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RESUMEN

La cuantificacion de carbono organico total (COT) en sedimentos y suelos constituye una herramienta para evaluar el
contenido de materia organica en estos sistemas. En este trabajo se propone verificar la aptitud de uso de la
metodologia de analisis espectrofotométrico con oxidacién sulfocrémica descrita en la Norma 1SO 14235:1998 con
modificaciones relacionadas a condiciones de digestion, y su aplicabilidad para el analisis de muestras de este tipo de
matrices en el laboratorio del Grupo de investigacién en Gestion y Modelacion Ambiental (GAIA) de la Universidad de
Antioquia. La validacion se realiza determinando los siguientes parametros: linealidad, rango de trabajo, limites de
deteccion y cuantificacién, exactitud y precision (como repetibilidad y precisiéon intermedia). Los resultados evidencian
que existe un efecto matriz significativo (0=0.05) para el caso de las muestras de suelo, el rango lineal obtuvo se
establecio entre 2.0- 10.0 mg C, detectando desde 0.4mgC con un buen ajuste (r2 > 0.995) los coeficientes de variacion
se encontraron dentro del rango esperado para los niveles de concentracion analizadas (< 5%). Las recuperaciones
obtenidas con material de referencia certificado (SRM-1944) fueron aceptables (102-109%). Lo anterior permite concluir
gue la metodologia en estudio se puede utilizar para el analisis de COT en suelos y sedimentos de manera confiable.
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VALIDATION AND IMPLEMENTATION OF A METHODOLOGY FOR THE DETERMINATION OF TOTAL ORGANIC
CARBON IN SOILS AND SEDIMENTS ACCORDING TO ISO 14235:1998

ABSTRACT

Total organic carbon (TOC) quantification in sediments and soils samples is a tool to evaluate the organic matter content
in these matrixes. This study aims to verify the fitness for use of the methodology for spectrophotometric analysis by
sulphochromic oxidation described in ISO 14235: 1998 with adjustments related to digestion conditions, and its
applicability to the analysis of samples of such matrices in the GAIA Research Group Laboratory of University of
Antioquia. The validation was performed by determining the following parameters: linearity, working range, detection and
quantification limits, accuracy and precision (repeatability and intermediate precision). Results show a significant matrix
effect (o= 0.05) for soil samples analysis, the measurement range was established between 2.0 — 10 mg C, with a
detection limit of 0.4 mg C and good linear fitness ((r2 > 0.995). Coefficients of variation ranged between the expected
values for the concentration levels tested (<5%). The recoveries obtained using certified reference material (SRM-1944)
were acceptable (102-109%). This leads to conclude that the studied methodology can be used for analysis of TOC in soil
and sediment reliably.
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1. INTRODUCCION

La materia organica esta ampliamente distribuida
sobre la superficie terrestre y los ambientes
acuaticos, presentandose en casi todos los
ambientes [1].

Los suelos y sedimentos contienen una gran
variedad de materiales organicos cuya composicion
varia entre azucares sencillos y carbohidratos hasta
proteinas complejas, grasas, ceras Yy &acidos
orgénicos [2]

La presencia de estas sustancias en el suelo o
sedimento confiere importantes caracteristicas
entre las cuales estan la capacidad de formar
complejos hidrosolubles o no con iones metalicos u
Oxidos hidratados, interaccion con arcillas y
adsorciébn quimica de sustancias las cuales
afectarian su disponibilidad [3].

El carbono organico total (COT) es utilizado como
una medida indirecta de la cantidad de materia
organica presente en las matrices ambientales. La
mayoria de las metodologias para la cuantificacion
de COT implican destruccién de la muestra via
quimica o por calentamiento a elevadas
temperaturas. Estos métodos pueden ser
cuantitativos o semi-cuantitativos dependiendo de
los procesos usados para la destruccion y la
deteccion [4].

Algunos factores a considerar a la hora de
seleccionar un método de andlisis son facilidad de
uso, nivel de bioseguridad, costos, cantidad de
muestra necesaria y trazabilidad a metodologias
estandar.

La metodologia descrita en la norma internacional
ISO 14235:1998 estd fundamentada en el método
Walkley-Black. En la cual, el COT presente en la
muestra se oxida en una mezcla de solucion de
dicromato de potasio (en exceso) y acido sulfarico a
una temperatura de 135 °C. Los iones dicromato,
se reducen a iones Cr’* cuya absorbancia es
cuantificada espectrofotométricamente a una
longitud de onda de 585nm (Fig. 1). [5].

