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RESUMEN 

La presente tesis versa sobre la implementación de la norma NTP 712.107:2020, 

Determinación de benceno en aire ambiental y el establecimiento de las condiciones de un sistema 

de cromatografía GC-FID. Primero, se establecieron las condiciones óptimas del sistema 

cromatográfico: Temperatura de inyección 200ºC, rampa del horno: 30ºC por 2 min @30ºC/min 

hasta 180ºC por 1 min, presión del gas carrier 18psi, volumen de inyección igual a 4µL, 5% difenil 

- 95% dimetil 3 polisiloxano (DB-5ms) como fase estacionaria, dimensiones de la columna en 30 

m · 0.25 mm · 0.25 µm, flujo de aire e hidrógeno en el detector igual a 450 mL y 45 mL, 

respectivamente y 300ºC como temperatura del detector. Luego, se procedió con la definición del 

rango lineal y dinámico lineal del método cromatográfico optimizado: 0,11 µg/m3 3 2,00 µg/m3 y 

4,00 µg/m3 3 20 µg/m3, respectivamente. Después, como lo indica la norma, se evaluaron 

parámetros de desempeño tales como coeficiente de desorción (D=1,032), deriva del detector 

(<5%), reproducibilidad de inyección (RSD<2%) y selectividad del método cromatográfico, 

siendo que para este último parámetro no se encontraron interferentes. Además, se establecieron 

los límites de detección y cuantificación del método, ÿÿÿ = 0.036 ÿÿ/ÿ3 y ÿÿÿ =

0.108 ÿÿ/ÿ3. Finalmente, se determinó que los resultados son preciso y veraces, en consecuencia, 

exactos; la incertidumbre relativa para el nivel medio de concentración es ±13% y la fuente de 

mayor contribución es el muestreo. El método desarrollado permite alcanzar los límites de benceno 

estipulados en DS Nº003-2017-MINAM. 

Palabras clave 

Cromatografía de gases; detector de ionización de llama; benceno; optimización; NTP 712.107 

2020. 



6 
 

I. Introducción 

El desarrollo industrial, comercial y del transporte está ligado a un incremento en la 

cantidad de contaminantes orgánicos expelidos al medio ambiente. De hecho, al ser el parque 

automotor y las actividades industriales los principales emisores, una fracción considerable de este 

tipo de contaminantes es descargado a la atmósfera urbana (Healy et al., 2019). De acuerdo con la 

Organización Mundial de la Salud (WHO), la contaminación del aire es uno de los principales 

riesgos ambientales para la salud. De esa manera, <en 2019, 99% de la población mundial vivía en 

lugares donde se sobrepasaban los niveles de calidad del aire= (WHO, 2024). 

En Perú, el incremento de la actividad vehicular y productiva se traduce en una mayor 

concentración de contaminantes atmosféricos (Moretti et al., 2023; Dongo-Cateriano. Malca-

Casavilca, 2022); y en Lima, según el Ministerio de Transportes y Comunicaciones (MTC), el 

parque automotor contribuye hasta con 58% sobre esta polución (2023). En consideración a lo 

anterior, es necesario establecer parámetros a través de los cuales monitorear la calidad del aire. 

En ese sentido, el Ministerio del Ambiente del Perú (MINAM), aprobó el <DS Nº003-2017-

MINAM=; donde se observa que, entre los diez indicadores (y como único compuesto orgánico 

volátil), se encuentra el benceno cuyo límite de calidad es 2µg/m3 (MINAM, 2017). 

En ese sentido, el método de muestreo y análisis instrumental NTP 712.107:2020, 

propuesto por el Instituto Nacional de Calidad del Perú (INACAL), está destinado a la 

determinación de benceno en la matriz aire ambiental mediante cromatografía GC-FID. Esta 

norma, aunque provee alcances importantes relacionados con el procedimiento y desempeño del 

método, no especifica condiciones del sistema cromatográfico. Ante ello, es imprescindible que 

un laboratorio de ensayo desarrolle las condiciones instrumentales adecuadas para generar 

resultados exactos (precisos y veraces), con límites de detección y cuantificación por debajo del 

límite gubernamental, un rango lineal pertinente e incertidumbre trazable. 



7 
 

1.1. Planteamiento del Problema 

El benceno es un hidrocarburo aromático volátil altamente carcinógeno. Este contaminante 

orgánico del aire procede principalmente del parque automotor y las actividades industriales. Dado 

el peligro que representa para la salud y el carácter ubicuo del benceno en las ciudades, es necesario 

establecer métodos que determinen con veracidad y precisión su concentración en aire ambiental. 

Uno de los métodos destinados a normalizar la cuantificación de benceno en la matriz aérea es el 

NTP 712.107: 2020, publicado por el INACAL En ese sentido, si bien esta norma provee ciertos 

parámetros de incertidumbre y requisitos mínimos a evaluar, no describe las condiciones óptimas 

(split ratio, programación de temperatura, flujo del gas carrier, etc) del sistema cromatográfico por 

aplicar en el procedimiento analítico. De no establecerse tales parámetros cabría la posibilidad de 

desarrollar un método instrumental con parámetros de incertidumbre inadecuados (altos límites de 

cuantificación y detección, elevada dispersión y limitada veracidad); además, el tiempo empleado 

en la programación de un método instrumental podría resultar en pérdidas económicas para un 

laboratorio de ensayo ambiental. 

En consideración a lo anterior, se formula el siguiente problema de investigación: ¿Cuáles 

serán los valores de los parámetros de desempeño del método NTP 712.107:2020, determinación 

de benceno en aire ambiental, tras optimizar las condiciones del sistema cromatográfico GC-FID 

(split ratio, temperatura del puerto de inyección y del horno, presión del gas carrier)? 

1.2. Objetivos 

1.2.1. General  

" Implementar la norma NTP 712.107, determinación de benceno en aire ambiental mediante 

cromatografía de gases acoplada a un detector de ionización de llama y optimizar las 

condiciones del sistema cromatográfico. 
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1.2.2. Específicos 

1. Establecer las condiciones del sistema cromatográfico para el análisis de benceno 

2. Definir el rango lineal y dinámico lineal del método. 

3. Determinar el coeficiente de desorción, deriva del detector, reproducibilidad de inyección 

y selectividad del método cromatográfico. 

4. Determinar el límite de detección y cuantificación del método. 

5. Determinar la precisión, veracidad e incertidumbre del análisis de benceno para el método 

implementado en el presente trabajo. 

1.3. Importancia y Alcance de la Investigación 

El presente estudio es necesario para desarrollar un método instrumental confiable 

destinado a la determinación de benceno en aire ambiental. En ese sentido, es reduccionista limitar 

la norma técnica peruana NTP 712.107:2020 a una verificación técnica del método; esta debe ser 

abordada como un serio problema de investigación y aplicación instrumental. Las condiciones 

instrumentales empleadas han de ser óptimas para así generar resultados veraces y de baja 

incertidumbre, capaces de cumplir con las regulaciones ambientales destinadas a salvaguardar la 

salud pública. Además, la inversión de tiempo y dinero en el desarrollo de un método 

cromatográfico adecuado podría resultar en pérdidas económicas para un laboratorio de ensayo. 

Por otro lado, en la Facultad de Química e Ingeniería Química, el número de investigaciones con 

un tema similar al mencionado en el presente plan de tesis es limitado. De esta manera, el presente 

proyecto podría ser un precedente académico valioso para futuras investigaciones en cromatografía 

y química instrumental. En consecuencia, la presente investigación representa una contribución de 

carácter social, técnica, económica y académica. 
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1.4. Limitaciones de la Investigación 

Dado que se usaron las instalaciones de una empresa privada, se obtuvo una carta de 

autorización para el tratamiento de la información generada en TYPSA Laboratorios, siendo 

limitado el acceso a los datos de monitoreo. Asimismo, los desechos de benceno generados durante 

el desarrollo de la parte experimental fueron almacenados como residuos peligrosos. Estos serán 

posteriormente eliminados mediante un tercero. De esa manera, se minimiza el impacto 

medioambiental de las actividades realizadas durante la ejecución de esta tesis. 
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II. Revisión de Literatura 

2.1. Antecedentes 

En el territorio nacional, con el fin de estandarizar los criterios para el monitoreo del aire, 

el MINAM aprobó, mediante el Decreto Supremo Nº010-2019-MINAM, el Protocolo Nacional 

de Monitoreo de la Calidad de Ambiental del Aire que detalla métodos de referencia y equivalentes 

para el análisis de benceno (MINAM, 2019). De esta manera, el primer método citado por el 

protocolo nacional es <EN 14662-3:2015. Ambient Air quality 3 Standard Method for the 

Measurement of Benzene Concentrations 3 Part 3: Automated Pumped Sampling with in Situ Gas 

Chromatography=. Este se fundamenta en la adsorción de benceno en carbón activado (mediante 

el bombeo continuo de aire); tras lo cual, a través de desorción térmica, se libera el compuesto 

aromático hacia un cromatógrafo in situ (MINAM, 2019). Entre las principales ventajas del 

método se encuentra la obtención de resultados en tiempo real, elimina la incertidumbre 

relacionada al transporte de muestras, reduce los costos a largo plazo y ofrece la posibilidad de 

automatizar el proceso de muestreo. Asimismo, en la literatura se cita el desarrollo de una gran 

variedad de cromatógrafos portátiles destinados al análisis de los compuestos orgánicos volátiles 

(VOC9s) en aire. Tal es el caso del trabajo desarrollado por Bae et al. (2012), quienes desarrollaron 

un micro-FID con límites de detección de hasta 0,1 ppm. No obstante, la principal desventaja de 

implementar el método EN 14662-3:2015, radica en la baja capacidad de resolución y selectividad, 

menor sensibilidad, alta deriva del instrumento, limitada robustez e inversión inicial elevada 

(Spinelle et al., 2017). En consideración a lo anterior, el protocolo nacional detalla dos métodos 

equivalentes: cromatografía de gases manual activa y por difusión pasiva. Este último se basa en 

la NTP 900.036:2017, que a su vez procede de la EN 13528-1:2002; siendo la norma europea más 

estricta en cuanto a los requisitos específicos del método, así como respecto al uso y mantenimiento 

preventivo de los muestreadores (MINAM, 2019). A pesar de ello, los muestreadores pasivos, ya 
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sean automáticos o manuales, solo son aplicables a períodos de muestreo semanales o mensuales; 

además, la incertidumbre asociada a este método depende en gran medida de los factores 

ambientales (Healy et al., 2019). En cuanto al método manual, el protocolo establece como 

métodos de referencia a EN 14662-1:2005 y EN 14662-2:2005. Donde la parte uno de la norma 

europea comprende los lineamientos para la recolección, durante 24 h, de benceno en un medio 

adsorbente; y la parte dos, versa sobre la desorción térmica o química del analito mediante 

agitación con disulfuro de carbono, para posteriormente ser analizado por un sistema GC-FID o 

GC-PID (MINAM, 2019). De esa manera, este método citado es considerablemente más robusto 

que los anteriores y permite obtener límites de detección considerablemente más bajos, motivo por 

el cual fue adoptado por algunos laboratorios de ensayo en el Perú (INACAL, 2025). No obstante, 

el protocolo de 2019 indica que estos métodos de referencia son válidos mientras no exista una 

Norma Técnica Peruana. Por ende, al publicarse la NTP 712.107:2020, cuyo procedimiento de 

muestreo y análisis instrumental es similar a la EN 14662-1:2005 y EN 14662-2:2005, surge la 

necesidad de implementar un método cromatográfico que cumpla con los nuevos parámetros de 

incertidumbre establecidos por la NTP 712.107:2020. Esta nueva norma permite estimar la 

concentración benceno en un rango de 0,5 ¿g/m³ - 50 ¿g/m³ y, entre otros aspectos, no se limita a 

la desorción con CS2, ni al uso de un detector de ionización de llama, siempre y cuando se cumplan 

con los parámetros de incertidumbre mínimos (INACAL, 2020). 
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2.2. Marco Teórico 

2.2.1. Benceno 

El benceno, C6H6, es el más simple de los hidrocarburos aromáticos. Su punto de ebullición 

es aproximadamente 80ºC a 1 atm y a temperatura ambiente su densidad es de 874 kg/m3 

(Adamkiewicz & World Health Organization, 2010); es quizás la molécula más representativa de 

los compuestos orgánicos volátiles. A pesar de su estructura sencilla, son numerosos los riesgos 

que supone el benceno para la salud humana. Este hidrocarburo aromático ataca a los glóbulos 

rojos y células de la médula ósea generando leucemia (Loomis et al., 2017). Asimismo, causa 

complicaciones cardiovasculares (Abplanalp et al., 2017), resistencia a la insulina (Guo et al., 

2021), hepáticas, problemas nerviosos, entre otras (D9Andrea & Reddy, 2018). 

