VALIDACION DEL METODO PARA MEDIR GASES CONTAMINANTE S (SO,, NO2 Y O3)
MEDIANTE CAPTADORES PASIVOS, INCLUYENDO UN ANALISIS
MICROBIOLOGICO DE LA CALIDAD DEL AIRE, EN UNA FABRI CA INDUSTRIAL

Cifuentes, Cristina

Universidad de las Fuerzas Armadas — ESPE, Departamento de Ciencias de la Vida, Carrera de
Ingenieria en Biotecnologia

RESUMEN:

La contaminacién atmosférica ha provocado diferentes efectos negativos. Existen varios
contaminantes atmosféricos entre los cuales se puede mencionar el ozono, el diéxido de
nitrégeno y el diéxido de azufre, ademas de los contaminantes microbiolégicos.
Contaminantes que deben ser analizados mediante técnicas analiticas para cuantificar su
concentracion y que posean algun criterio de aceptacion para garantizar que los resultados
sean confiables. Por ello, se pretendié validar la técnica de captacion pasiva de ozono,
diéxido de nitrogeno y diéxido de azufre, ademas se realiz6 un monitoreo de la calidad del
aire para conocer la concentracion de dichos gases y de microorganismos que estan
presentes en la fabrica industrial INGESA para lo cual se analizaron las muestras de gases
por espectrofotometria a diferentes longitudes de onda y se realiz6 un recuento de las
muestras microbiolégicas. El método de captacion pasiva de los tres gases atmosféricos
cumplié con los objetivos de validacion con excepcion de la exactitud. Y el analisis de la
calidad del aire en la fabrica industrial mostré que la concentracion de los tres gases y la
cantidad de microorganismos estan por debajo de los limites permisibles.

Palabras clave: contaminacion atmosférica, captacion pasiva, validacién, dioxido de
nitrégeno, dioxido de azufre, 0zono, microorganismos.

ABSTRACT:

Air pollution has caused different negative effects. There are several air pollutants for
example: ozone, nitrogen dioxide and sulfur dioxide, and the microbiological contaminants.
Pollutants must be analyzed using analytical techniques to quantify their concentration and
having some acceptance criteria to ensure that the results are reliable. Within this context
the technique of passive sampling of ozone, nitrogen dioxide and sulfur dioxide was
validated, in addition a monitoring of air quality was made to determine the concentration of
these gases and microorganisms that are present in the industrial plant INGESA for which
gas samples were analyzed by spectrophotometry at different wavelengths and a count of
microbiological samples was performed. The passive sampling method for measuring the
three atmospheric gases achieved the validation objectives, except for the accuracy. And
the analysis of air quality in the industrial plant showed that the concentration of the three
gases and the amount of microorganisms is below allowable limits.

Keywords: air pollution, passive sampling, validation, nitrogen dioxide, sulfur dioxide,
0zone, microorganisms.



INTRODUCCION:

La atmosfera es una capa protectora
gue ha sido usada como zona de
descarga de diversos materiales
contaminantes, una practica dafiina
para la vegetacion y los materiales,
gue acorta la vida humana y altera las
caracteristicas  propias de la
atmosfera. Y a pesar de que la
atmosfera tiene la facultad de
autodepurarse de contaminantes
dafinos oxidandolos, esta capacidad
esta llegando a un limite (Manahan,
2007).

Las modificaciones ambientales
producidas por las industrias y los
automoviles pueden desencadenar
factores agresivos para la salud de las
personas. Para llevar a cabo una
labor preventiva de las enfermedades
se necesita evaluar la exposicion a la
que se encuentran las personas, que
una vez comparada con la de
referencia permite determinar la
necesidad de la correccion del
problema (Llaneza, y otros, 2009).

El Ecuador ha sido un pais
caracterizado por el crecimiento
desorganizado, con problemas como
la contaminacion del aire. Por esta
razon, la reduccién, el control y
prevencion de la contaminacion
resultan imprescindibles (Secretaria
Nacional de Planificacién y Desarrollo,
2013).

