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1. LISTADO DE PARTICIPANTES

Debido al numero de participantes adscritos (2 laboratorios) y con el objeto de resguardar la
confidencialidad, no se entregara en este informe un listado con los nombres de los laboratorios
participantes.

2. RESPONSABLES

2.1. Personal responsable en la organizacion y desarrollo de esta ronda:

e (QF. Maria Natalia Gutiérrez Vargas
e Dra. Francis Alarcon Rodriguez

2.2. Colaboradores:
e Ms. Soraya Sandoval Riguelme (Revision Informe)

3. INTRODUCCION

El presente informe corresponde a la evaluacion del ensayo de intercomparacion del Subprograma
‘Determinacion de compuestos en Residuos Peligrosos organicos’. Este ensayo corresponde a la
cuantificacion de compuestos organicos en muestras de Residuos Peligrosos (ResPel) de suelo, de un
material de referencia certificado adquirido por la Seccion Coordinacion de Programas de Ensayos de
Aptitud y Evaluacion Externa de la Calidad (ScPEEC) y corresponde a una herramienta utilizada para
evaluar la calidad de las prestaciones analiticas en laboratorios de ensayos que realizan analisis de ResPel.

Esta ronda de ensayo de aptitud de tipo interlaboratorio de participacion simultanea es realizada por el

Instituto de Salud PUblica de Chile (ISP), desde el afo 2007 para satisfacer los requerimientos del
Reglamento Sanitario sobre Manejo de Residuos Peligrosos D.S. 148/2003 MINSAL.

4. MATERIAL DE ENSAYO

El 1tem de ensayo enviado contiene 2 muestras de aproximadamente 50 gramos cada una de suelo para
la determinacion cuantitativa de los analitos ResPel organicos, envasada en frasco de vidrio ambar, con
tapa rosca, previamente acondicionado, sellado, etiquetado y codificado.

El material de ensayo para analisis de Respel organicos correspondid a un material de referencia
certificado, adquirido por el SCPEEC del Instituto de Salud Publica de Chile.

La Tabla N° 1 indica el valor asignado de los analitos, junto con su incertidumbre y trazabilidad.
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Tabla N°1:
Valor asignado para la evaluacion de desemperio de la ronda, establecido segtn valor de referencia.

Componente/Analito | y;|or Asignado | Incertidumbre expandida del Trazabilidad
(mg/L) valor asignado, Uk=z (mg/L)
2,4-Dinitrotolueno (2,4-DNT) 3,318 0,442 Trazable a NIST
Nitrobenceno 3539 0,266 Trazable a NIST
2,4-D Total Sin Valor Certificado®
Gamma-BHC (Lindano) Sin Valor Certificado®

W En el caso de los analitos 2,4-D Total y gamma-BHC (Lindando), se considerara como valor asignado bajo el
limite de deteccion (BLD), para la evaluacion de desempefio de la ronda.

Respecto a la evaluacion de la homogeneidad del material de referencia certificado, el proveedor declara
que fue evaluada bajo la ISO 17034:2016, mediante la aplicacion del muestreo aleatorio estratificado
sobre la unidad completa. El resultado del analisis quimico de este grupo de muestras fue comparado
utilizando analisis de varianza (ANOVA) aproximado, de una via, segtn lo descrito en el TNI EL-V3-2009
Apéndice A.2.

Por otro lado, el proveedor indica que la estabilidad fue evaluada a largo y corto plazo, de acuerdo con la
ISO/IEC 17025:2017 e I1SO 17034:2016, considerando que la estabilidad corto plazo es determinada y
analizada simulando el transporte del producto.

Ademas, la incertidumbre expandida, declarada en el certificado del material de referencia certificado,
esta compuesta por la contribucion individual de la caracterizacion, la homogeneidad y la estabilidad.

Cada laboratorio recibio las instrucciones para manipulacion e indicaciones practicas de seguridad a

tomar en cuenta durante el desarrollo del ensayo. Se recomendo a los participantes el uso de métodos y
técnicas analiticas rutinarias del laboratorio.

5. CRONOGRAMA

5.1. Fecha de envio de encomiendas.
23/08/2022

5.2. Fecha de recepcion de resultados.
20/09/2022

5.3. Fecha de publicacion de Informe parcial en Portal PEEC.
20/10/ 2022

6. ANALISIS ESTADISTICO

Luego del cierre de la ronda, los resultados fueron recolectados a través del Portal PEEC.

No se evalud la existencia de datos anomalos en base al método estadistico de Grubbs, ni la existencia

de datos extremos en base al criterio de £ 50 % de la mediana segln el Protocolo Internacional
Armonizado IUPAC, puesto que no se cumplio con el numero minimo de datos para realizar estos analisis

(n>10).
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El analisis estadistico se baso en el valor de referencia del material con desviacion estandar para la
evaluacion de la aptitud por Horwitz.

Los resultados de los analisis cuantitativos obtenidos por los laboratorios son transformados a valores
estandares (z-score), utilizando la siguiente ecuacion:

donde:

Z = Valorz z-score.

Xi = Resultado del participante.

Xpt = Valor asignado.

