et
al., 2008; Pfeffer, 1994; Sanchez, 2008).

En la ciudad de Medellin y los municipios del Area Metropolitana del valle de
Aburra, a través REDAIRE, la Red de Monitoreo de Calidad del Aire del Area
Metropolitana, se han venido realizando campafias de medicion de forma
esporadica de los niveles de concentracion de los BTEX (Sanchez, et al., 2008).
Los resultados han mostrado que en diferentes puntos del Area metropolitana, los
niveles de benceno superan los estdndares maximos permisibles establecidos en
la normatividad Colombiana (MAVDT, 2010).

1.1 CONTAMINANTES ATMOSFERICOS

La atmosfera es la capa gaseosa de aproximadamente 10000km que rodea la
tierra, casi la totalidad de ésta se localiza a menos de 30km de altura, en donde se
encuentra una mezcla de gases bastante homogénea, ademas de particulas
sélidas y liquidas en suspension atraidas por la gravedad terrestre. Esta mezcla
homogénea consiste en tres gases fundamentales que son: nitrégeno, oxigeno y
argon, que constituyen el 99.95% del volumen atmosférico, también se encuentran
otros gases y particulas que estan presentes en cantidades muy pequeias del
orden de partes por millén o billon (Marin, 1991).

15



La alteracion de esta composicion, mediante la introduccion de otro tipo de
compuestos, como material biolégico, particulas y diferentes sustancias quimicas,
gue generen efectos nocivos sobre los seres vivos y los elementos materiales, es
considerada contaminacion atmosférica, esta clase de contaminacion es uno de
los problemas ambientales que se extiende con mayor rapidez, debido a que las
corrientes atmosféricas pueden transportar el aire contaminado a diferentes
partes.

La produccidén de compuestos que generan contaminacion proviene de diferentes
fuentes, pueden ser fuentes fijas como fébricas, plantas de energia, actividades de
fundicion, tintorerias y de fuentes moviles como automaviles, autobuses, aviones,
camiones y trenes y finalmente pueden provenir de fuentes naturales como
erupciones volcanicas, entre otras. Estas fuentes de contaminacion,
principalmente las de origen antropogénico, pueden emitir a la atmoésfera una
amplia y gran variedad de contaminantes (WHO, 2006).

Los principales contaminantes atmosféricos se pueden clasificar entre
contaminantes primarios, que son los emitidos directamente a la atmoésfera y
contaminantes secundarios, que serian los que se forman a partir de procesos
quimicos atmosféricos que actlian sobre los contaminantes primarios o sobre
especies no contaminantes en la atmosfera (Stanley, 2007).

1.1.1 Contaminantes organicos volatiles

Los compuestos organicos volatiles (COVs) tienen una vital importancia en la
contaminacion atmosférica, debido a que éstos reaccionan con los éxidos de
nitrégeno en presencia de la luz solar para generar ozono y otros compuestos
foto-oxidantes, o compuestos con mayor peso molecular que se condensan para
producir particulas dispersas en la atmosfera.

Los COVs son compuestos que presentan alta presion de vapor a condiciones
normales y a temperatura ambiente, esta propiedad genera que presenten puntos
de ebullicion bajos y por ende las moléculas pueden facilmente evaporarse,
mezclandose con la atmosfera.

La agencia de Proteccion Ambiental de los Estados Unidos (EPA) define los COV
como cualquier compuesto de naturaleza organica con 15 o menos atomos de
carbono en su estructura, que tenga una presion de vapor superior a 10 Pa a
25 °C, y con un punto de ebullicion inferior o igual a 250 °C, medidas a presion
atmosférica estandar de 101.3 kPa (EPA, 2004).

Los compuestos COVs son considerados unos de los contaminantes mas
comunes en la atmosfera. Es posible encontrarlos por todas partes, ya sea en
ambientes interiores como exteriores, pues son componentes principales de
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muchos productos y materiales de uso cotidiano. Pero su origen antropogénico no
es la uUnica fuente de emision, desde tiempos remotos como la aparicion de las
plantas y los microorganismos, que posibilitaron la conversion de determinados
gases que procedian de los diferentes procesos geoldgicos, en moléculas
organicas, se encuentran presentes este tipo de compuestos en la atmosfera
(Pérez, 2012).

La permanencia de ellos en la atmdésfera es muy variable, debido a la naturaleza
quimica de cada uno, por ejemplo la vida media de los COVs pueden oscilar entre
pocos minutos para algunos de ellos, mientras que otros pueden permanecer
cientos de afos.

Cuando los COVs son emitidos a través de diferentes formas a la atmosfera,
pueden sufrir alli principalmente cuatro tipos de procesos: Procesos de dispersion,
reacciones quimicas, transformaciones fisicas y deposicion (Pérez, 2012).

Los procesos de dispersion como difusion y transporte, son generados por las
corrientes y por la circulacion de las masas de aire, produciendo que haya una
considerable dilucion de las emisiones, ademas de que estos compuestos pueden
ser transportados a diferentes partes.

Los COV pueden sufrir reacciones quimicas en la atmésfera, generando otras
moléculas organicas o inorganicas. También pueden condensarse, adsorberse o
disolverse sobre otros compuestos presentes en la atmésfera, sufriendo asi
transformaciones fisicas. Finalmente los COV pueden transportarse hasta aguas y
suelos generando deposiciones de estos contaminantes.

1.1.2 Compuestos BTEX

BTEX es el nombre del grupo de compuestos organicos volatiles conformado por
benceno, tolueno, etilbenceno, p-Xileno, m-Xileno y o-Xileno, que pertenecen a la
familia de los hidrocarburos aromaticos y que se caracterizan por encontrarse en
forma de vapor a temperatura ambiente, por ser insolubles en agua, pero muy
solubles en otras sustancias, propiedad que hace que sean muy usados en la
industria, en especial el tolueno y xileno (Lacasafia, et al., 2008).

Estos compuestos pueden ingresar en la atmosfera por diferentes fuentes de
emision (ver Figura 1), como fuentes naturales o artificiales, pero son las fuentes
artificiales las que mas contribuyen a su concentracion, ya que estos compuestos
aromaticos son adicionados a la gasolina para aumentar su octanaje y son
generados por la combustion de dicho combustible, ademas de que se encuentran
de manera natural en el petréleo y sus derivados, haciendo que la mayoria de
procesos de combustion tanto ligados a la industria como al trafico rodado sean la
fuente mas importante de emisién (Lacasafa,et al., 2008; UNAL- AMVA, 2012).
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Figura 1. Fuentes de emision de los BTEX
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Fuente: Lacasafia,et al. 2008

1.1.2.1 Efectos de los BTEX en la salud humana

En la actualidad se cuenta con suficiente evidencia cientifica sobre los efectos a la
salud de las personas debido a la exposicion a los compuestos BTEX:

El benceno se adhiere a la piel y mucosas, tiene la capacidad de contaminar
aguas superficiales (Daniels, et al., 2007), la exposicién breve (5 a 10 minutos) a
altas concentraciones (10.000 a 20.000 ppm) puede producir la muerte; a niveles
mas bajos de concentraciéon (700 a 3.000 ppm) pueden producir letargo, mareo,
aceleracion del latido del corazon, dolor de cabeza, temblores, confusion y pérdida
del conocimiento. (ATSDR, 2007).

La exposicion al benceno se ha asociado con el desarrollo de un tipo especial de
Leucemia llamada Leucemia Mieloide Aguda, tanto la Agencia Internacional para
la Investigacion del Cancer (IARC) como la EPA han determinado que es
carcinogénico en seres humanos. (ATSDR, 2007; OMS 2004), por lo cual, el
benceno es el mas regulado del grupo de BTEX.

Por su parte el tolueno tiene efectos en el sistema nervioso, el contacto con esta
sustancia produce dolor de cabeza, somnolencia y afecta la capacidad de pensar
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claramente. La alta exposicion al tolueno puede afectar el funcionamiento de los
rinones. (ATSDR, 2000).

El etilbenceno en cortos tiempos de exposicidbn puede producir irritacion de los
ojos y la garganta, a mayor exposicion produce veértigo y mareo, dafio irreversible
del oido interno y la audicién; y en exposiciones prolongadas el etilbenceno puede
producir cancer en seres humanos. (ATSDR, 2007).

El xileno, en tiempos de exposicion breves, puede producir irritacion en la piel,
0jos, nariz, garganta y dificultad para respirar, alteracion de la funcién pulmonar,
retardo a la reaccion de estimulos visuales, alteracion de la memoria, malestar
estomacal, posibles alteraciones del higado y los rifiones. En exposiciones breves,
prolongadas y altas, puede haber efecto sobre el sistema nervioso, produciendo
dolores de cabeza, falta de coordinacién muscular, mareo, confusion y pérdida del
equilibrio; en condicion de exposicion muy alta puede producir la muerte. (ATSDR,
2007).

1.1.2.2 Descripcion quimica de los compuestos BTEX

En la siguiente tabla, se presentan las propiedades fisicoquimicas y los nombres
de los compuestos BTEX.

Tabla 1. Propiedades fisicoquimicas de los BTEX (PRTR, 2012)

BENCENO ETILBENCENO TOLUENO

Nombre I[UPAC 1,3,5-Ciclohexatrieno Etilbenceno Metilbenceno
Nombre comun Benceno Etilbenzol
Otros nombres Benzol
Férmula CsHe CgHyo C/Hg
Peso molecular 78.11 106.167 92,1
(g/mol)
Punto de ebullicion 80.1°C 136°C 111°C
Punto de fusion 5.,5°C -95°C 95°C

. 0.8789 (20°C) y
Densidad (g/mL) 0.8736 (25 °C). 0.9 0.87
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Tabla 1. Propiedades fisicoquimicas de los BTEX (PRTR, 2012). (Continuacion)

XILENOS

Nombre I[UPAC

Xilol, Dimetilbenceno

Nombre comun Orto-xileno meta-xileno para-xileno
Nombre sistematico 1,2-dimetilbenceno 1,3-dimetilbenceno 1,4-dimetilbenceno
Férmula CgHqg CgHig CgHyg
Peso molecular (g/mol) 106.16 106.16 106.16
Punto de ebullicion (°C) 144 139 138
Punto de fusion (°C) -25 -48 13
Densidad (g/mL) 0.88 0.86 0.86
Estructura quimica
Mezcla de xilenos Orto-xileno meta-xileno para-xileno
CH,
CHjs CH CH- CHz
3
| CH, \O/
S CH; CHz

1.1.2.3 Los BTEX como precursores de oxidantes fotoquimicos

Los hidrocarburos aromaticos son importantes compuestos organicos volatiles
presentes en la atmdésfera (Calvert et al., 2002), que puede tener efectos negativos
directos e indirectos sobre la salud publica, ya que pueden actuar como
precursores de contaminantes dafiinos como el ozono y los aerosoles organicos
secundarios (SOA) (Song et al., 2007).

El benceno es un importante precursor del ozono (Reviejo y Wirtz, 2005), el cual
se degrada por reacciones de foto-oxidacion (Borras y Tortajada, 2012). Ver

Figura 2.
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Figura 2. Mecanismo de oxidacion del benceno en condiciones atmosféricas

EH 04 1 @JDH OHID o OH  Aerosol precrusor
— | : ' 'i * —
@ + O " | OH
ena
HO2 Catecol
2 | no OH
: @[ ﬂ.. Productos
O3 Aerosol precursor
Mitrofenales
) 5 O Oa H 3 H
DMG S, OH . @%H
(aln]
Epoxidos
4 Oy —f—= Hg

MG
WO —p—= NO;

Mg

H
O
Lo
Y
Oy %‘ HO 2 Anillo- Productos de fragmentacion

lzdmeros butenodial

Anille- Productos de fragmentacion
Muconaldehido

: =]
Aerosol precursor

Fuente: Reviejo y Wirtz, 2005.

El tolueno puede presentar degradacion mediante foto — oxidacién y generar
aerosoles organicos secundarios en presencia de o6xidos de nitrdgeno. Los
mecanismos presentados en la Figura 3, son el resultado de pruebas en camaras
de humo, y analizados por espectroscopia infrarroja (Hao et al, 2006).

21



Figura 3. Esquema simple de ataque OH en tolueno y la formacion de productos
de primera generacion

CHO CH,
OH
+ HO2
Benzaldehido Cresol
NO 4—» NO, T 0.18
CH
CHe, CH, Hs >
0.1 0.9 0.072 A
- + OH—— L OH -
! +02 NP
L °
Tolueno 2-methyl-2,4-hexadiendial
0O, l 0.648

CHs;

CHs
@ OH
CH, @ @ OH
OH
+02
No~l—> NO,

+ 02¢ Decompose

Productos
CH,

N H A, -CHs N H 0 j\“/
H H
I T I H/H/

O” "H O" H O~ H o) o)

1,4-Butenedial 4-Oxo-2-Pental 2-methyl-1,4-Butenedial Glyoxal Methylglyoxal
Fuente: Di Hu et al., 2007.
Por su parte, se conoce la alta reactividad fotoquimica del etilbenceno y como
consecuencia la influencia en la formacion de ozono troposférico y la capacidad
oxidante de la atmosfera.
La reaccion de etilbenceno con radicales hidroxilo (OH) corresponde a un proceso
importante de pérdida atmosférica durante las horas de luz. (Huang, 2010) Ver

Figura 4(a).

Bajo condiciones atmosféricas, los productos OH-etilbenceno se espera que
reaccionen con O, para formar los radicales peroxi primarios. En las Figuras
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4(b,c,d,e) se observan todos los posibles compuestos resultantes de estas

reacciones.

Figura 4. Vias de reaccion del etilbenceno en condiciones atmosféricas

+ *OH
(EB) |
J I i} l l+ H,0 l+ H,O
CHoCH . »
HO.. _CH,CH, CHzCH; CHCHs : CH,CH, CHCH,
H
OH W “oH
(EB-Ipso) (EB-Ortho) (ER-Meta) (EB-Para) (EB-Ethyll) (EB-Ethyl2)
(b) HsCH,C_ OH
) II HyCH
/ (EB-BI2S) 30FC, OH
HiCH.C._OH @
0-0% W, 0,
HsCH:C, oH Y2 fD'G
— [o0”] "lsom (EB-PBI2G_S)
(EB-PI2) =2
HsCH.C,_ _OH (EB-BL26)  HcH.cooH
o o e
(EB-Ipso) HiCHC  op - (EB-EI2_56)
/ (EB-BI24)
.
H™ "0-Oe
(EB-PI4)

Fuente: Huang et al., 2010.
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Figura 4. (Continuacion)
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Figura 4. (Continuacion)
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Fuente Huang et al., 2010.

Los xilenos pueden tener un impacto significativo en la formacion de SOA debido a
su alta reactividad y la abundancia relativa en la atmésfera en comparacién con
otros hidrocarburos aromaticos (Zhou et al., 2011).

El m-xileno constituye uno de los hidrocarburos aroméaticos mas importantes de los
hidrocarburos arométicos, dada su alta reactividad y aporte en la formacion de
aerosoles organicos secundarios. La reaccion fotoquimica del m-xileno se inicia
por el ataque de los radicales hidroxilos (OH). (Huang et al, 2011). En la Figura 5
se ilustra los resultados tedricos de mecanismos de reaccion.

En la Figura 6, se muestran las posibles reacciones entre el p-Xileno y OH y las
posteriores reacciones en presencia de O,y NO en condiciones atmosféricas.
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Figura 5. Posibles vias de reaccion del m-Xileno con el OH
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Fuente: Huang et al., 2011.
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Figura 6. Prediccién de rutas de reaccion entre el p-Xileno y OH, y posteriores

reacciones en presencia de O2 y NO
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Fuente: Theoretical investigation on the mechanism and kinetics of OH radical with m-xylene.

Huang et al, 2011.
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1.2 NORMATIVA REFERENTE A LOS NIVELES DE BTEX EN CALIDAD
DEL AIRE AMBIENTE

1.2.1 Normativa Colombiana

Resolucion 610 del 24 de marzo de 2010. EL MINISTRO DE AMBIENTE,
VIVIENDA Y DESARROLLO TERRITORIAL, en la resolucién 610 de del 24 de
marzo de 2010, en su articulo tercero, declara:

Articulo tercero. Modificar el Articulo 5 de la Resoluciéon 601 de 2006, el cual
quedara asi:

“Articulo 5. Niveles Maximos Permisibles para Contaminantes No Convencionales
con Efectos Carcinogénicos y Umbrales para las Principales Sustancias
Generadoras de Olores Ofensivos. (Ver tabla 2)

Tabla 2. Niveles maximos permisibles para contaminantes no convencionales con
efectos carcinogénicos a condiciones de referencia

Contaminante No Nivel Maximo Tiempo de
Convencional Permisible (pg/m3) Exposicion
Benceno 5 Anual
Tolueno 260 1 semana
1.000 30 inutos

1.2.2 Normativa Europea
El Real Decreto 102/2011, de 28 de enero, relativo a la mejora de la calidad del

aire, Anexo |, establece el valor maximo permisible de benceno es de 5 pg/m? para
un tiempo de exposicién anual.

Tabla 3. Valor limite del benceno para la proteccion de la salud

Contaminante Nivel Maximo Tiempo de
Permisible (ug/m®) Exposicién
Benceno 5 Anual

El valor limite se expresaréa en ug/ms. El volumen debe ser referido a una temperatura de 293 Ky a
una presiéon de 101,3 kPa.
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1.2.3 Guias de la calidad del aire.

Si bien los valores de las Guias para la Calidad del Aire son niveles basados en el
ambiente o en la salud, no son normas per se. (OMS, 2004).

Tabla 4. Guias de calidad del aire para la concentracion de BTEX (OMS, 2004)

Concentracion ambiental Tiempo de
Compuesto romedio( /ms) Fuente
P Hg Exposicion
Benceno Entre 5 - 20 1 afio OMS, 1999a
5 1 semana OMS, 19992
Tolueno .
150 30 min OMS, 1987
Etilbenceno Entre 1-100 1 afio OMS, 1198966C EHC
1 24 horas
190
100 30 min

OMS: Organizacion Mundial de la Salud
EHC: Criterios de Salud Ambiental (Environmental Health Criteria)

1.3 DISPOSITIVOS DE MEDICION DE CALIDAD DEL AIRE

La calidad del aire se ha evaluado mediante diversas técnicas, entre las que se
encuentran los captadores activos, pasivos y equipos automaticos. Para el caso
de los COV'’s, los captadores pasivos se han convertido en dispositivos de amplio
uso, gracias a su buen desempefio en la determinacion de estas especies
quimicas cuando estdn presentes en atmosferas urbanas (Elke, 1998). Los
muestreadores pasivos Yy activos corresponden a una metodologia discontinua,
implicando el posterior analisis en el laboratorio, mientras que los analizadores
automaticos y sensores remotos pertenecen a la metodologia continua,
proporcionando los datos en tiempo real, sin embargo presentan desventajas en
cuanto a costo, son complejos para operar y requieren entrenamiento. (Fernandez,
2010)

Los muestreadores activos son ampliamente usados en muestreo de calidad de
aire para aplicacion en salud ocupacional, operan haciendo pasar el aire por el
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captador mediante una bomba y posteriormente se realiza el analisis en el
laboratorio de los contaminantes adsorbidos en el sustrato del captador.

Figura 7. Captadores de carbdn activado.

a. Captador activo. b. Captador pasivo

En los muestreadores pasivos no se fuerza el aire a pasar al muestreador por
medio de una bomba como sucede con los activos. Se basa en la difusién de los
contaminantes hacia la superficie del muestreador. (Fernandez, 2010).

Los captadores pasivos son dispositivos de toma de muestra, generalmente con
forma de tubo o disco, recogen un contaminante especifico por medio de su
adsorcién y/o absorcién en un sustrato quimico seleccionado. Después de su
exposicion durante un periodo apropiado de muestreo, que varia de unas horas
hasta un mes, la muestra regresa al laboratorio, donde se realiza la desorcion del
contaminante y se analiza cuantitativamente (Delgado, 2004).

El uso de medidores pasivos ha funcionado con éxito para el monitoreo de los
BTEX y estimar la calidad del aire en sitios urbanos, permite identificar zonas
criticas y evaluar de manera sencilla las tendencias de contaminacién atmosférica.
(Kerchich y Kerbachi, 2012; Sanchez, 2008).

1.3.1 Adsorcion de gases sobre solidos

El fendmeno de adsorcion de un gas se da en la superficie interfacial sélido-gas, y
es distinto al fendmeno de absorcion que se presenta cuando el gas penetra al
interior de la fase sélida. El solido en cuya superficie se produce la adsorcion se
conoce como adsorbente, y el gas adsorbido se conoce como adsorbato.

Existen dos tipos de adsorcion, quimica y fisica: La adsorcion fisica consiste en
gue las moléculas de gas se mantienen unidas a la superficie del sélido por medio
de fuerzas intermoleculares de Van der Waals relativamente débiles. Por su parte,
la adsorcion quimica o quimosorcion: Se produce una reaccion quimica en la
superficie del sélido, el gas se mantiene unido a la misma a través de enlaces
quimicos relativamente fuertes. Los cambios de entalpia en la quimisorcion suelen
tener mayor magnitud que los de la adsorcion fisica. En la quimisorcion, cuando
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una monocapa es adsorbida y cubre la superficie del solido, no es posible que se
produzcan mas reacciones del gas y el sdélido; en la adsorcion fisica cuando una
monocapa esta completa, las interacciones moleculares entre el gas adsorbido en
la monocapa y las moléculas de la fase gaseosa pueden conducir a la formacion
de una segunda capa de gas adsorbido, y se encontraran dos tipos de fuerzas
intermoleculares: gas-sélido y gas-gas. (Levine, 2004).

1.3.2 Carbén activado

Se conoce como carbén activado a un grupo de materiales adsorbentes
carbondceos, que presentan una estructura altamente cristalina y poseen una gran
porosidad interna. Para lograr esa alta porosidad, el carbon proveniente de
diferentes fuentes como cortezas de almendros, petroleo, céascara de coco,
palmeras, maderas, entre otros, es sometido ya sea a una activacion fisica o
quimica.

1.3.3 Fundamentos de los captadores pasivos

Los captadores pasivos para la captacion de gases se rigen por la Ley de Fick que
relaciona el flujo de un gas que difunde desde una regién de alta concentracion
(extremo abierto del tubo), con el tiempo de exposicion y el area del captador, que
esta expuesto al contaminante.