2.2.2. Cromatografía de Gases 

 La cromatografía es uno de los métodos de separación más utilizados para aislar, identificar 

y determinar los componentes químicos presentes en una solución o mezcla. Este método se basa 

en el equilibrio de distribución entre una fase móvil y otra estacionaria (Skoog et al., 2014); de tal 

manera que los compuestos presentes en una mezcla eluyen con la fase móvil y son separados por 

la diferencia entre las velocidades de migración a través de la fase estacionaria. En cromatografía 

gaseosa, la muestra es vaporizada y la fase móvil es, como su nombre lo indica, un gas, mientras 

que la fase estacionaria puede ser tanto un sólido como un líquido unido a la superficie interna de 

la columna (esta última de mayor aplicación en la ciencia).  

 A nivel molecular, las separaciones cromatográficas tienen lugar en los denominados platos 

teóricos. Mientras mayor sea el número de platos teóricos, mejor será la eficiencia de separación 

en una columna. El número de platos teóricos (N) de una columna puede relacionarse con la 

longitud de esta (L) y la altura de cada plato (H) mediante la siguiente ecuación: 
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û =
ÿÿ 

 Asimismo, el número de platos teóricos puede definirse a partir del tiempo de retención (tr) 

y el ancho (W) de un pico en un cromatograma: 

û = ÿÿÿûûÿÿÿ ; ûû ûû ûûûûûûûûû ÿ û ûû ÿûûû ûûû ûûûû 

 Por otro lado, un cromatógrafo de gases (GC) presenta los siguientes componentes: 

a) Línea de gas transportador 

 El gas transportador, también denominado gas carrier, proviene de un tanque a presión y 

ha de ser inerte. Para la mayoría de las aplicaciones, cumplen con este requisito el helio, nitrógeno 

e hidrógeno. Si bien las curvas de Van Deemter indican que el hidrógeno permite obtener una 

menor altura de plato (y, por consiguiente, una mejor eficiencia de separación para una longitud 

de columna dada), los peligros asociados al uso de hidrógeno hacen del helio el gas carrier de uso 

más común (Hübschmann, 2009). 

Figura 1. 

Curvas de Van Deemter (altura de plato teórico vs velocidad de flujo para He, H y N). 

 

Nota. Hübschmann (2009). 
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b) Sistema de inyección 

 El sistema de inyección emplea un microjeringa para introducir la muestra al sistema 

cromatográfico. Aunque existe una gran variedad de configuraciones en el puerto de inyección, el 

modo split-splitless es el más empleado (Hübschmann, 2009).  

 En el modo split, tras la vaporización de la muestra líquida, el flujo del gas carrier en el 

puerto de inyección es dividido de la siguiente manera: una fracción ingresa a la columna, otra es 

purgada del sistema. Entonces, split ratio es un término que se refiere a la relación entre el flujo 

de entrada y el de purga. Ello se traduce en la cantidad de muestra que ingresa al sistema respecto 

a la cantidad de muestra que es evacuada. De esa manera, <1:10 split ratio= implica que el flujo de 

entrada es 1 cm/s mientras que el de purga ha de ser 10 cm/s; explicado de otra manera, por cada 

parte de muestra que ingresa a la columna, 10 partes son evacuadas. 

 Por otro lado, el modo splitless implica la transferencia total de muestra desde el puerto a 

la columna cromatográfica. La elección entre un modo de inyección u otro dependerá de variables 

tales como concentración de muestra, sensibilidad del detector o el límite de detección y 

cuantificación que se desee alcanzar. De cualquier manera, es importante que la cantidad de 

muestra introducida no sobrepase la capacidad de la columna ni de la cámara de vaporización. 
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Figura 2 

Esquema del puerto de inyección en un sistema GC 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Nota. Hübschmann (2009). 

c) Columna 

 En la columna ocurre el principal fenómeno de la cromatografía: la separación de 

componentes. Pueden ser de dos tipos: empacadas o capilares; siendo esta última la de mayor 

aplicación en todos los campos de investigación y ensayo. Asimismo, las columnas capilares 

pueden subdividirse en SCOT (soporte recubierto) y WCOT (pared recubierta). En las columnas 

SCOT, la fase estacionaria líquida se encuentra absorbida por un material sólido (como tierra de 

diatomeas) que recubre la totalidad del diámetro interno; por su parte, las WCOT tienen la pared 

interna directamente recubierta por la película de fase estacionaria (Skoog et al., 2014). Si bien el 

primer tipo de columna capilar posee mayor capacidad de carga, posee una menor eficiencia que 

la WCOT. 

 Una columna cromatográfica tiene las siguientes características (Hübschmann, 2009; 

Skoog et al., 2014): 
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" capacidad de muestra: se define como la máxima de analito que puede ser introducido en 

una columna. Depende del diámetro interno, el espesor y composición de película. 

" diámetro interno: generalmente, para un espesor y longitud de columna dados, un menor 

diámetro interno implica una mejor eficiencia de columna y resolución cromatográfica. 

Asimismo, las columnas pueden clasificarse de acuerdo con su diámetro interno en 

microbore (0,1 mm), narrowbore (0,18 mm- 0,25 mm), estándar (0,32 mm) y megabore 

(0,53 mm). 

" espesor de película: afecta principalmente la capacidad de muestra y los tiempos de 

retención de los analitos. Mayores grosores de película proporcionan una mayor 

interacción intermolecular entre los analitos y la fase estacionaria, por consiguiente, un 

mayor tiempo para la separación de los componentes. De esta manera, el espesor de fase 

estacionaria se relaciona con la volatilidad del analito. Entonces, es posible afirmar que, 

para analitos volátiles, se requiere un mayor tiempo de interacción y, consecuentemente, 

una fase estacionaria más gruesa; para analitos semi volátiles, películas de menor espesor. 

" longitud de columna: la longitud de columna es directamente proporcional al tiempo de 

análisis. Según Hübschmann (2009), duplicar la longitud de columna solo mejora la 

resolución en un factor de 1,4, mientras que el tiempo de análisis también es duplicado. 

Por ello, para mejorar la eficiencia de separación es recomendable emplear rampas de 

temperatura, tal como se muestra en la figura siguiente. 
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Figura 3  

Efecto de la programación de temperatura sobre la resolución de picos. a) Isotérmico a 50ºC, b) 

Isotérmico a 150ºC, c) Programada 30ºC 3 180ºC. 

 

Nota. Skoog et al. (2014). 

" composición de la fase estacionaria: la composición y, consecuentemente, polaridad a 

elegir dependerá de la naturaleza de los analitos del proyecto. La fase estacionaria 5% 

difenil - 95% dimetil 3 polisiloxano (comercialmente disponible como DB-5, HP-5, ZB-5, 

etc.) es la de mayor aplicación en el análisis medioambiental. 

Figura 4 

Representación de la fase estacionaria 5% difenil - 95% dimetil 3 polisiloxano 

 

Nota. Hübschmann (2009). 
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 Finalmente, la resolución de una columna cromatográfica se expresa de la siguiente 

manera: 

ûû =
ÿ[(ûû)û 2 (ûû)û]ÿû + ÿû  

 Donde Rs es resolución, tr son los tiempos de retención de un compuesto A y B, mientras 

que W es ancho de pico. 

d) Detector 

 El detector es el componente que genera una respuesta eléctrica a partir de su interacción 

con el analito. Este detector, idealmente, debe proveer una respuesta estable y reproducible, lineal 

en un amplio rango y sensible.  

 En el presente trabajo de investigación, se empleó el detector FID (el cual cumple con las 

características mencionadas en el párrafo anterior). El principio de este detector se basa en la 

ionización del analito en una llama de hidrógeno. De esta manera, el compuesto orgánico, en 

primer lugar, se piroliza y es inmediatamente oxidado por radicales libres de oxígeno e hidroxilo. 

Entonces, los electrones generados en la llama son recibidos por un electrodo (colector) el cual 

genera una respuesta eléctrica. A continuación, se muestran las reacciones que tienen lugar en el 

FID. 

Figura 5 

Reacciones que acontecen en el FID 

 

Nota. Hübschmann (2009). 
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2.2.3. Cuantificación por estándar interno 

 La cuantificación por estándar interno se efectúa para minimizar el efecto de los errores 

sistemáticos y aleatorios, así como para reducir el impacto de pequeñas variaciones en las 

condiciones del método cromatográfico principalmente volumétricos ligados a la inyección de 

muestra (Skoog et al., 2014). Para ello, se le agrega la misma concentración de ISTD a cada punto 

de calibración de la curva, así como a las muestras. 

Figura 6 

Representación gráfica de cuantificación por estándar interno 

 

Nota. Recuperado de Dolan (2024). 

 De la figura anterior se evidencia que, al integrar el cromatograma se determinan las áreas 

del pico del analito y estándar interno; de esa manera, tanto la razón de áreas como de 

concentraciones se emplea para determinar la concentración de analito en una muestra problema. 
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2.3. Definición de Términos 

 La siguiente información ha sido adaptada de Cantwell (2025) e INMETRO (2020). 

a. Selectividad: 

 Grado en el que un método puede ser empleado para determinar un analito específico que 

se encuentra en una matriz compleja, sin la interferencia de otros compuestos de propiedades o 

comportamientos similares. 

b. Calibración:  

 Proceso mediante el cual, a determinadas condiciones, se establece una relación entre los 

valores de unos estándares de medición (cuya incertidumbre es trazable a un material de referencia 

certificado) y unas respuestas con sus respectivas incertidumbres; posteriormente, se emplea esta 

relación para obtener un resultado de medición a partir de una respuesta. 

c. Material de referencia certificado:  

 Estándar suficientemente homogéneo y estable cuyo uso en actividades de medición es 

adecuado; además, cuenta con documentación validada por un organismo de acreditación donde 

se detallan las propiedades, incertidumbre y trazabilidad del producto. 

d. Trazabilidad metrológica:  

 Propiedad de un resultado de medición según la cual este se relaciona a una referencia 

internacional mediante una cadena ininterrumpida de calibraciones (cada una aporta sobre la 

incertidumbre de medición). 

e. Mensurando:  

 Valor que se desea medir. 

f. Rango de trabajo:  

 Intervalo en el que se demostró que un método genera resultados con un nivel apropiado 

de precisión, veracidad y linealidad. 
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g. Veracidad:  

 Grado de concordancia entre el valor medio de un conjunto y un valor de referencia. 

h. Precisión:  

 Grado de concordancia entre los resultados de un método bajo condiciones determinadas. 

i. Límite de detección del método:  

 Menor cantidad de analito detectada y distinta de cero al 95% o 99% de confianza. 

j. Límite de cuantificación del método:  

 Concentración más baja donde el analito es determinado bajo condiciones aceptables de 

veracidad y precisión. 

k. Incertidumbre:  

 Caracteriza el grado de dispersión de los valores que pueden ser relacionados con el 

mensurando. 

