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1. Lista de Participantes

A objeto de resguardar la confidencialidad, no se indicard en este informe a los laboratorios
participantes.

2. Profesionales Responsables

El personal que colabord en el desarrollo de este trabaijo:
e Leonor Esquivel
e Claudia Nunez

Preparacién encomienda ensayo de aptitud:

e Rosario Montecinos
e Belen Paredes

3. Infroduccion

El Instituto de Salud PUblica, en cumplimiento de su funcién de
Laboratorio Nacional de Referencia, normaliza las técnicas
analiticas, procedimientos y metodologias para la
caracterizacion de residuos peligrosos, como también, evalia
anualmente a los laboratorios autorizados, por medio del
programa de ensayo apftitud, con el objetivo de determinar la
fidelidad de las técnicas y procedimientos empleados y la
confiabilidad de los resultados que obtienen.

El Departamento de Salud Ambiental del Instituto de Salud PuUblica, a través del
Subdepartamento del Ambiente es el responsable de llevar a cabo esta funcidn, a través del
Laboratorio ResPel.

Los ensayos de aptitud sobre caracterizacion de ResPel Orgdnico y ResPel Inorgdnico,
corresponden a ensayos de apftitud, que permiten evaluar la calidad de las actividades
analiticas desarrolladas en el drea de Residuos Peligrosos por los laboratorios, en este sentido,
son requeridos por los organismos acreditadores, con el fin de contar con mayores
antecedentes que respalden la calidad de las prestaciones analiticas realizadas.

Este informe corresponde a la Ronda SP11 - 2011 de Ensayos Aptitud: “Caracterizaciéon de

Residuos Peligrosos Orgdnicos”, desarrollado por el PEEC — Quimica Ambiental y de Alimentos
del Instituto de Salud Publica de Chile.
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4, Material de Ensayo - Envio

El item de ensayo enviado corresponde a un Material de Referencia Certificado en matriz de
suelo adquirido por el Instituto a RTC Corporation.

A los parficipantes les fue enviado dos Materiales de ensayo (muestra y duplicado) con su
respectiva codificacion (Codigo de la Muestra) y denominados: ResPel Orgdnicos, cada uno
de los cuales contenia aproximadamente 50 g de residuo peligroso en matriz de suelo.

Los analitos a analizar correspondieron a diferentes compuestos orgdnicos que se
encuentran dentro de la definicidn de residuos peligrosos expresados en el Decreto 148.

Cada participante recibié las instrucciones para manipular el material de ensayo
cumpliendo con las prdcticas estandares de seguridad para el desarrollo del andlisis.

La informacién referente al ensayo fue entregada por los participantes en la planilla de
resultados Excel correspondiente vy los resultados fueron reportados en mg/L,

Se senald que las metodologias analiticas a utilizar para el desarrollo del ensayo de aptitud,
corresponden a las oficializadas por el Ministerio de Salud, a través de la Resolucién Exenta
N° 292/2005.

La evaluacién de la ronda estuvo conformada por una parte cuantitativa y una parte
cudlitativa. Al respecto, los valores de referencia senalados en el certificado del material de
ensayo son:

Analito Valor (mg/L) SD (mg/L)

Nitrobenceno 12,2 3,13

67,1 10,0

2,4-D total

Para los demds analitos (1,4- diclorobenceno, 2-metilfenol, Metoxicloro, Cresol) se evalud en
forma cualitativa (presencia/ausencia).

5. Cronograma

Envio de Material de Ensayo 15/Octubre/2011
Fecha limite de Envio de Resultados 9/Noviembre/2011
Envio Informe preliminar de Resultados 7/Diciembre/2011
6. Andlisis Estadistico

No se conté con un niumero de datos suficiente que permitiera una evaluacion estadistica
para determinar valores anémalos.

