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RESUMEN

En el cultivo y en el proceso de refinacion de la cafia y sus derivados se utilizan
diferentes agroquimicos y aditivos respectivamente, los cuales pueden ser fuente
de contaminacion por contener trazas de metales toxicos que podrian afectar al
producto final (el azucar) y llegar al consumidor afectando su salud a largo plazo.
El presente trabajo tuvo como objeto principal cuantificar los metales toxicos de
plomo y arsénico en muestras comerciales de azucar de cafia (Saccharum
offcinarum L.) por medio del método de espectrofotometria de absorcién atbmica
con horno de grafito previo a la digestibn en microondas, con la finalidad de
cuantificar los niveles reales de estos metales en la azUcar blanca, basandose en
Reglamento Técnico Salvadorefio 67.06.01:13.

Las muestras de azucar blanca fueron obtenidas en los supermercados ubicados
en el distrito tres del municipio de San Salvador (El distrito 3 del municipio de San
Salvador estd compuesto por: Colonia Escalén, Colonia San Benito, Colonia
Magquilishuat y Escalon Norte). El total de las muestras recolectadas fué de 30
unidades de 500 gramos de azucar blanca las cuales estaban distribuidas en tres
marcas de azUcar comercial a las que se denominaron: marca N°1 AEC, marca
N°2 AIC y marca N°3 ACP. Previo a la cuantificacion de las muestras de azucar
comercial, se desarroll6 la validacion del método tanto para cuantificar plomo
como para el arsénico, por lo que para ambas validaciones se emple6 el caso 2
(método normalizado modificado, basado en AOAC 997.15) de la guia de
validacion de métodos analiticos que propone el Organismo Salvadorefio de
Acreditacion (OSA). Los parametros evaluados fueron linealidad, exactitud,
precision intermedia, limite de deteccion, limite de cuantificacidn e incertidumbre.
Para ambas validaciones se disefid su respectivo protocolo de validacion, asi
como también su informe, que demuestra la idoneidad del método, tanto para la
validacion del método en la cuantificacion del plomo y arsénico y asi mismo para

la cuantificacion de estos metales en muestras de azUcar blanca comercial.



El andlisis de las muestras de azucar blanca comercial, dio como resultado
niveles de concentraciones no cuantificables para ambos metales (Pb y As) por
cada una de las marcas analizadas; es decir, las concentraciones obtenidas se
encontraron por debajo del nivel de efecto mas bajo que establece el Reglamento
antes mencionado, por lo tanto, pueden clasificarse como no contaminadas. Este
estudio, es un acercamiento a los niveles reales de la contaminacion en azlcar
de cafia y un aporte a la toxicologia en alimentos, para que otras instituciones
afines den seguimiento a esta tematica y aporten mas informacién que
establezca una linea base en deteccidn de metales toxicos en la cafia de azUcar
y sus derivados. Este analisis se llevo a cabo en el Laboratorio de Alimentos y
Toxicologia del Instituto Nacional de Salud en un periodo de ocho meses, estos
fueron desde mayo de 2022 hasta enero de 2023.
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1.0 INTRODUCCION

En el cultivo y en el proceso de refinacion de la cafa y sus derivados se
utilizan diferentes agroquimicos y aditivos, los cuales pueden ser fuente
de contaminacion por contener trazas de metales toxicos que podrian
afectar al producto final el azucar y llegar al consumidor afectando su
salud a largo plazo. La informacion sobre los potenciales efectos toxicos
y los mecanismos de accion de los iones metalicos ha sido ampliada en

los ultimos afios encontrando consecuencias en la salud humana.

Cuando existe una acumulacion o un exceso de metales toxicos en el
organismo pueden provocar enfermedades cronicas e intoxicaciones en
el metabolismo de laspersonas, debido a que no forman parte de las
funciones metabdlicas en el cuerpo humano. Las biomoléculas mas
afectadas por los metales son las proteinas con actividad enzimatica por
lo que su patologia es multisistémica. Los principales sistemas afectados

son el gastrointestinal, neuroldgico central y periférico, hematico y renal.

En El Salvador no se encontré informacion reciente sobre la presencia
de plomo y arsénico en el azucar de cafia (Saccharum offcinarum L.) por
lo cual el objetivo que se plante6 para este estudio fué determinar la
presencia de plomo y arsénico en la azUcar blanca comercializada en los
supermercados del distrito tres del municipio de San Salvador y si
cumple con la regulacién nacional que emite el Reglamento Técnico
Salvadorefio (67.06.01:13).

Previo a la determinacién de los metales de plomo y arsénico, fué
necesario validar los métodos para ambos metales, para esto se utilizé
un espectrofotometro de absorcion atomica con horno de grafito,
sacarosa calidad reactivo como matriz y estdndares de plomo y arsénico.
El método empleando fué el caso 2 de la guia de validacién de métodos

analiticos, que propone el Organismo Salvadorefio de Acreditacion
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(OSA). Este método consistio en 5 niveles con los que se desarrollaron
los parametros de validacion, obteniendo asi los informes de validacion,
ambos informes cumplen cada uno de los pardmetros, es decir, los

métodos validados cumplen para cada uno de los metales.

A partir de los resultados en la determinacion de plomo y arsénico, se
tabularon las concentraciones promedio en partes por millon por marca
de azucar comercial, donde se pretendié determinar las diferencias
significativas mediante el método estadistico ANOVA de un factor pero
el cual, no fue posible desarrollar ya que las concentraciones obtenidas
no fueron cuantificables para el método empleado, del mismo modo se
determind que ninguna de las tres marcas de azucar comercial supera
la concentracion minima que establece el Reglamento Técnico
Salvadorefio. Esta investigacion fué desarrollada en el periodo
comprendido de mayo del 2022 a enero de 2023 en el Laboratorio de
Alimentos y Toxicologia del Instituto Nacional de Salud ubicado en el

municipio de San Salvador.
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2.0 OBJETIVOS

2.10BJETIVO GENERAL:

Determinar la presencia de plomo y arsénico en muestras de azucar de cafa
(Saccharum officinarum L.) comercializadas en el distrito tres del municipio
de SanSalvador, por medio del método de espectrofotometria de absorcion
atomica con horno de grafito previo a digestion por horno de microondas.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS:

2.2.1 Validar el método para la determinacion de plomo y arsénico utilizando
la técnica analitica de espectrofotometria de absorcion atomica con
horno de grafito previo a la digestion por microondas empleando el caso
2 (Método normalizado modificado, basado en AOAC 997.15) de la
guia de validacion de métodos analiticos que propone el Organismo
Salvadorefio de Acreditacion (OSA).

2.2.2 Cuantificar las concentraciones de plomo y arsénico en muestras de
azucar blanca, por el método de espectrofotometria de absorcién
atbmica con horno de grafito previo a la digestiébn por horno de
microondas.

2.2.3 Establecer si hay diferencias significativas entre las concentraciones de
las tres marcas comerciales de azucar blanca, utilizando el método
estadistico ANOVA de un factor.

2.2.4 Comparar si las concentraciones promedio de plomo y arsénico

encontradas en las tres marcas comerciales de azucar blanca cumplen

con el reglamento Técnico Salvadorefio (RTS 67.06.01:13).
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3.0 MARCO TEORICO
3.1 Cafia de azucar (Saccharum officinarum L.).

3.1.1 Origenes.

La cafia de azucar (S. officinarum L.) es una planta tropical que pertenece a
la familia de las Gramineas y es de la tribu Andropogoneae. La cafia de
azucar (S. officinarum L.) que actualmente se cultiva es un hibrido muy
complejo de dos o mas de las cinco especies del género Saccharum: S.
barben, S. officinarum, S. robustum, S. smense y S. spontaneum. Muchas
de estas especies sufrieron cruzamientos naturales, originando un género
muy diverso. Estudios realizados por investigadores sobre el origen de la
cafia de azucar (S. officinarum L.), reportan y concuerdan que las especies
Saccharum: spontaneum, sinense y barben se desarrollaron en el area de
Birmania, China e India en el Asia meridional. Las formas relativamente
jugosas de las dos ultimas especies fueron utilizadas en los comienzos del
cultivo y procesamiento de la cafia de azucar (S. officinarum L.) en la India
y China. Cuando dichas especies se extendieron a otras regiones sufrieron
de alguna forma diversos cruzamientos con otras gramineas apareciendo,
las especies robustum y officcinarum en las islas del sureste de Indonesia,
y en el area de Nueva Guinea,respectivamente. El Sanscrito antiguo idioma
hindu, designo al aztucar como palabra “Sacrara”, en griego “Saccharum”,
en persa “Xacar” y en arabe “Sukkar’de donde se originé la palabra azUcar.

(©)

3.1.2 Clasificacion taxonémica. s

- Reino: Plantae

- Divisién: Magnoliophyta



- Clase: Liliopsida

- Subclase: Commelinidae
- Orden: Poales

- Familia: Poaceae

- Subfamilia: Panicoideae
- Tribu: Andropogoneae

- Género: Saccharum

- Especie: Saccharum oficcinarum

3.1.3 Descripcion botanica. @
Saccharum officinarum L.

Son plantas herbaceas perennes altas, cespitosas; tallos gruesos,
cilindricos, erectos, simples, solidos, hasta 5 m de alto y 25 cm de ancho,
con numerosos entrenudos alargados vegetativamente, dulces y
jugosos, desnudos abajo; plantas hermafroditas. Hojas alargadas,
caulinares; vainas glabras o pilosas; ligula una membrana ciliada, 24 mm
de largo; laminas lineares, 12 m de largo y 26 cm de ancho, aplanadas,
glabras o la costilla media pilosa, los margenes escabrosos.
Inflorescencia una panicula terminal, piramidal, abierta, 2550 cm de
largo, generalmente muy plumosa, blanca a grisacea, pedunculo glabro
o densamente puberulento, eje glabro o piloso, ramas 1-ramificadas,
raquis de los racimos articulado, la espiguilla sésil, el entrenudo del
raquis y el pedicelo caedizos como una unidad; las espiguillas
pediceladas desarticulandose del pedicelo en la madurez, entrenudos
del raquis delgados pero algo claviformes hacia el 4pice, casi 5 mm de
largo, pedicelos libres; espiguillas pareadas, lanceolaas, 34 mm de largo,
no aristadas, agudas o acuminadas, comprimidas dorsalmente, con

tricomas hasta 7 mm de largo, similares, sésiles y pediceladas, con 2
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flosculos bisexuales, calloobtuso, largamente piloso, gluma inferior tan
larga como la espiguilla, aplanada, con ligeras quillas marginales hacia
la punta, firme, débilmente nervada, glabra, el 4pice 2-dentado, los
margenes inflexos, gluma superior firme, carinada, 13- nervia, flésculo
inferior estéril, lema inferior ciliada en la 1/2 superior, un poco mas corta
gue las glumas, hialina, palea inferior ausente, fldsculo superiorbisexual,
lema superior ausente, la arista ausente, palea superior ausente,
lodiculas 2, estambres 3, las anteras 1.52 mm de largo, estilos 2. Fruto

una cariopsis; hilo punteado.

3.1.4 Sistema planta-suelo-agua-atmosfera. ¢

La cafia es un cultivo tropical de larga duracion, por lo que es factible
que se desarrolle en cualquier época del afio. Los componentes del clima
que afectan de manera mas significativa el crecimiento y desarrollo del
cultivo son la humedaddel suelo, la luminosidad y temperatura. Un
ambiente soleado y caluroso prolongado, con alta incidencia de
radiacion solar y adecuada precipitacion son condiciones propicias para
un excelente crecimiento de la cafia de azucar. El medio es mas
apropiado para el cultivo cuando el régimen de lluvia es alrededor de
1500 mm, ya que hay que tomar en cuenta que la planta utiliza de 50 a
100 m3 de agua para producir una tonelada de cafia. Ademas, si la
humedad relativa estéa alrededor de 80% y abundante luminosidad
durante el crecimiento vegetativo (>25 MJ/m?), estimulara un crecimiento
acelerado de los tallos, por la formacion y elongacion de sus entrenudos,
asi como el ahijamiento. En contraste,durante la maduracién se requiere
un ambiente mas bien seco (humedad relativa inferior a 65%), ya que
las lluvias intensas disminuyen significativamente la calidad del jugo,

propicia mayor crecimiento vegetativo, aumenta la humedad en el tejido
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vegetal y dificulta las maniobras durante la cosecha. La cafia de azUcar
depende de la tasa fotosintética para la formacion de sacarosa, cuya
temperatura 6ptima en la hoja es alrededor de 34°C, pero como
intercepta de manera directa la radiacion solar, este valor es mayor a la
gue se registra como temperatura del aire. Por ello, se fija entre 26°C y

30°C como rango Optimo para el crecimiento de la cafa.
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3.1.5 Cultivo de cafia de azUcar (Saccharum officinarum L.) en El Salvador.

En primer lugar, se procede a la preparacion del terreno, que incluye el
proceso de labranza o trazo de surcos sea manual o mecanizado, con el
fin de condicionar el terreno para la respectiva siembra. Cuando se trata
de nueva germinacion solo es necesario realizar la limpieza del terreno.
Luego de la preparacion del terreno y la siembra o la nueva germinacion,
se pasa al mantenimiento del cultivo. Este momento es clave y también
demandan la realizacién de diferentes actividades como la limpia, el
carrileo u ordenamiento del rastrojo, el control de la maleza, de plagasy
la vitalizacion del suelo, debido a la perdida de la calidad del mismo, lo
que afecta su productividad. En los dias previos a la cosecha, se aplican
inhibidores de maduracion con el fin de incrementar los niveles de
concentracion de azucar en la cafia. Para la realizacion de estas
actividades, en su mayoria, serequiere la utilizacién de agroquimicos,
entre los cuales se pueden mencionar los pesticidas, destinados
principalmente para prevenir o combatir plagas o enfermedades en
animales y vegetales e incluyen a los insecticidas, herbicidas y
fungicidas, luego del mantenimiento, se pasa a la etapa de la cosecha
durante la cual se realizan dos actividades fundamentales: la quemayy el

corte de la cafia de azlcar. (3



La gquema de los cafiales previo al corte es una de las practicas
generalizadas durante la zafra, que dura un aproximado de 6 meses, de
noviembre a abril de cada afio. El estatus que se maneja a nivel publico
es como quemas no programadas Yy se considera que,
aproximadamente, el 80% de los cafiales son quemados. La quema de
los cafales se explica a partir de la supuesta necesidad de eliminar el
follaje para facilitar la corta y el transporte de la cafia. Se maneja que
para los ingenios la operacién con la cafia quemada genera menos

Ccostos. (3

Actualmente en el pais se cultivan un aproximado de 80,000 manzanas
de cafia de azlcar que generan un promedio de 5.0 millones de
toneladas métricas (TM) de cafia de azUcar y con la participacion de seis
ingenios se transforma en aproximadamente 11.5 millones de quintales
(qq) de azucar. El sector azucarero representa el 2.2% del PIB y 3.5%

de las exportaciones totales. @

3.2 Etapas de la produccion de azlcar en El Salvador. (o

La produccion de cafia de azUcar presenta un comportamiento bastante
estable desde la zafra 1996/97 y se mantiene cercana a los 5 millones
de toneladas métricas (TM). La produccion se encuentra en funcion del
area sembrada y el rendimiento. Los diferentes ingenios tienen
programas para apoyar a los productores de cafia con metodologias de
siembra, fertilizacion y nuevas tecnologias que han incrementado la

productividad.

La primera cosecha de cafa de azucar se puede obtener a los doce
meses de sembrada. Esta planta se regenera afio con afio y

generalmente desde el afio seis su rendimiento empieza a decaer. Los
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agricultores opinan que en el octavo afo es necesario renovar la

plantacion para obtener mejores rendimientos.

En el eslabon de la produccion de la cafia de azucar participan
aproximadamente 7,000 caficultores dispersos en las diferentes zonas
del territorio nacional, clasificAndose en productores independientes y
asociados en cooperativas. Una vez la cafia ha sido cosechada, ésta se

trasladada a los ingenios para ser transformada en azucar y melaza.

Actualmente existen seis ingenios que realizan la transformacion de la
cafia de azucar, los cuales generan tres tipos de azlcar: el azucar crudo,
el sulfitado (blanco) y refinado. Adicionalmente se obtiene un sub-
producto conocido como melaza (o miel final) y algunos de ellos utilizan

el bagazo para la generacion de energia eléctrica.

3.2.1 Transporte de la cafia de azucar al ingenio azucarero.

El corte de la cafa, se realiza manual o mecanicamente, utilizando
pardmetros de calidad que disminuyen los porcentajes de materia
extrafia. Una vez cortada la cafa se transporta a la fabrica en camiones
procurando el menor tiempo de permanencia antes de llegar a la fabrica

o Ingenio. o)

3.2.2 Recepcidn, seleccion y control de calidad de la cafia de azlcar.

La cafla que llega del campo se muestrea para determinar las
caracteristicas de calidad las cuales son el contenido de sacarosa, fibra
y nivel de impurezas, se recibe la cafia clasificada y se realiza la prueba
de rendimiento de sacarosa, mediante la seleccién aleatoria de una

muestra de la fibra de cafa, la cual es pesada y extraida para su analisis
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en el muestrario del laboratorio para determinar el rendimiento de
sacarosa por tonelada de la cafa. Luego de examinada, se conduce a
los patios donde se almacena temporalmente o se dispone directamente
en las mesas de descarga de cafa, para dirigirla a una banda conductora
gue alimenta las picadoras, las cuales, son unos ejes colocados sobre
los conductores accionados por turbinas, provistos de cuchillasgiratorias
gue cortan los tallos y los convierten en astillas, dandoles un tamafio

uniforme para facilitar asi la extraccién del jugo en los molinos. ()

3.2.3 Molienda.
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Después de haberse disminuido el tallo de la cafa es recibida en los molinos

gue contienen cuatro masas de rodamiento cada uno, cada molino esta

equipado con una turbina de alta presion. En el recorrido de la cafia por el

molino se agrega agua, generalmente caliente, o jugo diluido para extraer

al maximo la sacarosa que contiene el material fibroso (bagazo). El proceso

de extraccion con agua es llamado maceracion y con jugo se llama

imbibicién. Una vez extraido el jugo se tamiza para eliminar el bagazo y el

bagacillo, los cuales se conducen a una bagacera para que sequen y luego

se van a las calderas como combustible, para la generacién de vapor y

energia eléctrica para que la maquinaria siga funcionando. qs

3.2.4 Clarificacion. (o

El jugo obtenido, es filtrado, iniciando la primera etapa de calentamiento
gue facilita la sedimentacion de sélidos insolubles y separandolos del
jugo claro que queda en la parte superior del clarificador, posteriormente,
este se extrae de la molienda, se pesa en basculas con celdas de carga
para saber la cantidad de jugo sacaroso que entra en la fabrica. El jugo

obtenido en la etapa de molienda es de caracter acido (pH aproximado



5.2), éste se trata con lechada de cal (Ca(OH).), la cual eleva el pH con
el objetivo de minimizar las posibles pérdidas de sacarosa. El pH ideal
es de 8 a 8.5, lo cual nos da un jugo brillante, con volumen de cachaza
aumenta la temperatura entre el jugo mixto y clarificado y se evita la
destruccion de la glucosa. Para una buena clarificacion se necesita que
la cantidad de cal sea correcta ya que esto puede variar la calidad de los
jugos que se obtienen. La cal también ayuda a precipitar impurezas
organicas o inorganicas que vienen en el jugo y para aumentar o acelerar
su poder coagulante, se eleva la temperatura del jugo encalado mediante
un sistema de tubos calentadores, la temperatura de calentamiento varia
entre 90°C y 114.4°C, por lo general se calienta a la temperatura de
ebulliciébn o ligeramente mas, la temperatura ideal esta entre 94°C y
99°C.

En la clarificacion del jugo por sedimentacion, los sélidos no azlcares se
precipitan en forma de lodo llamado cachaza, el jugo claro queda en la
parte superior del tanque; el jugo sobrante se envia al campo para el

mejoramiento de los suelos pobres en materia organica.

3.2.5 Evaporacion. o

En esta fase se extrae el agua, y el jugo se convierte en miel virgen, la
cual pasaa los tanques de meladura, para ser purificada en los
clarificadores antes de ser llevada a los tachos, el jugo procedente del
sistema de clarificacidn se recibe en los evaporadores con un porcentaje
de solidos solubles entre 10 y 12% y se obtiene una meladura o jarabe

con una concentracion aproximada de solidos solubles del 55 al 60 %.

Este proceso se da en evaporadores de multiples efectos al vacio, que

consisten en un conjunto de celdas de ebullicién dispuestas en serie. El
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jugo entra primero en el pre-evaporador y se calienta hasta el punto de
ebullicion. Al comenzar a ebullir se generan vapores los cuales sirven
para calentar el jugo en el siguiente efecto, logrando asi el menor punto
de ebullicion en cada evaporador. Una vez que la muestra tiene el grado
de evaporacion requerido, por la parte inferior se abre una compuerta y

se descarga el producto. La meladura es purificada en un clarificador.

3.2.6 Cristalizacion. o)

Los tanques denominados tachos reciben las mieles y siguen en
movimiento constante a temperatura alta, donde se solidifica y se
cristaliza formando el grano de azucar, estos aparatos se usan para
procesar la meladura y mieles con el objeto de producir azucar
cristalizada mediante la aplicacién de calor. EI material resultante que
contiene liquido (miel) y cristales (azucar) se denomina masa cocida.
Esta mezcla se conduce a un cristalizador, que es un tanque de agitacion
horizontal equipado con serpentines de enfriamiento. Aqui se deposita
mas sacarosa sobre los cristales ya formados, y se completa la
cristalizacion. El trabajo de cristalizacion se lleva a cabo empleando el
sistema de tres cocimientos para lograr la mayor concentracién de
sacarosa, en este proceso se define si la produccion de azlcar va a ser

cruda o blanca.

3.2.7 Separacion o centrifugado. (o

En este proceso la miel, se separa del grano de azucar cristalizado por
medio de centrifugas. Las mieles desprendidas del grano se clasifican
en miel de primera (azUcar cruda o mascabada), miel de segunda o

sacarosa liquida y una purga desegunda o melaza, siendo éste el punto
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de separacion de la melaza como subproducto, el aztcar crudo debe su
color café claro al contenido de miel que adn tiene. Las melazas se
emplean como una fuente de carbohidratos para el ganado, para acido

citrico y otras fermentaciones.

3.2.8 Secado, fortificado y enfriado. (o

El aztcar humedo se coloca en bandas y pasa a las secadoras, que son
elevadores rotatorios donde el azlcar queda en contacto con el aire
caliente que entra en contracorriente luego se pasa al proceso del
fortificado con vitamina A. Para finalizar esta etapa pasa por los
enfriadores rotatorios inclinados que llevan el aire frio en contracorriente,
en donde se disminuye su temperatura, hasta aproximadamente 40°C a
45°C.

3.2.9 Pesado y almacenaje. o)

El azlicar es trasladado a las basculas en donde es pesada y asi, las
bodegas reciben el producto terminado, finalmente es almacenada por

lotes de produccion, para su posterior comercializacion.

3.2.10 Empacado. (2

Una vez el azlcar esté seco y frio, es empacado en sacos de diferentes
presentaciones segun las necesidades de los clientes nacionales e

Internacionales.
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3.2.11 Distribucion. o

El proceso de produccién continta con la distribucion del azucar para lo
cual se requiere que el producto sea previamente empacado. Para
dichos fines los ingenios cuentan con una distribuidora llamada
Distribuidora de Azucar y Derivados, S.A. de C.V. (en adelante
DIZUCAR). Dicha distribuidora se encargade organizar los pedidos,
establecer las condiciones de venta, y facilitar el transporte del producto
en caso de ser solicitado por el cliente. Para realizar la actividad de
empacado, los ingenios cuentan con la empresa Empaques y Sabores
S.A. de C.V. (en adelante EMPAQSA) la cual cuenta con sucursales en

cada uno de los ingenios.

Finalmente, el producto llega al consumidor final por medio de la
comercializacion minorista a través del canal de supermercados,
mercados municipales y tiendas, también a través de los productos que

han sido fabricados utilizando azucar.

3.2.12 Comercializacion. (o

El azicar se encuentra presente en todos los puntos de venta de
alimentos al consumidor final: desde las grandes cadenas de
supermercados hasta en los distintos mercados municipales y las

tiendas en los barrios y colonias.

En el canal de los supermercados solamente se observo presencia de
una sola marca de azucar: “Del Canal’. Existen diferentes
presentaciones de una, dos y cinco libras, y en todos sus tipos: crudo,
blanco y refinado, observandose la particularidad que el azucar crudo,
gue conlleva un menor procedimiento, tiene mayor precio que el azucar

blanco, aunque es menor que el del azucar refinado.
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3.3 Bases legales.
3.3.1 Legislacion de la industria azucarera en El Salvador. (s

La agroindustria azucarera es una de las actividades econdémicas que
goza de la mayor regulacion en la economia salvadorefia. La “Ley de la
produccion, industrializacion y comercializacion de la agroindustria
azucarera de El Salvador” aprobada por la Asamblea Legislativa en julio
2001 segun Decreto No. 490 y publicada el 17 de agosto en el Diario
Oficial, la cual en el Articulo 1 establece que: “tiene como objeto normar
las relaciones entre centrales azucareras o ingenios, y las de éstos con
los productores de cafa de azlcar, garantizandoles justicia, racionalidad
y transparencia en las actividades siguientes: siembra, cultivo y cosecha
de la cafla de azlcar; y produccion, autoconsumo industrial y
comercializacion de azucar y miel final. Con esto se propicia su
ordenamiento y desarrollo sostenible para la prosperidad de la nacion y
de los diferentes actores de la Agroindustria Azucarera Salvadorefia”.
Sin embargo, al estudiar la ley sobresalen cuatro elementos que
sugieren que estamos frente a una industria que, en realidad, es
autorregulada por el sector privado y que cuenta con el respaldo y apoyo
del sector publico. Esto evidencia el consenso existente entre
productores y centrales azucareras con la institucionalidad del Estado.
Dichos elementos son:

El Articulo 2 declara “de interés publico las siguientes actividades: la
siembra, el cultivo, la cosecha y comercializaciéon de la cafia de azlcar;
y la produccion, autoconsumo industrial y comercializacién de azucar y
miel final, asi como la distribucion anual de las cantidades de azucar
entre las centrales azucareras o ingenios para su expendio en el territorio
nacional. Las mencionadas actividades quedan sujetas a las

disposiciones de la presente Ley”.
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Declarar una actividad de interés publico implica, por lo general,
beneficios y estimulos desde el Estado de caracter financiero, tributarios
y/o de comercio. En El Salvador, el sector azucarero tiene un control total
del mercado interno, cuenta con cuotas preferenciales derivadas de los
tratados de libre comercio firmados por el Estado Salvadorefio con otros
estados, entre ellos Estados Unidos y la Unidon Europea, que les
permiten a los empresarios asegurarse un margen de sostenibilidad

comercial y financiera.

En el Articulo 4 se crea el “Consejo Salvadorefio de la Agroindustria
Azucarera (CONSAA)”, el cual funciona como un organismo estatal con
autonomia administrativa y patrimonio propio adscrito al Ministerio de
Economia. Asimismo, se crea la autoridad cafiera denominada
“Directorio”. El Directorio estd conformado por representantes de los
tres sectores reconocidos por la ley: los Ministerios de Economia, de
Agricultura y Ganaderia y el sector privado. Sin embargo, es el sector
privado con 6 representantes (3 representantes de las gremiales de
productores de cafia de azlcar y 3 representantes de las centrales
azucareras 0 ingenios) quien tiene una mayoria absoluta en comparaciéon
con las 2 representaciones gubernamentales, una por ministerio,
respectivamente. La mayoria absoluta del sector privado en el directorio
imposibilita que se tomen decisiones que no cuenten con la anuencia del
sector productivo. La composiciénde esta autoridad asegura que el
CONSAA se oriente segun la vision del sector privado y sea el mismo
sector quien defina las acciones o regulaciones que se implementen. Por
lo tanto, se expresa como un proceso de autorregulacion consensuado

entre el sector privado con el apoyo del sector publico.

De acuerdo a ley, en relacion a la agroindustria del azlcar se identifican

tres tiposmercado: el mercado interno, el mercado preferencial y el
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mercado mundial. En correspondencia con esta segmentacion del
mercado, el articulo 19 hace referencia a la asignacion de cuotas a las
centrales azucareras a manera de porcentajes de la demanda del
mercado nacional y preferencial, que se operativiza en el "Reglamento
de Distribucidn de Asignaciones Anuales de Azucar para los Mercados
Interno, Preferencial y Mundial". En dicho reglamento se refiere
explicitamente a la asignacion al mercado mundial de la siguiente
manera: “Art. 18.- La cantidad de azlcar producida por una central
azucarera o ingenio en exceso a la que se le hubiese asignado en un
afio zafra para los mercados interno y preferencial, sera destinada al

mercado mundial”.

3.3.2 Reglamento Técnico Salvadorefio. s

Los Comités Nacionales de Reglamentacién Técnica conformados en el
Organismo Salvadorefio de Reglamentacion Técnica, son las instancias
encargadas de la elaboracién de Reglamentos Técnicos Salvadorefios.
Estan integrados por representantes de la Empresa Privada, Gobierno,

Defensoria del Consumidor y sector Académico Universitario.

Con el fin de garantizar un consenso nacional e internacional, los
proyectos elaborados por los Comités Nacionales de Reglamentacion
Técnica se sometena un periodo de consulta publica nacional y
notificacion internacional, durante el cual cualquier persona puede

formular observaciones.

El estudio elaborado fue aprobado como RTS 67.06.01:13
FORTIFICACION DE ALIMENTOS. ESPECIFICACIONES. (Aztcar, sal,
harina de maiz nixtamalizadoy pastas alimenticias) por el Comité

Nacional de Reglamentacion Técnica. La oficializacion del Reglamento
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conlleva el Acuerdo Ejecutivo del Ministerio correspondiente de su
vigilancia y aplicacion. El contenido de metales toxicos en los azUcares

no debe ser superior a lo establecido en la Cuadro N°1:

Cuadro N°1 Limites méximos de contaminacion por metales toxicos en
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azucar. es)
METALES LIMITES MAXIMOS
TOXICOS (mg/Kg)
Plomo 0.50
Arsénico 1
Cobre 2

3.4 Metales toxicos

De los 106 elementos conocidos por el hombre, 84 son metales, por lo
que no es de extrafiar que las posibilidades de contaminacion metélica
en el ambiente sean numerosas. Hay que tener presente que los
metales son materias naturales que han desempefiado un papel

fundamental en el desarrollo de las civilizaciones. ¢s)

Los metales pesados son los elementos quimicos que en su estado

. . . 3 . -
elemental su densidad es igual o superior a5 g/cm y su niumero atbmico
es superior a 20; se encuentran en la corteza terrestre y su presencia es

menor al 1%. @)

El problema surge cuando prolifera su uso industrial. Y su empleo
creciente en la vida cotidiana termina por afectar a la salud. De hecho,
el crecimiento demografico en zonas urbanasy la rapida industrializacion
han provocado serios problemas de contaminacion y deterioro del

ambiente, sobre todo, en los paises en vias de desarrollo. s

Los metales pesados son una de las problematicas actuales en la

seguridad alimentaria, por el impacto de los mismos en la salud humana,



su absorcion, transformacion y bioacumulacién en las plantas. Una de las
caracteristicas de los metales pesados es su persistencia en el cuerpo
humano y por consiguiente tienen efectos toxicos, son carcinogénicos,

mutagénicos y teratogénicos. @

Ademas, su concentracion en los seres vivos aumenta a medida que son
ingeridos por otros, por lo que la ingesta de plantas o animales
contaminados puede provocar sintomas de intoxicacion. De hecho, la
toxicidad de estos metales ha quedado documentada a lo largo de la
historia: los médicos griegos y romanos ya diagnosticaban sintomas de
envenenamientos agudos por plomo mucho antes de que la toxicologia

se convirtiera en ciencia. as

3.4.1 Metales toxicos en los cultivos. (s

Las plantas han desarrollado mecanismos altamente especificos para
absorber, traslocar y acumular nutrientes, sin embargo, algunos metales
y metaloides no esenciales para los vegetales son absorbidos,
traslocados y acumulados en la planta debido a que presentan un
comportamiento electroquimico similar a los elementos nutritivos

requeridos.

La absorcion de metales pesados por las plantas, es generalmente el
primer paso de su entrada en la cadena alimentaria. La absorcion y
posterior acumulacion dependen del movimiento de los metales desde
la solucién suelo a la raiz de la planta, el transporte de los metales desde
las células corticales al xilema desde donde la solucion con metales se
transporta de la raiz a los tallos y la posible movilizacién de los metales
desde las hojas hacia los tejidos de almacenamiento usados como

alimento (semillas, tubérculos y frutos) por el floema. Después de la
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absorcion por los vegetales los metales estan disponibles para los

herbivoros y humanos directamente o a través de la cadena alimentaria.

3.5 Plomo (Pb)
3.5.1 Generalidades del plomo

El plomo es un metal pesado, de baja temperatura de fusién, de color
gris- azulado que ocurre naturalmente en la corteza terrestre, sin
embargo, raramente se encuentra en la naturaleza en la forma de metal,
si no combinado con otros dos 0 méas elementos formando compuestos

de plomo. s

3.5.2 Caracteristicas fisicoquimicas del plomo

Quinto elemento del grupo IVA en la tabla periédica. Tiene un nimero
atomico de 82, y peso atomico de 207.9 g/mol, y valencias de 2 y 4. El
plomo es flexible, inelastico, se funde con facilidad, se funde a 327.4°C
(621.3°F) y hierve a 1725°C (3164°F). Es relativamente resistente al
ataque de los acidos sulfarico y clorhidrico. Pero se disuelve con lentitud
en &cido nitrico. El plomo es anfétero, ya que forma sales de plomo de
los acidos, asi como sales metdlicas del acido plumbico. El plomo forma
muchas sales, Oxidos y compuestos organometalicos es obtenido
principalmente de la galena (PbS). Industrialmente, sus compuestos
mas importantes son los 6xidos de plomo y el tetraetilo de plomo. El plomo
forma aleaciones con muchos metales y, en general, se emplea en esta
forma en la mayor parte de sus aplicaciones. Todas las aleaciones
formadas con estafio, cobre, arsénico, antimonio, bismuto, cadmio y
sodio tienen importancia industrial como en baterias, municiones,

soldadura, tuberias, pigmentos, insecticidas, y aleaciones. El plomo
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también fue usado en gasolina por muchos afios como un agente

antidetonador en la forma de plomo tetraetil. @

3.5.3 Plomo en el medio ambiente

El plomo se encuentra en el ambiente en forma natural, la mayoria de los
niveles altos que se registran en el ambiente se originan de actividades
humanas. Los niveles ambientales de plomo han aumentado méas de mil
veces durante los tres altimos siglos como consecuencia de la actividad
humana. El mayor incremento ocurrio entre los afios 1950 y 2000 y reflejo
el aumento del uso de gasolina con plomo en todo el mundo. Este
elemento puede entrar al ambiente a través de liberaciones desde minas
de plomo y otros metales, y desde fabricas que manufacturan aleaciones

de plomo o sus compuestos. as)

El plomo rara vez se encuentra en su estado elemental, el mineral mas
comun es el sulfuro, la galeana, los otros minerales de importancia
comercial son el carbonato, cerusita, y el sulfato, anglesita, que son

mucho mas raros. qs

Cuando este metal llega al suelo, su persistencia en el mismo es muy
prolongaday esta biodisponible para las plantas; consecuentemente el
plomo se bioacumula a través de la cadena alimentaria hasta llegar a
afectar a los humanos. La agricultura es considerada otra fuente de este
metal, especialmente en el uso de fertilizantes y plaguicidas, la
eliminacion de desechos, las baterias, la deposicionde lodos de aguas

residuales en tierras de cultivo, entre otros. @
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3.5.4 Toxicocinética. as.27)

Absorcion: El plomo ingresa al organismo por tres vias:
respiratoria, digestiva, cutdnea. Al ingresar por la piel atraviesa los
foliculos pilosos, las glandulas sebéceas y sudoriparas, directo al
torrente sanguineo. Por la via respiratoria se absorbe entre el 30
y el 50% del plomo inhalado. Por lavia digestiva se absorbe el

10% (50% en los nifios).

Distribucién y vida media: El plomo absorbido es vehiculizado por
la sangre y alrededor del 90% se fija en los glébulos rojos. El
plomo en el organismo sigue un modelo tricompartimental: el
sanguineo (el 2 % del contenido total, con una vida media de
unas 5 semanas), el de los tejidosblandos (el 8%, con una vida
media de unas semanas) y el 6seo (representa el 90% del
contenido total y con una vida media que oscila entre los 10 y 28
anos).

Metabolismo: Cuando el plomo entra en el organismo, las
enzimas que metabolizan los aminoacidos azufrados lo
transforman en sulfuro de plomo. En exposicion cronica, el plomo
se deposita en forma de fosfato de plomo insoluble en los huesos
de rapido crecimiento (huesos largos).

Excrecion: La via principal de eliminacion es la renal. Si la
concentracion de este metal estd en exceso es eliminada por el

sudor, saliva, el pancreasy orina.
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3.5.5 Toxicodinamia. qs)

El plomo tiene gran afinidad por grupos Imidazol, sulfhidrico, amino,
carboxilo y fosfato, y como consecuencia de ello presenta una fuerte
unidbn a las membranas biologicas, proteinas y numerosas vias
metabolicas como la fosforilacion oxidativa y la sintesis de la
hemoglobina. La Inhibicion de pirimidim- 5°- nucleotidasa la podria
ocasionar depositos de acidos nucleicos en los hematies ocasionando el
punteado basdfilo de los hematies. El plomo es desmielinizantey puede

ocasionar degeneracién axonal.

3.5.6 Dosis toxica. as)

La dosis letal de plomo absorbida es de unos 0.5 gramos. El riesgo de

intoxicacion cronica se considera a partir de 0.5 mg/dia.

3.5.7 Efectos del plomo en la salud humana. s

La frecuencia y severidad de los sintomas médicos se incrementa con la
concentracion de plomo en la sangre. Los sintomas comunes de
envenenamientoagudo son: pérdida de apetito, nauseas, vomito,
calambres en el estbmago, estrefiimiento, dificultad para dormir, fatiga,
mal humor, dolor de cabeza, doloresarticulares o musculares, anemia y
disminucién del deseo sexual. A largo plazo (crénicos), el dafio en el ser
humano, se centra en varios sistemas, son los mas importantes el
nervioso, hematopoyético, renal y el reproductor. Dentro de los efectos

generales en la salud producidos por la exposicion al plomo, se tienen:

- Efecto hematoldgico: La influencia del plomo en la aparicion de
anemia, se debe al inhibir la enzima delta-deshidratasa del acido D-

aminolevulinico (ALAD) y la actividad de la ferroquelatasa, esta ultima
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encargada de catalizar la insercion del hierro en la protoporfirina IX, y
es muy sensible al plomo.

- Efecto neurologico: La exposicion a plomo trae consigo afecciones
del sistema nervioso central periférico, acumulandose en el espacio
endoneural de los nervios periféricos causando edema, aumento de
la presion y finalmente dafio axonal.

- Efecto renal: En el rifidn interfiere con la conversion de la vitamina D
a su forma activa. La nefropatia se caracteriza por la citomegalia en
las célulasdel epitelio del tabulo proximal y se manifiesta como
aminoaciduria, hipofosfatemia y glucosuria. Cambios morfolégicos
como la formaciébn de cuerpos de inclusidon nuclear, cambios
mitocondriales y disfuncién de los tibulos proximales.

- Efecto reproductivo: La exposicion cronica del plomo causa efectos
adversos en el sistema reproductivo femenino y masculino. La
exposicion ocupacional del plomo en mujeres antes o durante el
embarazo estd asociada con abortos espontaneos, muerte fetal,

nacimientos prematuros,y recién nacidos de bajo peso.

3.6 Arsénico (As)

3.6.1 Generalidades del arsénico. @

El arsénico es un elemento ampliamente distribuido en la corteza
terrestre. Ha sido clasificado quimicamente como un metaloide, con
propiedades tanto de metal como de elemento no-metalico; sin embargo,

se le refiere frecuentemente como un metal.

El arsénico elemental (llamado también arsénico metélico) es un material
sélido de color gris acero, sin embargo, en el ambiente el arsénico
generalmente se encuentra combinado con otros elementos como por

ejemplo oxigeno, cloro y azufre, al ser combinado con estos elementos
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se conoce como arsénico inorganico y cuando se combina con carbono

e hidrégeno se conoce como arsénico organico.

3.6.2 Caracteristicas fisicoquimicas del arsénico. (o

Tercer elemento del grupo VA de la tabla periddica; tiene un niamero
atomico de 33, peso atdmico de 74.92 g/mol, valencias de 3y 5. El As
se encuentra en la tabla periodica entre el P y el Sb, y tiene propiedades
similares al fésforo. Es un metaloide, es decir, con propiedades
intermedias entre metales y no metales; por ello forma aleaciones con
metales, pero también enlaces covalentes con el carbono, hidrégeno y
oxigeno. Forma compuestos trivalentes inorganicos (triéxido arsenioso,
arsenito de Na), y organicos (arsfenamina) y pentavalentes inorganicos
(pentadxido arsénico, arseniato de Pb, acido arsénico). En la naturaleza
esta ampliamente distribuido en una serie de minerales como
compuestos de cobre, niquel y hierro, y sulfuro y 6xido de arsénico. En
el agua se suele encontrar en forma de arsenato o arsenito, ambas muy

hidrosolubles.

3.6.3 Arsénico en el medio ambiente

Al arsénico se le encuentra en estado natural como mineral de cobalto,
aungue por lo general esta en la superficie de las rocas combinado con
azufre o metales como Mn, Fe, Co, Ni, Ag o Sn. El principal mineral del

arsenico es el FeAsS (arsenopirita). as

El arsénico no puede ser destruido en el ambiente, solamente puede
cambiar de forma o puede adherirse o separarse de particulas, también
puede cambiar de forma al reaccionar con oxigeno o con otras moléculas
presentes en el aire, el agua o el suelo, o por la accion de bacterias que

viven en el suelo o el sedimento. @s)
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Los compuestos del arsénico se han empleado como plaguicidas en la

agricultura, como conservantes de la madera y como aditivos

alimentarios para el ganado, en la industria de vidrio y ceramica, en

aleaciones de cobre y plomo y como medicamentos. Los alimentos

marinos, ricos en arsénico, son una fuente de cierta importancia en la

dieta. La combustion de carbén y la fundicion de metales son las

principales fuentes de arsénico en el aire. o

3.6.4 Toxicocinética. (o5

Absorcidén: Es digestiva, cutdnea y pulmonar. Los compuestos de

arsénico organicos se absorben mejor que los inorganicos, y los

pentavalentes (As+5) mejor que los trivalentes (As+3). En la sangre
se encuentra en el interior de los hematies y unido a las proteinas
plasmaticas. El aclaramiento desde la sangre se produce en tres
fases: la primera rapida,con una desaparicién del 90% en 2-3 h;
la segunda, de hasta 7 dias; y la tercera, mas lenta. Tras una dosis
aguda se produce una distribucién a todos los érganos con una
mayor concentraciéon en higado y rifion. Tras exposicion cronica
se alcanzan altas concentraciones en piel, pelo y ufias por su rico

contenido en cisteinas.

Distribucion y vida media: El arsénico tiene una vida media de 10
horas en el organismo. Se fija en el higado, el rifién, la pared
gastrointestinal y el bazo; también se fija a la piel y anexos
cutaneos (mediante grupos -SH unidos a queratina). Atraviesa la

placenta (y se fija a ella), por lo que puede afectar al feto.

Metabolismo: EI arsénico se metila a monometilarsinico y

dimetilarsinico, se absorbe en el torrente sanguineo a nivel celular
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y se incorpora en glébulos blancos, glébulos rojos, y otras células

gue reducen el arsenato a arsenito.

- Excrecion: Se elimina por orina (donde se puede detectar hasta
10 dias tras el cese del contacto), pero también por las heces, el

sudor, la piel descamada, pelo, ufias y la leche materna.

3.6.5 Toxicodinamia. as)

El As*® es mas toxico que el As*® las dianas de toxicidad del arsénico son
proteinas, muchas de ellas con actividad enzimética, afectando a
diversos procesos bioguimicos, membranas celulares y organulos. Los
efectos toxicos del arsénico se ejercen, salvo pocas excepciones, por
interaccion entre el ion metalico libre y la diana son téxicos que afectan
gravemente a funciones celulares fundamentales para su supervivencia

por mecanismos complejos, no siempre bien conocidos.

El arsénico inhibe el dihidrolipoato, un cofactor necesario del piruvato
deshidrogenasa. Esta inhibicion bloguea el ciclo de Krebs interrumpiendo
la fosforilacién oxidativa. El arsénico también inhibe la transformacién de

la tiamina a acetil-CoA y succinil-CoA.

3.6.6 Dosis toxica. as)

La dosis letal para el trioxido de arsénico es de unos 120 mg y para los

compuestos organicos oscilan entre 0.1 y 0.5 g/Kg.

3.6.7 Efectos del arsénico en la salud humana. @15

La exposicién al arsénico inorganico puede causar efectos sobre la salud

como: irritacion del estdbmago e intestinos, disminucion en la produccion
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de globulos rojos y blancos, cambios en la piel, e irritacion de los
pulmones. Es sugerido que la toma de significantes cantidades de
Arsénico inorganico puede intensificar las posibilidades de desarrollar
cancer, especialmente las posibilidades de desarrollo de cancer de piel,

pulmén, higado vy linfa.

A exposiciones muy altas de arsénico inorganico puede causar
infertilidad y abortos en mujeres, puede causar perturbacién de la piel,
pérdida de la resistencia a infecciones, perturbacién en el corazén y dafio
del cerebro tanto enhombres como en mujeres. A continuacion, se
presentara de forma detallada los diferentes tipos de efectos que se

producen por el contacto con este elemento:

- Efectos cardio-vasculares. Sin distincion alguna la exposicion aguda
0 por un periodo de tiempo prolongado provocan una variedad de
efectos cardiovasculares, por ejemplo: hipertension, taquicardias y
enfermedades vasculares entre otras. La magnitud del dafio puede
variar por distintos factores como la dosis de arsénico, la edad o la
susceptibilidad individual; hoy en dia los efectos cardiovasculares son
uno de los problemas mas graves que entrega el arsénico.

- Efectos renales. Los rifiones no son el 6rgano mas sensible a sufrir
enfermedades derivadas de la toxicidad arsénica, sin embargo, las
principales patologias renales son la necrosis tubular aguda, fallas
renales agudas, calculos, insuficiencia renal, y necrosis cortical.

- Efectos neurologicos. Las enfermedades neurologicas principales
son: neuropatia periférica, también hay casos en los que una
exposicidbn mayor produce una encefalopatia, que se caracteriza
también por adormecimientos cerebrales, calambres musculares,
sensibilidad muscular y sudoracion en la parte distal de las
extremidades, lo que, si no es tratado a tiempo, puede desembocar

en enfermedades mas graves como tumores, infartos cerebro
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vasculares.

- Efectos dérmicos. Principalmente estas enfermedades comienzan
con una pigmentacion de la piel. Una queratosis benigna por ejemplo
al entraren contacto con este cuerpo extrafio se puede transformar en
una queratosis maligna, desembocando en una hiperpigmentacion y
cancer de piel, hiperqueratosis que puede presentarse en cualquier
parte de cuerpo, por ejemplo: en axilas, ingle, cuello, parpados,
pezones y sienes.

- Efectos respiratorios. Sus principales consecuencias en contacto
directo con el organismo son lesiones inflamatorias, y erosivas en la
mucosa respiratoria, las cuales podrian llegar a provocar una
perforacion en el tabique nasal. El cancer al pulmoén frecuentemente
se produce por una exposicion al arsénico en trabajadores de
fundidoras y ciudades mineras. Estas enfermedades por lo general
afectan el sistema hematopoyético.

- Efectos reproductivos. Se destacan los abortos espontaneos,
malformaciones cognitivas y ademas fisica. Estos efectos son
irreversibles, ya que un lactante que nace con una malformacion,
siempre tendra secuelas adversas, aunque se someta a tratamientos
y terapias, su recuperacion jamas sera completa, es decir,

padecimiento sera de por vida.

3.7 Métodos utilizados para la determinacion de metales téxicos

3.7.1 Generalidades

Existen diversas metodologias para la determinacion de metales
pesados en alimentos, principalmente basadas en técnicas
electroquimicas y espectroscopicas. Para cuantificar Cd, Ar, Pb 'y Cu en

alimentos se emplean técnicas que incluyen la espectrometria de
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absorcion atomica de llama (FAAS), espectrometria de absorcion
atomica (ETAAS), espectrometria de absorcién atomica con horno de
grafito (GF-AAS), espectrometria de fluorescencia atomica con
generacion de hidruros (HG-AFS), espectrometria de emision éptica con
plasma acoplado inductivamente (ICP-OES) y Espectrofotometria de

emision de plasma con acoplamiento inductivo. a3

3.7.2 Espectrofotometria de absorcién atomica
3.7.2.1 Fundamento. (214

La absorciéon atomica es el proceso que ocurre cuando atomos de un
elemento en estado fundamental absorben energia radiante a una
longitud de onda especifica y luego la pierden en forma de calor. La
muestra se vaporiza y se convierte en atomos libres, en un proceso
denominado atomizacién. Sobre este vapor atdbmico que se origina se
hace incidir la radiacion electromagnética que sera absorbida
parcialmente por el analito.

El principio instrumental es similar al usado en otros métodos, la muestra
a analizar se disocia en sus enlaces quimicos, hasta quedar en su estado
fundamental y gaseoso; es decir, en el nivel mas bajo de excitacion
posible, proviene de una fuente adecuada se hace pasar por las muestras
gue se desean analizar, registrandose después, la cantidad de la luz
absorbida por los atomos, por medio de un detector, esto se logra
midiendo la cantidad de luz, antes y después de pasar a través de la
muestra utilizada. La preparacion de la muestrapara la deteccion de
metales pesados depende principalmente de la matriz y la técnica de
medicién empleada. Sin embargo, para andlisis de metales en alimentos

son comunes los procesos de digestion humeda y seca. La
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Espectrometria es una técnica instrumental que permite determinar el
mayor nimero de elementos en una gran variedad de matrices, basada
en la identificacién de analitos mediante el espectro emitido o absorbido

por los mismos, y se puede diferenciar entre atdbmica o de masas.

3.7.2.2 Componentes de un espectrofotometro de absorcién atémica
con horno de grafito. @s

- Fuente de radiacion: es el encargado de emitir una linea espectral
especifica del elemento de interés, pues cada especie quimica es
capaz, en condiciones adecuadas de absorber sus propias
radiaciones, que es necesaria para efectuar una transicion en los
atomos del elemento a analizar. Una vez formado los atomos, la flama
tiene la misma funcion queuna celda en espectroscopia visible o
ultravioleta, los &tomos de la flama absorben radiacion de acuerdo a
la Ley de Beer. Las fuentes de radiacion empleadas en el
espectrofotometro de absorcién atémica deben originar una banda
estrecha, de intensidad adecuada y estabilidad suficiente, durante
periodos de tiempo prolongados. Las mas comunmente utilizadas son
las lamparas de catodo hueco.

- Horno de grafito: Las muestras se depositan en un tubo de grafito
pequefia, que puede ser calentado para vaporizary atomizar el analito.
Un horno de grafito ideal debe cumplir con una temperatura constante
en el tiempo y el espacio durante el intervalo en que los &tomos libres
se producen, con la formacion de atomos cuantitativos
independientemente de la composicion de la muestra, un control por
separado de la volatilizacion y procesos de atomizacion y una alta
sensibilidad y buena limites de deteccion; un minimo de interferencias

espectrales



- Monocromador: Este permite seleccionar longitudes de onda que
proceden de la emision de la fuente, parte de la radiacion no absorbida
es dirigida hacia el detector. La unica finalidad del monocromador es
aislar la linea de medida del elemento de interés, la rendija debera
ser lo mas estrecha posible, con objeto de reducir la cantidad de
radiacion emitida por la llama que llega al detector.

- Detector o trasductor: Acoplado con un sistema lector o de registro de
los espectros. El detector universalmente usado en absorcion
atomica es el tubo fotomultiplicador, cuya mision es transformar, con
relacion proporcional, las sefiales de intensidad de radiacion
electromagnéticas en sefiales eléctricas o de intensidad de corriente

(unidades de absorbancia).

3.7.2.3 Principio de la espectrofotometria de absorcién atémica con
horno de grafito. «

La espectrofotometria de absorcion atomica con horno de grafito
(GFAAS), también llamada con atomizacion electrotérmica, permite
obtener limites de deteccion al rango de partes por billon (ppb) con una
instrumentacion relativamente sencilla y sin los esfuerzos y pérdidas de

tiempo que conllevan las técnicas de extraccion previa.

El principio del método se basa en la absorcion de luz por parte de un
elemento en estado atomico. La longitud de onda a la cual la luz es
absorbida es especifica de cada elemento. Se mide la atenuacion de la
intensidad de la luz como resultado de la absorcion, siendo la cantidad de
radiacion absorbida proporcionala la cantidad de atomos del elemento
presente. El método involucra fundamentalmente 2 procesos: la

atomizacion de la muestra y la absorcion de radiacion proveniente de una
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fuente por los atomos libres. El tratamiento de la muestra hasta la

atomizacion comprende las siguientes etapas:

- Secado. Una vez que la muestra ha sido inyectada en el tubo de
grafito, se calienta a una temperatura algo inferior al punto de
ebullicion del solvente (usualmente entre 80°C a 180 °C). El objetivo
de esta etapa es la evaporacion del solvente. La muestra inyectada (2
pL -20 pL) en el horno de grafito es sometida a una temperatura algo
inferior al punto de ebullicion del solvente (80°C-180 °C). Aqui se
evaporan el solvente y los componentes volatiles de la matriz.

- Calcinado. EI préximo paso del programa es el calcinado por
incremento de la temperatura, para remover la mayor cantidad de
material (materia organica) de la muestra como sea posible, sin
pérdida del analito. La temperatura de calcinacion usada varia
tipicamente en el rango de 350°C a 1600 °C. Durante el calcinado, el
material solido es descompuesto mientras que los materiales
refractarios, como por ejemplo los 6xidos, permanecen inalterados.

- Atomizacién. En esta etapa, el horno es calentado rdpidamente a altas
temperaturas (1800°C-2800 °C) para vaporizar los residuos del paso
de calcinado. Este proceso lleva a la creacion de atomos libres en el
camino oOptico. Se mide la absorbancia durante este paso. La

temperatura de atomizacion depende de la volatilidad del elemento.

Usualmente se agrega una cuarta etapa para limpieza del horno a una
temperatura algo superior a la temperatura de atomizacion. Cuanto mejor
sea la separacion de los elementos concomitantes del analito, mejor sera

la atomizaciony la determinacion estara mas libre de interferencias.
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3.8 Validacion de métodos analiticos. (24

Segun la ISO (International Organization for Standardization), la
validacion de métodos es “El proceso de definir una necesidad analitica
y confirmar que el método en cuestion tiene capacidades de desempefio
consistentes con las que requiere aplicacién. Un método de analisis debe
validarse cuando se necesite verificar que sus parametros de
desempefio se cumplen para una investigacion analitica; por ejemplo,
cuando se desarrolla un nuevo procedimiento para solucionar un
problema especifico, cuando se requiere incorporar mejoras, extenderlo
o cuando el control de calidad indica que dicho procedimiento

establecido estd cambiando con el tiempo, entre otras situaciones.

La validacion de un método de analisis requiere la realizacion
experimental de los diversos parametros de desempefio los cuales son:
exactitud, precision, especificidad / selectividad, limite de deteccion,

limite de cuantificacién, linealidad, intervalo / rango y robustez.

La validacion de métodos analiticos consta de 3 etapas de desarrollo que
son: la realizacibn de un protocolo de validacion, el desarrollo
experimental de cada parametro de desempefio contemplados en el
protocolo y la presentacion del informe de validacion donde se plasman
todos los resultados obtenidos, eltratamiento estadistico, criterios de
aceptacion y las respectivas firmas de analistas y responsables de

autorizar la validacion.

3.8.1 Clasificacion del Método. (4

Se diferencian tres casos, en los que la dificultad de la validacion

aumenta del primero al tercero:
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- Método normalizado: Se trata de un método de ensayo normalizado,
gue se aplica exactamente como estd descrito en referencias
reconocidas internacionalmente. Ejemplos de referencias
reconocidas: USP, FEUM, EP, BP,JP, IP, AOAC, Standard Methods,
EPA, PAM, CIPAC, ASTM, ASHTO, ISO, Codex Alimentarius, FDA,

FAO, CE, USDA, otras referencias seran evaluadas.

- Método normalizado modificado: Se trata de una modificacion a un
método de ensayo normalizado. Ejemplos: un método de extraccion
diferente o la aplicaciéon del método en una matriz diferente a la

indicada, aplicacion del método en rangos distintos de trabajos.

- Meétodo no normalizado: Se trata de un método de ensayo que no se

encuentra en referencias reconocidas internacionalmente.

