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Prologo

La presente investigacion titulada “Implementacion de 05 métodos de andlisis de efluentes
en el laboratorio de Refineria Talara”, fue motivada por el deseo de contar con un sistema
de gestion de la calidad en el laboratorio de la Refineria, que permita obtener resultados de
ensayos de analisis ambiental confiables y oportunos, para realizar un mejor control de los
parametros ambientales que normalmente son fiscalizados por las entidades reguladoras
ambientales.

La importancia de implementar métodos de andlisis de efluentes se basa en la necesidad de
cumplir con la normativa ambiental vigente que obliga a las empresas a efectuar el
monitoreo de los respectivos puntos de control de los efluentes y emisiones de sus
operaciones, asi como los analisis fisicogquimicos correspondientes. Refineria Talara se
compromete a monitorear pardmetros como pH, aceites y grasas, temperatura, en
cumplimiento de la autorizaciéon de vertimiento de aguas residuales industriales tratadas
Asi mismo tiene la obligacion de reportar al Organismo de Evaluacion y Fiscalizacion
Ambiental (OEFA) los 21 pardmetros ambientales establecidos en el D.S 037-2008-PCM.
“Limites maximos permisibles (LMP) de efluentes liquidos para las actividades del
subsector hidrocarburos”

Otro de los factores que me motivaron a realizar este trabajo de tesis es mi profesion de
Quimica que me hace ver el monitoreo desde el punto de vista analitico, aplicando
métodos de ensayo normados y reconocidos como el “Standard method” y métodos “EPA”
dentro de un sistema de gestion de laboratorios que se encuentra normado a nivel
internacional y es a su vez una exigencia de los organismos reguladores, como es la NTP-
ISO/IEC 17025. Esto con el apoyo de mi asesora la Doctora Rosalba Guerrero y mi co-
asesor externo Freddy Florez, evaluador del organismo acreditador peruano.



Resumen

La presente tesis tuvo como objetivo la implementacion de 05 métodos de analisis de
efluentes en el laboratorio de Refineria Talara, dentro de en un sistema de gestion de la
calidad bajo la NTP ISO/IEC 17025. EI método de trabajo empleado es de tipo
experimental.

La implementacidn consistio en adoptar los requisitos técnicos de la NTP ISO/IEC 17025 a
los 05 métodos de andlisis de efluentes, que se aplicaran a las muestras tomadas de los 06
puntos de monitoreo de efluentes en Refineria Talara.

Los resultados obtenidos del andlisis de efluentes nos indican que hay un incumplimiento
de los “Limites maximos permisibles de efluentes liquidos para el subsector
hidrocarburos” de acuerdo al D.S. 037-2008-PCM; en los parametros analizados como son:
temperatura, sulfuros, aceites y grasas y demanda quimica de oxigeno; que seran
subsanados en su totalidad con el Proyecto de Modernizacién de Refineria Talara.

La ventaja en la implementacion de los métodos de analisis de efluentes en un laboratorio
propio, bajo un sistema de calidad normalizado, es que se podran obtener resultados
confiables y oportunos que nos permitirdn hacer correcciones inmediatas para evitar la
contaminacion del mar de Punta Arenas y la Bahia de Talara.
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Introduccion

Los monitoreos de efluentes requieren ser analizados por laboratorios utilizando métodos
de ensayo que hayan sido elaborados por organismos normalizadores y que sean
reconocidos tanto a nivel nacional como por las entidades reguladoras. La ventaja de usar
métodos normalizados es que estos pueden ser reproducibles en cualquier otro laboratorio
y sus resultados son compatibles y confiables. Por esa razon se han seleccionado los
métodos APHA (normas asociadas con AWWA American Water Work Association y SM
Standard Method) y EPA (Environmental Protection Agency). Normas reglamentadas en
los Estados Unidos.

Los laboratorios de ensayo deben participar en rondas de “Pruebas de aptitud” que es una
intercomparacién con laboratorios nacionales e internacionales, a fin de evidenciar su
competencia técnica a través de la evaluacion estadistica de sus resultados con los
laboratorios participantes. Estas rondas son organizadas por entidades especializadas como
el Servicio Nacional de Metrologia del INDECOPI; CALA en Canada, MOL LABS en
Estados Unidos, entre otros.

Los laboratorios tienen que ser gestionados en base a un sistema de calidad basado en
criterios internacionalmente reconocidos, que para este caso es la NTP ISO/IEC 17025, y
para ser reconocidos como competentes deben ser evaluados por un organismo autorizado,
en este caso es el organismo acreditador peruano INACAL (antes INDECOPI).

Segun las exigencias legales en el ambito ambiental, existen pardmetros que deben ser
monitoreados en agua, aire y suelo, los que estan establecidos en los limites maximos
permisibles (LMP) y los estandares de calidad ambiental (ECA). Estos parametros deben
ser realizados por laboratorios acreditados.

En la actualidad, estos ensayos se realizan a través de laboratorios acreditados
subcontratados, lo que se propone en esta tesis es que estos ensayos sean realizados por el
laboratorio propio, cumpliendo con los estandares de calidad de los laboratorios
subcontratados, con la ventaja de tener los resultados mas oportunamente para tomar las
acciones necesarias. Como parte de la implementacion se ha desarrollado toda la parte
técnica de la NTP-ISO/IEC 17025, donde se ha dado énfasis a la competencia del personal
y al aseguramiento de la calidad de los resultados.



En los resultados obtenidos se observa que los pardmetros monitoreados se encuentran
fuera de los LMP, lo que obliga a la empresa a desarrollar proyectos para reducir estos
niveles de contaminacion.



Capitulo 1

Sistema de la calidad

1.1. Importancia de la implementacién de un sistema de la calidad para realizar el
monitoreo y analisis ambiental

En el articulo 57 del D.S 039-2014-EM Reglamento para la proteccion ambiental en la
actividades de hidrocarburos se sefala lo siguiente: “Se prohibe la disposicion de residuos
o efluentes liquidos en cuerpos o cursos de agua asi como en tierra, si no se cuenta con la
debida autorizacion de las autoridades correspondientes” y en el articulo 58 de dicho
reglamento sefiala que: “Los titulares de las actividades de hidrocarburos estan obligados a
efectuar el monitoreo de los respectivos puntos de control de los efluentes y emisiones de
sus operaciones, asi como los andlisis fisicoquimicos correspondientes, con una frecuencia
que se aprobara en el instrumento respectivo.”

En virtud a estas disposiciones legales refineria Talara, generadora de efluentes liquidos
producto de sus actividades de refinacion de petroleo, gestiond la R.D. N° 162 -2013-
ANA-DGCRH Autorizacion de vertimiento de las aguas residuales industriales tratadas
provenientes de la refineria Talara, en dicho documento se sefiala que la empresa debera
realizar el control del caudal de los 06 vertimientos de aguas residuales industriales
tratados, asi como su calidad y la del cuerpo natural de agua receptor en los cinco 05
puntos de control ubicados en el mar de Punta Arenas y la Bahia de Talara, segin los
pardmetros: pH, temperatura, oxigeno disuelto, demanda bioquimica de oxigeno (DBOs),
solidos suspendidos totales, aceites y grasas, hidrocarburos totales de petréleo (TPH),
fenoles y coliformes termotolerantes. Los andlisis de agua deben ser efectuados por un
laboratorio que cuente con los métodos de ensayo acreditados por el INDECOPI. Para la
realizacion del monitoreo se deberd tomar en cuenta lo establecido en el Protocolo nacional
de monitoreo de la calidad en cuerpos naturales de agua superficial, aprobado mediante R.J
N° 182- 2011-ANA.

Siendo una obligacion legal y un compromiso ambiental que asume Refineria Talara por
contar con la Norma ISO 14001, la empresa desde el afio 2009 contrata laboratorios
acreditados para que realicen el monitoreo ambiental que incluye el monitoreo de los
efluentes. El problema es que no existen laboratorios acreditados en la ciudad de Talara
que realicen este servicio, lo que impide tomar medidas oportunas de correccion en caso se
presente algin evento que supere los limites permisibles, ya que los resultados llegan



posteriormente. Por tal razon, refineria Talara asume el reto de implementar métodos de
monitoreo ambiental iniciando por 05 métodos que le permitan dar el primer paso en toda
la gestién ambiental de sus residuos.

La importancia de implementar un sistema de la calidad basado en la Norma ISO/IEC
17025 “Requisitos generales para la competencia de los laboratorios de ensayo y
calibracion” radica en la confiabilidad de los resultados que puede emitir un laboratorio
acreditado bajo esta Norma. La informacion que se obtendra del monitoreo y anélisis
ambiental servird para evaluar si los recursos hidricos se encuentran dentro de los
pardmetros de calidad que permitan que se desarrolle la flora y fauna naturalmente.

Si los resultados emitidos por un laboratorio acreditado bajo la Norma ISO/IEC 17025
indican que los parametros se encuentran fuera de los limites permitidos en el Decreto
Supremo N° 037-2008-PCM “Limites maximos permisibles (LMP) de efluentes liquidos
para las actividades del subsector hidrocarburos” la empresa debe tomar accién para
remediar y cumplir con estos parametros; por ello la informacién recibida es de suma
importancia porque permitird tomar decisiones para cumplir con la legislacion vigente y
desarrollar sus actividades sin afectar el ambiente.

El Organismo de Evaluacion y Fiscalizacion Ambiental (OEFA) supervisa que las
emisiones producto de las actividades de refinacion se encuentren dentro de los limites
establecido por ley y aplican sanciones a los organismos que incumplen estos niveles. El
R.C.D N° 045-2013-OEFA/CD aplica sanciones desde 10 UIT hasta 25 000 UIT. En ello
radica la importancia de contar con resultados confiables que nos permitan monitorear y
controlar el nivel de los pardmetros de los efluentes vertidos al ambiente. Este control tiene
implicancias econdmicas para la empresa.

1.2. Evaluacién inicial

El laboratorio de refineria Talara es un laboratorio de primera parte, es decir realiza
ensayos para la misma organizacién, que se encuentra acreditado seguin la Norma ISO/IEC
17025 desde el afio 2006 en 12 métodos de analisis de productos de petroleo. El alcance de
la acreditacion abarca sélo los clientes internos, estos son: el departamento comercial y la
unidad movimiento de productos. La organizacion esta formada por el presidente de la alta
direccion representada por el gerente de operaciones Talara, la superintendencia técnica y
la jefatura de la unidad laboratorio quien asume la funcion de responsable de gestion y
técnico. Los documentos con los que cuentan son los siguientes:



Tabla 1. Documentos del sistema de gestion de la calidad

Nivel Tipo de Documento Descripcion
Describe el sistema de gestion de la calidad y
| Manual de la calidad |establece la politica de la calidad, la organizacion, las
(MC). actividades a desarrollar y las responsabilidades
bésicas.
Describe la forma de llevar a cabo una actividad,
Procedimientos e des_arrollando r(,equisitos o funciones dt?l Manual de la
gestion (PG) y cal!dgd de caréacter gener_al (no reI_auonados con la
] Procedimient actividad de ensayo propiamente dicha) con el nivel
tér:nci?:olsnz:f%f)s de, dgtalle necesario para su regli_zacién 0 pues'tg en
practica. Cuenta con 15 procedimientos de gestion y
10 procedimientos técnicos.
Describen  actividades de  caracter  técnico,
relacionadas con los andlisis y con el manejo,
calibracion 'y mantenimiento de equipos, Yy
Instrucciones genergl_men_te repog_idas en normas, manuales,
operativas (10). espemf_paques tecnllcas, etc.
Su utilizacion esta restringida, normalmente al
I personal responsable de realizar las actividades que se
detallan. En el laboratorio se cuenta con 32
instrucciones operativas.
Describen la forma detallada como se ejecutan los
Métodos de ensayo |ensayos. Estan basadas en las normas internacionales
(MET) ASTM. Se cuenta con 12 métodos acreditados para
los productos de Turbo Al, gasolina, Diesel B5.
Son hojas destinadas a recoger informacién derivada
Formatos de una actividat_:l concreta que se lleva a cabo en
vV y registros. relacién con el sistema de gestion de la calidad o con

la ejecucion de los ensayos. Una vez debidamente
Ilenados se convierten en registros de la calidad.

Otros documentos del
sistema.

Son documentos elaborados por el laboratorio, que
recogen informacién aplicada en el desarrollo de los
trabajos y con influencia en la gestion y calidad de los
mismos. Generalmente surgen de la aplicacién de los
documentos anteriores (listados de documentos,
relacion de proveedores, etc.).

Documentos
externos.