Para poder comparar diferentes resultados de andlisis cuantitativos, derivados de distintos
métodos de andlisis, material de ensayo y concentracién del analito, los resultados de los
andlisis cuantitativos obtenidos por los laboratorios son transformados a valores estdndares (Z-
score).
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El Z-score estima el error que existe entre el resultado informado y el valor asignado del
material de ensayo, y la desviaciéon estdndar de Horwitz. El z-score es definido por la siguiente
ecuacién, para esta evaluacion:

Z=X-U
Oh

Donde:

Z= Valor Z-score

X= concentraciéon reportada del analito en el material de ensayo
p= valor asignado o de referencia

oh = desviaciéon estdndar de Horwitz.

En cualquier grupo de datos con distribucion normal (Ver figura 1), los z-scores deberdn estar
enfre elrangode 2 a+ 3.

- Muy satisfactorin
Bl satisfactoria
EI Cuestionable

- Insatisfactorio

Valar Z-score 302 4 | I I

e [ 5 [SMRNENNS 5

Figura 1
Los criterios de aceptabilidad, estdn definidos por el valor obtenido por cada laboratorio,
gue son clasificados de la siguiente manera:

[ Z] £2: es decir, entre -2,00 y +2,00 el resultado del laboratorio es satisfactorio.

2<[ Z] <3:es decir, entre -2,01 y <-3,00 y; entre +2,01 y < +3,00 el resultado del laboratorio es
cuestionable.

[ Z] 23: el resultado del laboratorio no satisfactorio, es decir, insatisfactorio.

Para cada analito determinado cuantativamente, se le asigné un puntaje al valor z-score
obtenido y se calculd el promedio obtenido por el laboratorio con el fin de realizar una
evaluacion global de desempeno, esta evaluacion es de caracter orientador.

Valor Z-score Puntaje
Z<[1] 7
[11<Z <[2] 5
[2] <Z<[3] 3
7> [3] 1

Respecto al puntaje promedio la evaluacion en cuanto a calificacién es la siguiente:
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7 Altamente satisfactoria o muy satisfactoria
6-5: Satisfactoria

4-3: Cuestionable

1-2: Insatisfactoria

El laboratorio participante deberd ubicarse en las tablas y grdficos de acuerdo al cddigo

(confidencial) asignado a su laboratorio, el que fue notificado junto al envio de la muestra
de ensayo.

7. Resultados informados por los participantes del PEEC

7.1.- Datos

Los 2 laboratorios adscritos enviaron sus respuestas. Los resulfados enviados por los
participantes pueden ser encontrados en la tabla N° 4.

7.2.- Métodos
Los métodos utilizados por los Laboratorios para la determinacion de analitos en estudio

corresponden a: EPA 8041, EPA 8270, EPA 8260. EPA 8081.

8. Anadlisis estadistico de los resultados informados

Debido a que se disponia de 2 datos por analito no fue posible realizar estudio de resultados
anémalos (aberrantes), a través del test de Grubbs.

Respecto alos datos obtenidos del andilisis estadistico, en la siguiente tabla se seialan los
antecedentes trabajados, para éste fueron:

TABLA N° 1: RESUMEN ANALISIS ESTADISTICO

Se realizd la determinacién Z-Score de los analitos presentes en el material de referencia, los
resultados obtenidos se encuentran en tabla N° 5 (Ver Anexos).

Los grdficos de dispersion lineal, sobre los resultados Z-score obtenidos por los laboratorios se
encuentran en los anexos. Indicdndose los limites de satisfactorio y cuestionable.

En la siguiente tabla, se senalan las concentraciones mdaximas permisibles (CMP) para los
analitos incluidos en este ensayo de aptitud, que presentard caracteristica de toxicidad
extrinseca cuando el test de toxicidad por lixiviacidon arroje concentraciones superiores a las
senaladas en la tabla N°2:
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TABLA N° 2: CMP de compuestos orgdnicos en ResPel

Analito CMP ( mg/L)
1,4- diclorobenceno 7.5
Nitrobenceno 2
2-metilfenol 200 (*)
Metoxicloro 10
2,4-D total 10
Cresol 200 (*)

(*) la suma de las concentraciones de los isbmeros debe ser inferior a la CMP establecida para el cresol.