Dada la creciente necesidad de obtener datos
confiables en los ensayos realizados a matrices
complejas, es necesario cumplir estandares de
calidad  descritos  principalmente  por la
NTC/ISO:17025, lo cual en primera instancia
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implicaria la validacion de
analiticas[6].

las metodologias

Es asi que el presente trabajo tiene como objetivo
la estandarizacion, validacién e implementacion de
la metodologia mencionada con algunas
modificaciones relacionadas con la temperatura y el
tiempo de digestion, utilizando los pardmetros de
linealidad, rango de trabajo, limites de deteccion y
cuantificacion, precision y exactitud
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Fig. 1. Marcha analitica para la determinacién de
COT de acuerdo con ISO 14235:1998.
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2. METODOLOGIA

2.1 Materiales y equipos

Las curvas de calibracion del COT se prepararon
utilizando soluciones patrén a partir de Glucosa
grado analitico marca Sigma Aldrich, los controles
analiticos se ejecutaron con solucién patron
preparada a partir de ftalato acido de potasio
trazable a NIST.CertiPur Merck. Se utiliz6 material
de referencia certificado SRM 1944, suministrado
por National Institute of standards and technology
(NIST). Los demés reactivos utilizados cumplen con
grado analitico.

El procesamiento de muestras se realizd6 en un
bloque de calentamiento MacHerey Nagel vario 3®.
Por ultimo, la cuantificacion espectrofotométrica se
realizé6 utilizando un espectrofotometro Merck
Spectoquant® Pharo 300 con lAmpara de xendn.

Las muestras de sedimento marino fueron
obtenidas del golfo de Uraba, las de sedimento
lacustre del complejo cenagoso El Sapo en el
municipio de Nechi y la muestra de suelo fueron
obtenidas de la hacienda la montafia de la
Universidad de Antioquia, en San Pedro de los
Milagros. Todos los sitios ubicados en el
departamento de Antioquia.

2.2 Ensayos de robustez

Dado que el bloque de calentamiento no permitia
un ajuste a 135°C exactos, se optimizéd la
metodologia realizando un disefio de experimentos
factorial 2° teniendo en cuenta la temperatura (120
y 140°C + 5°C) y el tiempo de digestion (30 y 60
min).

2.3 Validacion de la metodologia

Se evaluaron los parametros de validacion:
linealidad, rango de trabajo, precision, exactitud,
limites de deteccion y cuantificacion e
incertidumbre.

2.3.1 Linealidad

Se analizaron 7 niveles de COT (2, 3,4, 6, 8,10y
12 mg de Carbono) preparados a partir de una
solucibn madre de 19,9866 mgC/L utilizando
Glucosa anhidra y se realizé la regresion lineal de
la grafica mgC/L Vs Absorbancia cuya expresién es
descrita en la ecuacion 1.

y =bx +a (1)
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Donde y corresponde a la variable dependiente
(absorbancia), y x a la variable independiente (mg
C), b la pendiente de la curva de regresion y a el
intercepto.

2.3.2 Efecto matriz.

Con el fin de conocer el efecto que aporta la matriz
de sedimento y suelo al resultado del analisis, se
procedi6 a evaluar la linealidad, mediante
enriquecimiento con cantidades crecientes de
glucosa a muestras de matriz blanco, preparadas
por calcinacion previa a 550°C durante 1hora.

2.3.3 Limites de cuantificacion y deteccion.

Se evalu6 mediante el andlisis de 10 blancos

utilizando la ecuacion 2.

LDz[K*sj
b

Donde:

)

K: constante que usualmente se considera 3 para el
limite de deteccibn y 10 para el limite de
cuantificacion.

S : Desviacion estandar del andlisis de los blancos.

b : Pendiente de la curva de calibracién

Los resultados obtenidos corresponden a los limites

tedricos, por tanto, fue necesario verificar
experimentalmente estas concentraciones. Con
este fin se prepararon estandares con

concentraciones cercanas al valor de LC te6rico y
se analizaron por cuadruplicado.

2.3.4 Precision.

Fue determinada como: repetibilidad y precision
Intermedia.

Para evaluar la repetibilidad se determina el
coeficiente de variacion (%CV) de los ensayos para
3 muestras de diferente concentracion preparadas
mediante la mezcla de sedimento blanco con
sedimento natural de concentracion conocida, con
el fin de conseguir niveles aproximados de 3, 6 y 10
mg de C. cada una de estas muestras se analiz6
por quintuplicado.
X 100

%CV = (3

s
x
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Donde s, es la desviacién estandar del conjunto de
medidas y x es el promedio de los datos.