Son documentos que no han sido elaborados por el
laboratorio, cuya informacién es aplicada en el
desarrollo de los trabajos y con influencia en la
calidad de los mismos (normas y métodos para la
realizacion de ensayos, normas de calidad, legislacion,
publicaciones técnicas, requisitos de los clientes, etc.).

El sistema de gestion de calidad del laboratorio es un sistema solido que cumple con los
requisitos de la Norma ISO/IEC 17025 y es evaluado en forma anual por el Servicio

nacional de acreditacion.

La solidez del sistema nos permitira implementar nuevos

métodos de andlisis ambiental para garantizar que estos resultados sean confiables. Se hara
la adecuacion de los métodos ambientales basados en el sistema de la calidad existente.




1.3. Planificacion del proceso de implementacion
El proceso de implementacion se realizd de acuerdo a las siguientes actividades

Tabla 2. Proceso de implementacion

N° Detalle de la actividad Cronograma 2013

AISIOIN|D

01 | Traduccion de los métodos seleccionados

02 | Revision y aprobacion de los métodos.

03 Revision de los materiales e instrumentos necesarios para la
implementacion de los métodos.

Gestion para la compra de los instrumentos, materiales y

04 . . . Iy
reactivos necesarios para la implementacion.

X | X | X [X[X|«

07 Revisar las condiciones ambientales por cada método a
implementar

08 | Adecuacion del manual de la calidad.

X[ X

09 | Adecuacion de procedimientos relacionados

10 | Elaboracion de instructivos relacionados. X

11 | Elaboracion de contrato con el cliente.

12 | Capacitacion del personal

X [ XX

13 | Elaboracion de fichas del personal

Elaboracion de los siguientes programas:
- Aseguramiento de la calidad.

14 | - Calibracion, verificacion de instrumentos y equipos. X
- Monitoreo de personal.
- Auditorias internas.

15 | Elaboracion de registros necesarios para el control de datos.

16 | Control de los materiales de referencia

X[ X]| X

17 | Ejecucion de los métodos de monitoreo

Evaluacién de la competencia del personal
- Muestras ciegas

- Intralaboratorios

- Pruebas con material de referencia

18

19 | Monitoreo del personal en la ejecucion de métodos. X

20 | Participacion en comparativos interlaboratorio X

Elaboracion de files por método
- Ficha de los equipos

- Ficha de los instrumentos.

21 | - Certificados X
- Método

- Aseguramiento de la calidad
- Instructivos

22 | Estimacion de la incertidumbre de los métodos

23 | Informes de ensayos

24 | Auditoria interna

X| X[ X[ X

25 | Revision por la direccion

Fuente: Elaboracion propia.




El proceso de implementacion de los méetodos de analisis de efluentes se desarrollé en
primer lugar haciendo la seleccion de los métodos APHA (American Public Health
Association) y EPA (Environmental Protection Agency), ya que estos son métodos
normalizados ampliamente reconocidos y son aceptados por los entes reguladores. En el
anexo A, se describe cada método de ensayo en su Ultima version. Es un requisito de la
Norma ISO/IEC 17025, tener actualizados los métodos de ensayo, para ello en el
Procedimiento control de documentos del sistema de gestion se establece la forma y
frecuencia de revision de los documentos del sistema. En este caso, se revisa en forma
trimestral visitando las paginas Web oficiales de la EPA y Standard Methods.

De acuerdo al requisito 5.3 de la Norma ISO/IEC 17025 el laboratorio debe asegurarse de
que las condiciones ambientales no invaliden los resultados ni comprometan la calidad
requerida de las mediciones. Por tal razon se reviso en los métodos seleccionados APHA 'y
EPA si existe alguna consideracion especial de fuente de energia, iluminacion o condicién
ambiental para la realizacion de estos ensayos. Encontrandose en todos los casos que no
hubo ninguna restriccion. Todos los métodos se desarrollan a temperatura ambiente. En el
anexo B, elaborado por la autora, se detalla las condiciones ambientales por cada método
de ensayo.

A pesar que no es necesario mantener alguna condicion especifica de temperatura,
humedad, presion u otro requisito; se debe mantener un registro de condiciones
ambientales, ya que esto garantiza la reproducibilidad de los ensayos; esto en
cumplimiento del requisito 5.32 de la Norma ISO/IEC 17025 en el que indica que se deben
controlar y registrar las condiciones ambientales de los ensayos. En el anexo C, se muestra
un formato de condiciones ambientales, donde se registra la temperatura, presién ambiental
y humedad, que se reportan cuando se esta ejecutando el ensayo. El formato forma parte
del sistema de calidad del laboratorio y se utilizé también para estos nuevos métodos de
ensayo.

Para desarrollar los métodos de ensayo para analisis de efluentes se hizo una revision de
los materiales y reactivos que se necesitaban para la implementacion, de acuerdo a los
métodos APHA y EPA seleccionados. En el anexo D se muestran los materiales y en el
anexo E se muestran los reactivos, listados después de revisar los métodos de ensayos. Los
anexos fueron elaborados por la autora de la presente tesis.

Los materiales y reactivos se adquirieron siguiendo el Procedimiento de compras del
sistema de gestion de la calidad del laboratorio.

El resto de actividades descritas en esta planificacion se iran desarrollando en el transcurso
de la presente tesis.

1.4. Manual de la calidad

El Manual de la calidad es un documento que describe el sistema de gestion de la calidad
del laboratorio de Refineria Talara de la empresa Petréleos del Peri-PETROPERU S.A 'y
define ademéas su alcance, para este caso se ha modificado el alcance del manual
inicialmente aplicado solo a ensayos de combustibles basados en Normas ASTM vy se ha
ampliado para los ensayos ambientales basados en Normas APHA y EPA. En este caso el
Manual de la calidad describe el sistema basado en los requisitos de la Norma ISO/IEC



17025, que consta de 2 capitulos: Capitulo 4: “Requisitos de gestion” y Capitulo 5
“Requisitos de competencia técnica”.

1.5. Politica de la calidad

La politica es un documento que contiene el compromiso de la alta direccion en materia de
calidad. Para la implementacion del nuevo laboratorio ambiental se ha mantenido la misma
Politica y es la siguiente:

“En el laboratorio de Refineria Talara, estamos comprometidos con las buenas
practicas técnico profesionales con el proposito de brindar un servicio oportuno,
confiable y de alta calidad que satisfaga las necesidades de nuestros clientes
mediante la implementacion, mantenimiento y mejora continua de la eficacia
de nuestro sistema de gestién de la calidad, para lo cual contamos con un
equipo humano competente y calificado, que se encuentra en permanente
capacitacion.

Cumplimos estrictamente los requisitos de la NTP ISO/IEC 17025, las normas
nacionales e internacionales para la ejecucién de los ensayos y los documentos
de nuestro sistema de gestion de la calidad”

1.6. Objetivos de la calidad

Los objetivos del sistema de gestién de la calidad son:

v

v

Mantener, desarrollar y mejorar en forma continua el sistema de gestion de la
calidad.

Monitorear periédicamente el desempefio del laboratorio a través de programas de
ensayos de aptitud.

Asegurar la competencia técnica del personal a través de actividades de capacitacion,
formacion y actualizacion.

Utilizar métodos de ensayo estandarizados actualizados y equipos de medicion
calibrados.

Asegurar que todo el personal conoce, comprende y aplica la Politica de calidad, los
procedimientos y demas documentos del sistema de gestion.

Cubrir o exceder las necesidades de los clientes.



Capitulo 2

Procedimientos aplicados a los métodos de analisis de efluentes

2.1. Aseguramiento de la competencia del personal

El aseguramiento de la competencia del personal es uno de los requisitos méas importantes
de la NTP ISO/IEC 17025, del cual depende que los ensayos se realicen correctamente;
para ello el laboratorio cuenta con un procedimiento de personal, en el que se dan todos los
lineamientos para el manejo del personal. A continuacion se describen algunos de estos
lineamientos.

El laboratorio tiene por politica identificar las necesidades de formacion de su personal y
brindar la capacitacion necesaria para alcanzar las metas de formacion esperada.

El laboratorio asegura la competencia técnica de todo el personal que opera equipos
especificos, realizan ensayos, evalla resultados y firma informes de ensayo.

El personal que realiza tareas especificas esta calificado sobre la base de una adecuada
educacion, formacion, experiencia y/o habilidad demostrada segun se requiera.

Los requisitos que debe reunir el personal para ocupar cargos en el laboratorio, asi como
sus funciones y responsabilidades se describen en el Manual de organizacion y funciones.

La convocatoria, calificacion, seleccion y contratacién de personal, asi como la induccion
y capacitacion se describen en el Procedimiento personal.

El responsable de calidad es el responsable de la induccion del nuevo personal que se
incorpore a la organizacion.

La capacitacion y evaluacion de desempefio del personal se describe en el Procedimiento
personal.

El jefe del laboratorio es responsable del nombramiento (autorizacion) del personal
administrativo y empleado.
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La jefatura del laboratorio mantiene los registros de calificacion, seleccion, capacitacion,
experiencia y evaluacion del desempefio del personal.

2.2. Instalaciones y condiciones ambientales

Las instalaciones del laboratorio, las areas de ensayo, fuente de energia, iluminacién y
condiciones ambientales han sido disefiadas para facilitar la ejecucion apropiada de los
ensayos.

El laboratorio cuenta con las instalaciones necesarias para la adecuada aplicacion de los
métodos de ensayo, asegurando que las condiciones ambientales no invaliden los
resultados o afecten negativamente la calidad requerida de las mediciones realizadas.

El laboratorio cumple con las condiciones ambientales exigidas por los métodos de ensayo
y manuales de operacion de los equipos, de acuerdo al Procedimiento de instalaciones y
condiciones ambientales.

El analista detiene los ensayos cuando las condiciones ambientales pongan en riesgo los
resultados de ensayo y/o calibraciones.

El acceso y uso de las areas del laboratorio esta controlado para evitar que se afecte la
calidad de las actividades que en ellas se desarrolla, de acuerdo al Procedimiento
instalaciones y condiciones ambientales.

Todo el personal del laboratorio mantiene las condiciones de orden y limpieza necesarias
para evitar que se invaliden los resultados, o afecten negativamente la calidad requerida de
las mediciones realizadas.

2.3. Manipulacion y ensayo de la muestra

El Procedimiento para la recepcion, manipulacién, proteccion, almacenamiento y la
disposicion de las muestras a ensayar esta descrito en el Procedimiento manipulacion y
ensayo de la muestra.

Al ingresar la muestra al laboratorio para ser ensayada, ésta es identificada utilizando un
codigo unico. El codigo esta presente en todos los registros que se generan en el proceso de
ensayo, garantizando que la muestra no se confunda

Si la muestra no cumple con los requisitos indicados en la especificacion de muestras para
ensayos, las desviaciones o anormalidades son registradas. El laboratorio consulta al
cliente para instrucciones adicionales antes de proceder al ensayo Yy registra la discusion.

Las muestras que son almacenadas en las instalaciones del laboratorio, se almacenan bajo
las condiciones ambientales requeridas, garantizando asi, que se mantiene la integridad de
las muestras a ensayar.
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2.4. Control y calibracion de equipos e instrumentos de medicion y ensayo

El laboratorio de refineria Talara cuenta con los equipos e instrumentos de medicion y
ensayo requeridos para la correcta realizacion de los ensayos.

Para el control de los equipos e instrumentos de medicion y ensayo se cuenta con el
procedimiento control y calibracion de equipos e instrumentos de medicion y ensayo.

Los equipos utilizados para el ensayo, verificacion de la calibracion tienen la capacidad de
alcanzar la exactitud requerida y de cumplir las especificaciones pertinentes a los ensayos.

El laboratorio cuenta con programas de mantenimiento y calibracion de las magnitudes o
los valores claves que tienen un efecto significativo en los resultados. Todos los equipos
criticos son calibrados y/o verificados antes de ser puestos en servicio. En el anexo H se
muestra el programa de mantenimiento y calibracion de los equipos del area ambiental, se
tomd el formato existente del sistema de calidad del laboratorio, al que se le incluyo los
nuevos equipos para la implementacién de los métodos de analisis de efluentes; asi mismo
se incluyo en el programa de calibracion de instrumentos los nuevos instrumentos de
estos métodos de ensayo, tal como se muestra en el anexo 1.

El estado de calibracion es identificado en los registros de los equipos y cuando es posible
en el mismo equipo, o instrumento de medicién y ensayo, incluyendo la fecha de la ultima
calibracion.

Los equipos e instrumentos de medicion y ensayo, cuentan con instrucciones de operacion,
siempre y cuando, la ausencia de estas instrucciones ponga en riesgo los resultados de los
ensayos. Estas instrucciones se ubican en el area de laboratorio a disposicion de los
analistas.