III. Hipótesis y Variables 

3.1. Hipótesis 

" La optimización de los parámetros cromatográficos del sistema GC-FID empleado en la 

determinación de benceno según el método NTP 712.107 2020 influye significativamente 

sobre los límites de detección, cuantificación, precisión, veracidad e incertidumbre. 

3.2. Variables 

3.2.1. Variable independiente 

Condiciones cromatográficas del sistema GC-FID 

 Parámetros instrumentales que influyen sobre los parámetros de desempeño del método 

(split-ratio, temperaturas, presión del gas carrier). 

3.2.2. Variable dependiente 

Parámetros de desempeño del método implementado 

 Fiabilidad del método implementado, el cual es verificado con la NTP 712.107:2020. 
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3.3. Operacionalización de Variables 

Tabla 1 

Operacionalización de variables 

VARIABLES INDICADORES 

IN
D

E
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E
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D
IE

N
T

E
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cr
om

at
og

rá
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G
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-F
ID

 Split-ratio 

Temperatura del puerto de inyección y rampa del horno 

Flujo del gas carrier Helio 

D
E

P
E

N
D

IE
N

T
E

 

P
ar

ám
et

ro
s 

de
 d

es
em

pe
ño

 d
el

 m
ét

od
o 

im
pl

em
en

ad
o 

LDM 
Concentración más baja a la que se puede 

identificar benceno 

LCM 
Concentración más baja a la que se 

determina benceno con exactitud 

Precisión Evaluada como repetibilidad 

Veracidad 
Evaluada mediante recuperación de una 

concentración conocida 

Incertidumbre 
Incertidumbre expandida determinada a 

partir de las incertidumbres combinadas 

Selectividad 
Capacidad de analizar solo benceno en 

una matriz compleja 

Rango lineal y 

dinámico lineal 

Rango de concentraciones donde el 

detector FID genera una respuesta 

proporcional-lineal 

Coeficiente de 

desorción 

Evaluar la eficacia con la cual es benceno 

es desorbido 

Nota. Elaboración propia. 
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IV. Materiales y Métodos 

4.1. Área de Estudio 

 Los ensayos se ejecutaron en Laboratorios Técnica y Proyectos S.A. Sucursal del Perú, 

ubicado en Calle Delta 269, Callao, Provincia Constitucional del Callao. El período de tiempo para 

la ejecución de las actividades experimentales comprendió de julio a setiembre de 2025. 

4.2. Diseño de Investigación 

Dado que el presente trabajo busca resolver un problema práctico específico, el tipo de 

investigación es aplicada. De esa manera, se establecieron las condiciones cromatográficas para 

efectuar la determinación de benceno en aire. El benceno contenido en los cartuchos de carbón 

activado fue desorbido con diclorometano, de acuerdo con los lineamientos de la NTP 

712.107:2020. Finalmente, se determinó el coeficiente de desorción, deriva del detector, 

reproducibilidad de inyección y selectividad, así como la precisión, veracidad, límites de detección 

y cuantificación e incertidumbre del análisis de benceno. 

4.3. Muestra 

 Para la evaluación de los parámetros de desempeño del método, se simularon muestras 

reales de estándar benceno (material de referencia certificado) mediante el fortificado líquido del 

analito en diclorometano, seguido de la adición de carbón activado hasta alcanzar el equilibrio de 

partición descrito en la NTP 712.107:2020 (30 minutos). En cuanto al análisis de incertidumbre, 

precisión y exactitud, se solicitó lo siguiente al área de monitoreo de Laboratorios TYPSA: dos 

analistas de campo muestrearon, mediante atmósferas patrón, 30 cartuchos con benceno a 

diferentes niveles de concentración (0,11 µg/m3, 1,45 µg/m3 y 2 µg/m3) 

4.4. Procedimientos, Técnicas e Instrumentos de Recolección de Información 

4.4.1. Equipos, Instrumentos y Consumibles 

" Cromatógrafo de gases con detector FID. Marca Perkin Elmer, modelo Clarus 500. 
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" Tubo ORBO con carbón activado (100 mg front 3 50 mg back). 

" Agitador Orbital. 

" Liner de cuarzo para inyecciones de alto volumen. 

" Columna cromatográfica Agilent DB-5MS. Dimensiones 30 m · 0.25 mm · 0.25 um. 

4.4.2. Materiales de Vidrio 

" Microjeringas de 10 µL, 50 µL, 250 µL y 1000 µL. 

" Fiolas de 20 y 100 mL. 

" Viales autosampler de 2 mL. 

4.4.3. Reactivos y Estándares 

" Estándar de benceno; proveedor: RESTEK; código: 36282; lote: A0218253. 

" 2-fluorotolueno; proveedor: SIGMA-ALDRICH; código: F15323; lote: STBK9646. 

" Diclorometano; proveedor: THERMO FISHER; código: D154; lote: 243574. 

" Helio 5.0. 

" Hidrógeno grado instrumental. 

" Aire sintético grado instrumental. 

4.4.4. Metodología 

4.4.4.1.  Definición de condiciones cromatográficas. 

Se prepararon 6 soluciones de benceno a partir de un material de referencia certificado, en 

diclorometano grado GC. Para ello, en primer lugar, se tomó 1 µL de 2-fluorotolueno (empleado 

como estándar interno) y se transfirió a un vial autosampler con 1 mL de CH2Cl2. A partir de esta 

solución, se prepararán 20 mL de 2-fluorotolueno 20 µg/mL. Tras añadir la alícuota de estándar 

interno, y antes de enrasar, se añadieron 1,4 mL de solución intermedia 10 µg/mL de benceno en 

CH2Cl2 (preparada al diluir 1 µL de stock de benceno 10 000 mg/L en 1 mL de CH2Cl2) para 
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obtener 20 mL de benceno 0,70 µg/mL. Se siguió un procedimiento similar para preparar benceno 

1,45 µg/mL. Estas soluciones fueron divididas en 15 viales autosampler de 1 mL para evaluar las 

condiciones cromatográficas óptimas en la determinación de benceno. Se variaron condiciones 

tales como: split ratio, temperatura del puerto de inyección, rampa de temperatura del horno, flujo 

y presión de gas carrier. Por otro lado, se controlaron variables como: volumen de inyección, tipo 

de fase estacionaria de columna, longitud de columna, diámetro interno de columna y grosor de 

película, así como flujo de aire, hidrógeno y temperatura en el detector. La siguiente tabla resume 

las condiciones cromatográficas tentativas. 

Tabla 2 

Variables evaluadas en el sistema GC-FID 

Método lectura Split-ratio 
Temperatura 

del puerto 
inyección 

Rampa de 
temperatura 

horno 

Presión del gas 
carrier 

M1 5 150 
30ºC por 2,5min 

@10ºC/min 
hasta 180ºC 

15 psi 

M2 10 150 
30ºC por 2,5min 

@10ºC/min 
hasta 180ºC 

15 psi 

M3 10 200 
30ºC por 2,5min 

@25ºC/min 
hasta 180ºC 

15 psi 

M4 10 200 
30ºC por 2 min 

@25ºC/min 
hasta 180ºC 

15 psi 

M5 10 200 

30ºC por 2 min 
@30ºC/min 

hasta 180ºC por 
1 min 

18 psi 

Nota. Elaboración propia. 
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Asimismo, las siguientes condiciones fueron constantes: 

" Volumen de inyección: 4µL. 

" Fase estacionaria: 5% difenil - 95% dimetil 3 polisiloxano (DB-5ms). 

" Dimensiones de la columna: 30 m · 0.25 mm · 0.25 um. 

" Flujo de aire e hidrógeno en el detector: 450 mL y 45 mL, respectivamente. 

" Temperatura del detector: 300ºC. 

4.4.4.2. Procedimiento para extraer benceno de tubos ORBO con carbón activado. 

 El siguiente procedimiento es una adaptación del descrito en la NTP 712.107:2020. En 

primer lugar, se colocaron las secciones del adsorbente frontal (front) y posterior (back) del tubo 

ORBO en viales separados. Luego, se añadió 1 mL de solvente de extracción (diclorometano) con 

patrón interno de 2-fluorotolueno 20 µg/mL. Finalmente, se tapa el vial y se agita a 150 rpm 

durante un periodo de 30 minutos. 

4.5. Herramientas de Análisis de Datos y Estadísticos 

4.5.1. Determinación del rango lineal y dinámico lineal del método 

Se construyeron, mediante método volumétrico, 3 curvas de calibración en 3 días distintos. 

Para ello, se prepararon estándares de calibración de benceno a 0,11 µg/mL, 0, 35 µg/mL, 0,70 

µg/mL, 1,45 µg/mL, 1,80 µg/mL y 2,00 µg/mL en diclorometano con estándar interno a 20 µg/mL. 

Se inyectó en el sistema GC-FID cada uno de los estándares de calibración y se obtuvo las 

respuestas del equipo. De esa manera, se procedió a demostrar si el coeficiente de determinación 

obtenido es mayor a 0.99, lo cual indicaría una relación significativa entre la concentración y área 

de pico; asimismo, se ejecutó un ANOVA de regresión para evaluar el grado de linealidad en la 

relación concentración vs área; finalmente, se evaluó si los residuos de regresión están libres de 
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tendencias, esto es, verificar mediante un análisis t-student que el promedio de los residuales sea 

cero. 

Por otro lado, para determinar el rango dinámico lineal se prepararon puntos de calibración 

adicionales a 4 µg/mL, 8 µg/mL, 12 µg/mL, 16 µg/mL y 20 µg/mL. Luego se procedió a calcular 

la concentración experimental y el porcentaje de recuperación de cada estándar según la ecuación 

de la curva de ajuste obtenida. El criterio de aceptación para las recuperaciones fue de 80% hasta 

120%. 

4.5.2. Determinación del límite de detección y cuantificación 

Se determinaron los límites de detección (LDM) y cuantificación (LCM) de la siguiente 

manera: se prepararon, 7 fortificaciones de blanco reactivo a 0,11 µg/mL nominales. De esa 

manera, se extrajeron los blancos y fortificados según el procedimiento previamente descrito. 

Asimismo, se preparó una curva de calibración y analizó todo el batch analítico. Tras efectuar un 

escrutinio de datos mediante la prueba de Grubbs, se calculó la desviación estándar y el promedio 

de las fortificaciones al punto más bajo de la curva. Entonces, el límite de detección y 

cuantificación del método se calculó según: ÿÿÿ = û6; 0.01 7 û = 3.14 7 û ÿÿÿ = 10 7 û 

Donde û6; 0.01 representa el valor del estadístico t-Student al 99% de confianza con 6 grados 

de libertad y cuyo valor es 3,14. 