Para la precision intermedia se repiti6 el mismo
procedimiento de preparacion de muestras y de
cuantificacién, solo que en esta ocasion el
procedimiento fue realizado por otro analista.

A partir de los resultados obtenidos por el analista
responsable de la validacion y el segundo analista,
se evalubé la precision intermedia del método
mediante el calculo del %CV global.

2.3.5 Exactitud.

La exactitud se evalu6 mediante el analisis de 3
diferentes cantidades de material de referencia
certificado trazable a NIST SRM 1944 - New
York/New Jersey Waterway. Dicho material de
referencia se mezclé con sedimento blanco hasta
lograr aproximadamente 0,5g de muestra total, con
niveles de masa aproximados de 3, 6 y 10 mg de C
respectivamente, estas mezclas se analizaron por
quintuplicado.

Este parametro se evalla mediante los porcentajes
de recuperacién calculados por la ecuacion 4

Xexptal

%R = x 100 (4)

Xreferencia
Donde X..ptq cOrresponde a la cantidad de COT

determinada experimentalmente y  X,.rerencia @l
valor nominal reportado en el certificado de analisis.

2.3.6

La incertidumbre del método se determin6 segun
las directrices establecidas por la Eurachem [7] De
esta manera se establecieron las fuentes de
incertidumbre que mas aportan al resultado final del
mesurando, siguiendo la ley de propagacion de
errores (ecuacion 5 y Fig. 2). La incertidumbre
combinada asi estimada se expande a un intervalo
de aproximadamente 95% de confianza mediante el
uso del factor de cobertura K=2 (ecuacion 6)

Incertidumbre.

pe =15 + g ®)
Uexp = Ue X K (6)
u. Corresponde a la incertidumbre combinada, u, y
ug las incertidumbres derivada de errores

sistematicas y de aleatorios, U,,, a la incertidumbre
expandiday K el factor de cobertura.

Volumen de
aforo

.
/

Precision
intermedia

Curva de
calibrado

™,
/

Masa de
muestra

mg C/Kg
muestra

Fig. 2. Diagrama causa efecto para las principales
fuentes de incertidumbre consideradas en el
andlisis.

2.3.7 Tratamiento estadistico de datos

Se realiz6 el andlisis factorial con interacciones
para los ensayos de robustez relacionados con las
condiciones de digestion

Se llevaron a cabo pruebas estadisticas de,
regresion lineal, test para pendiente e intercepto,
residuales, comparaciones de curvas de regresion
para verificar la linealidad y el efecto matriz. Asi
como el analisis descriptivo de estimacion de
coeficientes de variacién, promedios y desviaciones
estandar. Estos analisis se realizaron utilizando el
paquete estadistico Statgraphycs Centurion XVI®.

3. RESULTADOS

Los porcentajes de recuperacion para COT para los
diferentes tratamientos de temperatura y tiempo de
digestion se muestran en la Tabla 1, en general
estos valores pueden considerarse como
aceptables (mayores a 50%).

Tabla 1. Ensayo de robustez para del proceso de
digestion de muestras para diferentes tratamientos
de temperatura y tiempo.

mg C T(°c) t (min) %R
3 120 30 94,321
3 120 30 96,715
3 120 60 97,513
3 120 60 99,907
3 140 30 71,579
3 140 30 81,953
3 140 60 86,740
3 140 60 94,321

12
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Al realizar el analisis de varianza (Tabla 2) se
identifica que el factor temperatura tiene un efecto
estadisticamente significativo (a=0.05) sobre el
porcentaje de recuperacion de COT (p <0.05).

Tabla 2. Analisis de varianza para la temperatura
(A) y tiempo (B) respecto a los porcentajes de
recuperacién de COT obtenidos.

Fuente Suma de gl Cuadrado Razon Valor
Cuadrado Medio F P
EFECTOS PRINCIPALES
A: 362.6 1 362.6 16.4 0.02
B: 143.8 1 143.8 6.51 0.06
INTERACCIONES

AB 55.9 1 55.9 2.53 0.19

Residuo 88.3 4 22.1

Total 650.6 7

Adicionalmente no se observa interaccion entre los
dos factores evaluados (no hay interseccion de
lineas, ver Fig. 3), y los mejores porcentajes de
recuperacibn de COT se presentaron para la
digestion realizada a T,=120°C durante un periodo
de tiempo t,= 60 min. Por tanto, estas fueron las
condiciones seleccionadas para la realizacién de
los ensayos posteriores.