El laboratorio mantiene registros de cada equipo e instrumento de medicién que sea
significativo para los ensayos, los cuales estan identificados por cddigo Unico. En el
anexo J, se muestra una ficha del equipo, donde se detallan todas las caracteristicas del
instrumento o equipo, este formato que forma parte del sistema de calidad del laboratorio y
se utilizé para los nuevos instrumentos o equipos requeridos para los métodos de anélisis
de efluentes.

Los equipos e instrumentos que brinden resultados dudosos o que haya demostrado estar
defectuoso o fuera de los limites especificados, son examinados y/o repetidos para estudiar
la consecuencia de este defecto. Son identificados claramente como “Fuera de servicio”
hasta que sea reparado y muestre por calibracién o ensayo que funcione correctamente en
caso necesario aplicar el procedimiento control de trabajo no conforme,

Cuando son necesarias verificaciones intermedias para mantener la confianza en el estado
de la calibracion del equipo, estas verificaciones son llevadas a cabo de acuerdo al
procedimiento control y calibracion de equipos e instrumentos de medicion y ensayo.
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2.5. Control de datos

Los calculos y la transferencia de los datos estan sujetos a verificaciones apropiadas en las
diferentes etapas del proceso analitico, cuando se utiliza computadora para el registro y
almacenamiento de datos de ensayo, el laboratorio se asegura de proteger la integridad y
confidencialidad de los datos.

El laboratorio cuenta con el Procedimiento control de datos, donde se describen las
actividades implementadas para cumplir este requisito de la NTP ISO/IEC 17025.

Los datos de los resultados de los ensayos que son procesados en computadora, su registro
final es impreso y archivado en papel.

2.6. Patronesy materiales de referencia

El programa de calibracion externa de los equipos e instrumentos de medicion y ensayo
asegura que las mediciones realizadas por el laboratorio son trazables al Sistema
Internacional de Unidades (SI).

Los certificados de calibracion emitidos por el laboratorio de calibracién deben contener el
resultado de la medicion, incluyendo la incertidumbre de la medicion y/o una declaracion
del cumplimiento con una especificacion metroldgica identificada.

En el laboratorio existen ciertas calibraciones que no pueden ser realizadas estrictamente
en unidades del SI. Las mediciones efectuadas con estos equipos son trazables a materiales
de referencia certificados por un proveedor competente.

El laboratorio cuenta con un programa para la calibracion de sus patrones de comparacion,
los cuales deberan ser calibrados por un organismo que pueda proporcionar trazabilidad a
patrones nacionales y son utilizados Unicamente para la verificacion de la calibracién de
los equipos e instrumentos de medicion.

Los materiales de referencia son trazables a las unidades de medicién del SI o a materiales
de referencia certificados.

El laboratorio ha implementado un procedimiento patrones y materiales de referencia, para
el manejo, almacenamiento, transporte y uso de éstos a fin de prevenir el deterioro y
proteger su integridad.

En el anexo K, elaborado por la autora, se muestra la lista de materiales de referencia
requeridos para los métodos de ensayo, recomendados en los métodos APHA o EPA, y que
cumplen con lo establecido en el requisito 5.6.3.2 de la Norma ISO/IEC 17025, en la que
se indica que los materiales de referencia deben ser trazables al SI de unidades y deben ser
certificados o verificados. Para cumplir con el requisito 5.6.3.3 de la Norma ISO/IEC
17025, en la que se indica que para mantener la confianza en los materiales de referencia
se deben realizar las verificaciones intermedias, se adaptd el formato de control de los
materiales de referencia existente a los nuevos materiales de referencia de los métodos de
analisis ambiental, como se puede observar en el anexo L.
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2.7. Muestreo

El muestreo de los efluentes se realiza siguiendo el Procedimiento de muestreo, tal como
se muestra en el anexo F, elaborado por la autora, donde se describen los pasos a realizar
para un correcto muestreo, siguiendo las recomendaciones del Protocolo nacional de
monitoreo de la calidad en cuerpos naturales superficiales y los requisitos del Standard
Methods.

Para la toma de muestra se debe seguir los lineamientos descritos en el anexo G,
elaborados por la autora, en el que se observan las condiciones que deben tener las
muestras, como el tipo de envase, volumen de muestra, tipo de conservante o preservante y
el tiempo méximo para realizar el analisis. Estos lineamientos han sido elaborados
siguiendo el Protocolo nacional de monitoreo de la calidad en cuerpos naturales
superficiales y los Standard Methods.

Una vez tomada la muestra se debe garantizar que ésta llegue al laboratorio en dptimas
condiciones, registrando todos los datos en la cadena de custodia cuyo formato es el
siguiente:

Tabla 3. Cadena de custodia

Solicitud de SErVICIO: «ovvvieieeiieeie e, Fecha:..................
SOHCILANTES: .. e vttt et
DIIECCION: .ttt

Norma de muestreo U otro: ..............coeeieninininnn.

. . - Sedime | Microbiol6 | Coord
Ensayo fisicoquimico Ensayos solicitados .
nto ico enadas
g3 -
188 8 o = ) <2l
E|2|&8| & c |s| & | E|8|E S|s|E
= E|IE|] 2 | o |58 = = p= ARIRS
| o — = = =} = e S|l<a
S| N |2 T°| o S 58 2le|o|le|- Olm|N =]
S|S|s|8lo| © c | 312 w;:,‘gm S| S| o R
o|l&8| 892 o 3| |.E o |2 2le|8 clalg =2
oO|Z|E2|T|F| z | & |88z X|2|5|5|3 SIZ|& 8|8
a [Flon|B] O |OIO[F]O Ol=2|= | 3
Equipos Observaciones
utilizados Total N°
Temperatura
transporte:

(1) AP(Agua Potable); AR(Agua Residual); AS(Agua Superficial); AT(Agua Subterrdnea); AM(Agua de mar); AL(Agua Pluvial); EF(Efluente); VE(Vertimientos); SE(Sedimentos);
BV(Blanco Viajero); DP (Duplicado); BC(Blanco de campo); BE(Blanco de equipo); BF
(Blanco de Frasco); LD(Lodos); SU(Suelos).

(2) Campo exclusivo para el laboratorio
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continta ...

Nombre | Laboratorio | Firma | Fecha | Hora | 2)Muestras recibidas intactas S N Almacén de
| 0 muestras

Ent_regado Tipo de recipiente adecuado S N |\/_||(_:roblqlog|c§.
por: | 0 Fisicoquimico:
Recibido Muestras dentro del periodo de |S N Toxina e
por: analisis | 0 hidrobiologia:
Entregado
por:
Recibido
por:
Observaciones: Temperatura de recepcion:

2.8. Aseguramiento de la calidad de los resultados de los ensayos

El laboratorio cuenta con el Procedimiento aseguramiento de la calidad de los resultados de
ensayo, para hacer seguimiento a la validez de las mediciones realizadas. Los datos
resultantes son registrados de tal manera que se puedan detectar tendencias y, cuando sea
practico, se deben aplicar técnicas estadisticas para la revision de los resultados.

Los datos de control de la calidad son analizados, y si estos no cumplen los criterios
establecidos, se corrigen las desviaciones siguiendo el procedimiento aseguramiento de la
calidad de los resultados de ensayo.

En el caso del aseguramiento de la calidad del muestreo se aplica:

Los blancos de campo: Se utilizan envases de agua desionizada que se llenan en la
estacion de muestreo, etiquetan y empaquetan, sellan y se mandan al laboratorio con las
otras muestras. Se usan los blancos de campo para investigar la contaminacién en el
laboratorio, y durante la colecta y envio de las muestras. El laboratorio requiere un blanco
de campo por cada lote de muestras.

Las muestras duplicadas: Se usan para verificar la precision del recojo de muestras de
agua de campo o el analisis de laboratorio. Se recogen dos muestras de agua por duplicado
en el campo, colectar la muestra duplicada de una estacién en donde se cree que hay
niveles altos de un compuesto particular.

2.9. Informe de ensayos

Los resultados de los ensayos realizados son informados al cliente de manera exacta, clara,
sin ambigledades y objetivamente de acuerdo al formato Informe de Ensayo cuyo proceso
de obtencion se describe en el procedimiento Emision de Informes de Ensayo.

El informe de ensayo contiene, entre otros datos, informacion relacionada al laboratorio, al
cliente, a la muestra, al método usado, a los resultados del ensayo y el nombre, funcion y
firma de la persona que autorizé el informe de ensayo.

Opiniones e interpretaciones: Cuando se incluyen opiniones e interpretaciones, el
laboratorio documenta las bases sobre las cuales se hacen estas opiniones e
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interpretaciones. Si los informes de ensayo incluyen opiniones e interpretaciones, éstas son
identificadas en el informe.

Resultados de ensayo obtenidos de subcontratistas: Cuando el informe de ensayo contenga
resultados de ensayos realizados por subcontratistas, estos resultados son claramente
identificados por el laboratorio.

Transmision electronica de los resultados: La transmision de los resultados de ensayo por
teléfono, e-mail u otro medio electronico deberd hacerse cumpliendo los requisitos de la
Norma 17025, establecidos en el Procedimiento proteccion de informacién confidencial.

Enmiendas a los informes de ensayo: Si después de emitido un informe es necesario
realizar una correccion, ésta es hecha a través de un documento posterior que incluya la
declaracion “Suplemento al informe de ensayo”. Si es necesario emitir de nuevo el
informe, se le asigna una nueva numeracién, haciendo referencia al original que esta
reemplazando, de acuerdo al procedimiento emision de informes de ensayo.
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Capitulo 3

Monitoreo de efluentes

3.1 Muestreo de efluentes en refineria

El muestreo se realiza siguiendo el procedimiento muestreo de agua industrial, que fue
elaborado tomando en cuenta la informacién del protocolo nacional de monitoreo de la
calidad en cuerpos naturales superficiales y los requisitos del Standard Methods, (ver
anexo F).

Los puntos de monitoreo estan declarados en la Resolucién Directoral N° 162-2013-ANA-
DGCRH. Estos puntos son los siguientes:

Tabla 4. Puntos de monitoreo de efluentes de refineria

Punto de Coordenadas UTM
Moni Descripcion (WGS 84-Zona 18)
onitoreo
Norte Este
D-1 Desaguie aceitoso 9493412 468 159
D-2 Desagiie limpio 9493 477 468 195
D-3 Desague quimico 9493 516 468 184
D-4 Desague API norte 9494 226 468 653
D-5 Desaguie planta lastre 9494 213 468 932
D-6 Desaglie de agitadores | g 193 gg5 468 293
acido nafténico.

Fuente: Elaboracién propia.
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PUNTOS DE MUESTREOQ DE EFLUENTES

.

—

SIETOMA OC.
TRATAMDNTD

OCEANO
PACIFICO

Figura 1. Puntos de vertimiento de efluentes
Fuente: Unidad desarrollo sostenible de refineria Talara

Figura 2. Efluente: desague aceitoso (D-1)
Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 3. Efluente- desagtie limpio (D-2)
Fuente: Elaboracion propia.

Figura 4. Efluente - desague planta lastre (D-5)
Fuente: Elaboracion propia.

El objetivo del muestreo es tomar una muestra representativa del cuerpo del agua, con un
volumen apropiado, para analizar los pardmetros establecidos en el monitoreo.
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Para ello se deben tomar en cuenta los siguientes puntos:

3.1.1. Acondicionamiento

Se preparan los frascos de acuerdo a los pardmetros a evaluar.

La muestra se recolecta y preserva teniendo en cuenta las siguientes recomendaciones que
se dan en funcion al método a evaluar.

Tabla 5. Condiciones de la muestra

Volumen . Tiempo
. - o Preservacion y L
Parametro Recipiente minimo de i maximo
concentracion .
muestra duracion
Temperatura Anélisis inmediato en campo
pH Analisis inmediato en campo
Vidrio, ambar
Aceites y grasas boca ancha 1000 mL Agregar HC.I hasta 28 dias
. pH<2, refrigerar
calibrado
Refrigerar, agregar 4
Plastico o gotas de acetato de
Sulfuros vidrio 100 mL zinc  2N/100 ml; 7 dias
agregar NaOH hasta
pH>9
Analizar lo  mas
Demanda Plastico o ronto posible, o
quimica de - 100 mL P P ' 28 dias
oxiceno vidrio agregar H,SO,4 hasta
g pH<2;refrigerar

Fuente: Elaboracién propia
Algunas recomendaciones para la toma de muestra se describen a continuacion:

Una vez que se toman las muestras se deben rotular, de preferencia usando plumén
indeleble y se debe cubrir la etiqueta con cinta adhesiva transparente

Las muestras recolectadas deben colocarse en un cooler para preservarse y llegar al
laboratorio en buenas condiciones.