En este sentido, los resultados de toxicidad para el material de referencia son:

TABLA N° 3: Peligrosidad del material de ensayo de acuerdo a su Valor de referencia y CMP

9.

Analito Valor de Peligrosidad
referencia
mg/ L
1,4- diclorobenceno N/I No
Nitrobenceno 12,2 Si
2-metilfenol N/I No
Metoxicloro N/I No
2,4-D total 67,1 Si
Cresol N/I No

N/I= no contiene

Evaluacion de desempeno

La evaluacion cuantitativa global por laboratorio y analito estd expuesta en la tabla N° 6, y

en los grdficos ubicados en el anexo.

10.

Comentarios y Recomendaciones

d) Los resultados para

referencia, es decir, Nitrobenceno y 2,4-D total.

b) Se evalué dos analitos cuantitativamente

cualitativamente (1,4- diclorobenceno, 2-metilfenol, Metoxicloro, Cresol).

c) Los resultados informados de Nifrobenceno muestran un

100%

de

a) Se readlizd la determinacién de Z-Score de los analitos presentes en el material de

(Nitrobenceno y 2,4-D ftotal) y 4

resultados

satisfactorios, sin embargo, para el caso de 2,4-D total se observa sélo un 50% de

resultados satisfactorios.

1,4- diclorobenceno, 2-metilfenol y Cresol fueron

100 %

satisfactorios, sin embargo para metoxicloro, se observa sélo un 50% de resultados

satisfactorios.
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e) Sugerimos a los laboratorios que cuenten con un Z-Score dentro del rango de
cuestionables o cercano a sobrepasar el limite de resultado satisfactorio, evaluar las
posibles causas de desviacion de resultados.

f)  Existiendo valores de Z-Score muy superiores a [3] es importante que dichos
laboratorios evalien las causas del error del resultado, desde el punto de vista de
cdlculos de resultados y andlitico, a fin de realizar las correspondientes medidas
correctivas.

g) la version oficial del presente informe se publicard en la pdgina Web: www.ispch.cl

11. Glosario

Lixiviado: Liquido que ha percolado o drenado a fravés de un residuo y que contiene componentes
solubles en este.

Materia de Referencia Certificado (MRC): Es el material de referencia acompanado de un certificado,
en el cual uno o Mmds valores de sus propiedades estdn certificados por un procedimiento que
establece su trazabilidad con una realizacién exacta de la unidad en la que se expresan los valores de
la propiedad, y para la cual, cada valor cerfificado se acompana de una incertidumbre, con la
indicacién de un nivel de confianza.

Valor de Referencia: Un valor que sirve como referencia de comparacion previamente acordada vy el
cual deriva de:

A.- Un valor establecido o tedrico, basado en principios cientificos.

B.- Un valor asignado o certificado, basado en el frabajo experimental de algunas organizaciones
nacionales e infernacionales.

C.- Un valor consensuado o certfificado, basado en el frabajo experimental colaborativo bajo el
auspicio de un grupo cientifico o de ingenieria.

D.- Cuando a), b) y c) no estdn disponibles, la experimentacion de una cantidad (mensurable), es
decir, la medida de una poblacion especificada de medidas.

Promedio: Valor mds representativo de un grupo de datos.

Residuo: También llamado desecho, corresponde a una sustancia, elemento u objeto que el
generador elimina, se propone eliminar o esta obligado a eliminar.

Residuo Peligroso (ResPel): Es un residuo o mezcla de residuos que presentan riesgo para la salud
publica y/o efectos adversos al medio ambiente, ya sea directamente o debido a su manejo actual o
previsto.

z-score: Puntuacion estadistica estdndar, puntuacion tipica o puntuacién de la Z. Corresponde a una
puntuacién estadistica. El Z-score es el valor de una medida en un individuo dado comparado con un
grupo similar, se calcula, en base a la media y la desviacion estdndar del grupo o el valor de referencia
establecido, es decir, representa el nUmero de DS por sobre o por debajo del valor medio o de
referencia.