En el difusor pasivo existe un volumen de aire donde se produce un gradiente de
concentraciones desde la parte externa del volumen en contacto con el ambiente
exterior y con una concentracion ambiental, hasta la parte interna, donde se
encuentra el sustrato el cual esta libre del contaminante a determinar. Este
gradiente de concentraciones producido es la fuerza que mueve al contaminante
por difusion a través del captador hasta llegar al adsorbente.

La Ley de Fick se basa en que las moléculas de gas difunden en todas direcciones
con igual probabilidad. La suma de todos los movimientos resulta un transporte
neto en direccibn de la concentraciébn decreciente puesto que el niumero de
moléculas que se mueve desde un punto en una determinada direccion es
directamente proporcional a la concentracién en dicho punto. Se puede entender
también como si la difusion intentara eliminar el gradiente de concentraciones
existentes en un determinado espacio con el movimiento de moléculas hacia las
zonas donde hay carencia de ellas. Esta ley, conocida como la Primera Ley de
Fick de la difusién, fue descubierta empiricamente por Fick en el afio 1855, aun
desconociendo por aquel entonces la existencia de las moléculas (Delgado, 2004).
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La Ley de Fick se expresa mediante la siguiente ecuacion:

a0 _ | dsi

o m A (1.1)

Es decir,
F=D% (12

F: Flujo del contaminante. [ug/cm?.s]

D: Coeficiente de difusién del gas [cm?/s]

C;: Concentraciéon ambiental del contaminante. [ug /cm?]
L: Ruta de difusién [cm]

La cantidad Q que difunde a través de un captador pasivo con un area A y una
longitud L por unidad de tiempo es:

Q =F-A-t (1.3)

Sustituyendo el valor de F en la expresion (1.1):

D)

Q=D-L-A-t (1.4)

La seccion transversal (A), la ruta de difusion (L) y el coeficiente de difusion (D)
son constantes para estos sistemas y expresan el cociente de captacion (S) en un
equipo de muestreo pasivo. (PMSCA, 2010).

s=24 (1.5)

L

Sustituyendo en la ecuacion (1.4) se obtiene:

Q=S-Ci-t (1.6)
Despejando (;,
- °
C; = o .7

También se puede expresar como

C;: Concentracion [(*9/,, )]
Q: Cantidad adsorbida [ug]
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L: Ruta de difusion [cm]

A: Seccién transversal [cm?]

D: Coeficiente de difusién [cm?%/s]
t: Tiempo de exposicion [s]

S: Cociente de captacién [cm?/s]

2 ANALISIS Y VALIDACION DEL METODO CROMATOGRAFICO PARA LA
DETERMINACION DE BTEX EN CAPTADORES DE CARBON ACTIVADO

En Colombia son pocos los estudios que dan razon sobre la presencia y
concentracion de contaminantes (BTEX) presente en el aire, debido a dos factores
fundamentales; el primero de ellos obedece a que en las redes de monitoreo no se
cuenta con equipos de medicion de lectura directa (automaticos o manuales),
dado su alto costos y limitada capacidad de evaluar diferentes sitios de interés de
forma simultdnea. En segundo lugar, no se cuenta en el mercado nacional con
ofertas para suministrar dispositivos de medicion pasiva y llevar a cabo su
posterior analisis con criterios aceptable de calidad (laboratorios con métodos
validados y/o acreditados), tal como lo propone Sanchez, et al., (2008).

El trabajo de laboratorio para la cuantificacion de BTEX en el aire, se realiza
mediante una metodologia de analisis que consta del proceso de extraccion de los
BTEX del material adsorbente contenido en los captadores, y el analisis
cromatografico. Todo este proceso debe ser validado para obtener un resultado
confiable.

En este capitulo se presenta la metodologia analitica y los resultados de la
validacion de la extraccion y analisis de BTEX adsorbidos en captadores de
carbon activado, utilizados en muestreos de calidad de aire. El método analitico
para la extraccion de los BTEX se basa en el método NIOSH 1501, 2003,
desarrollado para la determinacion de hidrocarburos aromaticos en aire. El analisis
se realizd6 mediante la técnica de cromatografia gaseosa (GC) con detector de
ionizacion de llama (FID) y la cuantificacion se llevdé a cabo por el método de
adicion de estandar interno. El método fue sometido a un protocolo de validacion
en el cual se determinaron los parametros: selectividad, limites de deteccion y
cuantificacion, linealidad, precision, exactitud, porcentajes de recuperacién para
todos los analitos. Ademas, para el benceno, tolueno y m-Xileno se determiné el
parametro robustez.
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2.1 CROMATOGRAFIA GASEOSA

La cromatografia gaseosa es una técnica de separacion que utiliza la propiedad
de algunos compuestos de volatilizarse facilmente y del tipo de interaccion que
éstos presentan con una fase estacionaria, que se encuentra en una columna
cromatografica.

En general un sistema de cromatografia gaseosa se compone de un puerto de
inyeccidn que se encuentra a una temperatura a la cual se da la volatilizacion de
los analitos, luego un gas inerte los transporta a través de una columna
cromatografica, permitiendo la interaccion de estos con la fase estacionaria
presente y de acuerdo al tipo de interaccion finalmente los analitos llegan en un
diferente orden de elucion a el sistema de deteccion. (ver Figura 8).

En cromatografia gaseosa se cuenta con varios sistemas de deteccién, que

responden a diferentes propiedades fisicoquimicas de diversos compuestos, en
nuestro caso en especial se usa un detector de ionizacién de llama. (L6pez, 2008)

Figura 8. Esquema de un cromatografo de gases
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Fuente: Lépez, 2008.
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2.1.1 Detector de ionizacion de llama FID

Este detector consta de un yet sobre el cual se forma una llama, a la cuél van los
analitos eluidos de la columna cromatogréfica, alli son quemados para generar
unos iones, los cuales forman una pequefia corriente cuando se les aplica una
diferencia de potencial y el FID genera una sefal proporcional al nimero de
atomos de carbono en la molécula. (L6pez, 2008)

Figura 9. Detector de lonizacion de llama
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Fuente: Lépez, 2008.

2.2 ANALISIS DE BTEX ADSORBIDOS EN CAPTADORES DE CARBON
ACTIVADO

2.2.1 Principio del método

Los VOCs BTEX se extraen del sustrato quimico seleccionado (en este caso
carbon activado) contenido en el captador, por ultrasonido con un volumen exacto
de solvente apropiado, como lo es el disulfuro de carbono, que previamente tiene
un proceso de limpieza para eliminar trazas de benceno. El extracto se centrifuga
y por ultimo se inyecta un volumen exacto al cromatégrafo de gases con detector
FID y se determina cuantitativamente la cantidad de BTEX presente.
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2.2.2 Condiciones generales
e Equipos, reactivos y materiales

o Cromatografo de gases HP 6890A, con detector de ionizacién de llama (FID),
Software Agilent 6890 PLUS.

Columna HP- INNOWAX; 30m x 0.250mm ID, 0.25um.

Balanza analitica Mettler Toledo, con precision de 0,0001g, o equivalente.
Agitador Vortex, marca IKA o equivalente.

Viales de 4,0 mL con tapa recubierta de Teflon.

Captadores de carbén activado

Estandar certificado Mix de BTEX (Benceno, Tolueno, etilbenceno y o-m-p-
Xileno) de 2000pg/mL, marca RESTEK®, Lote # A0O8958A, Exp. Dato: 08/2019.
Estandar de fluorobenceno marca Sigma

Disulfuro de carbono, grado para analisis, marca Merck®.

Acido sulfirico 95-97%, grado para analisis, marca Merck®.

Acido nitrico 65%, grado para analisis, marca Merck®.

Silica gel 60 para cromatografia en columna (70 — 230 malla).

O O O O O O

O O O O O

e Preservacion y almacenamiento

Después de retirado el captador del sitio de muestreo, deben taparse sus
extremos y en caso de no analizarse inmediatamente, se deben almacenar en
refrigeracion a 4°C por un periodo no superior a 48 horas debido a la alta
volatilidad de los BTEX.

e Interferencias

Durante el analisis existen dos fuentes importantes de contaminacién, una
proveniente del solvente de extraccion (CS;) que contiene trazas de benceno, por
esta razon, previamente al andlisis se realiza un proceso de limpieza al solvente y
la otra fuente de contaminacion es la proveniente de los solventes que son los
mismos analitos de interes, es decir, benceno, tolueno, etilbenceno y xileno; por lo
cual se recomienda realizar el proceso de extraccion en un area diferente del
laboratorio en donde no se trabaje con este tipo de solventes. Finalmente otras
fuentes pueden generar contaminacion como los reactivos, en la vidrieria de
muestreo y en el tratamiento de las muestras. Los analisis de blancos
proporcionan informacion acerca de la presencia de contaminantes. Con la
limpieza escrupulosa de la vidrieria se evitan interferencias por suciedad.
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2.2.3 Desarrollo del método

e Limpieza del disulfuro de carbono.

El proceso de eliminacion de las trazas de benceno en el disulfuro de carbono se
realizd con base en el procedimiento descrito en el método para la determinacion
de benceno de la OSHA (Occupational Safety and Health Administration), donde el
principio quimico es una reaccion de nitracion del benceno, ver Figura 10. Sin
embargo, se realizaron modificaciones a este procedimiento, dado que hubo
problemas de pérdida del solvente por volatilizacion en el proceso de reflujo y
destilacion debido a su alta presion de vapor.

Figura 10. Reaccion de nitracion del benceno

catalizador

/ NO,

H,S04
+ HNOy ———» . HO

Para eliminar las trazas de benceno del disulfuro de carobono (CS,) se procede
asi: Tomar 180 mL de CS;, en un balon de fondo plano, adicionar un agitador
magnético y poner en agitacion, adicionar 5,0 mL de H,SO,4 concentrado y luego
adicionar lentamente 50 gotas de HNOj; concentrado, mantener la agitacion
durante 3 horas. Luego decantar el CS, y pasarlo por una columna de silica gel.
Antes de ser usado se debe analizar cromatograficamente para asegurarse de que
la traza de benceno desaparecié por completo. Ver Figura 11.

Figura 11. Diagrama de flujo para la purificacion del CS2

Tomar 180 mL del CS, + 5 mL de H,SO, concentrado
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Poner en agitacion y adicionar lentamente 50 gotas de
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o

Decantar el CS2 y pasarlo por una columna de
silica. Finalmente se analiza por GC-FID



e Preparacion de estandares analiticos

A partir del estandar certificado Mix de BTEX, se preparan soluciones de trabajo
de concentracién conocida en disulfuro de carbono, las cuales constituyen la
solucion intermedia de trabajo. A partir de éstas se preparan estandares de trabajo
en el mismo solvente en un rango de concentraciones que abarquen las
concentraciones esperadas en los extractos a analizar.

Después de preparadas las soluciones se almacenan en frascos ambar, se rétula
con concentracion, fecha de preparacion, solvente de dilucion y se almacena en el
congelador.

e Seleccion del estandar interno (STDI)

Se realizaron pruebas para seleccionar el estandar interno que presentara mejor
respuesta para la cuantificaciéon de BTEX, la recomendacion general de la eleccién
del estandar interno se basa en "la similitud quimica de los compuestos de interés”
(Zenkevich y Makarov, 2014). Los compuestos evaluados para definir el estandar
interno a utilizar fueron: ciclohexano y terbutanol, los cuales presentaron
interferencia con el tiempo de retencibn del benceno; dietilenglicol y
dinonifenilftalato, presentaban sefiales que podrian interferir con los compuestos
de interés; dietilenglicol etil éter, presentd una buena respuesta cromatografica, sin
embargo es adsorbido por el carbén activado (matriz a evaluar), por lo tanto no es
confiable para usarlo en la cuantificacion; finalmente con el fluorobenceno, se
logré obtener una sefial diferenciable de los demas compuestos (Ver Figuras 12 y
13), asi se seleccioné como estandar interno para cuantificar las concentraciones
de BTEX en las muestras de carbon activado.

Figura 12. Cromatograma del estandar interno fluorobenceno
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Figura 13. Cromatograma del estandar interno fluorobenceno y la mezcla
estandar de BTEX
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e Preparacion de la muestra

Adsorcion en captadores pasivos. Para muestreo de contaminantes
atmosféricos, se usa un tubo pequefio relleno del carbon activado adsorbente
granular (captador pasivo). Dicho captador posee una geometria de tipo
longitudinal en forma de tubo, en el fondo del tubo hay un filtro de material
adsorbente (carbon activado) en donde queda retenido el contaminante; la
distancia de difusién esta limitada por una capa de acetato de celulosa, la cual
permite también, una disminucion de la influencia del viento. El captador se deja
en el sitio que se desee monitorear (normalmente entre 2 y 3 m de altura) por un
periodo de tiempo determinado. El muestreo con captador pasivo se conoce como
muestreo ORSA y esté construido de la siguiente manera, ver Figura 14. (Sdnchez
et al., 2008).
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Figura 14. Captadores pasivos de contaminantes en aire
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Fuente: Sanchez et al., 2008.

Desorcién captadores pasivos. Después de la exposicibn o muestreo, los
captadores pasivos llegan al laboratorio en donde se realiza el siguiente proceso
de desorcion:

El material adsorbente (muestra de carbon activado) es transferido a un vial de
4mL, luego se adicionan 3,0 mL de CS, purificado, y se adiciona una cantidad
volumétrica de estandar de fluorobenceno (estandar interno) de concentracion
conocida y se tapa inmediatamente para evitar pérdida por volatilizacién, se agita
un minuto en vortex y se lleva a un bafio ultrasonico durante 30min. Luego se
centrifuga durante 5 minutos a 3500 rpm. Se inyecta 1 pL del sobrenadante del
extracto en el cromatdgrafo de gases (GC/FID). Ver Figura 15.
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Figura 15. Diagrama de flujo el analisis de BTEX en captadores de carbén activado
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2.2.4 Determinacion de la concentracion de BTEX en la muestra.

El proceso de calibracion se realiz6 mediante un blanco de reactivos y una serie
de estandares preparados desde de un estandar certificado de BTEX de
2000mg/L con estandar interno (fluorobenceno) en disulfuro de carbono.

La concentracion de cada compuesto se calculan en mg/L 6 pg/mL para cada
muestra de la siguiente manera: se prepara un estdndar de concentracion
conocida de BTEX, que contenga fluorobenceno como estandar interno en la
misma concentracion a la que fue adicionado en la muestra, se inyecta al
cromatografo al menos por triplicado y el célculo se realiza con las siguientes
ecuaciones:

Primero se calcula con el estdndar de BTEX un factor de respuesta para cada uno
de los analitos, asi:

FR = A4stpr*Ca (2.1)

CsTpr X Aq

Dénde FR es el factor de respuesta del analito de interés, Agrp; €s el area del
estandar interno (Fluorobenceno) en el estandar de BTEX, C, es la concentracién
del analito de interés en el estandar, Csrp; €S la concentracion del estandar interno
(Fluorobenceno) en el estandar de BTEX y A, es el area del analito de interés en
el estandar. Luego con el factor de respuesta obtenido del estandar se calcula la
concentracion del analito en la muestra de la siguiente manera:

Cstpim X A X FR
C,y = LRI ——am (2.2)
AsTpDI

Donde C,, es la concentracion del analito en la muestra, Csrp;m €S la
concentracion del estandar interno (Fluorobenceno) en la muestra, A,,, €s el area
del analito de interés en la muestra, FR es el factor de respuesta del analito de
interés y Asrp; €s el area del estandar interno (Fluorobenceno) en la muestra.

De ésta manera se obtiene la concentracion del analito en la muestra en mg/L 6
pg/mL.

En esta validacion se calcularon los factores de respuesta para las dos curvas de

calibracion validadas para la linealidad del método, una a rango bajo (entre Oy 12
pug/mL) y otra a rango alto (0 pg/mL a 97 pg/mL) de concentracion, ver tabla 5.
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Tabla 5. Factores de Respuesta calculados para las curvas de rango alto y rango
bajo de concentracion.

CURVA Benceno Tolueno Etilbenceno p-xileno m-xileno o-xileno
Rango bajo 0,80 0,74 0,76 0,69 0,76 0,77
Rango alto 0,93 0,83 0,79 0,79 0,77 0,77

2.3 RESULTADOS DE LA VALIDACION DE METODO DE ANALISIS DE BTEX
EN CAPTADORES DE CARBON ACTIVADO

2.3.1 Selectividad y especificidad del método

La selectividad hace referencia a la propiedad del método de dar respuesta clara y
diferenciada para cada uno de los componentes de la muestra. El reconocimiento
de cada compuesto se realiza mediante la inyeccion de la mezcla de los analitos
de interés, preparada a partir del estdndar certificado de BTEX de 2000mg/L y las
inyecciones individuales para su reconocimiento, ver Figural6. Los tiempos de
retencion (Tr) de los compuestos, se muestran en la tabla 6.

Figura 16. Cromatograma de la mezcla estandar de BTEX
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Tabla 6. Tiempos de retencion de los BTEX.
. . . o- Fluorobenceno
Benceno Tolueno Etilbenceno p-xileno m-xileno ileno (STDI)
Tr(min) 4,5 7,5 11,9 12,4 12,8 15,5 5,8
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La especificidad es la propiedad por la cual la respuesta obtenida corresponde
exclusivamente al compuesto que se desea detectar y cuantificar, libre de
interferencias de otros componentes en la matriz de la muestra.

Se realiz6 una inyeccién de un blanco extraido de muestra (carbdn activado) para
verificar que no existieran interferencias o que no coeluyera ningun otro
compuesto con los analitos de interés, ver Figura 17, por tanto se considera que el
meétodo es selectivo y especifico para los compuestos analizados.

Figura 17. Cromatograma de un blanco (carbon activado) de muestra extraido
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2.3.2 Limites de deteccidén y cuantificacion del método

El Limite de deteccion del método se establecié experimentalmente empleando un
estdndar de 0,300 pg/mL, se prepararon 7 soluciones estandares de esta
concentracion y cada uno se inyectd por triplicado. Los datos obtenidos se
encuentran en la tabla 7.

Con los datos obtenidos se calculan los resultados de LDM mediante la ecuacion:
LDM = s X t(n—l) (23)

Donde LDM es el limite de deteccion del método, s es la desviacion estandar,
tm-1) €S la distribucion t-Student para n-1 con una confianza del 95% t-Student

(n=7): 1,943.

El limite de cuantificacion del método LCM se establece a un valor entre 1 y 10
veces el limite de deteccién del método. Ver tabla 7. En este caso el LCM se
establecid a 6 veces el LDM

LCM = LDM X 6 (2.4)
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Tabla 7. Resultados de limites de deteccion y cuantificacion

Benceno Tolueno  Etilbenceno p-xileno m-xileno o-xileno
PROMEDIO (ug/mL) 0,307 0,345 0,312 0,365 0,311 0,306
DESV.STD 0,02 0,03 0,03 0,03 0,03 0,03
%CV 7,80 8,37 9,61 9,19 9,77 9,99
LDM(ug/mL) 0,047 0,056 0,058 0,065 0,059 0,059
LCM(ng/mL) 0,279 0,337 0,349 0,391 0,355 0,356

2.3.3 Precision

La precision del método se hall6 por medio de la repetibilidad determinando entre
7 y 10 réplicas de las soluciones de BTEX. Se realiz6 a dos niveles de
concentracion 1,0 ug/mL y 50 pg/mL, ver tablas 8 y 9.

Tabla 8. Resultados de precision y exactitud para el andlisis de BTEX para 1,0
pg/mL

Soluciones de BTEX de 1,0 pg/mL

Benceno Tolueno Etilbenceno p-xileno m-xileno o-xileno
PROMEDIO 1,04 1,02 1,02 1,10 1,02 1,09
DESV.STD 0,03 0,08 0,09 0,08 0,08 0,11
%CV 3,30 8,07 9,11 7,07 7,58 9,75
p(;/((’”'irégiro 2,48 4,83 2,87 6,02 1,01 4,10

Tabla 9. Resultados de precision y exactitud para el andlisis de BTEX para 50,0
pg/mL

Soluciones de 50,0 pg/mL de BTEX

Benceno Tolueno Etilbenceno p-xileno m-xileno o-xileno
PROMEDIO 50,71 49,28 48,56 48,50 48,25 48,30
DESV.STD 0,37 0,31 0,87 1,01 0,80 1,15
%CV 0,72 0,63 1,78 2,08 1,66 2,37
p‘;/gﬁégiro 1.4 1.4 2,9 3,0 35 34

El criterio de aceptacion para la precision, es que el coeficiente de varianza sea
menor de 10%, por lo que el método se considera como preciso.
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2.3.4 Exactitud

La exactitud es la concordancia entre el promedio de un conjunto de resultados o
de un resultado individual y el valor aceptado como verdadero o correcto para la
cantidad medida. Se realizo a dos niveles de concentracion 1,0 pg/mL y 50 pg/mL,
ver tablas 8 y 9.

Se establece mediante el calculo del porcentaje de error.

Xexp _Xreal

%Error = x 100 (2.5)

real

El criterio de aceptacion para la exactitud, consisten en que el porcentaje de error
sea menor del 10%, por lo que el método se considera como exacto.

2.3.5 Linealidad

Para determinar la linealidad del método se prepararon soluciones de la mezcla de
los analitos de interés a dos rangos de concentracion, uno bajo desde 0,0 pg/mL a
12,0 pg/mL a seis niveles de concentracion (ver tablas 11 a 16 y Figuras 18 a 23)
y otro alto que va desde 0,0 pug/mL a 97,0 pg/mL (ver tablas 17 a 22 y Figuras 24
a 29) a cinco niveles de concentracion; y para cada nivel se prepararon cinco
soluciones, cada nivel tiene la misma concentracion de estandar interno, estas
soluciones se inyectan al menos por triplicado al cromatégrafo de gases.

Con los datos resultantes se realiza una curva de calibracion para cada analito,
graficando la relacibn de concentraciones (concentracion del analito /
concentracion del estandar interno) versus la relacion de las areas obtenidas (Area
del analito / Area del estandar interno) y se determina la ecuacion de la recta parta
cada analito y los R? obtenidos. Ver tabla 10.