Cuadro N°2. Objetivos de la validacién segun el método de ensayo (s

Método de ensayo Objetivo de la validacion
Comprobacion de que el laboratorio
Caso 1: Método Normalizado domina el ensayo y lo utiliza
correctamente

Comprobacion de que la
modificacion introducida en el
método original no afecta la
Caso 2: Método normalizado capacidad del laboratorio para
modificado proporcionar resultados confiables.
Ejemplos: Cambio del método de
extraccion, otra matriz, cambios en
el pH

Comprobacion de que el método
cumple con las caracteristicas
necesarias para dar resultados
confiables para el fin propuesto

Caso 3: Método no normalizado




CAPITULO IV
DISENO METODOLOGICO
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4.0 DISENO METODOLOGICO

4.1 Tipo de estudio

Exploratorio: En El Salvador no se encontraron estudios sobre la
presencia de metales toxicos en el azicar de cafia que se produce y
comercializa en el pais, de tal manera esta investigacién consistio en
determinar las concentraciones promedio de plomo (Pb) y arsénico (As)
presentes en tres marcas de azlcar blanca comercializadas en los
supermercados ubicados en el distrito tres del municipio de San Salvador
(El distrito 3 del municipio de San Salvador estd compuesto por: Colonia
Escaldn, Colonia San Benito, Colonia Maquilishuat y Escalon Norte) y asi
mismo comparar si estas concentraciones no sobrepasan los valores que

establece el Reglamento Técnico Salvadorefio (RTS 67.06.01:13).

Experimental: Determinacion de las concentraciones de arsénico (As) y
Plomo (Pb) en tres marcas de azucar blanca comercializada en los
supermercados ubicados en el distrito tres del municipio de San
Salvador, este estudio fué realizado en el Laboratorio de Alimentos y
Toxicologia del Instituto Nacional de Salud ubicado en el mismo municipio,
para lo cual el método de analisis fué el de espectrofotometria de
absorcion atémica con horno de grafito previo a la digestion por

microondas.

Transversal: Esta investigacion ha sido solo un acercamiento preliminar
sobre las concentraciones de plomo y/o arsénico en el marco de la
toxicologia de alimentos por metales toxicos en azucar blanca;
guedando de esta manera un antecedente para estudios venideros

relacionados a esta tematica.
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4.2 Investigacion bibliografica

- Biblioteca “Dr. Benjamin Orozco”, Facultad de Quimicay Farmacia,
Universidad de El Salvador.

- Biblioteca Central de la Universidad de El Salvador.

- Internet (Sitios web y bibliotecas virtuales de universidades

nacionales y extranjeras).

4.3 Investigacion de campo

4.3.1 Universo

El universo de este estudio fue la azlcar blanca de cafa (S. officinarum
L.) comprendidas por tres marcas de azucar denominadas como: AEC, AIC
Y ACP que se comercializan en los supermercados ubicados en el distrito
tres del municipio de San Salvador (El distrito 3 del municipio de San
Salvador esta compuesto por: Colonia Escalon, Colonia San Benito,

Colonia Maquilishuat y Escalén Norte).

4.3.2 Muestras

Para seleccionar las muestras entre todos los supermercados de San
Salvador, se optd por escoger solamente los ubicados en el distrito tres
del municipio de San Salvador (El distrito 3 del municipio de San
Salvador estd compuesto por: Colonia Escal6n, Colonia San Benito,
Colonia Maquilishuat y Escalon Norte). Se tomo la decision de recolectar
de forma aleatoria 30 unidades de 500 gramos de azucar blanca, porque
se considerd una cantidad representativa para un estudio preliminar de
este tipo en el pais. Las 30 unidades fueron divididas en 10 unidades por
cada una de las tres marcas, las cuales fueron: AEC (Azucar del Cafal),
AIC (Azucar Dulce Canaveral ) Y ACP (Azucar Cafia Pura).
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4.4 Parte experimental

4.4.1 Validacién para determinar plomo y arsénico en azUcar por el
método de espectrofotometria de absorcion atomica con horno de

grafito previo a digestion por microondas.

Para la validacion de plomo y arsénico se desarrollaron dos protocolos
respectivamente, estos fueron proporcionados por el Laboratorio de
Alimentos y Toxicologia del Instituto Nacional de Salud, se realizaron en
base a los parametros de desempefio que aplican para la validacion del
método de estudio, empleando el caso 2 (Método normalizado
modificado, basado en AOAC 997.15) de la guia de validacion de
meétodos analiticos que propone OSA, donde se documenté todos los
puntos que debe de contener un protocolo en el que se detallan objetivos,
responsable, procedimiento de analisis, equipos, cristaleria, reactivos
entre otros y ademas también los procedimientos para la realizacién de
los parametros de desempefio, para después pasar a la realizacion
experimental de cada uno de ellos y proceder a la redaccion del informe
de validacion(Ver Anexo N°1 y N°2). En el Cuadro N°3 se presentan los

parametros a evaluar en métodos normalizados modificados.

Cuadro N°3. Parametros a evaluar en métodos normalizados
modificados durante la validacion. (s

Cuantificacion

i} o Propiedad
Parametros cualitativo de .
fisica
componentes
Linealidad No Si +

Exactitud No Si +
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Cuadro N°3. (Continuacion)

Precision No Si Si
Limite de
o No Si No
cuantificacién
Limite de )
. Si + No
deteccion
Incertidumbre No Si Si

4.4.2 Procedimiento de validacion.

Para la evaluaciéon de los parametros de desempefio de acuerdo a el
caso 2 (Método normalizado modificado, basado en AOAC 997.15) de la
guia de validacion de métodos analiticos que propone OSA (Linealidad,
precision, exactitud, limite de cuantificacion y de deteccién e
incertidumbre) se desarrollaron 5 niveles para la validacion del plomo,
estos niveles fueron nivel N°1, N°3 y N°5, para los cuales se
desarrollaron 6 repeticiones con las concentraciones 0.2 ppm,1.0 ppm,
y 2.0 ppm, respectivamente y para los niveles N°2 y N°4 fueron 3
repeticiones con las concentraciones 0.5 ppm y 1.5 ppm,
respectivamente. Para la validacion del arsénico los niveles N°1, N°3 'y
N°5 correspondieron a 6 repeticiones con las concentraciones 0.5 ppm,
1.5 ppm y 3.0 ppm, respectivamente y en los niveles N°2 y N°4 las
repeticiones fueron 3, con concentraciones de 1.0 ppm y 2.0 ppm
respectivamente.

A continuacion, se presentan los procedimientos de los parametros a

evaluar en la validacion de plomo y arsénico. (Ver cuadros N°4 y N°5)
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Cuadro N°4. Parametros de desempefio para validacion de plomo en

azucar. (24)
Parametros Procedimiento Limite.
Establecido
Preparar cuatro curvas de calibracién, cada una con Debe
Linealidad seis puntos, los cuales incluyen el valor cero, y los contener el
siguientes valores: 0 pg/L, 4.0 pg/L, 10.0 pg/L, 20.0 valor cero
pa/L, 30.0 pg/L y 40.0 po/L.
Fortificacion de Matriz cinco niveles de concentracion:
Intervalo de | (0.100, 0.250, 0.500, 0.750, 1.00) mg/Kg. Fortificar por >0.98
Trabajo | triplicado. e
Recuperacion Fortificacion de Matriz a tres niveles de concentracion:
per ’1(0.100, 0.500, 1.00) mg/Kg. Nivel bajo y alto por 0.8a1.2
exactitud _ ! . .
triplicado. Y nivel medio sextuplicado.
Fortificacion de Matriz a tres niveles de concentracion:
Precisiéon (0.100, 0.500,1.00) mg/Kg. Todos los niveles por <20%
sextuplicado.
La estimacion de la incertidumbre para el resultado a
Incertidumbre |reportar en analisis de muestras serd efectuada <30%
utilizando el informe de Validacion (hoja electrénica).
El limite de cuantificacion se calculara a partir de los
Limite de datos experimentales del primer nivel de concentracién
Cuantificacion | utilizado para precision. Para obtener el limite se| <30 mg/L
del Método | multiplicard por 10 la desviacion estandar de los datos
experimentales.
El limite de deteccién se calculard a partir de los datos
Limite de experimentales del primer nivel de concentracion
Deteccion del | utilizado para precision. Para obtener el limite se <10 mg/L
Método multiplicard por 3 la desviacién estandar de los datos

experimentales.
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Cuadro N°5.

Parametros de desempefio para validacion de arsénico en

azucar. (24)

. - Limite
P t ;
arametros Procedimiento Establecido
Preparar cuatro curvas de calibracion, cada una con
_ . seis puntos, los cuales incluyen el valor cero, y los Debe
Linealidad | siguientes valores: 0 pg/L, 5.0 pg/L, 10.0 pg/L, 15.0| contener el
Hg/L, 20.0 ug/L y 30.0 ug/L. valor cero
Fortificacion de Matriz cinco niveles de concentracion:
Intervalo de | (0.250, 0.500, 0.750, 1.00, 1.50) mg/Kg. Fortificar por >0.98
Trabajo triplicado. o
.| Fortificacion de Matriz a tres niveles de concentracion:
Recuperacion, (0.250, 0.750, 1.50) mg/Kg. Nivel bajo y alto por| (ga1.2
exactitud | friplicado. Y nivel medio sextuplicado.
Fortificacion de Matriz a tres niveles de concentracion:
Precisiéon | (0.250, 0.750,1.50) mg/Kg. Todos los niveles por <20%
sextuplicado.
La estimacion de la incertidumbre para el resultado a
Incertidumbre | reportar en analisis de muestras sera efectuada <30%
utilizando el informe de Validacién (hoja electrénica).
El limite de cuantificacién se calculara a partir de los
Limite de datos experimentales del primer nivel de concentracién
Cuantificacién ut|I||z_a(|j_o para [ir(()elus:jon. _Pa_r,a obtgn(tjar ZI I||m|'ga se <30 mg/L
del Método | Multiplicara por 10 la desviacién estandar de los datos
experimentales.
El limite de deteccién se calculara a partir de los datos
i experimentales del primer nivel de concentracidn
Limite de | iizad recision. Para obtener el limit
Deteccion del | Yzado para precision. Fara obtener e € S8l <10 mg/L
A multiplicard por 3 la desviacion estdndar de los datos
Método :
experimentales.

4.4.3 Tratamiento y procedimiento para la validacién de plomo en azucar.

- Pesar 0.5 g de sacarosa calidad reactivo (Pureza 99.5%) en 24 tubos

de digestion.

- Pesar 0.5 g de sacarosa calidad reactivo en 10 tubos de digestion que

seran los blancos.



Distribuir los tubos de digestion por niveles: Nivel 1 por 6 tubos, Nivel
2 por 3 tubos, Nivel 3 por 6 tubos, Nivel 4 por 3 tubos y Nivel 5 por 6

tubos de digestion.

Preparar las soluciones estandar de plomo a partir de 1000 ppm Pb
(Ver Anexo N°3).

Adicionar la solucién estandar de plomo (1000 ug/L) correspondiente
a cada nivel de la siguiente manera: 100.0 yL al Nivel 1, 250.0 pL al
Nivel 2, 500.0 pL al Nivel 3 750.0 pL al Nivel 4 y 1000.0 pL al Nivel 5.
Agregar a todos los tubos de digestion 6 mililitros de HNO3

concentrado.

Llevar todos los tubos al digestor; programar, tapar y digerir en
microondas marca ETHOS usando el método de digestion de
alimentos Raw Sugar.

Trasegar el liquido digerido a tubos graduados de 50.0 mL.

Lavar los tubos de digestion tres veces con aproximadamente con 5
mL de agua ultrapura.

Llevar todos los tubos graduados a volumen de 25.0 mL con agua

ultra pura.

Trasegar 4 mL aproximadamente de cada uno de los tubos graduados
a copas plasticas y colocar en el automuestreador del
espectrofotometro de absorcién atdmica con horno de grafito marca
Perkin EImer modelo AA800.

Programar el método en el equipo para el analisis de las muestras de
validacion: longitud de onda 283.3nm, slit 0.7, temperatura pirdlisis
850 °C, temperatura de atomizacion 1600 °C y modificador de matriz

fosfato de amonio dibasico al 1%.
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4.4.4 Tratamiento y procedimiento para la validacion de arsénico en azulcar.

Pesar 0.5 g de sacarosa calidad reactivo (Pureza 99.5%) en 24 tubos

de digestion.

Pesar 0.5 g de sacarosa calidad reactivo en 10 tubos de digestion que

seran los blancos.

Distribuir los tubos de digestion por niveles: Nivel 1 por 6 tubos, Nivel
2 por 3 tubos, Nivel 3 por 6 tubos, Nivel 4 por 3 tubos y Nivel 5 por 6
tubos de digestion.

Preparar las soluciones estandar de arsénico a partir de 1000 ppm de
As (Ver Anexo N°3).

Adicionar la soluciébn estandar de arsénico (2000 pg/L)
correspondiente acada nivel de la siguiente manera: 125.0 pL al Nivel
1, 250.0 pL al Nivel 2, 375.0 pL al Nivel 3, 500.0 pL al Nivel 4 y 750.0
pL al Nivel 5.

Agregar a todos los tubos de digestion 6 mL de HNOs concentrado.

Llevar todos los tubos al digestor; programar, tapar y digerir en
microondas marca ETHOS usando el método de digestion de
alimentos “Raw Sugar”.

Trasegar el liquido digerido a tubos graduados de 50.0 mL.

Lavar los tubos de digestidn tres veces con aproximadamente con 5.0
mL de agua ultrapura.

Llevar todos los tubos graduados a volumen de 25.0 mL con agua

ultra pura.

Trasegar 4 mL aproximadamente de cada uno de los tubos a copas

plasticas y colocar en el automuestreador del espectrofotémetro de



absorcion atémica con horno de grafito marca Perkin Elmer modelo
900T.

- Programar el método en el equipo para el andlisis de las muestras de
la validacion: longitud de onda 193.7 nm, slit 0.2, temperatura pirélisis
1200 °C, temperatura de atomizacion 2000 °C y modificador de matriz

nitrato de paladio 0.1%+nitrato de magnesio 0.06%.

4 5 Toma de muestra

En primer lugar, para seleccionar las muestras entre todos los
supermercados de San Salvador se optd por escoger solamente los
supermercados ubicados en distrito N°3 del municipio de San Salvador
(El distrito 3 del municipio de San Salvador estd compuesto por: Colonia
Escaldn, Colonia San Benito, Colonia Maquilishuat y Escalén Norte), en
donde se obtuvieron 30 unidades de 500 gramos de azUcar blanca,
siendo irrelevante el lote de empaque. Las 30 muestras fueron
distribuidas en 10 unidades de 500 gramos por cada una de las tres
marcas comerciales (AEC, AIC Y ACP), es decir, se obtuvieron 10
muestras por cada marca de azUcar blanca. Estas muestras se colocaron
en un contenedor de plastico para su almacenamiento y transporte hasta
su posterior tratamiento en el Laboratorio de Alimentos y Toxicologia del
Instituto Nacional de Salud. Las 30 muestras de azucar blanca comercial
se adquirieron en los supermercados ubicados en el distrito N°3 del

municipio de San Salvador. (Ver Tabla N°1 y Figura N°1)
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Tabla N°1. Distribucion de muestras recolectadas por supermercado.

N° Super mercado Ubicacion Cantidad de
muestras

= Super Selectos Beethoven Colonia Escalén 5

2 [E Walmart Escal6n Colonia Escalon 7

3 = Super Selectos San Benito Colonlg San 3

Benito

4 = Super Selectos El Paseo Colonia Escalon 3

5 = Super Selectos Masferrer Colonia Escalon 4

6 & Super Selectos Santa Emilia Colonia Escalén 5

7 B La Despensa de Don Juan Escalon Norte Escalon Norte 3
Total 30

Fuente: Elaboracion propia
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Figura N°1 Ubicacién de los supermercados del distrito N°3 del
municipio de San Salvador.



4.5.1 Tratamiento de la muestra

En el proceso de cuantificacion de plomo y arsénico en muestras de
azucar blanca, este se realiz6 por duplicado para cada una de las 30
muestras de azucar blanca, es decir por cada unidad de 500 gramos de
azlcar blanca se extrajeron 2 muestras obteniendo asi un total de 60

muestras para analizar plomo y 60 muestras para el analisis de arsénico.

4.5.1.1 Procedimiento para la cuantificacion de plomo en azucar. ()

- Pesar 0.5 gramos de muestra en dos tubos digestores por unidad
de azucar blanca para el analisis de plomo por medio de GF-ASS.

- Afadir 6.0 mL de HNOs concentrado, tapar y digerir en
microondas marca ETHOS usando el método de digestion de
alimentos “Raw Sugar”.

- Transferir el liquido digerido a un tubo graduado de 50.0 mL vy

lavar tres veces el tubo digestor con 5 mL de agua ultra pura.

- Llevar a volumen los tubos graduados a un aforo de 25.0 mL con

agua ultra pura.

- Llenar las copas porta muestras con 4 mL y colocarlas en el
automuestreador del espectrofotémetro de absorcion atdmica con

horno de grafito.

- Programar el equipo de absorcion atdmica marca Perkin Elmer
modelo AA800 para analisis de plomo en azucar con las

siguientes condiciones:

- Longitud de onda: 283.3 nm
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Estandares a utilizar: 4.0 ppb, 10.0 ppb, 20.0 ppb, 30.0 ppby 40.0
ppb de plomo

Slit: 0.7
Temperatura de pirolisis: 850 °C
Temperatura de atomizacion: 1600 °C

Modificador de matriz: Fosfato de Amonio dibéasico al 1%

4.5.1.2 Procedimiento para la cuantificacion de arsénico en azucar. (4

Pesar 0.5 gramos de muestra en dos tubos digestores por unidad
de azucar blanca para el analisis de arsénico por medio de GF-
ASS.

Anadir 6.0 mL de HNOs concentrado, tapar y digerir en
microondas marca ETHOS usando el método de digestién de
alimentos “Raw Sugar”.

Transferir el liquido digerido a un tubo graduado de 50.0 mL y

lavar tres veces el tubodigestor con 5 mL de agua ultra pura.

Llevar a volumen los tubos graduados a un aforo de 25.0 mL con

agua ultra pura.

Llenar las copas porta muestras con 4 mL y colocarlas en el
automuestreador del espectrofotometro de absorcién atbmica con

horno de grafito.

Programar el equipo de absorcién atdmica marca Perkin Elmer
modelo AAcle 900T para andlisis de arsénico en azucar con las

siguientes condiciones:

Longitud de onda: 193.7 nm
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- Estandares a utilizar: 5.0 ppb, 10.0 ppb, 15.0 ppb, 20.0 ppb y 30.0

ppb de arsénico.
- Slit: 0.2
- Temperatura de pirdlisis: 1200 °C
- Temperatura de atomizacion: 2000 °C

- Modificador de matriz: Nitrato de Paladio 0.1%, Nitrato de
Magnesio 0.06%.

4.6 Analisis de varianza (ANOVA)

El analisis de varianza de un factor (ANOVA) es de utilidad para
comprobar si hay diferencia significativa en la media de los resultados
obtenidos, en este caso nos referimos a las concentraciones promedio
de plomo y arsénico presentes en las muestras de azUcar blanca de las

marcas que se analizaron.

Hipdétesis nula: Las concentraciones promedio por metal analizado en
cada marca de azucar blanca no presentan diferencias significativas.
Hipétesis alternativa: Las concentraciones promedio por metal analizado

en cada marca de azUcar blanca si presentan diferencia significativa.

El criterio de aceptacion para determinar si existe diferencia significativa
a un 95% de confianza “P” (un valor “P” menor a 0.05 confirma la hipotesis

alternativa e invalidala hipétesis nula).
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CAPITULO V
RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS



5.0 RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS

5.1 Validacion del método para la determinacién de plomo y arsénico
utilizando la técnica analitica de espectrofotometria de absorcion

atomica con horno de grafito previo a la digestion por microondas.

Para la determinacion del plomo y arsénico en azucar blanca, primero se
procedi6 a validar los métodos para ambos metales por
espectrofotometria de absorcion atébmica con horno de grafito previo a
digestion por microondas, empleando el caso 2 (Método normalizado
modificado, basado en AOAC 997.15) de la guia de validacion de
métodos analiticos que propone OSA (Linealidad, precision, exactitud,
limite de cuantificacion y de deteccion e incertidumbre), por lo cual se
desarrollaron dos protocolos de validacion para cada uno de los metales
donde se observa el desarrollo y el cumplimiento de los parametros de

desempeiio (Ver Anexo N°4 y N°5).

A continuacion, se presentan los resultados obtenidos por el analista 1y
analista 2 del proceso de validacion para el desarrollo de los parametros
en la validacion del plomo (Pb) y arsénico (As).

Los resultados obtenidos en la validacion tanto para plomo y arsénico se
presentan en las Tablas N°2, N°3, N°4 y N°5.
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Tabla N°2. Resultados de las concentraciones para la validacion del
plomo en azucar. (Analista 1)
L de
Nivel Cl(ppm) | C2(ppm) | C3(ppm) | C4(ppm) | C5(ppm) | C6(ppm) | estdndar | C esperada
adicionado
N1 0.235 0.202 0.207 0.207 0.198 0.211 100.0 L | 0.2 mglkg
N2 0522 0.521 0.531 2500 L | 0.5mglkg
N3 1.059 1.047 1.046 1.059 1.027 1.099 5000yl | 1.0 mgkg
N4 1.599 1.564 1.541 7500l | 1.5 mgkg
N5 1.984 2.031 2.018 1.989 2.029 2027 | 1000.0pL | 2.0 mglkg

N= nivel; uL= microlitros; mg=miligramos; L= litros; C= concentracion

Fuente: Elaboracion propia

Tabla N°3. Resultados de las concentraciones para la validacion del
plomo en azucar. (Analista 2)
UL de
Nivel | C1(ppm) | C2(ppm) | C3(ppm) | C4(ppm) | C5(ppm) | C6 (ppm) | estandar | C esperada
adicionado
NL 0.204 0.201 0.202 0.194 0.196 0195 | 10004l | 0.2 mgkg
N2 0.522 0.521 0.531 250.0pL | 0.5mglkg
N3 1.107 1.125 1.118 1.108 1.14 1103 | 500.0pL | 1.0mghkg
N4 1,599 1,564 1.541 7500 | 15mglkg
N5 2.118 2.115 2175 2.154 2.15 219 | 1000.0pL | 2.0 mgkg

N= nivel; uL= microlitros; mg=miligramos; L= litros; C= cancentracion

Fuente: Elaboracion propia
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Tabla N°4. Resultados de las concentraciones para la validacion del
arsénico en azucar. (Analista 1)

L de
Nivel Cl(ppm) | C2(ppm) | C3(ppm) | C4(ppm) | C5(ppm) | C6(ppm) | estdndar | C esperada
adicionado
N1 0.445 0.472 0.498 0.367 0.325 0.478 125.0 L | 0.5mg/kg
N2 1.189 1.202 1.227 250.0 L | 1.0 mglkg
N3 1.773 1.701 1.776 1.69 1.684 1777 3750l | 1.5mglkg
N4 2175 2.101 2.186 5000l | 2.0 mg/kg
N5 3.163 3.178 3.079 3.974 3.386 3.325 750.0 iL | 3.0 mg/kg
N= nivel; L= microlitros; mg=miligramos; L= litros; C= concentracion

Fuente: Elaboracion propia

Tabla N°5. Resultados de las concentraciones para la validacion del
arsénico en azucar. (Analista 2)

uL de
Nivel Cl(ppm) | C2(ppm) | C3(ppm) | C4(ppm) | C5(ppm) | C6 (ppm) estdndar | C esperada
adicionado
N1 0.442 0.462 0.462 0.454 0.391 0.443 125.0 uL 0.5 mg/kg
N2 1.189 1.202 1.227 250.0 )L | 1.0 mg/kg
N3 1.75 1.748 1.632 1.664 1.559 1.592 375.0 L 1.5 mg/kg
N4 2.175 2.101 2.186 500.0 L | 2.0 mglkg
N5 3.397 3.417 3.298 3.327 3.45 3.465 750.0 )L | 3.0 mg/kg
N= nivel, uL= microlitros; mg=miligramos; L= litros; C= concentracién

Fuente: Elaboracion propia

Los resultados de cada parametro de desempefio de la validacion fueron
analizados estadisticamente mediante Microsoft Office Excel 2021, con
el fin de verificar su cumplimiento. Dicha verificacion se muestra en
detalle en el informe de validacion.

Los protocolos utilizados para la validacion de plomo y arsénico en
azucar blanca fueron proporcionados por el Laboratorio de Alimentos y

Toxicologia del Instituto Nacional de Salud, los cuales se desarrollaron
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empleando el caso 2 (Método normalizado modificado, basado en AOAC

997.15) de la guia de validacién de métodos analiticos que propone OSA.

5.2 Cuantificacion de las concentraciones de plomo y arsénico en
muestras de cafla (Saccharum officinarum L.) por el método de
espectrofotometria de absorcidon atomica con horno de grafito previo

a la digestion por microondas.

Después de haber realizado el tratamiento de fortificacion de plomo y
arsénico en sacarosa calidad reactivo para las respectivas validaciones
por medio del método de espectrofotometria absorcion atdémica con
horno de grafito previo a la digestion en microondas; se procedi6 a
analizar las muestras de azucar blanca por cada marca comercial a las
cuales se denominaron “AEC”, “AIC” y “ACP”. Las concentraciones

promedio se obtuvieron mediante el programa Microsoft Excel 2021.

Con el fin de interpretar adecuadamente los resultados obtenidos en cada
una de las marcas analizadas, se compararon las concentraciones
promedio de plomo contra el valor del primer punto de la curva de
validacion respectiva que fue igual a 0.2 ppm, de igual forma se
compararon las concentraciones promedio de arsénico contra el valor del

primer punto de la curva de validacion respectiva, que fue igual 0.5 ppm.

Las concentraciones promedio de plomo obtenidas en cada marca de
azucar no superan el 0.2 ppm de plomo, por tanto, ninguno de los valores
se considera cuantificable, del mismo modo, las concentraciones
promedio de arsénico obtenidas por marca de azucar no superaron el
nivel de concentracion del primer punto de la curva de validacion
respectiva, que es igual a 0.5 ppm de arsénico, por tanto, no son

cuantificables. Por consiguiente, los valores obtenidos para cada una de
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las marcas de azucar blanca no tendrian ninguna finalidad comparar
datos con valores negativos y que no superen sus respectivos niveles de

concentracion cuantificables.

Los resultados por metal analizado para cada una de las marcas se

presentan a continuacion:

Tabla N°6. Resultados obtenidos para cuantificar plomo en las muestras

marca “AEC”.
Lectura *Nivel de
ID de la muestra | Peso de la muestra (g) (opb) FD Creal(ppm) | Promedio (ppm) | concentracion
PP (>=0.2 ppm)
AEC1 0.503 -0.215 25 -0.0107 -0.0149 No cuanificable
AEC2 0.5021 -0.384 25 -0.0191
AEC3 0.5202 10614 25 00295 -0.0293 No cuantificable
AEC4 0.5058 -0.59 25 -0.0291
AECS 0.5097 0772 25 100379 -0.0337 No cuantificable
AEC6 0.5025 -0.593 25 -0.0295
AECT 05132 0378 25 00184 -0.02045 | No cuantificable
AEC8 0.5144 -0.463 25 -0.0225
AEC9 0.5098 -0.443 25 -0.0217 -0.00065 No cuanificable
AEC10 0.5089 -0.399 25 -0.0196
AEC11 0.5027 -0.355 25 -0.0177 0.0129 No cuanificable
AEC12 0.5033 -0.163 25 -0.0081
AEC13 0.5103 -0.385 25 -0.0189 -0.0183 No cuanificable
AEC14 0.505 -0.356 25 -0.0176
AECIS 05176 10505 25 00244 -0.0232 No cuantificable
AEC16 0.5037 -0.442 25 -0.0219
AEC17 0.5005 -0.479 25 -0.0239 -0.00121 No cuantificable
AEC18 0.5015 -0.005 25 -0.0002
AEC19 0.5025 068 25 00338 -0.0263 No cuantificable
AEC20 0.5102 -0.381 25 -0.0187
FD= Factor de Dilucion; Creal= Concentracion real de la muestra; *Primer punto de la curva de validacion

Fuente: Elaboracion propia



Célculo de ppm de plomo en peso de muestra

Cmx*FD
pesodemx 1000 mL

1 Litro

1Litro (—0.215)(25)
_ " —
1000 mL

0.503

Creal= —0.0107 ppm

La Tabla N°6 refleja que para la marca “AEC” las concentraciones
promedio de plomo para cada una de las de las 10 muestras no son

cuantificables.

TablaN°7 Resultados obtenidos para cuantificar plomo en las muestras

marca “AlC”.

Peso de la muestra *Nivel de
ID de la muestra © Lectura (ppb) FD Creal (ppm) |Promedio (ppm) |  concentracion
g (>=0.2 ppm)

AICL 05022 2636 25 0.13122262 0.120418811 | No cuantificable
AIC2 0.5013 2.198 25 0.109615

AIC3 0.5045 0.905 25 004484638 0.049373757 No cuantificable
AIC4 0.5037 1.086 25 0.05390113

AICS 0.5083 1.303 2 0.06408617 0.061065844 | No cuantificable
AIC6 0.5009 1.163 25 0.05804552

AICT 05046 2415 25 011964923 0.086729328 | No cuantificable
AIC8 0.5027 1.082 25 0.05380943

AIC9 0.5002 1.756 25 0.08776489 0,072989982 | No cuantificable
AIC10 0.5003 1.165 25 0.05821507

AIC11 0.5017 0.917 25 0.04569464 01244222 No cuantificable
AIC12 0.5048 4.102 25 0.20314976

AICI3 05068 3425 25 0.16895225 0.174555885 | No cuantificable
AlC14 0.5015 3.614 25 0.18015952

AICIS 05014 0991 25 0.04941165 0.055612828 | No cuantificable
AIC16 0.5011 1.239 25 0.06181401

AICI7 05031 2003 25 0.0995329 0.082136074 | No cuantificable
AIC18 0.5024 1.301 25 0.06473925

AIC19 0.5032 1.117 25 0.05549483 0,04909858 No cuanificable
AIC20 0.5029 0.859 25 0.04270233

FD= Factor de Dilucién; Creal= Concentracién real de la muestra; *Primer punto de la curva de validacién

Fuente: Elaboracion propia

Célculo de ppm de plomo en peso de muestra
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Cmx*FD _ 1Litro (2.636)(25) 1Litro
= *
peso de mx 1000 mL 0.5022 1000 mL

Creal= = 0.1312ppm

La Tabla N°7 refleja que para la marca “AlC” las concentraciones
promedio de plomo para cada una de las de las 10 muestras no son

cuantificables.

TablaN°8 Resultados obtenidos para cuantificar plomo en las muestras
marca “ACP”.

Peso de la muestra Lectura *Nivel de
ID de la muestra © (opb) FD Creal (ppm) | Promedio (ppm) concentracion
‘ PP (>=0.2 ppm)
ACP1 0.5034 0.814 25 0.04042511 0.0712254 No cuanificable
ACP2 0.506 2.065 25 0.10202569
ACPS 05051 0.225 2 001118068 0.040372082 No cuantificable
ACP4 0.5017 1.396 25 0.06956348
ACPS 05022 1.335 25 006645759 0.035560702 No cuantificable
ACP6 0.5146 0.096 25 0.00466382
ACP7 0.5002 2.348 25 0.11735306 0.103945046 No cuanificable
ACP8 0.5009 1.814 25 0.09053703
ACP9 0502 2.284 2 011372237 0.068616669 No cuantificable
ACP10 0.5104 0.48 25 0.02351097
ACP1L 05025 0562 25 0.0279602 0.042529026 No cuantificable
ACP12 0.5079 1.16 25 0.05709785
ACPIL3 0.5045 0.3 2 003617443 0.033951655 No cuantificable
ACP14 0.509 0.646 25 0.03172888
ACP15 05029 1.341 25 006666335 0.082045278 No cuantificable
ACP16 0.5014 1.954 25 0.0974272
ACP17 0.5006 -0.207 25 -0.01033759 0.001619868 No cuanificable
ACP18 0.5082 0.276 25 0.01357733
ACP19 05072 0111 2 000547121 -0.006664109 No cuantificable
ACP20 0.5091 -0.16 25 -0.007857
FD= Factor de Dilucién; Creal= Concentracion real de la muestra; *Primer punto de la curva de validacion

Fuente: Elaboracion propia
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Célculo de ppm de plomo en peso de muestra

Cmx*FD _ 1Litro (0.814)(25) 1 Litro
= ES
peso de mx 1000 mL 0.5034 1000 mL

Creal= = 0.0404 ppm

La Tabla N°8 refleja que para la marca “ACP” las concentraciones
promedio de plomo para cada una de las de las 10 muestras no son

cuantificables.

Tabla N°9. Resultados obtenidos para cuantificar arsénico en las
muestras marca “AEC”.

*Nivel de
ID de la muestra|Peso de la muestra (g)|Lectura (ppb) FD C (ppm) | Promedio (ppm) concentracion
(>=0.5 ppm)

AECL 0.503 2432 25 0.1209 -0.12065 No cuantificable
AEC2 0.5021 -2.419 25 -0.1204

AEC3 0.5202 -2.808 25 -0.1349 01353 No cuanificable
AEC4 0.5058 -2.744 25 -0.1356

AEC5 0.5097 -2.077 25 -0.1018 01027 No cuanificable
AEC6 0.5025 -2.08 25 -0.1035

AEC7 0.5132 -2.138 25 -0.1042 20,1099 No cuanificable
AEC8 0.5144 -2.377 25 -0.1155

AECI 0.5098 2869 25 -0.1407 -0.12235 No cuantificable
AEC10 0.5089 -2.118 25 -0.104

AEC11 0.5027 -0.411 25 -0.0204 0.0133 No cuanificable
AEC12 0.5033 0.946 25 0.047

AEC13 0.5103 1.215 25 0.0595 0.0577 No cuanificable
AEC14 0.505 1.13 25 0.0559

AEC15 0.5176 0.633 25 0.0306 0.0282 No cuanificable
AEC16 0.5037 0.517 25 0.0257

AEC17 0.5005 0.552 25 0.0276 0.0046 No cuanificable
AEC18 0.5015 -0.37 25 -0.0184

AEC19 0.5025 0.649 25 0.0323 0.02135 No cuanificable
AEC20 0.5102 0.213 25 0.0104

FD= Factor de Dilucién; Creal= Concentracion real de la muestra; *Primer punto de la curva de validacion

Fuente: Elaboracion propia
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Célculo de ppm de plomo en peso de muestra

Cmx*FD 1Litro (—2.432)(25) 1 Litro
Creal= * = = —0.1209 ppm

pesodemx 1000mL  0.503 1000 mL

La Tabla N°9 refleja que para la marca “AEC” las concentraciones
promedio de arsénico para cada una de las de las 10 muestras no son

cuantificables.

Tabla N°10 Resultados obtenidos para cuantificar arsénico en las
muestras marca “AlC”.

Peso de la muestra Lectura *Nivel de
ID de la muestra © (opb) FD Creal (ppm) | Promedio (ppm)| concentracion
g PP (>=0.5 ppm)
AIC1 0.5022 -0.782 25 -0.0389 0.0294 No cuanificable
AIC2 0.5013 -0.401 25 -0.0199
AIC3 0.5045 -0.407 25 -0.0202 -0.0183 No cuantificable
AlC4 0.5037 -0.33 25 -0.0164
AIC5 0.5083 -0.432 25 -0.0212 -0.0083 No cuantificable
AIC6 0.5009 -0.708 25 -0.0353
AIC7 0.5046 -0.48 25 -0.0238 -0.0244 No cuantificable
AIC8 0.5027 -0.503 25 -0.025
AICY 05002 017 25 0.0085 -0.0213 No cuantificable
AIC10 0.5003 -0.68 25 -0.034
AIC11 0.5017 -0.331 25 -0.0165 00223 No cuantificable
AIC12 0.5048 -0.585 25 -0.029
AIC13 0.5068 -0.465 25 -0.0229 -0.0068 No cuantificable
AIC14 0.5015 -0.613 25 -0.0306
AIC15 0.5014 0.358 25 0.0179 0.0203 No cuantificable
AIC16 0.5011 0.453 25 0.0226
AIC17 0.5031 0.386 25 0.0191 0.0102 No cuantificable
AIC18 0.5024 0.024 25 0.0012
AIC19 0.5032 0.385 25 0.0191 0.0382 No cuantificable
AIC20 0.5029 1.153 25 0.0573
FD= Factor de Dilucién; Creal= Concentracion real de la muestra; *Primer punto de la curva de validacion

Fuente: Elaboracion propia



Célculo de ppm de plomo en peso de muestra

Cmx*FD _ 1Litro (—=0.782)(25) 1Litro
= *
peso de mx 1000 mL 0.5022 1000 mL

Creal= = —0.0389 ppm

La Tabla N°10 refleja que para la marca “AlC” las concentraciones
promedio de arsénico para cada una de las de las 10 muestras no son

cuantificables

Tabla N°11 Resultados obtenidos para cuantificar arsénico en las
muestras marca “ACP”.
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Peso de la muestra Lectura *Nivel de
ID de la muestra © (opb) FD Creal (ppm) [Promedio (ppm)| concentracion
‘ PP (>=0.5 ppm)
ACPL 0.5034 0.259 25 0.0129 0.0045 No cuantificable
ACP2 0.506 -0.081 25 -0.004
ACP3 0.5031 -0.249 25 -0.0123 0.0062 No cuantificable
ACP4 0.5017 0.493 25 0.0246
ACPS 0.5022 0.04 25 0.002 0.00015 | No cuantificable
ACP6 0.5146 0.034 25 0.0017
ACP7 0.5002 -0.0247 25 -0.0012 0.0089 No cuantificable
ACP8 0.5009 0.38 25 0.019
ACP9 05021 057 25 -0.0263 -0.0207 No cuantificable
ACP10 0.5104 -0.267 25 -0.0131
ACP11 0.5025 -0.278 25 -0.0138 0.0109 No cuantificable
ACP12 0.5079 -0.162 25 -0.008
ACP13 0.5045 0.311 25 0.0154 20,0003 No cuantificable
ACP14 0.509 -0.326 25 -0.016
ACP15 0.5029 -0.787 25 -0.0391 -0.0235 No cuanificable
ACP16 0.5014 -0.158 25 -0.0079
ACP17 0.5006 -0.17 25 -0.0085 -0.0194 No cuanificable
ACP18 0.5082 -0.616 25 -0.0303
ACP19 0.5072 -0.868 25 -0.0428 -0.0236 No cuanificable
ACP20 0.5091 -0.089 25 -0.0044
FD= Factor de Dilucion; Creal= Concentracion real de la muestra; *Primer punto de la curva de validacion

Fuente: Elaboracion propia



Célculo de ppm de plomo en peso de muestra

Cmx*FD _ 1Litro (0.259)(25) 1Litro
= *
peso de mx 1000 mL 0.5034 1000 mL

Creal= = 0.0129 ppm

La Tabla N°11 refleja que para la marca “ACP” las concentraciones
promedio de arsénico para cada una de las de las 10 muestras no son

cuantificables.

5.3 Establecimiento de si hay diferencias significativas entre las
concentraciones de las tres marcas comerciales de azUcar blanca

utilizando el método estadistico ANOVA de un factor.

Con el propdsito de cuantificar las concentraciones de metales toxicos en
azucar comercial y al mismo tiempo determinar si hay o no diferencias
significativas entre las concentraciones promedio de las tres marcas
analizadas se aplicaria el método estadistico Analisis de Varianza
(ANOVA) de un factor utilizando Microsoft Office Excel 2021, para lo cual
se elabord una hip6tesis nula y una hipétesis alternativa las cuales dictan

de la siguiente manera:

- Hipotesis nula: Las concentraciones promedio por metal analizado
en cada marca de azucar blanca no presentan diferencias
significativas.

- Hipotesis alternativa: Las concentraciones promedio por metal
analizado en cada marca de azucar blanca si presentan diferencia

significativa.

Con los resultados obtenidos mediante el método de espectrofotometria
de absorcion atomica con horno de grafito, se determiné que las

concentraciones promedio por ambos metales analizados en cada una

79



de las tres marcas de azucar blanca no son cuantificables, por

consiguiente, la prueba estadistica ANOVA no fue posible realizarla ya

gue no tendria sentido analizar datos con valores negativos y/o valores

gue no se distribuyen a lo largo de la curva normal planteada. Por lo cual

se concluye gue las concentraciones promedio por metal analizado en

cada marca de azucar blanca no presentan diferencias significativas, por

tanto, se acepta la hipotesis nula y se rechaza la hipétesis alternativa.

5.4 Comparacion de

las concentraciones de plomo y arsénico

encontradas en las tres marcas comerciales de azlcar blanca y

verificacion del cumplimiento del Reglamento Técnico Salvadorefio
(67.06.01:13)

Resultados de los andlisis en muestras de azucar blanca por cada marca

comercial para la cuantificacion de arsénico.

Tabla N°12 Concentraciones promedios de arsénico por marca de
azucar.
Concentracion promedio (ppm) Lim max As (ppm)
MUESTRAS AEC AIC ACP (RTS 67.06.01:13)
MX1 -0.12065 -0.0294 0.0045 1
MX2 -0.01353 -0.0183 0.0062 1
MX3 -0.1027 -0.0283 0.00015 1
MX4 -0.1099 -0.0244 0.0089 1
MX5 -0.12235 -0.0213 -0.0207 1
MX6 0.0133 -0.0223 0.0109 1
MX7 0.0577 -0.0268 -0.0003 1
MX8 0.0282 0.0203 -0.0235 1
MX9 0.0046 0.0102 -0.0194 1
MX10 0.02135 0.0382 -0.0236 1

Fuente: Elaboracion propia
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En la Figura N°2 la concentracion promedio de arsénico por marca de
azucar blanca analizada esta representada por lineas contintas
indicando el valor de concentracion en el gréfico, mientras que la
concentracion maxima de arsénico permitida por el RTS 67.06.01:13 esta

representada por una linea horizontal continua.

Todos los valores promedios de concentracion de arsénico por cada
marca de azucar blanca estan por debajo del limite de concentracion
maxima establecido por el RTS 67.06.01:13. Demostrandose que no hay
contaminacion de arsénico en la azucar analizada, por tanto, cumplen

con la reglamentacion nacional.
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— \arca AEC Marca AIC == \arca ACP e |imite maximo de As

Figura N°2 Comparacion de las concentraciones promedio de arsénico
con respecto a el RTS 67.06.01:13 Fortificacion de
Alimentos. (25
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Resultados de los analisis a muestras de azucar blanca por cada marca

comercial para de cuantificacion de plomo.

Tabla N°13 Concentraciones promedios de plomo por marca de azucar.

Concentracion promedio (ppm) Lim max Pb (ppm)

MUESTRAS AEC AlIC ACP (RTS 67.06.01:13)
MX1 -0.0149| 0.12041881 0.0712254 0.5
MX2 -0.0293( 0.04937376| 0.04037208 0.5
MX3 -0.0337| 0.06106584| 0.0355607 0.5
MX4 -0.02045| 0.08672933( 0.10394505 0.5
MX5 -0.02065| 0.07298998| 0.06861667 0.5
MX6 -0.0129( 0.1244222| 0.04252903 0.5
MX7 -0.0183| 0.17455589| 0.03395166 0.5
MX8 -0.0232| 0.05561283| 0.08204528 0.5
MX9 -0.00121| 0.08213607| 0.00161987 0.5
MX10 -0.0263| 0.04909858| -0.00666411 0.5

Fuente: Elaboracion propia

En la Figura N°3 la concentracién promedio de plomo por marca de
azucar blanca analizada estan representadas por lineas contindas
indicando el valor de concentracion en el grafico, mientras que la
concentracion maxima de arsénico permitida por el RTS 67.06.01:13 esta

representada por una linea horizontal continua.

Todos los valores promedios de concentracion de plomo por cada marca
de azlcar blanca estan por debajo del limite de concentracion maxima
establecido por el RTS 67.06.01:13. Demostrandose que no hay
contaminacion de plomo en la azucar analizada, por tanto, cumplen con

la reglamentacion nacional.
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CAPITULO VI
CONCLUSIONES



6. CONCLUSIONES

1. La metodologia analitica para la determinacion de plomo y arsénico

mediante espectroscopia de absorcion con horno de grafito en
muestras de azlcar blanca, es confiable para su aplicacion ya que los
resultados de la validacion mostraron precision < 20%, incertidumbre <
30%, coeficiente de determinacion = 0.98 y pendientes dentro del

intervalo de confianza.

Las concentraciones de plomo y arsénico obtenidas, en las tres marcas
comerciales de azlcar blanca, se encontraron por debajo del limite
inferior de la curva de calibracién del método analitico; por lo tanto, no

fué posible el analisis estadistico ANOVA de un factor.

Las muestras de azucar blanca analizada, cumplen con los limites de
plomo y arsénico establecidos en el Reglamento Técnico Salvadorefio
67.06.01:13, es decir, las concentraciones promedio obtenidas fueron

menores a 0.5 ppm de plomo y al.0 ppm de arsénico

Esta investigacién es un estudio preliminar de la contaminacién por
metales toxicos, mediante la cual fué posible determinar que en la
cantidad de muestras de azUcar blanca analizadas no hay evidencia de
contaminacion por plomo o arsénico; sin embargo, existen otros
derivados de la cafia de azucar como el jugo, el dulce de panela, la
melaza, que también son productos de consumo humano y en los

cuales podria investigarse la presencia de dichos metales tdxicos.
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7.0 RECOMENDACIONES

1. A la Universidad de El Salvador u otras instituciones afines, llevar a cabo
mas estudios encaminados a determinar la contaminacion de metales

toxicos en otros derivados de la cafia de azUcar.

2. A las instituciones competentes, elaborar una normativa en donde se
contemplen limites maximos de plomo y arsénico en la planta de cafa de
azucar (Saccharum officinarum L.) y sus derivados: melazay jugo de cafia;

gue también son productos que la poblacion adquiere para su consumo.

3. A la Facultad de Quimica y Farmacia, ampliar contenidos relativos a la
validacion de metodologias analiticas fisicoquimicas de productos

alimenticios mediante absorcién atdémica.
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ANEXOS



ANEXO N°1

INFORME DE VALIDACION DEL METODO ANALITICO:
DETERMINACION DE PLOMO EN AZUCAR BLANCA POR
ESPECTROMETRIA DE ABSORCION ATOMICA CON HORNO DE
GRAFITO



Informe de Validacion del Método Analitico Determinacion de Plomo Bebidas No alcoholicas por
Espectroscopia de Absorcién Atémica

1. FECHA DE LA VALIDACION marzo/2022 - enero/2023

2. MATRIZ
Azucar blanca

3. ANALITO
Plomo

4. PARAMETROS DE VALIDACION
- Linealidad
- Intervalo Lineal (Lnealidad del Sistema)
- Intervalo de trabajo (Linealidad del Método)
- Recuperacion, Exactitud, Sesgo
- Repetibilidad como CV
- Precisién intermedia como CV (Diferentes analistas)
- Incertidumbre del resultado a reportar
- Limite de Deteccion del Método (LDM)
- Limite de Cuantificacion del Método (LCM)

5. EQUIPO DE TRABAJO

TECNICO

ANALISTA 1 Oscar Palacios

6. CONDICIONES AMBIENTALES
Temperatura ambiente: N/A
Temp. de calibracion N/A

7. ESTANDARES, REACTIVOS, SOLVENTES

°C
°C

Nombre Solucién Estandar de plomo
Clasificacién Estandar Analitico

Proveedor N/A

Fabricante Inorganic Ventures

Lote S2-P708977

Fecha de Vencimiento 28/08//2026

Concentracion declarada en el certificado 1000 mg/Litro
Incertidumbre expandida 5 mg/Litro
Distribucién asociada Normal

Factor de cobertura k 2.0000

Incert. estandar en la concentracién 2.50

Nombre Acido nitrico concentrado 70 %
Clasificacion Reactivo

Proveedor RGH

Fabricante JT Baker

Lote 193276

Fecha de Vencimiento N/A

Concentracion declarada en el certificado 69.70%

Pureza declarada en el certificado

N/A




Nombre

Argbn gaseoso

Clasificacion Reactivo
Proveedor Infrasal
Fabricante N/A

Lote 1L01/08102021
Fecha de Vencimiento 8/10/2026
Concentracion declarada en el certificado N/A

Pureza declarada en el certificado 99.999%

Nombre Agua destilada
Clasificacién Solvente
Proveedor N/A
Fabricante Lab. LAT
Lote NA

Fecha de Vencimiento NA

8. EQUIPOS, INSTRUMENTOS, CRISTALERIAY MATERIALES

Nombre

Espectrometro de Absorcion Atomica

Clasificacion

Instrumento

No. de inventario

0049-155-138-02-00001

Fecha de Recibido

N/A

Fecha de Puesto en uso

N/A

Nombre Digestor de microondas
Clasificacién Instrumento

No. de inventario N/A

Fecha de Recibido N/A

Fecha de Puesto en uso N/A

Nombre Micropiteta (50-1000) pL P12
Clasificacién Instrumento

Lote N/A

Modelo Picus 1000

Proveedor N/A

Fabricante Sartorius

No. de Serie 19031974

Fecha de Recibido N/A

Fecha de Puesto en uso N/A

Nombre Balanzo Analitica Sartorius
Clasificacién Instrumento

Lote N/A

Modelo CP2245

Proveedor N/A

Fabricante Sartorius

No. de Serie 22107921

No. de inventario 0049-155-010-06-00001
Fecha de Recibido N/A

Fecha de Puesto en uso N/A




Nombre Cabina de Bioseguridad
Clasificacion Instrumento

Marca Labconco

Modelo Protector Laboratory Hood
Proveedor Analitica

Fabricante Labconco

No. de Serie 090915333J

No. de inventario 0049-155-098-01-00005
Fecha de Recibido N/A

Fecha de Puesto en uso N/A

9. REALIZACION DE LA VALIDACION
Analito: Metal

9.1 UNIDADES DE MEDIDA

Volumen de solucién mL
Masa de analito mg
Masa de muestra g
Concentracion en Muestra mg/Kg
9.2 Cantidad de muestra a analizar: 0.5

9.3 Factor de dilucién Fd: 25.0

9.4. REQUISITOS DE CALIDAD A CUMPLIR
Los requisitos de calidad a cumplir para utilizar el método son los siguientes:

9.4.01 Linealidad
Intervalo lineal
Comportamiento lineal de la grafica de concentracion contra respuesta analitica.
Datos aleatorios en el grafico de residuales
El intervalo de confianza del intercepto debe incluir el cero. Evaluar con la prueba t-Student, Error = 0.05

Intervalo de trabajo
Coeficiente de determinacion mayor o igual a 0.98
Datos aleatorios en el grafico de residuales
El intervalo de confianza de la pendiente debe incluir el valor uno. Evaluar con la prueba t-Student, Error = 0.01
El limite superior estara dado por la concentracion medible y evaluada en el estudio de linealidad,
considerando la dilucién y cantidad de muestra especificada y la maxima absorbancia en la curva de
calibracion.
El limite inferior sera el Limite de Cuantificacion del Método

9.4.02 Recuperacion o exactitud expresada en tanto por uno:
Rango Requerido (OSA) : [ 0.800 ; 1.200 ] tanto por uno
Considerando el criterio de que la variacion esperada a niveles de ppm es del 25 % (Criterio de Horwitz)

9.4.03 Repetibilidad como CV SR _ _ 2(1-0,5109;,C)
Maximo Valor Permitido 20.00 (Criterio OSA) 7100 T CVR =2

9.4.04 Precision Intermedia como CV
Maximo Valor Permitido 20.00 (Criterio Horwitz)

Si calculamos CV reproducibilidad (CVR) para el nivel mas bajo de concentracion en la muestra
dado por la curva de calibracién (3.846 mg/Kg) tenemos: C= 3.846 mg/L
Ccv 13 %

9.4.05 Incertidumbre del Resultado a Reportar
Utilizando Horwitz

Multiplicando el CVR calculado, por el factor de cobertura k = 2 tenemos: 26 %




Este valor es una medida de la incertidumbre expandida relativa porcentual.
Maxima Incertidumbre expandida relativa porcentual aceptada :

30.00 %

9.4.06 Limite de Deteccion del Método (LDM) y Limite de Cuantificacién del Método (LCM)
LCM Requerido: menor o igual que
LDM Requerido: menor o igual que

9.5. RESULTADOS
9.5.01 LINEALIDAD
INTERVALO LINEAL

30.0000 mg/Kg
10.0000 mg/Kg

CURVA No. 1 (ANALISTA 1)
Est No. Conc. pg/L Absorb C. Muest mg/Kg [ (Xi-Xprom)? Yci (Yi-Yci)? Xi?
1 0.00 0.0000 -0.1440 300.4444 0.0004 0.0000 0.0000
2 4.00 0.0107 3.8460 177.7778 0.0111 0.0000 16.0000
3 10.0 0.0272 9.9990 53.7778 0.0272 0.0000 100.0000
4 20.0 0.0555 20.5530 7.1111 0.0540 0.0000 400.0000
5 30.0 0.0809 30.0250 160.4444 0.0808 0.0000 900.0000
6 40.0 0.1069 39.7210 513.7778 0.1076 0.0000 1600.0000
Promedio 17.3
Pendiente 0.00268
Intercepto 0.00039
Coef. Det 0.99965
0.1200 -
8
Qe 0.1000 -
©
_E
e 0.0800 -
o]
<
0.0600
0.0400 -
0.0200 -
0.0000 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0.00 10.00 20.00 30.00 40.00 50.00
Conc. Analito
COMPARACION DEL INTERCEPTO CON EL VALOR CERO
DETERMINACION DEL INTERVALO DE INTERCEPTO
e Yi — Yci)? > (Yi—Yci)?
SXX = Xi — X)? Sy /[ x = 2 Sy/x =
Z( ) 14 N_ 2 )% \ N_ 2
Sb =Sy /x Z(Xi)z tcalculado = At;séb)
[ N Sxx

Intervalo del intercepto = [b - (t tab)(Sb) ; b + (t tab)(Sb)]

S?y/x

Sxx

Sy/x

Sb

GL

t calculado
toos (4)

0.0000008

1213.3333

0.0008778
0.0005650
4
0.682671
2.776445

INTERVALO DEL INTERCEPTO

Lim Inferior
Lim Superior

-0.001182998
0.001954426




Observacion: t calculado no es mayor que t

Cumple

GRAFICO DE RESIDUALES

tabulado, por lo que el intervalo de intercepto contiene el valor cero.

Est. No. Yi Yci Residual % Dif
1 0.0000 0.00039 -0.00039
2 0.0107 0.01111 -0.00041 3.78
3 0.0272 0.02720 0.00000 0.01
4 0.0555 0.05402 0.00148 2.71
5 0.0809 0.08083 0.00007 0.08
6 0.1069 0.10765 -0.00075 0.70
Yi: Absorbancia leida
Yci Absorbancia estimada con la curva de calibracion
Residual = Yi- Yci
0.00200
0.00150 \ 4
— 0.00100
S
=) 0.00050
3
4 0.00000 *
-0.00050 ¥ *
*
-0.00100
0.0000 0.0200 0.0400 0.0600 0.0800 0.1000 0.1200
Absorbancia leida
NOTA: Se observa distribucidn aleatoria del residual con respecto a lalinea cero
CURVA No. 2 (ANALISTA 1)
Est No. Conc. pg/L Absorb C. Muest (Xi-Xprom)? Yci (Yi-Yci)? Xi?
1 0.00 0.0000 -0.2240 300.4444 0.0006 0.0000 0.0000
2 4.00 0.0118 4.1590 177.7778 0.0114 0.0000 16.0000
3 10.0 0.0269 9.7680 53.7778 0.0275 0.0000 100.0000
4 20.0 0.0554 20.3540 7.1111 0.0544 0.0000 400.0000
5 30.0 0.0822 30.3090 160.4444 0.0814 0.0000 900.0000
6 40.0 0.1073 39.6330 513.7778 0.1083 0.0000 1600.0000
Promedio 17.3
Pendiente 0.00269
Intercepto 0.00060
Coef. Det 0.99960
0.1200 -
©
T 0.1000 -
3
2 0.0800 -
@
2 0.0600 -
0.0400 -




0.0200 l/./
0.0000 |

0.00 10.00

20.00

30.00

Conc. Analito

40.00 50.00

COMPARACION DEL INTERCEPTO CON EL VALOR CERO

DETERMINACION DEL INTERVALO DEL INTERCEPTO

Sxx = > (Xi—X)?

_ > (xi)?
P =Sy PNswx

Intervalo del intercepto = [b - (t tab)(Sb) ; b + (t tab)(Sb)]

N-2

S2y/x

Sxx

Sm

Sy/x

Sb

GL

t calculado
t 0.05(4)

0.000001
1213.33333
0.000027
0.000938
0.000604

4

0.998666
2.776445

5 _ D(Yi— Yci)?
S?y / x N_ 2
Abs(b)
tcalculado =
Sb

INTERVALO DEL INTERCEPTO

Lim Inferior
Lim Superior

-0.001073179
0.002278894

Observacion: t calculado no es mayor que t tabulado, por lo que el intervalo de intercepto contiene el valor cero.