3.1.2. Medicién de parametros en campo

Algunos parametros deben realizarse en campo como el pH y temperatura. Para que la
medicion sea confiable debe tomarse en cuenta los siguientes puntos:

e pH-metro y termdmetro calibrados, los cuales deben ser verificados antes de realizarse
la medicion.

e Antes de realizar la medicion debe enjuagarse los electrodos con la muestra de agua
estando el equipo apagado.

e La medicién debe realizarse agitando ligeramente el electrodo, se debe dejar
estabilizar la lectura y registrar el resultado de la medicion.



21

Concluida la medicion se debe lavar los electrodos con agua destilada utilizando una
piceta, secar y guardar en solucion salina. Llenar registro.

Toma de muestra de agua, preservacion, etiquetado, rotulado y transporte.

Los frascos no deben contener preservantes antes de realizar la toma de muestras de
agua.

Se debe dejar un espacio alrededor del 1 % aproximadamente de la capacidad del

envase para permitir la expansién, adicion de preservante y homogenizacion de la
muestra.

La muestra que se toma en agua de mar no debe presencia de espuma superficial.
Concluida la medicion se debe llenar el siguiente registro:

a) Toma de muestra
e Se debe utilizar frascos de boca ancha con cierre hermético, limpio o de primer
uso, de un litro de capacidad.
e Se preparan 03 frascos para evaluar.
e Como ya se indico, los frascos deben ser rotulados usando plumén indeleble y
cubrir etiqueta con cinta adhesiva transparente.

b) Preservacion de la muestra
e Una vez tomada la muestra de agua, se procedera a adicionar el reactivo de
preservacion requerido de acuerdo al anexo G.
e Luego de preservar la muestra, cerrar herméticamente el frasco y para mayor
seguridad encintar la tapa para evitar cualquier derrame del liquido y agitar para
uniformizar la muestra.

c¢) Etiquetado y rotulado de la muestra.

e Los frascos deben ser etiquetados y rotulados, con letra clara y legible, la cual
debe ser protegida con cinta adhesiva transparente conteniendo la siguiente
informacion
o Numero de muestra

Cadigo de identificacion

Tipo de muestra de agua

Descripcion del punto de muestreo

Fecha y hora de la toma de la muestra

Preservacion realizada, tipo de reactivo de preservacion
Tipo de andlisis requerido

Nombre del responsable del muestreo

O O O O O O O

d) Llenado de cadena de custodia
Se llena la cadena de custodia con la informacion de registro de datos de campo,
indicando ademas los parametros a evaluar, tipo de frasco, tipo de agua, volumen,
nimero de muestras, reactivos de preservacion, condiciones de conservacion,
responsable del muestreo y otra informacién relevante.

e) Conservacion y transporte de las muestras
e Los recipientes de vidrio deben ser embalados con cuidado para evitar roturas y
derrames. En el caso de utilizar hielo, colocar este en bolsas herméticas para
evitar fugas de la caja donde se transportan las muestras de agua.
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e Las muestras deberan conservarse en cajas térmicas a baja temperatura (4°C).

e Transportar las muestras hasta el laboratorio, adjuntando la cadena de custodia.

e Se debe tomar el tiempo desde la toma de la muestra hasta la llegada al
laboratorio, para cumplir con los tiempos requeridos segun el tipo de muestra.

3.2 Meétodos de analisis de efluentes
3.2.1 Meétodo de analisis de temperatura. Método Estandar 2550 B

Refineria Talara utiliza agua de mar en los enfriadores de los procesos de refinacion; no
intervienen directamente en el proceso pero si sufren un incremento de temperatura. Las
descargas de agua a altas temperaturas pueden causar dafios a la flora y fauna de las aguas
receptoras al interferir con la reproduccion de las especies, incrementar el crecimiento de
bacterias y otros organismos, acelerar las reacciones quimicas, reducir los niveles de
oxigeno y acelerar la eutrofizacion.

De acuerdo al Protocolo nacional de monitoreo de la calidad en cuerpos naturales de agua
superficial, el analisis debe ser inmediato en campo y se debe utilizar un equipo
multipardmetro calibrado.

Las muestras se analizan por duplicado para asegurar la calidad de los resultados y también
se realizan pruebas comparativas utilizando un termémetro de mercurio calibrado.

Para analizar el parametro temperatura en los efluentes se debe tomar en cuenta lo
siguiente:

a) Equipo
Multiparametro, cuya escala minima de temperatura debe ser de 0,1 °C.

b) Procedimiento:

e Previa a la lectura de temperatura el equipo multipardmetro debe ser verificado
utilizando un termOmetro patron de mercurio calibrado trazable a patrones
internacionales. Este termdmetro debe contar con su certificado de calibracion y su
respectiva carta de correccion.

e Las lecturas de temperatura se realizan en campo, colocando el sensor directamente
sobre el cuerpo de agua.

e Cuando no se pueda tomar directamente la lectura, sacar la muestra en un recipiente
de plastico apropiado y tomar la lectura lo méas pronto posible.

e Las lecturas se toman por duplicado.

e Se anotan los datos en el registro de datos campo de efluentes.

3.2.2 Método de analisis de pH. Método Estandar 4500-H* B

Por los diferentes productos que se utilizan en el proceso de refinacion como las aminas,
sodas causticas, acidos, mejoradores de octanaje, entre otros, y por la calidad del petréleo
que se procesa, las aguas residuales pueden ser alcalinas o acidas. De acuerdo al D.S 037-
2008-PCM el limite maximo permisible de pH para efluentes liquidos del sub sector



23

hidrocarburos, esta entre 6y 9. Fuera de estos limites pueden dafar la vida acuética. Estos
niveles de pH pueden causar perturbaciones celulares y la eventual destruccion de la flora
y fauna acuatica.

Segun el Protocolo nacional de la calidad en cuerpos naturales de agua superficial la
medicion debe ser inmediata y en campo utilizando un equipo multiparametro.

El principio basico de la medida electrométrica del pH es la determinacion de la actividad
de los iones hidrogeno por medida potenciométrica utilizando un electrodo estandar de
hidrégeno y un electrodo de referencia.

Para analizar el pardmetro pH en los efluentes se debe tomar en cuenta lo siguiente:

a) Equipo
Multiparametro, con una resolucién de 0,01 unidades de pH.

b) Reactivos:
Solucion buffer de pH 4.0; 7,0 y 10,0; con su respectivo certificado de analisis.

¢) Procedimiento:
¢ EIl método recomienda seguir las instrucciones de fabricante para el equipo y para el
almacenamiento y preparacion de los electrodos para su uso. También recomienda
mantener los electrodos himedos para devolverlos a la soluciéon de almacenamiento
siempre que el equipo no esté en uso.

e Los pasos que se siguen para la medicion son los siguientes:

Prender el equipo.

Presionar CAL.

Sumergir el electrodo en la solucion buffer de pH 7.

Presionar ENTER.

Esperar que se estabilice y pida el siguiente buffer.

Sumergir el electrodo en la solucion buffer de pH 4.

Presionar ENTER.

Luego sumergir el electrodo en la solucion buffer de pH 10.

Las verificaciones deberdn encontrarse dentro de la tolerancia establecida en el
certificado de andlisis de las soluciones buffer.

La pendiente obtenida de la calibracion debera encontrarse en el rango
establecido del equipo. Ver manual de sonda y del equipo a usar.

ANENENE NN N NENEN

<\

o Para el analisis de la muestra se debe establecer el equilibrio entre los electrodos y la
muestra por agitamiento de la muestra para asegurar homogeneidad.

e Agitar suavemente para minimizar el arrastre de dioxido de carbono.

e Tomar la lectura de pH.

e Secar el electrodo y sumergirlo en una nueva porcion de la misma muestra. Tomar la
lectura de pH.

e Analizar las muestra por duplicado. El resultado sera el promedio de la muestra por
duplicado

e Anotar los datos en el registro de datos de campo de efluentes.
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LABORATORIO AMBIENTAL | LECTURA DIRECTA EN EQUIPO MULTIPARAMETRO | cobico: | 2970
Andlisis: oE | [ Producto: | AGUA RESIDUAL
[ Joonautvias [ Joxigenodisueto [ x_|om control1 | Bufer | 100 [/Lecwra| 1008 |icodigo [e11010 | 9 Recuperacion | 10070
ETemperatura :Salinidad Control-2 | T-PATRON | 255 |/ Lectura | 25.7 |/C(')digo |C—TH»009 % Recuperacion | 100.78
Fecha de Ensayo: Inicio: | 05/08/2015 | Termino: | 05/08/2015 Control-3 | | |/ Lectura | |/Cédigo | % Recuperacion |
Conductividad X1-X5 X1-Xo X1-X5 X1-Xo Salinidad X3-X5
Identificacién de muestra|  (colocarTa 5(r) u |©rigencDisuelto] pH 5(r) U |Temperaturacc)| s(r U (" colocar Ta 0) u
unidad que (mg/L) unidad que
reagistrael S it ooy 0.7 registrael vaz
7.84 37.30
Desague aceitoso (D1) 7.82 0.04 0.07 37.40 0.20 0.86
7.80 37.50
7.66 34.50
Desague Limpio (D2) 7.65 0.03 0.07 34.30 0.40 0.79
7.63 34.10
8.75 27.90
Desague Quimico (D3) 8.73 0.04 0.07 27.80 0.20 0.65
8.71 27.70
Verificacion del Bectrodo de pHy Sonda Conox Observaciones:
Hectrodo de pH Conductividad Oximetro
pH mv TT Asimetria Solucion Standard de KCl de 0.01 mol/L. | La calibracién en aire saturado de
4.00 182.8 254 no aplica Para hallar la Constante de celda a vapor de agua. Utiizando OxiCal®
7.01 9.8 25.4 Slop [J20°c ¢ [ 25 °c. [ conec [ desc
99.6 Es: Slop Relativa es: |
Sensor no aplica Sensor Sensor |

Figura 5. Registro de datos de campo de efluentes
Fuente: Elaboracion propia
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3.2.3 Meétodo de analisis de sulfuros. Método Estandar 4500-S? F. Método
Yodomeétrico

Los sulfuros estan presentes en los efluentes de refineria generados de los tratamientos de
los productos de la refinacion. Dependiendo del tipo de petréleo crudo a procesar los
sulfuros pueden aumentar o disminuir. La medicion del sulfuro total en el agua incluye
H.S y HS disueltos, asi como sulfuros metalicos solubles en &cido que pueden estar
presentes en la materia suspendida. Los sulfuros pueden ser toxicos para los peces y
generar olores desagradables.

El principio del método se basa en la oxidacion, en un medio acido, del yodo por el sulfuro
presente en una muestra. Se adiciona un exceso de solucién de yodo el cual es determinado
por un estandar de tiosulfato de sodio en una titulacion por retroceso, usando almidon
como indicador.

Para analizar el pardmetro sulfuros en los efluentes se debe tomar en cuenta lo siguiente:
a) Materiales

Bureta de 50 mL

Matraz de 500 mL.

Matraz erlenmeyer de 250 mL
Pipetas de 10, 50 y 100 mL
Vasos de precipitado de 250 mL.
Fiolasde 1 L.

b) Reactivos

e Acido clorhidrico, HCI 6 N.

e Solucién estandar de yodo 0,0250 N.
Disolver de 20 a 25 g de Kl en una pequefia porcion de agua y afiadir 3,2 g de yodo.
Después que el yodo ha sido disuelto, enrasar a 1000 mL y estandarizar contra el
Na,S,03 0,0250 N, usando la solucion de almidén como indicador.

e Solucion estandar de tiosulfato de sodio 0,0250 N.
Disolver 6,205 g de Na,S,03.5H,0 en agua destilada. Afiadir 1,5 mL de NaOH 6 N o
0,4 g de NaOH sdlido y enrasar a 1000 mL. Estandarizar con solucién de biyodato.
v" Solucién estandar de biyodato de potasio 0,0021 M.
Disolver 812,4 mg de KH(IO3), en agua destilada y enrasar a 1000 mL.