Tabla 10. R? obtenidos en las curvas para determinar linealidad

Benceno Tolueno Etilbenceno p-xileno m-xileno o-xileno
R’Curva
rango bajo 0,9999 0,9972 0,9966 0,9953 0,9956 0,9962
2
Rr;L;rc\)/a 0,9991 0,9984 0,9985 0,9985 0,9985 0,9982

Como criterio de aceptacion se analiza el R? obtenido de cada curva, y si este es 2
a 0,99 se acepta como lineal el rango analizado.
Curvas de 0,0 pg/mL a 12,0 pg/mL (Rango bajo)
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Tabla 11. Datos de la Curva de Benceno Rango bajo

C.Benceno/C.

Area B./Area

STDI de STDI
0,00 0,00
0,03 0,03
0,04 0,06
0,08 0,11
0,25 0,30
0,50 0,60
1,00 1,21
pendiente 1,2055
intercepto 0,0014
R® 0,9999

Figura 18. Curva de calibracion del Benceno R.B.
Curva de calibracion Benceno

_ Rango bajo
= 1,50
wv
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= 1,00
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g 0,50 y = 1,2055x + 0,0014
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] 0,00 ¢
< 0,00 0,50 1,00 1,50
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Tabla 12. Datos de la Curva de Tolueno Rango bajo

C.Tolueno/C | Areat./Area
STDI de STDI
0,00 0,00
0,03 0,04
0,04 0,06
0,08 0,12
0,25 0,30
0,50 0,62
1,00 1,36

pendiente 1,3430
intercepto -0,0082
R® 0,9974

Figura 19. Curva de calibracion del Tolueno R.B.
Curva de calibracion Tolueno Rango bajo
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Tabla 13. Datos de la Curva de Etilbenceno Rango bajo

Area Etilb./Area

C.Etilb./C STDI de STDI
0,00 0,00
0,03 0,03
0,04 0,06
0,08 0,11
0,25 0,30
0,50 0,63
1,00 1,41

pendiente 1,3953
intercepto -0,0151
R 0,9968

Figura 20. Curva de calibracion del Etilbenceno R.B.
Curva de calibracion Etilbenceno
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Tabla 14. Datos de la Curva de p-Xileno Rango bajo

C'p'g.'ll_ng]O/C xié;\%a/;rea
de STDI
0,00 0,00
0,03 0,04
0,04 0,07
0,08 0,13
0,25 0,30
0,50 0,64
1,00 1,42
pendiente 1,3917
intercepto -0,0075
R 0,9958

Figura 21. Curva de calibracion del p-Xileno R.B.
Curva de calibracion p-Xileno
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Tabla 15. Datos de la Curva de m-Xileno Rango bajo

C.m-xileno/C Aream-X.
STDI /Area de STDI
S 0,00
0,03 0,03
0,04 0,06
0,08 0,11
0,25 0,30
0,50 0,64
1,00 1,44
pendiente 1,4248
intercepto -0,0181
R® 0,9957

Figura 22. Curva de calibracion del m-Xileno R.B.
Curva de calibracion m-Xileno
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Tabla 16. Datos de la Curva de o-Xileno Rango bajo

C.o-xileno/C Areao-X.
STDI /Area de STDI
0,00 0,00
0,03 0,03
0,04 0,05
0,08 0,12
0,25 0,31
0,50 0,64
1,00 1,43

pendiente 1,4154
intercepto -0,0154
R? 0,9964

Figura 23. Curva de calibracién del o-Xileno R.B.
Curva de calibracion o-Xileno
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Curvas de 0,0 pg/mL a 97,0 pg/mL (Rango alto)

Tabla 17. Datos de la Curva de Benceno Rango alto

C.Benceno/C.

Area B./Area

STDI de STDI
0,00 0,00
1,00 1,21
2,50 2,77
4,17 4,54
5,83 6,06
8,08 8,45
pendiente 1,0328
intercepto 0,1233
R? 0,9991

Figura 24. Curva de calibracion del Benceno Rango alto
Curva de calibracion Benceno Rango alto
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Tabla 18. Datos de la Curva de Tolueno Rango alto

C.Tolueno/C | AreaT./Area
STDI de STDI
0,00 0,00
1,00 1,36
2,50 3,00
4,17 4,94
5,83 6,71
8,08 9,76

pendiente 1,1816
intercepto 0,0440
R® 0,9984

Figura 25. Curva de calibracién del Tolueno Rango alto
Curva de calibracion Tolueno Rango alto
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Tabla 19. Datos de la Curva de Etilbenceno Rango alto

C.Etilb./C Area Et/Area
STDI de STDI
0,00 0,00
1,00 1,41
2,50 3,11
4,17 5,15
5,83 7,27
8,08 10,49

pendiente 1,2774

intercepto -0,0234

R’ 0,9985

Figura 26. Curva de calibracién del Etilbenceno R. A.
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Tabla 20. Datos de la Curva de p-Xileno Rango alto

C.p-xileno/C | Area p-x./Area
STDI de STDI
0,00 0,00
1,00 1,42
2,50 3,11
4,17 5,11
5,83 7,16
8,08 10,35

pendiente 1,2567
intercepto 0,0021
R® 0,9985

Figura 27. Curva de calibraciéon del p-Xileno Rango alto
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Tabla 21. Datos de la Curva de m-Xileno Rango alto

C.m-xileno/C “Area m-x.
STDI /Area de STDI
0,00 0,00
1,00 1,44
2,50 3,19
4,17 5,23
5,83 7,44
8,08 10,70

pendiente 1,3027
intercepto -0,0199
R® 0,9985

Figura 28. Curva de calibracién del m-Xileno Rango alto
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Tabla 22. Datos de la Curva de o-Xileno Rango alto

C.o-xileno/C

Area o-x./Area

STDI de STDI
0,00 0,00
1,00 1,43
2,50 3,18
4,17 5,25
5,83 7,47
8,08 10,82
pendiente 1,3166
intercepto -0,0435
R® 0,9982

Figura 29. Curva de calibracion del o-Xileno Rango alto
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2.3.6 Porcentaje de recuperacion

La evaluacion de la recuperacion se realizé a partir de tres muestras de carbén
activado enriquecidas con los analitos de interés, a tres concentraciones
diferentes: rango bajo (5,0 pg/mL), medio (12 pg/mL) vy alto (50 pg/mL), los
resultados obtenidos de estas muestras se compararon con estandares
preparados directamente, a los mismos niveles de concentracion. Finalmente la
recuperacion se determina con la concentracion obtenida sobre la concentracion
tedrica multiplicada por 100%.

Concentracién de la muestra enriquecida

%Recuperacion = x 100 (2.6)

Concentracion tedrica

Los porcentajes de recuperacion obtenidos se encuentran entre el 70-120% y sus
coeficientes de variacion son menores al 20%, para los tres niveles de
concentracion, luego se concluye que el método es eficiente para extraer los
analitos de la matriz. Ver tabla 23.

Tabla 23. Porcentajes de recuperacion obtenidos

Benceno  Tolueno  Etilbenceno p-xileno m-xileno o-xileno

Rango Bajo %Recuperacion 98,2 85,9 87,6 78,3 85,4 89,6
5,0 ug/mL %C.V. 8,46 8,30 8,39 8,09 8,66 9,86
Rango Medio ~ %Recuperacion 93,2 88,8 93,1 82,9 92,8 95,3
12,0 pg/mL %C.V. 6,05 5,91 6,27 6,24 6,56 9,75
Rango Alto %Recuperacion 82,2 77,4 76,2 75,5 75,3 75,0
50,0 pg/mL %C.V. 5,82 5,47 5,14 4,93 5,04 4,70

2.3.7 Robustez

La robustez de un procedimiento analitico es una medida de su capacidad para
permanecer sin ser afectado por variaciones pequeias, pero deliberadas en los
pardmetros del método y proporciona informacion de su confiabilidad durante la
rutina normal. (Huber, 2010) Se puede medir con la reproducibilidad de resultados
entre analista-analista y laboratorio-laboratorio.

Se ha participado en pruebas de intercalibracién internacionales (Pruebas PICC-
VOC. Programa Interlaboratorios de Control de Calidad. Ministerio de Empleo y
Seguridad Social. Gobierno de Espafia) para determinar la concentracion en
captadores pasivos de benceno, tolueno y m-Xileno. El etilbenceno, oy p Xileno,
no tiene prueba. Ver tabla 24.
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Tabla 24. Resultados pruebas PICC-VOC.

Referencia Resultado

Analito de la de Valor Diana Vn Vz
muestra laboratorio
1 213 218 0,98 0,29
2 6,18 6,34 0,97 0,32
Benceno 3 12,9 11,8 1,09 1,17
4 30,4 30,6 0,99 0,08
1 1826 2270 0,80 3,26 =
2 3182 3660 0,87 2,18 *
Tolueno 3 504 495 1,02 0,30
4 1056 1170 0,90 -1,62
1 571 724 0,79 3,52 =
. 2 2,12 247 0,86 2,36 *
m-Xileno 3 3059 3280 0,93 1,12
4 1701 1960 0,87 2,20 *

* Resultado dudoso: (2 < |Vz| < 3)
x* Resultado No aceptable: (|Vz| > 3)
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3 SELECCION DEL CARBON ACTIVADO

3.1 INTRODUCCION

Para la construccion del captador pasivo, se tomaron cuatro tipos de carbon
activado nacionales, los cuales fueron sometidos a pruebas para elegir cual o
cuales de ellos realiza un buen desempefio en la adsorcion de los compuestos
BTEX, mediante un analisis estadistico de los resultados obtenidos de los
porcentajes de recuperacion.

Todas las pruebas fueron realizadas en condiciones de laboratorio y consisten en
someter los carbones activados a vapores de BTEX los cuales se encuentran en
concentraciones conocidas y durante un tiempo determinado de exposicion;
posteriormente se realiza el analisis en el laboratorio implementando el método
validado (Capitulo 2), y se determina el porcentaje de recuperacion de los
compuestos en cada tipo de carbén activado.

Antes de someter a los cuatro carbones activados a los ensayos experimentales,
se realizan pruebas preliminares con un carb6n activado de referencia de origen
de coco obtenido de captadores comerciales (marca Gilian, malla 6 x 70), para
elegir las concentraciones adecuadas y los tiempos de exposicion, que permiten
una recuperacion dentro de los limites aceptables, los cuales estan entre un 70 y
120% de recuperacion.

Se debe tener en cuenta que los tiempos de exposicién elegidos en principio se
determinaron con base en la normativa de niveles maximos permisibles y las
recomendaciones para el muestreo en estudios anteriores (Buczynska, 2009).

Los resultados obtenidos de todas las pruebas fueron analizados estadisticamente
mediante el programa StatGraphics Centurion.

3.1.1 Captador pasivo

El disefio inicial para el captador pasivo consiste en un cilindro de vidrio (diametro
interno 7mm X longitud 22 mm), abierto en los extremos y dentro del cual se pone
una cantidad especifica del carbén activado de referencia (entre 0,12 y 0,15
gramos) y se sujeta a ambos lados con lana de fibra de vidrio para mantener el
carbon dentro del cilindro. Ver Figura 30.
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Figura 30. Captador pasivo de carbon activado

3.1.2 Montaje de ensayos experimentales

En un vial de 20 ml de capacidad, se vierte un volumen conocido del estandar
certificado de BTEX de concentracion conocida, sellarlo con una septa la cual
posee una perforacion para insertar a presion el captador anteriormente descrito,
este montaje debe quedar adecuadamente sellado de modo que no se escapen
los vapores de BTEX al ambiente (Ver Figura 31), se deja a una temperatura
ambiente aproximada de 20° C durante un tiempo determinado (1 dia o 7 dias).

Figura 31. Montaje del captador para las pruebas de adsorcion de
BTEX en carbon activado.
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3.2 PRUEBAS PRELIMINARES

3.2.1 Pruebas de recuperacion en dos tiempos de exposicion a diferentes
cantidades de BTEX.

Se realiz6 el montaje del captador activado de referencia a dos tiempos de
exposicién, un dia y siete dias; se deja expuesto a las siguientes masas de
vapores de BTEX: 0,75 ug, 2,25 ug, 4,5 ug, 15 ug, 45 ug y 75 ug, cada una por
triplicado. Posteriormente se realiza la extraccion y analisis cromatografico de los
BTEX adsorbidos en el carbén activado, se determina la masa y el respectivo
porcentaje de recuperacion de cada uno de los compuestos con base en la masa
adicionada inicialmente.

%Recuperacion = Masa Hallada 1) (3.1)

Masa adicionada

A continuaciébn se presentan tres analisis estadisticos para comparar los
resultados obtenidos en relacién al porcentaje de recuperacion en el carbon
activado de referencia en tiempos de exposicion de un dia y siete dias a seis
masas distintas de vapores de BTEX adicionados. Los datos utilizados para este
analisis pueden consultarse en el apéndice A, tabla Al.

Los que se busca con este analisis es mirar si hay diferencias significativas
(estadisticamente) entre la adsorcion de los BTEX que se obtiene en un dia vs
siete dias. Para responder a esta pregunta se realizaron tres analisis estadisticos:

e Pruebat de comparacién de medias

e Prueba W de Mann-Whitney (Wilcoxon) para comparar medianas

e Prueba de Kolmogorov-Smirnov para comparar las distribuciones de las dos
muestras.

En todos los analisis estadisticos se utiliz6 una confiabilidad del 95% (es decir, se

utilizd un valor 0=0.05). Inicialmente, se presenta un resumen estadistico
relacionado con los datos obtenidos.
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3.2.1.1 Resumen estadistico para porcentaje de recuperaciéon en dos
tiempos de exposicion

Muestra 1: porcentaje de recuperacion en 1 dia
Muestra 2: porcentaje de recuperacion en 7 dias.
Muestra 1: 108 valores en el rango de 0 a 237,0
Muestra 2: 108 valores en el rango de 0 a 292,9

Tabla 25. Resumen estadistico para porcentajes de recuperacion en dos tiempos
de exposicidon

Tiempo (dias)=1 Tiempo (dias)=7
Recuento 108 108
Promedio 82,5139 88,8222
Desviacion Estandar 40,4941 50,5382
Coeficiente de Variacion 49,0755% 56,8982%
Minimo 0 0
Maximo 237,0 292,9
Rango 237,0 2929
Sesgo Estandarizado 4,49172 5,41646
Curtosis Estandarizada 5,31273 5,90927

La tabla 25 contiene el resumen estadistico para las dos muestras de datos. El
sesgo estandarizado y la curtosis estandarizada son interesantes porque pueden
usarse para comparar si las muestras provienen de distribuciones normales. Los
valores de estos estadisticos estan fuera del rango de -2 a +2 indican
desviaciones significativas de la normalidad, lo que tenderia a invalidar las
pruebas que comparan las desviaciones estandar. En este caso, ambas muestras
tienen valores de sesgo estandarizado y de curtosis estandarizada fuera del rango
normal. En los gréficos de frecuencias y densidades se observan las similitudes
entre el porcentaje de recuperacion en un dia y siete dias.
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3.2.1.2 Comparacion de Medias para porcentaje de recuperacion para dos
tiempos de exposicion

Sea W3 la media asociada a la poblacién de donde proviene la muestra 1 (% de
recuperacion en 1 dia), y Y2 la media asociada a la poblacion de donde proviene la
muestra 2 (% de recuperacion en 7 dias). Los intervalos de confianza para cada
una de las medias, y para la diferencia de medias, son dados a continuacion:

Intervalos de confianza del 95,0% para la media de Tiempo (dias)=1 (M1):
82,5139 + 7,72447 [74,7894, 90,2384]

Intervalos de confianza del 95,0% para la media de Tiempo (dias)=7(l>):
88,8222 + 9,64043 [79,1818, 98,4627]

Intervalos de confianza del 95,0% intervalo de confianza para la diferencia de
medias sin suponer varianzas iguales (ver Apéndice A1.1) (U1 - Ho):

-6,30833 + 12,2864 [-18,5948, 5,9781]
Pruebat para comparar medias

{Hoi H1 = U
Hy: g # U

Hipotesis nula: media p, igual a la mediau, vs Hipotesis Alternativa.: media
u, diferentes de media p, sin suponer varianzas iguales (ver Apéndice A.1)

El valor t del estadistico de prueba es t = -1,01232 vy el p-valor asociado es
0,312582. Dado que el p-valor no es menor que a=0.05, entonces No se rechaza
la hipdtesis nula con una confiabilidad del 95%, es decir; no hay diferencia
significativa entre el promedio de porcentaje de recuperacién en un dia vs el
promedio de porcentaje de recuperacion en siete dias.

Observaciones:

Esta prueba-t compara las medias de las dos muestras. Es de particular interés
el intervalo de confianza para la diferencia entre las medias, el cual se extiende
desde -18,5948 hasta 5,9781. Puesto que el intervalo contiene el valor de 0, no
hay diferencia significativa entre las medias de las dos muestras de datos, con un
nivel de confianza del 95,0%.

Se uso la prueba-t para evaluar hipétesis especificas acerca de la diferencia entre
las medias de las poblaciones de las cuales provienen las dos muestras. En este
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caso, la prueba se ha construido para determinar si la diferencia entre las dos
medias es igual a 0,0 versus la hipétesis alterna de que la diferencia no es igual a
0,0. Puesto que el valor-P calculado no es menor que 0,05, no se puede rechazar
la hipétesis nula.

Nota: Estos resultados no asumen que las varianzas de las dos muestras sean
iguales. En este caso, las varianzas parecen ser significativamente diferentes, con
base en la prueba-F para comparar las desviaciones estandar (Ver Apéndice
A.1.1).

La grafica de cajas y bigotes muestra la distribucion de los porcentajes de
recuperacion en un dia y siete dias con ayuda de los cuartiles.

Figura 34. Grafico de cajas y bigotes (1 dia vs. 7 dias)
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3.2.1.3 Comparacion de Medianas del porcentaje de recuperacion para dos
tiempos de exposicion.

Dado que los datos obtenidos tienen valores de kurtosis por fuera del rango [-

2, 2] (lo cual indica desviaciones significativas de la normalidad), entonces se

aplicara la prueba W de Mann-Whitney (Wilcoxon) de comparacion de medianas:

Mediana de muestra 1: 77,3
Mediana de muestra 2: 78,55
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Prueba W de Mann-Whitney (Wilcoxon) para comparar medianas:

{HO: m1 = mz
Hl: m1 = mz

Hipotesis Nula: mediana m, igual mediana m,
Hipétesis Alt.: mediana m, diferente mediana m,
Rango promedio de la muestra 1: 105,5

Rango promedio de la muestra 2: 111,5

El valor W del estadistico de prueba es W = 6156,0 y el p-valor asociado es
0,481157. Luego, como el p-valor es mayor que a=0.05, no se rechaza la hipétesis
nula, es decir, las medianas de los porcentajes de recuperacion para un dia y siete
dias son estadisticamente iguales.

Observacion:

La prueba W de Mann-Whitney compara las medianas de dos muestras. Esta
prueba se construye combinando las dos muestras, ordenando los datos de menor
a mayor, y comparando los rangos promedio de las dos muestras en los datos
combinados. Debido a que el valor-P es mayor 6 igual que 0,05, no hay diferencia
estadisticamente significativa entre las medianas con un 95,0%.

3.2.1.4 Prueba de Kolmogorov-Smirnov para el porcentaje de recuperacion
en dos tiempos de exposicion.

La prueba de Kolmogorov-Smirnov compara las distribuciones de las dos
muestras. Esta prueba se realiza calculando la distancia maxima entre las
distribuciones acumuladas de las dos muestras. Los valores estadisticos de la
prueba son:

e Estadistico DN estimado = 0,148148
e Estadistico K-S bilateral para muestras grandes = 1,08866
e Valor P aproximado = 0,186968

En este caso, la distancia maxima es 0,148148. Debido a que el valor-P es mayor
0 igual que 0,05, no hay diferencia estadisticamente significativa entre las dos
distribuciones con un 95,0%.
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Observacion:

Los resultados apuntan a que la diferencia del porcentaje de recuperacion en un
dia vs. siete dias no es significativa. De ahora en adelante se continuaran los
analisis con exposiciones a los vapores de BTEX de un dia.

3.3 COMPARACION DE DIFERENTES MASAS ADICIONADAS DE BTEX

Se realizan nuevos montajes para probar la respuesta de adsorcion a distintas
cantidades de BTEX, durante un dia de exposicion usando el carbén activado de
referencia, cada cantidad se realiza por triplicado. Se determinan los porcentajes
de recuperacion para cada compuesto, con los resultados obtenidos (Ver apéndice
A, Tabla A3.) se tiene las herramientas para decidir cuales cantidades de BTEX
usar para los ensayos experimentales posteriores con los cuatro carbones
activados de prueba.

3.3.1 Analisis de varianza (ANOVA Simple): Porcentaje de recuperacién para
11 niveles de masa adicionada pg

A continuacion se realizara un andlisis de varianza de un factor para porcentaje de
recuperacion. Ademas se hacen varias pruebas y graficas para comparar los
valores medios de % Recuperacion para los 11 diferentes niveles de Masa
adicionada pg. La prueba-F en la tabla ANOVA determinara si hay diferencias
significativas entre las medias. Si las hay, las Pruebas de Multiples Rangos diran
cudles medias son significativamente diferentes de otras. Si hay presencia de
valores atipicos, se realiza la Prueba de Kruskal-Wallis la cual compara las
medianas en lugar de las medias.

e Variable dependiente: porcentaje de recuperacion
e Factor: Masa adicionada g

e Numero de observaciones: 191

e Numero de niveles: 11

En la siguiente tabla, se muestra diferentes estadisticos de porcentajes de
recuperacion para cada uno de los 11 niveles de masa adicionada pg. La
intencién principal del andlisis de varianza de un factor es la de comparar las
medias de los diferentes niveles, enlistados aqui bajo la columna de Promedio.
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Tabla 26. Resumen Estadistico para porcentaje de recuperacion

Masa . Desviacion Coeficiente .
- Recuento Promedio . o Minimo
adicionada ug Estandar de Variacién
0,75 13 165,608 31,5605 19,0574% 126,9
1,0 16 91,6437 25,9549 28,3215% 69,3
15 18 91,2444 17,1882 18,8376% 70,5
2,0 18 95,6889 22,0258 23,0182% 60,5
2,25 18 89,1556 14,2953 16,0341% 75,7
4,5 18 95,0778 14,8474 15,6161% 77,1
10 18 88,4833 9,02052 10,1946% 74,6
15 18 79,1611 5,81713 7,34847% 68,2
20 18 80,9944 7,04669 8,70021% 67,5
45 18 50,5389 9,08639 17,979% 36,9
75 18 61,5444 4,50284 7,3164% 56,3
Total 191 87,9225 29,7305 33,8144% 36,9
Figura 35. Grafico de dispersién por nivel
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Hay una diferencia de mas de 3 a 1 entre la desviacion estandar mas pequefay la
mas grande. Esto puede causar problemas puesto que el andlisis de varianza
asume que las desviaciones estandar de todos los niveles son iguales.