Dentro de este contexto, es necesario
evaluar la concentracion de los gases
contaminantes y de microorganismos
gue existen en las fabricas industriales
y conocer como estan afectando a la

salud de los trabajadores. Para lo cual
se precisa que las diferentes
metodologias sean sometidas a algun
criterio de aceptacion con el objetivo
de garantizar que los datos analiticos
son los que cabria esperar. Este
criterio es el proceso de validacion,
que proporciona evidencia
documentada con la cual se asegurara
qgue los resultados obtenidos son
confiables y reproducibles, y que
cumplen con los requisitos minimos de
calidad (Ospino, 2013).

Con estos antecedentes, este
proyecto pretende validar un método
de captacién pasiva para medir los
gases contaminantes y realizar un
estudio de los microorganismos
presentes en el aire.

MATERIALES Y METODOS:
Trabajo en campo

Se recolectaron las muestras de
gases (SO2, NO2 y O3) en los
parqueaderos de la fabrica INGESA y
el consorcio bacteriano en el comedor
de dicha fabrica.

Se realiz6 un monitoreo de los tres
gases contaminantes cerca de la
estacion Centro de la Secretaria del
Ambiente  para  determinar el
parametro de exactitud de la
validacion.

El cartucho adsorbente para la
determinacion de O3z permanecio
durante cuatro dias en el lugar de



toma de la muestra. Y en el caso del
NO2 y SOz el monitoreo durd siete
dias.
El monitoreo microbiologico duré una
hora.

Trabajo en el laboratorio
Los analisis se realizaron en el
laboratorio de Aguas de la EPN

(Escuela Politécnica Nacional).

Materiales

Se utilizaron balones aforados de
1000, 250y 10 ml; pipetas de 2,5y 10
ml y una micropipeta de 100 a 1000 pl.
Para los monitoreos de los gases se
utilizaron los captadores pasivos,
cuerpos difusivos. Y para el monitoreo
microbiolégico se utilizaron cajas
Petri.

Equipos

Para el analisis de los tres gases se
utilizo: espectrofotémetro, balanza.
Para la cuantificacion de las bacterias
se usO: incubadora. Y para la
elaboracion de los medios de cultivo

se necesité balanza.

Reactivos
Para la determinacién de ozono se

utilizé: &cido sulfdrico, 3-metil-2-

benzotiazolinona hidrazona (MTBH),
agua destilada tipo Il y 4-piridilo
aldehido (patron de referencia).

Para la determinacion de dioxido de
nitrogeno se utilizé: acido clorhidrico,
sulfanilamida, N -(1-naftil) etilen
diamina di hidrocloruro (NEDA), agua
destilada tipo Il y nitrito de sodio
(patron de referencia).

Para la determinacion de dioxido de
azufre se utilizo: é&cido clorhidrico,
cloruro de bario, agua destilada tipo Il
y sulfato de sodio (patron de
referencia).

Para el analisis microbiologico se uso
los medios de cultivo SDA y TSA.

Procedimiento de andlisis de las
muestras

Para el analisis de Oz se elabor6 una
curva de calibracion de 4-piridilo
aldehido, obteniendo soluciones de
calibracion de 0,5 mg/l; 1,25 mg/l; 2,5
mg/l y 5 mg/l. Se transfirié 1,2 ml de
cada solucion en un tubo plastico con
10.8 ml de solucion de MTBH, se
agitaron y dejaron reposar por una
hora y se leyeron a 430 nm en el
espectrofotébmetro.

Las muestras fueron tratadas
directamente con el MTBH se espero
una hora y se leyeron a 430 nm en el
espectrofotbmetro
Salvatore Maugeri IRCCS, 2006).

(Fondazione



Para el andlisis de NO. se prepar6 una
solucion madre de 100 mg/l de nitritos
y a partir de dicha solucién se
elaboraron los estandares de
calibracion que varian de 0,5 a 5 mg/l
expresado como NOz. Se transfirio 1
ml de cada estandar a un tubo se
coloc6 10 ml de solucion de
sulfanilamida, se esperd 5 minutos, se
puso 2 ml de NEDA, se esperar6 10
minutos y se ley0 en el
espectrofotbmetro a 537 nm
(Fondazione Salvatore
IRCCS, 2006)..