Por su parte, la prueba de Grubbs se realiza de la siguiente manera: 

" Para un valor máximo: 

ÿÿÿÿ =
ÿÿÿÿ 2 ÿ�û  

" Para un valor mínimo: 
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ÿÿÿÿ =
ÿ� 2 ÿÿÿÿû  

" El valor crítico de la prueba es: 

ÿÿÿÿû =
(ÿ 2 1)ûûûÿûÿÿ(ÿ 2 2 + ûûûÿû2 )

 

Donde n es el número de datos, tcrit es el valor teórico t-Student con significancia de ³/n 

(³=0.05) y n-2 grados de libertad. Entonces, se verifica que no hay datos atípicos según el criterio 

siguiente: G<Gcrit. 

4.5.3. Determinación del coeficiente de desorción, deriva del detector, reproducibilidad de 

inyección y selectividad del método cromatográfico. 

La metodología empleada para esta fase es una adaptación del procedimiento descrito en 

la norma NTP 712.107 2020, <MONITOREO DE CALIDAD AMBIENTAL. Método de medida 

de la concentración de benceno en aire ambiental. Parte 2: Muestreo por aspiración seguido de 

desorción por disolvente y cromatografía de gases=. 

La determinación del coeficiente de desorción se basó en el equilibrio de fase. De esa 

manera, se prepararon por triplicado, soluciones estándar de calibración a las mismas 

concentraciones que aquellas empleadas durante la definición del rango lineal. Luego, se colocaron 

cargas de 100 mg de carbón activado en 18 viales autosampler de 2 mL. Acto seguido, se añadió 

1 mL de cada solución de calibración a diferentes viales con material adsorbente y se llevó a un 

agitador orbital a 150 rpm durante 30 min. Se mantuvo la temperatura del área de extracción a 

23ºC. Una vez cumplido el tiempo de agitación, se determinó la concentración final de benceno 

mediante GC-FID y se determinó la eficiencia de desorción según: 
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ÿ =
ÿÿûÿ ÿÿÿÿÿÿÿÿÿÿÿÿûÿ ÿÿÿÿÿÿÿÿ  

El coeficiente de desorción será empleado en la determinación de benceno en aire 

ambiental, de acuerdo con la ecuación: 

ÿÿ =
ÿÿ 2ÿÿÿÿûÿ 7 ûÿ 

Donde Cm es la concentración de benceno en aire (ug/m3), mm y mbl son las masas de 

benceno presentes en muestra y en el tubo de blanco (µg), y Vm es el volumen de muestra a tomar 

en m3. Asimismo, la norma establece que, para un lote determinado de carbón activado, la 

eficiencia de desorción debe ser mayor a 0,90. 

Para la determinación de la deriva del detector se enviaron dos curvas de calibración en un 

espacio de una semana y se calculó según: 

ÿÿÿÿÿÿ (%) =
|ûÿûÿÿÿûûÿ  ÿÿÿÿÿÿ 2 ûÿûÿÿÿûûÿ ÿÿÿÿÿ|ûÿûÿÿÿûûÿ ÿÿÿÿÿÿÿ 7 100 

De esa manera, se evaluó el porcentaje de deriva en la respuesta del detector para cada 

punto de calibración; el criterio de aceptación según la norma NTP 712.107 2020 es <5%. 

La reproducibilidad de inyección fue evaluada mediante la inyección de cada nivel de 

calibración y sus inmediatos replicados. A partir de la data obtenida, se calculó la desviación 

estándar relativa para cada punto de ajuste: 

ûûÿ =
ûÿÿÿûÿÿÿÿûÿ 7 100 
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Donde ûÿ y ÿÿûÿÿÿÿûÿ son la desviación estándar y el promedio de los replicados para 

cada nivel de calibración, respectivamente; el criterio de aceptación según la norma es RSD<2%. 

Finalmente, la selectividad del método fue evaluada mediante el análisis de 3 soluciones: 

- Un estándar de benceno a 25 µg/mL;  

- Un estándar VOCs donde todos los analitos, incluyendo benceno, se encuentran a 25 µg/mL; 

-  Y del mismo estándar VOCs a 25 µg/mL con una adición de 25 µg/mL de benceno, obteniéndose 

50 µg/mL de benceno totales. 

De esa manera, se calculó la resolución del pico de benceno respecto a potenciales 

interferentes y se evaluó la posibilidad de co-elución de otros compuestos al mismo tiempo de 

retención del benceno. 

4.5.4. Influencia del analista, determinación de la precisión, veracidad, incertidumbre del 

análisis de benceno mediante el método propuesto. 

Se generaron, cada semana, durante 3 semanas, 30 cartuchos de carbón activado a través 

de los cuales se muestreó, a flujo constante, atmósferas patrón de benceno. Se generaron así 3 

grupos de 30 cartuchos a concentraciones de 0,11 µg/m3, 1,45 µg/m3 y 2,00 µg/m3. Cada grupo de 

cartuchos fue subdividido en 3 conjuntos para proceder a ser extraídos por analistas diferentes. De 

esa manera, una vez extraídos 30 cartuchos de la misma concentración nominal, se procedió con 

la determinación cromatográfica de benceno. Los datos obtenidos fueron empleados para la 

determinación de la influencia del analista, veracidad, precisión e incertidumbre del método. 

Para determinar si los resultados de los 3 analistas no presentan diferencias significativas 

entre sí, se ejecutó un ANOVA de un solo factor. Asimismo, se efectuó un escrutinio de datos 

atípicos por nivel mediante la prueba de Grubbs. 
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Tras demostrar que los resultados de cada analista no presentan diferencia significativa 

entre sí, se procedió a determinar la veracidad, la cual se evaluó mediante el estadístico t-Student.  

En cuanto a la determinación de precisión, se efectuó una prueba de homogeneidad de 

varianzas. 

Para el cálculo de la incertidumbre se consideraron todas las fuentes de contribución 

posibles: incertidumbre asociada a la lectura del equipo (curva de calibración y lectura de blancos), 

muestreo, factor de desorción, precisión (repetibilidad del analista) y el sesgo. 

V. Resultados y Discusión 

5.1. Condiciones Cromatográficas 

 La tabla 3 resume la información de los cromatogramas obtenidos para cada método tentativo. 

Tabla 3 

Elección de las condiciones cromatográficas para implementar el método NTP 712.107:2020 

Método 
lectura 

tr benceno (min) 
Ancho de 

pico 
#platos 
teóricos 

tr 2-fluorotolueno 

(min) 
Área de 
benceno 

M1 --- --- --- --- --- 

M2 3,404 0,044 95762 5,484 9512,15 

M3 3,215 0,040 103362 5,208 9814,54 

M4 3,124 0,039 102662 4,752 10084,56 

M5 2,968 0,035 115057 4,478 10358,84 

Nota. Elaboración propia. 

 De los métodos de lectura anteriores, se eligió M5 dado los menores tiempos de análisis y 

mayor área de pico. Asimismo, se calculó el número de platos teóricos y se determinó que N es 

mayor cuando se emplean las condiciones M5 (N=167591). Por consiguiente, el método de lectura 

instrumental es el siguiente: 
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" Temperatura de inyección 200ºC. 

" Rampa del horno: 30ºC por 2 min @30ºC/min hasta 180ºC por 1 min. 

" Presión del gas carrier: 18psi. 

" Volumen de inyección: 4µL. 

" Fase estacionaria: 5% difenil - 95% dimetilpolisiloxano (DB-5ms). 

" Dimensiones de la columna: 30 m · 0.25 mm · 0.25 um. 

" Flujo de aire e hidrógeno en el detector: 450 mL y 45 mL, respectivamente. 

" Temperatura del detector: 300ºC. 

 A continuación, se muestra el cromatograma para benceno a 0,70 µg/mL y 1,45 µg/mL 

(preparado en una solución 20 mg/L de 2-fluorotolueno de diclorometano). 

Figura 7 

Se aprecia a) cromatograma con benceno 0,70 µg/mL y b) 1,45 µg/mL 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Nota. Elaboración propia. 
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 El DMSO es el solvente en el cual se encuentra preparado el estándar comercial de benceno 

y dado su alto tiempo de retención (5,13 min) no representa una interferencia en el método 

analítico.  

Figura 8 

Amplificación del pico de benceno a) 0,70 µg/mL y b) 1,45 µg/mL 

 

Nota. Elaboración propia. 

 Asimismo, se aprecia un pequeño pico con tr=3.02 min que de forma similar está presente en 

los blancos de solvente; por ello, se considera una impureza del CH2Cl2. Luego, se evalúa la 

resolución de columna, tal como se muestra en la tabla 4. 

Tabla 4 

Resolución de analito para la impureza del solvente 

Analito A tr A (min) tr B (min) Wa Wb Rs 

Benceno 2,968 3,025 0,035 0,028 1,809 

 Nota. Elaboración propia. 

a) 

b) 
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 De la tabla 4 se aprecia que Rs>1 y la resolución es aceptable. 

5.2. Rango Lineal y Dinámico Lineal 

5.2.1. Rango lineal 

 En primer lugar, se muestran las 3 curvas generadas en días diferentes. 

Tabla 6 

Curvas de calibración elaboradas  

Concentración 

(µg/mL) 

Curva 1 Curva 2 Curva 3 

Respuesta Respuesta Respuesta 

0,10 1663,54 1551,62 1511,12 

0,35 3845,01 3823,93 3858,20 

0,70 7277,71 7158,45 6630,72 

1,40 13928,67 13841,75 13174,04 

1,80 17369,52 17450,17 17268,85 

2,00 19337,08 19498,25 19164,20 

Nota. Elaboración propia. 

 En primer lugar, se procede a demostrar que la relación entre la concentración y respuesta 

(área) del equipo existe y es significativa. Para ello, se calcula el coeficiente de determinación para 

cada curva. 
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Figura 9 

Curva Nº 1 

 

Nota. Elaboración propia. 

Figura 10 

Curva Nº2 

 

Nota. Elaboración propia. 
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Figura 11 

Curva Nº3 

 

Nota. Elaboración propia. 

 De las gráficas anteriores, se evidencia que para los tres casos el coeficiente de determinación 

es mayor a 0,99; entonces se puede afirmar que la relación entre la variable concentración y área 

es mayor, existe y es significativa. 

 A continuación, se realiza un ANOVA de regresión para verificar que la relación entre <x= e 

<y= sea lineal. Con aquel fin, se plantean las siguientes hipótesis nulas y alternas: 

Ho: la relación entre las variables es no lineal (p-valueg0.05). 

Ha: la relación entre las variables es lineal (p-value<0.05). 
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Tabla 7 

Análisis de Varianza para Curva 1. 

Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p 

Regresión 1 278683746 278683746 5663,61 0,000 

  Concentración (ug/mL) 1 278683746 278683746 5663,61 0,000 

Error 4 196824 49206       

Total 5 278880570          
Nota. Elaborado con Minitab18. 

Tabla 8 

Análisis de Varianza para Curva 2. 

Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p 

Regresión 1 276102602 276102602 8504,02 0,000 

  Concentración (ug/mL) 1 276102602 276102602 8504,02 0,000 

Error 4 129869 32467       

Total 5 276232471          
Nota. Elaborado con Minitab18. 