Tabla 27. Tabla ANOVA para porcentaje de recuperacion por Masa adicionada g
(11 niveles)

Suma de Cuadrado

Fuente Cuadrados Gl Medio Razén-F Valor-P
Entre grupos 120841, 10 12084,1 46,18 0,0000
Intra grupos 47100,0 180 261,666
Total (Corr.) 167941, 190

La tabla ANOVA descompone la varianza de porcentaje de recuperacion en dos
componentes: un componente entre-grupos y un componente dentro-de-grupos.
La razon-F, que en este caso es igual a 46,1814, es el cociente entre el estimado
entre-grupos Yy el estimado dentro-de-grupos. Puesto que el valor-P de la prueba-
F es menor que 0,05, existe una diferencia estadisticamente significativa entre la
media de porcentaje de recuperacion entre un nivel de masa adicionada y otro,
con un nivel del 95,0% de confianza.

Tabla 28. Medias para porcentaje de recuperacion por Masa adicionada pg con
intervalos de confianza del 95,0% (11 niveles)

Nivel Casos Media Error Est. Limite Inferior Limite Superior
(s agrupada)

0,75 13 165,608 4,48644 159,348 171,868
1 16 91,6437 4,04403 86,0012 97,2863
1,5 18 91,2444 3,81274 85,9246 96,5643
2 18 95,6889 3,81274 90,369 101,009
2,25 18 89,1556 3,81274 83,8357 94,4754
45 18 95,0778 3,81274 89,7579 100,398
10 18 88,4833 3,81274 83,1635 93,8032
15 18 79,1611 3,81274 73,8412 84,481
20 18 80,9944 3,81274 75,6746 86,3143
45 18 50,5389 3,81274 45,219 55,8588
75 18 61,5444 3,81274 56,2246 66,8643
Total 191 87,9225

63



Esta tabla muestra la media de porcentaje de recuperacion para cada nivel de
Masa adicionada pig. También muestra el error estdndar de cada media, el cual es
una medida de la variabilidad de su muestreo. El error estandar es el resultado de
dividir la desviacion estandar mancomunada entre el nimero de observaciones en
cada nivel. La tabla también muestra un intervalo alrededor de cada media. Los
intervalos mostrados estan basados en el procedimiento de la diferencia minima
significativa (LSD) de Fisher. Estan construidos de tal manera que, si dos medias
son iguales, sus intervalos se traslaparan un 95,0% de las veces. En la siguiente
grafica se observan los intervalos. En las pruebas de Rangos Multiples, estos
intervalos se usan para determinar cuales medias son significativamente
diferentes de otras.

Figura 36. Grafico de medias. Minima diferencia significativa
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La grafica de cajas y bigotes muestra la distribucion de los porcentajes de
recuperacion en los niveles de masa adicionada, con ayuda de los cuartiles.

Figura 37. Grafico de cajas y bigotes para 11 niveles de masa adicionada
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3.3.2 Pruebas de Rangos Multiples para porcentaje de recuperacion por
Masa adicionada pg (11 niveles)

Tabla 29. Tabla de multiples rangos. Método: 95,0 % LSD

Nivel Casos Media Grupos Homogéneos
45 18 50,5389 X
75 18 61,5444 X
15 18 79,1611 X
20 18 80,9944 XX
10 18 88,4833 XXX
2,25 18 89,1556 XXX
15 18 91,2444 XX
1,0 16 91,6437 XX
4,5 18 95,0778 X
2,0 18 95,6889 X
0,75 13 165,608 X
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En la tabla de rangos multiples, se han identificado 6 grupos homogéneos segun
la alineacion de las X's en columnas. No existen diferencias estadisticamente
significativas entre aquellos niveles que compartan una misma columna de X's. El
método empleado actualmente para discriminar entre las medias es el
procedimiento de diferencia minima significativa (LSD) de Fisher. Con este
método hay un riesgo del 5,0% al decir que cada par de medias es
significativamente diferente, cuando la diferencia real es igual a 0. Ver el
complemento de este analisis en el Apéndice A.2.2, tabla A4.

Figura 38. Grafico ANOM. Promedio poblacional estimado, para 11 niveles de
masa adicionada
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3.3.3 Prueba de Kruskal-Wallis para porcentaje de recuperacion por Masa
adicionada pg para 11 niveles

En esta prueba se evaluara la hipétesis de que las medianas de porcentaje de

recuperacion dentro de cada uno de los 11 niveles de Masa adicionada pg son
iguales.
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Tabla 30. Rango promedio estimado del porcentaje de recuperacién para 11
niveles de masa adicionada

Masa adicionada g Tamafio Muestra Rango Promedio
0,75 13 183,923
1 16 103,469
15 18 111,778
2 18 123,583
2,25 18 109,889
4,5 18 127,778
10 18 115,361
15 18 79,0000
20 18 87,2222
45 18 12,3889
75 18 26,8611

Estadistico = 119,908 Valor-P =0

Puesto que el valor-P es menor que 0,05, existe una diferencia estadisticamente
significativa entre las medianas con un nivel del 95,0% de confianza. La siguiente
grafica muestra el comportamiento de las medianas. Como complemento a este
andlisis ver la prueba de Mood, Apéndice A.2.3

Figura 39. Grafico de Medianas (11 niveles de masa adicionada)
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Observacion:

Los andlisis anteriores muestran que el porcentaje de recuperacion de BTEX se
comporta mejor para masas adicionadas entre 1,0 pug y 20 pg; pues los valores
promedios de porcentajes de recuperacion permanecen dentro del intervalo
[70 %, 120 %].

Debido a esto, se tomo6 la decision de utilizar tres cantidades de masa adicionada

de BTEX: 1,5 ug, 4,5 ng y 15 pg. En los analisis posteriores se utilizaran solo
estas tres cantidades de masa.

3.4 COMPARACION DEL PORCENTAJE DE RECUPERACION DE BTEX EN
CUATRO TIPOS DE CARBON ACTIVADO

A continuacion se comparan cuatro tipos de carbon activado respecto al
porcentaje de recuperacion de los compuestos BTEX en 24 horas de tiempo
exposicion y a tres cantidades de masa

Se realizard un disefio experimental para determinar el comportamiento de cuatro
carbones activados (Bituminoso, macro, comercial y de origen de coco), mediante
el calculo de los porcentajes de recuperacion obtenidos en cada ensayo. Todas
las pruebas son independientes. La caracterizacion de los cuatro tipos de carbén
empleados se realizaron mediante el andlisis de tamafio de particula y los
resultados se encuentran en el Apéndice B, alli también se encuentran las fichas
técnicas del carbdn activado de origen de coco y bituminoso.

Cada carbon activado se somete a las siguientes masas de vapores de BTEX: 1,5
ug, 4,5 ug y 15 ug, durante un dia de exposicion. Ver Figura 40. Posteriormente se
realiza la extraccion y analisis cromatografico de los BTEX adsorbidos en cada
carbon activado. Ademés se hacen andlisis de los cuatro carbones activados sin
someterlos a los vapores de BTEX, los cuales son llamados blancos. Los datos
utilizados para este analisis pueden consultarse en el apéndice A.3.
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Figura 40. Ensayo de adsorcion en captadores pasivos con cuatro carbones

activados
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3.4.1 Porcentaje de recuperacion usando como factor “masa adicionada”

3.4.1.1 Resumen estadistico para porcentaje de recuperacion

En la siguiente tabla se muestran algunos estadisticos del %Recuperacion para
cada uno de los 3 niveles de MASA ADICIONADA (pg). La intencién principal del
analisis de varianza de un factor es la de comparar las medias de los diferentes
niveles, listados aqui bajo la columna de Promedio.

Tabla 31. Resumen Estadistico para %Recuperacion

MASA ADICIONADA (ug) Recuento Promedio Desviacion Coeficiente de
Estandar Variacion
1,5 216 106,744 30,2481 28,3372%
4,5 216 72,7324 13,6703 18,7954%
15 216 69,9053 8,68147 12,4189%
Total 648 83,1271 25,9195 31,1805%
- . Sesgo Curtosis
MASA ADICIONADA (ug) Minimo Maximo Rango Estandarizado Estandarizada
1,5 47,0 219,8 172,8 3,32778 2,14176
4,5 38,5 120,5 82,0 3,20308 2,563129
15 54,4 96,9 42,5 3,59665 -0,104969
Total 38,5 219,8 181,3 16,4591 15,9377

Hay una diferencia de mas de 3 a 1 entre la desviacion estandar mas pequefay la
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mas grande. Esto puede causar problemas puesto que el andlisis de varianza
assume que las desviaciones estandar de todos los niveles es igual.

El sesgo estandarizado y/o la curtosis estandarizada se encuentran fuera del
rango de -2 a +2 para los 3 niveles de MASA ADICIONADA (ug). Esto indica algo
de no normalidad significativa en los datos, lo cual viola el supuesto de que los
datos provienen de distribuciones normales. Es posible utilizar la prueba de
Kruskal-Wallis para comparar las medianas en lugar de las medias.

3.4.1.2 Andélisis de varianza (ANOVA Simple): Porcentaje de Recuperacion
por Masa adicionada pug

En este caso se comparan los valores medios de %Recuperacion para los 3
diferentes niveles de MASA ADICIONADA (ug). La prueba-F en la tabla ANOVA
determinara si hay diferencias significativas entre las medias.

e Variable dependiente: %Recuperacion
e Factor: MASA ADICIONADA (ug)

e Numero de observaciones: 648

e Numero de niveles: 3

La razon-F, que en este caso es igual a 231,359, es el cociente entre el estimado
entre-grupos Yy el estimado dentro-de-grupos. Puesto que el valor-P de la prueba-
F es menor que 0,05, existe una diferencia estadisticamente significativa entre la
media de porcentaje de recuperacion entre un nivel de MASA ADICIONADA (ug) y
otro, con un nivel del 95,0% de confianza.

Tabla 32. Tabla ANOVA para %Recuperacion por MASA ADICIONADA (ug)

Fuente Suma de Cuadrados Gl Cuadrado Medio Razén-F Valor-P
Entre grupos 181570, 2 90784,8 231,36 0,0000
Intra grupos 253097, 645 392,398
Total (Corr.) 434666, 647

3.4.1.3 Medias para porcentaje de recuperacién por MASA ADICIONADA (ug)
con intervalos de confianza del 95,0%

Esta tabla muestra la media de porcentaje de recuperacion para cada nivel de
MASA ADICIONADA (ug). También muestra el error estandar de cada media, el
cual es una medida de la variabilidad de su muestreo. El error estandar es el
resultado de dividir la desviacidon estandar mancomunada entre el niamero de
observaciones en cada nivel. La tabla también muestra un intervalo alrededor de
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cada media.

Los

intervalos mostrados actualmente estan basados en el

procedimiento de la diferencia minima significativa (LSD) de Fisher. Estan
construidos de tal manera que, si dos medias son iguales, sus intervalos se
traslaparan un 95,0% de las veces.

Tabla 33. Medias para porcentaje de recuperacion por MASA ADICIONADA (ug)

Error Est.

Nivel Casos Media (s agrupada) Limite Inferior Limite Superior
1,5 216 106,744 1,34783 104,876 108,611
4,5 216 72,7324 1,34783 70,8644 74,6004
15 216 69,9053 1,34783 68,0374 71,7733
Total 648 83,1271

Como complemento a este analisis, se realiz6 la prueba de rangos multiples. Ver

apéndice A.3.1.

Figura 41. Grafico de medias. Minima diferencia significativa.
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Noétese que el nivel de 1,5 pg presenta porcentajes de recuperacion mayores y es
estadisticamente diferente de los otros niveles.
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3.4.1.4 Prueba de Kruskal-Wallis para porcentaje de recuperacién por MASA
ADICIONADA (ug)

La prueba de Kruskal-Wallis evalia la hipétesis de que las medianas de
%Recuperacion dentro de cada uno de los 3 niveles de MASA ADICIONADA (ug)
son iguales. Puesto que el valor-P es menor que 0,05, existe una diferencia
estadisticamente significativa entre las medianas con un nivel del 95,0% de
confianza. Como complemento de este analisis ver el Apéndice A.3.3 Prueba de la
Mediana de Mood.

Tabla 34. Rango promedio para Kruskal-Wallis para la masa adicionada

MASA ADICIONADA (ug) Tamafio Muestra Rango Promedio
15 216 484,292
4,5 216 261,486
15 216 227,722

Estadistico = 239,572 Valor-P =0
La gréfica de cajas y bigotes muestra la distribucibn de los porcentajes de
recuperacion en los tres niveles de masa adicionada.

Figura 42. Grafico de cajas y bigotes
(Factor: masa adicionada)
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3.4.2 Porcentaje de recuperacion usando como factor “tipo de compuestos”

3.4.2.1 Resumen Estadistico para porcentaje de recuperacion

La tabla dada a continuacion muestra el resumen estadistico de los porcentajes de
recuperacion para cada uno de los 6 niveles de COMPUESTO. La intencion
principal del analisis de varianza de un factor es la de comparar las medias de los
diferentes niveles, enlistados aqui bajo la columna de Promedio.

Tabla 35. Resumen Estadistico para porcentaje de recuperaciéon usando como
factor “tipo de compuestos”

Desviacion Coeficiente de

COMPUESTO Recuento Promedio Minimo Maximo

Estandar Variacion
BENCENO 108 96,412 35,4623 36,7821% 44,9 219,8
ETILBENCENO 108 76,3074 14,6475 19,1954% 54,4 128,0
TOLUENO 108 80,5546 23,5614 29,249% 45,4 154,3

Desviacion Coeficiente de

COMPUESTO Recuento Promedio Minimo Maximo

Estandar Variacion

mMXILENO 108 74,1222 18,3079 24,6997% 38,5 135,4
oXILENO 108 95,2875 26,8075 28,1333% 63,9 200,6
pXILENO 108 76,0787 21,638 28,4416% 44,7 152,0
Total 648 83,1271 25,9195 31,1805% 38,5 219,8
COMPUESTO Rango Sesgo Estandarizado Estglﬁlggrsiizzda
BENCENO 174,9 4,99951 1,89441
ETILBENCENO 73,6 4,62367 1,27741
TOLUENO 108,9 5,83126 2,95685
MXILENO 96,9 3,96896 1,83736
oXILENO 136,7 5,65272 3,31103
pXILENO 107,3 4,85166 1,13661

Total 181,3 16,4591 15,9377

El sesgo estandarizado y/o la curtosis estandarizada se encuentra fuera del rango
de -2 a +2 para los 6 niveles de COMPUESTO. Esto indica algo de no normalidad
significativa en los datos, lo cual viola el supuesto de que los datos provienen de
distribuciones normales.
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3.4.2.2 Andlisis de varianza (ANOVA Simple): Porcentaje de recuperacion
por COMPUESTO

Este procedimiento compara los valores medios de %Recuperacion para los 6
diferentes niveles de COMPUESTO. La prueba-F en la tabla ANOVA determinaré
si hay diferencias significativas entre las medias. Si las hay, las Pruebas de
Multiples Rangos le dirdn cuéles medias son significativamente diferentes de
otras.

Variable dependiente: %Recuperacion
Factor: COMPUESTO

Numero de observaciones: 648
Numero de niveles: 6

Tabla 36. Tabla ANOVA para porcentaje de recuperacion por COMPUESTO

Suma de

Fuente Cuadrados Gl  Cuadrado Medio Razén-F Valor-P
Entre grupos 54891,9 5 10978,4 18,56 0,0000
Intra grupos 379774, 642 591,549
Total (Corr.) 434666, 647

La razén-F, que en este caso es igual a 18,5587, es el cociente entre el estimado
entre-grupos Yy el estimado dentro-de-grupos. Puesto que el valor-P de la prueba-
F es menor que 0,05, existe una diferencia estadisticamente significativa entre la
media de %Recuperacion entre un nivel de COMPUESTO Yy otro, con un nivel del
95,0% de confianza.

Tabla 37. Tabla de Medias para el porcentaje de recuperacién por COMPUESTO
con intervalos de confianza del 95,0%

COMPUESTO Casos Media (sEQQ?LpE;féa) g stL"éifiir
BENCENO 108 96,412 2,34036 93,1685 99,6556
ETILBENCENO 108 76,3074 2,34036 73,0639 79,5509
TOLUENO 108 80,5546 2,34036 77.3111 83,7982
mXILENO 108 741222 2,34036 70,8787 77,3657
OXILENO 108 95,2875 2,34036 92,044 98,531
PXILENO 108 76,0787 2,34036 72,8352 79,3222
Total 648 83,1271

Esta tabla muestra la media de porcentaje de recuperacion para cada nivel de
COMPUESTO. También muestra el error estandar de cada media, el cual es una
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medida de la variabilidad de su muestreo. La tabla también muestra un intervalo
alrededor de cada media. Los intervalos mostrados actualmente estan basados
en el procedimiento de la diferencia minima significativa (LSD) de Fisher. Estan
construidos de tal manera que, si dos medias son iguales, sus intervalos se
traslaparan un 95,0% de las veces.

Figura 43. Grafico de medias. Minima diferencia significativa

(Factor: compuestos)
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El andlisis complementario de medias, se encuentra en el Apéndice A.3.4 Pruebas
de rangos multiples.

3.4.2.3 Prueba de Kruskal-Wallis para porcentajes de recuperacién por
COMPUESTO

La prueba de Kruskal-Wallis evalia la hipétesis de que las medianas de
%Recuperacion dentro de cada uno de los 6 niveles de COMPUESTO son
iguales. Se calcula el rango promedio para los datos de cada nivel. Puesto que el
valor-P es menor que 0,05, existe una diferencia estadisticamente significativa
entre las medianas con un nivel del 95,0% de confianza. Como complemento de
este analisis ver el Apéndice A.3.6 Prueba de la Mediana de Mood.
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Tabla 38. Rango promedio para Kruskal-Wallis para los tipos de compuestos

COMPUESTO Tamafio Muestra Rango Promedio
BENCENO 108 396,773
ETILBENCENO 108 289,907
TOLUENO 108 307,63
MXILENO 108 261,954
oXILENO 108 434,694
pXILENO 108 256,042

Estadistico = 84,5805 Valor-P =0

La gréfica de cajas y bigotes muestra la distribucibn de los porcentajes de
recuperacion para cada compuesto.

Figura 44. Gréfico de cajas y bigotes
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3.4.3 Porcentaje de recuperacion usando como factor los “tipos de carbén”.

La tabla dada a continuacion muestra el resumen estadistico de los porcentajes de
recuperacion para cada uno de los 4 niveles de TIPO DE CARBON. La intencion
principal del analisis de varianza de un factor es la de comparar las medias de los
diferentes niveles, enlistados aqui bajo la columna de Promedio.

Este procedimiento compara los valores medios de %Recuperacion para los 4
diferentes niveles de TIPO DE CARBON. La prueba-F en la tabla ANOVA
determinara si hay diferencias significativas entre las medias.

e Variable dependiente: %Recuperacion
e Factor: TIPO DE CARBON

e Numero de observaciones: 648

e NuUmero de niveles: 4

Tabla 39. Resumen Estadistico para porcentaje de recuperaciéon usando como
factor “tipo de carboén”

TIPO DE CARBON  Recuento Promedio DEestvéir?gia()rn Co\?grci;ecr?éende Minimo
C. BITUMINOSO 162 86,8889 20,6805 23,8011% 62,3
C. COMERCIAL 162 67,8451 16,6774 24,5815% 38,5
C.C.cocCoO 162 89,1466 29,8234 33,4544% 54,4
C.MACRO 162 88,6278 28,0785 31,6813% 57,7
Total 648 83,1271 25,9195 31,1805% 38,5

TIPO DE CARBON Méximo Rango Sesgo Estandarizado Curtosis Estandarizada

C. BITUMINOSO 175,4 1131 7,916 7,12793
C. COMERCIAL 125,5 87,0 7,10269 4,95572
C.C.COCO 219,8 165,4 8,01359 6,94617
C.MACRO 200,6 1429 7,72758 4,39256
Total 219,8 181,3 16,4591 15,9377

Esta tabla muestra diferentes estadisticos de %Recuperacién para cada uno de
los 4 niveles de TIPO DE CARBON. La intencion principal del andlisis de varianza
de un factor es la de comparar las medias de los diferentes niveles, enlistados
agui bajo la columna de Promedio.
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El sesgo estandarizado y/o la curtosis estandarizada se encuentra fuera del rango
de -2 a +2 para los 4 niveles de TIPO DE CARBON. Esto indica algo de no
normalidad significativa en los datos, lo cual viola el supuesto de que los datos
provienen de distribuciones normales.

3.4.3.1 Andlisis de varianza (ANOVA Simple): Porcentaje de recuperacion
por TIPOS DE CARBON

Tabla 40. Tabla ANOVA para porcentaje de recuperacion por TIPO DE CARBON

Suma de

Fuente Cuadrados Gl  Cuadrado Medio Razon-F Valor-P
Entre grupos 50897,8 3 16965,9 28,47 0,0000
Intra grupos 383768, 644 595,914
Total (Corr.) 434666, 647

La razén-F, que en este caso es igual a 28,4704, es el cociente entre el estimado
entre-grupos Yy el estimado dentro-de-grupos. Puesto que el valor-P de la prueba-
F es menor que 0,05, existe una diferencia estadisticamente significativa entre la
media de %Recuperacion entre un nivel de TIPO DE CARBON vy otro, con un nivel
del 95,0% de confianza.