Opt = Desviacion estandar para la evaluacion de la aptitud.

Para el desempenfio de los resultados de los participantes, los criterios de aceptabilidad son clasificados
de acuerdo con z-score como se indica en la Figura 1.

Figura 1.
Valor de z-score y criterios de aceptabilidad.

/\ B Satisfactorio (S)

Cuestionable (O)
B Insatisfactorio (1)

|
PUNTAJE 3 I | 0 +1 42 +3
Z-SCORE

|z| < 2: es decir, mayor o igual a -2,00 o menor o igual a +2,00, el desempefio es SATISFACTORIO.
2 <|z| <3:es decir, entre -201y -2,99 y entre +2,01 y +2,99, el desempefio es CUESTIONABLE.

|z| = 3. es decir, menor o igual a -3,00 o mayor o igual a +3,00 el resultado del laboratorio es
INSATISFACTORIO.

Para el desempeno de los resultados de los participantes respecto de los analitos 2,4-D y gamma-BHC,
los criterios de aceptabilidad son clasificados de como se indica en la Tabla N°2.

Los resultados coincidentes con el valor asignado se designan como “Satisfactorio”, y los resultados no
coincidentes con el valor asignado como “Insatisfactorio”.
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Tabla N° 2.
Evaluacion de desemperio, criterios de aceptabilidad,

Valor asignado Xpt

. No detectable Detectable
Valor informado . .
(ausencia) (presencia)

<LOD/BLD Satisfactorio Insatisfactorio
No detectable Satisfactorio Insatisfactorio
Detectable Insatisfactorio Satisfactorio

Para fines de conservar la confidencialidad de los resultados y la evaluacion de desempefo de los
participantes, estos son reportados en el informe con el codigo CIL (Codigo de Identificacion del
Laboratorio), por lo cual el participante debera ubicarse en las tablas y graficas de acuerdo al codigo CIL
asignado a su laboratorio para el afo correspondiente de la presente ronda.

7. RESULTADOS INFORMADOS POR LOS PARTICIPANTES

7.1.- Datos

Los resultados enviados por los participantes para los analitos 2,4-dinitrotolueno, nitrobenceno, 2,4-D
total y gamma-BHC se presentan desde la Tabla N© 4 a la Tabla N© 7 de los Anexos de este informe. De
los 2 laboratorios adscritos, ambos enviaron resultados para todos los analitos incluidos en la ronda.

Se solicito a los laboratorios reportar sus resultados con la cantidad cifras decimales indicadas en el
protocolo de esta ronda segun analito.

7.2.- Técnicas y métodos

Respecto de los métodos informados por los laboratorios que fueron utilizados para la determinacion de
los analitos se puede comentar que:

a) Para la determinacion de todos los analitos, utilizan los métodos EPA 8041A (SW-846): Phenols by
Gas Chromatography y EPA 8270E (SW-846): Semivolatile Organic Compounds by Gas
Chromatography/Mass Spectrometry (GC-MS).

b) La técnica utilizada por ambos laboratorios fue la cromatografia gaseosa acoplada a espectrometria
de masa (GC-MS), en concordancia con los métodos aplicados.
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8. ANALISIS ESTADISTICO DE LOS RESULTADOS INFORMADOS

En relacion a la recopilacion y al analisis de datos, la evaluacion estadistica reporto los siguientes
resultados:

Tabla N° 3:
Resumen de analisis estadistico para la evaluacién de desempeno

2,4-dinitrotolueno | Nitrobenceno

(mg/L) (mg/L) (mg/L) (mg/L)
2 2 2 2

Parametros

N° datos reportados (n)

Valor asignado (Xpt) 3318 3539 BLD BLD
Desviacion estandar para la evaluacion de la . .
aptitud (o) 0443 0,468 No aplica No aplica
Incertidumbre estandar del valor asignado

U (Xpt)) 02212 0,133 No aplica No aplica
N° valores anomalos No aplica No aplica No aplica No aplica
N° valores extremos No aplica No aplica No aplica No aplica

@ Laincertidumbre de medida asociada al valor asignado no es menor a 0,3 veces la desviacion estandar para la evaluacion
de la aptitud, sin embargo, al realizar el analisis estadistico se determind que esta contribucion no afecta la evaluacion de
desempefio de los laboratorios.

Enrelacion a los datos de la Tabla N° 3, para fines de la evaluacion de desempefo respecto a los analitos
2,4-dinitrotolueno y nitrobenceno, el valor asignado fue establecido por valor de referencia del material
y la desviacion estandar para la evaluacion de la aptitud por Horwitz. Para los analitos 2,4-D Total y
gamma-BHC (Lindando), se considerd como valor asignado bajo el limite de deteccion (BLD), para la
evaluacion de desempeno de la ronda.

Desde la Tabla N°® 4 a la Tabla N° 7 de los Anexos de este informe, se resumen los resultados reportados
por cada participante.