Tabla 9 

Análisis de Varianza para Curva 3. 

Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p 

Regresión 1 266956500 266956500 1665,21 0,000 

  Concentración (ug/mL) 1 266956500 266956500 1665,21 0,000 

Error 4 641256 160314       

Total 5 267597756          
Nota. Elaborado con Minitab18. 

 De los ANOVA de regresión anteriores se aprecia que p-value=0; en consecuencia, se acepta 

la hipótesis alterna y la relación entre la concentración y el área es lineal. 
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 Finalmente, se demuestra que los residuos de regresión están libres de tendencias. Para ello 

es necesario verificar que los promedios de los residuales, respecto a la ecuación de calibración, 

sean 0. Entonces, se comprobó la normalidad (Anderson Darling) de los residuales y se efectuó t-

Student de una muestra al 95% de confianza. 

 De esa manera, para el análisis de la normalidad de los residuales, se plantean las siguientes 

hipótesis: 

Ho: los residuos son normales al 95% de confianza (p-valueg0.05); 

Ha: los residuos siguen una distribución no paramétrica al 95% de confianza (p-value<0.05); 

Figura 12 

Gráfica de probabilidad de prueba de normalidad para los residuales de la curva 1. 

 

Nota. Elaborado con Minitab18. 
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Figura 13 

Gráfica de probabilidad de prueba de normalidad para los residuales de la curva 2. 

 

Nota. Elaborado con Minitab18. 

Figura 14 

Gráfica de probabilidad de prueba de normalidad para los residuales de la curva 3. 

 

Nota. Elaborado con Minitab18. 
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Se evidencia que, para los residuales de las tres curvas, p-valueg0.05 y se afirma que los 

residuales siguen una distribución normal al 95% de confianza. 

 Por ende, se aplica la prueba t-Student y se plantea que: 

Ho: el promedio de los residuos es similar a 0 con un 95% de confianza (p-valueg0.05); 

Ha: el promedio de los residuos no es similar a 0 con un 95% de confianza (p-value<0.05); 

Tabla 10 

Prueba t-Student para los residuales de las tres curvas. 

Muestra Valor T Valor p 

RESID_CURVA1 0,00 1,000 

RESID_CURVA2 0,00 1,000 

RESID_CURVA3 0,00 1,000 
Nota. Elaborado con Minitab18. 

 Donde p-valueg0.05 para el promedio de los residuales de las curvas y se afirma, al 95% de 

confianza, que los residuos no siguen tendencia alguna. 

 Finalmente, en cuanto a la linealidad del método, se puede concluir que existe linealidad entre 

la concentración y la respuesta del equipo para el método implementado, en el rango 0,11 µg/mL 

hasta 2,00 µg/mL. 

 Asimismo, considerando que el volumen de diclorometano en vial autosampler es 1mL, y que 

el método NTP 712.107:2020 establece un volumen total de muestreo equivalente a 1m3, se 

concluye que el rango de trabajo es 0,11 µg/m3 3 2,00 µg/m3. 
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5.2.2. Rango dinámico lineal. 

A partir de la curva de ajuste 3, se evaluó el porcentaje de recuperación para las 

concentraciones mostradas en el cuadro siguiente: 

Tabla 11 

Rango dinámico lineal. 

Concentración 
(ug/mL) 

Resultado 
(ug/mL) 

Recuperación 
% 

Criterio de 
Aceptación % 

Criterio de 
Aceptación 

4,00 3,845 96 80-120 CONFORME 
8,00 7,806 98 80-120 CONFORME 

12,00 11,604 97 80-120 CONFORME 
16,00 15,435 96 80-120 CONFORME 
20,00 19,548 98 80-120 CONFORME 

Nota. Elaboración propia. 

De la tabla anterior se demuestra que los porcentajes de recuperación, para la ecuación de 

ajuste 3, se encuentran dentro del criterio de aceptación (80-120%) y, por ello, el rango dinámico 

lineal abarca desde 4 µg/mL hasta 20 µg/mL. 
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5.3. Determinación del Límite de Detección y Cuantificación 

La siguiente tabla muestra las concentraciones de benceno expresadas en µg/m3, para el 

nivel más bajo del rango de trabajo. 

Tabla 12 

Fortificaciones a 0,11 ug/mL. 

Nº Datos 
Blanco fortificado 

 (µg/m3) 
Blanco (µg/m3) 

1 0,133 
 

0,000 
 

2 0,118 
0,000 

 

3 0,134 
0,000 

 

4 0,110 
0,000 

 

5 0,124 
0,000 

 

6 0,105 
0,000 

 

7 0,131 
0,000 

 

PROMEDIO 0.122 
0,000 

 

DESVIACIÓN ESTÁNDAR 0.011 
--- 
 

Nota. Elaboración propia 

A continuación, se efectúa la prueba de Anderson Darling para evaluar la normalidad de 

los datos recolectados. Para ello, se plantean las siguientes hipótesis: 

Ho: las recuperaciones de fortificado siguen una distribución normal al 95% de confianza (p-

valueg0.05); 

Ha: las recuperaciones de fortificado siguen una distribución no paramétrica al 95% de confianza 

(p-value<0.05). 
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Figura 15 

Gráfica de probabilidad para prueba de normalidad de las fortificaciones. 

 

Nota. Elaborado con Minitab18. 

Del gráfico de probabilidad anterior se verifica que p-valueg0.05 y se afirma, al 95% de 

confianza, que los datos siguen una distribución normal. 

Habiendo demostrado la distribución paramétrica de los datos anteriores, se procede a 

realizar la prueba de Grubbs para detectar puntos atípicos. 
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û(?/ÿ;ÿ22) = 3.68 

ÿÿÿÿû =
(7 2 1)3.68ÿ7(72 2 + 3.682)

= 1.938 

Se aprecia que tanto ÿÿÿÿ como ÿÿÿÿ son menores a ÿûûÿû y, por consiguiente, no hay 

valores atípicos. 

De esa manera, se obtienen los siguientes límites de detección y cuantificación: ÿÿÿ = 0.036 µÿ/ÿ3 ÿÿÿ = 0.108 µg/ÿ3 
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5.4. Determinación del Coeficiente de Desorción, Deriva del Detector, Reproducibilidad de 
Inyección y Selectividad del Método Cromatográfico 

5.4.1. Coeficiente de desorción 

Se calculó el coeficiente de desorción según lo especificado anteriormente; a continuación, 

se muestra la tabla correspondiente: 

Tabla 13 

Datos para el coeficiente de desorción. 

Nota. Elaboración propia. 

 Con el objeto de cumplir con el requisito de la NTP 712.107:2020, es necesario demostrar 

que los coeficientes de desorción para cada nivel son significativamente mayores a 0,90. En primer 

lugar, se realizó la prueba de Anderson-Darling, donde: 

BENCENO 
(Wf) 

BENCENO 
(Wb) 

Conformidad 
C.A. 

Wb < Wf/10  
Fd 

Ca D Cm 

% D 
Conc. 
µg/mL 

Conc. 
µg/mL 

µg 
Eficiencia 

de  
desorción 

µg 

0,0000 0,0000 Conforme 1 0,0000 --- <LD --- 
0,1260 0,0000 Conforme 1 0,1100 1,145 0,126 114,545 
0,3730 0,0000 Conforme 1 0,3500 1,066 0,373 106,571 
0,6840 0,0000 Conforme 1 0,7000 0,977 0,684 97,714 
1,4310 0,0000 Conforme 1 1,4000 1,022 1,431 102,214 
1,7510 0,0000 Conforme 1 1,8000 0,973 1,751 97,278 
2,0160 0,0000 Conforme 1 2,0000 1,008 2,016 100,800 
0,1240 0,0000 Conforme 1 0,1100 1,127 0,124 112,727 
0,3670 0,0000 Conforme 1 0,3500 1,049 0,367 104,857 
0,7090 0,0000 Conforme 1 0,7000 1,013 0,709 101,286 
1,3830 0,0000 Conforme 1 1,4000 0,988 1,383 98,786 
1,8370 0,0000 Conforme 1 1,8000 1,021 1,837 102,056 
1,9560 0,0000 Conforme 1 2,0000 0,978 1,956 97,800 
0,1150 0,0000 Conforme 1 0,1100 1,045 0,115 104,545 
0,3320 0,0000 Conforme 1 0,3500 0,949 0,332 94,857 
0,7240 0,0000 Conforme 1 0,7000 1,034 0,724 103,429 
1,3130 0,0000 Conforme 1 1,4000 0,938 1,313 93,786 
1,6940 0,0000 Conforme 1 1,8000 0,941 1,694 94,111 
1,9500 0,0000 Conforme 1 2,0000 0,975 1,950 97,500 
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Ho: los valores de D siguen una distribución normal al 95% de confianza (p-valueg0.05); 

Ha: los valores de D siguen una distribución no normal al 95% de confianza (p-value<0.05). 

Figura 16 

Gráfica de probabilidad para prueba de normalidad del coeficiente de desorción. 

 

Nota. Elaborado con Minitab18. 

Dado que p-valueg0.05, se acepta la hipótesis nula y los datos siguen una distribución 

normal. 

Realizando una prueba de t de una muestra al 95% de confianza, se plantean las siguientes 

hipótesis: 

Ho: Dexp promedio=0.9 (p-valueg0.05); 

Ha: Dexp promedio>0,9 (p-value<0.05). 
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Tabla 14 

T de una muestra para el coeficiente de desorción 

N Media Desv.Est. 
Error estándar 

de la media 
Límite inferior de 

95% para ¿ 
Valor t p-Value 

18 1,0324 0,0580 0,0137 0,9900 8.32 0 
Nota. Elaborado con Minitab18. 

 Por lo que se concluye que, al 95% de confianza, el coeficiente de desorción promedio es 

significativamente mayor a 0.9 (Dexp=1.032) y se cumple el requisito de la NTP 712.107:2020. 

5.4.2. Deriva del detector 

 La norma de benceno incide en una demostración práctica sobre la deriva del detector (menor 

al 5%). A continuación, se presenta una tabla que resume los resultados obtenidos. 

Tabla 15 

Datos para la determinación de la deriva del detector 

Conc de 
estándar  

Calibración 
(µg/mL) 

Fecha 
Respuesta 

(área) 
Fecha 

Respuesta 
(área) 

% Valor 
de deriva  

Requisito  

0,11 19/08/2025 1439,903 26/08/2025 1511,123 4,9 Conforme 
0,35 19/08/2025 3802,854 26/08/2025 3858,197 1,5 Conforme 
0,70 19/08/2025 7039,193 26/08/2025 6730,716 4,4 Conforme 
1,45 19/08/2025 13754,834 26/08/2025 13174,041 4,2 Conforme 
1,80 19/08/2025 17530,82 26/08/2025 17268,852 1,5 Conforme 
2,00 19/08/2025 19659,424 26/08/2025 19164,205 2,5 Conforme 

Nota. Elaboración propia. 