Tabla 41. Tabla de Medias para porcentaje de recuperacion por TIPO DE
CARBON con intervalos de confianza del 95,0%

TIPO DE CARBON  Casos  Media E”:g;r'izg 4a) (s Ih;g‘riit:r stggirtiir
C. BITUMINOSO 162 86,8889 1,01794 84,2308 89,547
C. COMERCIAL 162 67,8451 1,91794 65,187 70,5031
C.C.COCO 162 89,1466 1,01794 86,4885 91,8047
C.MACRO 162 88,6278 1,01794 85,9697 91,2859

Total 648 83,1271

Esta tabla muestra la media de porcentajes de recuperacién para cada nivel de
TIPO DE CARBON. También muestra el error estandar de cada media, el cual es
una medida de la variabilidad de su muestreo. La tabla también muestra un
intervalo alrededor de cada media. Los intervalos mostrados actualmente estan
basados en el procedimiento de la diferencia minima significativa (LSD) de Fisher.

Como complemento a este analisis, se realizo la prueba de rangos multiples. Ver
apéndice A.3.7
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Figura 45. Grafico de medias. Minima diferencia significativa

(Factor: tipos de carbon)
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3.4.3.2 Prueba de Kruskal-Wallis para porcentaje de recuperaciéon por TIPO
DE CARBON

La prueba de Kruskal-Wallis evalla la hip6tesis de que las medianas de
porcentajes de recuperacion dentro de cada uno de los 4 niveles de TIPO DE
CARBON son iguales. Puesto que el valor-P es menor que 0,05, existe una
diferencia estadisticamente significativa entre las medianas con un nivel del 95,0%
de confianza. Como complemento de este analisis ver el Apéndice A.3.9 Prueba
de la Mediana de Mood.

Tabla 42. Rango promedio para Kruskal-Wallis para los tipos de carbén

TIPO DE CARBON Tamafio Muestra Rango Promedio
C. BITUMINOSO 162 386,824
C. COMERCIAL 162 184,315
C.C.coco 162 359,929
C.MACRO 162 366,932

Estadistico = 122,922 Valor-P =0
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La grafica de cajas y bigotes muestra la distribucion de los porcentajes de
recuperacion para cada carbon activado.

Figura 46. Grafico de cajas y bigotes

(Factor: tipos de carbon)
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3.4.4 Porcentaje de recuperacion para el factor “tipos de carbén” bloqueado
por el factor “masa adicionada” (ANOVA MULTIFACTORIAL)

Este procedimiento ejecuta un andlisis de varianza de varios factores para
porcentajes de recuperacion. Realiza varias pruebas y graficas para determinar
qué factores tienen un efecto estadisticamente significativo sobre porcentajes de
recuperacion. También evalla la significancia de las interacciones entre los
factores, si es que hay suficientes datos. Las pruebas-F en la tabla ANOVA
permiten identificar los factores significativos. Para cada factor significativo, las
Pruebas de Rangos Mdultiples muestran cuales medias son significativamente
diferentes de otras.

e Variable dependiente: %Recuperacion
e Factores:

TIPO DE CARBON
MASA ADICIONADA (ug)
e Numero de casos completos: 648
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3.4.4.1 Andlisis de Varianza para porcentaje de recuperacion - Suma de
Cuadrados Tipo Il

Tabla 43. ANOVA multifactorial. Porcentaje de recuperacion para el factor “tipos
de carbon” bloqueado por el factor “masa adicionada”

Fuente Cil;r;rzggs Gl Cﬁgg?:o Razon-F  Valor-P
EFECTOS PRINCIPALES
A:TIPO DE CARBON 50897,8 3 16965,9 53,87 0,0000
B:MASA ADICIONADA (ug) 181570, 2 90784,8 288,25 0,0000
RESIDUOS 202199, 642 314,951
TOTAL (CORREGIDO) 434666, 647

Todas las razones-F se basan en el cuadrado medio del error residual

La tabla ANOVA descompone la variabilidad de porcentajes de recuperacion en
contribuciones debidas a varios factores. Puesto que se ha escogido la suma de
cuadrados Tipo lll, la contribucién de cada factor se mide eliminando los efectos
de los demas factores. Los valores-P prueban la significancia estadistica de cada
uno de los factores. Puesto que los dos valores-P son menores que 0,05, estos
factores tienen un efecto estadisticamente significativo sobre el porcentaje de
recuperacion con un 95,0% de nivel de confianza.

Como complemento estadistico de este analisis ver el Apéndice A.4.1 Medias por
Minimos estadistico y A.4.2 Pruebas de Rangos Mdltiples para porcentaje de
recuperacion por TIPO DE CARBON bloqueado por “masa adicionada”.

3.4.5 Porcentaje de recuperacion para el factor “tipos de carbén” bloqueado
por el factor “compuestos” (ANOVA MULTIFACTORIAL)

Este procedimiento ejecuta un analisis de varianza de varios factores para
%Recuperacion. Realiza varias pruebas y graficas para determinar qué factores
tienen un efecto estadisticamente significativo sobre %Recuperacion. También
evalia la significancia de las interacciones entre los factores, si es que hay
suficientes datos. Las pruebas-F en la tabla ANOVA le permitiran identificar los
factores significativos.

e Variable dependiente: %Recuperacion
e Factores:

TIPO DE CARBON
COMPUESTO
¢ NuUmero de casos completos: 648
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3.4.5.1 Andlisis de Varianza para porcentaje de recuperacion - Suma de
Cuadrados Tipo Il

Tabla 44. ANOVA muiltifactorial. Porcentaje de recuperacion para el factor “tipos
de carbon” bloqueado por el factor “compuestos”

Fuente Cil;r;rzggs Gl Cﬁgg?:o Razon-F  Valor-P
EFECTOS PRINCIPALES
A:TIPO DE CARBON 50897,8 3 16965,9 32,96 0,0000
B:COMPUESTO 54891,9 5 10978,4 21,33 0,0000
RESIDUOS 328877, 639 514,674
TOTAL (CORREGIDO) 434666, 647

Todas las razones-F se basan en el cuadrado medio del error residual

La tabla ANOVA descompone la variabilidad de porcentajes de recuperacion en
contribuciones debidas a varios factores. Puesto que se ha escogido la suma de
cuadrados Tipo lll, la contribuciéon de cada factor se mide eliminando los efectos
de los demas factores. Los valores-P prueban la significancia estadistica de cada
uno de los factores. Puesto que los dos valores-P son menores que 0,05, estos
factores tienen un efecto estadisticamente significativo sobre los porcentajes de
recuperacion con un 95,0% de nivel de confianza.

Como complemento estadistico de este analisis ver el Apéndice A.5.1 Medias por

Minimos estadistico y A.5.2 Pruebas de Rangos Mdltiples para porcentaje de
recuperacion por TIPO DE CARBON blogueado por el factor “compuesto”.
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4 CONSTRUCCION DEL CAPTADOR

4.1 CALCULO DE LAS DIMENSIONES DEL CAPTADOR PASIVO

Después de obtener los resultados de las pruebas de captacion en los cuatro
carbones activados, se realizaron los calculos para proponer un captador pasivo
adecuado para el muestreo de BTEX con el cual se puedan obtener las
concentraciones de estos compuestos en el aire.

Ley de Fick,

|o

D-A
Sea, S = - entonces: C; =

Donde:

C;: Concentracion [(*9/, )]

Q: Cantidad adsorbida [ug]

L: Ruta de difusién [cm]

A: Secci6n transversal [cm?]

D: Coeficiente de difusién [cm?%/s]
t: Tiempo de exposicion [s]

S: Cociente de captacién [cm?/s]

Para realizar el calculo de las dimensiones del captador (L y A), se considerara los
pardmetros asociados al benceno, dado que éste es el compuesto mas regulado
en la normativa y se revisan los siguientes términos de la ecuacion:

La cantidad adsorbida Q,es uno de los parametros que se tuvo en cuenta de
acuerdo a los limites de cuantificacion (LDC) del método validado (Tabla 7,
capitulo 2), ya que éstas son las minimas cantidades a detectar en el laboratorio,
para el benceno, se puede cuantificar 0,279 pg/mL, lo que corresponde a 0,837 g
(teniendo en cuenta que el volumen de solvente de extraccién es 3 mL.), la
cantidad Q en masa se calcul6 asi:

ug de Benceno = 0,279 ;l:l—gL X 3mL = 0,837 ug

Para la Concentracion C; esperada en el ambiente, se propone valores cercanos a
la normativa, para el benceno se tiene un valor permisible en Colombia de 5 pg/m?
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El tiempo de exposicion t para el muestreo en aire ambiente, se define de acuerdo
a los estudios previos (Elke, 1998; Buczynska, 2009), entre 14 y 28 dias. Para el
ejemplo se define 14 dias.

Los coeficientes de difusién D de cada uno de los compuestos se consultaron en
la pagina de la EPA a condiciones de referencia. (EPA, 2014)

Teniendo como modelo los pardmetros asociados al benceno y haciendo pruebas
iterativas de las dimensiones L y A, se realizaron los siguientes calculos:

S_D-A
L

0,0937 €M*/¢ x 0,511cm?
S =

0,5cm

S = 0,0958 M’/

Donde,

Dgenceno: 0,0937 cm?/s

L: Ruta de difusion [cm]

A: Seccién transversal [cm?]

Luego,

t: 1209600 s = 14 dias
Q: 0,837 ug

Q

C; = —
LSt

. 0,837 ug
10,0958 €™M/ x 1209600 s

C;=72x10%H) =72H) ,

Asi, la ruta de difusion L = 0,5cm y la seccion transversal A = 0,511 cm? que
corresponde a un diametro interno de ¢ = 0,807 cm
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En la siguiente tabla, se presentan los resultados para todos los compuestos
BTEX a dos tiempos de exposicion, 14 y 28 dia, trabajando con la cantidad
minima detectable ¢ g de cada uno de ellos, obtenido de sus limites de
cuantificacion.

Tabla 45. Resultados de concentraciones que se obtendrian de BTEX en el aire
con L=0,5cm A=0,511 cm?

- / £ X10° D é s C; X10° C;
ompuesto Q (ug) t (dias) (s) (cm2 /s) (cm) (cm3 /S) (Ilg /cm3) (ug /m3)
Benceno 0,837 = ;i 00937 | 0807 0,0958 ;?g ;?g
Tolueno 1,011 > ;i 00827 | 0807 0,0846 i:g Z:;g

Etilbenceno | 1,047 L ;fl 0,075 0,807 0,077 2,0313 é,oég
p-xileno 1,173 = ;i 0,075 0,807 0,077 é??;g é%g
m-xileno 1,065 = ;‘21 0,075 0,807 0,077 é%g ;0313
o-xileno 1,068 ;g ;‘21 0,0749 0,807 0,077 é%g é%g

4.2 METODOLOGIA DE MUESTREO

Los captadores se instalan entre unas carcasas con el fin de protegerlos de la
lluvia, las carcasas son cilindros de polietileno, protegidas con una tapa en la parte
superior y en la parte interna cuentan con abrazaderas en donde se pueden ubicar
los captadores y un sistema de correas con las cuales se sujeta la carcasa ya sea
a un poste de energia 0 en otro punto requerido. Las carcasas se deben rotular
con la mayor informaciéon posible, fecha y hora de instalacion, fecha y hora de
desinstalacion, entidad y datos de contacto. (Ver Figura 47).
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Figura 47. Captadores instalados en un poste de energia
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4.2.1 Criterios basicos para la ubicacion de captadores

La localizacion de las estaciones se establece de acuerdo al objetivo del estudio.

e Para determinar las concentraciones de contaminantes en un determinado
sitio.

e Para determinar el impacto en la calidad del aire ocasionado por fuentes
significativas (moviles o fijas).

Recomendaciones de acuerdo a las caracteristicas del sitio a evaluar.

e Para un corredor de trafico o un cafién urbano de calles o avenidas, la
ubicacion debe estar a una distancia entre 5y 15 metros de la via principal.

e Para cafiones urbanos de vias, la ubicacion debe estar a una distancia
entre 2 'y 10 metros de la via.

e En estaciones de servicio de gasolina, en el sitio dénde se desee evaluar la
concentracion de los contaminantes, ya sea en las islas de suministro del
combustible o0 en zonas cercanas a la estacion se servicio.

4.2.2 Instalacion de los captadores de muestreo pasivo

Las carcasas de polietileno se deben instalar a una altura entre 2,50 y 3,0 metros.
En caso de evaluacion de vias y zonal urbanas, éstos se pueden ubicar en postes
de energia, arboles o balcones. Ver figura 48.
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Figura 48. Instalacion de captadores

Los captadores permanecen en el sitio durante un tiempo determinado, por lo
menos 14 dias, aunque este tiempo puede variar de acuerdo a los objetivos y
necesidades del estudio en el que se usen.

4.2.3 Conservacion

Los tubos de muestreo deben permanecer cerrados hasta el momento que se
expongan en el sitio de muestreo. Al momento de retirarlos, se deben conservar
refrigerados a una temperatura de al menos 5 °C, para evitar la volatilizaciéon de
los compuestos captados.
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5 RESULTADOS

En las pruebas preliminares sobre los porcentajes de recuperacion de BTEX
adsorbidos en el carbon activado de referencia, con tiempo de exposicion de 1y 7
dias, se obtuvieron los siguientes resultados:

e Se confirmo la efectividad del procedimiento analitico para la extraccion de los
BTEX adsorbidos en el carbén activado, dado que en la mayoria de las
pruebas, los porcentajes de recuperacion estuvieron dentro de los criterios de
aceptacion establecidos en la validacion del método (70% a 120%).

e Al utilizar la prueba t para comparar los promedios (poblacionales) de
porcentajes de recuperacion entre dos tiempos de exposicidon del carbon
activado a los vapores de BTEX (1 y 7 dias), se obtuvo que la diferencia de
medias es igual a cero, con una confiabilidad del 95 %, (p-valor = 0,312582) es
decir, el promedio de recuperacidn a uno y siete dias de exposicidbn es
estadisticamente igual, y este hecho es corroborado al observar el intervalo de
confianza para la diferencia de medias, pues dicho intervalo, construido con
una confianza del 95%, contiene al cero, ver numeral 3.2.1. En la gréfica de
cajas y bigotes se confirma los resultados obtenidos en la prueba t (Figura 34)
y en la gréfica de frecuencias (Figura 32) se observa la similitud de los
histogramas para las dos muestras.

e Se realiz6 la comparaciéon de las medianas de porcentajes de recuperacion a
los dos tiempos de exposicion (un dia y siete dias) mediante la prueba de
Mann-Whitney (Wilcoxon); se plantea como hipétesis nula que la diferencia de
medianas igual a cero, vs la hipétesis alternativa que esta diferencia es distinta
de cero; debido a que p-valor fue de 0,481157, no se rechaza la hipotesis nula,
con una confiabilidad del 95%, esto indica que las medianas de los porcentajes
de recuperaciéon para un dia y siete dias no tienen diferencia estadisticamente
significativa. Ver numeral 3.2.13

e Debido a que los residuales no tenian un comportamiento muy homogéneo,
entonces se realiz6 la prueba no paramétrica de Kolmogorov-Smirnov para
comparar las distribuciones de las dos muestras (porcentajes de recuperacion
a un dia y siete dias); el p-valor obtenido fue de 0,186968, por lo tanto no hay
diferencia estadisticamente significativa entre las dos distribuciones con un
95,0% de confiabilidad, Ver numeral 3.2.1.4

e Las pruebas t, Wilcoxon y Kolmogorov-Smirnov, confirmaron que no hay
diferencia estadisticamente significativa entre los porcentajes de recuperacion
de vapores de BTEX en un carb6n activado de referencia a tiempos de
exposicion de uno y siete dias; lo que permite decidir continuar realizando la
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siguiente fase experimental a un dia de exposicion a los vapores de BTEX,
optimizando los tiempos de analisis.

De los ensayos preliminares con diferentes cantidades de BTEX puede decirse
que:

En el analisis de varianza (ANOVA simple) a través de la prueba F, el P-valor
es menor a 0,05, es decir, existe una diferencia estadisticamente significativa
entre los resultados obtenidos a distintas cantidades de vapores de BTEX
adicionados con una confiabilidad del 95%. Var analisis de varianza, ANOVA
simple: Porcentajes de recuperacion para 11 niveles de masa adicionada,
numeral 3.3.1.

En los intervalos de Fisher (LSD) para las medias (a un 95% de confiabilidad)
las graficas de cajas y bigotes asociadas a este andlisis se revisan cudles de
estas cantidades se encuentran por fuera del rango aceptable de porcentaje de
recuperacion (70% a 120%)(Ver Figura 36). Puede notarse que para la masa
adicionada de 0,75 pg, la media se encuentra por encima del 120%. Esto se
debe a que a niveles bajos de cantidades de compuestos, cualquier sefal
puede representar mayores cantidades de las reales adicionadas; en este caso
la integracién automatica para cuantificar con la que opera el programa del
cromatografo no es adecuada y se recomienda elegir una integracion manual,
y las masas adicionadas de 45 ug y 74 pg, se encuentran por debajo del rango
aceptable, este comportamiento se debe principalmente a que al tener una
cantidad mayor de vapores de los compuestos, el carbon activado llega a un
nivel de saturacion tal que pierde capacidad de adsorber toda la masa de
BTEX adicionada.

Se analiz6 la prueba de multiples rangos (numeral 3.3.2) para determinar
cuales medias de porcentajes de recuperacion son significativamente
diferentes de otras, se encontraron varios grupos, (2,25 pg, 10 pg, 15 pug y 20
Hg), (1,0 pg, 1,5 Hg, 2,25 pg, 10 pg y 20 pg) y (1,0 pg, 1,5 pg, 2,0 pg, 2,25 pg,
4,5 ug y 10 pg). Los porcentajes de recuperacion de las cantidades 0,75 pg, 45
Mg Yy 75 ug tienen una diferencia significativa respecto a las demas.

En la Figura 38 se observa el comportamiento de los porcentajes de
recuperacion a todos los niveles de masa adicionada; donde se nota la
variabilidad en particular de los niveles de 0,75 pg, 45 pg y 75 pg, los cuales
salen de los limites de decision superior e inferior, mientras que los demas
niveles permanecen dentro de estos limites.

En la prueba de Kruskal-Wallis (numeral 3.3.3) que compara las medianas de
los porcentajes de recuperacion de los niveles de masa adicionada, se obtuvo
un valor-P es menor que 0,05, es decir, se encontr6 una diferencia
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estadisticamente significativa con un nivel de confiabilidad del 95%. En el
grafico de medianas se observa su distribucion y puede notarse que los
porcentajes de recuperacion de los niveles de 0,75 ug, 45 pg y 75 pg se
encuentran por fuera de rango de aceptacion (70% a 120%).(ver Figura 39).

¢ En los andlisis estadisticos para once niveles de masa adicionada, evaluando
el porcentaje de recuperacion de vapores de BTEX adsorbidos, se observé que
entre los niveles 1,0 ug y 20 ug, se logra porcentajes de recuperacion dentro
de los limites de aceptacion (70% a 120%).

En las pruebas experimentales de porcentajes de recuperacion en cuatro
carbones activados (bituminoso, origen de coco, macro y comercial) se obtuvieron
los siguientes resultados:

Comparacion segun la masa adicionada

e Al comparar las medias de los porcentajes de recuperacion en los cuatro
carbones activados segun la masa adicionada, se encontré que hay diferencias
estadisticamente significativas dado que se obtuvo un p-valor menor a 0,05,
con un nivel de confianza del 95%; en esta comparacion no hubo
diferenciacion entre carbones activados. (Ver 3.4.1.2 Andlisis de varianza
ANOVA simple).

e En la grafica de medias (Figura 41), la grafica de cajas y bigotes (Figura 42)
muestran la distribucion de los porcentajes de recuperacion en los tres niveles
de masa adicionada y en la prueba de rangos multiples para el porcentaje de
recuperacion segun la masa adicionada, se identifican dos grupos
homogéneos segun la media para 4,5 pg y 15 ug, es decir que no existe
diferencia estadisticamente significativa entre ellos con una confiabilidad del
95%. Mientras que para el nivel de 1,5 pg presenta diferencia estadisticamente
significativa de los otros dos niveles. (Ver apéndice 3.1 tabla A19. Pruebas de
rangos multiples para porcentajes de recuperacion).

e En el andlisis de Kruskal-Wallis, para comparacién de medianas, se obtuvo un
p-valor menor a 0,05, que confirma que existe una diferencia estadisticamente
significativa entre las medianas de las muestras (niveles de masa adicionada),
con un nivel de confianza del 95,0%.

Comparacion segun el tipo de compuestos
e En el resumen estadistico, se observa que para el benceno y el o-Xileno se

obtienen los mayores promedios de porcentaje de recuperacion, 96% y 95%
respectivamente. Ver numeral 3.4.2.1
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En

En el analisis de la ANOVA simple, se concluye que hay diferencia significativa
entre las medias de los porcentajes de recuperacidn entre los compuestos con
un nivel de confiabilidad del 95%, (ver figura 43). Sin embargo, todas las
medias se encuentran dentro del rango aceptable para el porcentaje de
recuperacion (70% a 120%).

En la prueba de rangos mudltiples, se encuentran dos grupos homogéneos: en
el primer grupo el Etilbenceno, tolueno, p-Xileno y m-Xileno con medias de
porcentaje de recuperacion entre 74% y 80% vy el grupo conformado por el
benceno y el o-Xileno con promedios de porcentaje de recuperacion, 96% y
95% respectivamente. Esto también se puede observar en la gréfica de cajas y
bigotes, (figura 44).

La pruebas de Kruskal-Wallis (y de Mood), para comparacion de medianas,
presentd un p-valor menor a 0,05, por lo tanto existe una diferencia
estadisticamente significativa entre las medianas de los porcentajes de
recuperacion de los compuestos, con un nivel de confianza del 95,0%. Ver
numeral 3.4.2.3

el andlisis estadistico para comparar el porcentaje de recuperacion de vapores

de BTEX para cada tipo de carbon, se encontro lo siguiente:

Del resumen estadistico, se puede observar que el carbén activado de origen
de coco, presenta el mejor promedio de porcentaje de recuperacion, con un
89%, seguido del carbon activado macro con un 88,6%, luego el carbon
activado bituminoso con un 86,8 % y finalmente el carb6n activado comercial
presento el promedio mas bajo de recuperacién que fue de 67,8%.