100 — -
96 | —
92
F A
L A
[ y
= BB )
84 ) e
C o —s— 120 4
80 C yd —a— 140 n
| _/"
76 - « .
30 60

t (min)
Fig. 3. Gréfica de interacciones entre los factores:
tiempo y temperatura de digestion.

La relacion de la absorbancia medida y la cantidad
de COT (mg C) preparadas a partir de solucion
estandar de glucosa presentd un comportamiento
lineal hasta un nivel de 12 mg C, lo cual se verifica
con el valor del coeficiente de determinacion r’=
0.9993, esto indica que bajo condiciones ideales
(ausencia de matriz), la deteccién instrumental
ofrece una buena respuesta a cambios en la
concentracion de carbono organico (Tabla 3).
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Tabla 3. Parametros para la linealidad del método
con ensayos de efecto matriz.

Absorbancia promedio (n=3)

mg C
sin matriz  suelo  lacustre marino
Blanco 0,047 0,083 0,071 0,120
2* 0,102 0,085 0,078
3* 0,132 0,139 0,112 0,128
4* e 0,164 0,147 0,154
6* 0,257 0,240 0,232 0,246
8* 0,344 0,311 0,340 0,332
10* 0,424 0,391 0,388 0,413
12* 0,507
r® 0,9993 0,9982 0,9982 0,9985
b 0,0418 0,036 0,0405 0,040
a 0,0068 0,0266 -0,0106 -0,005

*valores de absorbancia corregidos por la sustraccion del valor
de la sefial del blanco correspondiente.

Con la estimacion de los intervalos de confianza (a
= 0.05) para a y b, se pudo corroborar que para
todos los casos, existia una pendiente
significativamente distinta de cero y una recta que
pasa por el origen de las coordenadas cuando la
variable independiente es significativamente distinta
de cero, lo cual corrobora la relacion lineal entre las
variables (Tabla 4).

Tabla 4. Intervalos de confianza del 95,0% para los
estimados de pendiente (b) y el intercepto (a)
(a=0.05).

Matriz Parametro inferior superior
sin a -0,00150302  0,0129724
matriz b 0,0410306 0,0423956
marino a -0,00587902 0,00822639
b 0,0398268 0,04211
lacustre a -0,0189822 0,00906995
b 0,0380323 0,042573
suelo a -0,0205318 0,0333607
b 0,0347435 0,0369017

Con el fin de conocer el efecto que aporta la matriz
al resultado del analisis, se procedi6 a evaluar la
linealidad, preparando estandares a partir de
sedimento y suelo blanco (libre de COT, calcinados
a 550°C durante 1 hora), mediante enriquecimiento
con diferentes cantidades de la solucion madre de
Glucosa de 19,9866 mgCI/L.
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Con las muestras de las diferentes matrices (suelo,
sedimento lacustre y marino), la linealidad solo
pudo ser evaluada hasta un nivel de 10 mg C,
debido a que para cantidades mayores, la
linealidad no se mantenia y ademas se generaban

dificultades en la digestion de la muestra
(explosiones).
El analisis comparativo entre las regresiones

lineales para cada tipo de muestra empleada,
evidencia un efecto matriz significativo (a=0.05)
(Fig. 4 y Tabla 5) para las matrices evaluadas. El
analisis de suelos presenta disminucién de la
sensibilidad de la deteccion (menor valor de la
pendiente, ver Tabla 2) y una diferencia estadistica
significativa (a=0.05) para el test de interceptos, por
lo cual se esperaria que en la rutina de andlisis se
haga necesario hacer la curva de calibracion sobre
la matriz.

Dado que el efecto matriz presentado en muestras
de sedimentos lacustre y marino no afecta la
sensibilidad del método (p> 0.05 para test de
pendientes), el andlisis de este tipo de muestra se
podria realizar con extrapolacién a curva sin matriz,
con correccion de fondo por sustraccion de la sefial
del blanco de matriz (Tabla 5).

0,600
msin matriz  @suelo 1
0,500 Alacustre ¢ marino ai]
0,400 é
© : :
5 0,300 % 3;2
g 4
0,200
5 %
0,100 B
20, ]
< 0,000
0 5 10
-0,100
mgdeC

Fig. 4. Curva de calibracién absorbancia vs mg de
carbono para andlisis sin matriz, suelo, sedimento
lacustre y marino.