 En la tabla anterior se aprecia que la deriva de respuesta se evaluó durante un intervalo de una 

semana; ello debido a que la NTP 712.107:2020 recomienda efectuar curvas de calibración 

semanales. Se aprecia que en todos los niveles de calibración la deriva relativa porcentual es menor 

a 5%; por lo tanto, se cumple satisfactoriamente el parámetro de desempeño. 
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5.4.3. Reproducibilidad de inyección 

Tabla 16 

Datos para la determinación de la reproducibilidad de inyección 

Fecha Muestra N°  
C_M1 

(µg/mL) 
Muestra 

C_M2 

(µg/mL) 
RSD 

27/08/2025 2CAL_001 1 0,102 2CAL_2_001 0,100 1,576 

27/08/2025 2CAL_002 2 0,342 2CAL_2_002 0,337 1,121 

27/08/2025 2CAL_003 3 0,670 2CAL_2_003 0,683 1,348 

27/08/2025 2CAL_004 4 1,352 2CAL_2_004 1,374 1,168 

27/08/2025 2CAL_005 5 1,735 2CAL_2_005 1,732 0,127 

27/08/2025 2CAL_006 6 1,951 2CAL_2_006 1,936 0,534 

28/08/2025 CAL001-1 7 0,111 CAL001-2 0,109 1,766 

28/08/2025 CAL002-1 8 0,356 CAL002-2 0,357 0,186 

28/08/2025 CAL003-1 9 0,646 CAL003-2 0,644 0,240 

28/08/2025 CAL004-1 10 1,329 CAL004-2 1,333 0,242 

28/08/2025 CAL005-1 11 1,756 CAL005-2 1,734 0,903 

28/08/2025 CAL006-1 12 1,954 CAL006-2 1,927 0,977 

Nota. Elaboración propia. 

A partir de los valores anteriores, se presenta la figura 17. 
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Figura 17 

Gráfico reproducibilidad de inyección en replicados 

 

Nota. Elaboración propia. 

 Del gráfico anterior se aprecia que el RSD en cada repetición no excede el umbral RSD<2%, 

en concordancia con la norma técnica implementada. 

5.4.4. Selectividad del método cromatográfico 

 Se verificó la posible co-elución del benceno con posibles interferentes. A continuación, se 

muestran los cromatogramas generados. 

 

 

 

 

 

-0.2

-0.1

0

0.1

0.2

0.3

0.4

0.5

0.6

0.7

0.8

0.9

1

1.1

1.2

1.3

1.4

1.5

1.6

1.7

1.8

1.9

2

2.1

2.2

1 3 5 7 9 11 13 15 17 19

R
S
D
 
(
%
)

N



50 
 

Figura 18 

Cromatogramas de a) solo diclorometano, b) std VOCs 8260B calibration mix diluido hasta 25 

ppm, c) std VOCs 8260B calibration mix diluido hasta 25 ppm + adición 25 ppm Benceno 

 

 

 

Nota. Elaboración propia. 

  En la figura anterior, se evidencia que el pico de benceno se resuelve de ambos interferentes 

próximos. Asimismo, la relación de áreas entre el pico de benceno a 50 ppm (417118,66) y 25 

ppm (209891,09) es 1,99 (j2,00); es decir, existe concordancia entre la relación de 

a

b

c) 
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concentraciones y áreas, lo cual confirma que no hay un pico interferente que coeluya y afecte la 

respuesta del detector en la ventana de retención del analito. A continuación, se muestra una 

superposición de los anteriores cromatogramas. 

Figura 19 

Cromatogramas superpuestos 

 

Nota. Elaboración propia. 

 En la figura anterior se observa que el benceno se resuelve adecuadamente del frente de 

solvente. En cuanto a los interferentes 1 y 2, es necesario evaluar la resolución respecto al pico del 

analito (cuyo valor deberá ser mayor a 1 para ser considerada aceptable). 

Tabla 17 

Resolución de columna por analito. 

ANALITO 
(COMPUESTO 

"A") 

trA 
(min) 

trB (min) Wa Wb Rs 

BENCENO 2,982 3,025 0,016 0,016 1,58 
BENCENO 2,982 2,916 0,016 0,0172 2,33 

Nota. Elaboración propia. 
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  De esa manera, tras efectuar la corrida cromatográfica del estándar VOCs 8260B 

calibration mix, Restek, código producto 30633, lote A0203232. Se determinó la resolución con 

los picos inmediatos a Benceno. Rs en ambos casos es mayor a uno, por lo que los potenciales 

interferentes no influyen sobre la selectividad del método. 
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5.5. Influencia del Analista, Determinación de la Precisión, Veracidad e Incertidumbre en 
el Análisis de Benceno 

5.5.1. Precisión e Influencia del Analista 

  Para determinar si los resultados de los analistas son significativamente diferentes uno de 

otro, es necesario efectuar un ANOVA. 

Tabla 18 

Datos para evaluar la influencia del analista. 

Analista Matriz 0,110 [µg/m3] 1,450 [µg/m3] 2,000 [µg/m3] 

A1 

Aire 0,133 1,454 2,047 
Aire 0,118 1,383 2,081 
Aire 0,134 1,431 1,973 
Aire 0,110 1,544 1,948 
Aire 0,124 1,357 2,021 
Aire 0,113 1,407 2,018 
Aire 0,131 1,381 1,943 
Aire 0,115 1,421 2,049 
Aire 0,112 1,354 2,024 
Aire 0,102 1,430 1,968 

A2 

Aire 0,097 1,410 1,989 
Aire 0,109 1,466 2,001 
Aire 0,115 1,464 1,927 
Aire 0,096 1,461 2,039 
Aire 0,111 1,540 2,079 
Aire 0,125 1,471 2,018 
Aire 0,118 1,358 1,920 
Aire 0,110 1,537 2,020 
Aire 0,105 1,491 2,008 
Aire 0,123 1,476 1,982 

A3 

Aire 0,098 1,558 2,087 
Aire 0,115 1,351 2,021 
Aire 0,106 1,386 2,098 
Aire 0,118 1,437 2,092 
Aire 0,100 1,380 2,086 
Aire 0,113 1,411 1,991 
Aire 0,099 1,517 1,968 
Aire 0,108 1,401 1,987 
Aire 0,106 1,374 1,970 
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Aire 0,131 1,560 2,065 
PROMEDIO DE 

PROMEDIOS 
0,113 1,440 2.014 

DESVIACIÓN ESTÁNDAR 0.011 0.07 0.05 

Nota. Elaboración propia. 

  En primer lugar, se realizó una prueba de normalidad para la varianza natural de los datos 

generados por cada analista, es decir, la diferencia de cada valor respecto al resultado promedio de 

cada analista por nivel. Las hipótesis planteadas son: 

Ho: los residuales siguen una distribución normal al 95% de confianza (p-valueg0.05); 

Ha: los residuales siguen una distribución no normal al 95% de confianza (p-value<0.05). 

" Nivel 1: 0,11 µg/m3 

Tabla 19 

Concentración de benceno y residuales por analista, nivel 1 

A C(µg/m3) R A C(µg/m3) R A C(µg/m3) R 

PAP 0,133 0,01359 MAV 0,109 
-

0,01358 
AGA 0,098 -0,01122 

PAP 0,118 
-

0,00118 
MAV 0,115 

-
0,00177 

AGA 0,115 0,00551 

PAP 0,134 0,01456 MAV 0,096 0,00413 AGA 0,106 -0,00334 

PAP 0,110 
-

0,00905 
MAV 0,111 

-
0,01555 

AGA 0,118 0,00846 

PAP 0,124 0,00472 MAV 0,125 0,00019 AGA 0,100 -0,00925 

PAP 0,113 
-

0,00610 
MAV 0,118 0,01398 AGA 0,113 0,00354 

PAP 0,131 0,01161 MAV 0,110 0,00708 AGA 0,099 -0,01024 

PAP 0,115 
-

0,00413 
MAV 0,105 

-
0,00079 

AGA 0,108 -0,00137 

PAP 0,112 
-

0,00709 
MAV 0,123 

-
0,00571 

AGA 0,106 -0,00334 

PAP 0,102 
-

0,01693 
MAV 0,109 0,01201 AGA 0,131 0,02127 

Nota. Elaborado con Minitab18. 



55 
 

Figura 20 

Gráfica de probabilidad para los residuales del nivel 1 

 

Nota. Elaborado con Minitab18. 

  El p-value es mayor al nivel de significancia y se acepta la hipótesis nula. 

  Estando demostrada la normalidad de los datos, se procede con la prueba de Barlett para 

demostrar homogeneidad de varianzas. 

Ho: las varianzas de los analistas para el primer nivel de concentración son similares al 95% de 

confianza (p-valueg0.05). 

Ho: al menos una varianza para el primer nivel de concentración es diferente al 95% de confianza 

(p-valueg0.05). 
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Figura 21 

Gráfica de cajas para los resultados de los analistas en el primer nivel. 

 

Nota. Elaborado con Minitab18. 

Figura 22 

Prueba de igualdad de varianzas para los resultados de los analistas en el primer nivel 

 

Nota. Elaborado con Minitab18. 
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  Donde p-value = 0,968 y se acepta la hipótesis nula, es decir, las varianzas de los analistas 

para el primer nivel de concentración son estadísticamente similares. 

  Finalmente, se ejecuta el análisis ANOVA para demostrar la influencia del analista en los 

resultados de benceno al nivel de concentración más bajo. Las tablas mostradas a continuación 

fueron elaboradas con el software estadístico Minitab18. 

Tabla 20 

Información del factor al primer nivel de concentración 

Factor Niveles Valores 

INICIALES 3 AGA; MAV; PAP 

   
Nota. Elaboración propia. 

Tabla 21 

Análisis de Varianza (ANOVA), nivel 1. 

Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p 

INICIALES 2 0,000545 0,000272 2,62 0,091 

Error 27 0,002808 0,000104       

Total 29 0,003352          
Nota. Elaborado con Minitab18. 

Tabla 22 

Comparaciones en parejas de Tukey con una confianza de 95% 

INICIALES N Media Agrupación 

PAP 10 0,11934 A 

MAV 10 0,11107 A 

AGA 10 0,10969 A 
Nota. Elaborado con Minitab18. 
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De las tablas anteriores se aprecia que p-value = 0.091, por lo tanto, se afirma al 95% de 

confianza que las medias de los 3 analistas, para el primer nivel de concentración, son 

estadísticamente iguales. Asimismo, la tabla 22 muestra las comparaciones en parejas de Tukey, 

donde las medias que comparten la misma letra son significativamente iguales. 

De esa manera, se concluye que para el nivel más bajo de concentración los resultados de 

los analistas son estadísticamente iguales, es decir, no hay influencia entre analistas. 

Las hipótesis formuladas para cada una de las pruebas aplican para los siguientes dos 

niveles a evaluar. 

" Nivel 2: 1,45 µg/m3 

  De forma similar al nivel 1, empleando el software Minitab18, se calculan los residuales y 

ejecuta la prueba de normalidad Anderson-Darling. 

Figura 23 

Gráfica de probabilidad para los residuales del nivel 2. 

 

Nota. Elaborado con Minitab18. 
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  A partir del gráfico anterior, es posible trabajar con los datos asumiendo una distribución 

normal (p-value=0,117 y se acepta la hipótesis nula al 95% de confianza). Luego, la evaluación de 

homogeneidad de varianzas mediante la prueba de Barlett es: 

Figura 24 

Prueba de igualdad de varianzas para los resultados de los analistas en el 2do nivel 

 

Nota. Elaborado con Minitab18. 

  De la figura 22, se acepta la hipótesis nula al 95% de confianza (p-value=0,456) y confirma 

que los resultados de los analistas presentan varianzas significativamente similares entre sí. 