En el analisis de la ANOVA simple, se concluye que hay diferencia significativa
entre las medias de los porcentajes de recuperacion entre un tipo de carbon
activado y otro, con un nivel de confiabilidad del 95%; en la grafica de medias
(Figura 45) se observan estas diferencias.

En la prueba de rangos mudltiples, se encuentran dos grupos homogéneos: un
grupo con el carbon activado comercial, y el otro grupo con los carbones
activados de origen de coco, macro y bituminoso. El porcentaje de
recuperacion para el carbén activado comercial es estadisticamente diferente
de los otros tipos de carbon. También se aprecia en la grafica de cajas y
bigotes (Figura 46).

Las pruebas de Kruskal-Wallis y Mood para comparacion de medianas,
presentaron un p-valor menor a 0,05, por lo tanto existe una diferencia
estadisticamente significativa entre las medianas de los porcentajes de
recuperacion segun los tipos de carbon activado, con un nivel de confianza del
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95,0%. El grafico de medianas también evidencia la diferencia entre el carbén
activado comercial y los demas, pues presenta porcentajes de recuperacion
por debajo del limite de aceptacion de 70%.

En el andlisis estadistico de porcentaje de recuperacion para el factor “tipos de
carbon” bloqueado por: el factor “cantidad adicionada”, y el factor “los tipos de
compuestos”, se obtuvo lo siguiente:

Se realiz6 una ANOVA multifactorial para el porcentaje de recuperacion
bloqueando (o aislando) el efecto producido por “la cantidad adicionada”. (Ver
numeral 3.4.4.) De igual forma, se realizO una ANOVA multifactorial para el
porcentaje de recuperacion bloqueando en este caso el efecto producido por “los
tipos de compuestos” (Ver numeral 3.4.4.) Los P-valores en estas pruebas fueron
menores a 0,05, asi que con ambos andlisis se ratifica lo obtenido anteriormente
respecto a las diferencias entre los tipos de carbon.
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6 CONCLUSIONES

Del procedimiento de extraccion, analisis cromatografico y proceso de validacion,
se concluye lo siguiente:

El disulfuro de carbono (CS,) es un solvente apropiado para la extraccion de
los BTEX adsorbidos en carbon activado. Este solvente contiene trazas de
benceno, por lo tanto se debe realizar un procedimiento de limpieza
denominado nitracion del benceno, y luego verificar cromatograficamente que
el disulfuro quede libre de trazas de este compuesto antes de utilizarlo en el
analisis.

De los diferentes compuestos empleados en el trabajo de investigacion, el
fluorobenceno como estandar interno presentdé un comportamiento adecuado
en términos de resolucién, sensibilidad y similitud quimica con los compuestos
objeto de estudio; por lo cual resulto ser el estdndar apropiado para utilizarlo en
el procedimiento de ensayo para la cuantificacion de los BTEX.

Se validé el método analitico para la cuantificacion de los BTEX adsorbidos en
carbon activado cuantificando con estandar interno. EI método resultd ser
selectivo, especifico, lineal, preciso, exacto y con porcentajes de recuperacion
entre 75y 98,2 % para todos los analitos.

La robustez como pardmetro de validaciéon fue evaluada mediante la
participacion en pruebas interlaboratorio (PICC), lo cual arrojé que el método
es robusto para benceno, tolueno y m-Xileno.

En el XV Congreso Latinoamericano de Cromatografia y Técnicas Afines 2014,
se presento la metodologia de extraccidén y analisis cromatografico, las cuales
tuvieron gran aceptacion por el efectivo proceso de limpieza del solvente de
extraccién para remover la contaminacién por benceno, la buena selectividad
de los compuestos BTEX en el andlisis cromatografico y el amplio campo de
aplicacion de esta metodologia.

La metodologia de extraccion y cuantificacion cromatografica de los BTEX en
carbon activado fue sometida a evaluacion con el grupo auditor del Instituto de
Hidrologia, Meteorologia y Estudios Ambientales de Colombia IDEAM, con el
fin de hacer parte de los métodos acreditados del Laboratorio de Estudios
Ambientales, durante la auditoria no se presentaron observaciones para esta
metodologia.

Para mejorar la cuantificacion de los BTEX a niveles muy bajos de
concentracion se recomienda recurrir a las herramientas de integraciéon del
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software propias del equipo usando la integracion manual y elaborar una curva
de calibracion a un rango menor.

En las pruebas preliminares sobre los porcentajes de recuperacion de BTEX
adsorbidos en el carbon activado de referencia, con tiempo de exposicion de 1y 7
dias, se concluye lo siguiente:

Se confirmé la efectividad del procedimiento analitico para la extraccion de los
BTEX adsorbidos en el carbon activado, dado que en la mayoria de las
pruebas, los porcentajes de recuperacion estuvieron dentro de los criterios de
aceptacion establecidos en la validacién del método (70% a 120%).

Las pruebas realizadas, confirmaron que no hay diferencia estadisticamente
significativa entre los porcentajes de recuperacion de vapores de BTEX en un
carbon activado de referencia a tiempos de exposicién de uno y siete dias; lo
qgue dio lugar a continuar realizando la siguiente fase experimental a un dia de
exposicidn a los vapores de BTEX, optimizando los tiempos de andlisis.

En los andlisis estadisticos para las pruebas con 11 niveles de masa
adicionada, mediante la evaluacion del porcentaje de recuperacién de vapores
de BTEX adsorbidos, se observo que 8 de estos niveles (entre 1,0 ug y 20 pg)
se presentaron porcentajes de recuperacion dentro de los limites de aceptacion
(70% a 120%).

En las pruebas experimentales de porcentajes de recuperacion en cuatro
carbones activados (bituminoso, origen de coco, macro y comercial) se concluye lo
siguiente:

Estadisticamente se encontr6 que el carbon activado que presenté un mejor
desempefio en porcentajes de recuperacién de vapores de BTEX fue el de
origen de coco, sin embargo, con el bituminoso y el macro se obtuvo un muy
buen desempefio, lo cual permite tener una amplia posibilidad a la hora de
realizar una eleccion para la construccién de captadores pasivos.

Al comparar el porcentaje de recuperacion obtenido entre los BTEX, se
encontré que el Benceno y el o-Xileno presentaron los mejores resultados,
independientes del tipo de carbon empleado; Sin embargo, todos los BTEX se
encuentran dentro del rango aceptable para el porcentaje de recuperacion
(70% a 120%).

Recurriendo a la Ley de Fick para definir las dimensiones adecuadas para la
captacion de los compuestos BTEX, se construyé un captador pasivo usando
el carb6n activado de origen de coco, de manera que se puedan determinar
mediante el analisis cromatogréfico.
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e Se determinaron unos criterios generales para la metodologia de muestreo de
los compuestos BTEX en aire ambiente, mediante el uso de un dispositivo que
contiene el captador disefiado.
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APENDICE A. COMPLEMENTO ESTADISTICO

Al. COMPLEMENTO ESTADISTICO PORCENTAJE DE RECUPERACION DE
BTEX EN CARBON ACTIVADO PARA (1y 7 DIAS)

Tabla A 1. Resultados experimentales de porcentajes de recuperacion en dos
tiempos de exposicion (1 y 7 dias)

Masa % de Recuperacion t= 1 dia
adicionada
(1) BENCENO TOLUENO ETILBENCENO p-XILENO m-XILENO o-XILENO
237,0 190,0 140,1 146,3 --- 135,1
0,75 183,4 173,2 126,9 --- 149,2 ---
198,4 180,7 137,3 --- 154,1 ---
108,2 91,5 76,2 89,5 77,2 80,4
2,25 129,0 106,4 81,9 89,8 80,2 82,1
105,5 84,5 77,3 85,0 75,7 84,4
90,6 85,6 79,3 77,1 77,7 81,3
4,5 133,9 117,3 104,5 101,1 104,8 103,7
105,5 94,3 90,0 87,7 87,3 89,7
89,6 81,8 82,4 76,0 81,8 87,9
15 85,7 76,9 77,1 70,1 75,7 80,5
86,1 77,4 76,0 68,2 74,4 77,3
53,4 72,6 56,6 46,5 59,9 50,5
45 61,4 57,1 53,6 47,8 53,0 50,6
46,8 41,2 41,1 36,9 40,6 40,1
74,1 68,1 60,8 61,5 61,0 61,1
75 66,0 62,1 56,3 56,8 56,6 57,5
63,2 64,9 59,2 59,5 60,0 59,1
Masa % de Recuperacion t= 7 dias
adicionada
(ug) BENCENO TOLUENO ETILBENCENO  p-XILENO m-XILENO o0-XILENO
0.75 194,7 174,1 135,2 194,3 143,7 151,3
2929 247,1 163,5 223,6 169,9 194,9
129,1 101,3 84,3 95,0 82,5 87,3
2,25 118,2 104,0 89,5 95,1 86,3 94,2
157,9 128,5 88,6 97,9 92,6 99,9
103,24 98,99 91,68 90,21 90,54 97,91
45 109,62 97,21 92,99 89,98 91,13 99,06
165,2 120,6 132,2 147,0 196,6 116,2
83,4 66,1 70,9 64,9 70,5 71,0
15 72,1 69,5 74,1 66,6 71,8 75,3
74,1 75,7 81,6 74,3 80,6 81,8
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Tabla Al. Porcentajes de recuperacion en dos tiempos de exposicion (1 y 7 dias)
(Continuacion)

Masa % de Recuperacion t= 7 dias
adicionada

(ug) BENCENO TOLUENO ETILBENCENO p-XILENO m-XILENO o-XILENO
52,4 51,5 49,2 44,0 49,5 47,2

45 68,0 108,8 62,6 47,6 69,6 51,1
49,0 46,5 40,4 36,7 40,9 37,8
82,7 71,3 66,3 65,2 66,1 64,4

75 71,9 60,7 56,3 55,6 55,5 54,9
76,5 69,1 64,2 63,9 61,6 61,8

A.1.1 Comparacion de las desviaciones estandar para porcentaje de
recuperacion en dos tiempos de exposicion.

Tabla A 2. Comparacidbn de desviaciones estandar para porcentaje de
recuperacion

Tiempo (dias)=1 Tiempo (dias)=7
Desviacion Estandar 40,4941 50,5382
Varianza 1639,78 2554,11
Gl 107 107

Razon de Varianzas= 0,642014

Intervalos de confianza del 95,0%

Desviacion Estandar de Tiempo (dias)=1: [35,7192, 46,7553]
Desviacion Estandar de Tiempo (dias)=7: [44,5789, 58,3524]
Razones de Varianzas: [0,438619, 0,939728]

Prueba-F para comparar Desviaciones Estandar

{HO: g1 = 0y
Hl: (5} * (o}

Hipotesis Nula: sigmal = sigma2

Hipotesis Alt.: sigmal <> sigma2

F =0,642014 valor-P =0,0227634

Se rechaza la hipotesis nula para alfa = 0,05.

Observaciones:

La prueba-F compara las varianzas de las dos muestras. También construye
intervalos o cotas de confianza para cada desviacién estandar y para la razén de
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varianzas. De particular interés es el intervalo de confianza para la razén de
varianzas, el cual se extiende desde 0,438619 hasta 0,939728. Puesto que el
intervalo no contiene el valor de 1, existe diferencia estadisticamente significativa
entre las desviaciones estandar de las dos muestras con un 95,0%.

Puesto que el valor-P calculado es menor que 0,05, se puede rechazar la hipotesis
nula en favor de la alterna.

Las pruebas-F y los intervalos de confianza mostrados aqui dependen de que las
muestras hayan provenido de distribuciones normales. Sin embargo, en datos
experimentales, los valores de sesgo estandarizado y de curtosis estandarizada
no se acercan a un comportamiento normal, por lo cual se hizo necesario el uso
de pruebas estadisticas adicionales.

A2. COMPLEMENTO ESTADISTICO DIFERENTES MASAS ADICIONADA

Tabla A 3. Resultados experimentales de porcentajes de recuperacion para
comparar las masas adicionadas de BTEX

Masa % de Recuperacion t= 1 dia
adicionada
(ug) BENCENO TOLUENO ETILBENCENO  p-XILENO m-XILENO o0-XILENO
237,0 190,0 140,1 146,3 --- 135,1
0,75 183,4 173,2 126,9 --- 149,2 ---
198,4 180,7 137,3 --- 154,1 ---
117,9 92,2 70,9 81,6 72,9 86,6
1,0 170,4 104,2 81,1 95,1 71,5 83,6
115,8 69,3 --- 73,6 --- 79,6
128,2 91,2 79,1 82,5 77,1 96,6
1,5 125,5 108,5 80,9 81,1 80,5 105,8
105,3 88,4 72,6 76,7 70,5 91,9
89,6 71,1 64,4 70,0 60,5 87,0
2,0 116,9 115,7 92,5 92,9 88,0 123,0
141,1 107,4 93,5 93,8 91,8 123,2
108,2 91,5 76,2 89,5 77,2 80,4
2,25 129,0 106,4 81,9 89,8 80,2 82,1
105,5 84,5 77,3 85,0 75,7 84,4
90,6 85,6 79,3 77,1 77,7 81,3
4,5 133,9 117,3 104,5 101,1 104,8 103,7
105,5 94,3 90,0 87,7 87,3 89,7
99,9 84,8 83,3 74,6 79,4 90,4
10 107,0 93,5 93,3 84,1 88,7 98,6
100 85 83 75 81 91

104



Tabla A3. Resultados experimentales de porcentajes de recuperacion para
comparar las masas adicionadas de BTEX (Continuacién)

Masa % de Recuperacion t= 1 dia
adicionada
(ug) BENCENO TOLUENO ETILBENCENO p-XILENO m-XILENO o0-XILENO
89,6 81,8 82,4 76,0 81,8 87,9
15 85,7 76,9 77,1 70,1 75,7 80,5
86,1 77,4 76,0 68,2 74,4 77,3
86,7 74,3 75,0 67,5 74,9 77,8
20 91,8 81,0 81,8 73,4 81,6 87,3
93,7 81,6 83,3 74,6 81,8 89,8
53,4 72,6 56,6 46,5 59,9 50,5
45 61,4 57,1 53,6 47,8 53,0 50,6
46,8 41,2 41,1 36,9 40,6 40,1
74,1 68,1 60,8 61,5 61,0 61,1
75 66,0 62,1 56,3 56,8 56,6 57,5
63,2 64,9 59,2 59,5 60,0 59,1

A.2.2 Comparacion de medias de porcentajes de recuperacion para masas
adicionadas de BTEX

Tabla A 4. Comparacion de medias de porcentajes de recuperacion para 11
niveles de cantidades adicionadas de BTEX

Contraste Sig. Diferencia +/- Limites
0,75-1 * 73,9639 11,9185
0,75-15 * 74,3632 11,6178
0,75-2 * 69,9188 11,6178
0,75-2,25 * 76,4521 11,6178
0,75-45 * 70,5299 11,6178
0,75-10 * 77,1244 11,6178
0,75-15 * 86,4466 11,6178
0,75-20 * 84,6132 11,6178
0,75-45 * 115,069 11,6178
0,75-75 * 104,063 11,6178
1-15 0,399306 10,9672
1-2 -4,04514 10,9672
1-2,25 2,48819 10,9672
1-45 -3,43403 10,9672
1-10 3,16042 10,9672
1-15 * 12,4826 10,9672
1-20 10,6493 10,9672
1-45 * 41,1049 10,9672
1-75 * 30,0993 10,9672
15-2 -4,44444 10,6398
15-2,25 2,08889 10,6398
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Tabla A4. Comparacion de medias de porcentajes de recuperacion para de los
tratamientos de cantidades adicionadas de BTEX. (Continuacion)

Contraste Sig. Diferencia +/- Limites
15-45 -3,83333 10,6398
15-10 2,76111 10,6398
15-15 * 12,0833 10,6398
15-20 10,25 10,6398
15-45 * 40,7056 10,6398
15-75 * 29,7 10,6398
2-2,25 6,53333 10,6398

2-45 0,611111 10,6398
2-10 7,20556 10,6398
2-15 * 16,5278 10,6398
2-20 * 14,6944 10,6398
2-45 * 45,15 10,6398
2-75 * 34,1444 10,6398

2,25-45 -5,92222 10,6398
2,25-10 0,672222 10,6398
2,25-15 9,99444 10,6398
2,25-20 8,16111 10,6398
2,25-45 * 38,6167 10,6398
2,25-75 * 27,6111 10,6398
45-10 6,59444 10,6398
45-15 * 15,9167 10,6398
4,5-20 * 14,0833 10,6398
4,5 -45 * 44,5389 10,6398
45-75 * 33,5333 10,6398
10-15 9,32222 10,6398
10-20 7,48889 10,6398
10-45 * 37,9444 10,6398
10-75 * 26,9389 10,6398
15-20 -1,83333 10,6398
15-45 * 28,6222 10,6398
15-75 * 17,6167 10,6398
20 - 45 * 30,4556 10,6398
20-75 * 19,45 10,6398
45 -75 * -11,0056 10,6398

* indica una diferencia significativa.

Esta tabla aplica un procedimiento de comparacion mdultiple para determinar
cudles medias son significativamente diferentes de otras. El asterisco que se
encuentra al lado de los 33 pares indica que estos pares muestran diferencias
estadisticamente significativas con un nivel del 95,0% de confianza.
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Tabla A 5. Homogeneidad de varianzas de los porcentajes de recuperacion de las
cantidades adicionadas de BTEX

Prueba Valor-P

Levene's 4,87462 0,0000031945
Comparacion Sigmal Sigma2 F-Ratio P-Valor
0,75/1 31,5605 25,9549 1,4786 0,4689
0,75/1,5 31,5605 17,1882 3,37152 0,0225
0,75/2 31,5605 22,0258 2,05316 0,1706
0,75/2,25 31,5605 14,2953 4,87418 0,0033
0,75/4,5 31,5605 14,8474 4,5184 0,0050
0,75/10 31,5605 9,02052 12,2412 0,0000
0,75/15 31,5605 5,81713 29,4354 0,0000
0,75/ 20 31,5605 7,04669 20,0594 0,0000
0,75/ 45 31,5605 9,08639 12,0644 0,0000
0,75/75 31,5605 4,50284 49,1264 0,0000
1/15 25,9549 17,1882 2,28021 0,1048
1/2 25,9549 22,0258 1,38859 0,5116
1/2,25 25,9549 14,2953 3,29649 0,0205
1/4,5 25,9549 14,8474 3,05587 0,0295
1/10 25,9549 9,02052 8,27895 0,0001
1/15 25,9549 5,81713 19,9077 0,0000
1/20 25,9549 7,04669 13,5665 0,0000
1/45 25,9549 9,08639 8,15934 0,0001
1/75 25,9549 4,50284 33,225 0,0000
15/2 17,1882 22,0258 0,608973 0,3161
1,5/2,25 17,1882 14,2953 1,44569 0,4552
1,5/4,5 17,1882 14,8474 1,34017 0,5527
15/10 17,1882 9,02052 3,63078 0,0112
15/15 17,1882 5,81713 8,73063 0,0000
15/20 17,1882 7,04669 5,94966 0,0006
15/45 17,1882 9,08639 3,57833 0,0121
15/75 17,1882 4,50284 14,571 0,0000
212,25 22,0258 14,2953 2,37399 0,0835
2/45 22,0258 14,8474 2,2007 0,1135
2/10 22,0258 9,02052 5,96214 0,0006
2/15 22,0258 5,81713 14,3366 0,0000
2120 22,0258 7,04669 9,77 0,0000
2/45 22,0258 9,08639 5,876 0,0007
2/75 22,0258 4,50284 23,9272 0,0000
2,25/4,5 14,2953 14,8474 0,927007 0,8776
2,25/10 14,2953 9,02052 2,51145 0,0658
2,25/15 14,2953 5,81713 6,03906 0,0006
2,25/ 20 14,2953 7,04669 4,11544 0,0056
2,25/45 14,2953 9,08639 2,47516 0,0701
2,25/75 14,2953 4,50284 10,0789 0,0000
45/10 14,8474 9,02052 2,7092 0,0471
45/15 14,8474 5,81713 6,51457 0,0003
4,5/20 14,8474 7,04669 4,43949 0,0037
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Tabla A5. Homogeneidad de varianzas de los porcentajes de recuperacion de las
cantidades adicionadas de BTEX. (Continuacion)

Comparacion Sigmal Sigma2 F-Ratio P-Valor
4,5/45 14,8474 9,08639 2,67006 0,0503
45/75 14,8474 4,50284 10,8725 0,0000
10/15 9,02052 5,81713 2,40461 0,0792
10/ 20 9,02052 7,04669 1,63867 0,3181
10/ 45 9,02052 9,08639 0,985553 0,9764
10/75 9,02052 4,50284 4,01319 0,0065
15/20 5,81713 7,04669 0,68147 0,4373
15/45 5,81713 9,08639 0,409859 0,0745
15/75 5,81713 4,50284 1,66895 0,3007
20/ 45 7,04669 9,08639 0,601433 0,3042
20/ 75 7,04669 4,50284 2,44905 0,0733
45175 9,08639 4,50284 4,07202 0,0060

El estadistico mostrado en esta tabla evalla la hipotesis de que la desviacidon
estandar de porcentaje de recuperacion dentro de cada uno de los 11 niveles de
Masa adicionada pg es la misma. De particular interés es el valor-P. Puesto que
el valor-P es menor que 0,05, existe una diferencia estadisticamente significativa
entre las desviaciones estandar, con un nivel del 95,0% de confianza. Esto viola
uno de los supuestos importantes subyacentes en el analisis de varianza e
invalidara la mayoria de las pruebas estadisticas comunes.

La tabla A5 también muestra una comparacion de las desviaciones tipicas para
cada par de muestras. P-valores por debajo de 0.05, de los cuales hay 34, indican
una diferencia estadisticamente significativa entre las dos sigmas al 5% de nivel
de significacion.

108



Figura A 1. Grafico de residuos para porcentajes de recuperacion

(11 niveles de masa adicionada)
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A.2.3 Prueba de la Mediana de Mood para porcentaje de recuperacion por
Masa adicionada pg

La prueba de medianas de Mood evalua la hipétesis de que las medianas de todas
las 11 muestras son iguales. Lo hace contando el nUmero de observaciones en
cada muestra, a cada lado de la mediana global, la cual es igual a 81,9.