Las muestras de di6éxido de nitrégeno

Maugeri

fueron tratadas primero con 3 ml de
agua destilada, después de una hora
se extrajo 1 ml de la muestra y se
procedid a colocar la soluciéon de
sulfanilamida y NEDA al igual que en
la curva de calibracion.

Para el analisis de SO2 primero se
prepar6 la curva de calibracion
preparando estandares de calibracion
(de 0,5 a 5 mg/l) a partir de una
solucion madre de sulfatos de 100
mg/l. Se midié 5 ml del estandar de
calibracion, se colocé 1 ml de la
solucién sobresaturada de cloruro de
bario, se colocé 0.5 ml de acido

clorhidrico y se midié la absorbancia
de las muestras a 420 nm.

Las muestras de dioxido de azufre
primero fueron tratadas con 5 ml de
agua destilada, después de una hora
se coloco el 1 ml de cloruro de bario y
0.5 ml de acido clorhidrico y se midio
la absorbancia de las muestras a 420
nm.

Para el andlisis microbioldgico del aire
se prepararon los medios de cultivo
TSA para bacterias y SDA para
hongos. Una vez realizado el
monitoreo se incubd a 36°C las placas
con TSA y a 24°C las que contienen
SDA. Después de tres dias de
incubacion, las colonias de las cajas
son contadas y registradas
(Enviromental Protection Agency,
2003).

Céalculos
Para el calculo de la concentracion de
los tres gases en pg/m3, se utilizé la

formula:

C= 1000000

K

Donde m es la masa del contaminante,

t es el tiempo de muestreo y Qkes la



tasa de muestreo (Fondazione

Salvatore Maugeri IRCCS, 2006).

Validacion

Para la validacion del método de
captacion de los tres gases, se
plantearon los siguientes objetivos:
incertidumbre del método menor al
30%, precision (repetibilidad vy
reproducibilidad): establecida como la
diferencia absoluta de dos mediciones
de la misma muestra menor o igual a
0,05; limite de deteccibn vy
cuantificacion, linealidad (correlacion)
igual o mayor a un R2 de 0,99;
exactitud (porcentaje de recuperacion)
mayor o igual al 75% (Delgado, 2005).
Se determind la linealidad generando
curvas de calibracion con el método de
los minimos cuadrados. Para el
calculo del rango lineal, se establecio
el coeficiente de correlaciéon R? que se
obtuvo a partir de una curva de
calibracion promedio.

Para el célculo del limite de deteccion
se utilizé las absorbancias obtenidas a
partir de la curva de calibracion del
meétodo. A partir de estos datos se
obtuvo la desviacién del intercepto, la
pendiente, el error tipo y la t-student,
gue fueron utilizados en las siguientes
formulas (IUPAC, 1995).

— IS

Limite de deteccion: X, =

m

s ‘g ., TS.
Limite de cuantificacion: X, = n’l‘y

Para el célculo de la precision del
método se utilizd el andlisis de
varianza ANOVA.

Para la determinaciéon de la exactitud
se necesita de un sistema de
generacion de atmosferas para
someter a los captadores a una
concentracion conocida del
contaminante. Lastimosamente, en el
pais no existe dicho sistema, por lo
gue se hizo el monitoreo cerca de la
estacion de la Secretaria del
Ambiente, utilizando los datos de
dicha estacibn como material de
referencia (Secretaria del Ambiente
Quito, 2013).

Para verificar la exactitud del método
se dedujo el sesgo que varia en
términos de recuperacion. Para el
calculo del porcentaje de recuperacion
se utiliza la siguiente formula
(Marquez, Pabon, Blair, Lopez, &
Morales, 2004):

cantidad analito hallado
%R = x 100

cantidad analito esperado

Para la determinacion de |la
incertidumbre se tomd en cuenta
todos los efectos reconocidos que
influyen en el resultado de las
muestras, los cuales son: la
desviacion estandar de la exactitud,
repetibilidad, reproducibilidad, del
limite de deteccidén y de cuantificacion
y linealidad. Ademéas de |las
incertidumbres de los certificados de
andlisis y de calibracion de los
reactivos y equipos.