Tabla 25 

Información del factor al segundo nivel de concentración 

Factor Niveles Valores 

INICIALES_2 3 AGA_2; MAV_2; PAP_2 

Nota. Elaboración propia. 
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Tabla 26 

Análisis de Varianza (ANOVA), nivel 2 

Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p 

INICIALES_2 2 0,01323 0,006615 1,63 0,214 

Error 27 0,10942 0,004053       

Total 29 0,12265          

Nota. Elaborado con Minitab18. 

Tabla 27 

Comparaciones en parejas de Tukey con una confianza de 95% 

INICIALES_2 N Media Agrupación 

MAV_2 10 1,4674 A 

PAP_2 10 1,4375 A 

AGA_2 10 1,4162 A 
Nota. Elaborado con Minitab18. 

De las tablas anteriores se aprecia que p-value = 0.214, por lo tanto, se afirma al 95% de 

confianza que las medias de los 3 analistas, para el segundo nivel de concentración, son 

estadísticamente iguales. De forma similar, el método de Tukey al 95% de confianza muestra que 

los promedios son estadísticamente similares. 

De esa manera, se concluye que para el nivel medio de concentración los resultados de los 

analistas son significativamente iguales, es decir, no hay influencia entre analistas. 

" Nivel 3: 2,00 µg/m3 

Determinando la normalidad para los residuos del segundo nivel se tiene que: 
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Figura 25 

Gráfica de probabilidad para los residuales del nivel 3. 

 

Nota. Elaborado con Minitab18. 

  A partir de la figura 23, es posible trabajar con los datos asumiendo una distribución normal 

(p-value=0,164 y se acepta la hipótesis nula al 95% de confianza); por lo tanto, se ejecuta la prueba 

de Barlett para homogeneidad de varianzas. 
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Prueba de igualdad de varianzas para los resultados de los analistas en el 3er nivel. 

 

Nota. Elaborado con Minitab18. 

  De la figura anterior, se acepta la hipótesis nula al 95% de confianza (p-value=0,894) y 

confirma que los resultados de los analistas tienen varianzas significativamente similares entre sí. 

Figura 27 

Intervalos de confianza (al 95%) para los resultados de los 3 analistas en 3er nivel.  

 

Nota. Elaborado con Minitab18. 
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Análisis de Varianza (ANOVA), nivel 3. 

Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p 

INICIALES_3 2 0,007990 0,003995 1,61 0,218 

Error 27 0,066946 0,002479       

Total 29 0,074936          

Nota. Elaborado con Minitab18. 

De la figura 25 se evidencia que los intervalos de confianza al 95% para las medias de los 

3 analistas concuerdan entre sí, y en la tabla 26 el p-value es mayor a 0,05 por lo que se acepta la 

hipótesis nula y no existe diferencia significativa entre las medias de los analistas en el 3er nivel 

de concentración. 

Finalmente, se concluye que los resultados de los analistas, para todos los niveles 

evaluados, son estadísticamente iguales a un nivel de significancia de 0,05. 

5.5.2. Evaluación de la Veracidad 

Los datos empleados para evaluar la veracidad del método a 0,11 µg/m3, 1,45 µg/m3 y 2,00 

µg/m3 son aquellos que se mostraron en la tabla 18. Dado que se ha demostrado, mediante ANOVA 

de un factor, que las medias de los analistas en los 3 niveles de concentración son 

significativamente similares, se trabaja un solo grupo con n=30 por nivel. En primer lugar, se 

buscan datos atípicos extremos mediante la prueba de Grubbs. A continuación, se muestra un 

ejemplo para el nivel 1. 

" Calculando G max y G min: 

ÿÿÿÿ =
0,1342 0,113

0,011
= 1,911     ;     ÿÿÿÿ =

0,0962 0,113

0,011
= 1,661 

" Calculando G crit: ?ÿ =
0,05

30
= 0,00167     ;      û(?/ÿ;ÿ22) = 3,208 
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ÿÿÿÿû =
(30 2 1)3,208ÿ30(30 2 2 + 3,2082)

= 2,745 

De forma similar para el nivel 2: 

ÿÿÿÿ =
1,5602 1,440

0,07
= 1,855      ;      ÿÿÿÿ =

1,3512 1,440

0,07
= 1,728 

Y para el nivel 3: 

ÿÿÿÿ =
2,098 2 2,014

0,05
= 2,05     ;     ÿÿÿÿ =

1,920 2 2,014

0,05
= 1,583 

Por ende, se concluye que, para los 3 niveles de concentración, los valores extremos no 

representan datos atípicos y se prosigue con la evaluación de la normalidad. 

" Nivel 1: 

Figura 28 

Gráfica de probabilidad para los resultados del nivel 1. 

 

Nota. Elaborado con Minitab18. 

" Nivel 2: 

0,140,130,120,110,100,09

99

95

90

80

70

60

50

40

30

20

10

5

1

Media 0,1134
Desv.Est. 0,01075
N 30
AD 0,304
Valor p 0,551

A_NIVEL1

P
o

rc
e
n

ta
je

Gráfica de probabilidad de A_NIVEL1
Normal 



65 
 

Figura 29 

Gráfica de probabilidad para los resultados del nivel 2. 

 

Nota. Elaborado con Minitab18. 

" Nivel 3: 

Figura 30 

Gráfica de probabilidad para los resultados del nivel 3. 

 

Nota. Elaborado con Minitab18. 
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De esa manera, para todos los niveles evaluados, p-valueg0.05 y las concentraciones 

calculadas siguen una distribución normal al 95% de confianza. Consecuentemente, es posible 

ejecutar una prueba t-student de una muestra con una significancia de 0,05. 

" Nivel 1: 0,110 ug/m3 

Tabla 27 

Intervalos de confianza A_NIVEL1. 

N Media Desv.Est. Error estándar de la media IC de 95% para ¿ 

30 0,11336 0,01075 0,00196 (0,10935; 0,11738) 

Nota. Elaborado con Minitab18; ¿: media de A_NIVEL1. 

Prueba: 

Hipótesis nula H : ¿ = 0,11 

Hipótesis alterna H¡: ¿ b 0,11 

Tabla 28 

T de una muestra A_NIVEL1. 

Valor T Valor p 

1,71 0,097 

Nota. Elaborado con Minitab18. 
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Figura 31 

Histograma con intervalo de confianza para los datos en el primer nivel. 

 

Nota. Elaborado con Minitab18. 

Tanto de la tabla 27 como de la figura 29 se aprecia que el intervalo de confianza para las 

recuperaciones al 1er nivel contiene al valor hipotético 0,110 µg/m3. Asimismo, en la tabla 28 se 

observa que p-value=0,097 y, por ende, se acepta la hipótesis nula: los resultados para el 1er nivel 

de concentración son veraces. A continuación, el análisis de los otros 2 niveles. 

" Nivel 2: 1,450 µg/m3 

Tabla 29 

Intervalos de confianza A_NIVEL2 

N Media Desv.Est. Error estándar de la media IC de 95% para ¿ 

30 1,4404 0,0650 0,0119 (1,4161; 1,4647) 

Nota. Elaborado con Minitab18; ¿: media de A_NIVEL2 
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Prueba: 

Hipótesis nula H : ¿ = 1,45 

Hipótesis alterna H¡: ¿ b 1,45 

Tabla 30 

T de una muestra A_NIVEL2. 

Valor T Valor p 

-0,81 0,424 

Nota. Elaborado con Minitab18. 

De las tablas anteriores, se evidencia que el intervalo de confianza para las recuperaciones 

contiene al valor hipotético y el p-value=0,424, por lo que se acepta la hipótesis nula y los datos 

al segundo nivel de concentración son veraces. 

" Nivel 3: 2,000 µg/m3 

Tabla 31 

Intervalos de confianza A_NIVEL3. 

N Media Desv.Est. Error estándar de la media IC de 95% para ¿ 

30 2,01400 0,05083 0,00928 (1,99502; 2,03298) 

Nota. Elaborado con Minitab18; ¿: media de ANIVEL_3. 

Prueba: 

Hipótesis nula H : ¿ = 2 

Hipótesis alterna H¡: ¿ b 2 

Tabla 32 

T de una muestra A_NIVEL3. 

Valor T Valor p 

1,51 0,142 

Nota. Elaborado con Minitab18. 
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De esa manera, el intervalo de confianza para las recuperaciones contiene al valor 

hipotético y el p-value=0,142, por lo que se acepta la hipótesis nula y los datos al tercer nivel de 

concentración son veraces. 

Finalmente, se concluye que para los 3 niveles existe veracidad para las recuperaciones. 

5.5.3. Evaluación de la incertidumbre. 

Se trabajó la incertidumbre para el nivel medio de concentraciones atmosféricas de benceno 

(1.45 µg/m3) y el valor de prueba es 1.406 µg/m3. Se aplicó el modelo de propagación de errores. 

En ese sentido, para efectuar la estimación de la incertidumbre, es necesario efectuar inventario de 

los estándares y materiales de vidrio empleados. 

Tabla 33 

Reactivos y estándares empleados como material de referencia certificado. 

Nombre Código Marca 
Fecha de 

Vecimiento 

STANDAR BENCENO STLGC-76-2 RESTEK 31/10/2027 

2-FLUOROTOLUENO RLG-233 SIGMA-ALDRICH 07/11/2027 

DICLOROMETANO RLG-148 THERMO FISHER 01/09/2029 

Nota. Elaboración propia. 

Tabla 34 

Material de vidrio con certificado de calibración. 

Nombre Código 
Tolerancia 

µl 
Incertidumbre 

Expandida 
No de Certificado de 

Calibración 

MICROJERINGA 1mL LEQ-553 20 1,2 E223-L2-0157A-2025 - 4 

MICROJERINGA 250uL LEQ-551 5 0,59 E223-L2-0157A-2025 - 3 

MICROJERINGA 100uL LEQ-549 2 0,26 E223-L2-0157A-2025 - 2 

MICROJERINGA 10uL LEQ-546 0,2 0,03 E223-L2-0157A-2025 - 1 

Nota. Elaboración propia. 
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Los certificados de calibración del MRC de benceno se encuentran en el anexo A, donde 

se puede recuperar la incertidumbre de cada elemento presente en las tablas anteriores. 

Asimismo, se define el mensurando de la siguiente manera: ÿÿ =
ÿÿ 2ÿÿÿÿûÿ  

Donde Cm es la concentración de benceno en aire (µg/m3), mm y mbl son las masas de 

benceno presentes en muestra y en el tubo de blanco (µg), Vm es el volumen de muestra a tomar 

en m3, D es la eficiencia de desorción y FD el factor de dilución. 

En consideración a lo anterior, se estimó la incertidumbre combinada y expandida al 

considerar todas las fuentes de incertidumbre posibles, tales como: incertidumbre asociada al 

modelo matemático de regresión, lectura de blancos, sesgo, precisión (repetibilidad del analista), 

factor de desorción y muestreo. 

Figura 32 

Diagrama de Ishikawa para la identificación de las fuentes de incertidumbre. 

 

Nota. Elaboración propia. 

 

 

Determinación de 

Benceno (ug/m3) 

ÿÿ =
ÿÿ 2ÿÿÿÿûÿ  
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" Precisión: 

Del valor central para la recuperación de los analistas, se obtiene que la desviación estándar 

promedio es: ÿÿÿÿÿÿûÿóÿ = 0,065 µÿ/ÿ3 

" Sesgo: 

Se determina la diferencia entre el valor hipotético y el valor promedio experimental: ÿûÿûÿû (µÿ/ÿ3) = |1,4402 1,450| = 0,010 

" Lectura del equipo: 

Se calcula la incertidumbre asociada a la regresión del modelo matemático. 