Tabla 5. Andlisis comparativo (ANOVA) entre las
regresiones lineales para las matrices estudiadas y
la curva sin matriz (a=0.05)

Matriz Fuente Valor-P
Interceptos 0,000*
lacustre -
Pendientes 0,300
Interceptos 0,000*
suelo -
Pendientes 0,000*
) Interceptos 0,000*
marino
Pendientes 0,383

Con respecto al grado de dispersion de los datos
obtenidos porcentajes menores a 5% expresado
como coeficiente de variacibn (CV) para
repeticiones de los experimentos realizados bajo
las mismas condiciones por el mismo analista
(Tabla 6).

Tabla 6. Resultados de la evaluacion de la
precision a tres niveles de COT para la matriz
sedimento.
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mg C mz(%%g’a ?nogéllf; Promedio %CV
3,733 0,485 7696,0103

3,618 0,5147 7028,3884

3,525 0,5066 6958,8346 7193,148 4,834
3,733 0,5038 7409,1284

3,491 0,5079 6873,3798

6,555 0,5018 13053,165

7,177 0,5022 14302,207

6,855 0,5018 13662,133 13770,61 3,504
6,889 0,5017 13718,987

7,120 0,5022 14116,535

9,965 0,5044 19888,712
10,508 0,5011 20656,702
10,749 0,5087 21390,742 21017,37 3,531
10,933 0,5025 21712,634
10,795 0,5035 21438,08

Los limites de deteccién (LD) y cuantificacion (LC)
estimados a partir de la ecuacion 2, se muestran en
la Tabla 7.
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Tabla 7. Estimacion de los limites de deteccién y
cuantificacion del método.

Parametros Valor obtenido
S 0,005
b 0,040
LD (mgC) 0,372
LC (mg C) 1,240

De acuerdo con la metodologia implementada se
puede detectar de manera cualitativa desde una
cantidad de 0,372 mg de COT en la cantidad de
muestra analizada. Por otro lado, el LC que
experimentalmente obtuvo exactitud y precision
deseables fue de 1.50 + 0,02 (IC: 95%) mg de
carbono (Tabla 8).

Tabla 8. Verificacion del limite de cuantificacion del
meétodo para n=6 repeticiones.

mg C %R promedio %CV

0,50 72,874 31,28

1,00 74,489 13,915

1,50 108,543 2,725
Se obtuvieron valores inferiores al 6% en el
coeficiente de variacion al realizar las

determinaciones el segundo analista, con valores
de CV dentro de las especificaciones esperadas
para los niveles de concentracion evaluados, estos
se muestran en la tabla 9 [8].

Las fuentes de incertidumbre tenidas en cuenta
para la suma de contribuciones fueron:
extrapolacién en la curva de calibrado (Ucyrva)
volumen de aforo (u,,;), masa de muestra ( Upeso) Y
reproducibilidad del método de acuerdo a la
ecuacion 7. Los valores obtenidos para la
incertidumbre expandida, muestra porcentajes * 4
al 16% del rango de trabajo del método (Tabla 12).

- Hcurva 2 Hvol 2 Hpeso 2 2
#Conc - (Conc.) + (m) + ( w ) +‘uR9P x Conc.

(7)

Tabla 9. Resultados de la evaluacion de la
precision a tres niveles de COT para la matriz
sedimento obtenidos para el segundo analista.

mg C mz(%%?ra <r:nogng/K69n Promedio %CV
4,355 0,50032 8704,107

4,228 0,50196 8423,202

4,263 0,50175 8495,611 8552,218 1,311
4,366 0,50609 8627,634

4,263 0,50087 8510,537

6,993 0,5040 13875,174

6,924 0,5013 13812,015

6,947 0,50307 13809,221 13799,46 0,437
6,947 0,50682 13707,045

6,947 0,50363 13793,866

8,894 0,50192 17719,974
10,058  0,50228 20023,898
10,138 0,50158 20212,626 19637,39 5,589
9,954 0,50285 19795,003
10,288  0,50344 20435,441

Tabla 10. Resultados de la determinacion del % CV
global para evaluacion de precision intermedia.