RESULTADOS Y DISCUSION

Validacion
Para la linealidad el coeficiente de
correlacion que se obtuvo para los tres



meétodos de determinacién de gases
contaminantes fue mayor a 0.99, lo
gue indica que al ser esta cercana a 1
no existe variabilidad significativa
entre las variables (Gutiérrez & De La
Vara, 2008).

Los coeficientes de variacion de
ozono, dioxido de nitrégeno y didxido
de azufre no sobrepasaron el 5%, lo
cual indica que no existe dispersion
entre los datos. Ademas a partir del
calculo de la F de Fisher se determino
gue no existen diferencias entre los
dias; los valores de las mediciones
realizadas son similares.

Los resultados de la incertidumbre
obtenidos en los tres métodos de
captacion pasiva no superan el valor
establecido en los objetivos de
validacion (menor al 30%). El valor de
la incertidumbre expandida nos indica
gue los resultados del método, con un
nivel de confianza del 95%, tienen su
valor verdadero dentro de dicho nivel
de incertidumbre (Schmid & Lazos,
2000).

Los resultados de limite de deteccion
y cuantificacion nos indican que los
métodos para determinar ozono y
diéxido de nitrégeno son capaces de
cuantificar de manera confiable
cantidades minimas de estos dos
compuestos. El limite de deteccion y
cuantificacion del método para
determinar diéxido de azufre son mas
altos que los limites de las otras
técnicas debido a que el método de
precipitacion con cloruro de bario se

usa para concentraciones entre 1y 40
mg/l. (Castro, y otros, 1996)

La exactitud describe cuanto una
medida se aproxima a un valor
verdadero (Bennett, Briggs, & Triola,
2011). Para lo cual se necesitaba un
sistema de atmosferas controladas, el
cual permite que se forme una mezcla
entre el aire y el material de referencia.
Lastimosamente, los laboratorios
ambientales de nuestro pais carecen
de dicho sistema, con lo cual no fue
posible establecer si la medida de los
captadores es exacta. Sin embargo,
se realiz6 el monitoreo cerca de la
estacion Centro de la Secretaria del
Ambiente para poder utilizar los datos
provenientes de la estacion como
material de referencia. A partir del
monitoreo se calculd el porcentaje de
recuperacion de los tres métodos, el
cual fue mayor al 75% (Delgado,
2005).

Monitoreo

Aunque los resultados obtenidos en el
muestreo de ozono no superan el
limite establecido, en el muestreo del
28 de agosto al 1 de septiembre se
obtuvo el valor méas alto del monitoreo
34,56 pg/m3. Este resultado se debid
a una mayor presencia de luz solar
ocasiondndose  mMAs  reacciones
fotoquimicas de contaminantes
precursores de ozono troposférico
como son los oOxidos de nitrégeno
(Diadora, 2009)

Tabla 1: Resultados de monitoreo. Os
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Figura 1: Graéfica concentracién promedio

por dia de Os.

Los resultados del monitoreo de
diéxido de nitrdgeno muestran que los
valores obtenidos no superan el limite
establecido que es de 40 ug/m3 segun
la OMS (ver anexo 9), como se puede
ver en la tabla 2. El aumento de este
contaminante a  principios de
noviembre pudo deberse a Ila
presencia de una mayor cantidad de

automotores por el inicio del periodo
académico.

Tabla 2: Resultados de monitoreo. NO;

14-21 XX 354 27,02 26,05
agost. XX 355 25,57
2013 XX 356 25,57
21- 28 XX 357 26,10 24,73
agost.2013  xx 358 24,10
XX 359 24,10
28 agost.- XX 360 33,93 31,33
4 sept. XX 361 27,81
2013 XX 362 32,26
4-11 sept. XX 363 31,73 31,90
2013 XX 364 33,15
XX 365 30,78
11-18 XJ 366 27,94 27,45
sept. 2013 XJ 367 27,45
XJ 368 26,96
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Figura 2: Gréfica concentracion promedio
por dia de NO-

Los resultados muestran que los
valores obtenidos en el monitoreo
estdn muy por debajo del limite
establecido segun la OMS, como se
puede observar en la tabla 3.