Total n =191
Gran mediana = 81,9

Tabla A 6. Tabla de medianas, prueba de Mood

Masa Tamafo de n<= n> Mediana LC inferior LC superior
adicionada ug Muestra 95,0% 95,0%
0,75 13 0 13 154,1 136,694 195,087
1 16 8 8 82,6 72,2242 109,8
15 18 8 10 85,45 77,6849 105,654
2 18 4 14 92,7 75,7497 116,549
2,25 18 7 11 84,45 78,1481 101,406
4,5 18 4 14 90,3 82,5575 104,712
10 18 4 14 86,8 81,8217 97,1086
15 18 13 5 77,35 75,7877 84,735
20 18 12 6 81,6 74,6877 87,1245
45 18 18 0 50,55 41,1292 56,9538
75 18 18 0 60,9 57,9679 64,4029

Estadistico = 72,3301 Valor-P = 1,57037E-11
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Puesto que el valor-P para la prueba de chi-cuadrada es menor que 0,05, las
medianas de las muestras son significativamente diferentes con un nivel de
confianza del 95,0%. También se incluyen los intervalos del 95,0% de confianza
para mediana, basados en los estadisticos de orden de cada muestra.

A3. COMPLEMENTO ESTADiST[CO PARA LA COMPARACION DEL
PORCENTAJE DE RECUPERACION DE BTEX EN CUATRO TIPOS DE
CARBON ACTIVADO

Tabla A 7. Resultados experimentales de porcentajes de recuperacion para el
carbon activado de origen bituminoso para una cantidad adicionada de 1,5 pg

Compuesto Réplical Réplica 2 Réplica 3
Benceno 142,7 138,7 150,8 | 140,7 162,7 1754 | 1250 109,4 122,0
Tolueno 101,9 98,5 105,0 | 118,5 112,21 115,8 97,2 96,6 90,5
Etilbenceno 100,7 102,1 99,0 95,0 94,1 88,7 87,0 84,2 89,4
p-xileno 104,7 108,7 94,1 111,2 110,2 108,6 | 103,6 101,6 1011
m-xileno 85,2 83,7 73,9 100,1 88,2 88,3 91,2 83,8 84,5
o-xileno 100,9 1144 134,1 | 123,2 1166 1204 | 119,4 128,6 103,1

Tabla A 8. Porcentajes de recuperacion para el carbon activado macro para una
cantidad adicionada de 1,5 ug

Compuesto Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
Benceno 122,1 176,4 124,4 151,5 159,8 151,1 93,3 105,1 134,2
Tolueno 112,2 154,3 123,8 | 143,4 136,7 148,0 97,9 100,7 152,0
Etilbenceno 106,6 128,0 98,8 109,3 110,2 105,5 71,9 78,3 68,2
p-xileno 114,0 152,0 111,7 | 122,6 1235 117,2 91,9 94,5 84,8
m-xileno 101,3 1354 103,2 | 121,9 1150 109,8 80,0 86,6 76,3
o-xileno 155,5 200,6 99,0 1535 142,1 1539 | 123,0 1222 1196

Tabla A 9. Porcentajes de recuperacion para el carbén activado de origen de
cascara de coco para una cantidad adicionada de 1,5 pg

Compuesto Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
Benceno 159,9 156,1 1536 | 176,7 180,3 219,8 | 138,8 139,6 184,0
Tolueno 1042 1229 120,2 | 124,14 1242 129,0 95,6 95,0 102,4
Etilbenceno 103,2 100,9 103,0 99,0 100,2 98,9 85,0 83,7 90,3
p-xileno 1244 120,10 117,7 | 1075 112,2 1105 98,3 98,0 100,9
m-xileno 1125 111,00 1025 98,6 99,7 104,2 79,9 88,2 89,9
o-xileno 142,8 154,4 163,1 134,1 119,6 151,6 104,2 123,5 143,8
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Tabla A 10. Porcentajes de recuperacion para el carbon activado comercial para
una cantidad adicionada de 1,5 pg

Compuesto Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
Benceno 75,9 79,5 82,4 92,5 96,8 95,4 66,1 62,0 59,5
Tolueno 73,8 70,3 66,0 74,6 78,8 71,6 57,6 56,8 55,2
Etilbenceno 75,0 73,2 73,8 98,2 97,8 94,3 69,0 66,2 65,4
p-xileno 58,7 63,9 63,3 96,8 91,8 88,9 54,9 57,1 56,1
m-xileno 48,3 50,5 48,8 113,8 113,1 105,5 49,9 48,3 47,0
o-xileno 86,6 97,8 113,9 | 124,1 108,4 1255 92,5 119,0 98,7

Tabla A 11. Porcentajes de recuperacion para el carbon activado de origen
bituminoso para una cantidad adicionada de 4,5 pg

Compuesto Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
Benceno 94,9 103,3 88,8 93,4 96,5 92,1 109,4 96,4 94,2
Tolueno 70,3 73,8 69,4 69,0 68,6 71,2 71,1 69,4 72,3
Etilbenceno 70,0 71,0 68,1 71,5 69,4 70,8 68,9 67,4 71,0
p-xileno 69,9 71,7 65,1 72,6 70,6 71,0 65,3 62,3 66,6
m-xileno 71,1 70,7 62,8 67,7 69,1 70,4 68,6 64,0 68,0
o-xileno 90,6 86,3 78,4 82,2 93,9 94,1 78,8 82,9 87,3

Tabla A 12. Porcentajes de recuperacion para el carbon activado macro para una
cantidad adicionada de 4,5 ug

Compuesto Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
Benceno 69,6 67,6 72,6 79,3 78,6 76,7 70,0 82,5 71,4
Tolueno 68,1 69,3 73,4 77,5 70,6 75,2 89,1 79,3 79,1
Etilbenceno 63,4 61,4 63,5 65,9 63,2 66,4 66,7 64,0 66,3
p-xileno 65,2 65,0 65,1 69,8 66,2 69,1 69,6 66,2 66,3
m-xileno 63,1 67,0 67,4 70,4 64,6 71,0 76,6 71,0 67,7
o-xileno 82,3 84,1 77,8 87,0 91,8 88,2 78,9 89,8 84,0

Tabla A 13. Porcentajes de recuperacion para el carbén activado de origen de
cascara de coco para una cantidad adicionada de 4,5 ug

Compuesto Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
Benceno 80,7 80,5 77,9 1034 112,2 93,8 104,3 108,99 104,6
Tolueno 65,3 63,8 64,5 80,4 82,8 78,2 81,7 82,5 87,2
Etilbenceno 63,1 64,7 66,9 75,1 79,4 77,8 81,4 80,7 83,0
p-xileno 64,0 64,0 65,8 74,0 77,7 74,9 76,6 76,0 80,1
m-xileno 61,2 65,9 63,7 73,1 77,4 72,5 77,8 78,6 84,5
o-xileno 74,0 76,9 78,7 88,7 99,1 94,6 94,7 120,5 98,1
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Tabla A 14. Porcentajes de recuperacion para el carbon activado comercial para
una cantidad adicionada de 4,5 ug

Compuesto Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
Benceno 69,8 78,6 98,1 54,1 55,6 62,0 47,0 56,8 44,9
Tolueno 62,6 65,3 68,8 57,8 60,0 57,9 48,1 45,4 46,8
Etilbenceno 68,9 71,0 66,5 65,5 66,4 66,8 54,4 54,4 57,1
p-xileno 63,4 60,3 56,7 57,6 59,3 59,2 48,1 44,7 46,2
m-xileno 62,0 61,2 53,0 57,7 59,2 58,4 44,8 38,5 41,0
o-xileno 82,6 97,6 82,0 69,9 73,3 74,6 63,9 71,6 64,8

Tabla A 15. Porcentajes de recuperacion para el carbon activado de origen
bituminoso para una cantidad adicionada del5 pg

Compuesto Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
Benceno 95,7 94,5 96,9 89,0 85,5 82,1 86,8 84,4 86,4
Tolueno 79,9 77,4 74,5 71,7 74,4 69,2 70,2 71,5 71,5
Etilbenceno 80,5 79,8 75,2 73,9 77,1 70,3 71,2 73,7 72,2
p-xileno 73,7 73,1 69,3 68,1 70,8 63,2 66,8 67,5 67,1
m-xileno 77,7 77,6 72,8 72,7 74,7 66,5 70,3 70,9 71,4
o-xileno 81,2 80,1 73,3 80,5 79,0 69,0 79,3 81,1 81,5

Tabla A 16. Porcentajes de recuperacion para el carbon activado macro para una
cantidad adicionada de 15 ug

Compuesto Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
Benceno 88,1 61,5 63,2 81,0 81,5 82,9 85,2 85,9 87,1
Tolueno 67,1 68,5 66,5 72,4 71,9 72,5 75,3 78,9 78,5
Etilbenceno 65,6 62,9 61,2 74,2 73,7 73,5 78,9 81,4 80,7
p-xileno 62,5 60,3 57,7 67,5 67,1 66,9 71,0 72,5 71,6
m-xileno 65,3 64,2 62,0 71,8 72,1 70,3 77,4 80,2 76,8
o-xileno 72,7 73,4 81,0 73,1 74,8 78,3 82,9 87,2 86,3

Tabla A 17. Porcentajes de recuperacion para el carbén activado de origen de
cascara de coco para una cantidad adicionada de 15 ug

Compuesto Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
Benceno 86,5 87,7 82,7 63,2 61,7 62,6 63,4 63,6 64,1
Tolueno 70,1 68,7 70,0 66,4 68,2 63,3 65,6 66,9 65,8
Etilbenceno 68,6 68,0 69,5 63,3 64,1 57,9 62,3 62,1 61,1
p-xileno 63,7 62,7 63,8 57,7 59,1 54,4 57,6 56,6 55,7
m-xileno 70,1 65,7 68,6 62,5 64,6 58,8 62,7 60,3 58,9
o-xileno 76,2 80,5 75,3 78,3 72,2 68,1 67,6 72,0 69,0
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Tabla A 18. Porcentajes de recuperacion para el carbon activado comercial para
una cantidad adicionada de 15 ug

Compuesto Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
Benceno 62,6 67,3 64,9 67,2 66,8 66,6 62,8 64,5 61,9
Tolueno 59,4 58,4 57,0 59,4 55,3 61,6 60,0 67,1 61,6
Etilbenceno 66,2 64,4 64,9 65,9 61,7 69,4 63,2 70,3 66,2
p-xileno 58,7 56,8 57,2 59,4 55,8 63,2 55,2 61,5 57,4
m-xileno 61,2 59,3 59,1 61,1 58,1 67,7 61,6 66,7 61,7
o-xileno 69,7 68,8 70,0 69,5 67,7 71,2 70,6 82,8 69,2

A.3.1 Pruebas de Rangos Mdltiples para el porcentaje de recuperacion por
MASA ADICIONADA (ug)

Tabla A 19. Tabla de rangos multiples. Método: 95,0 % LSD (masa adicionada)

Nivel Casos Media Grupos Homogéneos
15 216 69,9053 X
4,5 216 72,7324 X
15 216 106,744 X

Contraste Sig. Diferencia +/- Limites

15-45 * 34,0111 3,73594

15-15 * 36,8382 3,73594

45-15 2,82708 3,73594

* indica una diferencia significativa.

Esta tabla aplica un procedimiento de comparacion mdultiple para determinar
cuales medias son significativamente diferentes de otras. La parte inferior de la
muestra las diferencias estimadas entre cada par de medias. El asterisco que se
encuentra al lado de los 2 pares indica que estos pares muestran diferencias
estadisticamente significativas con un nivel del 95,0% de confianza. En la parte
superior de la tabla, se han identificado 2 grupos homogéneos segun la alineacién
de las X's en columnas. No existen diferencias estadisticamente significativas
entre aquellos niveles que compartan una misma columna de X's. El método
empleado actualmente para discriminar entre las medias es el procedimiento de
diferencia minima significativa (LSD) de Fisher. Con este método hay un riesgo
del 5,0% al decir que cada par de medias es significativamente diferente, cuando
la diferencia real es igual a O.
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Figura A 2. Gréfico de residuos para porcentajes de recuperacion en cuatro tipos
de carbdn activado (masa adicionada)
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A.3.2 Verificacion de Varianza para porcentajes de recuperacion en cuatro
tipos de carb6n activado para la MASA ADICIONADA (ug)

Tabla A 20. Homogeneidad de varianzas de los porcentajes de recuperacion en
cuatro tipos de carbén activado para las cantidades adicionadas de BTEX

Prueba Valor-P
Levene's 87,9732 0
Comparacion Sigmal Sigmaz2 F-Ratio P-Vvalor
15/45 30,2481 13,6703 4,89598 0,0000
1,5/15 30,2481 8,68147 12,1398 0,0000
45/15 13,6703 8,68147 2,47954 0,0000

El estadistico mostrado en esta tabla evalta la hipotesis de que la desviacion
estandar de porcentaje de recuperacién dentro de cada uno de los 3 niveles de
MASA ADICIONADA (ug) es la misma. De interés particular es el valor-P. Puesto
que el valor-P es menor que 0,05, existe una diferencia estadisticamente
significativa entre las desviaciones estandar, con un nivel del 95,0% de confianza.
Esto viola uno de los supuestos importantes subyacentes en el andlisis de
varianza e invalidara la mayoria de las pruebas estadisticas comunes.
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La tabla también muestra una comparacion de las desviaciones tipicas para cada
par de muestras. P-valores por debajo de 0.05, de los cuales hay 3, indican una
diferencia estadisticamente significativa entre las dos sigmas al 5% de nivel de
significancia.

Figura A 3. Promedio poblacional estimado para porcentajes de recuperacion en
cuatro tipos de carbon activado (masa adicionada)
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A.3.3 Prueba de la Mediana de Mood para porcentaje de recuperaciéon por
MASA ADICIONADA (ug)

La prueba de medianas de Mood evalula la hipotesis de que las medianas de todas
las 3 muestras son iguales. Lo hace contando el nimero de observaciones en
cada muestra, a cada lado de la mediana global, la cual es igual a 74,3. Puesto
que el valor-P para la prueba de chi-cuadrada es menor que 0,05, las medianas de
las muestras son significativamente diferentes con un nivel de confianza del
95,0%. También se incluyen los intervalos del 95,0% de confianza para mediana,
basados en los estadisticos de orden de cada muestra.

e Total n =648
e Gran mediana =74,3
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Tabla A 21. Tabla de medianas, prueba de Mood (masa adicionada)

MASA

Tamafo de _ . LC inferior LC superior
ADIC(I‘%I\)IADA Muestra n<= n> Mediana 95.0% 95.0%
1,5 216 30 186 103,05 99,7401 108,58
45 216 135 81 70,5 69,1201 71,59
15 216 159 57 68,875 67,21 70,3

Estadistico = 174,333 Valor-P =0

Figura A 4. Grafico de Medianas para porcentajes de recuperacion en cuatro tipos
de carbdn activado (masa adicionada)
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A.3.4 Pruebas de Rangos Multiples para porcentaje de recuperacion por
COMPUESTO

Tabla A 22. Tabla de multiples rangos. Método: 95,0 % LSD (Compuesto)

COMPUESTO Casos Media Grupos Homogéneos
mXILENO 108 74,1222 X
PXILENO 108 76,0787 X
ETILBENCENO 108 76,3074 X
TOLUENO 108 80,5546 X
OXILENO 108 95,2875 X
BENCENO 108 96,412 X

Tabla A22. Tabla de multiples rangos. Método: 95,0 % LSD(Compuesto)
(Continuacion)

Contraste Sig. Diferencia +/- Limites
BENCENO - ETILBENCENO * 20,1046 6,48705
BENCENO - TOLUENO * 15,8574 6,48705
BENCENO - mXILENO * 22,2898 6,48705
BENCENO - oXILENO 1,12454 6,48705
BENCENO - pXILENO * 20,3333 6,48705
ETILBENCENO - TOLUENO -4,24722 6,48705
ETILBENCENO - mXILENO 2,18519 6,48705
ETILBENCENO - oXILENO * -18,9801 6,48705
ETILBENCENO - pXILENO 0,228704 6,48705
TOLUENO - mXILENO 6,43241 6,48705
TOLUENO - oXILENO * -14,7329 6,48705
TOLUENO - pXILENO 4,47593 6,48705
MXILENO - oXILENO * -21,1653 6,48705
MXILENO - pXILENO -1,95648 6,48705
OXILENO - pXILENO * 19,2088 6,48705

* indica una diferencia significativa.

Esta tabla aplica un procedimiento de comparacion mdultiple para determinar
cudles medias son significativamente diferentes de otras. La parte inferior muestra
las diferencias estimadas entre cada par de medias. El asterisco que se
encuentra al lado de los 8 pares indica que estos pares muestran diferencias
estadisticamente significativas con un nivel del 95,0% de confianza. En la parte
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superior de la tabla, se han identificado 2 grupos homogéneos segun la alineacion
de las X's en columnas. No existen diferencias estadisticamente significativas
entre aquellos niveles que compartan una misma columna de X's. El método
empleado actualmente para discriminar entre las medias es el procedimiento de
diferencia minima significativa (LSD) de Fisher. Con este método hay un riesgo
del 5,0% al decir que cada par de medias es significativamente diferente, cuando
la diferencia real es igual a O.

Figura A 5. Gréfico de residuos para porcentajes de recuperacion en cuatro tipos
de carbdn activado (tipo de compuesto)
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A.3.5 Verificacion de Varianza de los porcentajes de recuperacion en cuatro
tipos de carb6n activado recuperacion por COMPUESTO

Tabla A 23. Homogeneidad de varianzas de los porcentajes de recuperacion en
cuatro tipos de carbdn activado para tipos de compuestos.

Prueba Valor-P
Levene's 8,61395 6,51604E-8
Comparacion Sigmal Sigma2 F-Ratio P-Valor
BENCENO / ETILBENCENO 35,4623 14,6475 5,86148 0,0000
BENCENO / TOLUENO 35,4623 23,5614 2,26533 0,0000
BENCENO / mXILENO 35,4623 18,3079 3,75194 0,0000
BENCENO / oXILENO 35,4623 26,8075 1,74994 0,0041
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Tabla A23. Homogeneidad de varianzas de los porcentajes de recuperacion en
cuatro tipos de carbon activado para tipos de compuestos. (Continuacién)

Comparacion Sigmal Sigmaz2 F-Ratio P-Valor
BENCENO / pXILENO 35,4623 21,638 2,68596 0,0000
ETILBENCENO / TOLUENO 14,6475 23,5614 0,386477 0,0000
ETILBENCENO / mXILENO 14,6475 18,3079 0,640101 0,0219
ETILBENCENO / oXILENO 14,6475 26,8075 0,298549 0,0000
ETILBENCENO / pXILENO 14,6475 21,638 0,458239 0,0001
TOLUENO / mXILENO 23,5614 18,3079 1,65624 0,0096
TOLUENO / oXILENO 23,5614 26,8075 0,772487 0,1835
TOLUENO / pXILENO 23,5614 21,638 1,18568 0,3798
MXILENO / oXILENO 18,3079 26,8075 0,466409 0,0001
MXILENO / pXILENO 18,3079 21,638 0,715885 0,0853
OXILENO / pXILENO 26,8075 21,638 1,53489 0,0276

El estadistico mostrado en esta tabla evalla la hipotesis de que la desviacidon
estandar de porcentaje de recuperacion dentro de cada uno de los 6 niveles de
COMPUESTO es la misma. De interés particular es el valor-P. Puesto que el
valor-P es menor que 0,05, existe una diferencia estadisticamente significativa
entre las desviaciones estandar, con un nivel del 95,0% de confianza. Esto viola
uno de los supuestos importantes subyacentes en el analisis de varianza e
invalidara la mayoria de las pruebas estadisticas comunes.

La tabla también muestra una comparaciéon de las desviaciones tipicas para cada
par de muestras. P-valores por debajo de 0.05, de los cuales hay 12, indican una
diferencia estadisticamente significativa entre las dos sigmas al 5% de nivel de
significancia.
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Figura A 6. Promedio poblacional estimado para porcentajes de recuperacion en
cuatro tipos de carbon activado (tipos de compuestos)
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A.3.6 Prueba de la Mediana de Mood para porcentaje de recuperacién por
COMPUESTO

La prueba de medianas de Mood evalla la hipotesis de que las medianas de todas
las 6 muestras son iguales. Lo hace contando el nUmero de observaciones en
cada muestra, a cada lado de la mediana global, la cual es igual a 74,3. Puesto
que el valor-P para la prueba de chi-cuadrada es menor que 0,05, las medianas de
las muestras son significativamente diferentes con un nivel de confianza del
95,0%. También se incluyen los intervalos del 95,0% de confianza para mediana,
basados en los estadisticos de orden de cada muestra.

e Totaln =648
e Gran mediana = 74,3

Tabla A 24. Tabla de medianas, prueba de Mood (compuestos)

COMPUESTO Trlj\l/ln:g:?rge n<= n> Mediana chgg%;;or chgggior
BENCENO 108 32 76 86,65 81,6783 94,0811
ETILBENCENO 108 66 42 71,0 68,9 74,1108
TOLUENO 108 61 47 71,8 70,0297 75,2703
mXILENO 108 68 40 70,4 67,4892 72,7703
oXILENO 108 24 84 85,2 81,1297 92,292
pXILENO 108 73 35 67,3 65,1297 71,0

Estadistico = 79,037 Valor-P =0
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Figura A 7. Gréafico de Medianas para porcentajes de recuperacion en cuatro tipos
de carbdn activado (tipos de compuestos)

Grafico de Medianas con Intervalos del 95,0% de Confianza

95

a0

85

80

75

":Recuperacion

70

T 1 71
1

65

—H

&S & F S
& & @V &
A COMPUESTO

=]

&

A.3.7 Pruebas de Multiple Rangos para porcentaje de recuperaciéon por TIPO

DE CARBON

Tabla A 25.Tabla de multiples rangos. Método: 95,0 % LSD (tipo de carbdn)

TIPO DE CARBON Casos Media Hor%“g%%feos
C. COMERCIAL 162 67,8451 X
C. BITUMINOSO 162 86,8889 X
C.MACRO 162 88,6278 X
C.C.COCO 162 89,1466 X

Contraste Sig. Diferencia +/- Limites

C. BITUMINOSO - C. COMERCIAL * 19,0438 5,31616
C. BITUMINOSO - C.C.COCO -2,25772 5,31616
C. BITUMINOSO - C.MACRO -1,73889 5,31616
C. COMERCIAL - C.C.COCO * -21,3015 5,31616
C. COMERCIAL - C.MACRO * -20,7827 5,31616
C.C.COCO - C.MACRO 0,518827 5,31616

* indica una diferencia significativa.