Cumple

GRAFICO DE RESIDUALES

Est. No. Yi Yci Residual % Dif
1 0.0000 0.00060 -0.00060
2 0.0118 0.01137 0.00043 3.70
3 0.0269 0.02752 -0.00062 2.29
4 0.0554 0.05445 0.00095 1.74
5 0.0822 0.08137 0.00083 1.02
6 0.1073 0.10829 -0.00099 0.92
Yi: Absorbancia leida
Yci Absorbancia estimada con la curva de calibracion
Residual = Yi-Yci
0.00150
0.00100 * Y
= 0.00050 &
3 0.00000
[%)]
& -0.00050 r
-0.00100 Py
-0.00150
-0.0010 0.0190 0.0390 0.0590 0.0790 0.0990 0.1190
Absorbancia leida
NOTA: Se observa distribucién aleatoria del residual con respecto a la linea cero
CURVA No. 3 (ANALISTA 1)
Est No. Conc. pg/L Absorb C. Muest (Xi-Xprom)? Yci (Yi-Yci)? Xi?
1 0.00 0.0000 -0.6180 300.4444 0.0016 0.0000 0.0000
2 4.00 0.0116 3.8090 177.7778 0.0121 0.0000 16.0000
3 10.0 0.0299 10.7940 53.7778 0.0278 0.0000 100.0000
4 20.0 0.0546 20.2210 7.1111 0.0540 0.0000 400.0000
5 30.0 0.0811 30.3360 160.4444 0.0802 0.0000 900.0000
6 40.0 0.1050 39.4580 513.7778 0.1064 0.0000 1600.0000




Promedio 17.3

Pendiente 0.00262
Intercepto 0.00162
Coef. Det 0.99876

0.1200 4

0.1000 -
0.0800 -

0.0600 4

Absorbancia

0.0400 -

0.0200 +

00000 T T T T 1
0.00 10.00 20.00 30.00 40.00 50.00

Conc. Analito

COMPARACION DEL INTERCEPTO CON EL VALOR CERO
DETERMINACION DEL INTERVALO DEL INTERCEPTO

Sxx = D (Xi — X)? S?%y/x = 2.(Yi— Yeiy? Sy/x = \ 2(Yi—Yci)?

N-—2 N—2

Xi)2 Abs(b)
Sb =Sy/x /2‘(7') tcalculado =
N Sxx Sb

Intervalo del intercepto = [b - (t tab)(Sb) ; b + (t tab)(Sb)]

S2y/x 0.000003 INTERVALO DEL INTERCEPTO
Sxx 1213.33333 Lim Inferior -0.001251555
Sy/x 0.001607 Lim Superior 0.004491555
Sb 0.001034

GL 4

t calculado 1.566343

to.os (4) 2.77644511

Observacion: t calculado no es mayor que t tabulado, por lo que el intervalo de intercepto contiene el valor cero.
Cumple

GRAFICO DE RESIDUALES

Est. No. Yi Yci Residual % Dif
1 0.0000 0.00162 -0.00162
2 0.0116 0.01210 -0.00050 4.22
3 0.0299 0.02782 0.00208 7.21
4 0.0546 0.05402 0.00058 1.07
5 0.0811 0.08022 0.00088 1.09
6 0.1050 0.10642 -0.00142 1.34
Yi: Absorbancia leida
Yci Absorbancia estimada con la curva de calibracion
Residual = Yi-Yci
0.00250
0.00200 =
0.00150
= 0.00100 *
_.g 0.00050 *
7]




a 0.00000
o -0.00050 .
-0.00100
-0.00150 *
-0.00200
-0.0010 0.0190 0.0390 0.0590 0.0790 0.0990 0.1190
Absorbancia leida
NOTA: Se observa distribucion aleatoria del residual con respecto a la linea cero
CURVA No. 4 (ANALISTA 1)
Est No. Conc. pg/L Absorb C. Muest (Xi-Xprom)? Yci (Yi-Yci)? Xi?
1 0.00 0.0000 -0.1740 300.4444 0.0005 0.0000 0.0000
2 4.00 0.0107 3.7070 177.7778 0.0115 0.0000 16.0000
3 10.0 0.0298 10.6350 53.7778 0.0280 0.0000 100.0000
4 20.0 0.0562 20.2110 7.1111 0.0556 0.0000 400.0000
5 30.0 0.0816 29.4240 160.4444 0.0832 0.0000 900.0000
6 40.0 0.1113 40.1970 513.7778 0.1108 0.0000 1600.0000
Promedio 17.3
Pendiente 0.00276
Intercepto 0.00048
Coef. Det 0.99923
0.1200 -
@ 0.1000 -
2 0.0800 |
©
2 0.0600 -
o
2 0.0400
< 0.0200 -
0.0000 ‘ ‘ ; ; ‘
0.00 10.00 20.00 30.00 40.00 50.00
Conc. Analito
COMPARACION DEL INTERCEPTO CON EL VALOR CERO
DETERMINACION DEL INTERVALO DEL INTERCEPTO
Lo Yi— Yci)? D (Yi—Yci)?
Sxx = 37(Xi — X)? sty xo 2= YeDt g
Xi) 2 Abs(b)
Sb =Sy/x 21(7') tcalculado =
N Sxx sSb

Intervalo del intercepto = [b - (t tab)(Sb) ; b + (t tab)(Sb)]

S?y/x

Sxx

Sy/x

Sb

GL

t calculado
toos (4)

Observacion:
Cumple

GRAFICO DE RESIDUALES

INTERVALO DEL INTERCEPTO
Lim Inferior -0.001901194
Lim Superior 0.002861194

0.000002
1213.33333
0.001332
0.000858

4

0.559675
2.776445

Est. No. Yi Yci Residual % Dif
1 0.0000 0.00048 -0.00048
2 0.0107 0.01151 -0.00081 7.27
3 0.0298 0.02805 0.00175 6.05
4 0.0562 0.05562 0.00058 1.04
5 0.0816 0.08319 -0.00159 1.93

t calculado no es mayor que t tabulado, por lo que el intervalo de intercepto contiene el valor cero.




6

[ 0.1113

[ 011076 | 000054 | 049 |

Yi:
Yci

Residual =

Absorbancia leida
Absorbancia estimada con la curva de calibracion

Yi- Yci

Residual

0.00250

0.00200
0.00150

0.00100

0.00050

0.00000
-0.00050

*

-0.00100

-0.00150 [

L

-0.00200
-0.0010

0.0190 0.0390 0.0590 0.0790 0.0990 0.1190

Absorbancia leida

NOTA: Se observa distribucidn aleatoria del residual con respecto a la linea cero

Maxima respuesta del equipo
Pendiente promedio
Intercepto promedio

9.5.01 LINEALIDAD
INTERVALO DE TRABAJO

0.1113
0.00266
0.00087

RESULTADOS DEL ANALISIS DEL BLANCO PREPARADO

Réplica Conc.
1 0.1310 Analista 1
2 0.0000 Analista 1
3 0.0100 Analista 1

PREPARACION Y RESULTADOS DE ANALISIS DE BLANCOS FORTIFICADOS
NIVEL 1 (ANALISTA 1)
SOLUCION FORTIFICANTE

Concentracion de solucién fortificante 1.00 ug/mL
Cantidad de fortificante adicionado 100 uL
Cant de Muesta Fortificada Resultante 25.00 mL (Aforado)
Cantidad de analito adicionada 0.1000 ug
Concentracion esperada 0.200 mg/Kg
Réplica Conc. Calc

1 0.235

2 0.202

3 0.207
NIVEL 2 (ANALISTA 1)
SOLUCION FORTIFICANTE
Concentracion de solucion fortificante 1.00 ug/mL
Cantidad de fortificante adicionado 250 uL
Cant de Muesta Fortificada Resultante 25.00 mL (Aforado)
Cantidad de analito adicionada 0.25 ug

Concentraciéon esperada

0.500 mg/Kg




Réplica Conc. Calc |
1 0.522
2 0.521
3 0.531

NIVEL 3 (ANALISTA 1)

SOLUCION FORTIFICANTE

Concentracion de solucion fortificante 1.00 ug/mL
Cantidad de fortificante adicionado 500 uL
Cant de Muesta Fortificada Resultante 25.00 mL (Aforado)
Cantidad de analito adicionada 0.50 ug
Concentracion esperada 1.000 mg/Kg
Réplica onc. Calc
1 1.059
2 1.047
3 1.046
NIVEL 4 (ANALISTA 1)
SOLUCION FORTIFICANTE
Concentracion de solucion fortificante 1.00 ug/mL
Cantidad de fortificante adicionado 750 uL
Cant de Muesta Fortificada Resultante 25.00 mL (Aforado)
Cantidad de analito adicionada 0.75 ug
Concentracion esperada 1.500 mg/Kg
Réplica onc. Calc
1 1.599
2 1.564
3 1.541
NIVEL 5 (ANALISTA 1)
SOLUCION FORTIFICANTE
Concentracion de solucion fortificante 1.00 ug/mL
Cantidad de fortificante adicionado 1000 uL
Cant de Muesta Fortificada Resultante 25.00 mL
Cantidad de analito adicionada 1.00 ug (Aforado)
Concentracion esperada 2.000 mg/Kg
Réplica onc. Calc
1 1.984
2 2.031
3 2.018
CALCULOS RELATIVOS AL INTERVALO DE TRABAJO
Xi: Nivel esperado Yi: Nivel calculado Residual = Xi - Yci
Yci=mXi+b m: pendiente b: Intercepto
i Xi Yci (Xi-Yci) (Xi-Yci)? Xi? (Xi-Xprom)? % Dif Xi, Yci
1 0.00000 0.13100 -0.1310000 0.0171610 0.0000000 0.7825024
2 0.00000 0.00000 0.0000000 0.0000000 0.0000000 0.7825024
3 0.00000 0.01000 -0.0100000 0.0001000 0.0000000 0.7825024
1 0.20000 0.23500 -0.0350000 0.0012250 0.0400000 0.4686658 -16.09



2 0.20000 0.20220 -0.0022000 0.0000048 0.0400000 0.4686658 -1.09
3 0.20000 0.20660 -0.0066000 0.0000436 0.0400000 0.4686658 -3.25
4 0.50000 0.52200 -0.0220000 0.0004840 0.2500000 0.1479108 -4.31
5 0.50000 0.52100 -0.0210000 0.0004410 0.2500000 0.1479108 -4.11
6 0.50000 0.53050 -0.0305000 0.0009302 0.2500000 0.1479108 -5.92
7 1.00000 1.05900 -0.0590000 0.0034810 1.0000000 0.0133191 -5.73
8 1.00000 1.04700 -0.0470000 0.0022090 1.0000000 0.0133191 -4.59
9 1.00000 1.04600 -0.0460000 0.0021160 1.0000000 0.0133191 -4.50
10 1.50000 1.59900 -0.0990000 0.0098010 2.2500000 0.3787274 -6.39
11 1.50000 1.56350 -0.0635000 0.0040322 2.2500000 0.3787274 -4.15
12 1.50000 1.54050 -0.0405000 0.0016403 2.2500000 0.3787274 -2.66
13 2.00000 1.98350 0.0165000 0.0002722 4.0000000 1.2441358 0.83
14 2.00000 2.03100 -0.0310000 0.0009610 4.0000000 1.2441358 -1.54
15 2.00000 2.01750 -0.0175000 0.0003063 4.0000000 1.2441358 -0.87
Promedio 0.8846
2.50000 ~
o
S 2.00000 -
3
‘_3 1.50000 -
' 1.00000 -
f 0.50000 -
>
0.00000 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0.00000 0.50000 1.00000 1.50000 2.00000 2.50000
Xi: Nivel esperado
Pendiente 1.000
Intercepto 0.027
Coefi. Corr. 0.999 Cumple
GRAFICO DE RESIDUALES
Residual = Xi-Yci
0.04000
0.02000
0.00000 t—‘ ‘ ‘
— -0.02000 1 i *
2 -0.04000 * . . ¢
.>L< -0.06000 * *
» -0.08000
s -0.10000 *
% -0.12000 Py
2 -0.14000
0.00000 0.50000 1.00000 1.50000 2.00000 2.50000
- Xi: Nivel esperado
Sxx = Y (Xi - X)?
NOTA: Se observa distribucidn aleatoria del residual con respecto a lalinea cero
COMPARACION DE LA PENDIENTE CON EL VALOR UNO.
DETERMINACION DEL INTERVALO DE LA PENDIENTE
S > (Yi— Yci)? Abs(m —1)
Sy /X 2 - tcalculado = ——
Sm= SxX Sy/X— N-2 Sm

Intervalo de la pendiente = [m - (t tab)(Sm) ; m + (t tab)(Sm)]

S?yix

0.0021

INTERVALO DE LA PENDIENTE



Sxx 6.7583 Lim Inferior 0.946
Sm 0.0178 Lim Superior 1.054
GL 13

t0.01 (13) 3.012

t calculado 0.000

Observacion: t calculado es menor o igual que t tabulado, por lo que el intervalo de la pendiente contiene el valor uno.

Cumple

INTERVALO DE TRABAJO EN MUESTRAS CONSIDERANDO CANTIDAD DE MUESTRA Y DILUCION ANTES

ESPECIFICADAS

Limite inferior = LCM 0.1096

Limite superior para Absorbancia maxima (0.1113) =

9.5.2 RECUPERACION, EXACTITUD, SESGO

mg/Kg

2.0562 mg/Kg

RESULTADOS DEL ANALISIS DEL BLANCO NO FORTIFICADO

Réplica C: mg/Kg
1 0.0066
2 0.0000
3 0.0005

Promedio 0.0024

Analista 1
Analista 1
Analista 1

FORTIFICACION DE LA MUESTRA CONTROL. SE FORTIFICARAN BLANCOS NO FORTIFICADOS

SOLUCION FORTIFICANTE

Preparar una solucién de Analito con concentracion 1.00 ug/mL
NIVEL 1 (ANALISTA 1, ANALISTA 2)
SOLUCION FORTIFICANTE
Concentracion de solucion fortificante 1.00 ug/mL
Cantidad de fortificante adicionado 100 uL
Cant de Muesta Fortificada Resultante 25.00 mL (Aforo)
Cantidad de analito adicionada 0.10 ug
Concentracion esperada 0.200 mg/Kg
RESULTADOS DEL ANALISIS (ANALISTA 2)
Réplica C esp. mg/Kg [ C calc: mg/Kg Recup Exactitud Sesgo
1 0.202 0.204 1.01 100.6 0.57
2 0.202 0.201 1.00 100 -0.47
3 0.202 0.202 1.00 99.6 -0.42
Promedio 0.202 1.00 100 -0.11
Desviacion Estandar 0.0059 0.59 0.59
Desviacion Estandar de la Media 0.0034 0.34 0.34
Repetibilidad como CV 0.34
Incert. estandar de la recuperacion: 0.0034 mg/Kg
GL 2
Nivel de Confianza 95 %
t tabulado 4.30265273
Recuperacion calculada 1.00 tanto por uno
Intervalo de Confianza de la Recuperacion: [ 0.98 a 1.01]
Conclusién Se Cumple el requisito de Recuperacion
RESULTADOS DEL ANALISIS (ANALISTA 1)
Réplica C esp. mg/Kg | C calc: mg/Kg Recup Exactitud Sesgo
1 0.202 0.204 1.01 101 0.57
2 0.202 0.202 1.00 100 -0.07
3 0.202 0.207 1.02 102 2.10
Promedio 0.204 1.01 101 0.86
Desviacion Estandar 0.0112 1.12 1.12
Desviacion Estandar de la Media 0.00645 0.645 0.645
Repetibilidad como CV 0.639
Incert. estandar de la recuperacion: 0.00645 mg/Kg

GL 2
Nivel de Confianza 95

%



t tabulado 4.30265273
Recuperacion calculada 1.01 tanto por uno
Intervalo de Confianza de la Recuperacion: [ 0.98 a
Conclusion Se Cumple el requisito de Recuperacion
NIVEL 3 (ANALISTA 1, ANALISTA 2)
SOLUCION FORTIFICANTE
Concentracion de solucion fortificante 1.00 ug/mL
Cantidad de fortificante adicionado 500 uL
Cant de Muesta Fortificada Resultante 25.00 mL
Cantidad de analito adicionada 0.50 ug
Concentracion adicionada 1.000 mg/Kg
RESULTADOS DEL ANALISIS (ANALISTA 2)
Réplica C esp. mg/Kg [ C calc: mg/Kg Recup Exactitud Sesgo
1 1.002 1.107 1.104 110.4 10.4
2 1.002 1.125 1.122 112.2 12.2
3 1.002 1.118 1.115 111.5 11.5
4 1.002 1.108 1.105 110.5 10.5
5 1.002 1.140 1.137 113.7 13.7
6 1.002 1.103 1.100 110.0 10.0
Promedio 1.117 1.114 111.4 11.4
Desviacion Estandar 0.0139 1.39 1.39
Desviacion Estandar de la Media 0.0057 0.57 0.57
Repetibilidad como CV 0.51
Incert. estandar de la recuperacion: 0.00568 mg/Kg
GL 5
Nivel de Confianza 95 %
t tabulado 2.570581836
Recuperacion calculada 1.11 tanto por uno
Intervalo de Confianza de la Recuperacion: [ 1.10 a
Conclusién Se Cumple el requisito de Recuperacion
RESULTADOS DEL ANALISIS (ANALISTA 1)
Réplica C esp. mg/Kg C: mg/Kg Recup Exactitud Sesgo
1 1.002 1.059 1.057 105.7 5.65
2 1.002 1.047 1.045 104.5 4.45
3 1.002 1.046 1.044 104.4 4.35
4 1.002 1.059 1.056 105.6 5.60
5 1.002 1.027 1.025 102.5 2.46
6 1.002 1.099 1.096 109.6 9.6
Promedio 1.053 1.054 105.4 5.36
Desviacion Estandar 0.0240 2.40 2.40
Desviacion Estandar de la Media 0.0098 0.98 0.98
Repetibilidad como CV 0.93
Incert. estandar de la recuperacion: 0.0098 mg/Kg
GL 5
Nivel de Confianza 95 %
t tabulado 2.570581836
Recuperacion calculada 1.05 tanto por uno
Intervalo de Confianza de la Recuperacion: [ 1.03 a
Conclusién Se Cumple el requisito de Recuperacion
NIVEL 5 (ANALISTA 1, ANALISTA 2)
SOLUCION FORTIFICANTE
Concentracion de solucion fortificante 1.00 ug/mL
Cantidad de fortificante adicionado 1000 uL
Cant de Muesta Fortificada Resultante 25.00 mL
Cantidad de analito adicionada 1.00 ug
Concentracion adicionada 2.000 mg/Kg
RESULTADOS DEL ANALISIS (ANALISTA 2)
Réplica C esp. mg/Kg | C calc: mg/Kg Recup Exactitud Sesgo
1 2.00 2.118 1.058 105.8 5.78
2 2.00 2.115 1.056 105.6 5.63
3 2.00 2.175 1.086 108.6 8.6
Promedio 2.136 1.067 106.7 6.7

1.04 ]

1.13]

1.08]



1.11]

1.03]

Desviacion Estandar 0.0169 1.69 1.69
Desviacion Estandar de la Media 0.0097 0.97 0.97
Repetibilidad como CV 0.91
Incert. estdndar de la recuperacion: 0.0097 mg/Kg
GL 2
Nivel de Confianza 95 %
t tabulado 4.30265273
Recuperacion calculada 1.07 tanto por uno
Intervalo de Confianza de la Recuperacion: [ 1.02 a
Conclusién Se Cumple el requisito de Recuperacion
RESULTADOS DEL ANALISIS (ANALISTA 1)
Réplica C esp. mg/Kg [ C calc: mg/Kg Recup Exactitud Sesgo

1 2.00 1.984 0.991 99.1 -0.94

2 2.00 2.031 1.014 101.4 1.43

3 2.00 2.018 1.008 100.8 0.76
Promedio 2.011 1.000 100.4 0.41
Desviacion Estandar 0.01222 1.222 1.222
Desviacion Estadndar de la Media 0.00706 0.706 0.706
Repetibilidad como CV 0.706
Incert. estdndar de la recuperacion: 0.00706 mg/Kg
GL 2
Nivel de Confianza 95 %
t tabulado 4.30265273
Recuperacion calculada 1.00 tanto por uno
Intervalo de Confianza de la Recuperacion: [ 0.97 a
Conclusién Se Cumple el requisito de Recuperacion
CORRELACION DE LA RECUPERACION Y NIVEL MEDIDO

Rec = k Nivel?” Ln(Re c.) = Ln(k) + p Ln(Nivel)

TABLA RESUMEN

i Nivel Rec. Calc. Ln(Rec. Calc.) Ln(Nivel) Rec. Pred.

1 0.2021 0.9989 -0.0011 -1.5988 1.0127

2 0.2041 1.0086 0.0086 -1.5891 1.0129

3 1.1168 1.1142 0.1082 0.1105 1.0471

4 1.0526 1.0536 0.0522 0.0513 1.0459

5 2.1360 1.0667 0.0646 0.7589 1.0605

6 2.0107 1.0000 0.0000 0.6985 1.0592
Ln(k) 0.043868951 k 1.04484542
p 0.019563196
Coef. Corr 0.477239892 1.1500 R = 1044800156

2 =1 ’
R 0.227757914 1.1000 R;= 02278
Recup.1.0500
1.0000 / .
0.9500 T T T T T 1
0.00 0.50 1.00 1.50 2.00 2.50
Nivel
9.5.3 REPETIBILIDAD Y PRECISION INTERMEDIA
REPETIBILIDAD
NIVEL 1:
Concentraciones obtenidas en blanco fortificado: mg/Kg
Réplica Analista 2 Analista 1 Promedio

1 0.204 0.235

2 0.201 0.202

3 0.202 0.207

4 0.194 0.207

5 0.196 0.198

6 0.195 0.211
Promedio 0.199 0.210 0.204
Varianza 0.000016 0.00 0.000094
Repetibilidad 0.82 2.55




[Observacion [ Cumple | Cumple | |
Desv.Est.de la Media 0.01 mg/Kg
Precision: 100*Sx/Prom 4.75 % Observacion: Cumple
Incertidumbre en la precision: 0.0475
NIVEL 3:
Concentraciones obtenidas en blanco fortificado: mg/Kg
Réplica Analista 2 Analista 1 Promedio
1 1.107 1.059
2 1.125 1.047
3 1.118 1.046
4 1.109 1.059
5 1.140 1.027
6 1.103 1.099
Promedio 1.117 1.056 1.087
Varianza 0.000192 0.000577 0.000385
Repetibilidad 0.51 0.93
Observacion Cumple Cumple
Desv.Est.de la Media 0.02 mg/Kg
Precision: 100*Sx/Prom 1.81 % Observacion: Cumple
Incertidumbre en la precision: 0.0181
NIVEL 5:
Concentraciones obtenidas en blanco fortificado: mg/Kg
Réplica Analista 2 Analista 1 Promedio
1 2.118 1.984
2 2.112 2.031
3 2.175 2.018
4 2.154 1.989
5 2.150 2.029
6 2.190 2.027
Promedio 2.150 2.013 2.081
Varianza 0.000949 0.000447 0.000698
Repetibilidad 0.585 0.429
Observacion Cumple Cumple
Desv.Est.de la Media 0.03 mg/Kg
Precision: 100*Sx/Prom 1.27 % Observacion: Cumple
Incertidumbre en la precision: 0.0127
CORRELACION DE CV Y NIVEL DE ANALITO
CV =k NivelP Ln(CV) = Ln(k) + p Ln(Nivel)
TABLA RESUMEN
i Nivel CV calc Ln(CV) Ln(Nivel) CV predicho
1 0.2042 4.75 1.5582 -1.5885 4.74
2 1.0865 1.81 0.5909 0.0830 1.83
3 2.0812 1.27 0.2388 0.7329 1.26
Ln(k) 0.64906139 k 1.913743726
p -0.570411782
Coef. Corr -0.999898939
R? 0.9997979
5.00
4.00 - y=1.9137x%%7
' 2 _
L 3.00 | R*=0.9998
X " 200 -
1.00 -
0.00




NOTA: No aplica hacer la comparacion, ya que la mayoria de los niveles calculados en la muestra fortificada

estan por debajo del Limite de Cuantificacion estimado

Réplica Analista 2 Analista 1 Sumatoria
1 1.107 1.059
2 1.125 1.047
3 1.118 1.046
4 1.109 1.059
5 1.140 1.027
6 1.103 1.099
Prom 1.117 1.056
Varianza 0.000192 0.000577
Suma Gi 6.7015 6.3365 13.0380
(Suma Gi)? 44.9101 40.1512 85.0613
Xij?
Réplica Analista 2 Analista 1
1 1.22545 1.12148

0.00 0.50 1.00 1.50 2.00 2.50
Nivel
PRECISION INTERMEDIA COMO CV
ANALISIS DE VARIANZA DE LOS RESULTADOS
oV ./CMd + CMe 100
X
CMd: Varianza dentro de grupos
CMe Varianza entre grupos
Promedio de todos los datos
Réplica Analista 2 Analista 1 Sumatoria

1 0.204 0.235

2 0.201 0.202

3 0.202 0.207

4 0.194 0.207

5 0.196 0.198

6 0.195 0.211
Prom 0.199 0.210
Varianza 0.000016 0.000172
Suma Gi 1.192 1.259 2.451
(Suma Gi)? 1.420 1.586 3.005
Xij2

Réplica Analista 2 Analista 1

1 0.04141 0.05523

2 0.04056 0.04088

3 0.04060 0.04268

4 0.03771 0.04293

5 0.03842 0.03901

6 0.03803 0.04439
a= 2 b=
Suma Xij = 2.45 (Suma Xij)? = 6.00642064
Suma Xij? = 0.5 Sctotal = 0.00
SCe = 0.000380813 SCd = 0.00
GLe 1 GLd 10
CMe 0.00 cMd 0.00
o= 0.050 F calculado 4.046
F Tab = F(a, GLe, GLd) = F(0,05, 1 ,
PRECISION INTERMEDIA: CV = 10.67 Cumple

10

)

4.965



2 1.26563 1.09621

3 1.24992 1.09412

4 1.22877 1.12042

5 1.29960 1.05473

6 1.21661 1.20780
a= 2 b= 6
Suma Xij = 13.04 (Suma Xij)? = 169.989444
Suma Xij2 = 14.2 Sctotal = 0.01
SCe = 0.011102083 SCd = 0.00
GLe 1 GLd 10
CMe 0.01 CMd 0.00
o= 0.050 F calculado 28.848
F Tab = F(a, GLe, GLd) = F(0,05, 1 , 10 )=
PRECISION INTERMEDIA: Cv= 9.86 Cumple

Réplica Analista 1 Analista 2 Sumatoria

1 2.118 1.984

2 2112 2.031
Varianza 0.000949 0.000447
Suma Gi 12.8985 12.0755 24.9740
(Suma Gi)? 166.3713 145.8177 312.1890
Xij2

Réplica Analista 1 Analista 2

1 4.48592 3.93427

2 4.45843 4.12496

3 4.73063 4.07031

4 4.63972 3.95413

5 4.62250 4.11481

6 4.79610 4.10670
a= 2 b= 6
Suma Xij = 24.97 (Suma Xij)? = 623.700676
Suma Xij2 = 52.0385 Sctotal = 0.063427
SCe = 0.056444083 SCd = 0.006983
GLe 1 GLd 10
CMe 0.056444 CMd 0.0006983
o= 0.050 F calculado 80.830 Cvd =
F Tab = F(a, GLe, GLd) = F(0,05, 1 , 10 )=
PRECISION INTERMEDIA: CV = 11.49 Cumple

NOTA: La diferencia detectada por el ANAVA es significativa, pero es pequefia porque la maxima
diferencia detectada entre los promedios es de 8% y no supera el 15% establecido
y la precisién de los resultados analiticos es muy buena (CVd no mayor del 10%), lo que permite
detectar pequefias diferencias entre analistas. Por lo tanto, la diferencia detectada
no incide significaticamente en la confiabilidad de los resultados.

9.5.4 ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE

DEFINICION DEL MENSURANDO

C

_ (Ccal )(P)(Frep )

Ccal

Frep:
Rec:

Abs

(Re ©)

Ccal = (Abs —b)

m

Concentracion del analito en muestra dada en unidades de mg/Kg
Concentracion del analito dada por la curva de calibracion

Pureza del estandar analitico en tanto por uno

Factor de repetibilidad de todo el proceso analitico

Recuperacion del analito expresada en tanto por uno

Intercepto de la curva de calibracion

Pendiente de la curva de calibracion

Absorbancia

4.965

1.3 %
4.965



Rep m:
Rep b :
Cal:
Temp :
Aju :

Repetibilidad de la pendiente
Repetibilidad del intercepto b

Calibracion
Temperatura

Ajuste de la Curva de Calibracion

FUENTES DE INCERTIDUMBRE

Abs

v

CUANTIFICACION DE LOS COMPONENTES DE LA INCERTIDUMBRE

Cantidad de muestra analizada:

Factor de dilucion Fd:

Estimacion de la Incertidumbre en Ccal
Estimacion de la Incert. Est. por repetibilidad de la pendiente m y repetibilidad del intercepto b

Replica Pendiente Intercepto
1 0.00268 0.00039
2 0.00269 0.00060
3 0.00262 0.00162
4 0.00276 0.00048
Promedio 0.00269 0.00077
Desv. Est. 0.00003 0.00029
(&Y 1.04313 37.052

0.5

25.00

Incertidumbre estandar de la pendiente por repetibilidad =
Incertidumbre estandar del intercepto por repetibilidad =

Estimacion de la Incertidumbre Estandar de Xp por repetibilidad de my b

I

oo R b YD \/ Sb , Sm
PRepm.b=""=/(5 )+,
Est. Xio Yi SXp Rep Incert. Exp
No. Xpi Rel. %
1 0.0000 0.0000 -0.10649 Infinito
2 4.0000 0.0107 0.11321 5.66
3 10.0000 0.0272 0.14782 2.96
4 20.0000 0.0555 0.23759 2.38
5 30.0000 0.0809 0.32870 2.19
6 40.0000 0.1069 0.42543 2.13

0.00003
0.00029



Estimacion de la Incertidumbre Estandar de Xp por Ajuste Imperfecto de la Curva de Calibracion (SXp Aju)

(Tomado de Eurachem-Citac Guide 2000)

1\2
> Xiz - (Z:Q) _ 1213333

D (Yi- Yci)?
_ 1 Xp — Xi)?
SXp Aju = n-2 g, 1, Ce=X)T
m n - (Z Xi)?
¥ Xiz - e
n
Xp: Valor de la concentracion de analito dado por la curva de calibracion.
SXp: Incertidumbre Estandar del parametro Xp estimado por la curva de calibracion
Yi: Valores de Absorbancia del Analito, encontrados experimentalmente
Yic: Valores de Absorbancias del Analito, calculados por la curva de calibracion
n: Cantidad de pares ordenados
m: Pendiente de la Curva de Calibracién
Xi: Promedio de concentraciéon de analito
Est No. Xi Yi Yci (Yi-Yci)? Xi?
1 0.0000 0.00 0.00 0.00 0.0
2 4.0000 0.01 0.01 0.00 16.0
3 10.0000 0.03 0.03 0.00 100.0
4 20.0000 0.06 0.05 0.00 400.0
5 30.0000 0.08 0.08 0.00 900.0
6 40.0000 0.11 0.11 0.00 1600.0
SUMA 104.0000 0.00 3016.0
PROMEDIO 17.3333
D> (Yi- Yci)?
n—2 0.089333
m
1
1+ __ = 1.166666667
n
Incertidumbres Estandar por Ajuste Imperfecto, estimadas para cada Xi
Est. Xio SXp Aju Incert. Exp
No. Xpi Rel. %
1 0.0000 0.355 Infinito
2 4.0000 0.343 171
3 10.0000 0.329 6.6
4 20.0000 0.324 3.2
5 30.0000 0.341 2.3
6 40.0000 0.377 1.9
Incertidumbres Estandar en la calibraciéon = S cal
S Xp cal = \/82Xp Rep m,b+S?Xp Aju
Est. No. Xp SXp Rep SXp Aju S Xp Cal '"‘;eerlt' ;Xp
1 0.0000 -0.10649 0.355 0.371 Infinito
2 4.0000 0.11321 0.343 0.361 18.0
3 10.0000 0.14782 0.329 0.361 7.2
4 20.0000 0.23759 0.324 0.401 4.0
5 30.0000 0.32870 0.341 0.473 3.2
6 40.0000 0.42543 0.377 0.568 2.8

Incertidumbre Estandar de la Recuperacién

CORRELACION DE LA INCERTIDUMBRE ESTANDAR (S) Y LA RECUPERACION (Recup)




S=Kk Recup®

Ln(S) = Ln(k) + p Ln(Re cup)

TABLA RESUMEN
i Recup. S Ln(S) Ln(Recup) S predicha
1 0.9989 0.0034 -5.6899 -0.0011 0.0058
2 1.0086 0.0064 -5.0437 0.0086 0.0060
3 1.1142 0.0057 -5.1716 0.1082 0.0082
4 1.0536 0.0098 -4.6269 0.0522 0.0069
5 1.0667 0.0097 -4.6307 0.0646 0.0072
6 1.0000 0.0071 -4.9537 0.0000 0.0059
Ln(k) -5.138373109 k: 0.005867227
p 3.069879743
Coef. Corr 0.34106016
R? 0.1163220
0.0400 y = 0.0059x3-0699
2 _
0.0300 R?=0.1163
S 0.0200
0.0100
" N * o *
0.0000 - ‘ ‘ ‘ ‘
0.9500 1.0000 1.0500 1.1000 1.1500
Recuperacion
Recuperacion estimada: 1.0169
Incertidumbre Estandar de la Recuperacion 0.0062

Incertidumbre Estandar de la Repetibilidad de toto el proceso analitico

Factor de Repetibilidad =

1

Incertidumbre estandar de la repetibilidad =

Nivel del analito medido

0.2500 mg/Kg

Incertidumbre de la Pureza del Estandar Analitico
(Considerando Pureza relativa a la concentracion)

Pureza 1.000
Incertidumbre relativa:

0.005

0.04220

9.5.5 LIMITE DE DETECCION DEL METODO Y LIMITE DE CUANTIFICACION DEL METODO

2 0.155
3 0.160
4 0.160
5 0.151
6 0.164
7 0.157
8 0.154
9 0.155
10 0.147
11 0.149
12 0.148
DESV. EST 0.0110
LDM 0.0329
LCM 0.1096

mg/kg
mg/kg Cumple
mg/kg Cumple




CALCULO DE LA INCERTIDUMBRE EN RESULTADO DE MUESTRA DE RUTINA
LECTURA DE LA MUESTRA

Cantidad de muestra analizada 0.500¢g
Factor de dilucion 0.02500 mL
LECTURA DADA POR EL EQUIPO
Conc. dada por el Equipo 5.0000 pg/L
Absorbancia estimada 0.0142
S Xp Ajuste 0.3397 S Xp Rep 0.118538
S 0.3598 mg/Kg S Xp Cal 0.3598
C 0.25 mg/Kg
Factor de dilucién adicional 1.0 mL
¢ Desea corregir el sesgo mediante la recuperacion, Si/No? Si
Cuadro Resumen
Descripcion X: Medida S S/IX S expand Sexp/X % CV LCM
Ccal 5.00 0.3598 0.0720 0.7196 14.39 0.10963
P 1.00 0.0050 0.0050 0.0100 1.00
F Rep 1.00 0.0422 0.0422 0.0844 8.44
Rec 1.0169 0.0062 0.0061 0.0124 1.21 0
C 0.2458 0.0206 0.0838 0.0412 16.76 4.22 0.2500
LCM 0.1096 mg/Kg LDM 0.0329 mg/Kg
Reportar: (10.246 £ 0.041 ) mg/Kg Decimales 3
La incertidumbre reportada es de tipo expandida con un factor de cobertura de k=2 y un nivel
de confianza aproximado del 95%
Notas: Cumple el requisito de Incertidumbre Incert Max 30 %
Cumple el requisito de precision CV maximo: 20 %
Cumple el requisito de Absorbancia del analito Abs. Max. 0.1113
Cumple el requisito de Exactitud 0.800 a 1.200
Comparacion de incertidumbres
Fuente X: Medida S Contribucion
Ccal 5.00 0.3598 71.96
P 1.00 0.0050 5.00
F Rep 1.0 0.0422 42.20
Rec 1.0 0.0062 6.07
C 0.2 0.0206 83.80
GRAFICO. COMPARACION DE INCERTIDUMBRES
90.00
80.00
70.00
5 60.00
g 50.00
Q
E 40.00
&
IS} 30.00
20.00
10.00
0.00
Ccal P F Rep Rec C




Ccal P F Rep Rec C
CUADRO RESUMEN
PARAMETRO LIMITE RESULTADO
EVALUADC ESTABLECIDO OBTENIDO OBSERVACION
Linealidad
Intervalo Lineal
Residuales Aleatorios. Aleatorios. Cumple
Intervalo del intercepto Debe contener el valor cero Contiene el valor cero Cumple
Intervalo de Trabajo
Coeficiente de determinacion >=0.98 0.9992 Cumple
Residuales Aleatorios. Aleatorios. Cumple
Intervalo de la pendiente Debe contener el valor uno Contiene el valor uno Cumple
Limite inferior del Intervalo LCM 0.1096 mg/L
Limite Superior del Intervalo Concentracion a Maxima Abs 2.0562 mg/L
Recuperacién, Exactitud (tanto por uno)
Nivel 1 Analista 1 08a1.2 1.0 1.0 Cumple
Nivel 1 Analista 2 08a1.2 1.0 1.0 Cumple
Nivel 2 Analista 1 08a1.2 1.1 1.1 Cumple
Nivel 2 Analista 2 0.8a1.2 1.0 1.1 Cumple
Nivel 3 Analista 1 08a1.2 1.0 1.1 Cumple
Nivel 3 Analista 2 0.8a1.2 1.0 1.0 Cumple
Precision intermedia como CV
Nivel 1 <=20 % 10.67 Cumple
Nivel 2 <=20% 9.86 Cumple
Nivel 3 <=20 % 11.49 Cumple
Repetibillidad como CV
Analista 1 Nivel 1 <=20% 0.82 Cumple
Nivel 2 <=20 % 0.51 Cumple
Nivel 3 <=20% 0.59 Cumple
Analista 2 Nivel 1 <=20 % 2.55 Cumple
Nivel 2 <=20% 0.93 Cumple
Nivel 3 <=20% 0.43 Cumple
Incertidumbre del resultado a reportar <=30 % Todos los valores >=LCM Cumple
tienen Incert. <= 30%
Lim. de Deteccién del Método (LDM) <= 10 mg/L 0.0329 mg/L Cumple
Lim. de Cuantific. del Método (LCM) <= 30 mg/L 0.1096 mg/L Cumple

OBSERVACION

Se cumplen los requisitos de calidad requeridos, por lo que el método puede ser utilizado para los propoésitos

establecidos



ANEXO N°2

INFORME DE VALIDACION DE METODO ANALITICO:
DETERMINACION DE ARSENICO EN AZUCAR BLANCA POR
ESPECTROSCOPIA DE ABSORCION ATOMICA CON HORNO DE
GRAFITO



Informe de Validacion del Método Analitico Determinacion de Arsénico Bebidas No alcoholicas por
Espectroscopia de Absorcion Atémica

1. FECHA DE LA VALIDACION marzo/2022 - enero/2023

2. MATRIZ
Azucar blanca

3. ANALITO
Arsénico

4. PARAMETROS DE VALIDACION
- Linealidad
- Intervalo Lineal (Linealidad del Sistema)
- Intervalo de trabajo (Linealidad del Método)
- Recuperacion, Exactitud, Sesgo
- Repetibilidad como CV
- Precisién intermedia como CV (Diferentes analistas)
- Incertidumbre del resultado a reportar
- Limite de Deteccion del Método (LDM)
- Limite de Cuantificacion del Método (LCM)

5. EQUIPO DE TRABAJO

TECNICO

ANALISTA Oscar Palacios

6. CONDICIONES AMBIENTALES
Temperatura ambiente: N/A
Temp. de calibracion N/A

7. ESTANDARES, REACTIVOS, SOLVENTES

°C
°C

Nombre Solucién Estandar de arsenico
Clasificacién Estandar Analitico

Proveedor N/A

Fabricante Inorganic Ventures

Lote S2-P708977

Fecha de Vencimiento 28/08//2026

Concentracion declarada en el certificado 1000 mg/Litro
Incertidumbre expandida 5 mg/Litro
Distribucién asociada Normal

Factor de cobertura k 2.0000

Incert. estandar en la concentracién 2.50

Nombre Acido nitrico concentrado 70 %
Clasificacion Reactivo

Proveedor RGH

Fabricante JT Baker

Lote 193276

Fecha de Vencimiento N/A

Concentracion declarada en el certificado 69.70%

Pureza declarada en el certificado

N/A




Nombre

Argbn gaseoso

Clasificacion Reactivo
Proveedor Infrasal
Fabricante N/A

Lote 1L01/08102021
Fecha de Vencimiento 8/10/2026
Concentracion declarada en el certificado N/A

Pureza declarada en el certificado 99.999%

Nombre Agua destilada
Clasificacién Solvente
Proveedor N/A
Fabricante Lab. LAT
Lote NA

Fecha de Vencimiento NA

8. EQUIPOS, INSTRUMENTOS, CRISTALERIAY MATERIALES

Nombre Espectrometro de Absorcion Atomica
Clasificacién Instrumento

No. de inventario S/l

Fecha de Recibido N/A

Fecha de Puesto en uso N/A

Nombre Digestor de microondas
Clasificacién Instrumento

No. de inventario N/A

Fecha de Recibido N/A

Fecha de Puesto en uso N/A

Nombre Micropiteta (50-1000) pL P12
Clasificacién Instrumento

Lote N/A

Modelo Picus 1000

Proveedor N/A

Fabricante Sartorius

No. de Serie 19031974

Fecha de Recibido N/A

Fecha de Puesto en uso N/A

Nombre Balanzo Analitica Sartorius
Clasificacién Instrumento

Lote N/A

Modelo CP2245

Proveedor N/A

Fabricante Sartorius

No. de Serie 22107921

No. de inventario 0049-155-010-06-00001
Fecha de Recibido N/A

Fecha de Puesto en uso N/A




Nombre Cabina de Bioseguridad
Clasificacion Instrumento

Marca Labconco

Modelo Protector Laboratory Hood
Proveedor Analitica

Fabricante Labconco

No. de Serie 090915333J

No. de inventario 0049-155-098-01-00005
Fecha de Recibido N/A

Fecha de Puesto en uso N/A

9. REALIZACION DE LA VALIDACION
Analito: Metal

9.1 UNIDADES DE MEDIDA

Volumen de solucién mL
Masa de analito mg
Masa de muestra g
Concentracion en Muestra mg/Kg
9.2 Cantidad de muestra a analizar: 0.5

9.3 Factor de dilucién Fd: 50.0

9.4. REQUISITOS DE CALIDAD A CUMPLIR
Los requisitos de calidad a cumplir para utilizar el método son los siguientes:

9.4.01 Linealidad
Intervalo lineal
Comportamiento lineal de la grafica de concentracion contra respuesta analitica.
Datos aleatorios en el grafico de residuales
El intervalo de confianza del intercepto debe incluir el cero. Evaluar con la prueba t-Student, Error = 0.05

Intervalo de trabajo
Coeficiente de determinacion mayor o igual a 0.980
Datos aleatorios en el grafico de residuales
El intervalo de confianza de la pendiente debe incluir el valor uno. Evaluar con la prueba t-Student, Error = 0.01
El limite superior estara dado por la concentracion medible y evaluada en el estudio de linealidad,
considerando la dilucién y cantidad de muestra especificada y la maxima absorbancia en la curva de
calibracion.
El limite inferior sera el Limite de Cuantificacion del Método

9.4.02 Recuperacion o exactitud expresada en tanto por uno:
Rango Requerido (OSA) : [ 0.800 ; 1.200 ] tanto por uno
Considerando el criterio de que la variacion esperada a niveles de ppm es del 25 % (Criterio de Horwitz)

9.4.03 Repetibilidad como CV SR _ _ 2(1-0,5109;,C)
Maximo Valor Permitido 20.00 (Criterio OSA) 7100 T CVR =2

9.4.04 Precision Intermedia como CV
Maximo Valor Permitido 20.00 (Criterio Horwitz)

Si calculamos CV reproducibilidad (CVR) para el nivel mas bajo de concentracion en la muestra
dado por la curva de calibracién (5.419 mg/Kg) tenemos: C= 5.419 mg/L
Ccv 12 %

9.4.05 Incertidumbre del Resultado a Reportar
Utilizando Horwitz

Multiplicando el CVR calculado, por el factor de cobertura k = 2 tenemos: 25 %




Este valor es una medida de la incertidumbre expandida relativa porcentual.
Maxima Incertidumbre expandida relativa porcentual aceptada :

30.00 %

9.4.06 Limite de Deteccion del Método (LDM) y Limite de Cuantificacién del Método (LCM)
LCM Requerido: menor o igual que
LDM Requerido: menor o igual que

9.5. RESULTADOS
9.5.01 LINEALIDAD
INTERVALO LINEAL

30.0000 mg/Kg
10.0000 mg/Kg

CURVA No. 1 (ANALISTA 1)
Est No. Conc. pg/L Absorb C. Muest mg/Kg [ (Xi-Xprom)? Yci (Yi-Yci)? Xi?
1 0.00 0.0000 -0.3470 177.7778 0.0007 0.0000 0.0000
2 5.00 0.0115 5.4190 69.4444 0.0107 0.0000 25.0000
3 10.0 0.0199 9.6310 11.1111 0.0206 0.0000 100.0000
4 15.0 0.0305 14.9460 2.7778 0.0306 0.0000 225.0000
5 20.0 0.0422 20.8130 44.4444 0.0406 0.0000 400.0000
6 30.0 0.0596 29.5380 277.7778 0.0605 0.0000 900.0000
Promedio 13.3
Pendiente 0.00199
Intercepto 0.00069
Coef. Det 0.99776
0.0700 -
©
S 0.0600 -
8
o]
= 0.0500 -
[%2]
o]
< 0.0400 -
0.0300 -
0.0200 -
0.0100 -
0.0000 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ; ‘
0.00 5.00 10.00 15.00 20.00 25.00 30.00 35.00
Conc. Analito
COMPARACION DEL INTERCEPTO CON EL VALOR CERO
DETERMINACION DEL INTERVALO DE INTERCEPTO
. = Yi — Yci)? z (Yi—Yci)?
SXX = Xi — X)? Sy /[ x = 2 Sy/x =
Z( ) 14 N_ 2 )% \ N_ 2
i) 2
Sb = Sy/x Z:(A tcalculado = At;séb)
\[ N Sxx

Intervalo del intercepto = [b - (t tab)(Sb) ; b + (t tab)(Sb)]

S?y/x

Sxx

Sy/x

Sb

GL

t calculado
toos (4)

0.0000013

583.3333

0.0011412
0.0007836
4
0.884253
2.776445

INTERVALO DEL INTERCEPTO
Lim Inferior
Lim Superior

-0.001482628
0.002868342




Observacion: t calculado no es mayor que t tabulado, por lo que el intervalo de intercepto contiene el valor cero.
Cumple

GRAFICO DE RESIDUALES

Est. No. Yi Yci Residual % Dif
1 0.0000 0.00069 -0.00069
2 0.0115 0.01066 0.00084 7.54
3 0.0199 0.02064 -0.00074 3.63
4 0.0305 0.03061 -0.00011 0.35
5 0.0422 0.04058 0.00162 3.92
6 0.0596 0.06052 -0.00092 1.53
Yi: Absorbancia leida
Yci Absorbancia estimada con la curva de calibracion
Residual = Yi-Yci
0.00200
0.00150 *
- 0.00100 .
S 0.00050
S
@ 0.00000 S
o -0.00050
* *
-0.00100 *
-0.00150
0.0000 0.0100 0.0200 0.0300 0.0400 0.0500 0.0600 0.0700
Absorbancia leida

NOTA: Se observa distribucidn aleatoria del residual con respecto a lalinea cero

CURVA No. 2 (ANALISTA 1)

Est No. Conc. pg/L Absorb C. Muest (Xi-Xprom)? Yci (Yi-Yci)? Xi?
1 0.00 0.0000 0.6100 177.7778 -0.0012 0.0000 0.0000
2 5.00 0.0092 5.4140 69.4444 0.0084 0.0000 25.0000
3 10.0 0.0141 7.9730 11.1111 0.0180 0.0000 100.0000
4 15.0 0.0277 15.0740 27778 0.0276 0.0000 225.0000
5 20.0 0.0392 21.0790 44.4444 0.0371 0.0000 400.0000
6 30.0 0.0560 29.8510 277.7778 0.0563 0.0000 900.0000
Promedio 13.3
Pendiente 0.00192
Intercepto -0.00117
Coef. Det 0.99008
0.0600 -
©
o 0.0500 -
3
o 0.0400 -
[e]
5 0.0300 -
2 .
0.0200 -
[




0.0100 l/
0.0000 |

30.00 35.00

0.00 5.00 10.00 15.00 20.00 25.00
Conc. Analito
COMPARACION DEL INTERCEPTO CON EL VALOR CERO
DETERMINACION DEL INTERVALO DEL INTERCEPTO
. p i — i Yi—Yci)?
Sxx = » (Xi—X)32 2 _ 2 (Yi— Yci)? Sv/x — D (Yi —Yci)?
> S%y /I x N_%\b(b) y \ N_2
-\ 2 S
Sb =Sy/x Z:(A tcalculado =
\[ N Sxx Sb

Intervalo del intercepto = [b - (t tab)(Sb) ; b + (t tab)(Sb)]

S2y/x 0.000005 INTERVALO DEL INTERCEPTO
Sxx 583.33333 Lim Inferior -0.00558199
Sm 0.000096 Lim Superior 0.003244847
Sy/x 0.002315

Sb 0.001590

GL 4

t calculado 0.735139

t0.05(4) 2.776445

Observacion: t calculado no es mayor que t tabulado, por lo que el intervalo de intercepto contiene el valor cero.
Cumple

GRAFICO DE RESIDUALES

Est. No. Yi Yci Residual % Dif
1 0.0000 -0.00117 0.00117
2 0.0092 0.00841 0.00079 9.01
3 0.0141 0.01798 -0.00388 24.21
4 0.0277 0.02756 0.00014 0.51
5 0.0392 0.03713 0.00207 5.41
6 0.0560 0.05629 -0.00029 0.51
Yi: Absorbancia leida
Yci Absorbancia estimada con la curva de calibracion
Residual = Yi-Yci
0.00300
0.00200 *
0.00100|* &
T 0.00000 ‘ - r
3 -0.00100
3 -0.00200
@ -0.00300
-0.00400 *
-0.00500
-0.0010 0.0090 0.0190 0.0290 0.0390 0.0490 0.0590
Absorbancia leida
NOTA: Se observa distribucién aleatoria del residual con respecto a la linea cero
CURVA No. 3 (ANALISTA 1)
Est No. Conc. pg/L Absorb C. Muest (Xi-Xprom)? Yci (Yi-Yci)? Xi?
1 0.00 0.0000 -0.0710 177.7778 0.0001 0.0000 0.0000
2 5.00 0.0084 4.7000 69.4444 0.0089 0.0000 25.0000
3 10.0 0.0168 9.4710 11.1111 0.0177 0.0000 100.0000
4 15.0 0.0264 14.9240 2.7778 0.0265 0.0000 225.0000
5 20.0 0.0391 22.1370 44.4444 0.0353 0.0000 400.0000
6 30.0 0.0509 28.8400 277.7778 0.0529 0.0000 900.0000




Promedio 13.3

Pendiente 0.00176
Intercepto 0.00013
Coef. Det 0.98932

0.0600 +

0.0500 -
0.0400 -

0.0300 4

Absorbancia

0.0200 -

0.0100 +

00000 T T T T T T 1
0.00 5.00 10.00 15.00 20.00 25.00 30.00 35.00

Conc. Analito

COMPARACION DEL INTERCEPTO CON EL VALOR CERO
DETERMINACION DEL INTERVALO DEL INTERCEPTO

Sxx = D (Xi — X)? S?%y/x = 2.(Yi— Yeiy? Sy/x = \ 2(Yi—Yci)?

N-—2 N—2

Xi)2 Abs(b)
Sb =Sy/x /2‘(7') tcalculado =
N Sxx Sb

Intervalo del intercepto = [b - (t tab)(Sb) ; b + (t tab)(Sb)]

S2y/x 0.000005 INTERVALO DEL INTERCEPTO
Sxx 583.33333 Lim Inferior -0.004084756
Sy/x 0.002209 Lim Superior 0.004336185
Sb 0.001516

GL 4

t calculado 0.082898

to.os (4) 2.77644511

Observacion: t calculado no es mayor que t tabulado, por lo que el intervalo de intercepto contiene el valor cero.
Cumple

GRAFICO DE RESIDUALES

Est. No. Yi Yci Residual % Dif
1 0.0000 0.00013 -0.00013
2 0.0084 0.00893 -0.00053 6.10
3 0.0168 0.01773 -0.00093 5.39
4 0.0264 0.02653 -0.00013 0.51
5 0.0391 0.03534 0.00376 10.11
6 0.0509 0.05294 -0.00204 3.93
Yi: Absorbancia leida
Yci Absorbancia estimada con la curva de calibracion
Residual = Yi-Yci
0.00500
0.00400 *
0.00300
§ 0.00200
% 0.00100




es

o.ooooo{
-0.00100

*

-0.00200

&
hd

-0.00300
-0.0010

0.0090

0.0190

0.0290

Absorbancia leida

0.0390

0.0490

0.0590

NOTA: Se observa distribucién aleatoria del residual con respecto a la linea cero

CURVA No.

4 (ANALISTA 1)

Est No.

Conc. pg/L

Absorb

C. Muest

(Xi-Xprom)?

Yci

(Yi-Yci)?

Xi?

0.00

0.0000

0.0410

177.7778

-0.0001

0.0000

0.0000

5.00

0.0093

5.0150

69.4444

0.0093

0.0000

25.0000

10.0

0.0188

10.0970

11.1111

0.0186

0.0000

100.0000

15.0

0.0272

14.5900

2.7778

0.0280

0.0000

225.0000

Ol B WD —

20.0

0.0378

20.2610

74 4447

0.0373

0.0000

400.0000

6

30.0

0.0560

29.9960

277.7778

0.0560

0.0000

900.0000

Promedio
Pendiente
Intercepto
Coef. Det

13.3
0.00187
-0.00008
0.99958

0.0600
0.0500
0.0400
0.0300
0.0200
0.0100
0.0000

Absorbancia

0.00

5.00

10.00

15.00

20.00

25.00 30.00

Conc. Analito

35.00

COMPARACION DEL INTERCEPTO CON EL VALOR CERO
DETERMINACION DEL INTERVALO DEL INTERCEPTO

Sxx = D (Xi—X)?

N Sxx

Intervalo del intercepto = [b - (t tab)(Sb) ; b + (t tab)(Sb)]

INTERVALO DEL INTERCEPTO
-0.000961255
0.000809826

S?y/x

Sxx

Sy/x

Sb

GL

t calculado
toos (4)

0.000000
583.33333
0.000465
0.000319
4
0.237388
2.776445

S?y/ x =

t calculado =

D> (Yi — Yci)?
N—2

Abs(b)
Sb

Lim Inferior
Lim Superior

(Yi— Yci)?

Sy/x=\Z

N -2

Observacion: t calculado no es mayor que t tabulado, por lo que el intervalo de intercepto contiene el valor cero.