Tabla 3: Resultados de monitoreo. SO

14-21 XX 760 3,24
agost. XX761 3,24 3,51
2013 XX 762 4,05
21- 28 XX 763 5,12
agost. XX 764 6,41 5,55
2013 XX 765 5,12
28 XX 766 6,91
agos.- XX 767 7,37 6,76
4 sept.
2013 XX 768 5,99
4-11 XJ 222 4,43
sept. XJ 223 4,83 4,29
2013 Xl 224 3,62
11-18 XJ 229 4,10
sept. XJ 230 3,69 3,69
2013 XJ 231 3,28
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Figura 3: Gréfica concentracion promedio
por dia de SOa,.

Ninguno de los tres gases
contaminantes super6é el limite
permisible de la OMS (60 ug/m3 para
el O3, 40 pg/m3 para el NO2 y 50
png/m3 para el SO2) debido a que el
monitoreo fue realizado en verano,

época en la cual la velocidad del viento
es mas alta, lo que indica que las
emisiones de la fabrica posiblemente
se transportaron hacia otro sector.

Segun la EPA (2003), el niumero de
colonias no puede superar las 15
colonias por placa en un tiempo de 15
minutos, haciendo una relacién se
puede decir que las UFC no pueden
superar las 60 colonias por placa en
60 minutos. Si es que se excede este
namero se debe hacer una
investigacion para encontrar la posible
fuente de contaminacion. Los
resultados de la tabla 4 (ver siguiente
pagina) muestran que los valores
obtenidos en el monitoreo no superan
las 60 colonias por placa.

CONCLUSIONES

Se logré cumplir con los siguientes
parametros de validacion: limite de
deteccion y cuantificacion, precision
(repetibilidad y  reproducibilidad),
intervalo de trabajo, selectividad del
método, linealidad e incertidumbre del
método para medir gases
contaminantes (SO2, NO2 y 03)
mediante captadores pasivos
determinando y demostrando el
cumplimiento de los parametros antes
mencionados, con excepcion del
parametro de exactitud (porcentaje de
recuperacion).



Tabla 1: Unidades formadoras de

colonias a los 60 minutos.

Fecha TSA (bacterias) SDA (hongos)
34 4
23 de 46 6
septiembre 39 5
del 2013 a1 4
25 4
23 3
24 de 42 4
septiembre 27 3
del 2013 o8 4
40 3
40 4
25 de 45 6
septiembre 46 4
del 2013 50 7
46 5
36 8
26 de 39 !
septiembre 37 6
del 2013 34 5
30 6
36 2
27 de a4 0
septiembre 38 2
del 2013 37 1
34 5

Promedio 37.48 4,320

Se establecié que la linealidad de
los tres meétodos de captacion
pasiva para la determinacién de
por debajo de los limites
permisibles.

ozono, dioxido de nitrogeno vy
diéxido de azufre es mayor a 0.99,
concluyendo que los tres métodos
poseen una alta relacién entre la
concentracion del analito y la
absorbancia.

Se concluyd que los métodos
pueden detectar y cuantificar
cantidades pequeiias de los tres
compuestos ya que los limites de
deteccion y cuantificacion
determinados son menores a 1

ppm.

Los tres métodos demostraron ser
precisos ya que los coeficientes de
variacibn de repetibilidad vy
reproducibilidad son menores al
5%.

Se concluyd que la incertidumbre
expandida de los tres métodos que
tiene el 95% de confianza, tiene
valores menores al 30%
cumpliendo con lo planteado.

Se midieron los gases
contaminantes SO2, NO2 y O3
mediante los captadores pasivos
Radiello® en la fabrica industrial
ubicada en el sector de los Dos
Puentes, en el cantén Quito, en la
provincia de Pichincha,
concluyendo que los resultados
obtenidos en el monitoreo estan

Se realizod el analisis
microbiol6gico mediante el método
QC-02-04. Standard Operating
Procedure for Air/Surface



Monitoring of Microbiology
Laboratories de la EPA en aire-
ambiente, concluyendo que la
cantidad de microorganismos
presentes en el comedor estan por
debajo de la norma establecida por
la EPA.
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