Estandarizacion.- Disolver aproximadamente 2 g de KI, libre de yodato, en un
matraz erlenmeyer con 100-150 mL de agua destilada. Afadir 6 mL de H,SO, 6 N
0 unas gotas de H,SO,4 concentrado, y 20,00 mL de solucién estandar de biyodato.
Diluir a 200 mL y titular el yodo liberado con tiosulfato como titulante, afiadiendo
almidon para el punto final de la titulacion, hasta que aparezca un color paja
palido. Cuando las soluciones tienen igual concentracién, 20,00 mL de Na,S,03
0,0250 N deben requerirse. Si no es asi, ajustar la solucién de Na,S,03 a 0,0250
N.
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e Solucion de almidon
Usar o una solucién acuosa o almidén soluble en polvo.
Para preparar una solucion acuosa, disolver 2 g de almiddn soluble grado laboratorio
y 0,2 g de &cido salicilico, como preservante, en 100 mL de agua destilada caliente.

c¢) Procedimiento

e Medir de una bureta a un matraz de 500 mL una cantidad de solucion de yodo
estimada como un exceso sobre la cantidad de sulfuro presente.

e Afadir agua destilada, si es necesario, y llevar a volumen de 20 mL.

e Adicionar 2 mL de HCI 6 N.

e Pipetear 200 mL de muestra en el matraz, descargando la muestra bajo la superficie
de la solucién. Si el color del yodo desaparece, afiadir mas yodo hasta que el color
reaparezca.

e Titular por retroceso con solucion estandar de Na,S,0s3, adicionando unas gotas de
solucién de almidon al acercarse el punto final, y continuar hasta la desaparicién del
color azul.

d) Calculos

Para el calculo seguir la formula siguiente:
Un mililitro de solucién de yodo 0,0250 N reacciona con 0,4 mg S

mg S/ = [(A xB) - (C x D)]x16000
mL de muestra
Dénde:
A = mL de solucion de yodo.
B = Normalidad de la solucién de yodo.
C = mL de solucion de NayS,0s.
D = Normalidad de la solucion de Na,S,0s;.

3.2.4 Meétodo de andlisis de aceites y grasas. EPA 1664 Material extraible en n-
Hexano (HEM, aceites y grasas) por extraccion y gravimetria

El petréleo y los productos derivados de petrdleo que no son recuperados en los
separadores gravimétricos de la refineria se detectan en los efluentes en el analisis de
aceites y grasas. Los aceites y grasas son cualquier material recuperado en la forma de una
sustancia soluble en un solvente, principalmente triclorofluoroetano; sin embargo, debido a
los problemas ambientales con los clorofluorocarbonos, en el laboratorio se usa hexano. El
aceite o petroleo en el agua de mar que es el receptor de los efluentes de refineria es
perjudicial para la vida acuatica porque forma peliculas sobre la superficie del agua, reduce
la aeracion del agua y disminuye la penetracion de la luz solar necesaria para la fotosintesis
(produccion primaria) de las plantas acuaticas. El aceite o petrdleo en el agua de mar
también puede formar "bolitas de alquitran™ en las playas y riberas de los rios que pueden
afectar plantas y animales. También se ha observado problemas en el desarrollo de
cangrejos carreteros, muy-muy y otros organismos que habitan en playas arenosas de la
costa de Talara.
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Este método se basa en la extraccion de aceites y grasas con n-hexano y es aplicable a
aguas superficiales, salinas y residuos acuosos industriales.

Para analizar el pardmetro aceites y grasas en los efluentes se debe tomar en cuenta lo
siguiente:

a) Equipos

Horno con temperatura regulable de 70 a 250 °C + 2 °C,

Balanza analitica (precision 0,1 mg).

Balanza con capacidad de pesar 500 a 2000 g dentro de + 1 %.

Bafio de agua o de vapor, a prueba de explosion capaz de mantener temperatura de al
menos 85 °C.

Bafo de hielo o enfriador de agua.

Bomba de vacio.

Desecador.

b) Materiales

Pipeta volumétrica de 10 mL de vidrio.

Bagueta de vidrio.

Embudo de decantacion de 2000 mL.

Embudo de decantacion de 250 mL

Embudo cuello largo.

Embudo.

Matraz de ebullicion de 125 mL.

Destilador Claisen, con tubo de conexion tipo Claisen y condensador.
Adaptador de destilacion.

Matraz de 250 mL, para coleccidon del destilado.
Pinzas, para manipular el matraz de ebullicion.
Probeta graduada de 500 mL + 5 mL.

c) Reactivos

Agua exenta de HEM (Material extraible en n-hexano). Puede utilizar agua destilada
embotellada o agua preparada por paso de corrientes de agua a través de carbon
activado.

Acido clorhidrico o 4cido sulftrico concentrado, grado ACS (American Chemical
Society)

N-hexano, minimo 85 % de pureza, minimo 99 % de isémeros saturados C6,
residuos menores de 1 mg/L.

Acetona, grado ACS, residuos menores de 1 mg/L.

Sulfato de sodio anhidro, grado ACS, no en polvo.

Perlas de ebullicion, de carburo de silicio o fluoropolimero.

Hexadecano, minimo 98 % de pureza.

Acido estearico, minimo 98 % de pureza.

Papel filtro wathman N° 40.
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d) Procedimiento

Si la muestra est4 a pH normal, adicionar 5-6 mL de solucion de HCI o H,SO,4 a

1 L de muestra. Si la muestra estd a un pH alto, utilizar una cantidad

proporcionalmente mas grande de HCI o H,SO,. Si fue colectado un volumen

mas pequefio de muestra, utilizar una cantidad proporcionalmente mas pequefia

de solucion de HCI 0 H,SO4,

Colocar nuevamente la tapa y agitar la botella para mezclar completamente.

Verificar el pH de la muestra usando el procedimiento anterior. Si es necesario,

adicionar mas &cido a la muestra y volver a probar, hasta conseguir un pH < 2.

Tarar un matraz para ebullicion limpio conteniendo de 3 a 5 perlas de ebullicion

de acuerdo a los siguientes pasos:

o Colocar el matraz conteniendo las perlas en un horno de 105 °C a 115 °C
como minimo por 2 h para secar el matraz y las perlas.

o Retirar del horno e inmediatamente transferir a un desecador para enfriar a
temperatura ambiente.

o Dejar enfriar, retirar del desecador con pinzas y pesar inmediatamente en
una balanza calibrada.

Echar la muestra en el embudo de decantacion

Afadir 30 mL de n-hexano a la botella de muestreo y tapar la botella con la tapa

original de la botella. Agitar la botella para enjuagar todas las superficies del

interior de la botella, incluyendo la tapa de la botella. Echar el solvente en el

embudo de decantacion.

Extraer la muestra por agitacion vigorosa del embudo de decantacién por 2

minutos con desfogue periddico bajo una campana para liberar el exceso de

presion.

Separar la fase organica de la fase acuosa como minimo por 10 minutos.

Dejar caer fase acuosa (capa inferior) al contenedor de muestra original.

Colocar un papel filtro en un embudo de filtracién, adicionar aproximadamente

10 g de Na2SO4 anhidro, y enjuagar con una pequefia porcion de n-hexano.

Descartar el filtrado.

Dejar caer la capa de n-hexano (capa superior) del embudo de decantacion a

través de Na SOy, sobre el matraz de ebullicion que contiene las perlas de

ebullicién y que previamente han sido pesados.

Repetir la extraccion dos veces mas con porciones frescas de 30 mL de n-

hexano, combinando los extractos en el matraz de ebullicion.

Conectar el matraz de ebullicion al destilador y destilar el solvente por

inmersion de la mitad inferior del matraz en un bafio de agua o bafio de vapor.

Ajustar la temperatura del agua como se necesite para eliminar todo el solvente

en menos de 30 minutos. Colectar el solvente para reusar.

Cuando la temperatura en el destilador alcance aproximadamente los 70 °C o el

matraz aparezca casi seco, retirar el destilador. Eliminar los vapores del

solvente con aire durante 15 segundos, conectando un tubo de vidrio a una

fuente de vacio. Utilizando pinzas, retirar inmediatamente el matraz de la fuente

de calentamiento y limpiar la superficie exterior seca para remover humedad y

huellas digitales.

Secar el matraz de ebullicion por 30-45 minutos en un horno mantenido a 70 °C

+ 2 °C. Enfriar a temperatura ambiente en un desecador y mantenerlo alli como

minimo por 30 minutos. Retirar con pinzas y pesar inmediatamente. Repetir el
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ciclo de secado, enfriamiento, desecado, y pesado hasta que la pérdida de peso
sea manos del 4% de la pesada anterior o menor que 0,5 mg, la que sea menor.

e Determinar el volumen de muestra original (Vs), en litros por llenado de la
botella de muestreo hasta la marca con aguay medir el volumen de agua en una
probeta graduada de 1-2 L. Si el peso de muestra fue usado, pesar la botella y
tapa vacia y determinar Vs por diferencia, asumiendo la densidad de la muestra
como 1,00 g/mL.

e Si el extracto era del procedimiento HEM, determinar el HEM (W) por
diferencia del peso tarado al peso total del matraz

e) Calculos
Material Extraible en n-Hexano — Calcular la concentracion de HEM “aceites y
grasas” en la muestra por la siguiente ecuacion:

W, (mg)
HEM (mg/L) = —~—
(mg/L) v.(D
Dénde:
Wi,
V,

Peso de material extraible de la muestra (mg)
Volumen de la muestra (L)

3.2.5 Método de andlisis de demanda quimica de oxigeno. EPA 410.3 (Titulacion,
aguas con alto nivel de sal)

La demanda quimica de oxigeno (DQO) es una medida del equivalente en oxigeno del
contenido de materia organica en una muestra que es oxidable utilizando un oxidante
fuerte. Es diferente a la prueba de la demanda bioquimica de oxigeno (DBO), pues la DBO
mide s6lo la fraccion orgénica oxidable biol6gicamente. Es importante obtener una medida
de la DQO en aguas residuales de refineria pues estos residuos, con frecuencia, contienen
contaminantes organicos no biodegradables.

El principio del método se basa en la oxidacion de sustancias orgéanicas e inorgéanicas con
una solucién de dicromato de potasio en acido sulfurico al 50% en volumen. El exceso de
dicromato es titulado con el estandar de sulfato ferroso amoniacal, usando el sulfato
ferroso fenantrolina (ferroina) como indicador.

Para analizar el parametro demanda quimica de oxigeno en los efluentes se debe tomar en
cuenta lo siguiente:

a) Aparatos

Aparato de reflujo: de material de vidrio, debe consistir de un matraz erlenmeyer de 500
mL o un matraz de fondo redondo de 300 mL hecho de vidrio resistente al calor,
conectado a un condensador Allihn de 12 pulgadas por medio de una junta esmerilada.
Cualquier aparato de reflujo equivalente podria sustituirse, siempre que una conexion
esmerilada sea usada entre el matraz y el condensador.

b) Reactivos
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e Solucién estandar de dicromato de potasio 0,25 N

Disolver 12,2588 g de K,Cr,0O7, grado estandar primario, previamente secado por 2
horas a 103°C en agua y enrasar a 1000 mL.

Reactivo de &cido sulfurico

H.SO,4 que contiene 23,5 g de sulfato de plata, Ag.SO, por 4,09 kg de botella (Con
agitacion continua, el sulfato de plata podria disolverse en alrededor de 30 minutos).
Estandar de sulfato ferroso amoniacal 0,250 N

Disolver 98 g de Fe(NH,)2(SO4),.6H,0 en agua destilada. Afiadir 20,0 mL de H,SO4
concentrado, enfriar y diluir a 1 L. Esta solucion debe estandarizarse contra la
solucidn estandar de dicromato de potasio diariamente.

Estandarizacion

Diluir 25,0 mL de solucion estandar de dicromato a cerca de 250 mL con agua
destilada. Afiadir 20 mL de &cido sulfirico concentrado. Enfriar, y luego titular con
sulfato ferroso amoniacal, utilizando 10 gotas de indicador ferroina.

[(mL K,Cr,0, )0,25)]

Normalidad =
[ml— Fe(NH,), (504)2]

e Sulfato de mercurio en polvo.

e Solucion indicadora de sulfato ferroso fenantrolina (ferroina)
Disolver 1,48 g de 1-10-(orto) fenantrolina monohidratada, junto con 0,70 g de
FeSO4.7H,0 en 100 mL de agua. Este indicador podria comprarse ya
preparado.

e Sulfato de plata en polvo

e Acido sulfarico concentrado

c¢) Procedimiento:

e Pipetear una alicuota de 50 mL de la muestra que no exceda los 800 mg/L de DQO

en un matraz erlenmeyer de 500 mL. Afadir HgSO, en relacion de 10 mg por cada 1
mg de cloruro, basado en los mg de cloruro en la alicuota, y 5 mL de &cido sulfurico
concentrado. Agitar hasta que todo el sulfato de mercurio haya sido disuelto. Afadir
25,0 mL de K;Cr,0; 0,25 N. Con cuidado afiadir 70 mL de solucién de &acido
sulfurico-sulfato de plata y agitar suavemente hasta que la solucion esté
completamente mezclada. Deben ser afiadidas perlas de vidrio a la mezcla en reflujo
para prevenir las salpicaduras, que pueden ser dafiinas y peligrosas.