El asterisco que se encuentra al lado de los 3 pares indica que estos pares
muestran diferencias estadisticamente significativas con un nivel del 95,0% de
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confianza. En la parte superior de la tabla, se han identificado 2 grupos
homogéneos segun la alineacion de las X's en columnas. No existen diferencias
estadisticamente significativas entre aquellos niveles que compartan una misma
columna de X's. ElI método empleado actualmente para discriminar entre las
medias es el procedimiento de diferencia minima significativa (LSD) de Fisher.
Con este método hay un riesgo del 5,0% al decir que cada par de medias es
significativamente diferente, cuando la diferencia real es igual a 0.

Figura A 8. Gréfico de residuos para porcentajes de recuperacién en cuatro tipos
de carbon activado (tipo de carbon)
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A.3.8 Verificacion de Varianza de los porcentajes de recuperacion en cuatro
tipos de carbo6n activado por TIPO DE CARBON

Tabla A 26. Homogeneidad de varianzas de los porcentajes de recuperacion en
cuatro tipos de carbédn activado para tipos de carbén

Prueba Valor-P
Levene's 9,43929 0,00000412951
Comparacion Sigmal Sigma2 F-Ratio P-Valor
C. BITUMINOSO / C. COMERCIAL 20,6805 16,6774 1,53768 0,0066
C. BITUMINOSO / C.C.COCO 20,6805 29,8234 0,480846 0,0000
C. BITUMINOSO / C.MACRO 20,6805 28,0785 0,542469 0,0001
C. COMERCIAL / C.C.COCO 16,6774 29,8234 0,312708 0,0000
C. COMERCIAL / C.MACRO 16,6774 28,0785 0,352783 0,0000
C.C.COCO/C.MACRO 29,8234 28,0785 1,12816 0,4451
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El estadistico mostrado en esta tabla evalla la hipotesis de que la desviacion
estandar de porcentaje de recuperacion dentro de cada uno de los 4 niveles de
TIPO DE CARBON es la misma. De particular interés es el valor-P. Puesto que el
valor-P es menor que 0,05, existe una diferencia estadisticamente significativa
entre las desviaciones estandar, con un nivel del 95,0% de confianza. Esto viola
uno de los supuestos importantes subyacentes en el analisis de varianza e
invalidara la mayoria de las pruebas estadisticas comunes.

La tabla también muestra una comparacion de las desviaciones tipicas para cada
par de muestras. P-valores por debajo de 0.05, de los cuales hay 5, indican una
diferencia estadisticamente significativa entre las dos sigmas al 5% de nivel de
significancia.

Figura A 9. Promedio poblacional estimado para porcentajes de recuperacion en
cuatro tipos de carbon activado (tipos de carbén)
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A.3.9 Prueba de la Mediana de Mood para los porcentajes de recuperacion
por TIPO DE CARBON

La prueba de medianas de Mood evalla la hipotesis de que las medianas de todas
las 4 muestras son iguales. Lo hace contando el nimero de observaciones en
cada muestra, a cada lado de la mediana global, la cual es igual a 74,3. Puesto
que el valor-P para la prueba de chi-cuadrada es menor que 0,05, las medianas de
las muestras son significativamente diferentes con un nivel de confianza del
95,0%.

Total n = 648
Gran mediana = 74,3
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Tabla A 27. Tabla de medianas, prueba de Mood (Tipo de carbon)

TIPO DE Tamarfio de n<= n> Mediana LC inferior LC superior
CARBON Muestra 95,0% 95,0%
C. BITUMINOSO 162 64 98 80,8 75,274 86,2689
C. COMERCIAL 162 128 34 64,15 61,7078 66,2
C.C.COCO 162 63 99 80,0 76,2156 84,4689
C.MACRO 162 69 93 78,4 73,7195 81,3844

Estadistico = 73,2346 Valor-P =0

Figura A 10. Grafico de Medianas para porcentajes de recuperacion en cuatro
tipos de carbon activado (tipos de carbon)
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A4, COMPLEMENTO ESTADISTICO PARA PORCENTAJE DE
RECUPERACION PARA EL FACTOR “TIPOS DE CARBON” BLOQUEADO
POR EL FACTOR “MASA ADICIONADA”.

A.4.1 Medias por Minimos estadistico para porcentaje de recuperacion para
el factor “tipos de carbén” bloqueado por el factor “masa adicionada”.

Tabla A 28. Tabla de Medias por Minimos Cuadrados para porcentaje de
recuperacion bloqueado por el factor “masa adicionada” con intervalos de
confianza del 95,0%

Nivel Casos Media Error Est. Ih:;g]riit:r Stipnéirtiir
MEDIA GLOBAL 648 83,1271
TIPO DE CARBON
C. BITUMINOSO 162 86,8889 1,39433 84,1561 89,6217
C. COMERCIAL 162 67,8451 1,39433 65,1122 70,5779
C.C.COCO 162 89,1466 1,39433 86,4138 91,8794
C.MACRO 162 88,6278 1,39433 85,8949 91,3606
MASA ADICIONADA (ug)
1,5 216 106,744 1,20752 104,377 109,11
4,5 216 72,7324 1,20752 70,3657 75,0991
15 216 69,9053 1,20752 67,5386 72,272

Esta tabla muestra la media de porcentaje de recuperacion para cada uno de los
niveles de los factores. También muestra los errores estandar de cada media, los
cuales son una medida de la variabilidad en su muestreo. Las dos columnas de la
extrema derecha muestran intervalos de confianza del 95,0% para cada una de las
medias.
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Figura A 11. Grafico de medias. Minima diferencia significativa
(Tipos de carbdén bloqueado por el factor “masa adicionada”)

Medias y 95,0% de Fisher LSD

) T 1

75

" Recuperacion

[

t

C. BITUMINOSO C. COMERCIAL  C.C.COCO C.MACRO
TIPO DE CARBON

65

Figura A 12. Grafico de dispersion para porcentajes de recuperacion en cuatro
tipos de carbon activado (Tipos de carbon bloqueado por el factor “masa
adicionada’)
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A.4.2 Pruebas de Rangos Multiple para porcentaje de recuperacion por TIPO
DE CARBON bloqueado por “masa adicionada”

Tabla A 29. Tabla de multiples rangos. Método: 95,0 % LSD (tipo de carbon)
bloqueado por “masa adicionada”

TIPO DE CARBON Casos Media LS SigmalLS Grupos Homogéneos
C. COMERCIAL 162 67,8451 1,39433 X
C. BITUMINOSO 162 86,8889 1,39433 X
C.MACRO 162 88,6278 1,39433 X
C.C.Ccoco 162 89,1466 1,39433 X

Contraste Sig. Diferencia +/- Limites

C. BITUMINOSO - C. COMERCIAL * 19,0438 3,86481
C. BITUMINOSO - C.C.COCO -2,25772 3,86481
C. BITUMINOSO - C.MACRO -1,73889 3,86481
C. COMERCIAL - C.C.COCO * -21,3015 3,86481
C. COMERCIAL - C.MACRO * -20,7827 3,86481
C.C.COCO - C.MACRO 0,518827 3,86481

* indica una diferencia significativa.

El asterisco que se encuentra al lado de los 3 pares indica que estos pares
muestran diferencias estadisticamente significativas con un nivel del 95,0% de
confianza. En la parte superior de la péagina, se han identificado 2 grupos
homogéneos segun la alineacion de las X's en columnas. No existen diferencias
estadisticamente significativas entre aquellos niveles que compartan una misma
columna de X's. EI método empleado actualmente para discriminar entre las
medias es el procedimiento de diferencia minima significativa (LSD) de Fisher.
Con este método hay un riesgo del 5,0% al decir que cada par de medias es
significativamente diferente, cuando la diferencia real es igual a 0.
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Figura A 13. Grafico de residuos para porcentajes de recuperacion (Tipos de
carbon bloqueado por el factor “masa adicionada’)
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Figura A 14. Grafico para el analisis de independencia de los residuales
porcentajes de recuperacion (Tipos de carbon bloqueado por el factor “masa
adicionada’)
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A.5. COMPLEMENTO ESTADISTICO PARA PORCENTAJE DE
RECUPERACION PARA EL FACTOR “TIPOS DE CARBON” BLOQUEADO
POR EL FACTOR “COMPUESTO”.

A.5.1 Medias por Minimos estadistico para porcentaje de recuperaciéon para
el factor “tipos de carbén” bloqueado por el factor “compuesto”.

Tabla A 30. Tabla de Medias por Minimos Cuadrados para porcentaje de
recuperacion bloqueado por el factor “compuesto” con intervalos de confianza del
95,0%

Nivel Casos Media Error Est. Ih;rgriitoer Sbi;:)n;irtiir
MEDIA GLOBAL 648 83,1271

TIPO DE CARBON

C. BITUMINOSO 162 86,8889 1,78241 83,3954 90,3824
C. COMERCIAL 162 67,8451 1,78241 64,3516 71,3385
C.C.COCO 162 89,1466 1,78241 85,6531 92,6401
C.MACRO 162 88,6278 1,78241 85,1343 92,1213
COMPUESTO

BENCENO 108 96,412 2,183 92,1334 100,691
ETILBENCENO 108 76,3074 2,183 72,0288 80,586

TOLUENO 108 80,5546 2,183 76,276 84,8332
mXILENO 108 74,1222 2,183 69,8436 78,4008
oXILENO 108 95,2875 2,183 91,0089 99,5661
pXILENO 108 76,0787 2,183 71,8001 80,3573

Esta tabla muestra la media de porcentaje de recuperacion para cada uno de los
niveles de los factores. También muestra los errores estandar de cada media, los
cuales son una medida de la variabilidad en su muestreo. Las dos columnas de la
extrema derecha muestran intervalos de confianza del 95,0% para cada una de las
medias.
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Y Recuperacian

Figura A 16. Gréfico de dispersion para porcentajes de recuperacion (Tipos de

%Recuperacion

Figura A 15. Grafico de medias. Minima diferencia significativa

(Tipos de carboén bloqueado por el factor “compuesto”)
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A.5.2 Pruebas de Rangos Mdltiples para porcentaje de recuperacion por
TIPO DE CARBON bloqueado por el factor “compuesto”.

Tabla A 31. Tabla de mudltiples rangos. Método: 95,0 % LSD (tipo de carbon)
bloqueado por “compuesto”

TIPO DE CARBON Casos Media LS Sigma LS Hoggugpé?eos
C. COMERCIAL 162 67,8451 1,78241 X
C. BITUMINOSO 162 86,8889 1,78241 X
C.MACRO 162 88,6278 1,78241 X
C.C.COCO 162 89,1466 1,78241 X

Contraste Sig. Diferencia +/- Limites

C. BITUMINOSO - C. COMERCIAL * 19,0438 4,94052
C. BITUMINOSO - C.C.COCO -2,25772 4,94052
C. BITUMINOSO - C.MACRO -1,73889 4,94052
C. COMERCIAL - C.C.COCO * -21,3015 4,94052
C. COMERCIAL - C.MACRO * -20,7827 4,94052
C.C.COCO - C.MACRO 0,518827 4,94052

* indica una diferencia significativa.

Esta tabla aplica un procedimiento de comparacion mdultiple para determinar
cuales medias son significativamente diferentes de otras. Se muestra las
diferencias estimadas entre cada par de medias. El asterisco que se encuentra al
lado de los 3 pares indica que estos pares muestran diferencias estadisticamente
significativas con un nivel del 95,0% de confianza. En la parte superior de la tabla
se han identificado 2 grupos homogéneos segun la alineacion de las X's en
columnas. No existen diferencias estadisticamente significativas entre aquellos
niveles que compartan una misma columna de X's. ElI método empleado
actualmente para discriminar entre las medias es el procedimiento de diferencia
minima significativa (LSD) de Fisher. Con este método hay un riesgo del 5,0% al
decir que cada par de medias es significativamente diferente, cuando la diferencia
real es igual a 0.
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residuos

Figura A 17. Gréfico de residuos para porcentajes de recuperacion
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Figura A 18. Grafico para el analisis de independencia de los residuales
porcentajes de recuperacion (Tipos de carbdén bloqueado por el factor
“‘compuesto”)
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APENDICE B. CARACTERIZACION DE CARBONES ACTIVADOS

Andlisis de tamafo de particula Carbon Activado Bituminoso

Reporte
Analisis de Tamarno de Particula

GRUFPO DE COLOIDES
Universidad de Antioquia

UNIVERSIIALY
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Inztituto de Guimica — Grupo de Cololdes
Coordinador. Dr. Herley Casanova
Oficina: 2-319  Laboratoro 2-326 Tel: 2 158650, 2 158651 Fa: 2330120
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Andlisis de tamafo de particula Carbon Activado Macro
Reporte
Analisis de Tamarfio de Particula

GRUPO DE COLOIDES
Universidad de Antioquia

UNIV

1
DE ANTIOQUIA
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Instituto de Quimica — Grupo de Coloides
Coordinador: Dr. Herley Casanova
Oficina: 2-319  Laboratorio 2-326 Tel: 2 138650, 2 198651 Fam: 23301 20
Makern Instruments Lid. Mastersizer 2000 Vier. 550 File: name: Carbon activado
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Andlisis de tamafio de particula Carbon Activado Origen de Coco
Reporte
Analisis de Tamario de Particula

GRUPO DE COLOIDES
Universidad de Antioquia
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Instituto de Quimica - Grupe de Cololdes
Coordinador: Dr. Harlay Casanowa
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Andlisis de tamafo de particula Carbon Activado Comercial

UNIVERSITWID
DE ANTIOUTA

g

Reporte
Analisis de Tamano de Part

GRUPO DE COLOIDES
Universidad de Antiogui

icula

a

Entitat: Hombrs del S0P - Fecha de Medicion:
L 16 de Junio de 2014 0Z 46253 pom.
Nombrs de la Mussira: arman acvan res 1B P
Carbon activade SIED Averaged Madits por:
Lots: GO de Coiokles
Particula Analizada: IMCHTIDNE O SCTag00; Modich 0g Anallaks: Senaltividad:
Carbon acthvann Cla Srimeso 2000 Eaneral purpose Enhanced
Indics da Refraccion o 13 Musstra: AbeEorpciin: Rango ds Tameafo: Obscuration:
1.E00 1 10.020 %0 2000.00Cum b.E3 %
Hombrs del Disparsants: Indica o Refraccian dal Dispersants:  Resldual Poncerado: DIAE): 213,84 pm
1.000 T.EDdE
Concantradon: Déapsraion Unidates ool Resulis:
0.0288 vl 0710 0235 \iolume
Area Espacifica:  Diamafro Promedio sn Suparcle D[3.2]:  Diamedo Promedio en Violumen D[4,3]:
0.oos1z meg 979752 um 1261719 um
apy  E18.83T  um d[0s): 1286258 um a0s)y 1732471 um
Particle Sics DisbibeSon
i
£ 15
@
s
o 0
=
5
e
I:IIII.1 1 10 100 1000 3000
Particke Size {um)
—Carbon actiado 50060 Awraged | Lunes, 18 de Junio de 2014 02:46:53 p.m.
Srwiury Vours i Hirs | pr1) Waumein ‘iaTe R Sxm ()| voure n% e Ui Woure e Eireury Yokars i) ‘e nR
open oo [il.3 ETeF] ne nEI. FF. ]
o :: o :: ot E: - :E &£ :; mom :: e 1oy z:
o3 one o e oam E1L1. i
oms o ol e neEs - . o mEn on ATEEx n .=l =) -
ooeT :: ore :: 1me z: ano :: mEm :: s :; LAk z:
o I (S I - s I e (= N Dl
oms :: oxEm :: L= z: e8] :E na E ooy :: B z:
oom am ik am 1 e am = ] o 1o o A e e am
nos oz 2m 173m 1=om ELr i ENuEE
D=0 om ome om 2512 - T o 152 om ro 1 I" flraniliig -
e :: o= :: 24 E: ke :E (L] :; T Al ':z
b =3 o ame E A &e Em L---L -1 i
Do :: o4rs :: 1. 1% z: am :E el :: TaE & Iz:
him om o omi o aim M om o 1k} i (111 1]
e e A2 naam nsam Sme
Instituto da GQuimica — Grupo de Cololtes
Coordinador; Dr. Harley Casanova
Oficina: 2-313  Laboratorho 2-326 Tel: 2 138650, 2 138651 Fan: 23301 20

136




Andlisis de tamafo de particula Carbon Activado de Referencia

UNIVERSIDAD
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Institute de Quimica — Grupo de Coloides
Coordinador: Dr. Herley Casanova
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SY

Ficha Técnica Carbdn Activado Bituminoso

SULFO
QUIMICA sa

Carbon Activado para CO,
Ficha Técnica del Producto

s Eriiade B HT - 1

Especificaciones Valor tipico Metodo
Nimero de Todo 1000 mgl,/gCA 1050 mgl,/gCA ASTM D 4607 (2006)
mir.
Actividad de Bufano | Min 18 g/100g 18g-23g/100g | ASTMD 5742-92(2005)
Hurnedad Max 5 % 1%-3 % ASTM D 2B67
Dersidad aparsnte 480-530 kg/m3 450-510 kg/m3 ASTM D 2854
Dureza a5 99 AWWA Ba04-05
Cenizas B % max B %% miax ASTMD ZB66-54 2004 )
Activided de 50 g/100 g 65 g/100g ASTM D 3467-99
tetracloruro de
carbono
Tamano de Pariicula | 3-4 mm 9% = 3,5 a 4 mm | ASTM D 2862-97
Temperatura de 450°C min 450 °C ASTM D3466-D6
_Ig'l'cilin

"Wid3 0 posteror 3 sU tabrcecion; 12 meses
Esios waiones pusden sar modificados por SCLeric £on & compradon

Caracteristicas

Empague
El Carbdn Adtivado para C0h,es de origen mineral El producto es empacado en Sac0s multicapas de papsl

fabricado a partir de carbon  mineral Bituminoso, Kraft, con 25kg neto de contenide.
activado mediante & proceso de adivaden Rsica
con vapor,y pelebizado en tamano de 4 mm Precauciones

El Carbdn Adtivado no es un producto peligroso: sin
embargo, cuando s= encuentra pulverizado debe
utilizarse proteccion respiratoda vy pera los ojos.
Ademas ss recomienda el uso de guantes.

El producto presenta una alta resistencia a la
abrasion v ala dureza lo que lo hace muy
adecuado para aplicaciones en fase gassosa,
especialments para purificacidn de OO, v adsorcion
de gases contaminantes en baja concentracidn.

Condiciones de Manegjo
Debe evitarse = contacto del producto con
oxidantes fuertes, como ozono, owigeno liquido,
clon y permanganato,

ONging PnGRal ¥ PIOUCEon
Meellin: Calle 55 Hio 46-85 fagal, Anfoqula; Tek (5741370 1170 Fax: (574)277 SE76; sulfosade fioquimica com
Proguccson
= Barbosa: Via Giramota - E1 Hatlio km. & [Vereda Pataniin), Barbosa, Anboquia. Tel, (574)280 2480, Fax (574)280 1234;
s0bar Fomaimica oom
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Ficha Técnica Carbdn Activado Origen de Coco
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Carbon Activado Granular CGC e Res. 250 P ——
Ficha Técnica del Producto
Parametro Especificaciones Metodo
Humero de Yodo 300 mglafg CA min. ASTM D4507 — 94
Humedad 8.0% max. ASTM D286T — 99
Cenizas 15% max. ASTM D2866 — 94
Densidad aparente 0.45 g/ml minimo ASTM D2B54 — 96
Resiztencia a la abrasion® 80% Min ASTM DS159 — 04
Dureza 95 Min ASTM D3802 —T9
Granulometria 4X10,6X12,8X30,12X25,12X40 ASTM D2862 — 97

*Vida utll posterior a su fabricacion: 12 meses

Caracteristicas

Este Carbdn Activado Granular es producido a
partir de la cascara de coco y ez activado con
vapor de agua. Se presenta en granocs de color
negro insclubles en agua

El producto presenta wna alta resistencia a la
abrasion, haciéndolo muy adecuado para
aplicaciones en fase liquida, como la adsorcion de
THMS, MIB, GEOSMIN y DECLORIMNACION,
también es usado satisfactoriaments en procesos
de adsorcion en fase gaseosa, en adsorcion de
Dioxinas y recuperacion de solventes.

El Carbon Activado Granular tambigén se pusde
entregar en  granulomefrias, tales como 4=10,
612, 12x25, 12x40; todo a pedido del cliente.
Este producto cumple con la noma AWWA BE04-
os

Condiciones de Mangjo y almacenamiento
Debe evitarse el contacto del producto con
oxidantes fuertes, como ozono, oxigeno liquido, y
permanganato de potasio. Almacénsse en lugar
seco y libre de solventes

Empaque

El producto es empacado en sacos multicapa de papel
Kraft, con 20 ¥ 25 kg neto de contenido.
Biodegrabilidad.

El carbon activado de origen vegetal cascara de coco
es totalmente biodegradable; & producto también
puede ser reutiizado después de un proceso de
reactivacion térmica con vapor

Precauciones

El Carbon Activado no es unm producto peligroso; sin
embargo, cuando se encuentra pulverizado debe
utilizarse proteccion respiratoria y gafas de seguridad.

Cficana Principal v Departaments Tecnico Comercal
Pr

Medelin: Calle 55 No 48-85 ltagli. Antioquia; Tel: (574)370 1170; Fax: (574)277 5876, sulfesafisulfoquimica com
o

» Barbosa: Via Girardota - B Hatillo km. 4 (Vereda Platanito), Barbosa, Anfioquia. Tel. (574)230 2450, Fax (574)280 1234;

sgbarbosa imica.com

» Baranguila: Via Malambo - Sabanagrande. kmo 3; Parque Industral PIMSA; Malambo, Atlantico. Tel (575)347 8350; Fax- (575)3478353;

sobaranquilla@reulfguimica com
» Calotor Via Caloto - Santander de Quilichae, km_ 7, Caloto, Cauca. Tel (572)550 4344; Fax- (572)550 4343; sgcaloted=ulfoquinmica. com
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