Cumple

GRAFICO DE RESIDUALES

Est. No. Yi Yci Residual % Dif
1 0.0000 -0.00008 0.00008
2 0.0093 0.00927 0.00003 0.31
3 0.0188 0.01862 0.00018 0.97
4 0.0272 0.02797 -0.00077 2.78
5 0.0378 0.03731 0.00049 1.30




6 [ 0.0560 [ 0.05601 [
Yi: Absorbancia leida
Yci Absorbancia estimada con la curva de calibracion

Residual = Yi-Yci

-0.00001 | 001 |

0.00500

0.00400

0.00300

0.00200

0.00100

Residual

0.00000 /-4 : *

*

-0.00100

-0.00200 4

-0.00300
-0.0010 0.0090 0.0190 0.0290 0.0390 0.0490

Absorbancia leida

0.0590

NOTA: Se observa distribucidn aleatoria del residual con respecto a la linea cero
Maxima respuesta del equipo 0.0596

Pendiente promedio 0.00189
Intercepto promedio -0.00012

9.5.01 LINEALIDAD
INTERVALO DE TRABAJO

RESULTADOS DEL ANALISIS DEL BLANCO PREPARADO

Réplica Conc.
1 0.0000 Analista 1
2 0.0000 Analista 1
3 0.0000 Analista 1

PREPARACION Y RESULTADOS DE ANALISIS DE BLANCOS FORTIFICADOS
NIVEL 1 (ANALISTA 1)

SOLUCION FORTIFICANTE

Concentracion de solucién fortificante 2.00 ug/mL
Cantidad de fortificante adicionado 125 uL

Cant de Muesta Fortificada Resultante 50.00 mL (Aforado)
Cantidad de analito adicionada 0.2500 ug
Concentracion esperada 0.500 mg/Kg
Réplica Conc. Calc

1 0.445

2 0.472

3 0.498
NIVEL 2 (ANALISTA 1)
SOLUCION FORTIFICANTE
Concentracion de solucion fortificante 2.00 ug/mL
Cantidad de fortificante adicionado 250 uL
Cant de Muesta Fortificada Resultante 50.00 mL (Aforado)
Cantidad de analito adicionada 0.50 ug

Concentracion esperada 1.000 mg/Kg




Réplica Conc. Calc |
1 1.189
2 1.202
3 1.227

NIVEL 3 (ANALISTA 1)
SOLUCION FORTIFICANTE

Concentracion de solucion fortificante 2.00 ug/mL
Cantidad de fortificante adicionado 375 uL
Cant de Muesta Fortificada Resultante 50.00 mL (Aforado)
Cantidad de analito adicionada 0.75 ug
Concentracion esperada 1.500 mg/Kg
Réplica onc. Calc
1 1.773
2 1.704
3 1.776
NIVEL 4 (ANALISTA 1)
SOLUCION FORTIFICANTE
Concentracion de solucion fortificante 2.00 ug/mL
Cantidad de fortificante adicionado 500 uL
Cant de Muesta Fortificada Resultante 50.00 mL (Aforado)
Cantidad de analito adicionada 1.00 ug
Concentracion esperada 2.000 mg/Kg
Réplica onc. Calc
1 2.175
2 2.101
3 2.186
NIVEL 5 (ANALISTA 1)
SOLUCION FORTIFICANTE
Concentracion de solucion fortificante 2.00 ug/mL
Cantidad de fortificante adicionado 750 uL
Cant de Muesta Fortificada Resultante 50.00 mL (Aforado)
Cantidad de analito adicionada 1.50 ug
Concentracion esperada 3.000 mg/Kg
Réplica onc. Calc
1 3.163
2 3.178
3 3.079
CALCULOS RELATIVOS AL INTERVALO DE TRABAJO
Xi: Nivel esperado Yi: Nivel calculado Residual = Xi - Yci
Yci=mXi+b m: pendiente b: Intercepto
i Xi Yci (Xi-Yci) (Xi-Yci)? Xi? (Xi-Xprom)? % Dif Xi, Yc
1 0.00000 0.00000 0.0000000 0.0000000 0.0000000 1.9419429
2 0.00000 0.00000 0.0000000 0.0000000 0.0000000 1.9419429
3 0.00000 0.00000 0.0000000 0.0000000 0.0000000 1.9419429
1 0.50000 0.44460 0.0554000 0.0030692 0.2500000 0.7984068 11.73



2 0.50000 0.47170 0.0283000 0.0008009 0.2500000 0.7984068 5.82
3 0.50000 0.49800 0.0020000 0.0000040 0.2500000 0.7984068 0.40
4 1.00000 1.18900 -0.1890000 0.0357210 1.0000000 0.1548707 -17.27
5 1.00000 1.20200 -0.2020000 0.0408040 1.0000000 0.1548707 -18.35
6 1.00000 1.22700 -0.2270000 0.0515290 1.0000000 0.1548707 -20.39
7 1.50000 1.77300 -0.2730000 0.0745290 2.2500000 0.0113346 -16.68
8 1.50000 1.70400 -0.2040000 0.0416160 2.2500000 0.0113346 -12.73
9 1.50000 1.77600 -0.2760000 0.0761760 2.2500000 0.0113346 -16.85
10 2.00000 2.17500 -0.1750000 0.0306250 4.0000000 0.3677984 -8.38
11 2.00000 2.10100 -0.1010000 0.0102010 4.0000000 0.3677984 -4.93
12 2.00000 2.18600 -0.1860000 0.0345960 4.0000000 0.3677984 -8.89
13 3.00000 3.16300 -0.1630000 0.0265690 9.0000000 2.5807262 -5.29
14 3.00000 3.17800 -0.1780000 0.0316840 9.0000000 2.5807262 -5.76
15 3.00000 3.07900 -0.0790000 0.0062410 9.0000000 2.5807262 -2.60
Promedio 1.3935
3.50000 1
% 3.00000 -
= 2.50000 -
= 2.00000 -
o
< 1.50000 -
Z 1.00000 -
& 0.50000 -
0.00000 T T T T T T 1
0.00000 0.50000 1.00000 1.50000 2.00000 2.50000 3.00000 3.50000
Xi: Nivel esperado
Pendiente 1.030
Intercepto 0.084
Coefi. Corr. 0.994 Cumple
GRAFICO DE RESIDUALES
Residual = Xi-Yci
0.10000
0.05000 p o
0.00000
S -0.05000
> -0.10000 . *
X -0.15000
;—g -0.20000 f * $ :
o -0.25000 .
g -0.30000
0.00000 0.50000 1.00000 1.50000 2.00000 2.50000 3.00000 3.50000
- Xi: Nivel esperado
Sxx = Y (Xi - X)?

NOTA: Se observa distribucidn aleatoria del residual con respecto a lalinea cero

COMPARACION DE LA PENDIENTE CON EL VALOR UNO.
DETERMINACION DEL INTERVALO DE LA PENDIENTE

> (Yi— Yci)? Abs(m —1)

Sy /x - tcalculado = ———
Sm= 4 Sk Sylx= N-2 Sm

Intervalo de la pendiente = [m - (t tab)(Sm) ; m + (t tab)(Sm)]

S?y/x 0.0357 INTERVALO DE LA PENDIENTE



Sxx 11.7394 Lim Inferior 0.864
Sm 0.0551 Lim Superior 1.196
GL 13

t0.01 (13) 3.012

t calculado 0.544

Observacion: t calculado es menor o igual que t tabulado, por lo que el intervalo de la pendiente contiene el valor uno.
Cumple

INTERVALO DE TRABAJO EN MUESTRAS CONSIDERANDO CANTIDAD DE MUESTRA Y DILUCION ANTES
ESPECIFICADAS

Limite inferior = LCM 0.5037 mg/Kg

Limite superior para Absorbancia maxima (0.0596) = 3.1677 mg/Kg

9.5.2 RECUPERACION, EXACTITUD, SESGO

RESULTADOS DEL ANALISIS DEL BLANCO NO FORTIFICADO

Réplica C: mg/Kg
1 0.0000 Analista 1
2 0.0000 Analista 1
3 0.0000 Analista 1
Promedio 0.0000

FORTIFICACION DE LA MUESTRA CONTROL. SE FORTIFICARAN BLANCOS NO FORTIFICADOS
SOLUCION FORTIFICANTE

Preparar una solucién de Analito con concentracion 2.00 ug/mL
NIVEL 1 (ANALISTA 1, ANALISTA 2)
SOLUCION FORTIFICANTE
Concentracion de solucion fortificante 2.00 ug/mL
Cantidad de fortificante adicionado 125 uL
Cant de Muesta Fortificada Resultante 50.00 mL (Aforo)
Cantidad de analito adicionada 0.25 ug
Concentracion esperada 0.500 mg/Kg
RESULTADOS DEL ANALISIS (ANALISTA 2)
Réplica C esp. mg/Kg [ C calc: mg/Kg Recup Exactitud Sesgo
1 0.500 0.442 0.88 88.3 -11.70
2 0.500 0.462 0.92 92 -7.64
3 0.500 0.462 0.92 92.4 -7.60
Promedio 0.455 0.91 91 -8.98
Desviacion Estandar 0.0236 2.36 2.36
Desviacion Estandar de la Media 0.0136 1.36 1.36
Repetibilidad como CV 1.49
Incert. estandar de la recuperacion: 0.0136 mg/Kg
GL 2
Nivel de Confianza 95 %
t tabulado 4.30265273
Recuperacion calculada 0.91 tanto por uno
Intervalo de Confianza de la Recuperacion: 0.85 a 0.97]
Conclusién Se Cumple el requisito de Recuperacion
RESULTADOS DEL ANALISIS (ANALISTA 1)
Réplica C esp. mg/Kg | C calc: mg/Kg Recup Exactitud Sesgo
1 0.500 0.445 0.89 89 -11.08
2 0.500 0.472 0.94 94 -5.66
3 0.500 0.498 1.00 100 -0.32
Promedio 0.472 0.94 94 -5.69
Desviacion Estandar 0.0538 5.38 5.38
Desviacion Estandar de la Media 0.03106 3.106 3.106
Repetibilidad como CV 3.293
Incert. estandar de la recuperacion: 0.03106 mg/Kg

GL

2

Nivel de Confianza

95

%



t tabulado 4.30265273

Recuperacion calculada 0.94 tanto por uno

Intervalo de Confianza de la Recuperacion: [ 0.81
Conclusion Se Cumple el requisito de Recuperacion

NIVEL 3 (ANALISTA 1, ANALISTA 2)

SOLUCION FORTIFICANTE

Concentracion de solucion fortificante 2.00 ug/mL
Cantidad de fortificante adicionado 375 uL
Cant de Muesta Fortificada Resultante 50.00 mL
Cantidad de analito adicionada 0.75 ug
Concentracion adicionada 1.500 mg/Kg
RESULTADOS DEL ANALISIS (ANALISTA 2)
Réplica C esp. mg/Kg [ C calc: mg/Kg Recup Exactitud Sesgo
1 1.500 1.750 1.167 116.7 16.7
2 1.500 1.748 1.165 116.5 16.5
3 1.500 1.632 1.088 108.8 8.8
4 1.500 1.664 1.109 110.9 10.9
5 1.500 1.559 1.039 103.9 3.9
6 1.500 1.592 1.061 106.1 6.1
Promedio 1.658 1.105 110.5 10.5
Desviacion Estandar 0.0529 5.29 5.29
Desviacion Estandar de la Media 0.0216 2.16 2.16
Repetibilidad como CV 1.95
Incert. estandar de la recuperacion: 0.02158 mg/Kg
GL 5
Nivel de Confianza 95 %
t tabulado 2.570581836
Recuperacion calculada 1.11 tanto por uno
Intervalo de Confianza de la Recuperacion: 1.05 a
Conclusién Se Cumple el requisito de Recuperacion
RESULTADOS DEL ANALISIS (ANALISTA 1)
Réplica C esp. mg/Kg C: mg/Kg Recup Exactitud Sesgo
1 1.500 1.773 1.182 118.2 18.20
2 1.500 1.704 1.136 113.6 13.60
3 1.500 1.776 1.184 118.4 18.40
4 1.500 1.690 1.127 112.7 12.67
5 1.500 1.684 1.123 112.3 12.27
6 1.500 1.777 1.185 118.5 18.5
Promedio 1.736 1.156 115.6 15.60
Desviacion Estandar 0.0305 3.05 3.05
Desviacion Estandar de la Media 0.0125 1.25 1.25
Repetibilidad como CV 1.08
Incert. estandar de la recuperacion: 0.0125 mg/Kg
GL 5
Nivel de Confianza 95 %
t tabulado 2.570581836
Recuperacion calculada 1.16 tanto por uno
Intervalo de Confianza de la Recuperacion: 1.12 a
Conclusién Se Cumple el requisito de Recuperacion
NIVEL 5 (ANALISTA 1, ANALISTA 2)
SOLUCION FORTIFICANTE
Concentracion de solucion fortificante 2.00 ug/mL
Cantidad de fortificante adicionado 750 uL
Cant de Muesta Fortificada Resultante 50.00 mL
Cantidad de analito adicionada 1.50 ug
Concentracion adicionada 3.000 mg/Kg
RESULTADOS DEL ANALISIS (ANALISTA 2)
Réplica C esp. mg/Kg | C calc: mg/Kg Recup Exactitud Sesgo
1 3.00 3.397 1.132 113.2 13.23
2 3.00 3.417 1.139 113.9 13.90
3 3.00 3.298 1.099 109.9 9.9
Promedio 3.371 1.124 112.4 12.4

1.08 |

1.16]

1.19]



1.18]

1.08 ]

Desviacion Estandar 0.0212 212 2.12
Desviacion Estandar de la Media 0.0123 1.23 1.23
Repetibilidad como CV 1.09
Incert. estdndar de la recuperacion: 0.0123 mg/Kg
GL 2
Nivel de Confianza 95 %
t tabulado 4.30265273
Recuperacion calculada 1.12 tanto por uno
Intervalo de Confianza de la Recuperacion: [ 1.07 a
Conclusién Se Cumple el requisito de Recuperacion
RESULTADOS DEL ANALISIS (ANALISTA 1)
Réplica C esp. mg/Kg [ C calc: mg/Kg Recup Exactitud Sesgo

1 3.00 3.163 1.054 105.4 5.43

2 3.00 3.178 1.059 105.9 5.93

3 3.00 3.079 1.026 102.6 2.63
Promedio 3.140 1.040 104.7 4.66
Desviacion Estandar 0.01779 1.779 1.779
Desviacion Estadndar de la Media 0.01027 1.027 1.027
Repetibilidad como CV 0.987
Incert. estdndar de la recuperacion: 0.01027 mg/Kg
GL 2
Nivel de Confianza 95 %
t tabulado 4.30265273
Recuperacion calculada 1.04 tanto por uno
Intervalo de Confianza de la Recuperacion: [ 1.00 a
Conclusién Se Cumple el requisito de Recuperacion
CORRELACION DE LA RECUPERACION Y NIVEL MEDIDO

Rec = Kk Nivel” Ln(Re c.) = Ln(k) + p Ln(Nivel)

TABLA RESUMEN

i Nivel Rec. Calc. Ln(Rec. Calc.) Ln(Nivel) Rec. Pred.

1 0.4551 0.9102 -0.0941 -0.7872 0.9433

2 0.4716 0.9431 -0.0585 -0.7517 0.9463

3 1.6575 1.1050 0.0998 0.5053 1.0605

4 1.7358 1.1560 0.1450 0.5514 1.0650

5 3.3707 1.1236 0.1165 1.2151 1.1310

6 3.1400 1.0400 0.0392 1.1442 1.1237
Ln(k) 0.01295844 k 1.013042764
p 0.09063786
Coef. Corr 0.820315969 1.5000 y = 1.013x0.0906

2 -
R 0.672918288 1.0000 pr 'S R? =0.6729
Recup.
0.5000
0.0000 T T T T T T T 1
0.00 050 100 150 2.00 250 3.00 3.50 4.00
Nivel

9.5.3 REPETIBILIDAD Y PRECISION INTERMEDIA

REPETIBILIDAD

NIVEL 1:
Concentraciones obtenidas en blanco fortificado: mg/Kg
Réplica Analista 2 Analista 1 Promedio

1 0.442 0.445

2 0.462 0.472

3 0.462 0.498

4 0.454 0.367

5 0.391 0.325

6 0.443 0.478
Promedio 0.442 0.431 0.436
Varianza 0.000710 0.00 0.002750
Repetibilidad 2.46 6.56




[Observacion [ Cumple | Cumple |
Desv.Est.de la Media 0.05 mg/Kg
Precision: 100*Sx/Prom 12.01 % Observacion: Cumple
Incertidumbre en la precision: 0.1201
NIVEL 3:
Concentraciones obtenidas en blanco fortificado: mg/Kg
Réplica Analista 2 Analista 1 Promedio
1 1.750 1.773
2 1.748 1.701
3 1.632 1.776
4 1.664 1.690
5 1.559 1.684
6 1.592 1.777
Promedio 1.658 1.734 1.696
Varianza 0.006286 0.002132 0.004209
Repetibilidad 1.95 1.09
Observacion Cumple Cumple
Desv.Est.de la Media 0.06 mg/Kg
Precision: 100*Sx/Prom 3.83 % Observacion: Cumple
Incertidumbre en la precision: 0.0383
NIVEL 5:
Concentraciones obtenidas en blanco fortificado: mg/Kg
Réplica Analista 2 Analista 1 Promedio
1 3.397 3.163
2 3.417 3.178
3 3.298 3.079
4 3.327 3.974
5 3.450 3.386
6 3.465 3.325
Promedio 3.392 3.351 3.372
Varianza 0.004481 0.105857 0.055169
Repetibilidad 0.806 3.964
Observacion Cumple Cumple
Desv.Est.de la Media 0.23 mg/Kg
Precision: 100*Sx/Prom 6.97 % Observacion: Cumple
Incertidumbre en la precision: 0.0697
CORRELACION DE CV Y NIVEL DE ANALITO
CV =k NivelP Ln(CV) = Ln(k) + p Ln(Nivel)
TABLA RESUMEN
i Nivel CV calc Ln(CV) Ln(Nivel) CV predicho
1 0.4365 12.01 2.4861 -0.8290 10.14
2 1.6955 3.83 1.3419 0.5280 6.33
3 3.3716 6.97 1.9411 1.2154 4.99
Ln(k) 2.028872889 k 7.60550927
p -0.34725191
Coef. Corr -0.631229522
R? 0.3984507
15.00 1 y= 7'6055)(-0.347
* R?=0.3985
10.00 -
< o \ ¢
5.00 - *
0.00




NOTA: No aplica hacer la comparacion, ya que la mayoria de los niveles calculados en la muestra fortificada

estan por debajo del Limite de Cuantificacion estimado

Réplica Analista 2 Analista 1 Sumatoria
1 1.750 1.773
2 1.748 1.701
3 1.632 1.776
4 1.664 1.690
5 1.559 1.684
6 1.592 1.777
Prom 1.658 1.734
Varianza 0.006286 0.002132
Suma Gi 9.9450 10.4010 20.3460
(Suma Gi)? 98.9030 108.1808 207.0838
Xij?
Réplica Analista 2 Analista 1
1 3.06250 3.14353

0.00 0.50 1.00 1.50 2.00 2.50 3.00 3.50 4.00
Nivel
PRECISION INTERMEDIA COMO CV
ANALISIS DE VARIANZA DE LOS RESULTADOS
oV ./CMd + CMe 100
X
CMd: Varianza dentro de grupos
CMe Varianza entre grupos
Promedio de todos los datos
Réplica Analista 2 Analista 1 Sumatoria
1 0.442 0.445
2 0.462 0.472
3 0.462 0.498
4 0.454 0.367
5 0.391 0.325
6 0.443 0.478
Prom 0.442 0.431
Varianza 0.000710 0.004790
Suma Gi 2.654 2.584 5.238
(Suma Gi)? 7.042 6.677 13.719
Xij2
Réplica Analista 2 Analista 1
1 0.19492 0.19767
2 0.21326 0.22250
3 0.21344 0.24840
4 0.20648 0.13469
5 0.15288 0.10543
6 0.19625 0.22810
a= 2 b= 6
Suma Xij = 5.24 (Suma Xij)? = 27.43350129
Suma Xij? = 2.3 Sctotal = 0.03
SCe = 0.000404841 SCd = 0.03
GLe 1 GLd 10
CMe 0.00 cMd 0.00
o= 0.050 F calculado 0.147
F Tab = F(a, GLe, GLd) = F(0,05, 1 ,
PRECISION INTERMEDIA: CV = 12.87 Cumple

10

)

4.965



2 3.05550 2.89340

3 2.66342 3.15418

4 2.76890 2.85610

5 2.43048 2.83586

6 2.53446 3.15773
a= b=
Suma Xij = 20.35 (Suma Xij)? = 413.959716
Suma Xij? = 34.6 Sctotal = 0.06
SCe = 0.017328 SCd = 0.04
GlLe 1 GLd 10
CMe 0.02 cMd 0.00
o= 0.050 F calculado 4.117
F Tab = F(a, GLe, GLd) = F(0,05, 1 , 10 )=
PRECISION INTERMEDIA: CvV = 8.66 Cumple

Réplica Analista 1 Analista 2 Sumatoria

1 3.397 3.163

2 3.417 3.178

3 3.298 3.079

4 3.327 3.974

5 3.450 3.386

6 3.465 3.325
Prom 3.392 3.351
Varianza 0.004481 0.105857
Suma Gi 20.3540 20.1050 40.4590
(Suma Gi)? 414.2853 404.2110 818.4963
Xij?

Réplica Analista 1 Analista 2

1 11.53961 10.00457

2 11.67589 10.09968

3 10.87680 9.48024

4 11.06893 15.79268

5 11.90250 11.46500

6 12.00623 11.05563
a= b=
Suma Xij = 40.46 (Suma Xij)? = 1636.930681
Suma Xij? = 136.9677 Sctotal = 0.556857
SCe = 0.00516675 SCd = 0.551690
GLe 1 GLd 10
CMe 0.005167 CMd 0.0551690
o= 0.050 F calculado 0.094 Cvd =
F Tab = F(a, GLe, GLd) = F(0,05, 1 , 10
PRECISION INTERMEDIA: Cv = 7.29 Cumple

NOTA: La diferencia detectada por el ANAVA es significativa, pero es pequefia porque la maxima

diferencia detectada entre los promedios es de 8%y no supera el 15% establecido

y la precision de los resultados analiticos es muy buena (CVd no mayor del 10%), lo que permite

detectar pequefias diferencias entre analistas. Por lo tanto, la diferencia detectada
no incide significaticamente en la confiabilidad de los resultados.

9.5.4 ESTIMACION DE LA INCERTIDUMBRE
DEFINICION DEL MENSURANDO

_ (Ccal )(P)(Frep) Ccal = (Abs —b)

C
(Re ©) m
C: Concentracion del analito en muestra dada en unidades de mg/Kg
Ccal Concentracioén del analito dada por la curva de calibracion

P Pureza del estandar analitico en tanto por uno

4.965

7.0 %
4.965



Frep:
Rec:
b:

m:
Abs
Rep m:
Repb:
Cal:
Temp:
Aju :

Factor de repetibilidad de todo el proceso analitico

Recuperacion del analito expresada en tanto por uno

Intercepto de la curva de calibracion
Pendiente de la curva de calibracion

Absorbancia

Repetibilidad de la pendiente
Repetibilidad del intercepto b

Calibracién
Temperatura

Ajuste de la Curva de Calibracién

FUENTES DE INCERTIDUMBRE

Abs

CUANTIFICACION DE LOS COMPONENTES DE LA INCERTIDUMBRE

Cantidad de muestra analizada:

Factor de dilucion Fd:

Estimacion de la Incertidumbre en Ccal
Estimacion de la Incert. Est. por repetibilidad de la pendiente m y repetibilidad del intercepto b

Replica Pendiente Intercepto

1 0.00199 0.00069

2 0.00192 -0.00117

3 0.00176 0.00013

4 0.00187 -0.00008
Promedio 0.00188 -0.00011
Desv. Est. 0.00005 0.00039
CV 2.58903 366.105

0.5

50.00

Incertidumbre estandar de la pendiente por repetibilidad =
Incertidumbre estandar del intercepto por repetibilidad =

Estimacion de la Incertidumbre Estandar de Xp por repetibilidad de my b

_v;b\/sbz Sm
SXpRepm,b="—=1/(5 )"+ (

Est. Xio Yi SXp Rep Incert. Exp
No. Xpi Rel. %
1 0.0000 0.0000 0.20673 Infinito

0.00005
0.00039



2 5.0000 0.0115 0.26106 10.44
3 10.0000 0.0199 0.34388 6.88
4 15.0000 0.0305 0.46848 6.25
5 20.0000 0.0422 0.61679 6.17
6 30.0000 0.0596 0.84578 5.64

Estimacion de la Incertidumbre Estandar de Xp por Ajuste Imperfecto de la Curva de Calibracion (SXp Aju)

(Tomado de Eurachem-Citac Guide 2000)

1\2
> i - (an') _ 5833333

D (Yi- Yci)?
_ 1 Xp — Xi)?
SXp Aju = n 22 1+ — (Xp ) —)
m n 5 Q0 Xiy?
D> Xiz - =
n
Xp: Valor de la concentracion de analito dado por la curva de calibracion.
SXp: Incertidumbre Estandar del parametro Xp estimado por la curva de calibracion
Yi: Valores de Absorbancia del Analito, encontrados experimentalmente
Yic: Valores de Absorbancias del Analito, calculados por la curva de calibracion
n: Cantidad de pares ordenados
m: Pendiente de la Curva de Calibracion
Xi: Promedio de concentracion de analito
Est No. Xi Yi Yci (Yi-Yci)? Xi2
1 0.0000 0.00 0.00 0.00 0.0
2 5.0000 0.01 0.01 0.00 25.0
3 10.0000 0.02 0.02 0.00 100.0
4 15.0000 0.03 0.03 0.00 225.0
5 20.0000 0.04 0.04 0.00 400.0
6 30.0000 0.06 0.06 0.00 900.0
SUMA 80.0000 0.00 1650.0
PROMEDIO 13.3333
D> (Yi- Yci)?
n—2 — 0460185
m
1
1+ _ = 1.166666667
n
Incertidumbres Estandar por Ajuste Imperfecto, estimadas para cada Xi
Est. Xio SXp Aju Incert. Exp
No. Xpi Rel. %
1 0.0000 0.823 Infinito
2 5.0000 0.769 30.8
3 10.0000 0.739 14.8
4 15.0000 0.734 9.8
5 20.0000 0.756 7.6
6 30.0000 0.869 5.8
Incertidumbres Estandar en la calibracién = S cal
S Xp cal = \/82Xp Rep m,b+S2Xp Aju
Est. No. Xp SXp Rep SXp Aju S Xp Cal '";eeT' ;Xp
1 0.0000 0.20673 0.823 0.848 Infinito
2 5.0000 0.26106 0.769 0.812 32.5
3 10.0000 0.34388 0.739 0.815 16.3
4 15.0000 0.46848 0.734 0.871 11.6
5 20.0000 0.61679 0.756 0.976 9.8
6 30.0000 0.84578 0.869 1.213 8.1




Incertidumbre Estandar de la Recuperacién

CORRELACION DE LA INCERTIDUMBRE ESTANDAR (S) Y LA RECUPERACION (Recup)

S=Kk Recup® Ln(S) = Ln(k) + p Ln(Re cup)
TABLA RESUMEN
i Recup. S Ln(S) Ln(Recup) S predicha
1 0.9102 0.0136 -4.2976 -0.0941 0.0191
2 0.9431 0.0311 -3.4718 -0.0585 0.0181
3 1.1050 0.0216 -3.8360 0.0998 0.0143
4 1.1560 0.0125 -4.3857 0.1450 0.0133
5 1.1236 0.0123 -4.4012 0.1165 0.0139
6 1.0400 0.0103 -4.5787 0.0392 0.0156
Ln(k) -4.10022194 k: 0.016568998
p -1.491151439
Coef. Corr -0.348365916
R2 0.1213588
y=0.0166x1491
0.0400 ~ R?=0.1214
0.0300 -
$ 0.0200 - ¢
0.0100 L 4 ' ¢
0.0000 T T T T )
0.9500 1.0000 1.0500 1.1000 1.1500 1.2000
Recuperacion

Recuperacion estimada: 1.0130
Incertidumbre Estandar de la Recuperacion 0.0163

Incertidumbre Estandar de la Repetibilidad de toto el proceso analitico

Factor de Repetibilidad = 1
Incertidumbre estandar de la repetibilidad = 0.07606
Nivel del analito medido 1.0000 mg/Kg

Incertidumbre de la Pureza del Estandar Analitico
Pureza 1.000 (Considerando Pureza relativa a la concentracion)
Incertidumbre relativa: 0.005

9.5.5 LIMITE DE DETECCION DEL METODO Y LIMITE DE CUANTIFICACION DEL METODO
0.472
0.498
0.367
0.325
0.478
0.442
0.462
0.462
0.454

SOONDUIAWN



11 0.391
12 0.443
DESV. EST 0.0504 mg/kg
LDM 0.1511 mg/kg Cumple
LCM 0.5037 mg/kg Cumple

CALCULO DE LA INCERTIDUMBRE EN RESULTADO DE MUESTRA DE RUTINA

LECTURA DE LA MUESTRA

S XpRep 0.331308

Cantidad de muestra analizada 0.500 g

Factor de dilucion 0.05000 mL

LECTURA DADA POR EL EQUIPO

Conc. dada por el Equipo 10.0000 pg/L

Absorbancia estimada 0.0187

S Xp Ajuste 0.7387

S 0.8096 mg/Kg S Xp Cal 0.8096

C 1.00 mg/Kg

Factor de dilucién adicional 1.0 mL

¢ Desea corregir el sesgo mediante la recuperacion, Si/No? Si

Cuadro Resumen

Descripcion X: Medida S S/IX S expand S exp/X % CcVv

Ccal 10.00 0.8096 0.0810 1.6192 16.19

P 1.00 0.0050 0.0050 0.0100 1.00

F Rep 1.00 0.0761 0.0761 0.1521 15.21

Rec 1.0130 0.0163 0.0160 0.0325 3.21

C 0.9871 0.1109 0.1123 0.2218 22.47 7.61

LCM 0.5037 mg/Kg LDM 0.1511 mg/Kg

Reportar: (10.987 £0.222 ) mg/Kg Decimales

La incertidumbre reportada es de tipo expandida con un factor de cobertura de k=2 y un nivel

de confianza aproximado del 95%

Notas: Cumple el requisito de Incertidumbre Incert Max 30
Cumple el requisito de precision CV maximo: 20
Cumple el requisito de Absorbancia del analito Abs. Max. 0.0596
Cumple el requisito de Exactitud 0.800 a

Comparacioén de incertidumbres

Fuente X: Medida S Contribucion
Ccal 10.00 0.8096 80.96
P 1.00 0.0050 5.00

F Rep 1.0 0.0761 76.06
Rec 1.0 0.0163 16.04
C 1.0 0.1109 112.34

GRAFICO. COMPARACION DE INCERTIDUMBRES
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CUADRO RESUMEN
PARAMETRO LIMITE RESULTADO
EVALUADC ESTABLECIDO OBTENIDO OBSERVACION
Linealidad
Intervalo Lineal
Residuales Aleatorios. Aleatorios. Cumple
Intervalo del intercepto Debe contener el valor cero Contiene el valor cero Cumple
Intervalo de Trabajo
Coeficiente de determinacion >=0.98 0.9944 Cumple
Residuales Aleatorios. Aleatorios. Cumple
Intervalo de la pendiente Debe contener el valor uno Contiene el valor uno Cumple
Limite inferior del Intervalo LCM 0.5037 mg/L
Limite Superior del Intervalo Concentracion a Maxima Abs 3.1677 mg/L
Recuperacién, Exactitud (tanto por uno)
Nivel 1 Analista 1 08a1.2 0.9 1.0 Cumple
Nivel 1 Analista 2 0.8a1.2 0.8 1.1 Cumple
Nivel 2 Analista 1 0.8a1.2 1.0 1.2 Cumple
Nivel 2 Analista 2 0.8a1.2 1.1 1.2 Cumple
Nivel 3 Analista 1 0.8a1.2 1.1 1.2 Cumple
Nivel 3 Analista 2 0.8a1.2 1.0 1.1 Cumple
Precision intermedia como CV
Nivel 1 <=20 % 12.87 Cumple
Nivel 2 <=20 % 8.66 Cumple
Nivel 3 <=20 % 7.29 Cumple
Repetibillidad como CV
Analista 1 Nivel 1 <=20 % 2.46 Cumple
Nivel 2 <=20 % 1.95 Cumple
Nivel 3 <=20 % 0.81 Cumple
Analista 2 Nivel 1 <=20 % 6.56 Cumple
Nivel 2 <=20 % 1.09 Cumple
Nivel 3 <=20 % 3.96 Cumple
Incertidumbre del resultado a reportar <=30% Todos los valores >=LCM Cumple
tienen Incert. <= 30%
Lim. de Deteccién del Método (LDM) <= 10 mg/L 0.1511 mg/L Cumple
Lim. de Cuantific. del Método (LCM) <= 30 mg/L 0.5037 mg/L Cumple

OBSERVACION

Se cumplen los requisitos de calidad requeridos, por lo que el método puede ser utilizado para los propésitos

establecidos



ANEXO N°3

CALCULOS PARA LA PREPARACION DE ESTANDARES Y
SOLUCIONES STOCK



PLOMO

Datos para estandar de plomo
Pureza: 1000+£10 ppm
Lote: S2-PB708977

-Calculos para la preparacion de las soluciones stock 100 ppb de plomo a partir de
una concentracion 1000 ppm.

Ejemplo de célculo para la solucién stock 100,000 ppb de plomo.

Ci1V1=C2V2 despejando V1

CoVs
V =
1 C,

Donde:

Ci= Concentracion inicial (1000 ppm)
C2= Concentracion final (100 ppm)

V2= Volumen final (10.0 mL)

100 ppmx 10 mL

V1= Volumen inicial V1= =1.0mlL
1000 ppm

Nota: 100 ppm= 100,000 ppb
Ejemplo de célculo para la solucién stock 10,000 ppb de plomo.

Ci1V1=C2V2 despejando V1

CQVz
V1= cl

Donde:

Ci= Concentracion inicial (100 ppm)
C2= Concentracion final (10 ppm)

V2=Volumen final (10.0 mL)

10 ppmx 10 mL
\/q 10 Ppmx 10 mL

100 ppm =1.0mL

V1= Volumen inicial

Nota: 10 ppm= 10,000 ppb

Ejemplo de célculo para la solucién stock 1,000 ppb de plomo.



Ci1V1=C2V2 despejando Vi

CoVs
V =
1 C,

Donde:

Ci= Concentracion inicial (10 ppm)

C2= Concentracion final (1 ppm)

V2= Volumen final (10.0 mL)

V1= Volumen inicial

Nota: 1ppm= 1,000 ppb

1 ppmx 10 mL
V1= pp

0pom 1.0 mL

Ejemplo de célculo para la solucién stock 100 ppb de plomo.

Ci1V1=C2V2 despejando Vi

CaoVs
V =
1 C,

Donde:

Ci1= Concentracion inicial (1ppm)
C2= Concentracion final (0.1 ppm)

V2= Volumen final (10.0 mL)

V1= Volumen inicial

Nota: 0.1ppm= 100 ppb

ARSENICO

Datos para estandar de arsénico
Pureza: 1000+£10 ppm

Lote: HC02068273

0.1 ppmx 10 mL
\/ 4o ——Ppmx T M

=1.0mL
1 ppm

-Célculos para la preparacion de las soluciones stock 100 ppb de arsénico a
partir de una concentracion 1000 ppm.

Ejemplo de célculo para la soluciéon stock 100,000 ppb de arsénico.

C1V1=C2V2 despejando V1



Csz
Vi= cl

Donde:

Ci= Concentracion inicial (1000 ppm)
C2= Concentracion final (100 ppm)

V2=Volumen final (10.0 mL)

100 ppmx 10 mL

V1= Volumen inicial V1= =1.0mlL
1000 ppm

Nota: 100 ppm= 100,000 ppb
Ejemplo de célculo para la solucién stock 10,000 ppb de arsénico.

Ci1V1=C2V2 despejando Vi

CaoVs
V =
1 C,

Donde:

Ci1= Concentracion inicial (100 ppm)
C2= Concentracion final (10 ppm)

V2= Volumen final (10.0 mL)

10 ppmx 10 mL
\/ = - Pomx 1Y m

W00pem 1.0 mL

V1= Volumen inicial

Nota: 10 ppm= 10,000 ppb
Ejemplo de célculo para la solucién stock 1,000 ppb de arsénico.

Ci1V1=C2V2 despejando V1

CaVs
V =
1 c,

Donde:

Ci1= Concentracion inicial (10 ppm)
C2= Concentracion final (1 ppm)

V2=Volumen final (10.0 mL)



1 ppmx 10 mL

0pom 1.0 mL

V1= Volumen inicial

Nota: 1ppm= 1,000 ppb
Ejemplo de célculo para la solucién stock 100 ppb de arsénico.

Ci1V1=C2V2 despejando Vi

CoVs
V =
1 C,

Donde:

Ci1= Concentracion inicial (1ppm)
C2= Concentracion final (0.1 ppm)

V2= Volumen final (10.0 mL)

0.1 ppmx 10 mL
\/ 4o —PPmx T M

=1.0mL
1 ppm

V1= Volumen inicial

Nota: 0.1ppm= 100 ppb

Célculos para la preparacion de las soluciones estandar de plomo de 4.0 ppb, 10.0
ppb, 20.0 ppb, 30.0 ppb y 40.0 ppb.

Ejemplo de célculo para la solucién estandar 4.0 ppb de plomo.

Ci1V1=C2V2 despejando V1

CQVz
Vi= cl

Donde:

C1= Concentracion inicial (100 ppb)
C2= Concentracion final (4 ppb)

V2=Volumen final (10.0 mL)

4 ppbx 10 mL

V1= Volumen inicial 100 ppb

= 400.0 pL

Ejemplo de célculo para la solucién estandar 10.0 ppb de plomo.



Ci1V1=C2V2 despejando Vi

CoVs
V =
1 C,

Donde:

Ci1= Concentracion inicial (1000 ppb)
C2= Concentracion final (10 ppb)

V2= Volumen final (10.0 mL)

10 ppbx 10 mL

V1= Volumen inicial V1= 1000 ppD 100.0 pL

Ejemplo de célculo para la solucién estandar 20.0 ppb de plomo.

Ci1V1=C2V2 despejando V1

Csz
Vi= cl

Donde:

C1= Concentracion inicial (1000 ppb)
C2= Concentracion final (20 ppb)

V2= Volumen final (10.0 mL)

20 ppbx 10 mL

V1= Volumen inicial V1= 000D 200.0 uL

Ejemplo de célculo para la solucién estandar 30.0 ppb de plomo.

Ci1V1=C2V2 despejando V1

(AP
Vi=
1=,

Donde:

C1= Concentracion inicial (1000 ppb)
C2= Concentracion final (30 ppb)

V2=Volumen final (10.0 mL)

30 ppbx 10 mL

V1= Volumen inicial V1= 1000 ppb = 300.0 pL

Ejemplo de célculo para la solucion estandar 40.0 ppb de plomo.



Ci1V1=C2V2 despejando V1

CoVs
V =
1 C,

Donde:

C1= Concentracion inicial (1000 ppb)
C2= Concentracion final (40 ppb)

V2=Volumen final (10.0 mL)

40 ppbx 10 mL

V1= Volumen inicial V1= 1000 ppb 400.0 pL

Célculos para la preparacion de las soluciones estandar de arsénico de 5.0 ppb,
10.0 ppb, 15.0 ppb, 20.0 ppb y 30.0 ppb.

Ejemplo de célculo para la solucién estandar 5.0 ppb de arsénico.

Ci1V1=C2V2 despejando Vi

CaoVs
V =
1 C,

Donde:

Ci1= Concentracion inicial (100 Oppb)
C2= Concentracion final (5 ppb)

V2= Volumen final (10.0 mL)

5 ppbx 10 mL

V1= Volumen inicial V1= 1000 ppb 50.0pL

Ejemplo de célculo para la solucién estandar 10.0 ppb de arsénico.

Ci1Vi=C2V2 despejando Vi

CaVs
V =
1 c,

Donde:

Ci= Concentracion inicial (1000 ppb)

C2= Concentracion final (10 ppb)



V2=Volumen final (10.0 mL)

10 ppbx 10 mL

V1= Volumen inicial V1= 1000 ppb 100.0 pL

Ejemplo de calculo para la solucion estandar 15.0 ppb de arsénico.

Ci1V1=C2V2 despejando Vi

Csz
Vi= cl

Donde:

Ci1= Concentracion inicial (1000 ppb)
C2= Concentracion final (15 ppb)

V2= Volumen final (10.0 mL)

15 ppbx 10 mL

V1= Volumen inicial \ZE 1000ppD = 150.0 puL

Ejemplo de célculo para la solucién estandar 20.0 ppb de arsénico.

Ci1V1=C2V2 despejando V1

C2V2
V1= cl

Donde:

C1= Concentracion inicial (1000 ppb)
C2= Concentracion final (20 ppb)

V2= Volumen final (10.0 mL)

20 ppbx 10 mL

V1= Volumen inicial V1= 000D 200.0 uL

Ejemplo de célculo para la solucién estandar 30.0 ppb de arsénico.

Ci1Vi=C2V2 despejando Vi

CaVs
V =
1 c,

Donde:

C1= Concentracion inicial (1000 ppb)

C2= Concentracion final (30 ppb)



V2=Volumen final (10.0 mL)

30 ppbx 10 mL

V1= Volumen inicial V1= 1000 ppb 300.0 uL



ANEXO N°3

CALCULOS PARA LA PREPARACION DE ESTANDARES Y
SOLUCIONES STOCK



PLOMO

Datos para estandar de plomo
Pureza: 1000+£10 ppm
Lote: S2-PB708977

-Célculos para la preparacion de las soluciones stock 100 ppb de plomo a partir
de una concentracion 1000 ppm.

Ejemplo de célculo para la solucién stock 100,000 ppb de plomo.

Ci1V1=C2V2 despejando Vi

CaoVs
V =
1 C,

Donde:

Ci1= Concentracion inicial (1000 ppm)
C2= Concentracion final (100 ppm)

V2= Volumen final (10.0 mL)

100 ppmx 10 mL

V1= Volumen inicial V1= =1.0mlL
1000 ppm

Nota: 100 ppm= 100,000 ppb
Ejemplo de célculo para la solucién stock 10,000 ppb de plomo.

Ci1V1=C2V2 despejando V1

CoV,
Vi=
1=,

Donde:

Ci= Concentracion inicial (100 ppm)
C2= Concentracion final (10 ppm)

V2= Volumen final (10.0 mL)

10 ppmx 10 mL
\/q 10 Ppmx 10 mL

100 ppm =1.0mL

V1= Volumen inicial

Nota: 10 ppm= 10,000 ppb



Ejemplo de célculo para la solucién stock 1,000 ppb de plomo.

Ci1V1=C2V2 despejando V1

CoVs
V =
1 C,

Donde:

Ci= Concentracion inicial (10 ppm)
C2= Concentracion final (1 ppm)

V2= Volumen final (10.0 mL)

1 ppmx 10 mL

opom 1.0 mL

V1= Volumen inicial

Nota: 1ppm= 1,000 ppb

Ejemplo de célculo para la solucién stock 100 ppb de plomo.

Ci1V1=C2V2 despejando V1

CoV,
Vi=
1=,

Donde:

Ci= Concentracion inicial (1ppm)
C2= Concentracion final (0.1 ppm)

V2= Volumen final (10.0 mL)

0.1 ppmx 10 mL
\/ =~ PPmX TV Mt

=1.0mlL
1 ppm

V1= Volumen inicial

Nota: 0.1ppm= 100 ppb

ARSENICO

Datos para estandar de arsénico
Pureza: 1000+10 ppm

Lote: HC02068273

-Célculos para la preparacion de las soluciones stock 100 ppb de arsénico a
partir de una concentraciéon 1000 ppm.



Ejemplo de célculo para la solucién stock 100,000 ppb de arsénico.

Ci1V1=C2V2 despejando V1

Csz
Vi= cl

Donde:

Ci= Concentracion inicial (1000 ppm)
C2= Concentracion final (100 ppm)

V2= Volumen final (10.0 mL)

100 ppmx 10 mL

V1= Volumen inicial V1= =1.0mlL
1000 ppm

Nota: 100 ppm= 100,000 ppb
Ejemplo de célculo para la solucién stock 10,000 ppb de arsénico.

Ci1Vi=C2V2 despejando V1

CoV,
Vi=
1=,

Donde:

Ci1= Concentracion inicial (100 ppm)
C2= Concentracion final (10 ppm)

V2= Volumen final (10.0 mL)

10 ppmx 10 mL
\/ = —Ppmx 1Y m-

100 ppm =1.0mL

V1= Volumen inicial

Nota: 10 ppm= 10,000 ppb
Ejemplo de célculo para la solucién stock 1,000 ppb de arsénico.

CiV1=C2V2 despejando Vi

CaV2
V1=
=




Donde:
Ci= Concentracion inicial (10 ppm)
C2= Concentracion final (1 ppm)

V2=Volumen final (10.0 mL)

1 ppmx 10 mL

opom 1.0 mL

V1= Volumen inicial

Nota: 1ppm= 1,000 ppb
Ejemplo de célculo para la solucién stock 100 ppb de arsénico.

Ci1V1=C2V2 despejando Vi

Csz
Vi= cl

Donde:

Ci1= Concentracion inicial (1ppm)
C2= Concentracion final (0.1 ppm)

V2= Volumen final (10.0 mL)

0.1 ppmx 10 mL
\/ 4o —Ppmx T M

=1.0mL
1 ppm

V1= Volumen inicial

Nota: 0.1ppm= 100 ppb

Calculos para la preparacién de las soluciones estandar de plomo de 4.0 ppb,
10.0 ppb, 20.0 ppb, 30.0 ppb y 40.0 ppb.

Ejemplo de célculo para la solucién estandar 4.0 ppb de plomo.

C1V1=C2V2 despejando V1

CaVa
V =
1 c

Donde:

C1= Concentracion inicial (100 ppb)



C2= Concentracion final (4 ppb)

V2=Volumen final (10.0 mL)

4 ppbx 10 mL

V1= Volumen inicial 100 ppb

=400.0 uL

Ejemplo de célculo para la solucién estdndar 10.0 ppb de plomo.

Ci1V1=C2V2 despejando V1

Csz
Vi= cl

Donde:

C1= Concentracion inicial (1000 ppb)
C2= Concentracion final (10 ppb)

V2= Volumen final (10.0 mL)

10 ppbx 10 mL

V1= Volumen inicial V1= 000D 100.0 pL

Ejemplo de célculo para la solucién estandar 20.0 ppb de plomo.

Ci1Vi=C2V2 despejando V1

CoV,
Vi=
1=,

Donde:

Ci= Concentracion inicial (1000 ppb)
C2= Concentracion final (20 ppb)

V2=Volumen final (10.0 mL)

20 ppbx 10 mL

V1= Volumen inicial V1= 1000ppd = 200.0 uL

Ejemplo de célculo para la solucion estandar 30.0 ppb de plomo.

C1V1=C2V2 despejando V1



C,V,
Ci

Donde:

Vi=

C1= Concentracion inicial (1000 ppb)
C2= Concentracion final (30 ppb)

V2=Volumen final (10.0 mL)

30 ppbx 10 mL

V1= Volumen inicial V1= 1000 ppb 300.0 pL

Ejemplo de célculo para la solucién estandar 40.0 ppb de plomo.

Ci1V1=C2V2 despejando Vi

CaoVs
V =
1 C,

Donde:

Ci1= Concentracion inicial (1000 ppb)
C2= Concentracion final (40 ppb)

V2= Volumen final (10.0 mL)

40 ppbx 10 mL

V1= Volumen inicial V1= 1000ppD = 400.0 pL

Calculos para la preparacion de las soluciones estandar de arsénico de 5.0 ppb,
10.0 ppb, 15.0 ppb, 20.0 ppb y 30.0 ppb.

Ejemplo de célculo para la solucién estandar 5.0 ppb de arsénico.

Ci1Vi=C2V2 despejando V1

[OAY))
V =
1 C,

Donde:

C1= Concentracion inicial (100 Oppb)
C2= Concentracion final (5 ppb)

V2=Volumen final (10.0 mL)



5 ppbx 10 mL

V1= Volumen inicial V1= 1000 b 50.0pL

Ejemplo de célculo para la solucién estandar 10.0 ppb de arsénico.

Ci1V1=C2V2 despejando V1

Csz
Vi= cl

Donde:

C1= Concentracion inicial (1000 ppb)
C2= Concentracion final (10 ppb)

V2= Volumen final (10.0 mL)

10 ppbx 10 mL

V1= Volumen inicial V1= 1000 ppb 100.0 pL

Ejemplo de célculo para la solucion estandar 15.0 ppb de arsénico.

Ci1Vi=C2V2 despejando V1

CoV,
Vi=
1=,

Donde:

C1= Concentracion inicial (1000 ppb)
C2= Concentracion final (15 ppb)

V2= Volumen final (10.0 mL)

15 ppbx 10 mL

V1= Volumen inicial V1= 1000ppd = 150.0 puL

Ejemplo de célculo para la solucidon estandar 20.0 ppb de arsénico.

CiV1=C2V2 despejando Vi

[OAY))
V =
=

Donde:




Ci= Concentracion inicial (1000 ppb)
C2= Concentracion final (20 ppb)

V2= Volumen final (10.0 mL)

20 ppbx 10 mL

V1= Volumen inicial V1= 1000 ppD 200.0 pL

Ejemplo de calculo para la solucion estandar 30.0 ppb de arsénico.

Ci1V1=C2V2 despejando V1

Csz
Vi= cl

Donde:

C1= Concentracion inicial (1000 ppb)
C2= Concentracion final (30 ppb)

V2= Volumen final (10.0 mL)

30 ppbx 10 mL

V1= Volumen inicial V1= 000D 300.0 pL



ANEXO N°4

PROTOCOLO DE VALIDACION DE METODO ANALITICO:
DETERMINACION DE PLOMO EN AZUCAR BLANCA POR
ESPECTROSCOPIA DE ABSORCION ATOMICA



Protocolo de Validacion de Método Analitico
Determinacion de plomo en azlucar blanca por Espectrometria de

Absorcién Atdbmicacon Atomizacidn Electrotérmica

1. Objetivo
Establecer los parametros de calidad necesarios para la validacion del
Método Analitico: Determinacibn de Plomo en azlcar blanca por
Espectrometria de Absorcién Atbmica con Vaporizacion Electrotérmica, para
proporcionar evidencias de que el personal del laboratorioes capaz de
efectuar el ensayo, lo utiliza correctamente y puede ser utilizado para los
propdsitos previstos. La validacibn serd efectuada en las fechas

comprendidas desde marzo 2022 a enero 2023.

2. Alcance
La validacion del método analitico para la determinacion de plomo por
espectrofotometria de Absorcion Atdmica con Atomizacién Electrotérmica es
aplicable para azucar blanca en el rango de concentracién de 0.1 a 1.00

mg/Kg.

3. Responsables
La validacion es responsabilidad de: Br Oscar Palacios (Analista 1). La
verificacion de las actividades de validacion fue supervisada por Lic.
Wilfredo Belteton (Analista 2).

Parametros a Estudiar

Intervalo Lineal

Recuperacion, Exactitud

4,
v
v Intervalo de Trabajo
v
v" Repetibilidad como CV



Precision Intermedia como CV
Incertidumbre del Resultado a Reportar
Limite de Cuantificacion del Método (LCM)
Limite de Deteccion del Método (LDM)

AR NEE NI NERN

Rango de trabajo en muestras

Ver Procedimiento General para Validacibn de Métodos de Andlisis
Fisicoquimico Cadigo: LNSP-LAT-MPT-VAL-01
Cuadro I. Resumen de Parametros a Evaluar

Parametro Rango de trabajo
Limite de deteccién y 0.100 mg/Kg
cuantificacion
Repetibilidad (0.100, 0.500, 1.00) mg/Kg
Precision intermedia (0.100, 0.500, 1.00) mg/Kg
Exactitud (0.100, 0.500, 1.00) mg/Kg
Linealidad del método y Rango| (0.100, 0.250, 0.500, 0.750, 1.00)
mg/Kg

Linealidad del sistema (4, 10, 20, 30, 40) pg/L

5. Muestras

Muestra para validacion sacarosa con una pureza de 99.5 % y numero de
lote k23460687, Solucion de Estandar Analitico de Plomo de 1000 mg/L con
numero de lote S2-PB708977, con el cual se preparardn soluciones de
diferentes concentraciones para elaboracion de las curvas de calibracion y

fortificacion de muestras.



6. Equipos involucrados en la validacion

La digestion de las muestras se realizara en el horno microondas marca
MILESTONE modelo ETHOS UP. La lectura de la concentracion en las
muestras se hara con un Espectrofotometro de Absorcion Atdmica por
Atomizacion Electrotérmica (Perkin EImer, AANALYS 800, Cdédigo: M-11).
Para mayor informacion ver el informe de validacion respectivo.

Para la operacion de los equipos, ver Instruccion técnica de Operacion y
Calibracién de Equipos Cadigo: LNSP-LAT-MPT- IT- 03.

7. Descripcion del Método Analitico
El propdsito de este método de andlisis es cuantificar el plomo presente en
las muestras de azlcar blanca por espectrofotometria de absorcion atémica
por atomizacion electrotérmica. La muestra es dispensada dentro de un tubo
de digestion al cual se le adiciona HNOs concentrado y este se lleva a un
horno microondas marca MILESTONE modelo ETHOS UP donde la muestra
sera digerida. En un Espectrofotbmetro de Absorcion Atomica por
Atomizacion Electrotérmica (Perkin EImer, AANALYS 800) la muestra sera
dispensada en un tubo de grafito que se calienta eléctricamente
incrementando la temperatura en cada etapa de secado, pre tratamiento
térmico de la matriz y disociacion en atomos libres (atomizacién). El haz de
luz de una lampara de catodo hueco de cobre se dirige a través de la camara
del horno a un monocromador y a un detector que mide la cantidad de luz
absorbida. La absorcion depende de la presencia de atomos libres al estado
fundamental en la cAmara del horno. Cada metal tiene su propia longitud de
onda de absorciébn caracteristica, lo que proporciona un método
relativamente libre de interferencias. La cantidad de energia absorbida en la
camara a una longitud de onda caracteristica es proporcional a la

concentracion del elemento en la muestra, en un intervalo de



concentraciones limitado.Para mayor informacién sobre el Meétodo,
Reactivos, Estandares, Condiciones ambientales, Medidas de Seguridad,
Preparacion de Reactivos y Muestras, Procedimiento y Calculos, ver el
Método Analitico LNSP-LAT-MPT- AA- 01.

SOLUCION ESTANDAR UTILIZADA

Nombre Marca Lote Vence Concentracion
Plomo Inorganic S2- 28 /08/2026 1000 ug/mL
Ventures PB70897
7

» MEDIDAS DE SEGURIDAD PARA EL USO DE REACTIVOS

Consultar hojas de seguridad de los reactivos ubicadas en el
laboratorio.

» MATERIALES, INSTRUMENTACION, PROCEDIMENTO Y
CALCULOS

Método de analisis para la Determinacion de Plomo en Alimentos por
Espectrometriade Absorcion Atdmica Técnica de Horno de Grafito.
LNSP-LAT-MPT-AA-17

Instruccién Técnica de Operacion y Calibracion de Equipos

LNSP- LAT-MPT-IT-03Instruccién Técnica de Preparacién de
muestra LNSP- LAT-MPT-IT-01

8. Procedimiento para la determinacién de los Parametros a
Evaluar

8.01 Intervalo Lineal



Muestras/Repeticio | Participara un analista. Preparar cuatro curvas de
nes : . .
calibracion, cada una con seis puntos, los cuales
incluyen el valor cero, y los siguientes valores: 0 ug/L,

4.0 ug/L, 10.0 pg/L, 20.0 pg/L, 30.0 pg/L y 40.0 pg/L.

Calcular/Determinar| Graficar las  absorbanciasmedidas (eje y)
en funciéon de la concentracion de las muestras
de ensayo (eje x). Calcular las estadisticas de
regresion apropiadas. Calcular y graficar losresiduales

“, "

(la diferencia entre el valor observado de “y” y el valor
calculado de “y” pronosticado por la linea recta, para
cada valor de “x”). La distribucion aleatoria de
residuales en torno a cero confirma la linealidad. Las

tendencias sistematicas indican la no linealidad.

Criterios _de aceptacion. - Comportamiento lineal en la grafica de

concentracion vs respuesta analitica. - Datos aleatorios en el grafico de
residuales. - El intervalo de confianza del intercepto debe incluir el cero,

cuando se incluyan concentraciones bajas en la curva.

8.02 Intervalo de Trabajo

Muestras/Repetici | Participara un analista. Fortificacion de Matriz a

ones cinco niveles deconcentracion: (0.100, 0.250, 0.500,

0.750, 1.00) mg/Kg. Fortificar por triplicado.




Calcular/Determin
ar

Graficar la respuesta (eje y) en funcion de la
concentracion (eje x). Calcular las estadisticas de
regresion apropiadas, calcular y graficarlos residuales

(diferencia entre el valor observado de “y” y el valor

“en

calculado de “y” pronosticado por la linea recta, para
cada valor de “x”). La distribucion aleatoria de
residuales en torno a cero confirma la linealidad. Las

tendencias sistematicas indican la no linealidad o

un cambio de varianza con el nivel.

Criterios de aceptacion Intervalo de trabajo, r = 0.98, El intervalo de confianza

de la pendiente debe incluir la unidad.

8.03 Recuperacion, Exactitud

Muestras/Repetici
es

on | Participara un analista. Fortificacion de Matriz a
tres niveles de concentracién: (0.100, 0.500, 1.00)
mg/Kg. Nivel bajo y alto portriplicado. Y nivel medio
sextuplicado.

Calcular/Determinar | Determinar el valor de Sesgo, error relativo

porcentual o recuperacion.

Criterios de aceptacion Recuperacion, 80-120%.

8.04 Precision

Muestras

Fortificacion de Matriz a tres niveles de concentracion:
(0.100, 0.500,1.00) mg/Kg. Todos los niveles por
sextuplicado.

Repeticiones

Participard un analista. El andlisis se llevard a cabo bajo
condiciones de Precision Repetibilidad.