Estadisticos

X global S global

mg C % CV global
(ma/Kq) (mg/Kg)
4 7872,683 756,589 9,610
7 13785,03 324,561 2,354
10 20315,37 1144,220 5,632
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4. DISCUSION

Los valores de absorbancia de las muestras blanco
pudieron evidenciar el efecto que tiene la matriz en
cuanto a la respuesta analitica de las muestras
(Tabla 3), donde la sefial promedio para una
muestra blanco de sedimento marino fue mayor a
las de las otras matrices, lo cual esta relacionado al
mayor contenido de cloruros, interferencia descrita
por la literatura y la cual conlleva la
sobreestimacion de resultados en estos analisis [9].
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Tabla 11. Evaluacion de la exactitud del método a
tres niveles de COT para la matriz sedimento (SRM
1944)

mgC mgC %R

(Xgref) (ngp) %R Promedio %CV
3,295 111,188
2,995 99,484

3 2,984 99,392 101,514 5,47
2,903 97,033
3,030 100,471
6,394 106,328
6,889 114,869

6 6,475 107,843 115,047 7,60
7,661 128,011
7,085 118,186
10,276 102,739
10,91 109,012

10 10,495 104,904 108,294 4,44
11,509 115,225
10,968 109,587

Tabla 12. Valores estimados para la incertidumbre
de la determinacién de COT en sedimentos.

Rango de Incertidumbre Incertidumbre
concentracion estandar X
(mgC/Kg) Combinada expandida Uexp
Ucomb-
4000 - 11980 307,3 614,6
12000 - 20000 307,5 614,9

Adicionalmente, los rangos de trabajo establecidos
coinciden con la literatura, donde se ha reportado
linealidad mayores de 90% para valores cercano de
5mg C vy reduccién de hasta 70% por encima de
los 10 mg [10]

Los valores de CV obtenidos se encontraron dentro
de los intervalos esperados para los niveles de
concentraciones analizadas de acuerdo a los
lineamientos de la Association of Official Analytical
Chemists (AOAC) [8], por tanto la metodologia
presenta una precision aceptable a nivel de
repetibilidad.

Estudio previo para la determinacion de COT
donde se utilizé la oxidacion sulfocrémica para el
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andlisis de muestra certificada NIST 1646a de
sedimento marino obtuvo variaciones (desviacion
estandar) de + 200 para concentraciones de

aproximadamente 7000 mg/Kg [11]; comparable en
magnitud a la observada en este estudio para el
nivel bajo del intervalo de 347.8 mg/Kg.

La precision intermedia (Tabla 9), como un
indicador intra-laboratorial del grado de dispersion
de los resultados analiticos, mostré un nivel
satisfactorio (<10%), ademas, se cumple con que el
valor de CVyqpa< 2CV (repetibilidad), lo cual es un
criterio deseable para concluir que el cambio de
analista no afectaria el desempefio analitico de la
prueba [12]

Resultados de reproducibilidad son necesarios a
nivel de interlaboratorios, se han reportado errores
estandar +* 3% para muestras de sedimentos
analizadas por 10 laboratorios diferentes
empleando la metodologia de combustiébn a alta
temperatura, la cual por ser automatizada, no
emplear reactivos peligrosos y garantizar el estado
de oxidacion final del carbono en la muestra, es el
mas recomendado [13]. Implica la oxido-reduccion
una inversién inicial menor resultados de
participacion en ensayos de intercalibracién.

Los resultados muestran que los valores inferiores
a 1,5 mg de C, no son precisos, presentan % CV
mayores que 10%, lo cual segin los criterios
establecidos por la AOAC, y procedimientos
internos del laboratorio, no son aceptables limites
de deteccién y cuantificacion.

Para los porcentajes de recuperaciéon a diferentes
niveles de carbono en el analisis de SRM 1944, se
obtuvieron valores aceptables de acuerdo a la
AOAC para las cantidades de analito estudiadas
(Tabla 10) [8]. Cabe anotar que en la mayoria de
los casos, el porcentaje de recuperacion excedio el
100% pero dado que el material de referencia
empleado es de procedencia marina, la presencia
de cloruros pudo afectar por sobreestimacion la
respuesta a pesar del analisis de blanco para
correccion de la sefal.

La metodologia empleada incluye la liofilizacion de
las muestras lo cual segun estudios reportados
demuestran que es la forma de secado mas éptimo
de muestras de sedimento humedo que evita
perdida de analitos [14]
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5. CONCLUSION

La metodologia para la cuantificacion de COT en
muestras de sedimentos y suelos realizada en el
laboratorio GAIA, arroja resultados confiables:
precisos y exactos de acuerdo a los criterios de
aceptacion establecidos mediante la determinacion
de los siguientes parametros de validacion:
linealidad, rango de trabajo, limites de
cuantificaciéon y deteccién, precision, exactitud e
Incertidumbre. La metodologia puede ser adaptada
a diferentes matrices teniendo en cuenta
correcciones de blanco y curvas preparadas en
matriz.
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