12. Referencias

1. ISO Guide 43-1. 1997 (E). Development and Operation of Laboratory Proficiency Testing.

2. ILAC-G13:2000. Guidelines for the Requirements for the Competence of Providers of
Proficiency Testing Schemes.

3. Abdi, H. (2007). Z-scores. In N.J. Salkind (Ed.), Encyclopedia of Measurement and Statistics.
Thousand Oaks, CA: Sage.
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4. "Robust Stafistics: a Method of Coping with Outliers”. Royal Society of Chemistry,
Analytical Methods Committee, N° 6, Apr 2001.

5. Reglamento Sanitario sobre Manejo de Residuos Peligrosos. Dto. Sup. N° 148, 12 de Junio
de 2003, D. Of. 16 de Junio de 2004. Ministerio de Salud.

6. Resolucion N° 292 /2005. Fija las metodologias para caracterizacion de Residuos
peligrosos. Ministerio de Salud.

7. Reglamento de Laboratorios Privados de Salud Publica de Caracterizacion de Residuos
Peligrosos. Dfo. N° 173 / 2005. Ministerio de Salud.

8. Aplicacion del Reglamento de Laboratorios Privados de Caracterizacion de Residuos
Peligrosos. Circular A15/40 Ministerio de Salud.
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13.

Anexos

Tabla N° 4. Resultados reportados por los participantes

Cédigo 1,4 - nitrobenceno 2- metilfenol | Metoxicloro Cresol
Laboratorio  diclorobenceno mg/L mg/L mg/L total
mg/L mg/L
QAA420 0 9.78 0 2,56 162,05 0
QAA454 <50 11,5 <0,004 <0,04 68,9 <50

Tabla N° 5. Evaluacion de Resultados por analito cualitativo y cuantitativo.

Cédigo Laboratorio QAA420 Evaluacion QAA456 Evaluacion
Analito
1,4 —diclorobenceno Satisfactoria Satisfactoria
(mg/L) 0 <5,0
2- metilfenol (mg/L) 0 Satisfactoria <0,004 Satisfactoria
Cresol total (mg/L) 0 Satisfactoria <5,0 Satisfactoria
Metoxicloro (mg/L) 2,5 Insatisfactoria <0,04 Satisfactoria

Codigo Laboratorio QAA420 Zscore Evaluacion QAA456 Iscore  Evaluacion
Analito
Nitrobenceno (mg/L) 9.78 -1,81 Satisfactoria 11,5 0,32 Satisfactoria
2,4-D total (mg/L) 162,05 16,66 | Insatisfactoria 68,9 -0,52 Satisfactoria

Tabla N° 6. Valores Evaluacion Andlisis Cuantitativo

Codigo Evaluacion Evaluacion Promedio Evaluacion global
Laboratorio 2,4-D total Nitrobenceno Puntaje
QAA420 1 5 3 Cuestionable
Alfamente
QAA456 / 7 7 satisfactorio
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Grafico N° 1-a: Distribucion datos z-score Nitrobenceno

Nitrobenceno, Ronda PEEC, SP11-2011
Distribucion de Z-score.
Valor Asignhado: 12,2 Unidades: mg/L

Z-score
o

QAA420 QAA456
N° Cédigo de Laboratorio

Grafico N° 1-b: Distribucién datos z-score 2,4-D total

2,4 - D total, Ronda PEEC, SP11-2011
Distribucién de Z-score.
Valor Asignado: 67,1 Unidades: mg/L

Z-score
o

QAA420 QAA456
N° Cadigo de Laboratorio

Pdagina 12 de 14



Grafico 2a: Distribucion % de Evaluacion de desempeio

Evaluacion de Desempefio; PEEC SP11 Afio 20
Nitrobeneceno

0%

Satisfactoria
100%

Cuestionable
0%

Insatisfactoria

Grafico 2b: Distribucion % de Evaluacion de desempeiio

2,4- D total

Insatisfactoria
50%

Cuestionable
0%

Evaluacion de Desempeiio; PEEC SP11 Afio 20

Satisfactoria
50%
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