Participardn dos analistas. ElI analisis se llevara a
cabo bajo condiciones de Precision Intermedia.

Calcular/Determi
nar

(REPETIBILIDAD) Determinar el coeficiente de variacion
porcentual de los resultados o del porcentaje de recobro
obtenido.




(PRECISION INTERMEDIA) Determinar el coeficiente de
variacionporcentual de los resultados o del porcentaje de

recobro obtenido y determinar el ANOVA de los datos.

Criterios de aceptacion Recuperacion, CV menor a 20%.

8.05 Incertidumbre del Resultado a Reportar
La estimacion de la incertidumbre de los resultados de andlisis se
realizara siguiendo lasrecomendaciones dadas en Referencia 11.1 aplicando

los siguientes criterios:

FUENTES DE INCERTIDUMBRE

Rec

Ccal

P
[Rep | | Rep
C

A4

Temp




C Concentracion del analito en muestra dada en unidades de
mg/kg

Ccal Concentracion del analito dada por la curva de calibracion

P Pureza del estandar analitico en tanto por uno

Vv Volumen final de la solucion de muestra

Frep Factor de Repetibilidad de todo el proceso analitico

g gramos de muestra analizada

Rec Recuperacion del analito expresada en tanto por uno

b Intercepto de la curva de calibracién

m Pendiente de la curva de calibracion

Abs Absorbancia

Rep m | Repetibilidad de la pendiente

Rep b | Repetibilidad del intercepto b

Cal Calibracion

Temp | Temperatura

Aju Ajuste de la Curva de Calibracion

g Cantidad de muestra analizada en gramos

muest

g0 Lectura en la balanza al medir el peso del contenedor de la
muestra

gl Lectura en la balanza al medir la cantidad de muestra con el
contenedor

La ecuacion general para estimar la incertidumbre del
resultado a reportar Sc,
es:

Scal Rep,. ,SP, ,SV.. ,S0.. ,SRec,,
+ ) + )+ )+ (D) +
\(Ccalfc CiR ) (P) ) (g) )

\% Rec




CUANTIFICACION DE LAS FUENTES DE INCERTIDUMBRE

Incertidumbre estandar de la recuperacion = Desviacion estdndar de la
media de las recuperaciones

Incertidumbre estandar de la Repetibilidad = Desviacion estandar relativa
de las concentraciones encontradas en las muestras fortificadas.
Incertidumbre estdndar de la pureza o concentracion del estandar
analitico: Viene especificada en el respectivo certificado

Incertidumbre estandar del Volumen V: Se tomaran en cuenta la
incertidumbre por uso delinstrumento a una temperatura diferente al de la
calibracion, y la incertidumbre por calibracién reportada por el fabricante, la
cual se considera con distribucion triangular.

La incertidumbre estandar en el Volumen V, por uso del instrumento a una

temperatura diferente al de la calibracion esta dada por la siguiente ecuacion:

Stemp = (V) Abs(T2 — T1) (cd Solvente) / Raiz(3). Se considera una distribucion
rectangular.

La incertidumbre estandar en la cantidad de muestra pesada, se
estimara utilizando la incertidumbre por calibracién de la balanza, reportada
en el informe de calibracion.

Incertidumbre por Curva de Calibracion: Se elaboraran cuatro curvas de
calibracion con seis puntos, los cuales incluyen el valor cero, y los siguientes
valores: 4.0 pg/L 10.0 pg/L, 20.0 pg/L, 30.0 pg/L y 40.0 ug/L.

Se utilizaran las siguientes ecuaciones:

D (Yi- Yei)? B
5 1 (Xp — Xi)?
—SXBAR=— (14 —+ S xir )

m n S xit

n



sxI =2 b\/(

./ SXpcal= S?’XpRep

2+ Y
m

S Xp cal: Incertidumbre estandar de la calibracion.

Sxp Aju: Incertidumbre estdndar de la calibracién debido al
ajuste imperfecto SXpRep m,b: Incertidumbre de la curva de
calibracién debido a la Repetibilidadde la curva de calibracién,
dada en funcién de la precision de la pendiente y delintercepto.

La estimacion de la incertidumbre para el resultado a reportar en analisis de
muestras sera efectuada utilizando el informe de Validacion (hoja
electrénica). Utilice el siguiente procedimiento general:

v Digite el valor de absorbancia leido en el equipo

v Reportar el valor de incertidumbre mostrado en la hoja electrénica

Criterios de aceptaciéon Recuperacion, El maximo valor de incertidumbre
aceptado sera 30%.

8.06 Limite de Cuantificacién del Método (LCM)
El limite de cuantificacion se calculara a partir de los datos experimentales
del primer nivel deconcentracion utilizado para precision. Para obtener el
limite se multiplicara por 10 la desviacion estandar de los datos

experimentales, el cual debera ser menor a 10 ug/L.



8.07 Limite de Deteccién del Método (LDM)
El limite de deteccidn se calculara a partir de los datos experimentales del
primer nivel de concentracion utilizado para precision. Para obtener el limite

se multiplicard por 3 la desviacion estandar de los datos experimentales.

9. Frecuencia de la Verificacién o Validacion

Cada vez que se haga una ampliacion o modificacion significativa
del método.

10. Registros.
Informe de Validacion del Método Analitico “Determinacion de
Plomo en azlcar blanca por Espectrofotometria de Absorciéon
Atomica con Atomizacién Electrotérmica”, codigo LNSP-LAT- MPT-
VAL- AA- 26.

11. Referencias

11.1 Guia de Validacién de Métodos Analiticos Fisicoquimicos,
OSA.



ANEXO N°5

PROTOCOLO DE VALIDACION DE METODO ANALITICO:
DETERMINACION DE ARSENICO EN AZUCAR BLANCA POR
ESPECTROSCOPIA DE ABSORCION ATOMICA



Protocolo de Validacion de Método Analitico
Determinacion de arsénico en azucar blanca por Espectrometria de

Absorcion Atdmicacon Atomizacion Electrotérmica

1. Objetivo

Establecer los parametros de calidad necesarios para la validacion del Método
Analitico: Determinacion de arsénico en azlcar blanca por Espectrometria de
Absorcion Atdmica con Vaporizacion Electrotérmica, para proporcionar
evidencias de que el personal del laboratorio es capaz de efectuar el ensayo,
lo utiliza correctamente y puede ser utilizado para los propdsitos previstos. La
validacion sera efectuada en las fechas comprendidas desde marzo 2022 a
enero 2023.

2. Alcance

La validacion del método analitico para la determinacion de arsénico por
espectrofotometria de Absorcion Atémica con Atomizacién Electrotérmica es
aplicable para azulcar blanca en el rango de concentracién de 0.25 a 1.50
mg/Kg.

3. Responsables

La validacion es responsabilidad de: Br Oscar Palacios (Analista 1). La
verificacion de las actividades de validacion fue supervisada por Lic. Wilfredo
Belteton (Analista 2).

Parametros a Estudiar
Intervalo Lineal
Intervalo de Trabajo

Recuperacion, Exactitud
Repetibilidad como CV

A N N N



Precision Intermedia como CV
Incertidumbre del Resultado a Reportar
Limite de Cuantificacion del Método (LCM)
Limite de Deteccion del Método (LDM)

AR NEE NI NERN

Rango de trabajo en muestras

Ver Procedimiento General para Validacion de Meétodos de Analisis
Fisicoquimico Cadigo: LNSP-LAT-MPT-VAL-01
Cuadro I. Resumen de Parametros a Evaluar

Parametro Rango de trabajo
Limite de deteccién y 0.250 mg/Kg
cuantificacion
Repetibilidad (0.250, 1.00, 1.50) mg/Kg
Precision intermedia (0.250, 1.00, 1.50) mg/Kg
Exactitud (0.250, 1.00, 1.50) mg/Kg
Linealidad del método y Rango ((0.250, 0.50, 0.750, 1.00, 1.50)
mg/Kg

Linealidad del sistema (5, 10, 15, 20, 30) pg/L

5. Muestras

Muestra para validacidén sacarosa con una pureza de 99.5 % y numero de lote
k23460687, Solucion de Estandar Analitico de Arsénico de 1000 mg/L con
numero de lote HC02068273, con el cual se prepararan soluciones de
diferentes concentraciones para elaboracion de las curvas de calibracion y

fortificacion de muestras.



6. Equipos involucrados en la validacion

La digestion de las muestras se realizara en el horno microondas marca
MILESTONE modelo ETHOS UP. La lectura de la concentracion en las
muestras se hara con un Espectrofotometro de Absorcion Atémica por
Atomizacion Electrotérmica (Perkin EImer, PinAAcle 900T, Codigo: 60403282).
Para mayor informacion ver el informe de validacion respectivo.

Para la operacion de los equipos, ver Instruccion técnica de Operacion y
Calibracién de Equipos Cadigo: LNSP-LAT-MPT- IT- 03.

7. Descripcion del Método Analitico

El propoésito de este método de analisis es cuantificar el arsénico presente en
las muestras de azlcar blanca por espectrofotometria de absorcién atomica
por atomizacién electrotérmica. La muestra es dispensada dentro de un tubo
de digestion al cual se le adiciona HNO3s concentrado y este se lleva a un horno
microondas marca MILESTONE modelo ETHOS UP donde la muestra sera
digerida. En un Espectrofotometro de Absorcion Atémica por Atomizacion
Electrotérmica (Perkin Elmer, PinAAcle 900T) la muestra sera dispensada un
pequefio tubo de grafito que se calienta eléctricamente incrementando la
temperatura en cada etapa de secado, pre tratamiento térmico de la matriz y
disociacion en atomos libres (atomizacioén). El haz de luz de una lampara de
catodo hueco de cobre se dirige a través de la camara del horno a un
monocromador y a un detector que mide la cantidad de luz absorbida. La
absorcion depende de la presencia de atomos libres al estado fundamental en
la cAmara del horno. Cada metal tiene su propia longitud de onda de absorcion
caracteristica, lo que proporciona un método relativamente libre de
interferencias. La cantidad de energia absorbida en la camara a una longitud

de onda caracteristica es



proporcional a la concentracion del elemento en la muestra, en un intervalo de
concentraciones limitado.

Para mayor informacion sobre el Método, Reactivos, Estandares, Condiciones
ambientales, Medidas de Seguridad, Preparacion de Reactivos y Muestras,
Procedimiento y Célculos, ver el Método Analitico LNSP-LAT-MPT- AA- 01.

SOLUCION ESTANDAR UTILIZADA

Nombre Marca Lote Vence Concentracién
Arsénico Inorganic HC02068273 31 1000 ug/mL
Ventures /03/2023

> MEDIDAS DE SEGURIDAD PARA EL USO DE REACTIVOS

Consultar hojas de seguridad de los reactivos ubicadas en el laboratorio.

> MATERIALES, INSTRUMENTACION, PROCEDIMENTO Y
CALCULOS

Método de analisis para la Determinacion de arsénico en Alimentos por
Espectrometria de Absorcién Atémica Técnica de Horno de Grafito. LNSP-LAT-
MPT- AA-17

Instruccién Técnica de Operacion y Calibracion de Equipos LNSP- LAT-
MPT-IT-03Instruccion Técnica de Preparacion de muestra LNSP- LAT-
MPT-IT-01

8. Procedimiento para la determinacién de los Parametros a
Evaluar
8.01 Intervalo Lineal

Muestras/ [Participara un analista. Preparar cuatro curvas de calibracién, cada
Repeticio

nes una con seis puntos, los cuales incluyen el valor cero, y los

siguientes valores: 0 pug/L, 5.0 pg/L, 10.0 pug/L, 15.0 pg/L, 20.0 pg/L




Y 30.0 pg/L.

Calcular/Determinar

Graficar las absorbancias medidas (eje y) en funcion de
la concentracion de las muestras de ensayo (eje X).
Calcular las estadisticas de regresion apropiadas.
Calcular y graficar losresiduales (la diferencia entre el
valor observado de “y” y el valor calculado de “y”
pronosticado por la linea recta, para cada valor de “x”).
La distribucion aleatoria de residuales en torno a cero
confirma la linealidad. Las tendencias sistematicas

indican la no linealidad.

Criterios de aceptaciéon. - Comportamiento lineal en la grafica de concentracion

VS respuesta analitica. - Datos aleatorios en el grafico de residuales. - El

intervalo de confianza del intercepto debe incluir el cero, cuando se incluyan

concentraciones bajas en la curva.

8.02 Intervalo de Trabajo

Muestras/Repeticio
nes

Participard un analista. Fortificacibn de Matriz a cinco
niveles de concentracion: (0.250, 0.500, 0.750, 1.00,
1.50) mg/Kg. Fortificar por triplicado.

Calcular/Determinar

Graficar la respuesta (eje y) en funciébn de la
concentracion (eje x). Calcular las estadisticas de
regresion apropiadas, calcular y graficarlos residuales

iy 9

(diferencia entre el valor observado de “y” y el valor
calculado de “y” pronosticado por la linea recta, para cada
valor de “x”). La distribucion aleatoria de residuales en
torno a cero confirma la linealidad. Las tendencias

sistematicas indican la no linealidad o un cambio de




varianza con el nivel.

Criterios de aceptacion Intervalo de trabajo, r = 0.98, El intervalo de

confianza de lapendiente debe incluir la unidad.

Muestras Fortificacion de Matriz a tres niveles de concentracion:
(0.250, 0.750,1.50) mg/Kg. Todos los niveles por
sextuplicado.

Repeticiones Participara un analista. El analisis se llevara a cabo bajo

condiciones de Precision Repetibilidad.

Participaran dos analistas. El analisis se llevara a
cabo bajo condiciones de Precision Intermedia.

Calcular/Determinar

(REPETIBILIDAD) Determinar el coeficiente de variacion
porcentual de los resultados o del porcentaje de recobro
obtenido.

(PRECISION INTERMEDIA) Determinar el coeficiente de

variacionporcentual de los resultados o del porcentaje de

recobro obtenido y determinar el ANOVA de los datos.

8.03 Recuperacion, Exactitud

esS

Muestras/RepeticionParticipara un analista.  Fortificacion de Matriz a tres

niveles de concentracion: (0.250, 0.750, 1.50) mg/Kg.
Nivel bajo y alto portriplicado. Y nivel medio sextuplicado.

Calcular/Determinar

Determinar el valor de Sesgo, error relativo
porcentual o recuperacion.

Criterios de aceptacion Recuperacion, 80-120%.




8.04 Precision

Criterios de aceptacion Recuperacion, CV menor a 20%.

8.05 Incertidumbre del Resultado a Reportar
La estimacién de la incertidumbre de los resultados de andlisis se realizara
siguiendo lasrecomendaciones dadas en Referencia 11.1 aplicando los

siguientes criterios:

MENSURANDO
Co (Ccal)(P)(V)(Frep) Ceal = (Abs —D)
(9)(Rec)  m
FUENTES DE INCERTIDUMBRE
Rec
Temp
C




C Concentracion del analito en muestra dada en unidades de
mg/kg
Ccal Concentracion del analito dada por la curva de calibracion

P Pureza del estandar analitico en tanto por uno

\ Volumen final de la solucién de muestra

Frep  |Factor de Repetibilidad de todo el proceso analitico

g gramos de muestra analizada

Rec Recuperacion del analito expresada en tanto por uno

b Intercepto de la curva de calibracién

m Pendiente de la curva de calibracion

Abs Absorbancia

Rep m [Repetibilidad de la pendiente

Rep b |[Repetibilidad del intercepto b

Cal Calibracion

Temp [Temperatura

Aju Ajuste de la Curva de Calibracion

g muest|Cantidad de muestra analizada en gramos

g0 Lectura en la balanza al medir el peso del contenedor de la
muestra

gl Lectura en la balanza al medir la cantidad de muestra con el
contenedor

La ecuacion general para estimar la incertidumbre del resultado a reportar Sc,

es:

SP,, SV, So,»
+(?) +(7) +(E) +(

SRec
Rec

Scal,, ,SRep,,
S.=C + )
¢ \(Ccal) (FRe P

)2



CUANTIFICACION DE LAS FUENTES DE INCERTIDUMBRE

Incertidumbre estdndar de la recuperacién = Desviacion estandar de la
media de las recuperaciones

Incertidumbre estdndar de la Repetibilidad = Desviacion estandar relativa
de las concentraciones encontradas en las muestras fortificadas.
Incertidumbre estandar de la pureza o concentracion del estandar
analitico: Viene especificada en el respectivo certificado

Incertidumbre estandar del Volumen V: Se tomaran en cuenta la
incertidumbre por uso delinstrumento a una temperatura diferente al de la
calibracion, y la incertidumbre por calibracion reportada por el fabricante, la
cual se considera con distribucion triangular.

La incertidumbre estandar en el Volumen V, por uso del instrumento a una

temperatura diferente al de la calibracion esta dada por la siguiente ecuacion:

Stemp = (V) Abs(T2 — T1) (cd Solvente) / Raiz(3). Se considera una distribucion
rectangular.

La incertidumbre estandar en la cantidad de muestra pesada, se estimara
utilizando la incertidumbre por calibracion de la balanza, reportada en el
informe de calibracion.

Incertidumbre por Curva de Calibracion: Se elaboraran cuatro curvas de
calibracion con seis puntos, los cuales incluyen el valor cero, y los siguientes
valores: 5.0 pug/L 10.0 pg/L, 15.0 pg/L, 20.0 pg/L y 30.0 ug/L.

Se utilizaran las siguientes ecuaciones:

D (Yi- Yei)?
- 1 Xp — Xi)
n 22 I+ + Xp ) '
m n X]z

n

SXp Aju =
=



-b Sb Sm
e Sy
SXp Repm,b = m VY-b m

S Xp cal= \/SZXp Rep m,b+S2Xp Aju

S Xp cal: Incertidumbre estandar de la calibracion.

Sxp Aju: Incertidumbre estandar de la calibracién debido al ajuste imperfecto
SXpRep m,b: Incertidumbre de la curva de calibracion debido a la Repetibilidad
de la curva de calibracion, dada en funcién de la precision de la pendiente y del

intercepto.

La estimacién de la incertidumbre para el resultado a reportar en analisis de
muestras seréa efectuada utilizando el informe de Validacion (hoja electronica).
Utilice el siguiente procedimiento general:

v Digite el valor de absorbancia leido en el equipo

v Reportar el valor de incertidumbre mostrado en la hoja electronica

Criterios de aceptacion Recuperacion, El maximo valor de incertidumbre
aceptado sera 30%.

8.06 Limite de Cuantificacion del Método (LCM)

El limite de cuantificacién se calculara a partir de los datos experimentales del
primer nivel deconcentracion utilizado para precision. Para obtener el limite se

multiplicara por 10 la desviacion estandar de los datos experimentales.

8.07 Limite de Deteccion del Método (LDM)
El limite de deteccion se calculard a partir de los datos experimentales del

primer nivel de concentracion utilizado para precision. Para obtener el limite se



multiplicara por 3 la desviacion estandar de los datos experimentales.

9. Frecuencia de la Verificacién o Validacion

Cada vez que se haga una ampliacion o modificacidn significativa del método.

10. Registros.

Informe de Validacién del Método Analitico “Determinacién de arsénico en
azucar blanca por Espectrofotometria de Absorcion Atémica con Atomizacion
Electrotérmica”, codigo LNSP-LAT- MPT- VAL- AA- 26.

11. Referencias

111 Guia de Validacion de Métodos Analiticos Fisicoquimicos,
OSA.



ANEXO N°6

MATERIALES, EQUIPOS Y REACTIVOS



MATERIALES
- Pipeta Mohr de 10 mL.
- Beakers de 100,250, 500, 1000 y 2000 mL.
- Vidrios de reloj
- Varillas de agitacion
- Embudos en” V.
- Tubos graduados de 15.0, 50.0 mL

- Tubos de digestion

EQUIPOS

- Equipo de absorcion atdbmica marca: Perkin EImer modelo AA800

- Equipo de absorcion atémica marca: Perkin ElImer modelo PinAAcle
900T

- Lampara de catodo hueco de plomo

- Horno microondas marca ETHOS UP EASY

- Cabina de extraccion de gases.

- Balanza analitica de precision.
- Lampara de catodo hueco de arsénico

- Lampara de catodo hueco plomo

REACTIVOS PARA ANALISIS DEL ARSENICO

- Estandar certificado de arsenicol000 ug/L; Lote: HC02068273
- Acido nitrico concentrado



- Acido nitrico HNO3 2% (v/v) para la preparacion de estandares.

- Modificador de arsénico: Nitrato de paladio 0.1% + Nitrato de

magnesio 0.06%

- Agua ultrapura

REACTIVOS PARA ANALISIS DE PLOMO

- Estadndar certificado de plomo (Pb) de 1000 mg/L.; Lote: S2-
PB708977
- Acido nitrico concentrado

- Acido nitrico HNO3 2% (v/v) para la preparacion de estandares.
- Modificador de matriz: Fosfato de amonio dibasico al 1%

- Agua ultrapura



ANEXO N°7

RESULTADOS DEL ESPECTROFOMETRO DE ABSORCION ATOMICA
PARA LAS MUESTRAS DE VALIDACION DE PLOMO Y ARSENICO



Method: As Agua Date: 1/11/2023 8:01:07 AM

Page 1
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Analysis Begun

Logged In Analyst: minsal
Spectrometer: PinAAcle 900T, S/N PTDS22072801

Technique: AA Furnace
Autosampler: AS 900

Sample Information File: C:\Users\Public\PerkinElmer Syngistix\AA\Data\Sample Information\
Validaciones 2023\100123 As Azucar Validacion.sifx

Batch ID:

Results Data Set: 100123 As Azucar Validaci

Results Library: C:\Users\Public\PerkinElmer Syngistix\AA\Data\Results\Results.mdb

Method Loaded
Method Name: As Agua
Method Description:

Method Last Saved: 1/10/2023 8:24:26 aM

Analyte Calibration Equation Wavelength Slit Lamp Energy
Width Current
As 193.70 Lin, Calc Int 193.70 0.7 420 58

Sequence No.: 1

Sample ID: Manual Furnace Cycle
Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

Autosampler Location:

Date Collected: 1/10/2023 9:33:04 AM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1

Replicate Data: Manual Furnace Cycle

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak
# rg/L Bg/L Signal Area
1 0.0089 0.0089

Analyte: As 193.70

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0084 -0.0905 0.0007 9:33:04 AM Yes

Analysis Begun

Logged In Analyst: minsal
Spectrometer: PinAAcle 900T, S/N PTDS22072801

Technique: AR Furnace
Autosampler: AS 900

Sample Information File: C:\Users\Public\PerkinElmer Syngistix\AA\Data\Sample Information\
Validaciones 2023\100123 As Azucar Validacion.sifx

Batch ID:
Results Data Set: 100123 As Azucar Validaci

Results Library: C:\Users\Public\PerkinElmer Syngistix\AA\Data\Results\Results.mdb

Sequence No.: 1

Sample ID: Sample065

Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 65

Autosampler Location: 65

Date Collected: 1/10/2023 9:41:31 AM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1

Replicate Data: Sample065

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak
# pg/L ng/L Signal Area
1 0.0086 0.0086
2 0.0098 0.0098
Mean: 0.0092
SD: 0.0008
$RSD: 9.54%

Analyte: As 193.70

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0097 -0.0783 0.0017 9:42:18 AM Yes
0.0080 -0.0770 0.0016 9:45:07 AM Yes
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Analysis Begun &
Logged In Analyst: minsal Technique: AA Furnace
Spectrometer: PinAAcle 900T, S/N PTDS22072801 Autosampler: AS 900

Sample Information File: C:\Users\Public\PerkinElmer Syngistix\AA\Data\Sample Information\
Validaciones 2023\100123 As Azucar Validacion.sifx

Batch ID:

Results Data Set: 100123 As Azucar Validaci

Results Library: C:\Users\Public\PerkinElmer Syngistix\AA\Data\Results\Results.mdb

Sequence No.: 1 Autosampler Location: 1

Sample ID: Sample001 Date Collected: 1/10/2023 9:47:41 AM
Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 1

Replicate Data: SampleO0l Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak

# ng/L Bg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.0106 0.0106 0.0084 -0.0731 0.0015 9:48:22 AM Yes
2 0.0098 0.0098 0.0076 -0.0722 0.0029 9:51:06 AM Yes

Mean: 0.0102

SD: 0.0005

$RSD: 5.09%

Analysis Begun

Logged In Analyst: minsal Technique: AA Furnace
Spectrometer: PinAAcle 900T, S/N PTDS22072801 Autosampler: AS 900

Sample Information File: C:\Users\Public\PerkinElmer Syngistix\AA\Data\Sample Information\
Validaciones 2023\100123 As Azucar Validacion.sifx

Batch ID:

Results Data Set: 100123 As Azucar Validaci

Results Library: C:\Users\Public\PerkinElmer Syngistix\AA\Data\Results\Results.mdb

Sequence No.: 1 Autosampler Location: 1

Sample ID: HNO3 2% Date Collected: 1/10/2023 10:26:15 AM
Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 1

Replicate Data: HNO3 2% Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConec BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# rg/L wg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [0.00] 0.0347 0.0347 1.6300 8.7475 4.0636 10:26:59 AM Yes
Detector saturation. Data may not be valid.
2 [0.00] -0.0361 -0.0361 0.0070 8.8323 4.0604 10:29:44 AM Yes
Detector saturation. Data may not be valid.
Mean: [0.00] -0.0007
SD: 0.0000 0.0501
%RSD: 0.00% >999.9%

Detector saturation. Data may not be valid.
Auto-zero performed.
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Date: 1/11/2023 8:01:07 A

Sequence No.: 2

Sample ID: HC02068273 Calib Std 1

Analyst:
Initial Sample Wt:
Analyte Dilution Factor:

. Autosampler Location: 4

Data Type: Original
Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Date Collected: 1/10/2023 10:31:39 AM

Wash Time (before sample): System Dilution Factor: 1.0000
pL dispensed: 5 from 3, 20 from 4
Replicate Data: HC02068273 Calib Std 1 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L prg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [5] -0.0099 -0.0106 0.0065 8.8307 4.0572 10:32:29 AM Yes
Detector saturation. Data may not be valid.
2 [5] 0.0308 0.0301 1.5354 8.8356 4.0550 10:35:14 AM Yes
Detector saturation. Data may not be valid.
Mean: [S] 0.0104
SD: 0.00 0.0288
$RSD: 0.00% 275.79%
Standard number 1 applied. [5]
Correlation Coef.: 1.000000 Slope: 0.00209 Intercept: 0.00000

Detector saturation. Data may not be valid.

Autosampler Location: 5

Date Collected: 1/10/2023 10:37:09 AM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1.0000

Sequence No.: 3

Sample ID: HC02068273 Calib Std 2
Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 5

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 2 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [10] 0.0318 0.0310 1.5497 8.8310 4,0530 10:37:59 AaM Yes

Detector saturation. Data may not be valid.
2 [10] -0.0422 -0.0429 0.0072 8.9083 4.0508 10:40:44 AM Yes
Detector saturation. Data may not be valid.

Mean: [10] -0.0052

SD: 0.00 0.0523

$RSD: 0.00% >999.9%

Standard number 2 applied. [10]

Correlation Coef.: -0.326490 Slope: 0.00000 Intercept: 0.00000

standard absorbance and concentration values are not in the same order.
Detector saturation. Data may not be valid.

Autosampler Location: 6

Date Collected: 1/10/2023 10:42:38 AM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

Sample ID: HC02068273 Calib Std 3
Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000
pL dispensed: 5 from 3, 20 from 6
Replicate Data: HC02068273 Calib Std 3 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# Bg/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [15] 0.0372 0.0365 1.6808 8.8154 4.0500 10:43:29 AM Yes
Detector saturation. Data may not be valid.
2 [15] -0.0395 -0.0403 0.0063 8.8052 4.0491 10:46:13 AM Yes
Detector saturation. Data may not be valid.
Mean: [15] -0.0011
SD: 0.00 0.0543
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$RSD: 0.00% >999.9%
Standard number 3 applied. [15] *
Correlation Coef.: -0.369737 Slope: 0.00000 Intercept: 0.00000
Standard absorbance and concentration values are not in the same order.
Detector saturation. Data may not be valid.

Sequence No.: 5

Sample ID: HC02068273 Calib Std 4
Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Autosampler Location: 7

Date Collected: 1/10/2023 10:48:09 AM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000
pL dispensed: 5 from 3, 20 from 7
Replicate Data: HC02068273 Calib Std 4 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L rg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [20] -0.0296 -0.0303 0.0070 8.8073 4.0478 10:48:59 AM Yes
Detector saturation. Data may not be valid.
2 [20] 0.0349 0.0342 1.6477 8.8102 4.0466 10:51:45 AM Yes
Detector saturation. Data may not be wvalid.
Mean: [20] 0.0026
SD: 0.00 0.0456
&RSD: 0.00% >999.9%
Standard number 4 applied. [20]
Correlation Coef.: -0.171387 Slope: 0.00000 Intercept: 0.00000

Standard absorbance and concentration values are not in the same order.

Detector saturation. Data may not be valid.
User canceled analysis.

Logged In Analyst: minsal
Spectrometer: PinAAcle 900T, S/N PTDS22072801

Technique: AA Furnace
Autosampler: AS 900

Sample Information File: C:\Users\Public\PerkinElmer Syngistix\AA\Data\Sample Information\
Validaciones 2023\100123 As Azucar Validacion.sifx

Batch ID:
Results Data Set: 100123 As Azucar Validaci

Results Library: C:\Users\Public\PerkinElmer Syngistix\AA\Data\Results\Results.mdb

Sequence No.: 1

Sample ID: SampleO0l

Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 1

Replicate Data: Sample00l

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak
# Bg/L rg/L Signal Area
1 0.000 0.000 0.0041 0.0034
2 0.000 0.000 0.0050 0.0043
Mean: 0.000 0.000 0.0046
SD: 0.0000 0.0000 0.0007
$RSD: 0.00% 0.00% 14.71%

Autosampler Location: 1

Date Collected: 1/10/2023 11:08:44 AM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1

Analyte: As 193.70

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0062 -0.0671 0.0017 11:09:29 AM Yes
0.0050 -0.0673 0.0019 11:12:13 AM Yes

Analysis Begun

Logged In Analyst: minsal

Technique: AA Furnace
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Spectrometer: PinAAcle 900T, S/N PTDS22072801 Autosampler: AS 900

Sample Information File: C:\Users\Public\PerkinElmer Syngistix\AA\Data\Sample Information\
Validaciones 2023\100123 As Azucar Validacion.sifx

Batch ID:

Results Data Set: 100123 As Azucar Validaci

Results Library: C:\Users\Public\PerkinElmer Syngistix\AA\Data\Results\Results.mdb

Sequence No.: 1

Sample ID: HNO3 2%
Analyst:

Initial Sample Wt:
Analyte Dilution Factor:

Autosampler Location: 1

Date Collected: 1/10/2023 11:18:31 AM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 1

Replicate Data: HNO3 2% Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd  Time Peak
# ng/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [0.00] 0.0032 0.0032 0.0054 -0.0834 0.0010 11:19:10 AM Yes
2 [0.00] 0.0038 0.0038 0.0062 -0.0633 0.0014 11:21:55 AM Yes
Mean: [0.00] 0.0035

SD: 0.0000 0.0004

%RSD: 0.00% 11.30%

Auto-zero performed.

Sequence No.: 2 Autosampler Location: 4

Sample ID: HC02068273 Calib Std 1 Date Collected: 1/10/2023 11:23:51 AM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 4

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 1 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# rg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [5] 0.0116 0.0151 0.0145 -0.0635 0.0011 11:24:41 AM Yes
2 [5] 0.0114 0.0149 0.0145 -0.0644 0.0018 11:27:26 AM Yes

Mean: [5] 0.0115

SD: 0.00 0.0001

$RSD: 0.00% 1.07%

Standard number 1 applied. [35]

Correlation Coef.: 1.000000 Slope: 0.00230 Intercept: 0.00000

Sequence No.: 3 Autosampler Location: 5

Sample ID: HC02068273 Calib Std 2 Date Collected: 1/10/2023 11:29:22 AM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 5

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 2 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# rg/L rg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [10] 0.0196 0.0231 0.0255 -0.0667 0.0017 11:30:12 AM Yes
2 [10] 0.0201 0.0237 0.0269 -0.0650 0.0016 11:32:57 AM Yes

Mean: [10] 0.0199

SD: 0.00 0.0004

$RSD: 0.00% 1.83%
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Date: 1/11/2023 8:01:07 AM

Standard number 2 applied. [10]
Correlation Coef.: 0.995910 Slope: 0.00198

Sequence No.: 4

Sample ID: HC02068273 Calib Std 3
Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 6

Intercepts 0.00052

Autosampler Location: 6

Date Collected: 1/10/2023 11:34:52 AM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1.0000

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 3

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak
# pg/L pg/L Signal Area
1 [15] 0.0312 0.0348
2 [15] 0.0298 0.0334

Mean: [15] 0.0305

SD: 0.00 0.0010

$RSD: 0.00% 3.24%

Standard number 3 applied. [15]
Correlation Coef.: 0.998366 Slope: 0.00200

Analyte: As 193.70

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0381 -0.0635 0.0014 11:35:42 AM Yes
0.0348 -0.0633 0.0014 11:38:28 AM Yes

Intercept: 0.00048

Sequence No.: 5

Sample ID: HC02068273 Calib Std 4
Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Autosampler Location: 7

Date Collected: 1/10/2023 11:40:22 AM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 7

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 4 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [20] 0.0427 0.0462 0.0465 -0.0637 0.0017 11:41:13 AM Yes
2 [20] 0.0417 0.0453 0.0502 -0.0629 0.0016 11:43:59 AM Yes
Mean: [20] 0.0422

SD: 0.00 0.0007

$RSD: 0.00% 1.64%

Standard number 4 applied. [20]

Correlation Coef.: 0.998672 Slope: 0.00207 Intercept: 0.00013

Sequence No.: 6 Autosampler Location: 8

Sample ID: HC02068273 Calib Std 5 Date Collected: 1/10/2023 11:45:54 AM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 8

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 5 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# rg/L Bg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [30] 0.0613 0.0648 0.0772 -0.0577 0.0018 11:46:44 AM Yes
2 [30] 0.0580 0.0615 0.0653 -0.0604 0.0020 11:49:28 AM Yes

Mean: [30] 0.0596

SD: 0.00 0.0024

$RSD: 0.00% 3.99%

Standard number 5 applied. [30]

Correlation Coef.: 0.998879 Slope: 0.00200 Intercept: 0.00068
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Calibration data for As 193.70 Equation: Linear, Calculated Intercept
Entered Calculated &
Mean Signal Conc. Conc. Standard
ID (Abs) ng/L ng/L Deviation $RSD
HNO3 2% 0.0000 0 -0.342 0.00 11.30
HC02068273 Calib Std 1 0.0115 5.0 5.419 0.00 1.07
HC02068273 Calib Std 2 0.0199 10.0 9.615 0.00 1.83
HC02068273 Calib Std 3 0.0305 15.0 14.959 0.00 3.24
HC02068273 Calib Std 4 0.0422 20.0 20.810 0.00 1.64
HC02068273 Calib Std 5 0.0596 30.0 29.539 0.00 3.99
Correlation Coef.: 0.998879 Slope: 0.00200 Intercept: 0.00068

Analysis Begun

Logged In Analyst: minsal
Spectrometer: PinAAcle 900T, S/N PTDS22072801

Technique: AA Furnace
Autosampler: AS 900

Sample Information File: C:\Users\Public\PerkinElmer Syngistix\AA\Data\Sample Information\

Validaciones 2023\100
Batch ID:
Results Data Set: 100123 As Azucar Validaci

123 As Azucar Validacion.sifx

Results Library: C:\Users\Public\PerkinElmer Syngistix\AA\Data\Results\Results.mdb

Sequence No.: 1

Sample ID: 20 ppb

Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 9

Autosampler Location: 9

Date Collected: 1/10/2023 11:52:00 AM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

Replicate Data: 20 ppb

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak
# rg/L ng/L Signal Area
1 19.91 19.91 0.0404 0.0439
2 19.10 19.10 0.0388 0.0423
Mean: 19.50 19.50 0.0396
SD: 0.576 0.576 0.0011
$RSD: 2.95% 2.95% 2.90%

QC value within limits for As 193.70 Recov
All analyte(s) passed QC.

Sequence No.: 2

Sample ID: Blanco Mxl

Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 10

System Dilution Factor: 1.0000

Analyte: As 193.70
Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0463 -0.0603 0.0013 11:52:42 AM Yes
0.0438 -0.0656 0.0018 11:55:27 AM Yes

ery = 97.52%

Autosampler Location: 10

Date Collected: 1/10/2023 11:57:23 AM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1

Replicate Data: Blanco Mxl

Repl SampleConc StndConc BlnkCorrx Peak
# ng/L ng/L Signal Area
1 -0.078 -0.078 0.0005 0.0040
2 -0.221 -0.221 0.0002 0.0038
Mean: =-0.150 -0.150 0.0004
SD: 0.1006 0.1006 0.0002
$RSD: 67.26% 67.26% 52.31%

Analyte: As 193.70

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height  Area Height Stored
0.0053 -0.0644 0.0019 11:58:14 AM Yes
0.0060 -0.0651 0.0007 12:01:01 PM Yes

=== = = T

Sequence No.: 3
Sample ID: Blanco Mx2

Autosampler Location: 11
Date Collected: 1/10/2023 12:02:56 PM
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Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 11

Replicate Data: Blanco Mx2
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr

# Hg/L pg/L Signal
1 -0.122 -0.122 0.0004
2 -0.193 =0:193 0.0003
Mean: =-0.158 -0.158 0.0004
SD: 0.0504 0.0504 0.0001
$RSD: 31.97% 31.97% 27.35%

Data Type: Original
Initial ‘Sample Vol:
Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1

Analyte: As 193.70
Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Area Height Area Height Stored
0.0040 0.0043 -0.0643 0.0018 12:03:47 PM Yes
0.0038 0.0067 -0.0655 0.0031 12:06:34 PM Yes

Sequence No.: 4

Sample ID: Blanco Mx3

Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 12

Replicate Data: Blanco Mx3
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr

# ng/L ng/L Signal

1 -0.034 -0.034 0.0006

2 -0.589 -0.589 -0.0005
Mean: -0.312 -0.312 0.0001
SD: 0.3925 0.3925 0.0008
$RSD: 125.94% 125.94% >999.9%

Autosampler Location: 12

Date Collected: 1/10/2023 12:08:29 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1

Analyte: As 193.70
Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Area Height Area Height Stored
0.0041 0.0053 -0.0582 0.0010 12:09:21 PM Yes
0.0030 0.0055 -0.0831 0.0022 12:12:08 PM Yes

Sequence No.: 5

Sample ID: Blanco Mx4

Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 13

Replicate Data: Blanco Mx4
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr

# pg/L »g/L Signal

1 0.162 0.162 0.0010

2 -0.396 -0.396 -0.0001
Mean: -0.117 -0.117 0.0004
SD: 0.3945 0.3945 0.0008
$RSD: 335.92% 335.92% 175.82%

Autosampler Location: 13

Date Collected: 1/10/2023 12:14:04 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1

Analyte: As 193.70
Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Area Height Area Height Stored
0.0045 0.0063 -0.0605 0.0010 12:14:57 PM Yes
0.0034 0.0047 -0.07%2 0.0022 12:17:46 PM Yes

Sequence No.: 6

Sample ID: Blanco Mx5

Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 14

Replicate Data: Blanco Mx5
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr
# ro/L rg/L Signal

Autosampler Location: 14

Date Collected: 1/10/2023 12:19:40 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1

Analyte: As 193.70
Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Area Height Area Height Stored
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Date: 1/11/2023 8:01:07 AM

1 -0.114 -0.114 0.0005 0.0040 0.0058 -0.0609 0.0021 12:20:34 PM Yes
2 -0.210 -0.210 0.0003 0.0038 0.0057 -0.0579 0.0010 12:23:22 PM Yes
Mean: -0.162 -0.162 0.0004

SD: 0.0681 0.0681 0.0001

$RSD: 41.96% 41.96% 37.89%

Sequence No.: 7 Autosampler Location: 15

Sample ID: Blanco Mx6 Date Collected: 1/10/2023 12:25:18 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 15

Replicate Data: Blanco Mx6 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.625 -0.625 -0.0006 0.0030 0.0051 -0.0799 0.0018 12:26:10 PM Yes
2 -0.417 -0.,417 -0.0001 0.0034 0.0053 -0.0622 0.0022 12:28:57 PM Yes

Mean: -0.521 -0.521 -0.0004

SD: 0.1472 0.1472 0.0003

$RSD: 28.26% 28.26% 82.31%

Sequence No.: 8 Autosampler Location: 16

Sample ID: Blanco Mx7 Date Collected: 1/10/2023 12:30:52 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 16

Replicate Data: Blanco Mx7 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.735 -0.735 -0.0008 0.0027 0.0058 -0.0639 0.0016 12:31:44 PM Yes
2 0.202 0.202 0.0011 0.0046 0.0062 -0.0649 0.0021 12:34:32 PM Yes

Mean: -0.267 -0.267 0.0001

SD: 0.6625 0.6625 0.0013

$RSD: 248.28% 248.28% 883.41%

Sequence No.: 9 Autosampler Location: 17

Sample ID: Blanco Mx8 Date Collected: 1/10/2023 12:36:27 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 17

Replicate Data: Blanco Mx8 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# Kng/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.632 -0.632 -0.0006 0.0029 0.0054 -0.0610 0.0034 12:37:16 PM Yes
2 -0.995 -0.995 -0.0013 0.0022 0.0039 -0.0591 0.0020 12:40:02 PM Yes

Mean: -0.814 -0.814 -0.0009

SD: 0.2564 0.2564 0.0005

$RSD: 31.51% 31.51% 54.33%

Sequence No.: 10
Sample ID: Blanco Mx9
Analyst:

Autosampler Location: 18

Date Collected: 1/10/2023 12:41:57 PM

Data Type: Original
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Date: 1/11/2023 8:01:07 AM

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 18

Initial Sample Vol:
Sample ‘Prep Vol:
System Dilution Factor: 1

Replicate Data: Blanco Mx9

Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# p»g/L ng/L Signal Area Height  Area Height Stored
1 -0.491 -0.491 -0.0003 0.0032 0.0046 -0.0646 0.0011 12:42:48 PM Yes
2 -0.462 -0.462 -0.0002 0.0033 0.0054 -0.0594 0.0016 12:45:33 PM Yes

Mean: -0.476 -0.476 -0.0003

SD: 0.0206 0.0206 0.0000

%RSD: 4.31% 4.31% 15.27%

Sequence No.: 11 Autosampler Location: 19

Sample ID: Blanco Mx10 Date Collected: 1/10/2023 12:47:29 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 19

Replicate Data: Blanco Mx10 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.261 -0.261 0.0002 0.0037 0.0057 -0.0611 0.0019 12:48:19 PM Yes
2 -0.465 -0.465 -0.0002 0.0033 0.0062 -0.0653 0.0016 12:51:04 PM Yes

Mean: -0.363 -0.363 ~-0.0000

SD: 0.1441 0.1441 0.0003

$RSD: 39.70% 39.70% 679.27%

Sequence No.: 12 Autosampler Location: 20

Sample ID: N1R1 Date Collected: 1/10/2023 12:53:00 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 20

Replicate Data: N1R1 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 4.244 4,244 0.0092 0.0127 0.0177 -0.0520 0.0021 12:53:50 PM Yes
2 4.649 4.649 0.0100 0.0135 0.0174 -0.0514 0.0018 12:56:36 PM Yes

Mean: 4.446 4.446 0.0096

SD: 0.2859 0.2859 0.0006

%RSD: 6.43% 6.43% 5.97%

Sequence No.: 13

Sample ID: N1R2

Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 21

Autosampler Location: 21

Date Collected: 1/10/2023 12:58:31 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1

Replicate Data: N1R2

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr
# pg/L Bg/L Signal
1 4,026 4.026 0.0087

Peak

Area

0.0122

Analyte: As 193.70

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0123 -0.0707 0.0011 12:59:22 PM Yes
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2 5.408 5.408 0.0115 0.0150 0.0161 -0.0520 0.0028 1:02:06 PM Yes
Mean: 4.717 4,717 0.0101 A
SD: 0.9771 0.9771 0.0020
$RSD: 20.72% 20.72% 19.32%
Sequence No.: 14 Autosampler Location: 22
Sample ID: N1R3 Date Collected: 1/10/2023 1:04:01 PM
Analyst: Data Type: Original
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 22

Replicate Data: NI1R3 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 4,878 4.878 0.0104 0.0139 0.0172 -0.0537 0.0034 1:04:51 PM Yes
2 5.090 5.090 0.0108 0.0144 0.0176 -0.0561 0.0007 1:07:36 PM Yes
Mean: 4.984 4.984 0.0106

SD: 0.1499 0.1499 0.0003

$RSD: 3.01% 3.01% 2.81%

Sequence No.: 15 Autosampler Location: 23

Sample ID: N1R4 Date Collected: 1/10/2023 1:09:31 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 23

Replicate Data: N1R4 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# Bg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 2.206 2.206 0.0051 0.0086 0.0109 -0.0762 0.0031 1:10:21 PM Yes
2 955181 5:151 0.0110 0.0145 0.0167 -0.0559 0.0009 1:13:06 PM Yes

Mean: 3.679 3.679 0.0080

SD: 2.0827 2.0827 0.0042

$RSD: 56.62% 56.62% 51.80%

Sequence No.: 16 Autosampler Location: 24

Sample ID: NI1R5 Date Collected: 1/10/2023 1:15:00 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 24

Replicate Data: NI1RS Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L Bg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 3.805 3.805 0.0083 0.0118 0.0135 -0.0623 0.0024 1:15:51 PM Yes
2 2.689 2.689 0.0060 0.00%6 0.0108 -0.0766 0.0038 1:18:36 PM Yes
Mean: 3.247 3.247 0.0072

SD: 0.7894 0.7894 0.0016

$RSD: 24.31% 24.31% 22.00%

Sequence No.: 17 Autosampler Location: 25

Sample ID: N1R6 Date Collected: 1/10/2023 1:20:31 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
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Date: 1/11/2023 8:01:07 AM

Analyte Dilution Factor:
Wash Time (before sample): 0
pL dispensed: 5 from 3, 20 from 25

Sample

Prep Vol:

System Dilution Factor: 1

Replicate Data: N1R6

Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 4,358 4.358 0.0094 0.0129 0.0179 -0.0495 0.0019 1:21:22 PM Yes
2 5.194 5.194 0.0110 0.0146 0.0168 -0.0537 0.0023 1:24:09 PM Yes

Mean: 4.776 4,776 0.0102

SD: 0,5911 0.5911 0.0012

$RSD: 12.38% 12.38% 11.55%

Sequence No.: 18 Autosampler Location: 26

Sample ID: N1R7 Date Collected: 1/10/2023 1:26:04 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 26

Replicate Data: NI1R7 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# rg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 4.172 4,172 0.0090 0.0125 0.0162 -0.0560 0.0028 1:26:55 PM Yes
2 4.657 4.657 0.0100 0.0135 0.0182 -0.0552 0.0032 1:29:40 PM Yes

Mean: 4.415 4.415 0.0095

SD: 0.3431 0.3431 0.0007

§RSD: 7.77% 7.77% 7.21%

Sequence No.: 19 Autosampler Location: 27

Sample ID: N1RS8 Date Collected: 1/10/2023 1:31:34 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 27

Replicate Data: N1RS8 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
& Bg/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 4.157 4,157 0.0090 0.0125 0.0163 -0.0549 0.0019 1:32:25 PM Yes
2 5.078 5.078 0.0108 0.0143 0.0198 -0.0520 0.0007 1:35:10 PM Yes

Mean: 4.618 4.618 0.0099

SD: 0.6508 0.6508 0.0013

$RSD: 14.09% 14.09% 13.12%

Sequence No.: 20 Autosampler Location: 28

Sample ID: N1R9 Date Collected: 1/10/2023 1:37:06 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 28

Replicate Data: NI1R9 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# prg/L rg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 4.761 4.761 0.0102 0.0137 0.0188 -0.0492 0.0012 1:37:56 PM Yes
2 4,544 4.544 0.0098 0.0133 0.0176 -0.0574 0.0009 1:40:43 PM Yes
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Date:

Mean: 4.652 4.652
SD: 0.1537 0.1537
$RSD: 3.30% 3.30%

0.0100
0.0003
3.08%

Sequence No.: 21

Sample ID: N1R10

Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:
Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 29

Replicate Data: N1R10

Autosampler Location: 29

Date Collected: 1/10/2023 1:42:39 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1

Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# rg/L rg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 4.038 4.038 0.0087 0.0123 0.0143 -0.0704 0.0024 1:43:29 PM Yes
2 5.050 5.050 0.0108 0.0143 0.0202 -0.0560 0.0021 1:46:16 PM Yes

Mean 4.544 4.544 0.0098

SD: 0.7150 0.7150 0.0014

&RSD 15.74% 15.74% 14.63%

Sequence No.: 22 Autosampler Location: 30

Sample ID: NI1R1l1l Date Collected: 1/10/2023 1:48:11 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 30

Replicate Data: N1R11l Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# rg/L rg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 4.859 4.859 0.0104 0.013%3 0.0201 -0.0549 0.0020 1:49:02 PM Yes
2 2.967 2.967 0.0066 0.0101 0.0120 -0.0750 0.0033 1:51:48 PM Yes

Mean: 3.913 3.913 0.0085

SD: 1.3378 1.3378 0.0027

$RSD: 34.19% 34.19% 31.44%

Sequence No.: 23 Autosampler Location: 31

Sample ID: N1R12 Date Collected: 1/10/2023 1:53:44 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 31

Replicate Data: N1R12 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L rg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 4.368 4.368 0.0094 0.0129 0.0184 -0.0559 0.0034 1:54:35 PM Yes
2 4.491 4.491 0.0096 0.0132 0.0178 -0.0541 0.0018 1:57:22 PM Yes

Mean: 4.430 4.430 0.0085

SD: 0.0866 0.0866 0.0002

%RSD: 1.95% 1.95% 1.81%

Sequence No.: 24

Sample ID: HNO3 2%
Analyst:

Initial Sample Wt:
Analyte Dilution Factor:

Autosampler Location: 1

Date Collected: 1/10/2023 1:59:16 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

1/11/2023 8:01:07 AM
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Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 1 B

Replicate Data: HNO3 2% Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [0.00] 0.0020 0.0020 0.0070 -0.0585 0.0024 2:00:08 PM Yes
2 [0.00] 0.0016 0.0016 0.0047 -0.0563 0.0016 2:02:53 PM Yes
Mean: [0.00] 0.0018

SD: 0.0000 0.0003

$RSD: 0.00% 15.69%

Auto-zero performed.

Sequence No.: 25 Autosampler Location: 4

Sample ID: HC02068273 Calib Std 1 Date Collected: 1/10/2023 2:04:47 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 4

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 1 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# HBg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [5] 0.0094 0.0112 0.0134 -0.0594 0.0029 2:05:38 PM Yes
2 [5] 0.0081 0.0108 0.0165 -0.0567 0.0020 2:08:24 PM Yes

Mean: [S] 0.0092

SD: 0.00 0.0002

$RSD: 0.00% 2.46%

Standard number 1 applied. [5]

Correlation Ceoef.: 1.000000 Slope: 0.00184 Intercept: 0.00000

Sequence No.: 26 Autosampler Location: 5

Sample ID: HC02068273 Calib Std 2 Date Collected: 1/10/2023 2:10:18 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 5

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 2 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# rg/L rg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [10] 0.0176 0.01%4 0.0271 -0.0574 0.0034 2:11:09 PM Yes
2 [10] 0.0107 0.0124 0.0119 -0.082% 0.0017 2:13:54 PM Yes

Mean: [10] 0.0141

SD: 0.00 0.0049

$RSD: 0.00% 34.71%

Standard number 2 applied. [10]

Correlation Coef.: 0.984859 Slope: 0.00141 Intercept: 0.00072

Sequence No.: 27 Autosampler Location: 6

Sample ID: HC02068273 Calib Std 3
Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 6

Date Collected: 1/10/2023 2:15:48 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1.0000

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 3

Analyte: As 193.70
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Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# prg/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [15] 0.0275 0.0293 0.0366 -0.0549 0.0017 2:16:38 PM Yes
2 [15] 0.0279 0.0297 0.0353 -0.0597 0.0031 2:19:24 PM Yes
Mean: [15] 0.0277
SD: 0.00 0.0003
$RSD: 0.00% 0.95%

Standard number 3 applied. [15]

Correlation Coef.: 0.983431 Slope:

0.00176 Intercept: -0.00044

Sequence No.: 28

Sample ID: HC02068273 Calib Std 4
Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 7

Autosampler Location: 7

Date Collected: 1/10/2023 2:21:19 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1.0000

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 4 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L Brg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [20] 0.03%6 0.0414 0.0499 -0.0549 0.0004 2:22:09 PM Yes
2 [20] 0.0388 0.0406 0.0495 -0.0603 0.0038 2:24:54 PM Yes

Mean: [20] 0.0392

SD: 0.00 0.0005

$RSD: 0.00% 1.39%

Standard number 4 applied. [20]

Correlation Coef.: 0.988980 Slope:

0.00194 Intercept: -0.00133

Sequence No.: 29

Sample ID: HC02068273 Calib Std 5
Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

uL dispensed: 5 from 3, 20 from B

Autosampler Location: 8

Date Collected: 1/10/2023 2:26:50 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1.0000

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 5 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [30] 0.0553 0.0571 0.0701 -0.0573 0.0028 2:27:40 PM Yes
2 [30] 0.0566 0.0584 0.0831 -0.0595 0.0011 2:30:26 PM Yes

Mean: [30] 0.0560

SD: 0.00 0.0010

$RSD: 0.00% 1.73%

Standard number 5 applied. [30]

Correlation Coef.: 0.995060 Slope:

Calibration data for As 193.70

Mean Signal
ID (Abs)

HNO3 2% 0.0000
HC02068273 Calib Std 1 0.0082
HC02068273 Calib Std 2 0.0141
HC02068273 Calib Std 3 0.0277
HC02068273 Calib std 4 0.0392
HC02068273 Calib Std 5 0.0560
Correlation Coef.: 0.995060 Slope:

0.00191 Intercept: -0.00115

Equation: Linear, Calculated Intercept
Entered Calculated

Conc. Conc. Standard
Bg/L ug/L Deviation $RSD
0 0.602 0.00 15.69
50 5.417 0.00 2.46
10.0 7.982 0.00 34.71
15.0 15.073 0.00 0.95
20.0 21.080 0.00 1.39
30.0 29.847 0.00 1.73
0.00191 Intercept: -0.00115

Autosampler Location: 9
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Sample ID: 20 ppb

Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 9

Replicate Data: 20 ppb

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak
# pg/L ng/L Signal Area
aE 20.88 20.88 0.0388 0.0406
2 20.97 20.97 0.0390 0.0408

Mean: 20.92 20.92 0.0389

SD: 0.070 0.070 0.0001

%RSD: 0.33% 0.33% 0.34%

QC value within limits for As 193.70 Recov
All analyte(s) passed QC.

Date Collected: 1/10/2023 2:32:21 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1.0000
Analyte: As 193.70
Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0567 -0.0539 0.0019 2:33:12 PM Yes
0.0538 -0.0560 0.0006 2:35:58 PM Yes
ery = 104.62%

Sequence No.: 31

Sample ID: N2R1l

Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 32

Replicate Data: N2R1

Autosampler Location: 32

Date Collected: 1/10/2023 2:37:53 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1

Analyte: As 193.70
Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0215 -0.0767 0.0038 2:38:46 PM Yes
0.0341 -0.0550 0.0028 2:41:35 PM Yes

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak
# pg/L ug/L Signal Area
h X 7.982 7.982 0.0141 0.0159
2 12.44 12.44 0.0227 0.0244
Precision check failed. Reanalyzing sample.