Precaucion: La mezcla en reflujo debe ser completamente agitada antes de aplicar el
calentamiento. Si esto no es hecho, el calentamiento ocurre en el fondo del matraz, y
la mezcla podria salir fuera del condensador.

Si estan presentes en la muestra compuestos organicos volatiles, utilizar un
condensador Allihn y afadir la solucion de acido sulfarico-sulfato de plata a través
del condensador, mientras se enfria el matraz, para reducir la pérdida por
volatilizacion.

e Acoplar el matraz al condensador y reflujar la mezcla por 2 horas.
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e Enfriar, y arrastrar del interior del condensador con 25 mL de agua destilada.
Desconectar el condensador y lavar el matraz y el esmeril del condensador con 25
mL de agua destilada hasta que el volumen total sea 350 mL. Enfriar a temperatura
ambiente.

e Titular con el estandar de sulfato ferroso amoniacal usando 10 gotas de ferroina
como indicador. (Esta cantidad no debe variar para el blanco, la muestra y la
estandarizacion.) EI cambio de color es fuerte, virando de azul verdoso a marrén
rojizo y debe tomarse como punto final a pesar que el color azul verdoso podria
reaparecer dentro de unos minutos.

e Haga un blanco, utilizando 50 mL de agua destilada en lugar de la muestra, junto con
todos los reactivos y su consecuente tratamiento.

e Para valores de DQO mayores de 800 mg/L, una alicuota menor de la muestra debe
ser tomada; sin embargo, el volumen debe reajustarse a 50 mL con agua destilada,
teniendo una concentracion igual a la muestra.

e Correccion de cloruros:

Preparar una curva de calibracion de DQO versus mg/L de cloruro, usando
soluciones de cloruro de sodio a diferentes concentraciones siguiendo exactamente el
procedimiento arriba. El intervalo de cloruros, como minimo debe ser de 4 000 a 20
000 mg/L de cloruros. Intervalos de menores 0 mayores concentraciones deben ser
corridas segun las necesidades de los datos, pero en ningun caso debe usarse la
extrapolacion.

d) Célculos:
mgl. Qo= [(A-B)Cx8000]
mL de muestra
Donde:
A = mL de Fe(NH,)2(SO,), gastados para el blanco
B = mL de Fe(NH,)2(S0O,), gastados para la muestra
C = Normalidad de Fe(NH4)2(SO,)2
D = Correccidn de cloruro de la curva
1,2 = Factor de compensacion para dar cuenta de la medida de oxidacién del cloruro

que es distinto en sistemas que contienen material organico y no organico

3.3 Aplicacion del programa de aseguramiento de la calidad

El aseguramiento de la calidad de los resultados se basa principalmente en los controles
siguientes:

3.3.1 Calibracion de los equipos e instrumentos

Los equipos e instrumentos de los métodos a implementar son calibrados en un
Laboratorio acreditado con la Norma ISO/IEC 17025 en cumplimiento de la directriz
SNA-acred-12D Criterio para la trazabilidad de las mediciones. En cumplimiento de la
directriz el laboratorio cuenta con el Programas de calibracion, verificacion y
mantenimiento de equipos (ver ejemplo anexo H) y Programa de calibracion de
instrumentos del laboratorio (ver ejemplo anexo I). Estos programas que forman parte del
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sistema de calidad del laboratorio, han sido utilizados para los nuevos equipos e
instrumentos de los métodos de ensayos de analisis de efluentes.

Cada instrumento y equipo tiene una ficha, donde se registra todo el historial del equipo o
instrumento, como el numero de serie, rango de exactitud, fecha de calibracion,
verificacion y mantenimiento y todo lo necesario para identificar al equipo o instrumento.
Para los nuevos equipos e instrumentos se utilizo el formato existente del laboratorio,
segun se puede observar en el anexo J.

3.3.2 Aseguramiento de la calidad en la ejecucion de los anélisis

Los controles para asegurar el buen desarrollo del método de ensayo estan basados en los
principios indicados en los métodos estandar.

a. Blanco del método.- Se recomienda utilizar un blanco del método, en los métodos de
andlisis quimico. Un blanco no contiene el analito a analizar, pero sigue toda la
marcha quimica.

b. Recuperacion de adiciones conocidas.- La recuperacion se refiere a la capacidad del
método de determinar todo el analito de interés contenido en una muestra. Consiste
en adicionar a la muestra una cantidad conocida del analito de interés y evaluar cuanto
de este analito adicionado se ha recuperado. Con este procedimiento se puede verificar
los efectos de matriz. En los casos en que no sea posible aplicar duplicados, se debe
realizar una recuperacion de adiciones conocidas para el 10 % de las muestras

c. Andlisis de duplicados.- Cuando la mayoria de la muestras poseen indices medibles
del componente en la fase de determinacion se deben hacer duplicados para evaluar la
precision. Se recomienda analizar el 5 % o mas de las muestras en duplicados.

d. Anélisis de estandares.- Los estandares de suministro externo debe analizarse en los
casos en el que analisis de adiciones conocidas no produce recuperaciones aceptables.
Se puede utilizar estandares de control interno con una concentracién entre 5 y 50
veces el LDM o préxima a los niveles ambientales de muestra, en funcion de cual sea
mayor.

El laboratorio cuenta con una lista de material de referencia de los métodos ambientales,
como se indicé anteriormente y que se muestra en el anexo K.

La participacion en programas de aptitud es un requisito indispensable para solicitar la
acreditacion de los métodos de ensayo.

De acuerdo a la directriz de Criterios para la participacion de ensayos de
aptitud/comparaciones interlaboratorios SNA-acr-13D se senala: “Para los laboratorios que
solicitan por primera vez la acreditacion, se requerira que presenten registros de su
participacion satisfactoria en por lo menos un ensayo de aptitud en cada disciplina. La
fecha de emision del informe de esta participacion, no debe ser mayor a dos (02) afios al
momento de solicitar la acreditacion”, tal como se indica en la directriz SNA-acr-13D
mencionada.
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En cumplimiento de esta directriz el laboratorio ha participado en pruebas de aptitud con el
INDECOPI. En el anexo M se muestran los resultados del comparativo interlaboratorio
denominado “Medicion de conductividad electrolitica y pH en matriz acuosa”. En este
interlaboratorio donde se evalla estadisticamente la competencia de los laboratorios; el
laboratorio de Refineria Talara ha demostrado competencia satisfactoria para la ejecucion
del ensayo de pH en la matriz acuosa. Esta participacion es suficiente para solicitar la
acreditacion de toda la matriz acuosa.

De acuerdo con el requisito 5.9 de la directriz para la acreditacion de laboratorios de
ensayo Yy calibracion, el laboratorio debe tener un programa para el aseguramiento de
resultados y aplicar como minimo 02 formas de control de calidad para cada método de
ensayo, (ver bibliografia N° 11). En cumplimiento de esta directriz se elaboré el programa
de aseguramiento de la calidad de los métodos de anélisis de efluentes tomando como
minimo 02 formas de aseguramiento de la calidad tales como duplicados, analisis de
blancos, anélisis de estandar, etc.; esto dependiendo del método de ensayo, tal como se
muestra en el anexo N, elaborado por la autora.

A pesar que realicemos los ensayos con el mayor cuidado, siempre existen factores que
influyen en la exactitud del resultado; se dice que el resultado que reportamos se encuentra
en un rango de probabilidad; por ello es necesario estimar la incertidumbre de los
resultados; de acuerdo a la NTP ISO/IEC 17025 se debe reportar cada resultado con su
estimacion de la incertidumbre. En el anexo O, se muestra como ejemplo una hoja de
calculo de incertidumbre del método de pH.

3.4 Monitoreo del personal en la ejecucién del método

La competencia del personal es una de los criterios mas importantes para asegurar la
calidad de los resultados en los métodos de ensayo.

El personal competente se capta desde el inicio del ingreso a la empresa, realizando una
buena seleccion del personal. La descripcion de puesto contiene todos los requisitos que
debe tener un personal nuevo para ser seleccionado en el puesto de analista ambiental.

La descripcién de puesto se elaboré tomando en cuenta el perfil que debe tener un
postulante para asumir el puesto de analista ambiental, sus conocimientos, experiencia,
habilidades y destrezas, asi como los valores que debe poseer para cumplir eficientemente
su funcion dentro de la empresa. En el anexo P, se detalla la descripcion de puesto del
analista ambiental.

Cuando el personal ya se encuentra laborando se deben identificar las necesidades de
capacitacion del personal, como se muestra en el anexo Q. Estas necesidades pueden ser de
conocimientos, habilidades o destrezas. El jefe de laboratorio debe identificar
correctamente estas necesidades y programar cursos 0 entrenamientos que lleven al
analista a superar estas deficiencias. En base a estas necesidades de capacitacion se
programan los cursos de capacitacion del personal del laboratorio durante el afio. Las
capacitaciones o entrenamientos son personalizados y cada uno debe cumplir ciertos
objetivos que deben evaluarse. En el anexo R se muestra el programa de capacitacion que
forma parte del sistema de calidad del laboratorio y ha sido adaptado segun las nuevas
necesidades para estos nuevos métodos de ensayo.
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Los cursos se dictan durante el afio al personal seleccionado, y se evalla si se ha cumplido
con los objetivos del curso utilizando el registro: Medicion de la eficacia de la
capacitacion. En el anexo S se muestra el registro de medicién de la eficacia, donde se
evallan si se han cumplido las actividades y resultados planificados. Este registro forma
parte del sistema de calidad del laboratorio.

Después de realizar el entrenamiento y capacitacion, antes de que el analista realice los
ensayos en forma oficial se le evalla su competencia a través de pruebas comparativas
intralaboratorio. Los resultados del intralaboratorio determinaran la veracidad y precision
del analista. El laboratorio usa el software Minitab para la evaluacion de datos estadisticos.

Si los resultados son conformes el analista es autorizado para ejecutar dicho método de
ensayo. A continuacion se muestran 02 ejemplos de evaluacién estadistica para dar la
autorizacion del personal en la ejecucion de los métodos de ensayo de pH y aceites y
grasas, Tabla6y

Tabla 7.

Tabla 6. Autorizacion de personal. Evaluacion estadistica de resultados pH

Método de ensayo: SM 4500-H+

Muestra de control: MC-SM4500H-170314
- Analista A
- Analista B
Participantes: - Analista C
- Analista D
- Analista E

1. Recoleccién de datos

Analistas
Analista A | Analista B | Analista C | AnalistaD | Analista E
7,78 7,79 7,78 7,78 1,77
7,77 7,78 7,77 7,77 7,77
7,79 7,77 7,78 7,78 7,77
7,79 7,78 1,77 7,78 7,78
7,79 7,79 7,79 7,79 7,78
ERETee 7,784 7,782 7,778 7,780 7,774
Valor méximo 7,790 7,790 7,790 7,790 7,780
Valor minimo 7,770 7,770 7,770 7,770 7,770
Diferencia 0,0200 0,0200 0,0200 0,0200 0,0100
r (pH) 0,0217 0,0217 0,0217 0,0217 0,0217
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Continta ...

Conclusion Cumple Cumple ‘ Cumple ‘ Cumple ‘ Cumple
Promedio total 7,780
Valor maximo total 7,790
Valor minimo total 7,770
Diferencia total 0,0200
R (pH) 0,0222

Conclusion Cumple

Conclusion:

Los resultados de pH obtenidos de la muestra de control MC-SM4500H-170314 se
encuentran dentro del valor de repetibilidad y reproducibilidad del ensayo.
2. Prueba de Normalidad de los resultados - usando software MINITAB

Se uso la aplicacion de prueba de normalidad - Test de Ryan - Joiner (Similar a Shapiro -
Wilk) del software Minitab, para verificar las normalidad de los datos.

Grafica de probabilidad de pH
Normal

Media 7.780
Desv.Est.  0.007895
N 25
AD 1.872
Valor P <0.005

Porcentaje

Conclusion:
Como el a = 0.05 es mayor que el P-valor (< 0.005), los resultados de pH obtenidos no se
ajustan a una distribucién normal. En este caso se debe usar estadistica no paramétrica.

3. Prueba de homogeneidad de varianzas - Usando software Minitab

Se uso la aplicacion de igualdad de varianzas - Prueba de Levene del software Minitab.
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Prueba de igualdad de varianzas para pH
. Prueba de Bartlett
Analista A - : o | Estadistica de prueba 1.02
Valor P 0.907
Prueba de Levene
Analista B 1 - | Estadistica de prueba 0.15
! ! Valor P 0.961
& Analista CH — |
Analista D —o |
Analista E{ | |
T T T T T
0.00 0.01 0.02 0.03 0.04
Intervalos de confianza de Bonferroni de 95% para Desv.Est.