ÿ(ÿÿ) =
ÿÿ/ÿÿ1

ÿ1ÿ +
1ÿû +

(ÿû 2 ÿ�)23 (ÿÿ 2 ÿ�)2ÿÿ  

Donde ÿÿ/ÿ es la desviación estándar de regresión ÿ1 que es la pendiente de la curva de 

calibración, n es el número de puntos de calibración ÿû es la cantidad de replicados, xo es el valor 

(concentración) de prueba y 3 (ÿÿ 2 ÿ�)2ÿÿ  es la suma del cuadrado de la diferencia entre las abscisas 

individuales y su promedio. 

De esa manera, se tiene que: 

Tabla 35 

Cálculo de 3 (ÿÿ 2 ÿ�)2ÿÿ . 

Promedio (Respuesta) Concentración (µg/L) (Xi - Xpromedio)² 

1575,4 0,11 0,91840 
3842,4 0,35 0,50174 
7022,3 0,70 0,12840 

13648,2 1,45 0,11674 
17362,8 1,80 0,55007 
19333,2 2,00 0,88674 

PROMEDIO 3,10208 
Nota. Elaboración propia. 
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Tabla 36 

Resumen del modelo. 

S R-cuad. 

R-cuad. 

(ajustado) 

R-cuad. 

(pred) 

68,9991 99,99% 99,99% 99,98% 

Nota. Elaborado con Minitab18. 

Tabla 37 

Coeficientes del modelo de regresión. 

 

Término Coef 

EE del 

coef. Valor T Valor p FIV 

Constante 570,8 50,1 11,39 0,000    

CONCEN 9348,0 39,2 238,62 0,000 1,00 

Nota. Elaborado con Minitab18. 

De esa manera, reemplazando en la ecuación para la incertidumbre de regresión: 

ÿ(ÿÿ) =
68,999

9348
ÿ1

6
+

1

18
+

(1,4512 1,058)2
3,102

 

ÿ(ÿÿ) = 0,0038µg/m3 
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" Incertidumbre de muestreo: 

A continuación, solo se considera la incertidumbre generada por los efectos aleatorios 

relacionada con la etapa de monitoreo. De esa manera, de acuerdo con el procedimiento de TYPSA 

(2025), se muestran las fórmulas a emplear para calcular dicha incertidumbre. 

ÿ1ÿÿÿ =
3ÿ1ÿ  

ÿ2ÿÿÿ =
3ÿ2ÿ  

ÿûûûÿÿÿÿÿÿÿÿÿ =
3ÿûûûÿÿ  

Donde D prom es la diferencia entre los promedios de cada pareja de duplicados respecto 

a cada analista (también nombrada media de medición), mientras que D1 y D2 son las diferencia 

entre los duplicados del analista 1 y 2, respectivamente. 

Mientras que el promedio de rango de análisis será ÿÿÿáÿûûûÿÿÿÿÿÿÿÿÿÿ, tal que: 

ÿÿÿáÿûûûÿÿÿÿÿÿÿÿÿÿ =
|ÿ1ÿÿÿ 2 ÿ2ÿÿÿ|

2
 

A partir de las cuales se calcula: 

ûÿÿÿÿÿûÿû =
ÿÿÿÿÿûûûûÿÿÿÿÿÿÿÿÿÿÿ

1.128
 

ûÿÿÿÿûÿóÿ =
ÿûûûÿÿÿÿÿÿÿÿÿ
1,128

 

 

Para finalmente determinar la incertidumbre de muestreo que se expresa según: 

ÿÿÿÿûûûÿû = ÿûÿÿÿÿûÿóÿ2 2 ÿûÿÿÿÿÿûÿû:2
ÿ2 

En la tabla 38, se presentan los 7 duplicados de 2 analistas de monitoreo. 



74 
 

Tabla 38 

Evaluación de la incertidumbre de muestreo. 

DUP 
Muestreo 1 

Promedio 
D1 = 
/X1-
X2/ 

Muestreo 2 
Promedio 

D2 = 
/X1-
X2/ 

Dprom = 
/Promedio1-
Promedio2/ Analista de 

campo 1 
Analista de 

campo 2 
DUP1 1,421 1,458 1,263 0,031 1,304 1,359 1,332 0,056 0,1079 
DUP2 1,304 1,359 1,332 0,056 1,434 1,443 1,439 0,009 0,1071 
DUP3 1,372 1,313 1,343 0,059 1,448 1,458 1,453 0,010 0,1105 
DUP4 1,314 1,329 1,322 0,015 1,347 1,354 1,350 0,007 0,0284 
DUP5 1,625 1,624 1,499 0,033 1,502 1,506 1,504 0,004 0,1203 
DUP6 1,425 1,438 1,333 0,055 1,365 1,367 1,366 0,003 0,0655 
DUP7 1,542 1,571 1,507 0,015 1,521 1,538 1,530 0,017 0,0267 

Promedio 1,435 0,0300   1,425 0,0151 0,0809 
Nota. Elaboración propia. 

Reemplazando en las ecuaciones anteriores: ÿ1ÿÿÿ = 0,0300 ; ÿ2ÿÿÿ = 0,0151 ; ÿûûûÿÿÿÿÿÿÿÿÿ = 0,0809 

Por lo que: ÿÿÿáÿûûûÿÿÿÿÿÿÿÿÿÿ = 0,0225 ûÿÿÿÿÿûÿû = 0,0200 ; ûÿÿÿÿûÿóÿ = 0,0717 

Y, finalmente: ÿÿÿÿûûûÿû = 0,0703µg/ÿ3 

" Incertidumbre asociada al volumen de aire: 

Para períodos de muestreo de 24h, se desprecia el efecto de la incertidumbre del tiempo 

sobre el volumen total y solo se considera la incertidumbre del flujo. 

De esa manera, el certificado de calibración del flujómetro indica una incertidumbre 

expandida de 0.060 L/min, con un factor K=2, mientras que la resolución analógica del 

instrumento es 0.050 L/min y se propone una distribución rectangular. Por ello, la incertidumbre 

asociada al flujo de aire se presenta en la Tabla39. 
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Tabla 39 

Contribución de la incertidumbre asociada al volumen de aire muestreado. 

Inc. Unidades Distribución Incert. Std. u(xi) Coef. Sens. Contribución ui(y) 

--- L/min --- 0,04163 1,000 0,04163 

0,050 L/min RECTANGULAR 0,02887 --- --- 

0,060 L/min Normal, K=2 0,03000 --- --- 

Nota. Elaboración propia. 

Como la contribución del tiempo es nula, la contribución de incertidumbre sobre el 

volumen de muestreo es 0,04163m3. 

" Incertidumbre asociada al cálculo del coeficiente de desorción: 

Tabla 40 

Efecto del coeficiente de desorción sobre la incertidumbre. 

MUESTRA Conc. Obtenida (µg/mL) Conc. Agregada (µg/mL) D S (µg/mL) 

BZ_1_001 0,126 0,100 1,260 
0,00585 BZ_2_001 0,124 0,100 1,240 

BZ_3_001 0,115 0,100 1,150 
BZ_1_002 0,373 0,350 1,066 

0,02214 BZ_2_002 0,367 0,350 1,049 
BZ_3_002 0,332 0,350 0,949 
BZ_1_003 0,684 0,700 0,977 

0,02020 BZ_2_003 0,709 0,700 1,013 
BZ_3_003 0,724 0,700 1,034 
BZ_1_004 1,431 1,400 1,022 

0,05934 BZ_2_004 1,383 1,400 0,988 
BZ_3_004 1,313 1,400 0,938 
BZ_1_005 1,751 1,800 0,973 

0,07198 BZ_2_005 1,837 1,800 1,021 
BZ_3_005 1,694 1,800 0,941 
BZ_1_006 2,016 2,000 1,008 

0,03649 BZ_2_006 1,956 2,000 0,978 
BZ_3_006 1,950 2,000 0,975 

PROMEDIO 0,03601 
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Nota. Elaboración propia. 

" Incertidumbre combinada: 

Tras multiplicar con sus respectivos coeficientes de sensibilidad, se tiene que: 

Tabla 41 

Contribución total de incertidumbres. 

FUENTE 

MAGNITU

D 

ENTRADA 

CONTRIBUCI

ÓN 

INCERTIDUMBR

E COMBINADA 

INCERTIDUM

BRE 

EXPANDIDA 

(K=2) 

Lectura 

Lectura del 

equipo 

(mm) 

0,00386 

0.107 0.214 

Lectura del 

equipo 

(mbl) 

0,00386 

Volumen 

muestrea

do 

V 0,04163 

Desorción Desorción 0,03601 

Precisión Precisión 0,065 

Sesgo Sesgo 0,01 

Muestreo Muestreo 0,0703 

Nota. Elaboración propia. 
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Por ende, el mensurando ha de expresarse como 1,41 ± 0.21 µg/m3, y la incertidumbre 

relativa se define como ±15%. Asimismo, se muestra un diagrama de Pareto en el que se muestra 

el factor que más contribuye a la incertidumbre expandida: 

Figura 33 

Diagrama de Pareto de contribuciones de Incertidumbre. 

 

Nota. Elaboración propia. 

Donde el muestreo es la suma del error asociado a la desviación estándar de los analistas 

de campo y la incertidumbre del equipo de flujo. 
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VI. Conclusiones 

 Con base a lo anteriormente desarrollado en el presente trabajo de investigación, 

implementación del método NTP 712.107:2020 para la determinación de benceno en matriz aire 

ambiental, se concluye que: 

- La determinación instrumental de benceno mediante un sistema GC-FID, en 

cumplimiento con los requisitos de la norma técnica peruana correspondiente, se 

consiguió mediante los siguientes ajustes del sistema cromatográfico: Temperatura de 

inyección 200ºC, rampa del horno: 30ºC por 2 min @30ºC/min hasta 180ºC por 1 min, 

presión del gas carrier 18psi, volumen de inyección igual a 4uL, 5% difenil - 95% dimetil 

3 polisiloxano (DB-5ms) como fase estacionaria, dimensiones de la columna en 30 m · 

0.25 mm · 0.25 um, flujo de aire e hidrógeno en el detector igual a 450 mL y 45 mL, 

respectivamente y 300ºC como temperatura del detector. 

- Se obtuvieron como LDM y LCM 0,036 µg/m3 y 0,108 µg/m3. Asimismo, el rango lineal 

de trabajo comprende desde 0,11 µg/m3 hasta 2,00 µg/m3, mientras que el rango dinámico 

lineal es 4,00 µg/m3 3 20,00 µg/m3. Por ende, se satisface tanto el alcance de la NTP 

712.107:2020 como el límite gubernamental de benceno 2,00 µg/m3 (Decreto Supremo 

N° 003-2017-MINAM). 

- Se satisfacen los parámetros de desempeño tales como eficacia de desorción (D>0.90), 

reproducibilidad de inyección (RSD<2%) y deriva relativa de la respuesta del detector 

(<5%). Asimismo, se demostró que el método es selectivo, por lo que es capaz de 

determinar benceno, aun si se encuentra en una matriz compleja. 

- De las fuentes de incertidumbres identificadas, se determinó que el muestreo genera la 

contribución más significativa. 
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Anexos 

" Anexo A. Certificados 
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