Mean: 10.21 10.21 0.0184

SD: 3.152 3152 0.0060

$RSD: 30.87% 30.87% 32.80%

Sequence No.: 32

Sample ID: N2R1

Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 32

Replicate Data: N2R1

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak

# rg/L Bg/L Signal Area
1 11, 92 11.92 0.0216 0.0234
2 11.87 11.87 0.0216 0.0233

Mean: 11.89 11.89 0.0216

SD: 0.034 0.034 0.0001

$RSD: 0.29% 0.29% 0.30%

Autosampler Location: 32

Date Collected: 1/10/2023 2:43:31 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1

Analyte: As 193.70
Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0370 -0.0532 0.0016 2:44:24 PM Yes
0.0358 -0.0494 0.0041 2:47:14 PM Yes

Sequence No.: 33

Sample ID: N2R2

Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 33

Autosampler Location: 33
Date Collected: 1/10/2023 2:49:10 PM
Data Type: Original
Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:
System Dilution Factor:

1

Date: 1/11/2023 8:01:07 AM



Date: 1/11/2023 8:01:07 AM

Replicate Data: N2R2

Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 12.06 12.06 0.0219 0.0237 0.0365 -0.0525 0.0036 2:50:04 PM Yes
2 11.98 11.98 0.0218 0.0236 0.0310 -0.0549 0.0034 2:52:53 PM Yes

Mean: 12.02 12.02 0.0218

SD: 0.056 0.056 0.0001

$RSD: 0.47% 0.47% 0.49%

Sequence No.: 34 Autosampler Location: 34

Sample ID: N2R3 Date Collected: 1/10/2023 2:54:49 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 34

Replicate Data: N2R3 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 12.30 12.30 0.0224 0.0242 0.0383 -0.0531 0.0033 2:55:44 PM Yes
2 12.24 12.24 0.0223 0.0241 0.0377 -0.0559 0.0034 2:58:32 PM Yes

Mean: 12.27 12.27 0.0223

SD: 0.044 0.044 0.0001

$RSD: 0.36% 0.36% 0.38%

Sequence No.: 35 Autosampler Location: 35

Sample ID: N3R1 Date Collected: 1/10/2023 3:00:28 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 35

Replicate Data: N3R1 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 17.75 17.75 0.0328 0.0346 0.0534 -0.0506 0.0030 3:01:22 PM Yes
2 774 1771 0.0327 0.0345 0.0524 -0.0510 0.0041 3:04:18 PM Yes

Mean: 17.73 1713 0.0328

SD: 0.029 0.029 0.0001

$RSD: 0.17% 0.17% 0.17%

Sequence No.: 36 Autosampler Location: 36

Sample ID: N3R2 Date Collected: 1/10/2023 3:06:14 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 36

Replicate Data: N3R2 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# prg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 17.52 17.52 0.0324 0.0342 0.0558 -0.0526 0.0029 3:07:07 PM Yes
2 16.56 16.56 0.0305 0.0323 0.0475 -0.0572 0.0023 3:09:53 PM Yes

Mean: 17.04 17.04 0.0315

SD: 0.684 0.684 0.0013

%RSD: 4.01% 4.01% 4.16%



Date: 1/11/2023 8:01:07 AM

Autosampler Location: 37

Date Collected: 1/10/2023 3:11:49 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1

Sequence No.: 37

Sample ID: N3R3

Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 37

Replicate Data: N3R3 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# rg/L ra/L Signal Area Height Area Height Stored
J 17.47 17.47 0.0323 0.0341 0.0515 -0.0556 0.0027 3:12:41 PM Yes
2 18.05 18.05 0.0334 0.0352 0.0545 -0.0511 0.0039 3:15:26 PM Yes

Mean: 17.76 17.76 0.0328

SD: 0.412 0.412 0.0008

$RSD: 2.32% 2.32% 2.40%

Sequence No.: 38 Autosampler Location: 38

Sample ID: N3R4 Date Collected: 1/10/2023 3:17:21 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 38

Replicate Data: N3R4 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
4 wg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 17.30 17.30 0.0320 0.0337 0.0430 -0.0566 0.0020 3:18:13 PM Yes
2 16.50 16.50 0.0304 0.0322 0.0448 -0.0539 0.0021 3:20:59 PM Yes

Mean: 16.90 16.90 0.0312

SD: 0.562 0.562 0.0011

$RSD: 3.33% 3.33% 3.45%

Sequence No.: 39 Autosampler Location: 39

Sample ID: N3R5 Date Collected: 1/10/2023 3:22:54 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 39

Replicate Data: N3R5 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 17.14 17.14 0.0317 0.0334 0.0435 -0.0551 0.0027 3:23:46 PM Yes
2 16.55 16.55 0.0305 0.0323 0.0463 -0.0544 0.0011 3:26:33 PM Yes

Mean: 16.84 16.84 0.0311

SD: 0.420 0.420 0.0008

$RSD: 2.50% 2.50% 2.59%

Autosampler Location: 40

Sequence No.: 40

Sample ID: N3R6
Analyst:

Initial Sample Wt:
Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0
pL dispensed: 5 from 3, 20 from 40

Date Collected: 1/10/2023 3:28:28 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1
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Date: 1/11/2023 8:01:07 AM

Replicate Data: N3R6

Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak “‘Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L po/L Signal Area Height Area Height Stored
1 17.74 17.74 0.0328 0.0346 0.0481 -0.0539 0.0025 3:29:20 PM Yes
g 17.79 17.79 0.0329 0.0347 0.0477 -0.0548 0.0016 3:32:06 PM Yes

Mean: 17.77 17779 0.0328

SD: 0.035 0.035 0.0001

$RSD: 0.19% 0.19% 0.20%

Sequence No.: 41 Autosampler Location: 41

Sample ID: N3R7 Date Collected: 1/10/2023 3:34:00 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 41

Replicate Data: N3R7 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorx Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 17.61 17.61 0.0325 0.0343 0.0523 -0.0529 0.0026 3:34:52 PM Yes
2 17.39 17.39 0.0321 0.0339 0.0552 -0.0487 0,0032 3:37:39 PM Yes

Mean: 17.50 17.50 0.0323

SD: 0.154 0.154 0.0003

$RSD: 0.88% 0.88% 0.91%

Sequence No.: 42 Autosampler Location: 42

Sample ID: N3RS Date Collected: 1/10/2023 3:39:35 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 42

Replicate Data: N3RS Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 17.10 17.10 0.0316 0.0334 0.0513 -0.0522 0.0030 3:40:27 PM Yes
2 17.86 17.86 0.0330 0.0348 0.0542 -0.0487 0.0029 3:43:14 PM Yes

Mean: 17.48 17.48 0.0323

SD: 0.536 0.536 0.0010

%RSD: 3.06% 3.06% 3.17%

Sequence No.: 43 Autosampler Location: 43

Sample ID: N3R9 Date Collected: 1/10/2023 3:45:08 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 43

Replicate Data: N3R9 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# Bg/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 15.61 15.61 0.0287 0.0305 0.0346 -0.0635 0.0022 3:46:00 PM Yes
2 17.04 17.04 0.0314 0.0332 0.0563 -0.0503 0.0029 3:48:47 PM Yes

Mean: 16.32 16.32 0.0301

SD: 1.011 1.011 0.0019

$RSD: 6.19% 6.19% 6.43%
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Date: 1/11/2023 8:01:07 AM

Sequence No.: 44
Sample ID: N3R10
Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 44

Autosampler Location: 44

Date Collected: 1/10/2023 3:50:42 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1

Replicate Data: N3R10

Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr  Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# rg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 16.51 16,51 0.0304 0.0322 0.0468 -0.0521 0.0017 3:51:34 PM Yes
2 16.77 16.77 0.0309 0.0327 0.0457 -0.0520 0.0010 3:54:20 PM Yes

Mean: 16.64 16.64 0.0307

SD: 0.186 0.186 0.0004

$RSD: 1.12% 1.12% 1.16%

Sequence No.: 45 Autosampler Location: 45

Sample ID: N3R11 Date Collected: 1/10/2023 3:56:16 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 45

Replicate Data: N3R1l1l Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L rg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 15.15 15.15 0.0278 0.0296 0.0370 -0.0636 0.0014 3:57:07 PM Yes
2 16.02 16.02 0.0295 0.0313 0.0451 -0.0509 0.0022 3:59:54 PM Yes

Mean: 15.59 15.59 0.0287

SD: 0.618 0.618 0.0012

$RSD: 3.96% 3.96% 4.12%

Sequence No.: 46 Autosampler Location: 46

Sample ID: N3R12 Date Collected: 1/10/2023 4:01:50 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 46

Replicate Data: N3R12 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L »g/L Signal Area Height Area Height Stored
1 16.40 16.40 0.0302 0.0320 0.0480 -0.0515 0.0018 4:02:41 PM Yes
2 11.78 11.78 0.0214 0.0232 0.0232 -0.0766 0.0032 4:05:29 PM Yes

Precision check failed. Reanalyzing sample.

Mean: 14.09 14.09 0.0258

SD: 3.268 3.268 0.0063

$RSD: 23.19% 23.19% 24.22%

Sequence No.: 47

Sample ID: N3R12

Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 46

Autosampler Location: 46

Date Collected: 1/10/2023 4:07:23 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1
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Date: 1/11/2023 8:01:07 aM

Replicate Data: N3R12

Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 10.22 10.22 0.0184 0.0202 0.0212 -0.0762 0.0027 4:08:15 PM Yes
2 16.39 16.39 0.0302 0.0320 0.0485 -0.0515 0.0012 4:11:02 PM Yes
Precision check failed. Reanalyzing sample.

Mean: 13.30 13.30 0.0243

SD: 4.361 4.361 0.0083
$RSD: 32.78% 32.78% 34.33%

Sequence No.: 48 Autosampler Location: 46

Sample ID: N3R12 Date Collected: 1/10/2023 4:12:58 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 46

Replicate Data: N3R12 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# rg/L ra/L Signal Area Height Area Height Stored
1 16.05 16.05 0.0286 0.0313 0.0499 -0.0513 0.0032 4:13:50 PM Yes
2 15.80 15.80 0.0291 0.0309 0.0478 -0.0526 0.0027 4:16:36 PM Yes

Mean: 15.92 15.92 0.0293
SD: 0.178 0.178 0.0003
$RSD: 1.12% 1.12% 1.16%

Sequence No.: 49 Autosampler Location: 47

Sample ID: N4R1 Date Collected: 1/10/2023 4:18:32 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 47

Replicate Data: N4R1 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# Bg/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 2171 21.71 0.0404 0.0422 0.0592 -0.0486 0.0021 4:19:23 PM Yes
2 21.79 21.79 0.0405 0.0423 0.0662 -0.0474 0.0018 4:22:09 PM Yes

Mean: 21.75 21,75 0.0405

SD: 0.058 0.058 0.0001

$RSD: 0.27% 0.27% 0.27%

Sequence No.: 50 Autosampler Location: 48

Sample ID: N4R2 Date Collected: 1/10/2023 4:24:05 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 48

Replicate Data: N4R2 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# rg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
21 22.08 22.08 0.0411 0.0429 0.0675 -0.0444 0.0032 4:24:57 PM Yes
2 19.93 19.93 0.0370 0.0388 0.0564 -0.0539 0.0018 4:27:43 PM Yes

Mean: 21.01 21.01 0.0390

SD: 36521 1.8521 0.0029

%RSD: 7.24% 7.24% 7.46%
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Date: 1/11/2023 8:01:07 AM

Sequence No.: 51

Autosampler Location: 49

Sample ID: N4R3 Date Collected: 1/10/2023 4:29:38 PM
Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 49

Replicate Data: N4R3 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd  Time Peak
# ng/L Bg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 22.10 22.10 0.0411 0.0429 0.0669 -0.0450 0.0026 4:30:30 PM Yes
2 21.62 21.62 0.0402 0.0420 0.0638 -0.0434 0.0024 4:33:18 PM Yes
Mean: 21.86 21.86 0.0407

SD: 0.338 0.338 0.0006

%RSD: 1.55% 1.55% 1.59%

Sequence No.: 52 Autosampler Location: 50

Sample ID: N5R1 Date Collected: 1/10/2023 4:35:14 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 50

Replicate Data: N5SR1 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorrx Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# Bng/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 30.77 30.77 0.0577 0.0595 0.0890 -0.0465 0.0020 4:36:07 PM Yes
2 32.50 32.50 0.0610 0.0628 0.0966 -0.0444 0.0067 4:38:57 PM Yes
Mean: 31.63 31.63 0.0594

SD: 1.226 1.226 0.0023

3RSD: 3.88% 3.88% 3.95%

Sequence No.: 53 Autosampler Location: 51

Sample ID: N5R2 Date Collected: 1/10/2023 4:40:53 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): O System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 51

Replicate Data: N5R2 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 31.66 31.66 0.0594 0.0612 0.1030 -0.0447 0.0040 4:41:47 PM Yes
2 31.90 31.90 0.0599 0.0617 0.1029 -0.0492 0.0021 4:44:37 PM Yes

Mean: 31.78 31.78 0.0597

SD: 0.169 0.169 0.0003

tRSD: 0.53% 0.53% 0.54%

Sequence No.: 54

Sample ID: N5R3

Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 52

Autosampler Location: 52

Date Collected: 1/10/2023 4:46:33 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1
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Replicate Data: N5R3 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L Hg/L Signal Area Height Area Height Stored
J; 30.57 30.57 0.0574 0.0591 0.1032 -0.0449 0.0044 4:47:28 PM Yes
2 31.00 31.00 0.0582 0.0599 0.0951 -0.0440 0.0058 4:50:18 PM Yes
Mean: 30.79 30.79 0.0578

SD: 0.299 0.299 0.0006

$RSD: 0.97% 0.97% 0.99%

Sequence No.: 55 Autosampler Location: 53

Sample ID: N5R4 Date Collected: 1/10/2023 4:52:14 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 53

Replicate Data: N5R4 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 28.59 28.59 0.0536 0.0553 0.0747 -0.0565 0.0011 4:53:08 PM Yes
2 30.88 30.88 0.0579 0.0597 0.0890 -0.0433 0.0046 4:56:00 PM Yes

Mean: 29.74 28.74 0.0558

SD: 1.620 1.620 0.0031

$RSD: 5.45% 5.45% 5.56%

Sequence No.: 56 Autosampler Location: 1

Sample ID: HNO3 2% Date Collected: 1/10/2023 4:57:54 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 1

Replicate Data: HNO3 2% Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [0.00] 0.0006 0.0006 0.0066 -0.0549 0.0014 4:58:47 PM Yes
2 [0.00] -0.0004 -0.0004 0.0041 -0.0550 0.0019 5:01:32 PM Yes

Mean: [0.00] 0.0001

SD: 0.0000 0.0007

$RSD: 0.00% 521.65%

Auto-zero performed.

Sequence No.: 57 Autosampler Location: 4

Sample ID: HC02068273 Calib Std 1 Date Collected: 1/10/2023 5:03:27 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 4

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 1 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [5] 0.0086 0.0088 0.0136 -0.0592 0.0036 5:04:17 PM Yes
2 [5] 0.0082 0.0083 0.0125 -0.0568 0.0007 5:07:03 PM Yes

Mean: [5] 0.0084

SD: 0.00 0.0003

$RSD: 0.00% 3.92%

Standard number 1 applied. [S5]
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Correlation Coef.: 1.000000 Slope: 0.00168

Intercept: 0.00000

&

Sequence No.: 58

Sample ID: HC02068273 Calib Std 2
Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 5

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 2
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak

# pg/L pg/L Signal Area
1 [10] 0.0170 0.0171
2 [10] 0.0166 0.0168
Mean: [10] 0.0168
SD: 0.00 0.0003
%RSD: 0.00% 1.61%

Standard number 2 applied. [10]
Correlation Coef.: 0.999999% Slope: 0.00168

Autosampler Location: 5

Date Collected: 1/10/2023 5:08:58 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1.0000

Analyte: As 193.70

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0236 -0.0571 0.0016 5:09:48 PM Yes
0.0239 -0.0546 0.0009 5:12:33 PM Yes

Intercept: -0.00001

Sequence No.: 59

Sample ID: HC02068273 Calib Std 3
Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 6

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 3
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak

# Bg/L rg/L Signal Area
1 [15] 0.0263 0.0265
2 [15] 0.0265 0.0267
Mean: [15] 0.0264
SD: 0.00 0.0001
%RSD: 0.00% 0.54%

Standard number 3 applied. [15]
Correlation Coef.: 0.999414 Slope: 0.00175

0.0383

Autosampler Location: 6

Date Collected: 1/10/2023 5:14:28 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1.0000

Analyte: As 193.70

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0444 -0.0518 0.0050 5:15:19 PM Yes

-0.0578 0.0017 5:18:03 PM Yes

Intercept: -0.00025

Sequence No.: 60

Sample ID: HC02068273 Calib Std 4
Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 7

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 4
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak

# rg/L Bg/L Signal Area
1 [20] 0.0383 0.0385
2 [20] 0.0399 0.0400
Mean: [20] 0.0391
SD: 0.00 0.0011
%RSD: 0.00% 2.80%

Standard number 4 applied. [20]
Correlation Coef.: 0.995880 Slope: 0.00192

0.0612

Autosampler Location: 7

Date Collected: 1/10/2023 5:19:59 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1.0000

Analyte: As 193.70

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0535 -0.0555 0.0022 5:20:49 PM Yes

-0.0510 0.0017 5:23:34 PM Yes

Intercept: -0.00110

Sequence No.: 61

Autosampler Location: 8

Date: 1/11/2023 8:01:07 AM
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Sample ID: HC02068273 Calib Std 5 Date Collected: 1/10/2023 5:25:30 PM
Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 8

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 5 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [30] 0.0476 0.0477 0.0503 -0.0688 0.0016 5:26:20 PM Yes
2 [30] 0.0542 0.0543 0.0738 -0.0544 0.0017 5:29:05 PM Yes
Mean: [30] 0.0509
SD: 0.00 0.0047
$RSD: 0.00% 9.24%

Standard number 5 applied. [30]
Correlation Coef.: 0.994656 Slope: 0.00176 Intercept: 0.00013
Correlation Coefficient is less than 0.995000. System will recalibrate based on Retry setting.

Calibration data for As 193.70 Equation: Linear, Calculated Intercept
Entered Calculated
Mean Signal Conc. Conc. Standard
ID (Abs) Bg/L Bg/L Deviation $RSD

HNO3 2% 0.0000 0 -0.074 0.00 521.65
HC02068273 Calib Std 1 0.0084 5.0 4.691 0.00 3.92
HC02068273 Calib Std 2 0.0168 10.0 9.474 0.00 1.61
HC02068273 Calib Std 3 0.0264 15.0 14,943 0.00 0.54
HC02068273 Calib Std 4 0.0391 20.0 22.132 0.00 2.80
HC02068273 Calib Std 5 0.0509 30.0 28.834 0.00 9.24

Correlation Coef.: 0.994656 Slope: 0.00176 Intercept: 0.00013

Sequence No.: 62 Autosampler Location: 1

Sample ID: HNO3 2% Date Collected: 1/10/2023 5:31:00 PM
Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 1

Replicate Data: HNO3 2% Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# Bg/L wg/L Signal Area Height Area Height Stored
3 [0.00] -0.0020 -0.0020 0.0044 -0.0523 0.0011 5:31:52 PM Yes
2 [0.00] -0.0013 -0.0013 0.0049 -0.0608 0.0039 5:34:37 PM Yes
Mean: [0.00] -0.0017

SD: 0.0000 0.0005

$RSD: 0.00% 29.84%

Auto-zeroc performed.

Sequence No.: 63 Autosampler Location: 4

Sample ID: HC02068273 Calib Std 1 Date Collected: 1/10/2023 5:36:32 PM
Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 4

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 1 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# Bg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored

1 [5] 0.0089 0.0073 0.0100 -0.068% 0.0013 5:37:22 PM Yes



Method: As Agua Page 26 Date: 1/11/2023 8:01:07 aM
2 [5] 0.0097 0.0080 0.0113 -0.0511 0.0008 5:40:07 PM Yes
Mean: [5] 0.0093 X

SD: 0.00 0.0006

$RSD: 0.00% 5.94%

Standard number 1 applied. [5]

Correlation Coef.: 1.000000 Slope: 0.00187 Intercept: 0.00000

Sequence No.: 64 Autosampler Location: 5

Sample ID: HC02068273 Calib Std 2 Date Collected: 1/10/2023 5:42:02 PM
Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 5

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 2 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# Bg/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [10] 0.0184 0.0167 0.0240 -0.0560 0.0020 5:42:53 PM Yes
2 [10] 0.0192 0.0175 0.0254 -0.0549 0.0014 5:45:38 PM Yes
Mean: [10] 0.0188

SD: 0.00 0.0005

$RSD: 0.00% 2.86%

Standard number 2 applied. [10]

Correlation Coef.: 0.999992 Slope: 0.00188 Intercept: -0.00002

Sequence No.: 65 Autosampler Location: 6

Sample ID: HC02068273 Calib Std 3 Date Collected: 1/10/2023 5:47:33 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 6

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 3 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L rg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [15] 0.0265 0.0248 0.0293 -0.0588 0.0025 5:48:23 PM Yes
2 [15] 0.0280 0.0263 0.0400 -0.0525 0.0011 5:51:09 PM Yes

Mean: [15] 0.0272

SD: 0.00 0.0010

$RSD: 0.00% 3.74%

Standard number 3 applied. [15]

Correlation Coef.: 0.999680 Slope: 0.00182 Intercept: 0.00017

Sequence No.: 66 Autosampler Location: 7

Sample ID: HC02068273 Calib Std 4 Date Collected: 1/10/2023 5:53:03 PM

Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 7

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 4 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# Bg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [20] 0.0370 0.0353 0.0469 -0.0502 0.0017 5:53:54 PM Yes
2 [20] 0.0385 0.0368 0.0569 -0.0486 0.0036 5:56:40 PM Yes

Mean: [20] 0.0378

SD: 0.00 0.0010

$RSD: 0.00% 2.78%
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Date: 1/11/2023 8:01:07 AM

Standard number 4 applied.
Correlation Coef.: 0.999569

[20]

Slope: 0.00187

Intercept: -0.00005

Sequence No.: 67

Sample ID: HC02068273 Calib Std 5
Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 8

Autosampler Location: 8

Date Collected: 1/10/2023 5:58:34 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 5

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak
# rg/L ng/L Signal Area
1 [30] 0.0539 0.0522
2 [30] 0.0581 0.0565

Mean: [30] 0.0560

SD: 0.00 0.0030

$RSD: 0.00% 5.39%

Standard number 5 applied. [30]

Correlation Coef.: 0.999815 Slope: 0.00187

System Dilution Factor: 1.0000

Analyte: As 193.70
Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height  Area Height Stored
0.0737 -0.0522 0.0026 5:59:25 PM Yes
0.0987 -0.0517 0.0029 6:02:10 PM Yes
Intercept: -0.00006

Calibration data for As 193.70

Equation: Linear, Calculated Intercept

Entered Calculated

Conc. Standard
Bg/L Deviation $RSD
0.031 0.00 29.84
5.028 0.00 5.94
10.093 0.00 2.86
14.612 0.00 3.74
20.234 0.00 2.78
30.003 0.00 5.39
Intercept: -0.00006

Autosampler Location: 9

Date Collected: 1/10/2023 6:04:05 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1.0000

Mean Signal Conc.
ID (Abs) rg/L
HNO3 2% 0.0000 0
HC02068273 Calib Std 1 0.0093 5.0
HC02068273 Calib sStd 2 0.0188 10.0
HC02068273 Calib Std 3 0.0272 15.0
HC02068273 Calib Std 4 0.0378 20.0
HC02068273 Calib Std 5 0.0560 30.0
Correlation Coef.: 0.999815 Slope: 0.00187
Sequence No.: 68
Sample ID: 20 ppb
Analyst:
Initial Sample Wt:
Analyte Dilution Factor:
Wash Time (before sample): 0
pL dispensed: 5 from 3, 20 from 9
Replicate Data: 20 ppb
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak
# pg/L ng/L Signal Area
1 21.53 21.53 0.0402 0.0385
2 21.25 21.25 0.0397 0.0380
Mean: 21.39 21.39 0.0399
SD: 0.199 0.199 0.0004
$RSD: 0.93% 0.93% 0.93%

QC value within limits for As 193.70
All analyte(s) passed QC.

Analyte: As 193.70

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0699 -0.0538 0.0022 6:04:56 PM Yes
0.0634 -0.0565 0.0003 6:07:42 PM Yes

Recovery = 106.95%

Sequence No.: 69

Sample ID: N5RS

Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 54

Autosampler Location: 54

Date Collected: 1/10/2023 6:09:37 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:
System Dilution Factor: 1
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Replicate Data: N5R5

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak
# ng/L pg/L Signal Area
1 33.80 33.80 0.0631 0.0614

Sample concentration is greater than that of
2 33..91 33.91 0.0633 0.0616
Sample concentration is greater than that of

Mean: 33.86 33.86 0.0632
SD: 0.078 0.078 0.0001
$RSD: 0.23% 0.23% 0.23%

Sample concentration is greater than that of

Sequence No.: 70

Sample ID: N5R6

Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 55

Replicate Data: N5R6

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak
# ng/L rg/L Signal Area
3 32.65 32.65 0.0610 0.0593
2 33./85 33.85 0.0632 0.0615
Sample concentration is greater than that of
Mean: 33.25 33.25 0.0621
SD: 0.848 0.848 0.0016
%RSD: 2.55% 2.55% 2.55%

Sample concentration is greater than that of

Analyte: As 193.70

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.1021 -0.0398 0.0045 6:10:32 PM Yes

the highest standard.
0.099¢ -0.0413
the highest standard.

0.0048 6:13:23 PM Yes

the highest standard.

Autosampler Location: 55

Date Collected: 1/10/2023 6:15:18 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1

Analyte: As 193.70

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0916 -0.0440 0.0012 6:16:14 PM Yes
0.0977 -0.0414 0.0050 6:19:05 PM Yes

the highest standard.

the highest standard.

Sequence No.: 71

Sample ID: N5R7

Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 56

Replicate Data: N5R7

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak
# ug/L ug/L Signal Area
1 33.78 33.78 0.0631 0.0614

Sample concentration is greater than that of
2 34.15 34.15 0.0638 0.0621
Sample concentration is greater than that of

Mean: 33.97 33.97 0.0634
SD: 0.260 0.260 0.0005
%RSD: 0.77% 0.77% 0.77%

Sample concentration is greater than that of

Peak
Height
0.0946 -0.0423 0.0026
the highest standard.
0.0884 -0.0465 0.0024
the highest standard.

Autosampler Location: 56

Date Collected: 1/10/2023 6:21:00 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1

Analyte: As 193.70

Bkgnd Bkgnd
Area Height

Time Peak
Stored

6:21:56 PM Yes

6:24:46 PM Yes

the highest standard.

Sequence No.: 72

Sample ID: N5R8

Analyst:

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 57

Replicate Data: N5R8

Autosampler Location: 57

Date Collected: 1/10/2023 6:26:41 PM
Data Type: Original

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1

Analyte: As 193.70
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Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
4 rg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 33.80 33.80 0.0631 0.0614 0.0958 -0.0427 0.0038 6:27:36 PM Yes
Sample condentratism 18 greater than that of the highest standard.
2 34.54 34.54 0.0645 0.0628 0.1088 -0.0412 0.0035 6:30:25 PM Yes
Sample concentration is greater than that of the highest standard.
Mean: 34.17 34.17 0.0638
SD: 0.521 0.521 0.0010
$RSD: 1.53% 1.53% 1.53%
Sample concentration is greater than that of the highest standard.
Sequence No.: 73 Autosampler Location: 58
Sample ID: N5R9 Date Collected: 1/10/2023 6:32:21 PM
Analyst: Data Type: Original
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
pL dispensed: 5 from 3, 20 from 58
Replicate Data: N5RS Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 3253 32.53 0.0607 0.0590 0.0850 -0.0495 -0.0003 6:33:16 PM Yes
2 33.44 33.44 0.0624 0.0607 0.0966 -0.0411 0.0056 6:36:05 PM Yes
Sample concentration is greater than that of the highest standard.
Mean: 32.98 32.98 0.0616
SD: 0.647 0.647 0.0012
%RSD: 1.96% 1.96% 1.96%
Sequence No.: 74 Autosampler Location: 59
Sample ID: N5R10 Date Collected: 1/10/2023 6:38:00 PM
Analyst: Data Type: Original
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
pL dispensed: 5 from 3, 20 from 59
Replicate Data: N5R10 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 32.83 32.83 0.0613 0.0596 0.0817 -0.0459 0.0035 6:38:53 PM Yes
2 33.71 33.71 0.0629 0.0612 0.0852 -0.0450 0.0008 6:41:40 PM Yes
Sample concentration is greater than that of the highest standard.
Mean: 33.27 33.27 0.0621
SD: 0.620 0.620 0.0012
$RSD: 1.86% 1.86% 1.87%
Sample concentration is greater than that of the highest standard.
Sequence No.: 75 Autosampler Location: 60
Sample ID: N5R11 Date Collected: 1/10/2023 6:43:34 PM
Analyst: Data Type: Original
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
pL dispensed: 5 from 3, 20 from 60
Replicate Data: N5R11 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc¢ BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 34.66 34.66 0.0647 0.0630 0.0869 -0.0469 0.0028 6:44:27 PM Yes

Sample concentration is greater than

that of the highest standard.
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2 34.35 34.35 0.0641 0.0624 0.0854 -0.0456 0.0020 6:47:14 PM Yes
Sample concentration is greater than that of the highest standard.

Mean: 34.50 34.50 0.0644

SD: 0.219 0.219 0.0004

$RSD: 0.64% 0.64% 0.64%

Sample concentration is greater than that of the highest standard.

Sequence No.: 76 Autosampler Location: 61

Sample ID: N5R12 Date Collected: 1/10/2023 6:49:10 PM
Analyst: Data Type: Original

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

pL dispensed: 5 from 3, 20 from 61

Replicate Data: N5R12 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak

# pg/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored

1 33.84 33.84 0.0632 0.0615 0.0899 -0.0432 0.0024 6:50:04 PM Yes
Ssample concentration is greater than that of the highest standard.

2 35.46 35.46 0.0662 0.0645 0.1049 -0.0405 0.0053 6:52:54 PM Yes
Sample concentration is greater than that of the highest standard.

Mean: 34.65 34.65 0.0647

SD: 1.150 1.150 0.0021

$RSD: 3.32% 3.32% 3.32%

Sample concentration is greater than that of the highest standard.
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Reprocessing Begun
Logged In Analyst: MSP Technique: AA Furnace

Results Data Set (original): 140322Azucar

Results Library (original): C:\data-AA\MSP\Results\Results.mdb
Results Data Set (reprocessed):

Results Library (reprocessed):

Method Loaded

Method Name: Pb agua-W Method Last Saved: 02/03/2023 11:42:07 a.m.
Method Description:

Analyte Calibration Equation Wavelength Slit Lamp Energy
Width Current
Pb 283.3 Lin, Calc Int 283.3 0.7L 0 0
Sequence No.: 1 Autosampler Location: 1
Sample ID: Calib Blank 1 Date Collected: 14/03/2022 10:41:53 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:39 a.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: Calib Blank 1

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak

# ug/L ug/L Signal Area Height  Area Height Stored
1 [0.00] 0.0013 0.0013 0.0051 -0.0040 0.0035 10:42:38 No

2 [0.00] 0.0014 0.0014 0.0049 -0.0034 0.0041 10:45:22 No
Mean: [0.00] 0.0014
SD: 0.00 0.0001

$RSD: 0.00 6.80

Ruto-zero performed.

Sequence No.: 2 Autosampler Location: 4

Sample ID: St. 4 HC99014576 Date Collected: 14/03/2022 10:47:14 a.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:39 a.m.
Logged In Analyst (Original)

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilutien: Sample Prep Vol:

Replicate Data: St. 4 HC99014576

Repl SampleConec StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height  Area Height Stored
1 [4] 0.0102 0.0116 0.0277 -0.0001 0.0073 10:48:06 No
2 [4] 0.0111 0.0125 0.0273 -0.0005 0.0058 10:50:50 No
Mean: [4] 0.0107
SD: 0 0.0007
SRSD: 0 6.19
Standard number 1 applied. [4]
Correlation Coef.: 1.000000 Slope: 0.00267 Intercept: 0.00000
Sequence No.: 3 Autosampler Location: 5
Sample ID: St. 10 HC99014576 Date Collected: 14/03/2022 10:52:42 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:39 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: St. 10 HC95014576

Repl SampleCone StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak

# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [10] 0.0277 0.0291 0.0627 0.0008 0.0095 10:53:34 No
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2 [10] 0.0267 0.0281 0.0606 0.0010 0.0099 10:56:18 No
Mean: [10] 0.0272
SD: 0 0.0007
$RSD: 0 2.56
Standard number 2 applied. [10]
Correlation Coef.: 0.999954 Slope: 0.00273 Intercept: -0.00009
Sequence No.: 4 Autosampler Location: 6
Sample ID: St. 20 HC99014576 Date Collected: 14/03/2022 10:58:10 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:3%9 a.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: St. 20 HC99014576

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd  Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [20] 0.0544 0.0558 0.1224 0.0063 0.0204 10:59:02 No
2 [20] 0.0566 0.0580 0.1248 0.0072 0.0232 11:01:46 No
Mean: [20] 0.0555
SD: 0 0.0016
3RSD: 0 2.81
Standard number 3 applied. [20]
Correlation Coef.: 0.999935 Slope: 0.00278 Intercept: -0.00028
Sequence No.: 5 Autosampler Location: 7
Sample ID: St. 30 HC99014576 Date Collected: 14/03/2022 11:03:38 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:39 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: St. 30 HC99014576

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [30] 0.0804 0.0818 0.1749 0.0120 0.0311 11:04:40 No
2 [30] 0.0813 0.0826 (0.1758 0.0101 0.0295 11:07:34 No
Mean: [30] 0.0809
3D: 0 0.0006
$RSD: 0 073
Standard number 4 applied. [30]
Correlation Coef.: 0.998734 Slope: 0.00271 Intercept: 0.00010
Sequence No.: 6 Autosampler Location: 8
Sample ID: St. 40 HC99014576 Date Collected: 14/03/2022 11:09:26 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:39 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: St. 40 HC99014576

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [40] 0.1068 0.1081 0.2324 0.0149 0.0375 11:10:18 No
2 [40] 0.1070 0.1084 0.2289 0.0187 0.0398 11:13:02 No
Mean: [40] 0.1069
SD: 0 0.0002
$R3D: 0 0.16

Standard number 5 applied. [40]
Correlation Coef.: 0.999818 Slope: 0.00268 Intercept: 0.0003%
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Calibration data for Pb 283.3 Equation: Linear, Calculated Intercept

Entered Calculated

Mean Signal Conc. Conc. Standard
D (Abs) ug/L ug/L Deviation $RSD
Calib Blank 1 0.0000 0 -0.145 0.00 6.8
St. 4 HC99014576 0.0107 4.0 3.834 0.00 6.2
St. 10 HC99014576 0.0272 10.0 10.014 0.00 2.8
St. 20 HC99014576 0.0555 20.0 20.561 0.00 2.8
St. 30 HCS9014576 0.0808 30.0 30.014 0.00 0.7
St. 40 HC99014576 0.1069 40.0 39.722 0.00 G2
Correlation Coef.: 0.999818 Slope: 0.00268 Intercept: 0.00039

Sequence No.: 7

Sample ID: QC20

Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Dilution:

Autosampler Location: 9
Date Collected: 14/03/2022 11:27:25 a.m.
Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:40 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Replicate Data: QC20

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 18.97 18.97 0.0513 0.0526 0.1143 0.0046 0.0183 11:28:06 No
2 19.55 1.5, 58 0.0528 0.0542 0.1198 0.0052 0.0193 11:30:47 No
Mean: 19.26 19.26 0.0520
SD: 0.405 0.405 0.0011
$RSD: 2.102 2.102 2.09

QC walue within limits for Pb 283.3
All analyte(s) passed QC.

Recovery = 96.31%

Sequence No.: 8

Sample ID: Bl Sacarosa
Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Dilution:

Autosampler Location: 10
Date Collected: 14/03/2022 11:32:39 a.m.
Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:40 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Replicate Data: Bl Sacarosa

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height  Area Height Stored
1 0.184 0.184 0.0009 0.0022 0.0051 -0.0030 0.0033 11:33:44 No
2 0.078 0.078 0.0006 0.0020 0.0050 -0.0037 0.0027 11:36:28 No
Mean: 0.131 0.131 0.0007
SD: 0.075 0.075 0.0002
$R3SD: 57.20 57.20 27.22

Sequence No.: 9

Sample ID: B2 Sacarocsa
Analyst:

Logged In Analyst (Original)

Butosampler Location: 11
Date Collected: 14/03/2022 11:38:20 a.m.
Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:40 a.m.
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Initial Sample Wt:

Dilution:

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Replicate Data:

B2 Sacarosa

Repl SampleConc StndCone BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.398 -0.398 -0.0007 0.0007 0©0.0050 -0.0033 0.0045 11:39:12 No
2 -0.295 -0.285 -0.0004 0.0010 0.0056 -, G026 0.0055 T11:41:586 No
Mean: -0.347 ~0.347 -0.0005
SD: 0.072 0.072 0.0002
%R3D: 20.87 20.87 35.81
Sequence No.: 10 Autosampler Location: 12
Sample ID: B3 Sacarosa Date Collected: 14/03/2022 11:43:46 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:40 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: B3 Sacarosa
Repl SampleConc StndCone BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.115 -0.115 0.0001 0.0014 0.0050 -0.0036 0.0045 11:44:52 No
2 0. X35 0.135 0.0008 0.0021 0.0042 -0.0025 0.0034 11:47:36 No
Mean: 0.010 0.010 0.0004
SD: 0.177 0.177 0.0005
$RSD: >999.9% >899.8% 114.68
Sequence No.: 11 Autosampler Location: 13
Sample ID: N1 1 Date Collected: 14/03/2022 11:49:28 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:40 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: N1 1
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 4,498 4,498 0.0124 0.0138 0.0330 -0.0009 0.0070 11:50:20 No
2 4.901 4.901 0.0135 0.0149 0.0338 -0.0015 0.0052 11:53:04 No
Mean: 4.700 4.700 0.0130
SD: 0.285 0.285 0.0008
$RSD: 6.068 6.068 5.89
Sequence No.: 12 Autosampler Location: 14
Sample ID: N1 2 Date Collected: 14/03/2022 11:54:56 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:40 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: N1 2
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 4.094 4.0%4 0.0114 0.0127 0.0282 -0.0012 0.0049 11:55:48 No
2 3.593 3.993 BER ) B Ep M 0.0125 0.0279 -0.0011 0.0068 11:58:46 No
Mean: 4.044 4.044 0.0112
5D: 0.071 0.071 0.0002
$RSD: 1.759 1.759 1,76

Sequence No.: 13
Sample ID: N1 3
Analyst:

Autosampler Location: 15
Date Collected: 14/03/2022 12:00:37 p.m.
Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:40 a.m.
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Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Repl SampleConec StndCone BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 3.773 3.773 0.0105 0.0119 0.0287 -0.0003 0.0067 12:01:27 No
2 4.492 4.492 0.0124 0.0138 0.0315 -0.0012 0.0056 12:04:11 No
Mean: 4.133 4,133 0.0115
SD: 0.509 0.509 0.0014
$RSD: 12.31 12:31 11.89
Sequence No.: 14 Autosampler Location: 16
Sample ID: N1 4 Date Collected: 14/03/2022 12:06:01 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:40 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: N1 4

Repl SampleConc StndCone BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 4.045 4.045 0.0112 0.0126 0.0285 0.0001 0.0065 12:07:06 No
2 4.242 4,242 0.0118 0.0131 0.0288 -0.0007 0.0077 12:09:50 No
Mean: 4.144 4,144 0.0115
SD: (s L3Y 0.139 0.0004
$RSD: 3.364 3.364 325
Sequence No.: 15 Autosampler Location: 17
Sample ID: N1 5 Date Collected: 14/03/2022 12:11:42 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:40 a.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: N1 5
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 4.167 4.167 0.0116 0.0129 0.0302 -0.0002 0.0062 12:12:34 No
2 3.733 i G 0.0104 0.0118 0.0312 -0.0006 0.0059 12:15:18 No
Mean: 3.950 3.930 0.0110
SD: 0.307 0.307 0.0008
BR3D: 7.771 Tl 7.50
Sequence No.: 16 Autosampler Location: 18
Sample ID: N1 6 Date Collected: 14/03/2022 12:17:10 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:40 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: ' Sample Prep Vol:
Replicate Data: N1 6
Repl SampleConc StndCone BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 4.289 4.289 0.0119 0.0133 0.029%9 -0.0006 0.0063 12:18:02 No
2 4.138 4.138 0.0115 0.0128 0.0292 -0.0007 0.0051 12:20:46 No
Mean: 4.214 4,214 0.0117
SD: 0.107 0.107 0.0003
%RSD: 2.537 2B 2.45
Sequence No.: 17 Autosampler Location: 19

Sample ID: N2 1 Date Collected: 14/03/2022 12:22:38 p.m.
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Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Dilution:

Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:41 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Replicate Data: N2 1

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 10.34 10.34 0.0281 0.0295 0.0657 0.0025 0.0123 12:23:3D No
2 10.54 10.54 0.0286 0.0300 0.0648 0.0022 0.0135 12:26:14 No
Mean: 10.44 10.44 0.0284
SD: 0.142 0.142 0.0004
$RSD: 1.365 1.365 L.35
Sequence No.: 18 Autosampler Location: 20
Sample ID: N2 2 Date Collected: 14/03/2022 12:28:06 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:41 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: N2 2
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 10.21 10.21 0.0278 0.0291 0.0657 0.0028 0.0131 12:29%9:08 No
2 10.62 10.62 0.0289 0.0302 0.0666 0.0025 0.0133 12:32:02 No
Mean: 10.42 10.42 0.0283
SD: 0.294 0.29%94 0.0008
%RSD: 2.823 2.823 2.78
Sequence No.: 19 Autosampler Location: 21
Sample ID: N2 3 Date Collected: 14/03/2022 12:33:54 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:41 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: N2 3
Repl SampleConc StndConec BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 10.56 10.56 0.0287 0.0301 0.0666 0.0016 0.0119 12:34:46 No
2 10.66 10.66 0.0250 0.0303 0.0680 0.0015 0.0144 12:37:46 No
Mean: 10.61 10.61 0.0288
SD: 0.068 0.068 0.0002
$RSD: 0.639 0.639 0.63
Sequence No.: 20 Autosampler Location: 22
Sample ID: N3 1 Date Collected: 14/03/2022 12:39:38 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:41 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: N3 1
Repl SampleConc StndCone BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
i# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 21.54 21.54 0.0581 0.0595 0.1290 0.0057 0.0214 12:40:30 No
2 20.82 20.82 0.0562 0.0576 0.1201 0.0063 0.0211 12:43:14 No
Mean: 21.18 21.18 0.0572
SD: 0.504 0.504 0.0014
%RSD: 2.378 2.378 2.38

Sequence No.:

21

Autosampler Location: 23
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Sample ID: N3 2

Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Dilution:

Replicate Data: N3 2

Date Collected: 14/03/2022 12:45:06 p.m.
Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:41 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Date: 31/03/2023 09:31:41 a.m.

Repl SampleConc StndConc

BlnkCorr

Peak

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 20.a7 20.67 0.0558 0.0572 0.129% 0.0071 0.0214 12:45:58 No
2 21.20 21.20 0.0572 0.0586 0.1303 0.0063 0.0230 12:48:51 No
Mean: 20.94 20.94 0.0565
SD: 0.377 0.377 0.0010
$RSD: 1.802 1.802 1.7
Sequence No.: 22 Autosampler Location: 24
Sample ID: N3 3 Date Collected: 14/03/2022 12:50:43 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:41 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: N3 3
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 21.08 21.08 0.0569 0.0583 0.1330 0.0061 0.0219 IZ2:51:35 No
2 20.77 20.77 0.0561 0.0574 0.1289 0.0062 0.0227 12:54:29 No
Mean: 20.92 20.92 0.0565
SD; 0.215 0.215 0.0006
$RSD: 1.026 1.026 1.02
Sequence No.: 23 Autosampler Location: 25
Sample ID: N3 4 Date Collected: 14/03/2022 12:56:21 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:41 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: N3 4
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 21,58 2158 0.0582 0.05%6 0.1324 0.0062 0.0226 12:57:13 No
2 20.76 20.76 0.0561 0.0574 0.1280 0.0071 0.0236 12:59:57 No
Mean: 21.17 21.17 0.0571
SD: 0.577 0.577 0.0015
%RSD: 2.726 2.726 2.71
Sequence No.: 24 Autosampler Location: 26
Sample ID: N3 5 Date Collected: 14/03/2022 01:01:49 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:41 a.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: N3 §
Repl SampleConc StndConec BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height  Area Height Stored
i 20.91 20.91 0.0564 0.0578 0.1255 0.0072 0.0213 13:02:41 No
2 20.17 20.17 0.0545 0.0558 0.1257 0.0065 00E21% 130534 No
Mean: 20.54 20.54 0.0555
SD: 0.521 0.521 0.0014
%RSD: 2.538 2.538 2.52
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Sequence No.: 25
Sample ID: N3 6
Analyst:

Logged In Analyst (Original)

Initial Sample Wt:
Dilution:

Butosampler Location: 27
Date Collected: 14/03/2022 01:07:26 p.m.
Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:41 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Date: 31/03/2023 09:31:42 a.m.

Replicate Data: N3 6

Repl SampleConc StndCone BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 21.83 21.93 0.0592 0.0605 0.1348 0.0046 0.0224 13:08:18 No
2 22.06 22.06 0.0595 0.0602 0.1391 0.0054 0.0233 13:11:02 No

Mean: 21.99 21.%9 0.0524

SD: 0.021 0.091 0.0002

%RSD: 0.412 0.412 0.41

Sequence No.: 26 Autosampler Location: 28

Sample ID: N4 1 Date Collected: 14/03/2022 01:12:54 p.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:42 a.m.

Logged In Analyst (Original)

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: N4 1

Repl SampleCone StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
I 32,43 32.43 0.0873 0.0887 0.1989 0.0110 0.0336 13:13:46 No
&2 31.52 31.52 0.0843% 0.0863 0.1962 0.0119 0.0334 13:16:30 No

Mean: 31.98 31.98 0.0861

SD: 0.644 0.644 0.0017

$RSD: 2.014 2.014 2.00

Secquence No.: 27 Autosampler Location: 29

Sample ID: N4 2 Date Collected: 14/03/2022 01:18:22 p.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:42 a.m.

Logged In Analyst (Original)

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: N4 2

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr  Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 31.98 31.98 0.0861 ¢.0875 0.1925 0.0113 0.0345 13:19:14 No
2 30.56 30.56 0.0823 0.0837 0.1906 0.0102 0.0315 13:21:58 No

Mean:; 31.27 31.27 0.0842

SD: 1.006 1.006 0.0027

$RSD: 3.217 3.217 320

Sequence No.: 28 Autosampler Location: 30

Sample ID: N4 3 Date Collected: 14/03/2022 01:23:50 p.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:42 a.m.

Logged In Analyst (Original)

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: N4 3

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 32.03 32.03 0.0862 0.0876 0.1927 0.0107 0.0336 13:24:42 No
2 209.0 209.0 0.5607 0.5621 0.5134 0.0907 0.0853 13:27:26 No

Sample concentration is greater than that of the highest standard.

Mean: 120.5 120.5 3235

SD: 2501 125.:1 0.3355

$RSD: 103.8 103.8 10371
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Sample concentration is greater than that of the highest standard.

Sequence No.: 29 Autosampler Location: 1

Sample ID: Calib Blank 1 Date Collected: 14/03/2022 01:29:18 p.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:42 a.m.
Logged In Analyst (Original)

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: Calib Blank 1

Repl SampleConc StndConc BlnkCorrxr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [0.00] 0.0015 0.0029 0.0068 0.0317 0.0264 13:30:23 No
2 [0.00] 0.0009 0.0022 0.0054 0.0262 0.0294 13:33:17 No
Mean: [0.00] 0.0012
SD: 0.00 0.0005
%RSD: 0.00 38.15

Auto-zero performed.

Sequence No.: 30 Autosampler Location: 4

Sample ID: St. 4  HC99014576 Date Collected: 14/03/2022 01:35:09 p.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:42 a.m.
Logged In Rnalyst (Original)

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: St. 4 HC99014576

Repl SampleConec StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [4] 0.0124 0.0150 0.0201 0.0241 0.0271 13:36:10 No
2 [4] 0.0112 0.0137 0.02%0 0.0381 0.0286 13:38:54 No
Mean: [4] 0.0118
SD: 0 0.0008
%RSD: 0 7.50
Standard number 1 applied. [4]
Correlation Coef.: 0.999825 Slope: 0.00267 Intercept: 0.00079
Sequence No.: 31 Autosampler Location: 5
Sample ID: St. 10 HC99014576 Date Collected: 14/03/2022 01:40:46 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:42 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: St. 10 HC99014576

Repl SampleConc StndCone BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [10] 0.0270 0.0296 0.0475 0.0308 0.0316 13:41:38 No
2 [10] 0.0268 0.0294 0.0457 0.0310 0.0290 13:44:32 No
Mean: [10] 0.0269
SD: 0 0.0001
%RSD: 0 0.53
Standard number 2 applied. [10]
Correlation Coef.: 0.999810 Slope: 0.00267 Intercept: 0.00069
Sequence No.: 32 Autosampler Location: 6
Sample ID: St. 20 HC99014576 Date Collected: 14/03/2022 01:46:24 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/03/2023 09:31:42 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: St. 20 HC99014576
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Replicate Data: N4 3
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd

Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 31.04 31.04 0.0841 0.0867 0.1952 0.0233 0.0404 14:43:49 No
2 30.59 30.59 0.0829 0.0855 0.2001 0.0223 0.0364 14:46:44 No
Mean: 30.81 30.81 0.0835
SD: 0.318 0.318 0.0009
$RSD: 1.033 1.033 1.03
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a.m.

Reprocessing Begun
Logged In Analyst: MSP Technique: AA Furnace

Results Data Set (original): 090822valAzucarA2

Results Library (original): C:\data-AA\MSP\Results\Results.mdb
Results Data Set (reprocessed):

Results Library (reprocessed):

Method Loaded
Method Name: Pb agua-W Method Last Saved: 31/05/2022 08:50:53 a.m.
Method Description:

Analyte calibration Equation Wavelength slit Lamp Energy
width Current
Pb 283.3 Lin, Calc Int 283.3 0.7L 0 0

Sequence No.: 1 Autosampler Location:

Sample ID: Manual Furnace Cycle Date Collected: 09/08/2022 09:12:29 a.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:41 a.m,.
Logged In Analyst (Original) :

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: Manual Furnace Cycle

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.0010 0.0010 0.0026 -0.0016 0.0021 09:12:34 No
Sequence No.: 2 Autosampler Location: 1
Sample ID: Calib Blank 1 Date Collected: 09/08/2022 09:15:17 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:41 a.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: Calib Blank 1

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [0.00] 0.0018 0.0018 0.0036 -0.0027 0.0014 09:16:02 No
2 [0.00] 0.0008 0.0008 0.0031 -0.0031 0.0022 09:18:46 No
Mean: [0.00] 0.0013
SD: 0.00 0.0007
$RSD: 0.00 54.96

Auto-zero performed.

Sequence No.: 3 ; Autosampler Location: 4

Sample ID: St. 4 S2-PB708977 Date Collected: 09/08/2022 09:20:38 a.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:41 a.m.
Logged In Analyst (Original) :

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: St. 4 S2-PB708977

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 (4] 0.0123 0.0136 0.0420 -0.0035 0.0081 09:21:38 No
2 [4] 0.0110 0.0123 0.0426 -0.0017 0.0076 09:24:23 No

Mean: [4] 0.0116 ¢

sD: 0 0.0009

%RSD: 0 7.76

Standard number 1 applied. [4]

Correlation Coef.: 1.000000 Slope: 0.00291 Intercept: 0.00000
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Sequence No.: 4

Sample ID: St. 10 S2-PB708977
Analyst:

Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt:

Dilution:

Replicate Data: St. 10 S2-PB708977
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak

# ug/L ug/L Signal Area
1 [10] 0.0297 0.0310
2 [10] 0.0301 0.0314
Mean: (10] 0.0299 +
SD: 0 0.0003
%RSD: 0 1.05

Standard number 2 applied. [10]
Correlation Coef.: 0.999921 Slope: 0.00299

Sequence No.: 5

Sample ID: St. 20 S2-PB708977
Analyst:

Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt:

Dilution:

Replicate Data: St. 20 S2-PB708977
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak

# ug/L ug/L Signal Area
1 [20] 0.0540 0.0553
2 (20] 0.0551 0.0564
Mean: [20] 0.0546 *
SD: 0 0.0008
$RSD: 0 1.41

Standard number 3 applied. [20]
Correlation Coef.: 0.998672 Slope: 0.00273

Sequence No.: &

Sample ID: St. 30 S2-PB708977
Analyst:

Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt:

Dilution:

Replicate Data: St. 30 S2-PB708977
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak

# ug/L ug/L Signal Area

1 [30] 0.0811 0.0824
2 [30] 0.0812 0.0825
Mean: [30] 0.0811 +
SD: 0 0.0001

$RSD: 0 0.11
Standard number 4 applied. [30]
Correlation Coef.: 0.999383 Slope: 0.00269

Sequence No.: 7

sample ID: St. 40 S2-PB708977
Analyst:

Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt:

Dilution:

Replicate Data: St. 40 S2-PB708977

Autosampler Location: 5
Date Collected: 09/08/2022 09:26:15 a.m.
Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:41 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0989 0.0037 0.0218 09:27:07 No
0.1025 0.0033 0.0199 09:30:01 No

Intercept: -0.00013

Autosampler Location: 6
Date Collected: 09/08/2022 09:31:53 a.m.
Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:41 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.1878 0.0088 0.0398 09:32:45 No
0.1881 0.0083 0.0393 09:35:39 No

Intercept: 0.00080

Autosampler Location: 7
Date Collected: 09/08/2022 09:37:31 a.m.
Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:41 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.2780 0.0140 0.0587 09:38:33 No
0.2825 0.0146 0.0598 09:41:17 No

Intercept: 0.00107

Autosampler Location: 8
Date Collected: 09/08/2022 09:43:09 a.m.
Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:42 a.m.

Initial Sample Vol:
sample Prep Vol:
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Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height .Area Height Stored
1 [40] 0.1055 0.1068 0.3519 0.0182 0.0750 09:44:13 No
2 [40]) 0.1044 0.1057 0.3445 0.0193 0.0737 09:46:57 No

Mean: [40] 0.1050 +

SD: 0 0.0007

%$RSD: 0 0.70

Standard number 5 applied. [40]

Correlation Coef.: 0.999377 Slope: 0.00262 Intercept: 0.00163
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Concentration
Calibration data for Pb 283.3 Equation: Linear, Calculated Intercept
Entered Calculated
Mean Signal Conc. Conc. Standard
ID (Abs) ug/L ug/L Deviation %RSD
Calib Blank 1 0.0000 0 -0.621 0.00 55.0

st. 4 S2-PB708977 0.0116 4.0 3.817 0.00 7.8

St. 10 s2-PB708977 0.0299 10.0 10.788 0.00 : 3

St. 20 S2-PB708977 0.0546 20.0 20.214 0.00 1.4

st. 30 S2-PB708977 0.0811 30.0 30.352 0.00 0.1

st. 40 S2-PB708977 0.1050 40.0 39.450 0.00 0.7

Correlation Coef.: 0.999377 Slope: 0.00262 Intercept: 0.00163

Sequence No.: 8 Autosampler Location: 9

Sample ID: QC20 Date Collected: 09/08/2022 09:48:49 a.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:42 a.m.

Logged In Analyst (Original) :

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: QC20

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 19.17 19.17 0.0518 0.0531 0.1869 0.0067 0.0393 09:49:53 No
2 19.72 19.72 0.0533 0.0546 0.1906 0.0084 0.0395 09:52:37 No

Mean: 19.45 19.45 0.0526

SD: 0.390 0.390 0.0010

$RSD: 2.006 2.006 1.94

QC value within limits for Pb 283.3 Recovery = 97.24%

All analyte(s) passed QC.

Sequence No.: 9 Autosampler Location: 10

Sample ID: Azucar N1A2-1 Date Collected: 09/08/2022 09:54:29 a.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:42 a.m.