Conclusion:
Como a (0,05) es < P-valor (0,961); se concluye que las varianzas entre analistas son
homogeéneas; por lo tanto no hay variabilidad en los resultados.

4. Prueba de igualdad de medianas - Usando software Minitab

Se usoO la aplicacion de igualdad de medianas- Prueba de Kruskal Wallis del software
Minitab.

Prueka de Kruskal-Wallis en pH

Clasificacion

C2 N Medizna del promedic Z
Analista B 5 T7.790 la.2  1.29
Analista B & T.T780 15.1 0.71
Bnalista C & T.780 11.6 -0.48
Analista D 5 T.780 13.4 0.14
Analista E ] T7.770 g.1 -l.6&
General 23 13.0

Conclusion:
Como a (0,05) es < P-valor (0,386); se concluye que las medianas entre los analistas no
tienen diferencia significativa.

5. Analisis de la varianza - Anova para evaluar comparabilidad de los resultados

Analisis de varianza de un factor - Usando software Minitab.
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ANOVA unidireccional: pH vs. Analista

Fuente GL 3C MC F E
c2 4 0.0002960 0.0000740 1.23 0.328
Errcr 20 0.0012000 0.0000&00

Total 24 0.00149&0

S = 0.007746 B-cuad. = 19.79% BR-cuad. (ajustado) = 3.74%

ICs de 95% individuales para la media
basados en Desv.Est. agrupada

Nivel N Media Desv.Eat. ----- oo et i ===
knglista A 5 7.78400 0.00894 (=== Hommm oo )
knalista B 5 7.78200 0.00837 (== H o J
knalista € 5 7.77200 0.00837 (== H e )
Inalista D 5 7.78000 0.00707 (———————- Fomm e J
knalista E 5 7.77400 0.00548 (--—-----—- Fommm e J

——— ey e o =

Conclusion:
Como a (0,05) es < P-valor (0,328) se concluye que no existe diferencia significativa entre
los analistas y los datos son consistentes.

5. Gréfica de control de los resultados obtenidos

-
Grafica Xbarra-S de pH
7.790 UCL=7.79012
w
]
o 7.785
3
E _
m 7.780+ X=7.7796
]
©
B 77754
o
s
g LCL=7.76908
T T T T T
1 2 3 4 5
Muestra
© 0.0165 UCL=0.01540
i
F
2 0.012+
E
o -—
- 0.008- =
3 \\‘ $=0.00737
]
o 0.004-
=
@
@
0 0.000 LCL=0
T T T T T
1 2 3 4 5
Muestra

Conclusion:
Los resultados obtenidos se encuentran dentro de los limites superior e inferior, en
promedio y rango.

6. Conclusiones/Recomendaciones
De acuerdo a los resultados obtenidos de la muestra de control MC-SM4500H-170314 y

evidenciando comparabilidad de los resultados; se procede a AUTORIZAR en este método
de ensayo al siguiente personal:
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Laboratorista A
Laboratorista B
Laboratorista C
Laboratorista D
Laboratorista E

Elaborado por:

Aprobado por:

Fuente: Elaboracion propia

Tabla 7. Autorizacion de personal. Evaluacion estadistica de resultados aceites y grasas

Método de ensayo: EPA 1664
Muestra de control: MC-EPA1664-251113

- Analista A

- Analista B

Participantes: - Analista C

- Analista D

- Analista E

1. Recoleccion de datos
Analistas
Analista A | Analista B | Analista C | Analista D | Analista E

19,5 19,6 19,4 19,5 19,8
19,7 19,3 19,7 19,3 19,9
19,6 19,4 19,6 19,4 19,4
19,3 19,8 19,3 19,6 19,9
19,3 19,8 19,4 19,7 19,9
Promedio 19,48 19,58 19,48 19,50 19,78
Valor maximo 19,70 19,80 19,70 19,70 19,90
Valor minimo 19,30 19,30 19,30 19,30 19,40
Diferencia 0,40 0,50 0,40 0,40 0,50
r (pH) 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50
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Continua ...

Conclusion Cumple Cumple Cumple Cumple Cumple
Promedio total 19,56

Valor maximo total 19,90

Valor minimo total 19,30

Diferencia total 0,60

R (pH) 0,60

Conclusion Cumple

Conclusién:

Los resultados de aceites y grasas obtenidos de la muestra de control MC-EPA1664-
251113 se encuentran dentro del valor de repetitividad y reproducibilidad del ensayo.
2. Prueba de Normalidad de los resultados - Usando Software MINITAB

Se uso la aplicacién de prueba de normalidad - Test de Ryan - Joiner (Similar a Shapiro -
Wilk) del software Minitab, para verificar las Normalidad de los datos.

Grafica de probabilidad de ACEITES Y GRASAS

Normal

99
Media 19.56

Desv.Est.  0.2099
N 25
AD 0.750
Valor P 0.044

954
90 4

80
701
60
504
40
30
201

Porcentaje

19.0 19.2 19.4 19.6 19.8 20.0
ACEITES Y GRASAS

Conclusion:
Como el a = 0.05 es mayor que el P-valor (0,044), los resultados de aceites y grasas
obtenidos no se ajustan a una distribucion normal. En este caso se debe usar estadistica no
paramétrica.

3. Prueba de homogeneidad de varianzas - Usando software Minitab

Se uso la aplicacion de igualdad de varianzas - Prueba de Levene del software Minitab.



40

Prueba de igualdad de varianzas para ACEITES Y GRASAS
. Prueba de Bartlett
Analista A f—= ! Estadistica de prueba 0.79
Valor P 0.939
Prueba de Levene
Analista B I * | Estadistica de prueba 0.19
! ! valor P 0.943
=
ﬂ Analista C b——o |
-
<<
Analista D |—» |
Analista E | |—e |
T T T T T T
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
Intervalos de confianza de Bonferronide 95% para Desv.Est.

Conclusion:
Como a (0,05) es < P-valor (0,943); se concluye que las varianzas entre analistas son
homogéneas; por lo tanto no hay variabilidad en los resultados.

4. Prueba de igualdad de medianas - Usando software Minitab

Se usé la aplicacién de igualdad de medianas- Prueba de Kruskal Wallis del software
Minitab.

Prueba de Kruskal-Wallis: ACEITES ¥ GRASAS vs. ANALISTA
Prueba de Kruskal-Wallis en BCEITES Y GRASRES

Claaificacion

AMRT.ISTA N Mediana del promedioc Z

Enaglista & 3 15,50 10.0 -1.02

Enalista B 5 19,80 13.5  0.17

Enalista C 5 19.40 10.3 -0.92

Enalista D &5 19.50 11.0 -0.&8

Enalista E 3 15,30 20,2  2.45

Feneral 23 13.0

H=6.68 GL=4 P =10.154

H=#8.85 GL=4 P =0.144 ({(ajustados para loa vinculoa)

Conclusién: Como a (0,05) es < P-valor (0,154); se concluye que las medianas entre los
analistas no tienen diferencia significativa.

5. Analisis de la varianza - Anova para evaluar comparabilidad de los resultados

Analisis de varianza de un factor - Usando software Minitab
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ANOVA unidireccional: ACEITES ¥ GRASAS vs. ANALISTA

Fuente GL 5C MC F 13
ENALISTR 4 0.3256 0.0814 2.22 0.103
Error 0 0.7320 0.0388

Total 4 1.057&

5 =0.1913 R-cuad. = 30.79% R-cuad. {ajustado) = 16.94%

IC3 de 95% indiwiduales para la media
hasados en Desv.Est. agrupada

Nivel N  Medis Deswv.Est. ----- Fomm Fomm e pm——————— fm——m
Enalista A 5 19.480 0.17%  (-——————- L )
knalista B 5 19.580 0.228 (- e §
Enalista € 5 19.480 0.164 (-————-—- L )
knalista D 5 19.500 0.158 (== et )
knalista E 5 19.780 0.217 (= L )
- o= o - +—-—-
15.40 15.60 15.80 20.00

Desv.Est. agrupada = 0.191

Conclusion:
Como a (0,05) < P-valor (0,103) se concluye que no existe diferencia significativa entre
los analistas y los datos son consistentes.

5. Grafica de Control de los resultados obtenidos

Grafica Xbarra-S de ACEITES Y GRASAS
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Conclusion:
Los resultados obtenidos se encuentran dentro de los limites superior e inferior, en
promedio y rango.

6. Conclusiones/Recomendaciones

De acuerdo a los resultados obtenidos de la muestra de control MC-EPA1664-251113 y
evidenciando comparabilidad de los resultados; se procede a AUTORIZAR en este método
de ensayo al siguiente personal:
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- Laboratorista A
- Laboratorista B
- Laboratorista C
- Laboratorista D
- Laboratorista E

Elaborado por: Aprobado por:

Fuente: Elaboracion propia

Todo el historial del analista, sus evaluaciones y autorizaciones se consignan en el anexo
T: Ficha de personal.

Para garantizar que el personal mantiene su competencia se realiza el monitoreo del
personal en forma semestral utilizando el registro de Monitoreo del personal del
laboratorio, (ver anexo U).

Todo el historial del analista, sus evaluaciones y autorizaciones se consignan en el anexo
T: Ficha de personal, que forma parte del sistema de calidad del laboratorio.

Para garantizar que el personal mantiene su competencia se realiza el monitoreo del
personal en forma semestral utilizando el registro de monitoreo del personal del
laboratorio. Este monitoreo tiene por objetivo verificar que el analista cumple con los
requisitos del método y se realizan por cada método de ensayo, se evalla conocimiento y
habilidad para desarrollar el método. En el anexo U se muestra el registro de monitoreo de
personal, cuyo formato forma parte del sistema de calidad del laboratorio y que fue
adaptado para cada método de ensayo de andlisis de efluentes.
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Capitulo 4

Resultados del monitoreo

4.1 Resultados de la aplicacion de los métodos de monitoreo de efluentes

Una vez implementados los métodos de andlisis de efluentes propuestos se realizaron
ensayos en todos los puntos de vertimiento de efluentes de la refineria Talara, sefialados en
sefialados en el capitulo 3 en la tabla 4.

Pero como estos resultados son confidenciales sélo se muestran los resultados de uno de
los puntos. A modo de ejemplo se muestran los resultados del vertimiento desague
aceitoso.

4.1.1 Resultados de los ensayos de temperatura

Estos resultados representan el monitoreo del efluente desagiie aceitoso entre los meses de
junio 2013 a junio 2014.

Para el caso de efluentes de acuerdo al D.S 037-2008-PCM se debe reportar en incremento
de temperatura y éste no debe ser mayor de 3 °C. Para obtener esta diferencia de
temperatura el resultado se debe comparar con la temperatura de una muestra tomada en el
borde de una zona de mezcla cientificamente establecida que toma en cuenta la calidad del
agua ambiente, el uso del agua, los receptores potenciales y la capacidad de asimilacion y
que, en este caso concreto, se establece en 100 m. (Ver bibliografia N° 3).

Como laboratorio nosotros reportamos la temperatura tomada en el efluente y el area de
Desarrollo sostenible solicita el otro dato a la Marina de Guerra del Peru, quien realiza un
monitoreo diario de la temperatura de mar, para hacer los célculos y el reporte
correspondiente.

Se observa que en la mayoria de datos reportados superan los 30 °C, a excepcién del mes
de enero 2014. Teniendo como referencia datos del agua de mar a 100 metros entre 18 °C y
22 °C (datos referenciados de la Marina de Guerra del Peru). Esto indicaria que hay un
incremento de temperatura mayor de 3 °C, incumpliéndose con el D.S 037-2008-PCM.



44

Tabla 8. Temperatura

Fecha Temperatura, °C
Junio 2013 31,4
Julio 2013 32,8
Agosto 2013 34,8
Setiembre 2013 31,0
Octubre 2013 36,6
Noviembre 2013 29,2
Diciembre 2013 31,9
Enero 2014 26,4
Febrero 2014 36,5
Marzo 2014 31,2
Abril 2014 37,5
Mayo 2014 38,2
Junio 2014 39,2

Fuente: Elaboracién propia

Temperatura - desagie aceitoso 2013-2014

43.0

39.2
38.0 )
36.6 36.5 '
34.8
33.0 398
31.4 \/31 0 319 Y
: —o—TEMPERATURA, °C
29.2
28.0

V 26.4

23.0

18.0

JUN JUL AGO SET OCT NOV DIC ENE FEB MAR ABR MAY JUN
2013 2013 2013 2013 2013 2013 2013 2014 2014 2014 2014 2014 2014

Figura 6. Temperatura — desague aceitoso 2013 — 2014.
Fuente: Elaboracion propia.

