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Problema

Con la creacién de la metrologia en quimica, en 1993, se establece que todo labo-
ratorio que realiza andlisis quimicos debe utilizar materiales de referencia (MR); mate-
riales de referencia certificados (MRCis), soluciones calibrantes o materiales de control
de calidad (MCC). La preparacién de los dos primeros corresponde a los Institutos de
Metrologia. En México, el Gentro Nacional de Metrologia desarrolla MRCs. Preparar
materiales de referencia es costoso, ya que hay que tomar en cuenta la matriz, el analito
a determinar y su concentracién y en gases mayor dificultad. La adquisicién del croma-
tégrafo incluyo un MR con tres gases de efecto invernadero (GEI), al término de éste se
adquirié otro MR que ademads incluia SFy. A medida que se implementaban diversos
proyectos de GEI las concentraciones de éstos eran mayores, por lo que, se solicité a IN-
FRA la preparacién de MRs en concentraciones mayores para generar datos confiables.

Solucidén planteada

Inicialmente las mediciones realizadas en el cromatégrafo (CG) Shimatzu-2014 per-
teneciente al Laboratorio de Fertilidad de Suelos y Quimica Ambiental (LAFER) fue-
ron con el MR Scotty de; 605 ppm de CO,, 5 ppm de CH,, y 1 ppm de N,O (£2%) y
posteriormente con el Scott de: 600 ppm de CO,, 5 ppm de CH,, 1 ppm de N,O y 1
ppm de SF; (£5%). A medida que se realizaban mediciones de GEI en diversos proyec-
tos no fue posible medir con el estandar Scott por encontrar concentraciones mayores
al MR. Por lo anterior, se adquirié con INFRA cilindros QUARK no recargables de 58
L, cuyas concentraciones certificadas fueron; 100.9 gmol/mol de CH,, 5996.4 mol/
mol de CO, y 50.8 umol/mol de N,O. Obviamente en cada lote de muestras se analizé
el MR correspondiente. Lo ideal hubiera sido preparar una curva de calibracién. En la
Figura 1 se ilustra el procedimiento de toma del MR con una jeringa “sample lock” de
5 mL.

Con los nuevos estdndares adquiridos se calculé la concentracién de GEI en muestras
de gases de los diversos experimentos. Antes de utilizar los MRs, éstos se inyectaron en
el cromatégrafo para determinar la repetibilidad y la reproducibilidad de la medicién y
con estos datos establecer los graficos de control, para conocer la dispersion de las medi-
ciones. Para generar datos de calidad el instrumento debe estar en 6ptimas condiciones,

ya que a medida que se analizan muestras de gases el metanizador se va consumiendo,
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Figura 1. Procedimiento de toma de estdndar de N,O de 50.8 umol/mol en un cilindro con regulador de septa
e inyeccién al cromatégrafo.

por lo tanto, la relacién de dreas entre CO, y CH, disminuye, por lo que, se solicit al
proveedor del GG el mantenimiento preventivo del cromatégrafo.

Se realizaron mediciones antes y después de mantenimiento del CGG. Para el MR de
N,O las dreas obtenidas fueron repetibles con un GV de 0.84% (n=7). A partir de la inyec-
cién 8 del MR las mediciones se efectuaron en cuatro fechas después de que el cromatégra-
fo recibi6 el mantenimiento preventivo, se obtuvo un GV de 3.9% (n=17), asi los resultados
para el N,O fueron reproducibles a través del tiempo. En cuanto al MR de CH, el GV
fue de 0.22% (n=13) y para el MR de CO, el CV fue de 4.7% (n=9). Con la informacién
generada se calcul6 la media y la desviacién estdndar (s) para construir graficos de control
(Figura 2) para definir el intervalo de aceptacién de los resultados diarios.

Para cada MR analizado se establecié el grafico de control y asi determinar posibles
errores en la medicion, resaltar que los errores cometidos en el procedimiento de muestreo
no se corrigen en el proceso analitico, ya que erréneamente se considera que en el labora-
torio es donde se comete el error, por lo que, el usuario debe poner especial cuidado en el
muestreo. Tener en cuenta que en este tipo de mediciones y segun el experimento, ademds
de la concentracién reportada por el laboratorio, el investigador debe considerar en los
calculos otros factores como, por ejemplo; la temperatura y el volumen de la camara de

donde toma la muestra y el volumen del vial al que esta transfiriendo la muestra. Por ello,
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Estdndar de N,O de 50.9 mol/mol
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Figura 2. Grafico de control de Shewart para evaluar la calidad de las mediciones.

son importantes todas las acciones de calidad que realiza un laboratorio para demostrar
que las mediciones reportadas son confiables.

Con lo anteriormente implementado, el LAFER del posgrado de Edafologia estd ge-
nerando datos confiables y se estdn analizando diariamente 35 muestras, dos blancos, y el

estandar correspondiente para determinar la concentracién en un vial o en un cilindro.
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