Logged In Analyst (Original) :

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: Azucar N1A2-1

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored

1 4.125 4.125 0.0124 0.0137 0.0411 0.0014 0.0087 09:55:21 No
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2 4.017 4.017 0.0122 0.0134 0.0435 0.0010 0.0080 09:58:05 No
Mean: 4.071 4.071 ¥ 0.0123 "
SD: 0.076 0.076 0.0002
$RSD 1.866 1.866 1.62
Sequence No.: 10 Autosampler Location: 11
Sample ID: Azucar N1A2-2 Date Collected: 09/08/2022 09:59:56 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:42 a.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: Azucar N1A2-2
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 4,049 4.049 0.0122 0.0135 0.0427 -0.0003 0.0082 10:00:46 No
2 4.007 4.007 0.0121 0.0134 0.0419 -0.0003 0.0090 10:03:30 No
Mean 4,028 4.028 % 0.0122
SD: 0.030 0.030 0.0001
$RSD 0.749 0.749 0.65
Sequence No.: 11 Autosampler Location: 12
Sample ID: Azucar N1A2-3 Date Collected: 09/08/2022 10:05:20 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:42 a.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: Azucar N1A2-3
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
i 3.778 3778 0.0115 0.0128 0.0429 0.0012 0.0091 10:06:26 Ne
2 4.283 4.283 0.0128 0.0141 0.0437 -0.0001 0.0073 10:09:10 No
Mean 4.031 4.031 + 0.0122
SD: 0.357 0.357 0.0009
$RSD 8.868 8.868 7.68
Sequence No.: 12 Autosampler Location: 13
Sample ID: Azucar N1A2-4 Date Collected: 09/08/2022 10:11:00 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:42 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: Azucar N1A2-4
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 3.797 3.797 0.0116 0.0129 0.0414 0.0002 0.0078 10:12:06 No
2 3.969 3.969 0.0120 0.0133 0.0429 0.0009 0.0078 10:15:04 No
Mean: 3.883 3.883+% 0.0118
SD: 0.122 0.122 0.0003
$RSD: 3.135 3.135 2.70
Sequence No.: 13 Autosampler Location: 14
Sample ID: Azucar N1A2-5 Date Collected: 09/08/2022 10:16:56 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:42 a.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: Azucar N1A2-5
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
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% 4.064 4.064 0.0123 0.0136 0.0438 0.0006 0.0082 10:17:48 No
2 3.073 3:773 0.0115 0.0128 0.0423 +0.0007 0.0082 10:20:32 No
Mean: 3.919 3.919+ 0.0119
SD: 0.205 0.205 0.0005
%RSD 5.240 5.240 4.52
Sequence No.: 14 Autosampler Location: 15
Sample ID: Azucar N1A2-6 Date Collected: 09/08/2022 10:22:24 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:42 a.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: Azucar N1A2-6
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
% 4.000 4.000 0.0121 0.0134 0.0417 -0.0009 0.0092 10:23:16 No
2 3.808 3.808 0.0116 0.0129 0.0426 -0.0002 0.0111 10:26:00 No
Mean: 3.904 3.904 ¢ 0.0119
SD: 0.136 0.136 0.0004
$RSD: 3.475 3.475 3.00
Sequence No.: 15 Autosampler Location: 16
Sample ID: Azucar N3 A2-1 Date Collected: 09/08/2022 10:27:50 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:42 a.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: Azucar N3 A2-1
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 21.92 21.92 0.0591 0.0603 0.1885 0.0085 0.0376 10:28:55 No
2 22.36 22.36 0.0602 0.0615 0.1961 0.0083 0.0387 10:31:50 No
Mean: 22.14 22.14 % 0.0596
SD: 0.312 0.312 0.0008
$RSD: 1.407 1.407 P
Sequence No.: 16 Autosampler Location: 17
Sample ID: Azucar N3 A2-2 Date Collected: 09/08/2022 10:33:42 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:42 a.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: Azucar N3 A2-2
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 22.07 22.07 0.0594 0.0607 0.1940 0.0095 0.0380 10:34:34 No
2 22.92 22.92 0.0617 0.0630 0.2039 0.0093 0.0403 10:37:31 No
Mean: 22.50 22.50 % 0.0606
SD: 0.605 0.605 0.0016
$RSD: 2.689 2.689 2.62
Sequence No.: 17 Autosampler Location: 18
Sample ID: Azucar N3 A2-3 Date Collected: 09/08/2022 10:39:23 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:42 a.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: Azucar N3 A2-3
Repl SsampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
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# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 22.07 22.07 0.0594 0.0607 0.2004 :0.0088 0.0387 10:40:15 No
2 22.67 22.67 0.0610 0.0623 0.2016 0.0089 0.0400 10:43:17 No
Mean: 22.37 22.37# 0.0602
SD: 0.422 0.422 0.0011
$RSD: 1.888 1.888 1.84
Sequence No.: 18 Autosampler Location: 19
Sample ID: Azucar N3 A2-4 Date Collected: 09/08/2022 10:45:09 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:42 a.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: Azucar N3 A2-4

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 225273 22.23 0.0599 0.0612 0.2012 0.0093 0.0400 10:46:01 No
2 22.10 22.10 0.0595 0.0608 0.2004 0.0093 0.0398 10:48:45 No
Mean: 22.16 22.16 ¥ 0.0597
SD: 0.093 0.093 0.0002
$RSD: 0.421 0.421 0.41
Sequence No.: 19 ' Autosampler Location: 20
Sample ID: Azucar N3 A2-5 Date Collected: 09/08/2022 10:50:37 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:43 a.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: Azucar N3 A2-5

Repl sampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 22 .66 22 .66 0.0610 0.0623 0.2049 0.0096 0.0387 10:51:29 No
2 22.94 22.94 0.0617 0.0630 0.2098 0.0084 0.0394 10:54:13 No
Mean: 22.80 22.80 ¥ 0.0614
SD: 0.192 0.182 0.0005
RSD: 0.842 0.842 0.82
Sequence No.: 20 Autosampler Location: 21
Sample ID: Azucar N3 A2-6 Date Collected: 09/08/2022 10:56:05 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:43 a.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: Azucar N3 A2-6

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 22.38 22.38 0.0603 0.0616 0.2051 0.0091 0.0393 10:57:07 No
2 21.7% 21.75 0.0586 0.0599 0.2053 0.0091 0.0404 10:59:51 No
Mean: 22.07 22.074 0.0594
SD: 0.446 0.446 0.0012
$RSD: 2.022 2.022 1.97
Sequence No.: 21 Autosampler Location: 22
Sample ID: Azucar N5 A2-1 pDate Collected: 09/08/2022 11:01:43 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:43 a.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: Azucar N5 A2-1
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Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height ‘Area Height Stored
1 41.98 41.98 0.1116 0.1129 0.3700 0.0205 0.0750 11:02:45 No
2 42.72 42.72 0.1135 0.1148 0.3765 0.0199 0.0748 11:05:29 No
Mean 42.35 42.35 # 0.1126
SD: 0.525 0.52% 0.0014
$RSD 1.240 1.240 L.22
Sequence No.: 22 Autosampler Location: 23
Sample ID: Azucar N5 A2-2 Date Collected: 09/08/2022 11:07:21 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:43 a.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: Azucar N5 A2-2
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 41.87 41.87 0.1113 0.1126 0.3725 0.0196 0.0734 11:08:13 No
2 42.60 42.60 0.1132 0.1145 0.3735 0.0205 0.0743 11:10:57 No
Mean: 42.23 42 .23 & 0.1123
SD: 0.514 0.514 0.0013
$RSD: 1.218 1.218 1.20
Sequence No.: 23 Autosampler Location: 24
Sample ID: Azucar N5 A2-3 Date Collected: 09/08/2022 11:12:49 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:43 a.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: Azucar N5 A2-3
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 43.20 43.20 0.1148 0.1161 0.3824 0.0209 0.0765 11:13:41 No
2 43.82 43 .82 0.1164 0.1177 0.3795 0.0201 0.0761 11:16:35 No
Mean 43.51 43,51 ¥ 0.1156
SD: 0.435 0.435 0.0011
$RSD: 1.001 1.001 0.99
Sequence No.: 24 Autosampler Location: 25
Sample ID: Azucar N5 A2-4 Date Collected: 09/08/2022 11:18:27 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:43 a.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: sample Prep Vol:
Replicate Data: Azucar N5 A2-4
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 42.94 42 .94 0.1141 0.1154 0.3764 0.0205 0.0756 11:19:19 No
2 43.22 43,22 0.1149 0.1161 0.3740 0.0187 0.073% 11:22:13 No
Mean: 43.08 43.08 % 0.1145
SD: 0.199 0.199 0.0005
$RSD: 0.462 0.462 0.46

Sequence No.: 25

Sample ID: Azucar N5 A2-5
Analyst:

Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt:

Dilution:

Autosampler Location: 26
Date Collected: 09/08/2022 11:24:05 a.m.
Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:43 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:
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Replicate Data: Azucar N5 A2-5

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
18 43.63 43.63 0.1159 0.1172 0.3805 0.0199 0.0783 11:25:07 No
2 42 .37 42 .37 0.1126 0.1139 0.3691 0.0188 0.0726 11:27:51 No
Mean: 43.00 43.00 + 0.1143
SD: 0.887 0.887 0.0023
$RSD: 2.064 2.064 2.03
Sequence No.: 26 Autosampler Location: 27
Sample ID: Azucar N5 A2-6 Date Collected: 09/08/2022 11:29:43 a.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 09/08/2022 11:52:43 a.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: Azucar N5 A2-6

Repl sampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 43::37 43.37 0.1152 0.1165 0.3765 0.0201 0.0760 11:30:35 No
2 44 .25 44.25 0.1175 0.1188 0.3880 0.0211 0.0799 11:33:19 No
sample concentration is greater than that of the highest standard.
Mean: 43.81 43.81 % 0.1164
SD: 0.622 0.622 0.0016

$RSD: 1.419 1.419 1.40



ANEXO N°8

RESULTADOS DEL ESPECTROFOMETRO DE ABSORCION ATOMICA
PARA LAS MUESTRAS DE AZUCAR BLANCA
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Sequence No.: 21
Sample ID: N1R12
Analyst:

Date Collected: 1/12/2023 2:00:23 PM
Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:15 AM

Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: N1R12 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
5 2.838 2.838 0.0046 0.0144 0.0194 -0.0768 0.0021 2:01:14 PM No
2 3.257 3.257 0.0052 0.0150 0.0308 -0.0719 0.0027 2:03:59 PM No
Mean: 3.047 3.047 0.0049
SD: 0.2963 0.2963 0.0004
$RSD: 9.72% 9.72% 8.76%
Sequence No.: 22 Autosampler Location: 22
Sample ID: AEC1 Date Collected: 1/12/2023 2:05:54 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:15 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AEC1 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# Hg/L Hg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -2.191 -2.191 -0.0027 0.0072 0.0129 ~0.0618 =-0.0004 2:06:44 PM No
2 -2.673 -2.673 -0.0034 0.0065 0.0121 -0.0567 0.0027 2:09:29 PM No
Mean -2.432 -2.432 -0.0030
SD: 0.3408 0.3408 0.0005
$RSD: 14.01% 14.01% 16.25%
Sequence No.: 23 Autosampler Location: 23
Sample ID: AEC2 Date Collected: 1/12/2023 2:11:23 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:15 aM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AEC2 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L nrg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -2.068 -2.068 -0.0025 0.0074 0.0113 -0.0557 0.0025 2:12:13 PM No
2 -2.770 -2.770 -0.0035 0.0064 0.0086 -0.0612 0.0029 2:14:58 PM No
Mean: -2.419 -2.419 -0.0030
SD: 0.4968 0.4968 0.0007
%RSD: 20.53% 20.53% 23.84%
Sequence No.: 24 Autosampler Location: 24
Sample ID: AEC3 Date Collected: 1/12/2023 2:16:53 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:16 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AEC3 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
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1 -3.379 -3.379 -0.0044 0.0055 0.0099 -0.0595 0.0051 2:17:43 PM No
2 -2.238 -2.238 -0.0027 0.0071 0.0104 ;-0.0601 0.0013 2:20:27 PM No
Mean: -2.808 -2.808 -0.0036
SD: 0.8073 0.8073 0.0012
%RSD: 28.74% 28.74% 32.64%
Sequence No.: 25 Autosampler Location: 25
Sample ID: AEC4 Date Collected: 1/12/2023 2:22:22 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:16 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AEC4 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
4 Bg/L Bg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -3.130 -3.130 -0.0040 0.0058 0.0096 -0.0596 0.0016 2:23:12 PM No
2 -2.357 =2.357 -0.0029 0.0070 0.0091 -0.0574 0.0018 2:25:57 PM No
Mean: -2.744 -2.744 -0.0035
SD: 0.5464 0.5464 0.0008
$RSD: 19.92% 19.92% 22.69%
Sequence No.: 26 Autosampler Location: 26
Sample ID: AECS Date Collected: 1/12/2023 2:27:51 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:16 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal

Initial Sample Wt:
Analyte Dilution Factor:
Wash Time (before sample): 0

Replicate Data: AECS5

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:
System Dilution Factor: 1

Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorx Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -2.086 -2.086 -0.0025 0.0073 0.0114 -0.0591 0.0014 2:28:41 PM No
2 -2.067 -2.067 -0.0025 0.0074 0.0095 -0.0597 0.0023 2:31:26 PM No
Mean: -2.077 -2.077 -0.0025
SD: 0.0141 0.0141 0.0000
$RSD: 0.68% 0.68% 0.81%
Sequence No.: 27 Autosampler Location: 27
Sample ID: AEC6 Date Collected: 1/12/2023 2:33:20 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:16 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AEC6 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -2.185 -2.185 -0.0027 0.0072 0.0112 -0.0538 0.0010 2:34:11 PM No
2 =1.:975 -1.975 -0.0024 0.0075 0.0083 -0.0525 0.0020 2:36:56 PM No
Mean: -2.080 -2.080 -0.0025
SD: 0.1480 0.1480 0.0002
$RSD: 7.12% 7.12% 8.48%
Sequence No.: 28 Autosampler Location: 28
Sample ID: AEC7 Date Collected: 1/12/2023 2:38:51 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:16 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal

Initial Sample Wt:
Analyte Dilution Factor:
Wash Time (before sample): 0

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:
System Dilution Factor: 1
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Replicate Data: AEC7 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -2.321 -2.321 -0.0029 0.0070 0.0106 -0.0584 0.0026 2:39:42 PM No
2 -1.954 -1.954 -0.0023 0.0075 0.0096 -0.0549 0.0026 2:42:28 PM No
Mean: -2.138 -2.138 -0.0026
SD: 0.2595 0.2595 0.0004
$RSD: 12.14% 12.14% 14.40%
Sequence No.: 29 Autosampler Location: 29
Sample ID: AECS Date Collected: 1/12/2023 2:44:23 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:16 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AECS Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
% -1.452 -1.452 -0.0016 0.0083 0.0099 -0.0532 0.0022 2:45:14 PM No
2 -3.302 -3.302 -0.0043 0.0056 0.0108 -0.0599 0.0007 2:48:00 PM No
Mean: -2.377 -2.3717 -0.0029
SD: 1.3081 1.3081 0.0019
$RSD: 55.04% 55.04% 64.07%
Sequence No.: 30 Autosampler Location: 30
Sample ID: AECY Date Collected: 1/12/2023 2:49:54 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:16 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AECY Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L rg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -3.298 -3.298 -0.0043 0.0056 0.0116 -0.0875 0.0028 2:50:46 PM No
2 -2.440 -2.440 -0.0030 0.0068 0.0098 -0.0588 0.0034 2:53:33 PM No
Mean: -2.869 -2.869 -0.0038
SD: 0.6067 0.6067 0.0009
$RSD: 21.15% 21.15% 23.95%
Sequence No.: 31 Autosampler Location: 31
Sample ID: AEC10 Date Collected: 1/12/2023 2:55:27 BPM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:16 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AEC10 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -2.099 -2.099 -0.0025 0.0073 0.0105 -0.0583 0.0039 2:56:19 PM No
2 -2.137 -2.137 -0.0026 0.0073 0.0126 -0.0651 0.0030 2:59:05 PM No
Mean: -2.118 ~2.118 -0.0026
SD: 0.0269 0.0269 0.0000
$RSD: 1.27% 1.27% 1.51%
Sequence No.: 32 Autosampler Location: 1

Sample ID: HNO3 2% Date Collected: 1/12/2023 3:01:00 PM
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Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:16 AM
: minsal ®

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000
Replicate Data: HNO3 2% Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
¥ pg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [0.00] -0.0036 0.0063 0.0080 -0.0777 0.0029 3:01:51 PM No
2 [0.00] -0.0057 0.0042 0.0097 -0.0902 0.0020 3:04:36 PM No
Mean: [0.00] -0.0046
SD: 0.0000 0.0015
$RSD: 0.00% 31.60%
Auto-zero performed.
Sequence No.: 33 Autosampler Location: 4
Sample ID: HC02068273 Calib Std 1 Date Collected: 1/12/2023 3:06:30 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:16 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000
Replicate Data: HC02068273 Calib Std 1 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [5] 0.0097 0.0150 0.0288 -0.0681 0.0025 3:07:21 PM No
2 [5] 0.0068 0.0120 0.0183 -0.0927 0.0038 3:10:06 PM No
Mean: [5] 0.0082
SD: 0.00 0.0021
YRSD: 0.00% 25.40%
Standard number 1 applied. [5]
Correlation Coef.: 0.997079 Slope: 0.00144 Intercept: 0.00049
Sequence No.: 34 Autosampler Location: 5
Sample ID: HC02068273 Calib Std 2 Date Collected: 1/12/2023 3:12:02 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:16 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000
Replicate Data: HC02068273 Calib Std 2 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [10] 0.0155 0.0208 0.0382 -0.0661 0.0028 3:12:52 PM No
2 [10] 0.0181 0.0233 0.0409 -0.0730 0.0002 3:15:37 PM No
Mean: [10] 0.0168
SD: 0.00 0.0018
$RSD: 0.00% 10.64%
Standard number 2 applied. [10]
Correlation Coef.: 0.996440 Slope: 0.00142 Intercept: 0.00118
Sequence No.: 35 Autosampler Location: 6
Sample ID: HC02068273 Calib Std 3 Date Collected: 1/12/2023 3:17:33 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:16 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000
Replicate Data: HC02068273 Calib Std 3 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak



Method: As Agua Page 11 Date: 1/16/2023 11:24:17 AM

# ng/L Bg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [15] 0.0246 0.0299 0.0583 ;-0.0728 0.0040 3:18:23 PM No
2 [15] 0.0261 0.0314 0.0539 -0.0692 0.0024 3:21:08 PM No
Mean: [15] 0.0254
SD: 0.00 0.0011
$RSD: 0.00% 4.19%
Standard number 3 applied. [15]
Correlation Coef.: 0.994067 Slope: 0.00143 Intercept: 0.00163
Sequence No.: 36 Autosampler Location: 7
Sample ID: HC02068273 Calib Std 4 Date Collected: 1/12/2023 3:23:03 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:17 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000
Replicate Data: HC02068273 Calib sStd 4 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [20] 0.0337 0.0389 0.0778 -0.0729 0.0041 3:23:54 PM No
2 [20] 0.0364 0.0416 0.0878 -0.0633 0.0034 3:26:39 PM No
Mean: [20] 0.0350
SD: 0.00 0.0019
$RSD: 0.00% 5.44%
Standard number 4 applied. [20]
Correlation Coef.: 0.987328 Slope: 0.00147 Intercept: 0.00168
Sequence No.: 37 Autosampler Location: 8
Sample ID: HC02068273 Calib Std 5 Date Collected: 1/12/2023 3:28:34 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:17 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000
Replicate Data: HC02068273 Calib Std 5 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [30] 0.0494 0.0546 0.1125 -0.0698 0.0020 3:29:25 PM No
2 [30] 0.0487 0.0539 0.1032 -0.0718 0.0041 3:32:10 PM No
Mean: [30] 0.0490
SD: 0.00 0.0005
$RSD: 0.00% 0.97%

Standard number 5 applied. [30]
Correlation Coef.: 0.,998831 Slope: 0.00166 Intercept: 0.00028

Calibration data for As 193.70 Equation: Linear, Calculated Intercept
Entered Calculated
Mean Signal Conc. Conc. Standard
ID (Abs) ng/L rg/L Deviation $RSD
HNO3 2% 0.0000 0 -0.168 0.00 31.60
HC02068273 Calib Std 1 0.0082 5.0 4.797 0.00 25.40
HC02068273 Calib std 2 0.0168 10.0 9.948 0.00 10.64
HC02068273 Calib Std 3 0.0254 15.0 15.118 0.00 4.19
HC02068273 Calib std 4 0.0350 20.0 20.938 0.00 5,44
HC02068273 Calib Std 5 0.0490 30.0 29.367 0.00 0.97
Correlation Coef.: 0.998831 Slope: 0.00166 Intercept: 0.00028

Sequence No.: 38 Autosampler Location: 9

Sample ID: 20 ppb Date Collected: 1/12/2023 3:34:05 PM

Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:17 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
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Wash Time (before sample): 0

Replicate Data: 20 ppb
Repl

# ng/L ng/L
1 18.72 18.72
2 21.39 21.39
Mean: 20.06 20.06
SD: 1.884 1.884
$RSD: 9.39% 9.39%

QC value within limits for As 193.70

All analyte(s) passed QC.

SampleConc StndConc BlnkCorr

Peak
Signal Area
0.0314 0.0366
0.0358 0.0410
0.0336
0.0031
9.31%

Page 12 Date: 1/16/2023 11:24:17 aM
System Dilution Factor: 1.0000
Analyte: As 193.70

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak

Height  Area Height Stored

0.0632 -0.0846 0.0031 3:34:55 PM No

0.0832 -0.0660 0.0014 3:37:41 PM No

Recovery = 100.28%

Sequence No.: 39

Sample ID: AEC11l

Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:
Wash Time (before sample): 0

: minsal

Autosampler Location: 32
Date Collected: 1/12/2023 3:39:35 PM
Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:17 AM

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:
System Dilution Factor: 1

Replicate Data: AEC1l1l

Analyte: As 193.70

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0090 -0.0761 0.0023 3:40:28 PM No
0.0073 -0.0804 0.0033 3:43:16 PM No

Autosampler Location: 33
Date Collected: 1/12/2023 3:45:12 PM
Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:17 AM

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:
System Dilution Factor: 1

Analyte: As 193.70

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0081 -0.0723 0.0034 3:46:06 PM No
0.0103 -0.0562 0.0032 3:48:56 PM No

Autosampler Location: 34
Date Collected: 1/12/2023 3:50:51 PM
Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:17 AM

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:
System Dilution Factor: 1

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak
# ng/L ng/L Signal Area
1 0.332 0.332 0.0008 0.0061
2 -1.153 =1,31583 -0.0016 0.0036

Mean -0.411 -0.411 -0.0004

SD: 1.0496 1.0496 0.0017

$RSD 255.60% 255.60% 432.54%

Sequence No.: 40

Sample ID: AEC12

Analyst:

Logged In RAnalyst (Original) : minsal

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

Replicate Data: AEC12

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak
# Bg/L rg/L Signal Area
1 0.869 0.869 0.0017 0.0070
2 1.023 1.023 0.0020 0.0072

Mean: 0.946 0.946 0.0018

SD: 0.1087 0.1087 0.0002

%RSD: 11.50% 11.50% 9.76%

Sequence No.: 41

Sample ID: AEC13

Analyst:

Logged In Analyst (Original) : minsal

Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

Replicate Data: AEC13

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak
# ng/L pg/L Signal Area
1 1.224 1.224 0.0023 0.0076
2 1.205 1.205 0.0023 0.0075

Mean: 1.215 1.215 0.0023

SD: 0.0136 0.0136 0.0000

$RSD: 1.12% 1.12% 0.98%

Analyte: As 193.70

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0109 -0.0601 0.0040 3:51:46 PM No
0.0090 -0.0613 0.0016 3:54:37 PM No
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Sequence No.: 42
Sample ID: AEC14
Analyst:

Autosampler Location: 35
Date Collected: 1/12/2023 3:56:33 PM
Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:17 AM

Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AEC14 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.452 0.452 0.0010 0.0063 0.0107 -0.0571 0.0015 3:57:26 PM No
2 1.808 1.808 0.0033 0.0085 0.0121 -0.0614 0.0018 4:00:14 PM No
Mean 1.130 1.130 0.0022
SD: 0.9587 0.9587 0.0016
$RSD 84.86% 84.86% 73.88%
Sequence No.: 43 Autosampler Location: 36
Sample ID: AEC15 Date Collected: 1/12/2023 4:02:09 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:18 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AEC15 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.720 -0.720 -0.0009 0.0043 0.0095 -0.0581 0.0025 4:03:03 PM No
2 1.986 1.986 0.0036 0.0088 0.0107 -0.0539 0.0036 4:05:49 PM No
Mean: 0.633 0.633 0.0013
SD: 1.9130 1.9130 0.0032
$RSD: 302.21% 302.21% 238.83%
Sequence No.: 44 Autosampler Location: 37
Sample ID: AEC16 Date Collected: 1/12/2023 4:07:44 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:18 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AEC16 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.375 0.375 0.0009 0.0061 0.0089 -0.0587 0.0054 4:08:36 PM No
2 0.660 0.660 0.0014 0.0066 0.0093 -0.0582 0.0051 4:11:24 PM No
Mean: 0.517 0.517 0.0011
SD: 0.2011 0.2011 0.0003
$RSD: 38.86% 38.86% 29.34%
Sequence No.: 45 Autosampler Location: 38
Sample ID: AEC17 Date Collected: 1/12/2023 4:13:18 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:18 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AEC17 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.545 0.545 0.0012 0.0064 0.0091 -0.0553 0.0050 4:14:11 PM No
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2 0.558 0.558 0.0012 0.0064 0.0101 -0.0565 0.0018 4:16:58 PM No
Mean: 0.552 0.552 0.0012 i
SD: 0.0087 0.0087 0.0000
$RSD: 1.57% 1.57% 1.20%
Sequence No.: 46 Autosampler Location: 39
Sample ID: AEC18 Date Collected: 1/12/2023 4:18:54 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:19 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AEC18 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -1.225 -1.225 -0.0018 0.0035 0.0082 -0.0730 0.0015 4:19:45 PM No
2 0.484 0.484 0.0011 0.0063 0.0077 -0.0527 0.0046 4:22:31 PM No
Mean -0.370 -0.370 -0.0003
SD: 1.2083 1.2083 0.0020
%RSD 326.35% 326.35% 597.38%
Sequence No.: 47 Autosampler Location: 40
Sample ID: AEC19 Date Collected: 1/12/2023 4:24:27 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:19 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AEC19 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L rg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.862 0.862 0.0017 0.0069 0.0081 -0.0520 0.0022 4:25:18 PM No
2 0.436 0.436 0.0010 0.0062 0.0104 -0.0411 0.0039 4:28:05 PM No
Mean: 0.649 0.649 0.0014
SD: 0.3012 0.3012 0.0005
$RSD: 46.41% 46.41% 36.87%
Sequence No.: 48 Autosampler Location: 41
Sample ID: AEC20 Date Collected: 1/12/2023 4:30:01 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:19 aM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AEC20 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.340 -0.340 -0.0003 0.0050 0.0078 -0.0484 0.0016 4:30:53 PM No
2 0.766 0.766 0.0016 0.0068 0.0090 -0.0468 0.0036 4:33:40 PM No
Mean 0.213 0.213 0.0008
SD: 0.7823 0.7823 0.0013
$RSD 367.30% 367.30% 205.34%
Sequence No.: 49 Autosampler Location: 42
Sample ID: ACPl Date Collected: 1/12/2023 4:35:35 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:19 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal

Initial Sample Wt:
Analyte Dilution Factor:
Wash Time (before sample): 0

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:
System Dilution Factor:

1
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Replicate Data: ACPl Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# Bg/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.359 0.359 0.0009 0.0061 0.0101 -0.0480 0.0006 4:36:26 PM No
2 0.158 0.158 0.0005 0.0058 0.0087 -0.0469 0.0029 4:39:13 PM No
Mean: 0.259 0.259 0.0007
SD: 0.1425 0.1425 0.0002
$RSD: 55.12% 55.12% 33.41%
Sequence No.: 50 Autosampler Location: 43
Sample ID: ACP2 Date Collected: 1/12/2023 4:41:08 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:19 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: ACP2 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.444 0.444 0.0010 0.0063 0.0105 -0.0442 0.0027 4:42:00 PM No
2 -0.606 -0.606 -0.0007 0.0045 0.0060 -0.0663 0.0027 4:44:47 PM No
Mean: -0.081 -0.081 0.0001
SD: 0.7423 0.7423 0.0012
%$RSD: 918.53% 918.53% 851.60%
Sequence No.: 51 Autosampler Location: 44
Sample ID: ACP3 Date Collected: 1/12/2023 4:46:43 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:19 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): O System Dilution Factor: 1
Replicate Data: ACP3 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L Bg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.128 0.128 0.0005 0.0057 0.0094 -0.0484 0.0043 4:47:34 PM No
2 -0.626 -0.626 -0.0008 0.0045 0.0069 -0.0631 0.0026 4:50:22 PM No
Mean: -0.249 -0.249 -0.0001
SD: 0.5337 0.5337 0.0009
%RSD: 214.38% 214.38% 659.33%
Sequence No.: 52 Autosampler Location: 45
Sample ID: ACP4 Date Collected: 1/12/2023 4:52:18 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:19 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: ACP4 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L prg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.524 0.524 0.0011 0.0064 0.0076 -0.0466 0.0007 4:53:09 PM No
2 0.462 0.462 0.0010 0.0063 0.0091 -0.0415 0.0031 4:55:56 PM No
Mean: 0.493 0.493 0.0011
SD: 0.0438 0.0438 0.0001
$RSD: 8.90% 8.90% 6.64%
Sequence No.: 53 Autosampler Location: 46
Sample ID: ACPS Date Collected: 1/12/2023 4:57:52 PM

Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:19 AM
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Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:
Wash Time (before sample): 0

: minsal
Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:
System Dilution Factor: 1

Replicate Data: ACPS Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.087 -0.087 0.0001 0.0054 0.0098 -0.0430 0.0029 4:58:44 PM No
2 0.007 0.007 0.0003 0.0055 0.0105 -0.0417 0.0019 5:01:30 PM No

Mean -0.040 -0.040 0.0002

SD: 0.0666 0.0666 0.0001

$RSD 167.78% 167.78% 51.90%

Sequence No.: 54 Autosampler Location: 47

Sample ID: ACP6 Date Collected: 1/12/2023 5:03:25 PM

Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:19 AM

Logged In Analyst (Original) : minsal

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

Replicate Data: ACP6 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# rg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.295 =0 295 -0.0002 0.0050 0.0079 -0.0335 0.0052 5:04:17 PM No
2 0.362 0.362 0.0009 0.0061 0.0076 -0.0365 0.0021 5:07:04 PM No

Mean: 0.034 0.034 0.0003

SD: 0.4650 0.4650 0.0008

%RSD: >999.9% >999.9% 230.77%

Sequence No.: 55 Autosampler Location: 48

Sample ID: ACP7 Date Collected: 1/12/2023 5:08:58 PM

Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:19 AM

Logged In Analyst (Original) : minsal

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

Replicate Data: ACP7 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# Bg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.266 -0.266 -0.0002 0.0051 0.0078 -0.0393 0.0016 5:09:50 PM No
2 -0.229 -0.229 -0.0001 0.0051 0.0072 -0.0381 0.0032 5:12:37 PM No

Mean -0.247 -0.247 -0.0001

SD: 0.0262 0.0262 0.0000

$RSD 10.58% 10.58% 33.02%

Sequence No.: 56 Autosampler Location: 49

Sample ID: ACPS8 Date Collected: 1/12/2023 5:14:32 PM

Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:19 AM

Logged In Analyst (Original) : minsal

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factorx: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

Replicate Data: ACP8 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# Bg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.591 0.591 0.0013 0.0065 0.0073 -0.0336 0.0055 5:15:23 PM No
2 0.169 0.169 0.0006 0.0058 0.0086 -0.0353 0.0021 5:18:13 PM No

Mean: 0.380 0.380 0.0009

SD: 0.2982 0.2982 0.0005

$RSD: 78.50% 78.50% 54.43%



Date: 1/16/2023 11:24:20 AM

Sequence No.: 57
" Sample ID: ACPY
Analyst:

Autosampler Location: 50
Date Collected: 1/12/2023

5:20:08 PM

Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:19 AM

Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: ACP9 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorxr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
4 pg/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.178 0.178 0.0006 0.0058 0.0088 -0.0330 0.0040 5:21:02 PM No
2 -1.318 =1.318 -0.0019 0.0033 0.0080 -0.0519 0.0023 5:23:51 PM No
Mean -0.570 -0.570 -0.0007
SD: 1.0574 1.0574 0.0018
¥RSD 185.47% 185.47% 262.95%
Sequence No.: 58 Autosampler Location: 51
Sample ID: ACP10 Date Collected: 1/12/2023 5:25:47 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:19 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: ACP10 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# Hg/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.711 -0.711 -0.0009 0.0043 0.0076 -0.0284 0.0068 5:26:42 PM No
2 0.176 0.176 0.0006 0.0058 0.0075 -0.0301 0.0050 5:29:31 PM No
Mean: -0.287 -0.267 -0.0002
SD: 0.6270 0.6270 0.0010
$RSD: 234.65% 234.65% 632.01%
Sequence No.: 59 Autosampler Location: 52
Sample ID: ACP1l Date Collected: 1/12/2023 5:31:27 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:20 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: ACP1l1l Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.636 -0.636 -0.0008 0.0045 0.0080 -0.0317 0.0027 5:32:21 PM No
2 0.080 0.080 0.0004 0.0057 0.0083 -0.0273 0.0041 5:35:12 PM No
Mean: =-0.278 -0.278 -0.0002
SD: 0.5067 0.5067 0.0008
$RSD: 182.27% 182.27% 460.67%
Sequence No.: 60 Autosampler Location: 53
Sample ID: ACP12 Date Collected: 1/12/2023 5:37:07 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:20 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: ACP12 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorrxr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# rg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
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1 -0.341 -0.341 -0.0003 0.0050 0.0071 -0.0255 0.0060 5:38:01 PM No
2 0.017 0.017 0.0003 0.0055 0.0071 ~0.0194 0.0089 5:40:51 PM No
Mean: -0.162 -0.162 0.0000
SD: 0.2531 0.2531 0.0004
$RSD: 156.45% 156.45% >999.9%
Sequence No.: 61 Autosampler Location: 1
Sample ID: HNO3 2% Date Collected: 1/12/2023 5:42:47 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:20 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000
Replicate Data: HNO3 2% Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [0.00] -0.0002 0.0050 0.0060 -0.0329 0.0028 5:43:38 PM No
2 [0.00] 0.0003 0.0055 0.0063 -0.0448 0.0006 5:46:23 PM No
Mean: [0.00] 0.0000
SD: 0.0000 0.0003
$RSD: 0.00% >999.9%
Auto-zero performed.
Sequence No.: 62 Autosampler Location: 4
Sample ID: HC02068273 Calib Std 1 Date Collected: 1/12/2023 5:48:17 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:20 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000
Replicate Data: HC02068273 Calib Std 1 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorrxr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [5] 0.0080 0.0132 0.0186 -0.0366 0.0021 5:49:07 PM No
2 [5] 0.0079 0.0132 0.0199 -0.0294 0.0047 5:51:52 PM No
Mean: [5] 0.0080
SD: 0.00 0.0000
%RSD: 0.00% 0.48%
Standard number 1 applied. [5]

Correlation Coef.: 0.998757 Slope: 0.00166

Intercept: 0.00017

Sequence No.: 63

Sample ID: HC02068273 Calib Std 2
Analyst:

Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Wash Time (before sample): 0

Autosampler Location: 5
Date Collected: 1/12/2023 5:53:47 PM
Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:20 AM

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:
System Dilution Factor: 1.0000

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 2
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr

# ng/L ng/L Signal

1 [10] 0.0154

2 [10] 0.0149
Mean: [10] 0.0152
SD: 0.00 0.0003
%RSD: 0.00% 2.07%

Standard number 2 applied. [10]

Peak
Area
0.0206
0.0202

Correlation Coef.: 0.998083 Slope: 0.00167

Analyte: As 193.70
Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height  Area Height Stored
0.0301 -0.0358 0.0022 5:54:38 PM No
0.0330 -0.0332 0.0028 5:57:23 PM No

Intercept: -0.00022

Sequence No.: 64
Sample ID: HC02068273 Calib Std 3

Autosampler Location: 6
Date Collected: 1/12/2023 5:59:17 PM
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Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

: minsal

Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:20 AM

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 3 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
e [15] 0.0233 0.0286 0.0510 -0.0341 0.0012 6:00:08 PM No
2 [15] 0.0240 0.0293 0.0475 -0.0259 0.0048 6:02:53 PM No
Mean: [15] 0.0237

SD: 0.00 0.0005

$RSD: 0.00% 2.04%

Standard number 3 applied. [15]

Correlation Coef.: 0.997854 Slope: 0.00167 Intercept: -0.00044

Sequence No.: 65 Autosampler Location: 7

Sample ID: HC02068273 Calib Std 4 Date Collected: 1/12/2023 6:04:48 PM

Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:20 AM

Logged In Analyst (Original) : minsal

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 4 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak

# rg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [20] 0.0324 0.0377 0.0695 -0.0259 0.0069 6:05:38 PM No

Detector saturation. Data may not be valid.
2 [20] 0.0331 0.0384 0.0652 -0.0245 0.0075 6:08:23 PM No
Detector saturation. Data may not be valid.

Mean: [20] 0.0328

SD: 0.00 0.0005

$RSD: 0.00% 1.54%

Standard number 4 applied. [20]

Correlation Coef.: 0.999577 Slope: 0.00164 Intercept: -0.00047

Detector saturation. Data may not be valid.

Sequence No.: 66

Sample ID: HC02068273 Calib Std 5
Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:
Wash Time (before sample): 0

: minsal

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 5

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak
# Bg/L pg/L Signal Area
1 [30] 0.0456 0.0508
2 [30] 0.0465 0.0517

Mean: [30] 0.0460

SD: 0.00 0.0006

$RSD: 0.00% 1.36%

Standard number 5 applied. [30]

Correlation Coef.: 0.998857 Slope: 0.00156

Calibration data for As 193.70

Autosampler Location: 8
Date Collected: 1/12/2023 6:10:18 PM
Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:20 AM

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1.0000

Analyte: As 193.70
Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0886 -0.0273 0.0086 6:11:09 PM No
0.0874 -0.0281 0.0052 6:13:54 PM No

Intercept: 0.00017

Equation: Linear, Calculated Intercept

Entered Calculated

Mean Signal Conc.
ID (Abs) ng/L
HNO3 2% 0.0000 0
HC02068273 Calib Std 1 0.0080 5.0
HC02068273 Calib Std 2 0.0152 10.0

Conc. Standard

Brg/L Deviation $RSD

-0.112 0.00 >999.9%
4,998 0.00 0.48
9.628 0.00 2,00
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HC02068273 Calib Std 3 0.0237 15.0 15.101 0.00 2.04
HC02068273 Calib Std 4 0.0328 20.0 20.934 ; 0.00 1.54
HC02068273 Calib Std 5 0.0460 30.0 29.451 0.00 1.36
Correlation Coef.: 0.998857 Slope: 0.00156 Intercept: 0.00017
Sequence No.: 67 Autosampler Location: 9
Sample ID: 20 ppb Date Collected: 1/12/2023 6:15:49 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:20 aM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000
Replicate Data: 20 ppb Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 21.07 21.07 0.0330 0.0382 0.0675 -0.0291 0.0083 6:16:40 PM No
2 21.00 21.00 0.0329 0.0381 0.0652 -0.0230 0.0067 6:19:27 PM No
Detector saturation. Data may not be valid.
Mean: 21.03 21:.03 0.0329
SD: 0.047 0.047 0.0001
$RSD: 0.22% 0.22% 0.22%
Detector saturation. Data may not be valid.

QC value within limits for As 193.70
All analyte(s) passed QC.

Sequence No.: 68
Sample ID: ACP13
Analyst:

Recovery = 105.17%

Autosampler Location: 54

Date Collected: 1/12/2023 6:21:22 PM
Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:20 AM

Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: ACP13 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.649 0.649 0.0012 0.0064 0.0085 -0.0126 0.0104 6:22:16 PM No
Detector saturation. Data may not be valid.
2 -0.028 -0.028 0.0001 0.0054 0.0069 -0.0169 0.0084 6:25:08 PM No
Mean: 0.311 0.311 0.0007
SD: 0.4790 0.4790 0.0007
$RSD: 154.16% 154.16% 113.32%
Detector saturation. Data may not be valid.
Sequence No.: 69 Autosampler Location: 55
Sample ID: ACP14 Date Collected: 1/12/2023 6:27:03 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:20 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: ACPl4 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L Hg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.176 -0.176 -0.0001 0.0052 0.0051 -0.0161 0.0080 6:27:59 PM No
2 -0.476 -0.476 -0.0006 0.0047 0.0067 -0.0142 0.007% 6:30:51 PM No
Mean: -0.326 -0.326 -0.0003
SD: 0.2127 0.2127 0.0003
$RSD: 65.22% 65.22% 99.33%

Sequence No.: 70
Sample ID: ACP15

Autosampler Location: 56
Date Collected: 1/12/202

3 6:32:45 PM
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Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:20 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal %
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: ACP15 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorzx Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -1.489 -1.489 -0.0021 0.0031 0.0049 -0.0256 0.0028 6:33:41 PM No
2 -0.086 -0.086 0.0000 0.0053 0.0063 -0.0157 0.0105 6:36:31 PM No
Mean: -0.787 -0.787 -0.0011
SD: 0.9924 0.9924 0.0015
$RSD: 126.05% 126.05% 146.94%
Sequence No.: 71 Autosampler Location: 57
Sample ID: ACP16 Date Collected: 1/12/2023 6:38:25 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:20 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: ACPl6 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# Bg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.426 -0.426 -0.0005 0.0048 0.005° -0.0147 0.0097 6:39:19 PM No
2 0.110 0.110 0.0003 0.0056 0.0075 -0.0140 0.0102 6:42:09 PM No
Mean: -0.158 -0.158 -0.0001
SD: 0.3788 0.3788 0.0006
¥RSD: 239.55% 239.55% 820.54%
Sequence No.: 72 Autosampler Location: 58
Sample ID: ACP17 Date Collected: 1/12/2023 6:44:04 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:21 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: ACPl17 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# rg/L Bg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.293 -0.293 -0.0003 0.0050 0.0054 -0.0036 0.0150 6:44:59 PM No
2 -0.047 -0.047 0.0001 0.0054 0.0072 -0.0076 0.0138 6:47:48 PM No
Detector saturation. Data may not be valid.
Mean: -0.170 -0.170 -0.0001
SD: 0.1737 0.1737 0.0003
$RSD: 102.23% 102.23% 299.61%

Detector saturation. Data may not be valid.

Sequence No.: 73 Autosampler Location: 59
Sample ID: ACP18 Date Collected: 1/12/2023 6:49:42 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:21 aM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: ACP18 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L Bg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.716 -0.716 -0.0009 0.0043 0.0064 -0.0193 0.0064 6:50:36 PM No

2 -0.516 -0.516 -0.0006 0.0046 0.0068 -0.0097 0.0130 6:53:25 PM Ne
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Detector saturation. Data may not be valid.
Mean: -0.616 -0.616 -0.0008 2
SD: 0.1415 0.1415 0.0002
$RSD: 22.97% 22.97% 28.07%

Detector saturation. Data may not be valid.

Sequence No.: 74
Sample ID: ACP19
Analyst:

Autosampler Location: 60
Date Collected: 1/12/2023 6:55:19 PM
Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:21 aM

Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: ACP19 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# Bg/L Brg/L Signal Area Height  Area Height Stored
1 -1.164 -1.164 -0.0016 0.0036 0.0058 -0.0082 0.0132 6:56:13 PM No
Detector saturation. Data may not be valid.
2 -0.573 -0.573 -0.0007 0.0045 0.0064 -0.0119 0.0107 6:59:00 PM No
Mean: -0.868 -0.868 -0.0012
SD: 0.4176 0.4176 0.0007
%RSD: 48.10% 48.10% 55.22%
Detector saturation. Data may not be valid.
Sequence No.: 75 Autosampler Location: 61
Sample ID: ACP20 Date Collected: 1/12/2023 7:00:55 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:21 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: ACP20 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.110 0.110 0.0003 0.0056 0.0067 -0.0127 0.0098 7:01:49 PM No
2 -0.287 -0.287 -0.0003 0.0050 0.0073 -0.0125 0.0093 7:04:39 PM No
Mean: -0.089 -0.089 0.0000
SD: 0.2805 0.2805 0.0004
$RSD: 316.94% 316.94% >999.9%
Sequence No.: 76 Autosampler Location: 62
Sample ID: AIC1 Date Collected: 1/12/2023 7:06:33 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:21 aM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AIC1 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L »g/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -1.097 -1.097 -0.0015 0.0037 0.0079 -0.0286 0.0011 7:07:26 PM No
2 -0.466 -0.466 -0.0006 0.0047 0.0062 -0.0125 0.0089 7:10:13 PM No
Mean: -0.782 -0.782 -0.0010
SD: 0.4464 0.4464 0.0007
3RSD: 57.10% 57.10% 66.64%
Sequence No.: 77 Autosampler Location: 63
Sample ID: AIC2 Date Collected: 1/12/2023 7:12:08 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:21 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal

Initial Sample Wt:

Initial Sample Vol:
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Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AIC2 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.525 -0.525 -0.0006 0.0046 0.0056 -0.0102 0.0127 7:13:02 PM No
Detector saturation. Data may not be valid.
2 <0277 -0.277 -0.0003 0.0050 0.0063 -0.0050 0.0130 7:15:49 PM No
Detector saturation. Data may not be valid.
Mean: =-0.401 -0.401 -0.0004
SD: 0.1760 0.1760 0.0003
%RSD: 43.88% 43.88% 60.88%

Detector saturation. Data may not be valid.

Sequence No.: 78 Autosampler Location: 64
Sample ID: AIC3 Date Collected: 1/12/2023 7:17:44 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:22 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AIC3 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L Bg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.196 -0.196 -0.0001 0.0051 0.0064 -0.0088 0.0117 7:18:37 PM No
Detector saturation. Data may not be valid.
2 -0.618 -0.618 -0.0008 0.0045 0.0085 -0.0081 0.0127 7:21:25 PM No
Mean: -0.407 -0.407 -0.0005
SD: 0.2981 0.2981 0.0005
$RSD: 73.28% 73.28% 101.11%

Detector saturation. Data may not be valid.

Sequence No.: 79 Autosampler Location: 65

Sample ID: AIC4 Date Collected: 1/12/2023 7:23:20 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:22 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AIC4 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# Brg/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.369 -0.369 -0.0004 0.0049 0.0063 -0.0094 0.0114 7:24:13 PM No
2 -0.291 -0.291 -0.0003 0.0050 0.0056 -0.0107 0.0142 7:27:02 PM No
Detector saturation. Data may not be valid.
Mean: =-0.330 -0.330 -0.0003
SD: 0.0547 0.0547 0.0001
$RSD: 16.57% 16.57% 25.08%

Detector saturation. Data may not be valid.

Sequence No.: 80 Autosampler Location: 66

Sample ID: AICS Date Collected: 1/12/2023 7:28:56 PM

Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:22 BAM
Logged In Analyst (Original) : minsal

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1

Replicate Data: AICS Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak

4 Bg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
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1 -0.418 -0.418 -0.0005 0.0048 0.0054 -0.0084 0.0110 7:29:49 PM No
Detector saturation. Data may not be valid. 3
2 -0.445 -0.445 -0.0005 0.0047 0.0068 -0.0106 0.0112 7:32:38 PM No
Mean: -0.432 -0.432 -0.0005
SD: 0.0188 0.0188 0.0000
$RSD: 4.36% 4,36% 5.89%
Detector saturation. Data may not be valid
Sequence No.: 81 Autosampler Location: 67
Sample ID: AIC6 Date Collected: 1/12/2023 7:34:33 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:22 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AIC6 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.758 -0.758 -0.0010 0.0042 0.0059 -0.0073 0.0107 7:35:26 PM No
2 -0.658 -0.658 -0.0009 0.0044 0.0063 -0.0102 0.0119 7:38:16 PM No
Mean -0.708 -0.708 -0.0009
SD: 0.0709 0.0709 0.0001
$RSD 10.01% 10.01% 11.88%
Sequence No.: 82 Autosampler Location: 68
Sample ID: AIC7 Date Collected: 1/12/2023 7:40:10 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:22 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AIC7 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# Brg/L ng/L Signal Area Height  Area Height Stored
1 -0.492 -0.492 -0.0006 0.0047 0.0063 0.0003 0.0154 7:41:04 PM No
Detector saturation. Data may not be wvalid.
2 -0.468 -0.46€8 -0.0006 0.0047 0.0067 -0.0127 0.0076 7:43:53 PM No
Mean: -0.480 -0.480 -0.0006
SD: 0.0166 0.0166 0.0000
$RSD: 3.47% 3.47% 4.52%
Detector saturation. Data may not be valid
Sequence No.: 83 Autosampler Location: 69
Sample ID: AICS8 Date Collected: 1/12/2023 7:45:48 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:23 aM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AICS Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.474 -0.474 -0.0006 0.0047 0.0066 -0.0063 0.0124 7:46:43 PM No
2 -0.532 -0.532 -0.0007 0.0046 0.0069 -0.0139 0.0076 7:49:32 PM No
Mean: -0.503 -0.503 -0.0006
SD: 0.0408 0.0408 0.0001
$RSD: 8.12% 8.12% 10.45%
Sequence No.: 84 Autosampler Location: 70
Sample ID: AICY Date Collected: 1/12/2023 7:51:27 PM

Analyst:

Data Type: Reprocessed on

1/16/2023 11:24:23 aM



Method: As Agua

Page

25

Date: 1/16/2023 11:24:23 AM

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:
Wash Time (before sample): 0

: minsal

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

System Dilution Factor:

Analyte: As 193.70

Replicate Data: AICY

Repl SampleConc StndConc
# Bg/L ng/L
1 -0.293 -0.293
Detector saturation. Data
2 -0.046 -0.046
Detector saturation. Data
Mean: -0.170 -0.170
SD: 0.1746 0.1746
$RSD: 102.91% 102.91%
Detector saturation. Data

BlnkCorr
Signal
-0.0003
may not be
0.0001

may not be
-0.0001
0.0003
302.71%
may not be

Sequence No.:
Sample ID: AIC10

Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:
Wash Time (before sample): 0

: minsal

Peak
Area
0.0050
valid.
0.0054
valid.

Peak
Height
0.0064

0.0073

Bkgnd Bkgnd
Area Height
-0.0027 0.0139
-0.0031 0.0147

1

Time Peak
Stored

7:52:23 PM No

T7:55:13 BPM No

Autosampler Location: 71
Date Collected: 1/12/2023 7:57:08 PM
Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:23 AaM

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

System Dilution Factor:

Analyte: As 193.70

Replicate Data: AIC10

Repl SampleConc StndConc

# rg/L ng/L

1 -0.226 -0.226

2 -1.134 -1.134
Mean: =0.680 -0.680
SD 0.6418 0.6418
$RSD: 94.42% 94.42%

BlnkCorx
Signal
-0.0002
-0.0016
-0.0009
0.0010
113.04%

Sequence No.: 86

Sample ID: AIC11l

Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:
Wash Time (before sample): 0

: minsal

Peak
Area
0.0051
0.0037

Peak

Height
0.0092
0.0061

Bkgnd Bkgnd
Area Height
-0.0082 0.0149
-0.0115 0.0105

Peak
Stored
No
No

Time

7:58:04 PM
8:00:55 PM

Autosampler Location: 72

Date Collected: 1/12/2023 8:02:50 PM
Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:23 AM

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

System Dilution Factor:

Analyte: As 193.70

Replicate Data: AIC11

Repl SampleConc StndConc

# ng/L pg/L

1 -0.521 -0.521

2 -0.141 -0.141
Mean: -0.331 -0.331
SD: 0.2688 0.2688
%$RSD: 81.18% 81.18%

Sequence No.: 87

Sample ID: AIC12

Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:
Wash Time (before sample): 0

BlnkCorr
Signal
-0.0006
-0.0000
-0.0003
0.0004
122.67%

: minsal

Peak
Arxea
0.0046
0.0052

Peak

Height
0.0068
0.0070

Bkgnd Bkgnd

Area Height
-0.0105 0.0100
-0.0132 (0.0093

1

Time Peak
Stored

8:03:46 PM No

8:06:38 PM No

Autosampler Location: 73
Date Collected: 1/12/2023 8:08:32 PM
Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:23 AM

Initial Sample Vol:

Sample
System

Prep Vol:

Dilution Factor:

Analyte: As 193.70

Replicate Data: AIC12

Repl SampleConc StndConc
# ng/L ng/L
1 -0.529 -0.529
2 -0.642 -0.642

BlnkCorzr
Signal
-0.0006
-0.0008

Peak
Area
0.0046
0.0044

Peak

Height
0.0062
0.0057

Bkgnd
Area
-0.0115
-0.0255

Bkgnd

Height
0.0090
0.0029

Peak
Stored
No
No

Time

8:09:30 PM
8:12:23 PM
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Mean: -0.585 -0.585 -0.0007
SD: 0.0801 0.0801 0.0001 i
%RSD: 13.68% 13.68% 16.92%
Sequence No.: 88 Autosampler Location: 74
Sample ID: AIC13 Date Collected: 1/12/2023 8:14:17 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:23 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AIC13 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorx Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.679 -0.679 -0.0009 0.0044 0.0066 -0.0039 0.0122 8:15:15 PM No
2 -0.252 -0.252 -0.0002 0.0050 0.0069 -0.0097 0.0142 8:18:08 PM No
Mean: -0.465 -0.465 -0.0006
SD: 0.3019 0.3019 0.0005
$RSD: 64.87% 64.87% 85.42%
Sequence No.: 89 Autosampler Location: 75
Sample ID: AIC14 Date Collected: 1/12/2023 8:20:03 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:23 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AIC14 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# pg/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.489 -0.489 -0.0006 0.0047 0.0056 -0.0127 0.0108 8:21:03 PM No
2 -0.738 -0.738 -0.0010 0.0043 0.005° -0.0146 0.0068 8:23:57 PM No
Mean: -0.613 -0.613 -0.0008
SD: 0.1761 0.1761 0.0003
$RSD: 28.71% 28.71% 35.12%
Sequence No.: 90 Autosampler Location: 1
Sample ID: ENO3 2% Date Collected: 1/12/2023 8:25:53 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:23 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000
Replicate Data: HNO3 2% Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# rg/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [0.00] -0.0004 0.0042 0.0070 -0.0211 0.0052 8:26:44 PM No
2 [0.00] -0.0015 0.0037 0.0053 -0.0245 0.0030 8:29:30 PM No
Mean: [0.00] -0.0010
SD: 0.0000 0.0008
$RSD: 0.00% 84.51%

Auto-zero performed.

Sequence No.: 91

Sample ID: HC02068273 Calib Std 1

Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:
Wash Time (before sample): 0

: minsal

Autosampler Location: 4

Date Collected: 1/12/2023 8:31:24 PM
Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:23 AM

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

System Dilution Factor:

1.0000



Date: 1/16/2023 11:24:23 aM

Replicate Data: HC02068273 Calib Std 1 Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorx Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [5] 0.0093 0.0136 0.0197 -0.0261 0.0085 8:32:15 PM No
2 [5] 0.0086 0.0129 0.0196 -0.0239 0.0077 8:35:01 PM No
Mean: [5] 0.0089
SD: 0.00 0.0005
$RSD: 0.00% 5.66%
Standard number 1 applied. [3]
Correlation Coef.: 0.998585 Slope: 0.00154 Intercept: 0.00053
Sequence No.: 92 Autosampler Location: 5
Sample ID: HC02068273 Calib Std 2 Date Collected: 1/12/2023 8:36:55 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:23 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000
Replicate Data: HC02068273 Calib sStd 2 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [10] 0.0152 0.0194 0.0335 -0.0241 0.0059 8:37:46 PM No
2 [10] 0.0153 0.0196 0.0346 -0.0284 0.0034 8:40:31 PM No
Mean: [10] 0.0152
SD: 0.00 0.0001
%RSD: 0.00% 0.81%
Standard number 2 applied. [10]
Correlation Coef.: 0.898631 Slope: 0.00154 Intercept: 0.00055
Sequence No.: 93 Autosampler Location: 6
Sample ID: HC02068273 Calib Std 3 Date Collected: 1/12/2023 8:42:26 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:23 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000
Replicate Data: HC02068273 Calib Std 3 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [15] 0.0233 0.0276 0.0475 -0.0181 0.0077 8:43:16 PM No
Z [15] 0.0223 0.0266 0.0446 -0.0363 0.0029 8:46:01 PM No
Mean: [15] 0.0228
SD: 0.00 0.0007
$RSD: 0.00% 3.09%
Standard number 3 applied. [15]
Correlation Coef.: 0.998409 Slope: 0.00154 Intercept: 0.00044
Sequence No.: 94 Autosampler Location: 7
Sample ID: HC02068273 Calib Std 4 Date Collected: 1/12/2023 8:47:56 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:23 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000
Replicate Data: HC02068273 Calib Std 4 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [20] 0.0334 0.0377 0.0753 -0.0229 0.0062 8:48:47 PM No
Detector saturation. Data may not be valid.
2 [20] 0.0321 0.0364 0.0710 -0.0250 0.0074 8:51:32 PM No
Mean: [20] 0.0328
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SD: 0.00 0.0010
$RSD: 0.00% 2.93% N

Standard number 4 applied. [20]
Correlation Coef.: 0.998403 Slope: 0.00154
Detector saturation. Data may not be valid.

Intercept: 0.00044

Sequence No.: 95

Sample ID: HC02068273 Calib Std 5
Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:

Autosampler Location: 8
Date Collected: 1/12/2023 8:53:27 PM
Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:23 AM

: minsal
Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1.0000
Replicate Data: HC02068273 Calib Std 5 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [30] 0.0474 0.0517 0.1026 -0.0236 0.0064 B8:54:17 PM No
Detector saturation. Data may not be valid.
2 [30] 0.0469 0.0512 0.09%40 -0.0289 0.0040 B8:57:02 PM No
Mean: [30] 0.0471
SD: 0.00 0.0004
%RSD: 0.00% 0.78%

Standard number 5 applied. [30]
Correlation Coef.: 0.998784 Slope: 0.00157
Detector saturation. Data may not be valid.