9. EVALUACION DE DESEMPENO

Para los analitos 2,4-dinitrotolueno y nitrobenceno, la evaluacion de desempeno se establecio a través
del modelo estadistico z-score, calculado con el valor asignado y la desviacion estandar para la
evaluacion de la aptitud indicada en la Tabla N° 3 del presente informe. En el caso de los analitos 2,4-D
total y gamma-BHC la evaluacion de desempeno se establecio por coincidencia con el valor asignado.

La calificacion de z-score alcanzada y evaluacion de desempenio respecto de la evaluacion de analisis de
ResPel en suelo, se puede observar en las Tablas N© 4 a N© 7, de los Anexos de este informe.

Los graficos circulares de la evaluacion de desempefio global por cada analito, la evaluacion de
desempeno de cada analito versus método de referencia informado por los participantes, distribucion de
z-score y dispersion de datos se presentan en los Anexos de este informe, numerados desde grafica N° 1
alaN°10.
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10. COMENTARIOS Y SUGERENCIAS

a)

b)

h)

De un total de 2 laboratorios adscrito para esta ronda, el 100% envid resultados para todos los
parametros.

Ambos laboratorios participantes obtuvieron evaluacion de desempefio satisfactorio para los cuatro
analitos considerados en esta ronda.

La evaluacion de desempeno de 2,4-dinitrotolueno y nitrobenceno se realizo por valor de referencia
del material. En el caso de los analitos 2,4-D Total y gamma-BHC, se considero como valor asignado
bajo el limite de deteccion (BLD).

No se evaluaron datos anomalos ni datos extremos porque no se dispuso del nUmero minimo de
datos para la realizacion de esta evaluacion estadistica.

La incertidumbre de medida asociada al valor asignado del analito 2,4-dinitrotolueno fue mayor a
0,3 veces la desviacion estandar para la evaluacion de la aptitud, sin embargo, esta contribucion no
afecto la evaluacion de desempeno de los laboratorios.

Se observa que respecto del afio anterior el desempeno para el analito nitrobenceno se ha
mantenido en un 100% de satisfactoriedad en el presente ano. Asimismo, para 2,4-dinitrotolueno y
2,4-D total el desempeno respecto al ano 2019, correspondiente al Gltimo afo de evaluacion de
estos analitos, se mantuvo en un 100% de satisfactoriedad en este afo 2022,

Se sugiere revisar datos, calculos y unidades, como posible causa de desviacion de resultados cuando
se observen tendencias por defecto o exceso para determinados analitos.

La version autorizada del informe final se encuentra publicada en pagina Web institucional:
www.ispch.cl
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12. ANEXOS

Tabla N° 4

Resultados de 2,4-Dinitrotolueno reportados, valores de z-score y evaluacion de desempeno.

Resultados _,
Evaluacion de

Unidades Valor Anomalo

desempenio (R) / Valor

mg/L
QAMA2248

QAMA2272 35912 06

Tabla N° 5
Resultados de Nitrobenceno reportados, valores de z-score y evaluacion de desemperio.

AUl Evaluacion de
Unidades Valor Anomalo

g _
mg/L eSEMPENS (a) / valor

QAMA2248

QAMA2272 3,54 0,0

Tabla N° 6
Resultados de 2,4-D Total reportados y evaluacion de desempeno.

Evaluacion de
desempeno

Resultados

QAMA2248

QAMA2272 BLD
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Tabla N° 7
Resultados de Gamma-BHC (Lindano) reportados y evaluacion de desempeno.

Evaluacion de

Resultados

desempeno

QAMA2248 BLD

QAMA2272 BLD

Celda gris: No reporta resultados

GRAFICAN® 1
Evaluacion de desemperio de 2,4-Dinitrotolueno (2,4-DNT).

@ Satisfactorio

GRAFICA N° 2
Evaluacion de desemperio de Nitrobenceno.

@ Satisfactorio
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GRAFICAN° 3
Evaluacion de desempeno de 2,4-D Total.

GRAFICA N° 4

Evaluacion de desempeno de Gamma-BHC (Lindano).

GRAFICA N° 5,

Evaluacion de desemperio segin método utilizado por los laboratorios para determinacion de 2,4-Dinitrotolueno

(2,4-DNT).
1 Bl sSatisfactorios
Il Insatisfactorios
Cuestionables

EFA 8041 EPA 8270

@ Satisfactorio

@ Satisfactorio

N© de Participantes

Ref. del Método
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GRAFICA N° 6.

Evaluacion de desempeno segin método utilizado por los laboratorios para determinacion de Nitrobenceno.

N© de Participantes

GRAFICAN® 7.

Bl Satisfactorios
Il |nsatisfactorios
Cuestionables

EPA 8041 EFA 8270

Ref. del Método

Distribucion de z-score para determinacion de 2,4-Dinitrotolueno (2,4-DNT).

Z-score

QAMA2248 QAMA2272

Laboratorios Participantes
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GRAFICA N° 8.
Distribucion de z-score para determinacion de Nitrobenceno.

Z-score
=]

QAMAZ248 QAMAZ272

Laboratorios Participantes

GRAFICA N° 9.

Dispersion de datos para determinacion de 2,4-Dinitrotolueno (2,4-DNT).
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GRAFICA N° 10.

Dispersion de datos para determinacion de Nitrobenceno.

0.000 *
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