Intercept: 0.00020

Calibration data for As 193.70 Equation: Linear, Calculated Intercept
Entered Calculated

Mean Signal Conc. Conc. Standard
ID (Abs) ng/L ng/L Deviation $RSD
HNO3 2% 0.0000 0 ~0.127 0.00 84.51
HC02068273 Calib Std 1 0.0089 5.0 5.566 0.00 5.66
HC02068273 Calib Std 2 0.0152 10.0 9.574 0.00 0.81
HC02068273 Calib Std 3 0.0228 15.0 14.397 0.00 3.09
HC02068273 Calib Std 4 0.0328 20.0 20.722 0.00 2.93
HC02068273 Calib Std 5 0.0471 30.0 29.868 0.00 0.78
Correlation Coef.: 0.998784 Slope: 0.00157 Intercept: 0.00020

Sequence No.: 96

Sample ID: 20 ppb

Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Analyte Dilution Factor:
Wash Time (before sample): 0

Autosampler Location: 9

Date Collected: 1/12/2023 8:58:58 PM

Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:23 AM
: minsal

Initial Sample Vol:

Sample Prep Vol:

System Dilution Factor: 1.0000

Replicate Data: 20 ppb Analyte: As 193.70

Repl SampleConc StndConc BlnkCorrx Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 21.30 21.30 0.0337 0.0380 0.0764 -0.0219 0.0088 8:59:49 PM No
Detector saturation. Data may not be valid.

2 21.41 21.41 0.0338 0.0381 0.0699 -0.0270 0.0038 9:02:35 PM No
Mean: 21.35 21..35 0.0338
SD: 0.075 0.075 0.0001

$RSD: 0.35% 0.35% 0.35%

Detector saturation. Data may not be valid.
QC value within limits for As 193.70 Recovery = 106.76%
All analyte(s) passed QC.

Sequence No.: 97

Autosampler Location: 76

Sample ID: AIC1S

Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

: minsal

Date Collected: 1/12/2023 9:04:30 PM
Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:24 AM

Initial Sample Vol:
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Date: 1/16/2023 11:24:25 AM

Analyte Dilution Factor:

Sample Prep Vol:

Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AIC1S5 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.779 0.779 0.0014 0.0057 0.0059 -0.0104 0.0091 9:05:28 PM No
2 -0.063 -0.063 0.0001 0.0044 0.00064 -0.0125 0.0087 9:08:21 PM No
Mean: 0.358 0.358 0.0008
SD: 0.5953 0.5953 0.0009
$RSD: 166.38% 166.38% 122.73%
Sequence No.: 98 Autosampler Location: 77
Sample ID: AIC16 Date Collected: 1/12/2023 9:10:16 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:25 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AIC16 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L Bg/L Signal Area Height Area Height Stored
- & 0.252 0252 0.0006 0.004¢ 0.0070 -0.0128 0.0078 9:11:13 PM No
2 0.653 0.653 0.0012 0.0055 0.0077 -0.0104 0.0106 9:14:05 PM No
Mean: 0.453 0.453 0.0009
SD: 0.2835 0.2835 0.0004
%RSD: 62.65% 62.65% 48.90%
Sequence No.: 99 Autosampler Location: 78
Sample ID: AIC17 Date Collected: 1/12/2023 9:16:00 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:25 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AIC17 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# Hg/L pg/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.203 0.203 0.0005 0.0048 0.0067 -0.0080 0.0103 9:16:57 PM No
2 0.569 0.569 0.0011 0.0054 0.0071 -0.0129 0.0058 9:19:47 PM No
Mean: 0.386 0.386 0.0008
SD: 0.2594 0.2594 0.0004
$RSD: 67.21% 67.21% 50.54%
Sequence No.: 100 Autosampler Location: 79
Sample ID: AIC1S8 Date Collected: 1/12/2023 9:21:42 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:25 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AIC18 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.156 -0.156 -0.0000 0.0042 0.0069 -0.0096 0.0084 9:22:38 PM No
2 0.204 0.204 0.0005 0.0048 0.0071 -0.0116 0.0088 9:25:29 PM No
Mean: 0.024 0.024 0.0002
SD: 0.2543 0.2543 0.0004
%RSD: >999.9% >999.9% 168.03%
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Sequence No.: 101 Autosampler Location: 80
Sample ID: AIC19 Date Cqollected: 1/12/2023 9:27:23 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:25 AM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AIC19 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# Bg/L pg/L Signal Area Height  Area Height Stored
5! 0.345 0.345 0.0007 0.0050 0.0065 -0.0134 0.0083 9:28:19 PM No
2 0.425 0.425 0.0009 0.0052 0.0062 -0.0116 0.0076 9:31:09 PM No
Mean: 0.385 0.385 0.0008
SD: 0.0570 0.0570 0.0001
$RSD: 14.80% 14.80% 11.12%
Sequence No.: 102 Autosampler Location: 81
Sample ID: AIC20 Date Collected: 1/12/2023 9:33:04 PM
Analyst: Data Type: Reprocessed on 1/16/2023 11:24:25 aM
Logged In Analyst (Original) : minsal
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Analyte Dilution Factor: Sample Prep Vol:
Wash Time (before sample): 0 System Dilution Factor: 1
Replicate Data: AIC20 Analyte: As 193.70
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ng/L ng/L Signal Area Height Area Height Stored
1 1.209 1.209 0.0021 0.0064 0.0082 -0.0126 0.0077 9:33:59 PM No
2 1.097 1.097 0.0019 0.0062 0.0075 -0.0142 0.0076 9:36:51 PM No
Mean: 1.153 1.153 0.0020
SDz 0.0794 0.0794 0.0001
$RSD: 6.88% 6.88% 6.20%
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Reprocessing Begun
Logged In Analyst: MSP Technigque: AA Furnace

Results Data Set (original): 300822PbAzucar, Pbagua

Results Library (original): C:\data-AA\MSP\Results\Results.mdb
Results Data Set (reprocessed):

Results Library (reprocessed):

ethod Loaded
Method Name: Pb agua-W Method Last Saved: 31/05/2022 08:50:53 a.m.
Method Description:

Analyte Calibration Eguation Wavelength slit Lamp Energy
width Current
Pb 283.3 Lin, Calc Int 283.3 0.7L 0 0
Sequence No.: 1 Autosampler Location: 1
Sample ID: Calib Blank 1 Date Collected: 30/08/2022 02:12:07 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:54 p.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: Calib Blank 1

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [0.00] 0.0024 0.0024 0.0055 -0.0040 0.0028 14:12:53 No
2 [0.00] 0.0014 0.0014 0.0041 -0.0015 0.0030 14:15:47 No
Mean: [0.00] 0.0019
SD: 0.00 0.0006
$RSD: 0.00 33.63

Auto-zero performed.

Sequence No.: 2 Autosampler Location: 4

Sample ID: St. 4 S2-PB708977 Date Collected: 30/08/2022 02:17:39 p.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:54 p.m.
Logged In Analyst (Original) :

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: St. 4 S2-PB708977

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [4] 0.0111 0.0130 0.0276 0.0005 0.0073 14:18:31 No
2 [4] 0.0104 0.0123 0.0294 0.0008 0.0070 14:21:15 No
Mean: [4] 0.0107
SD: 0 0.0004
$RSD: 0 4.09
Standard number 1 applied. [4]
Correlation Coef.: 1.000000 Slope: 0.00269 Intercept: 0.00000
Sequence No.: 3 Autosampler Location: 5
Sample ID: St. 10 S2-PB708977 Date Collected: 30/08/2022 02:23:07 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:54 p.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: St. 10 S2-PB708977

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 (10] 0.C297 0.0316 0.0669 0.0048 0.0124 14:24:08 No
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2 [10] 0.0299 0.0318 0.0666 0.0035 0.0128 14:26:53 No
Mean: [10] 0.0298 :
SD: 0 0.0001
$RSD: 0 0.45
Standard number 2 applied. [10]
Correlation Coef.: 0.999010 Slope: 0.00299% Intercept: -0.00046
Sequence No.: 4 Autosampler Location: 6
Sample ID: St. 20 S2-PB708977 Date Collected: 30/08/2022 02:28:45 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:54 p.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: St. 20 S2-PB708977
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [20] 0.0559 0.0578 0.1206 0.0074 0.0228 14:29:47 No
2 [20] 0.0565 0.0584 0.1245 0.0067 0.0226 14:32:41 No
Mean: [20] 0.0562
SD: 0 0.0004
$RSD: 0 0.74
Standard number 3 applied. [20]
Correlation Coef.: 0.999273 Slope: 0.00283 Intercept: 0.00012
Sequence No.: 5 Autosampler Location: 7
Sample ID: St. 30 S2-PB708977 Date Collected: 30/08/2022 02:34:33 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:54 p.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: St. 30 S2-PB708977
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [30] 0.0827 0.0846 0.1809 0.0129 0.0322 14:35:24 No
2 (30] 0.0804 0.0823 0.1812 0.0136 0.0334 14:38:08 No
Mean: [30] 0.0816
SD: 0 0.0016
$RSD: 0 1.96
Standard number 4 applied. [30]
Correlation Coef.: 0.999286 Slope: 0.00273 Intercept: 0.00071
Sequence No.: 6 Autosampler Location: 8
Sample ID: St. 40 S2-PB708977 Date Collected: 30/08/2022 02:39:59 p.m,
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:54 p.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: St. 40 S2-PB708977
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [40]) 0.1115 0.1134 0.2399 0.0175 0.0434 14:41:03 No
2 [40] 0.1111 0.1130 0.2372 0.0186 0.0427 14:43:58 No
Mean: [40] 8. 2113
SD: 0 0.0003
$RSD: 0 0.24
Standard number 5 applied. [40]
Correlation Coef.: 0.999616 Slope: 0.00276 Intercept: 0.00050
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Calibration data for Pb 283.3 Equation: Linear, Calculated Intercept
Entered Calculated

Mean Signal Conc. Conc. Standard
D (Abs) ug/L ug/L Deviation %RSD
Calib Blank 1 0.0000 0 -0.182 0.00 33.6

st. 4 §52-PR708977 0.0107 4.0 3.718 0.00 4.1

st. 10 s2-pPB708977 0.0298 10.0 10.631 0.00 0.4

St. 20 S2-PB708977 0.0562 20.0 20.215 0.00 0.7

st. 30 sS2-PB708977 0.0816 30.0 29.419 0.00 2.0

St. 40 S2-PB708977 0. 1113 40.0 40.198 0.00 0.2
Correlation Coef.: 0.999616 Slope: 0.00276 Intercept: 0.00050

Sequence No.: 7 Autosampler Location: 9
Sample ID: QC20 Date Collected: 30/08/2022 02:46:22 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:54 p.m.
Logged In Analyst (Original) :

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: QC20
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored

1 19.08 19.08 0.0531 0.0550 0.1179 0.0084 0.0217 14:47:04 No

2 19.09 19.09 0.0531 0.0550 0.1251 0.0083 0.0243 14:50:00 No
Mean: 19.08 19.08 0.0531
SD: 0.011 0.011 0.0000
$RSD: 0.060 0.060 0.06

QC value within limits for Pb 283.3 Recovery = 95.42%

All analyte(s) passed QC.
Sequence No.: B Autosampler Location: 10

Sample ID: Azucar del Cafial M1P1
Analyst:

Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt:

Dilution:

Date Collected: 30/08/2022 02:51:52 p.m.
Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:54 p.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Replicate Data: Azucar del Cafial M1P1l

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height  Area Height Stored
1 -0.237 -0.237 -0.0002 0.0017 0.0065 -0.0013 0.0050 14:52:44 No
2 -0.192 -0.192 -0.0000 0.0019 0.0057 -0.0011 0.0046 14:55:41 No

Mean: -0.215 -0.215 -0.0001

SD: 0.032 0.032 0.0001

$RSD: 14.72 14.72 97 .41

Sequence No.: 9

Sample ID: Azucar del Cafal M1P2
Analyst:

Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt:

Autosampler Location: 11
Date Collected: 30/08/2022 02:57:33 p.m.
Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:54 p.m.

Initial Sample Vol:
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Dilution: Sample Prep Vol:

' Replicate Data: Azucar del Cafial M1P2

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
B ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.221 -0.221 -0.0001 0.0018 0.0045 -0.0018 0.0052 14:58:25 No
2 -0.547 -0.547 -0.0010 0.0008 0.0036 -0.0009 0.0045 15:01:22 No
Mean: -0.384 -0.384 -0.0006
SD: 0.231 0.231 0.00086
$RSD: 59.99 59.99 114.00
Sequence No.: 10 Autosampler Location: 12
Sample ID: Azucar del Cafial M2P1 Date Collected: 30/08/2022 03:03:14 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:54 p.m.
Logged In Analyst (Original) : )
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: Azucar del Cafial M2P1l

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
= ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
il -0.672 -0.672 -0.0013 0.0005 0.0031 -0.0016 0.0031 15:04:06 No
2 -0.556 -0.556 -0.0010 0.0009 0.0042 -0.0015 0.0033 15:07:04 No
Mean: -0.614 -0.614 -0.0012
SD: 0.082 0.082 0.0002
%RSD: 13.37 13:.3%9 19.01
Sequence No.: 11 Autosampler Location: 13
Sample ID: Azucar del Cafal M2P2 Date Collected: 30/08/2022 03:08:56 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:54 p.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: Azucar del Canal M2P2

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
3 -0.665 -0.665 -0.0013 0.0006 0.0047 0.0000 0.0044 15:10:02 No
2 -0.515 0.515 -0.0009 0.0010 0.0042 -0.0011 0.0035 15:13:00 Ne
Mean: -0.590 -0.590 -0.0011
SD: 0.106 0.106 0.0003
$RSD: 17.94 17.94 25.94
Sequence No.: 12 Autosampler Location: 14
Sample ID: Azucar del Cafial M3P1 Date Collected: 30/08/2022 03:14:52 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:55 p.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: Azucar del Cafal M3P1

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.679 -0.679 -0.0014 0.0005 0.0035 0.0002 0.0051 15:15:59 No
2 -0.865 -0.865 -0.0019 0.0000 0.0040 -0.0013 0.0039 15:18:43 No
Mean: =-0.772 -0.772 -0.0016
SD: 0..132 0132 0.0004
%$RSD: 17.10 17.40 22.39
Sequence No.: 13 Autosampler Location: 15
Sample ID: Azucar del Cafial M3P2 Date Collected: 30/08/2022 03:20:35 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:55 p.m.

Logged In Analyst (Original) :
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p.m.

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample :Prep Vol:

Replicate Data: Azucar del Cafal M3P2

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.589 -0.589 -0.0011 0.0008 0.0047 -0.0009 0.0052 15:21:27 No
2 -0.597 -0.597 -0.0011 0.0008 0.0056 -0.0006 0.0032 15:24:11 No
Mean: -0.593 -0.593 -0.0011
SD: 0.006 0.006 0.0000
$RSD: 0.982 0.982 1.42
Sequence No.: 14 Autosampler Location: 16
Sample ID: Azucar del Cafial MAP1 Date Collected: 30/08/2022 03:26:03 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:55 p.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: Azucar del Cafial M4PL

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.429 -0.429 ~0.0007 0.0012 0.0045 -0.0014 0.0041 15:26:55 No
2 -0.328 -0.328 -0.0004 0.0015 0.0039 0.0000 0.0053 15:29:52 No

Mean: -0.378 -0.378 -0.0005

SD: 0.071 0.071 0.0002

%RSD: 18.90 18.90 36.47

Sequence No.: 15 Autosampler Location: 17

Sample ID: Azucar del Cafial M4P2 Date Collected: 30/08/2022 03:31:44 p.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:55 p.m.

Logged In Analyst (Original) :

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: Azucar del Cafal M4P2

Repl sampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.427 -0.427 -0.0007 0.0012 0.0040 -0.0014 0.0040 15:32:35 No
2 -0.498 -0.498 -0.0009 0.0010 0.0032 -0.0023 0.0037 15:35:33 No
Mean: -0.463 -0.463 -0.0008
SD: 0.050 0.050 0.0001
$RSD: 10.86 10.86 17.90
Sequence No.: 16 Autosampler Location: 18
Sample ID: Azucar del Cafial M5P1 Date Collected: 30/08/2022 03:37:25 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:55 p.m.
Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: Azucar del Cafial M5P1

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
k -0.436 -0.436 -0.0007 0.0012 0.0048 -0.0014 0.0045 15:38:30 No
2 -0.451 -0.451 -0.0007 0.0012 10.0038 -0.0004 0.0059 15:41:14 No
Mean: -0.443 -0.443 -0.0007
SD: 0.011 0.011 0.0000
%RSD: 2.433 2.433 4.13
Sequence No.: 17 Autosampler Location: 19
Sample ID: Azucar del Cafal M5P2 Date Collected: 30/08/2022 03:43:06 p.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:55 p.m.
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Date: 31/08/2022 02:53:56

P.m.

Sample ID: Azucar del Caifial M9P2
Analyst:

nogged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt:

Dilution:

Replicate Data: Azucar del Cafial M9P2

Date Collected: 30/08/2022 04:27:30 p.m.
Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:55 p.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0062 -0.0017 0.0046 16:28:32 No
0.0054 -0.0002 0.0038 16:31:16 No

Aucosanbler Location: 28
Date Collected: 30/08/2022 04:33:08 p.m.
Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:55 p.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0035 -0.0011 0.0036 16:33:59 No
0.0025 -0.0012 0.0039 16:36:43 No

Autosampler Location: 29
Date Collected: 30/08/2022 04:38:34 p.m.
Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:56 p.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak
# ug/L ug/L Signal Area
1 0.262 0.262 0.0012 0.0031
2 -0.252 -0.252 -0.0002 0.0017

Mean 0.005 0.005 0.0005

SD: 0.364 0.364 0.0010

$RSD >999.9% >999.,9% 194.64

Sequence No.: 26

Sample ID: Azucar del Cafial M10P1

Analyst:

Logged In Analyst (Original) :

Initial Sample Wt:

Dilution:

Replicate Data: Azucar del Cafial M10P1l

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak
# ug/L ug/L Signal Area
1 -0.566 -0.566 -0.0011 0.0008
2 -0.793 -0.793 -0.0017 0.0002

Mean -0.680 -0.680 -0.0014

SD: 0.161 0.161 0.0004

$RSD 23.66 23.66 32.33

Sequence No.: 27

Sample ID: Azucar del Canal M10P2

Analyst:

Logged In Analyst (Original) :

Initial Sample Wt:

Dilution:

Replicate Data: Azucar del Cafial M10P2

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak
# ug/L ug/L Signal Area
1 -0.71¢9 -0.719 -0.0015 0.0004
2 -0.044 -0.044 0.0004 0.0023

Mean -0.381 -0.381 -0.0005

SD: 0.477 0.477 0.0013

$RSD 125.1 125.1 239.35

Sequence No.: 28

Sample ID: Azucar del Cafial M10P2rep

Analyst:

Logged In Analyst (Original)

Initial Sample Wt:
Dilution:

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0039 -0.0013 0.0048 16:39:25 No
0.0050 -0.0007 0.0045 16:42:13 No

Autosampler Location: 30
Date Collected: 30/08/2022 04:44:04 p.m.
Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:56 p.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Replicate Data: Azucar del Cafial M10P2rep

Repl SampleConc
# ug/L
35 -0.194
2 -0.264
Mean -0.229
SD: 0.050
$RSD 21.79

stndConc
ug/L
-0.194
-0.264
-0.229

BlnkCorr
Signal
-0.0000
-0.0002

Peak
Area
0.0019
0.0017

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0046 -0.0001 0.0053 16:44:56 No
0.0047 0.0006 0.0062 16:47:52 No



Method: Pb agua-W

Page 7 Date: 31/08/2022 02:53:55

Analyst:

Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt:

Dilution:

Replicate Data: Azucar del Cafial M7P2

Repl SampleConc StndConc¢ BlnkCorr Peak
# ug/L ug/L Signal Area
1 -0.146 -0.146 0.0001 0.0020
2 -0.565 -0.565 -0.0011 0.0008
Mean: -0.356 -0.356 -0.0005

SD: 0.296 0.296 0.0008

$RSD: 83.28 83.28 170.67

Sequence No.: 22

Sample ID: Azucar del Cafial M8P1

Analyst:

Logged In Analyst (Original) :

Initial Sample Wt:

Dilution:

Replicate Data: Azucar del Canal M8P1

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak
# ug/L ug/L Signal Area
1 -0.396 -0.396 -0.0006 0.0013
2 -0.614 -0.614 -0.0012 0.0007

Mean -0.505 -0.505 -0.0009

SD: 0.154 0.154 0.0004

$RSD 30.55 30.55 47.79

Sequence No.: 23

Sample ID: Azucar del Carfial M8P2

Analyst:

Logged In Analyst (Original) :

Initial Sample Wt:

Dilution:

Replicate Data: Azucar del Canal M8P2

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak
# ug/L ug/L Signal Area

1 -0.222 -0.222 -0.0001 0.0018
2 -0.662 -0.662 -0.0013 0.0006

Mean: -0.442 -0.442 -0.,0007

SD: 0331 0..3%1 0.0008

$RSD: 70.36 70.36 119.72

Sequence No.: 24

Sample ID: Azucar del Cafal M9P1

Analyst:

Logged In Analyst (Original) :

Initial Sample Wt:

Dilution:

Replicate Data: Azucar del Cafial MSP1

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak

# ug/L ug/L Signal Area

1 -0.421 -0.421 -0.0007 0.0012
2 -0.538 -0.538 -0.0010 0.000¢

Mean -0.479 -0.479 -0.0008

SD: 0.083 0.083 0.0002

$RSD ¥ .27 17'.2% 27.85

Sequence No.:

Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:55 p.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0046 -0.0001 0.0042 16:06:00 No
0.0044 -0.0004 0.0058 16:08:54 No

Autosampler Location: 24
Date Collected: 30/08/2022 04:10:46 p.m.
Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:55 p.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0054 ~-0.0010 0.0052 16:11:37 No
0.0048 -0.0013 0.0044 16:14:22 No

Autosampler Location: 25
Date Collected: 30/08/2022 04:16:14 p.m.
Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:55 p.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0040 -0.0025 0.0045 16:17:06 No
0.0045 -0.0004 0.0049 16:20:00 No

Autosampler Location: 26
Date Collected: 30/08/2022 04:21:52 p.m.
Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:55 p.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0054 -0.0006 0.0049 16:22:44 No
0.0049 -0.0001 0.0049 16:25:38 No

Autosampler Location: 27
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Sample ID: Azucar del Canal M9P2
Analyst:

togged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt:

Dilution:

Date Collected: 30/08/2022 04:27:30 p.m.
Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:55 p.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Replicate Data: Azucar del Cafial M9P2

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.262 0.262 0.0012 0.0031 0.0062 -0.0017 0.0046 16:28:32 No
2 -0.252 -0.252 -0.0002 0.0017 0.0054 -0.0002 0.0038 16:31:16 No

Mean: (.005 0.005 0.0005

SD: 0.364 0.364 0.0010

%RSD: >999.9% >999.9% 194 .64

Sequence No.: 26 Autosampler Location: 28

Sample ID: Azucar del Cafal M10P1 Date Collected: 30/08/2022 04:33:08 p.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:55 p.m.

Logged In Analyst (Original) :

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: Azucar del Cafial M10P1

Repl sampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.566 -0.566 -0.0011 0.0008 0.0035 -0.0011 0.0036 16:33:59 No
2 -0.793 -0.793 -0.0017 0.0002 0.0025 -0.0012 0.0039 16:36:43 No

Mean: -0.680 -0.680 -0.0014

SD: 0.161 0.161 0.0004

$RSD: 23.66 23.66 32..33

Sequence No.: 27 Autosampler Location: 29

Sample ID: Azucar del Cafial M10P2 Date Collected: 30/08/2022 04:38:34 p.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:56 p.m.

Logged In Analyst (Original) :

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: Azucar del Canal M10P2

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.719 -0.719 -0.0015 0.0004 0.0039 -0.0013 0.0048 16:39:25 No
2 -0.044 -0.044 0.0004 0.0023 0.0050 -0.0007 0.0045 16:42:13 No

Mean: -0.381 -0.381 -0.0005

SD: 0.477 0.477 0.0013

$RSD: 125.1 125.1 239.35

Sequence No.: 28

sample ID: Azucar del Cafal M10P2rep

Autosampler Location: 30
30/08/2022 04:44:04 p.m.

Date Collected:

Analyst:

Logged In Analyst (Original) :
Initial Sample Wt:

Dilution:

Data Type: Reprocessed on 31/08/2022 02:53:56 p.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Replicate Data: Azucar del Canal M10P2rep

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 -0.194 -0.194 -0.00600 0.0019 0.0046 -0.0001 0.0053 16:44:56 No
2 -0.264 -0.264 -0.0002 0.0017 0.0047 0.0006 0.0062 16:47:52 No
Mean: ~-0.229 -0.229 -0.0001
SD: 0.050 0.050 0.0001
$RSD: 21.79 21.79 106.37



Date: 10/03/2023 07:56:23 a.m.

Reprocessing Begun
Logged In Analyst: MSP

Results
Results
Results
Results

Data Set (original):
Library
Data Set (reprocessed):
Library (reprocessed):

Technique: AA Furnace

190123PbAzucarTesis
(original) : C:\data-AA\MSP\Results\Results2023.mdb

Method Loaded
Method Name: Pb agua-W
Method Description:

Analyte Calibration Equation

Pb 283.3 Lin, Calc Int

Method Last Saved: 02/03/2023 11:42:07 a.m.

Wavelength slit Lamp Energy
Width Current
283.3 0.7L 0 0

Sequence No.: 1

Sample ID: Calib Blank 1
Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Dilution:

Replicate Data: Calib Blank 1

Autosampler Location: 1
Date Collected: 19/01/2023 12:27:46 p.m.
Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:22 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [0.00] 0.0021 0.0021 0.0043 -0.0035 0.0024 12:28:27 No
2 [0.00] 0.0016 0.0016 0.0040 -0.0033 0.0026 12:31:11 No
Mean: [0.00] 0.0018
SD: 0.00 0.0004
$RSD: 0.00 20.52
Auto-zero performed.
Sequence No.: 2 Autosampler Location: 4
Sample ID: St. 4  S2-PB708977 Date Collected: 19/01/2023 12:33:04 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:22 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: St. 4 S2-PB708977
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [4] 0.0077 0.0096 0.0261 -0.0014 0.0049 12:33:55 No
2 [4] 0.0074 0.0093 0.0256 -0.0005 0.0082 12:36:49 No
Mean: (4] 0.0076
SD: 0 0.0002
$RSD: 0 2.67
Standard number 1 applied. [4]
Correlation Coef.: 1.000000 Slope: 0.00190 Intercept: 0.00000
Sequence No.: 3 Autosampler Location: 5
Sample ID: St. 10 S2-PB708977 Date Collected: 19/01/2023 12:38:42 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:22 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: St. 10 S2-PB708977
Repl SampleConc StndConc BlnkCorx Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [10] 0.0206 0.0224 0.0610 -0.0004 0.0117 12:39:44 No
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2 [10] 0.0207 0.0225 0.0584 0.0007 0.0127 12:42:37 No

Mean: [10] 0.0207 &

SD: 0 0.0000

$RSD: 0 0.24

Standard number 2 applied. [10]

Correlation Coef.: 0.999322 Slope: 0.00207 Intercept: -0.00026

Sequence No.: 4

Sample ID: St. 20 S2-PB708977
Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Dilution:

Autosampler Location: 6
Date Collected: 19/01/2023 12:44:30 p.m.
Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:23 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Replicate Data: St. 20 S2-PB708977

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak

# ug/L ug/L Signal

1 [20] 0.0425

2 [20]) 0.0463
Mean: [20] 0.0444
SD: 0 0.0027
%$RSD: 0 6.10

Standard number 3 applied. [20]
Correlation Coef.: 0.999134 Slope:

Area
0.0443
0.0481

0.00223

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak

Height Area Height Stored
0.1216 0.0055 0.0262 12:45:31 No
0.1174 0.0050 0.0238 12:48:16 No

Intercept: -0.00083

Sequence No.: 5

Sample ID: St. 30 S2-PB708977
Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Dilution:

Autosampler Location: 7
Date Collected: 19/01/2023 12:50:08 p.m.
Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:23 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Replicate Data: St. 30 S2-PB708977

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
3 [30] 0.0692 0.0710 0.1735 0.0094 0.0339 12:50:59 No
2 [30] 0.0720 0.0738 0.1303 0.0100 0.0262 12:53:44 No
Mean: [30] 0.0706
SD: 0 0.0020
§RSD: 0 2.82
Standard number 4 applied. [30]
Correlation Coef.: 0.998813 Slope: 0.00236 Intercept: -0.00158
Sequence No.: 6 Autosampler Location: 8
Sample ID: St. 40 s2-PB708977 Date Collected: 19/01/2023 12:55:36 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:23 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: St. 40 S2-PB708977
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
4 ug/L ug/L Signal Area Beight Area Height Stored
1 [40] 0.0947 0.0965 0.1841 0.0130 0.0333 12:56:40 No
2 [40] 0.0956 0.0974 0.1669 0.0129 0.0306 12:59:24 No
Mean: [40] 0.0951
SD: 0 0.0006
$RSD: 0 0.65
Standard number 5 applied. [40]
Correlation Coef.: 0.999285 Slope: 0.00240 Intercept: -0.00194
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Equation: Linear, Calculated Intercept
Entered Calculated

Calibration data for Pb 283.3

Mean Signal Conc. Conc. Standard
ID (Abs) ug/L ug/L Deviation $RSD
Calib Blank 1 0.0000 0 0.807 0.00 20.5
St. 4 S2-PB708977 0.0076 4.0 3.964 0.00 2.7
St. 10 S2-PB708977 0.0207 10.0 9.398 0.00 0.2
St. 20 S2-PB708977 0.0444 20.0 19.265 0.00 6.1
St. 30 S2-PB708977 0.0706 30.0 30.177 0.00 2.8
St. 40 S2-PB708977 0.0951 40.0 40.388 0.00 0.7
Correlation Coef.: 0.999285 Slope: 0.00240 Intercept: -0.00194

Sequence No.: 7

Sample ID: QC20

Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Dilution:

Autosampler Location: 9

Date Collected: 19/01/2023 01:19:30 p.m.
Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:24 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Replicate Data: QC20

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr
# ug/L ug/L Signal

i 19.02 19.02 0.0438

2 15.69 15.69 0.0358
Mean: 17.35 1735 0.0398
SD: 2.349 2.349 0.0056
$RSD: 13.53 13.53 14.19

QC value within limits for Pb 283.3
All analyte(s) passed QC.

Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Area Height Area Height Stored
0.0456 0.1388 0.0043 0.0259 13:20:12 No
0.0376 0.1212 0.0040 0.0235 13:23:07 No

Recovery = 86.77%

Sequence No.: 8

Sample ID: ADC1

Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Dilution:

Autosampler Location: 10

Date Collected: 19/01/2023 01:25:00 p.m.
Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:24 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Replicate Data: ADCl

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr
# ug/L ug/L Signal

1 2.718 2.718 0.0046

2 2.554 2.554 0.0042
Mean 2.636 2.636 0.0044
SD: 0.116 0.116 0.0003
$RSD 4.417 4.417 6.37

Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Area Height Area Height Stored
0.0064 0.0169 -0.0019 0.0056 13:26:04 No
0.0060 0.0154 -0.0012 0.0063 13:28:49 No

Sequence No.: 9

Sample ID: ADC2

Analyst:

Logged In Analyst (Original)

.

Autosampler Location: 11

Date Collected: 19/01/2023 01:30:41 p.m.
Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:24 a.m.
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Initial Sample Wt:
Dilution:

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Replicate Data: ADC2

Repl SampleConc StndConc BlnkCorx Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 2.303 2.303 0.0036 0.0054 0.0137 -0.0010 0.0050 13:31:45 No
2 2.094 2.094 0.0031 0.0049 0.0146 -0.0007 0.0059 13:34:30 No

Mean 2.198 2.198 0.0033

SD: 0.148 0.148 0.0004

$RSD 6.740 6.740 10.65

Sequence No.: 10 Autosampler Location: 12

Sample ID: ADC3 Date Collected: 19/01/2023 01:36:22 p.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:24 a.m.

Logged In Analyst (Original)

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ADC3

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.740 0.740 -0.0002 0.0017 0.0051 -0.0005 0.0068 13:37:14 No
2 1.069 1.069 0.0006 0.0024 0.0050 -0.0018 0.0053 13:39:57 No

Mean: 0.905 0.905 0.0002

SD: 0.233 0.233 0.0006

%$RSD: 25.70 25.70 237.61

Sequence No.: 11 Autosampler Location: 13

Sample ID: ADC4 Date Collected: 19/01/2023 01:41:50 p.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:24 a.m.

Logged In Analyst (Original)

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ADC4

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 1.043 1.043 0.0006 0.0024 0.0063 -0.0021 0.0047 13:42:42 No
2 1:129 1.129 0.0008 0.0026 0.0072 -0.0021 0.0039 13:45:26 No

Mean: 1.086 1.086 0.0007

SD: 0.061 0.061 0.0001

$RSD: 5.601 5.601 2181

Sequence No.: 12 Autosampler Location: 14

Sample ID: ADCS Date Collected: 19/01/2023 01:47:18 p.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:24 a.m.

Logged In Analyst (Original)

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ADCS

Repl SampleConc StndConc BlnkCorx Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 1.074 1.074 0.0006 0.0025 0.0055 -0.0016 0.0052 13:48:10 No
2 1..533 1533 0.0017 0.0036 0.0066 -0.0019 0.0053 13:50:54 No

Mean 1.303 1.303 0.0012

SD: 0.324 0.324 0.0008

%RSD 24.86 24.86 65.28

Autosampler Location: 15
Date Collected: 19/01/2023 01:52:46 p.m.
Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:24 a.m.

Sequence No.: 13
Sample ID: ADC6
Analyst:
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Logged In Analyst (Original) <
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ADC6

Repl SampleConc StndConc BlnkCorxr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 1.075 1.075 0.0006 0.0025 0.0060 -0.0015 0.0062 13:53:50 No
2 1..282 1.252 0.0011 0.0029 0.0085 -0.0020 0.0054 13:56:35 No
Mean: 1.163 1.163 0.0009
SD: 0.125 0.125 0.0003
$RSD: 10.75 10.75 35.10
Sequence No.: 14 Autosampler Location: 16
Sample ID: ADC7 Date Collected: 19/01/2023 01:58:27 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:25 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ADC7

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 2.420 2.420 0.0039 0.0057 0.0161 -0.0011 0.0075 13:59:19 No
2 2.410 2.410 0.0039 0.0057 0.0166 -0.0013 0.0067 14:02:03 No
Mean 2.415 2.415 0.0039
SD: 0.007 0.007 0.0000
$RSD 0.293 0.293 0.44
Sequence No.: 15 Autosampler Location: 17
Sample ID: ADCS8 Date Collected: 19/01/2023 02:03:55 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:25 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ADCS8

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 1.152 1.152 0.0008 0.0026 0.0056 -0.0011 0.0051 14:04:47 No
2 1.011 1.011 0.0005 0.0023 0.0053 -0.0007 ©0.0049 14:07:30 No
Mean: 1.082 1.082 0.0007
SD: 0.100 0.100 0.0002
$RSD: 9.212 9.212 36.25
Sequence No.: 16 Autosampler Location: 18
Sample ID: ADCY Date Collected: 19/01/2023 02:09:23 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:25 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ADCY

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 1.883 1.883 0.0026 0.0044 0.0096 -0.0017 0.0054 14:10:14 No
2 1.629 1.629 0.0020 0.0038 0.0112 -0.0009 0.0050 14:12:59 No
Mean: 1.756 1.756 0.0023 )
SD: 0.179 0.179 0.0004
$RSD: 10.22 10.22 18.92
Sequence No.: 17 Autosampler Location: 19

Sample ID: ADC10 Date Collected: 19/01/2023 02:14:51 p.m.
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Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:25 a.m.
Logged In Analyst (Original) 2

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ADC10

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 1372 1.372 0.0014 0.0032 0.0059 -0.0025 0.0049 14:15:53 No
2 0.957 0.957 0.0004 0.0022 0.0051 -0.0017 0.0032 14:18:37 No
Mean: 1.165 1.165 0.0009
SD: 0.294 0.294 0.0007
$RSD: 25.25 25.25 82.25
Sequence No.: 18 Autosampler Location: 20
Sample ID: ADCl1l Date Collected: 19/01/2023 02:20:29 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:26 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ADC1l1l

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height  Area Height Stored
1 0.845 0.845 0.0001 0.0019 0.0055 -0.0020 0.0039 14:21:21 No
2 0.990 0.990 0.0004 0.0023 0.0050 -0.0008 0.0043 14:24:05 No
Mean: 0.917 0.917 0.0003
SD: 0.102 0.102 0.0002
$RSD: 11.12 1T.12 92.34
Sequence No.: 19 Autosampler Location: 21
Sample ID: ADC12 Date Collected: 19/01/2023 02:25:57 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:26 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ADC12

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 3.761 3.761 0.0071 0.0088 0.0321 -0.0001 0.0067 14:26:49 No
2 4.443 4.443 0.0087 0.0106 0.0304 -0.0009 0.0080 14:29:33 No
Mean: 4.102 4.102 0.0079
SD: 0.482 0.482 0.0012
$RSD: 11.76 11.76 14.64
Sequence No.: 20 Autosampler Location: 22
Sample ID: ADC13 Date Collected: 19/01/2023 02:31:25 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:26 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ADC13

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 3.471 3.471 0.0064 0.0082 0.0257 -0.0011 0.0072 14:32:17 No
2 3.379 3.379 0.0062 0.0080 0.0267 -0.0009 0.0063 14:35:01 No
Mean: 3.425 3.425 0.0063
SD: 0.065 0.065 0.0002
$RSD: 1.889 1.889 2.47

Sequence No.: 21 Autosampler Location: 23
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Sample ID: ADC1l4

Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Dilution:

Date Collected: 19/01/2023 02:36:53 p.m.
Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:26 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Replicate Data: ADC14

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
E 3.457 3.457 0.0064 0.0082 0.0244 -0.0000 0.0083 14:37:44 No
2 3772 3.772 0.0071 0.0089 0.0249 -0.0008 0.0071 14:40:29 No
Mean: 3.614 3.614 0.0067
SD: 0.223 0.223 0.0005
$RSD: 6.163 6.163 7.93
Sequence No.: 22 Autosampler Location: 24
Sample ID: ADC15 Date Collected: 19/01/2023 02:42:21 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:26 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: ADC15
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 1.119 1.119 0.0007 0.0026 0.0057 -0.0023 0.0036 14:43:13 No
2 0.863 0.863 0.0001 0.0020 0.0054 -0.0014 0.0045 14:46:07 No
Mean 0.991 0.991 0.0004
SD: 0.181 0.181 0.0004
$RSD 18.26 18.26 98.33
Sequence No.: 23 Autosampler Location: 25
Sample ID: ADC16 Date Collected: 19/01/2023 02:47:59 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:26 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: ADC16
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 1.230 1.230 0.0010 0.0028 0.0052 -0.0011 0.0051 14:49:01 No
2 1.248 1.248 0.0011 0.0029 0.0056 -0.0020 0.0052 14:51:44 No
Mean: 1.239 1.239 0.0010
SD: 0.013 0.013 0.0000
$RSD: 1.038 1.038 2.98
Sequence No.: 24 Autosampler Location: 26
Sample ID: ADC17 Date Collected: 19/01/2023 02:53:37 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:26 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: ADC17
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 2.086 2.086 0.0031 0.0049 0.0122 -0.0015 0.0062 14:54:29 No
2 1.920 1.920 0.0027 0.0045 0.0137 -0.0008 0.0072 14:57:23 No
Mean: 2.003 2.003 0.0029
SD: 0 1L7 0.117 0.0003
%RSD: 5.856 5.856 9.81
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Sequence No.: 25 Autosampler Location: 27

Sample ID: ADC18 Date Collected: 19/01/2023 02:59:15 p.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:26 a.m.
Logged In Analyst (Original)

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ADC18

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 1.163 1.163 0.0009 0.0027 0.0063 -0.0018 0.0040 15:00:17 No
2 1.445 1.445 0.0015 0.0034 0.0051 -0.0032 0.0034 15:03:11 No

Mean: 1.304 1.304 0.0012

SD: 0.200 0.200 0.0005

$RSD: 15.31 15.31 40.16

Sequence No.: 26 Autosampler Location: 28

Sample ID: ADC19 Date Collected: 19/01/2023 03:05:03 p.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:26 a.m.

Logged In Analyst (Original)

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ADC19

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 1.222 1.222 0.0010 0.0028 0.0063 -0.0017 0.0033 15:05:55 No

2 1.012 1.012 0.0005 0.0023 0.0048 -0.0030 0.0036 15:08:51 No
Mean: 1.117 1317 0.0007

SD: 0.148 0.148 0.0004

%RSD: 13.27 13.27 47.80

Sequence No.: 27 Autosampler Location: 29

Sample ID: ADC20 Date Collected: 19/01/2023 03:10:43 p.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:26 a.m.

Logged In Analyst (Original)

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ADC20

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
: & 0.896 0.896 0.0002 0.0020 0.0041 -0.0040 0.0027 15:11:34 No
2 0.821 0.821 0.0000 0.0019 0.0041 -0.0023 0.0042 15:14:19 No
Mean: 0.859 0.859 0.0001
SD: 0.053 0.053 0.0001
$RSD: 6.158 6.158 102.42
Sequence No.: 28 Autosampler Location: 1
Sample ID: Calib Blank 1 Date Collected: 19/01/2023 03:16:11 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:27 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: Calib Blank 1

Repl SampleConc StndConc BlnkCorx Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [0.00] 0.0002 0.0021 0.0038 -0.0039 0.0035 15:17:14 No
2 [0.00] -0.0005 0.0013 0.0050 -0.0032 0.0027 15:19:58 No
Mean: [0.00] -0.0001
SD: 0.00 0.0005
$RSD: 0.00 432.53

Auto-zero performed.
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Sequence No.: 29

Sample ID: St. 4 S2-PB708977
Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Dilution:

Replicate Data: St. 4 S2-PB708977
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak

# ug/L ug/L Signal Area
1 [4] 0.0074 0.0091
2 [4] 0.0063 0.0080
Mean: [4] 0.0068
SD: 0 0.0008
$RSD: 0 11.46

Standard number 1 applied. [4]
Correlation Coef.: 0.999251 Slope: 0.00241

Autosampler Location: 4
Date Collected: 19/01/2023 03:21:51 p
Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07 56 27 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height  Area Height Stored
0.0255 -0.0031 0.0057 15:22:52 No
0.0255 -0.0014 0.0068 15:25:45 No

Intercept: -0.00222

Sequence No.: 30

Sample ID: St. 10 S2-PB708977
Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Dilution:

Replicate Data: St. 10 S2-PB708977
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak

# ug/L ug/L Signal Area
1 [10] 0.0159 0.0176
2 [10] 0.0173 0.0190
Mean: [10] 0.0166
SD: 0 0.0009
%RSD: 0 5.68

Standard number 2 applied. [10]
Correlation Coef.: 0.997666 Slope: 0.00244

Autosampler Location: 5
Date Collected: 19/01/2023 03:27:38 p.m.
Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:27 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.0629 0.0011 0.0119 15:28:30 No
0.059% -0.0001 0.0124 15:31:13 No

Intercept: -0.00332

Sequence No.: 31

Sample ID: St. 20 S2-PB708977
Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Dilution:

Replicate Data: St. 20 S2-PB708977
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak

# ug/L ug/L Signal Area
1 [20] 0.0351 0.0368
2 [20] 0.0348 0.0365
Mean: [20] 0.0349
SPs 0 0.0002
$RSD: 0 0.58

Standard number 3 applied. [20]
Correlation Coef.: 0.991109 Slope: 0.00242

Autosampler Location: 6
Date Collected: 19/01/2023 03:33:06 p.m.
Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:27 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
Height Area Height Stored
0.1201 0.0028 0.0229 15:33:58 No
0.1212 0.0024 0.0222 15:36:52 No

Intercept: -0.00453

Sequence No.: 32

Sample ID: St. 30 S2-PB708977
Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Dilution:

Replicate Data: St. 30 S2-PB708977

Autosampler Location: 7
Date Collected: 19/01/2023 03:38:44 p.m.
Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:27 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:
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Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 [30] 0.0532 0.0549 0.1826 0.0072 0.0349 15:39:36 No
2 [30] 0.0524 0.0541 0.1771 0.0079 0.0378 15:42:30 No
Mean: [30] 0.0528
SD: 0 0.0006
¥RSD: 0 1.08

Standard number 4 applied. [30]
Correlation Coef.: 0.979510 Slope: 0.00223 Intercept: -0.00428

Sequence No.: 33 Autosampler Location: 8

Sample ID: St. 40 S2-PB708977 Date Collected: 19/01/2023 03:44:22 p.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:27 a.m.
Logged In Analyst (Original)

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: St. 40 S2-PB708977

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Eeight Area Height Stored
1 [40] 0.0672 0.0689 0.2248 0.0086 0.0453 15:45:13 No
2 [40] 0.0703 0.0720 0.2355 0.0103 0.045%9 15:47:58 No
Mean: [40] 0.0687
SD: 0 0.0022
%RSD: 0 3.20

Standard number 5 applied. [40]
Correlation Coef.: 0.999785 Slope: 0.00174 Intercept: -0.00013
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Concentration
Calibration data for Pb 283.3 Equation: Linear, Calculated Intercept
Entered Calculated
Mean Signal Conc. Conc. Standard
ID (Abs) ug/L ug/L Deviation $RSD
Calib Blank 1 0.0000 0 0.075 0.00 432.5
St. 4 S2-PB708977 0.0068 4.0 3.999 0.00 EL..5
St. 10 S2-PB708977 0.0166 10.0 9.628 0.00 5.7
St. 20 S2-PB708977 0.0349 20.0 20.172 0.00 0.6
St. 30 S2-PB708977 0.0528 30.0 30.476 0.00 1.1
St. 40 S2-PB708977 0.0687 40.0 39.650 0.00 3.2
Correlation Coef.: 0.999785 Slope: 0.00174 Intercept: -0.00013
Sequence No.: 34 Autosampler Location: 9
Sample ID: QC20 Date Collected: 19/01/2023 03:49:50 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:27 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: QC20
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored

1 19.46 19.46 0.0337 0.0354 0.1215 0.0043 0.0219 15:50:54 No
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2 20.31 20.31 0.0351 0.0368 0.1243 0.0033 0.0261 15:53:38 No

Mean: 19.88 19.88 0.0344 2

SD: 0.600 0.600 0.0010

$RSD: 3.019 3.019 3.03

QC value within limits for Pb 283.3

Recovery = 99.42%

All analyte(s) passed QC.

Sequence No.: 35

Sample ID: ACP1l

Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Dilution:

Replicate Data: ACP1l

Autosampler Location: 30
Date Collected: 19/01/2023 03:55:30 p.m.
Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:28 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height  Area Height Stored
1 0.951 0.951 0.0015 0.0032 0.0094 -0.0018 0.0058 15:56:21 No
2 0.677 0.677 0.0010 0.0027 0.0078 -0.0011 0.0059 15:59:16 No

Mean: 0.814 0.814 0.0013

SD: 0.194 0.194 0.0003

$RSD: 23.82 23.82 26.22

Sequence No.: 36 Autosampler Location: 31

Sample ID: ACP2 Date Collected: 19/01/2023 04:01:07 p.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:28 a.m.

Logged In Analyst (Original) :

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ACP2

Repl SampleConc StndConc BlnkCorxr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 2.248 2.248 0.0038 0.0055 0.0152 -0.0001 0.0083 16:02:11 No
2 1.882 1.882 0.0031 0.0048 0.0147 0.0004 0.0084 16:04:54 No

Mean: 2.065 2.065 0.0035

SD: 0.259 0.259 0.0005

%RSD: 12.56 12.56 13.03

Sequence No.: 37 Autosampler Location: 32

Sample ID: ACP3 Date Collected: 19/01/2023 04:06:46 p.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:28 a.m.

Logged In Analyst (Original)

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ACP3

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.718 0.718 0.0011 0.0028 0.0070 -0.0021 0.0061 16:07:38 No
2 -0.269 -0.269 -0.0006 0.0011 0.0054 -0.0006 0.0055 16:10:23 No

Mean: 0.225 0.225 0.0003

SD: 0.698 0.698 0.0012

$RSD: 310.7 310.7 465.17

Sequence No.: 38
Sample ID: ACP4
Analyst:

Logged In Analyst (Original)

Initial Sample Wt:
Dilution:

Autosampler Location: 33
Date Collected: 19/01/2023 04:12:15 p.m.
Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:28 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:

Replicate Data: ACP4
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Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd  Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 1.436 1.436 0.0024 0.0041 0.0101 -0.0015 0.0061 16:13:06 No
2 1.356 1.356 0.0022 0.0039 0.009%4 -0.0011 0.0048 16:15:47 No
Mean: 1.396 1.396 0.0023
SD: 0.056 0.056 0.0001
$RSD: 4.047 4.047 4.28
Sequence No.: 39 Autosampler Location: 34
Sample ID: ACPS Date Collected: 19/01/2023 04:17:40 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:28 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: ACP5
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 1.359 1.359 0.0022 0.0039 0.0085 -0.0025 0.0044 16:18:31 No
2 1.310 1.310 0.0021 0.0038 0.0104 -0.0020 0.0043 16:21:28 No
Mean: 1.335 1..335 0.0022
SD: 0.034 0.034 0.0001
$RSD: 2.568 2.568 Lo T2
Sequence No.: 40 Autosampler Location: 35
Sample ID: ACP6 Date Collected: 19/01/2023 04:23:20 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:28 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: ACP6
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.120 0.120 0.0001 0.0018 0.0051 -0.0025 0.0040 16:24:11 No
2 0.072 0.072 -0.0000 0.0017 0.0039 -0.0035 0.0021 16:26:56 No
Mean: 0.096 0.096 0.0000
SD: 0.034 0.034 0.0001
%$RSD: 35.46 35.46 158.53
Sequence No.: 41 Autosampler Location: 36
Sample ID: ACP7 Date Collected: 19/01/2023 04:28:48 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:28 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: ACP7
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
4 ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 2.323 2.323 0.0039 0.0056 0.0171 -0.0004 0.0068 16:29:40 No
2 2.374 2.374 0.0040 0.0057 0.0152 -0.0014 0.0060 16:32:24 No
Mean: 2.348 2.348 0.0039
SD: 0.036 0.036 0.0001
%RSD: 1.541 1.541 1.59

Sequence No.: 42

Sample ID: ACPS

Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Dilution:

Autosampler Location: 37
Date Collected: 19/01/2023 04:34:16 p.m.
Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:28 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:
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Replicate Data: ACP8

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 1.618 1.618 0.0027 0.0044 0.0148 -0.0015 0.0048 16:35:08 No
2 2.010 2.010 0.0034 0.0051 0.0163 -0.0010 0.0043 16:38:05 No
Mean: 1.814 1.814 0.0030
SD: 0.277 0.277 0.0005
$RSD: 15.27 15.27 15.92
Sequence No.: 43 Autosampler Location: 38
Sample ID: ACP9 Date Collected: 19/01/2023 04:39:57 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:28 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ACP9

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 2.320 2.320 0.0039 0.0056 0.0142 -0.0021 0.0057 16:40:49 No
2 2.247 2.247 0.0038 0.0055 0.0141 -0.0009 0.0059 16:43:33 No
Mean: 2.284 2.284 0.0038
SD: 0.051 0.051 ,0.0001
$RSD 2.242 2.242 2.32
Sequence No.: 44 Autosampler Location: 39
Sample ID: ACP10 Date Collected: 19/01/2023 04:45:25 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:28 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ACP10

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
£ ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.741 0.741 0.0012 0.0029 0.0045 -0.0028 0.0038 16:46:16 No
2 0.218 0.218 0.0002 0.0019 0.0052 -0.0019 0.0042 16:49:01 No
Mean: 0.480 0.480 0.0007
SD: 0.370 0.370 0.0006
$RSD: 77.10 77.10 91.29
Sequence No.: 45 Autosampler Location: 40
Sample ID: ACPl1l Date Collected: 19/01/2023 04:50:53 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:28 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ACPll

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.501 0.501 0.0007 0.0024 0.0053 -0.0012 0.0040 16:51:45 No
2 0.622 0.622 0.0010 0.0026 0.0050 -0.0033 0.0039 16:54:39 No
Mean: 0.562 0.562 0.0008
SD: 0.086 0.086 0.0001
%RSD: 15.27 15.27 17.61
Sequence No.: 46 Autosampler Location: 41
Sample ID: ACP12 Date Collected: 19/01/2023 04:56:31 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:28 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:
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Replicate Data: ACPl12 &
Repl SampleConc StndConc BlnkCorzx Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 1.292 1.292 0.0021 0.0038 0.0094 -0.0001 0.0073 16:57:24 No
2 1.029 1.029 0.0017 0.0034 0.0112 -0.0006 0.0054 17:00:18 No
Mean 1.160 1.160 0.0019
SD: 0.186 0.186 0.0003
$RSD 16.04 16.04 17.14
Sequence No.: 47 Autosampler Location: 42
Sample ID: ACP13 Date Collected: 19/01/2023 05:02:10 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:29 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: ACP13
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.577 0.577 0.0009 0.0026 0.0084 0.0000 0.0074 17:03:03 No
2 0.882 0.882 0.0014 0.0031 0.0094 -0.0006 0.0094 17:05:48 No
Mean 0.730 0.730 0.0011
SD: 0.216 0.216 0.0004
$RSD: 29.54 29.54 32.91
Sequence No.: 48 Autosampler Location: 43
Sample ID: ACP14 Date Collected: 19/01/2023 05:07:40 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:29 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: ACP1l4
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.430 0.430 0.0006 0.0023 0.0045 -0.0026 0.0064 17:08:43 No
2 0.863 0.863 0.0014 0.0031 0.0065 -0.0014 0.0054 17:11:38 No
Mean: 0.646 0.646 0.0010
SD: 0.306 0.306 0.0005
$RSD: 47.41 47.41 53.59
Sequence No.: 49 Autosampler Location: 44
Sample ID: ACP15 Date Collected: 19/01/2023 05:13:30 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:29 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:
Replicate Data: ACP15
Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 1.476 1.476 0.0024 0.0041 0.0104 -0.0018 0.0050 17:14:23 No
2 1.206 1.206 0.0020 0.0037 0.0093 -0.0023 0.0045 17:17:17 No
Mean: 1.341 1.341 0.0022
SD: 0.191 0.191 0.0003
%RSD: 14.24 14,24 15.08

Sequence No.: 50

Sample ID: ACPl6

Analyst:

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt:

Dilution:

Autosampler Location: 45
Date Collected: 19/01/2023 05:19:08 p.m.
Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:29 a.m.

Initial Sample Vol:
Sample Prep Vol:
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Replicate Data: ACP16

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 1.985 1.985 0.0033 0.0050 0.0134 -0.0018 0.0044 17:20:01 No
2 1.923 1.923 0.0032 0.0049 0.0143 -0.0012 0.0058 17:22:54 No
Mean: 1.954 1.954 0.0033
SD: 0.043 0.043 0.0001
$RSD: 2.213 2213 2.30
Sequence No.: 51 Autosampler Location: 46
Sample ID: ACP17 Date Collected: 19/01/2023 05:24:46 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:29 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ACPl7

Repl SampleCone StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.002 0.002 -0.0001 0.0016 0.0047 -0.0034 0.0037 17:25:38 No
2 -0.416 -0.416 -0.0009 0.0008 0.0039 -0.0018 0.0027 17:28:23 No

Mean: -0.207 -0.207 -0.0005

SD: 0.296 0.296 0.0005

$RSD: 142.6 142.6 104.86

Sequence No.: 52 Autosampler Location: 47

Sample ID: ACP18 Date Collected: 19/01/2023 05:30:15 p.m.

Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:29 a.m.

Logged In Analyst (Original)

Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:

Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ACP18

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.395 0.395 0.0006 0.0023 0.0048 -0.0036 0.0022 17:31:18 No
2 0.158 0.158 0.0001 0.0018 0.0037 -0.0037 0.0027 17:34:13 No
Mean: 0.276 0.276 0.0004
SD: 0.167 0.167 0.0003
$RSD: 60.56 60.56 82.93
Sequence No.: 53 Autosampler Location: 48
Sample ID: ACP19 Date Collected: 19/01/2023 05:36:05 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:29 a.m.
Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ACP19

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak

# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored

1 -0.349 -0.349 -0.0007 0.0010 0.0037 -0.0031 0.0053 17:37:09 No

2 0.127 0.127 0.0001 0.0018 0.0053 -0.0035 0.0032 17:39:53 No

Mean: -0.111 -0. 111 -0.0003

SD: 0.337 0.337 0.0006

$RSD: 302.8 302.8 181.23

Sequence No.: 54 Autosampler Location: 49
Sample ID: ACP20 Date Collected: 19/01/2023 05:41:45 p.m.
Analyst: Data Type: Reprocessed on 10/03/2023 07:56:29 a.m.

Logged In Analyst (Original)
Initial Sample Wt: Initial Sample Vol:
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Dilution: Sample Prep Vol:

Replicate Data: ACP20

Repl SampleConc StndConc BlnkCorr Peak Peak Bkgnd Bkgnd Time Peak
# ug/L ug/L Signal Area Height Area Height Stored
1 0.182 0.182 0.0002 0.0019 0.0042 -0.0035 0.0031 17:42:49 No
2 -0.501 -0.501 -0.0010 0.0007 0.0052 -0.0031 0.0026 17:45:45 No
Mean: -0.160 -0.160 -0.0004
SD: 0.483 0.483 0.0008

$RSD: 301.9 301.9 205.91