Los valores de temperatura del desagiie aceitoso se encuentran por encima de
de los 30 °C, afectando el ecosistema marino. Los datos fueron obtenidos de
los monitoreos que realizd el laboratorio, entre los meses de Junio 2013 y Junio
2014.
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Resultados de los ensayos de pH
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Estos resultados representan el monitoreo del efluente desagiie aceitoso entre los meses de

Junio 2013 a Junio 2014.

Tabla 9. pH
Fecha pH LMPS LMPI
Junio 2013 7,78 9 6
Julio 2013 7,82 9 6
Agosto 2013 8,98 9 6
Setiembre 2013 8,01 9 6
Octubre 2013 7,38 9 6
Noviembre 2013 7,72 9 6
Diciembre 2013 7,74 9 6
Enero 2014 7,58 9 6
Febrero 2014 8,07 9 6
Marzo 2014 7,75 9 6
Abril 2014 9,06 9 6
Mayo 2014 7,96 9 6
Junio 2014 7,93 9 6

Fuente: Elaboracion propia

pH - desagle aceitoso 2013-2014

11.00

10.00

9.00 -

8.00

7.00

6.00 +— —

5.00

4.00 — — —— :
5838858586388 8588555852838

=== pH

'93—I— LMPS

LMPI

Figura 7. pH- desaguie aceitoso 2013 - 2014

Fuente: Elaboracion propia:

El nivel de pH en el vertimiento desagiie aceitoso se encuentra dentro del LMP (6-9) a
excepcion de un valor reportado en el mes de Abril 2014 (9,06 de pH)
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4.1.3  Resultados de los ensayos de sulfuros

Estos resultados representan el monitoreo del efluente desagiie aceitoso entre los meses de
Junio 2013 a Junio 2014.

Tabla 10. Sulfuros

Fecha Sulfuros (mg/L) (%n'\éllFli,)
Junio 2013 5,12 1
Julio 2013 4,06 1
Agosto 2013 7,08 1
Setiembre 2013 29,31 1
Octubre 2013 0,16 1
Noviembre 2013 0,11 1
Diciembre 2013 0,26 1
Enero 2014 0,72 1
Febrero 2014 6,35 1
Marzo 2014 12,07 1
Abril 2014 12,74 1
Mayo 2014 2,20 1
Junio 2014 7,82 1

Fuente: Elaboracion propia

Sulfuros- desagtle aceitoso 2013-2014

35.00

25.00 / \

20.00 = DATOS
/ == |_MP

15.00

\
10.00 / \ e
500 =57 56 \

0.00 -

JUN JUL AGO SET OCT NOV DIC ENE FEB MAR ABR MAY JUN
2013 2013 2013 2013 2013 2013 2013 2014 2014 2014 2014 2014 2014

Figura 8. Sulfuros - desague aceitoso 2013 - 2014
Fuente: Elaboracion propia.

Los valores de sulfuros estan en promedio por encima del LMP de 1 mg/L, afectando el
ecosistema marino.
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Resultados de los ensayos de aceites y grasas
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Estos resultados representan el monitoreo del efluente desagiie aceitoso entre los meses de
junio 2013 a junio 2014.

Tabla 11. Aceites y grasas

10.0

0.0

20.0

V,

JUN JUL AGO SET OCT NOV DIC ENE FEB MAR ABR

0 )
MAY JUN

2013 2013 2013 2013 2013 2013 2013 2014 2014 2014 2014 2014 2014

Fecha Aceites y grasa (mg/L) (%n'\;/Fli,)
Junio 2013 12,3 20
Julio 2013 13,0 20
Agosto 2013 16,6 20
Setiembre 2013 13,5 20
Octubre 2013 12,7 20
Noviembre 2013 38,4 20
Diciembre 2013 16,3 20
Enero 2014 68,2 20
Febrero 2014 38,8 20
Marzo 2014 24,3 20
Abril 2014 23,4 20
Mayo 2014 <0,5 20
Junio 2014 26,1 20
Fuente: Elaboracion propia
Aceites y grasas - desagle aceitoso 2013-

80.0 2014

70.0 682

60.0 ’\

50.0 / \

/ —4—DATOS
40.0 A38.4 / 388 == LMP
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Los valores de aceites y grasas estan en promedio por encima del

Figura 9. Aceites y grasas - desagtie aceitoso 2013 - 2014

afectando el ecosistema marino.

Fuente: Elaboracién propia

LMP de 20 mg/L,
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415

Resultados de demanda quimica de oxigeno

Estos resultados representan el monitoreo del efluente desagiie aceitoso entre los meses de
junio 2013 a junio 2014.

Tabla 12. Demanda quimica de oxigeno

Fecha DQO (mg/L) LMP
Junio 2013 30 250
Julio 2013 204 250
Agosto 2013 346 250
Setiembre 2013 254 250
Octubre 2013 182 250
Noviembre 2013 311 250
Diciembre 2013 210 250
Enero 2014 488 250
Febrero 2014 468 250
Marzo 2014 391 250
Abril 2014 441 250
Mayo 2014 922 250
Junio 2014 451 250

Fuente: Elaboracion propia
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Figura 10. Demanda quimica de oxigeno - desague aceitoso 2013 - 2014
Fuente: Elaboracién propia

Los valores de demanda quimica de oxigeno estan por encima del LMP de 250
mg/L, afectando el ecosistema marino.
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4.2 Evaluacion de los resultados

e Se observa que durante los meses junio 2013 a junio 2014 los valores de pH en el
efluente desaguie aceitoso flucttan entre 7,38 y 9,06. Superédndose solo limite maximo
permisible en el mes de abril 2014 (9,06 vs. 9,0). Los valores en su mayoria se han
mantenido dentro de los LMP. Esto garantiza la conservacion de la flora y fauna
marina, ya que estas especies tienen un habitad que debe mantenerse en su estado
natural.

e Durante los meses de junio 2013 a junio 2014 los valores de sulfuros del desagiie

aceitoso flucttan entre 0,11- 29,31 mg/L; siendo el limite maximo permisible de 1
mg/L. El pico mas alto se observo en el mes de setiembre 2013 con 29,31 mg/L. Esto
se debe a que no hay un buen despojamiento de agua contaminada, ya que el sistema
es muy antiguo. Mantener niveles altos de sulfuros pueden producir dafios a los peces
y olores desagradables en el ambiente.
Actualmente los niveles de sulfuros no pueden reducirse, sin embargo, con el Proyecto
de modernizacion de Refineria Talara se tiene previsto la construccion de nuevas
unidades que reduciran los niveles de azufre en los combustibles, como son las
unidades de hidrotratamiento de naftas, hidrotratamiento de diesel e
hidrodesulfurizacion de nafta craqueada. Con estas nuevas unidades se reduciran los
niveles de azufre y consecuentemente también los sulfuros. El Proyecto ya esta en
marcha.

e Durante los meses de junio 2013 a junio 2014 los valores de aceites y grasas del
desagiie aceitoso fluctian entre 0,5- 68,2 mg/L; siendo el limite maximo permisible
de 20 mg/L. El pico més alto se observo en el mes de enero 2014 con 68,2 mg/L. El
problema de mantener niveles altos de aceites y grasas en el cuerpo receptor es que se
forman peliculas en la superficie del agua que reducen la aireacién y penetracion de la
luz solar dificultando el proceso de fotosintesis y ciclo de vida acuatica marina.

Para evitar que los aceites y grasas sean vertidos al cuerpo receptor (Bahia de Talara),
los residuos liquidos de los procesos de refinacion pasan previamente por los
separadores API (American Petroleum Institute) y CPI (Corrugated Plate interceptor).
Estos son dispositivos gravimétricos que por diferencia de densidad separan el aceite
del agua, el cual es retirado y reincorporado nuevamente al proceso de refinacion,
vertiéndose al mar sélo efluentes con un minimo nivel de aceites y grasas, que
cumplan el LMP.

Se presentan altas concentraciones de aceites y grasas cuando no se controla
adecuadamente el nivel del aceite en los separadores y cuando no se realiza el
mantenimiento preventivo diario de los separadores. Esta recomendacién fue hecha al
area correspondiente.

e Durante los meses de junio 2013 a junio 2014 los valores de demanda quimica de
oxigeno del efluente desagiie aceitoso fluctlan entre 30 y 922 mg/L; siendo el limite
maximo permisible de 250 mg/L. El pico més alto se observo en el mes de mayo 2014
con 922 mg/L.

e A nivel general se observa que los valores monitoreados se encuentran fuera de los
LMP y la empresa es consciente de esto. Por ello se ha considerado en el Proyecto de
modernizacion de refineria Talara un sistema de tratamiento de los efluentes que
incluye las siguientes instalaciones:

a) Balsa de regulacion y tormenta, con una capacidad de 5000 m*
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b) Sistema primario de separacion agua/aceite; serd disefiada para eliminar aceite y
grasa y solidos suspendidos de las corrientes de alimentacion, usando un proceso
fisico para su separacion. Se realiza mediante separadores API.

c) Balsa de homogeneizacion; La balsa de homogeneizacion tiene como objetivo
amortiguar los cambios bruscos en las condiciones de las corrientes, facilitando la
operacion en estado estacionario de los sistemas aguas abajo. Por esta razén, esta
ubicada antes del DAF (Flotacion por aire disuelto) y del tratamiento bioldgico.
Debera estar equipada con sistemas de agitacion para garantizar la mezcla
completa del contenido.

d) Sistema de separacion agua/aceite/sélidos; Este sistema permitird obtener un
efluente con mejor calidad. El tratamiento consta de: ajuste de pH, dosificacion de
quimicos (coagulante y floculante) y unidades DAF (Flotacidn por aire disuelto).

e) Sistema de tratamiento bioldgico; para cumplir con los niveles permitidos de DQO
(demanda quimica de oxigeno) en el efluente tratado, se requiere que la corriente
proveniente del sistema secundario sea tratada en un sistema de tratamiento
bioldgico.

f) Disposicion del efluente tratado; el efluente final serd conducido al mar mediante
bombeo al que se une el efluente sanitario evacuandose mediante un emisario
independiente.

g) Sistema de tratamiento de lodos bioldgicos y aceitosos; los lodos bioldgicos y
aceitosos seran tratados independientemente, a fin de reducir su volumen y
contenido de agua y darles una utilizacion final adecuada.

4.3 Auditoria interna

Segun la directriz para la acreditacion de laboratorios de ensayo y calibracion SNA-acr-
06D, las auditorias internas se deben llevar a cabo por lo menos una vez al afio y deben
abarcar todas las areas y requerimientos de la Norma ISO/IEC 17025.

En cumplimiento de la directriz el laboratorio elabora su programa de auditoria interna
donde incluye todas las areas y requerimientos de la Norma ISO/IEC 17025. En el anexo V
se muestra un programa de auditoria donde se indica la fecha y las areas a auditar, este
programa es firmado por el representante de la alta direccion. Este registro forma parte del
sistema de calidad del laboratorio.

Uno de las aclaraciones de la directriz con respecto a los auditores internos es acerca de los
requisitos que deben tener los cuales abarcan haber llevado un curso de interpretacion de la
Norma ISO/IEC 17025, un curso aprobado de auditores, haber cumplido una etapa de
entrenamiento y el contar con experiencia auditando todos los requisitos de la Norma.

Este requisito implica que para realizar la pre auditoria se deba contratar personal externo,
que podria ser personal del Servicio nacional de acreditacion, ya que en el Laboratorio no
se cuenta con personal que cumpla estos requerimientos.

Durante la auditoria se sigue un plan de auditoria, donde se indican la fecha y hora de cada
requisito y método a evaluar, asi como quien es el personal evaluador, tal como se muestra
en el anexo W. Este registro forma parte del sistema de calidad del laboratorio.
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Al concluir la auditoria se elabora un informe siguiendo los puntos contenidos en el
registro informe de auditoria interna. En el anexo X, se muestran estos puntos como son las
fortalezas y debilidades encontradas del sistema, asi como los hallazgos encontrados, que
luego haciendo un contraste con la Norma ISO/IEC 17025 se convierten en no
conformidades, observaciones u oportunidades de mejora, que finalmente conllevan a que
el sistema tenga una mejora continua. El formato forma parte del sistema de calidad del
laboratorio.

Como parte del sistema de gestion, se generan las acciones correctivas por cada no
conformidad y las acciones preventivas por cada observacién, que luego seran levantadas
en una préxima auditoria.

4.4 Revision por la direccion

De acuerdo a la directriz para la acreditacion de laboratorios de ensayo y calibracion SNA-
acr-06D, el laboratorio debera revisar su sistema de gestion de la calidad cada 12 meses,
(ver bibliografia N°6).

El laboratorio en cumplimiento de la Norma ISO/IEC 17025 y la directriz SNA-acr-06D
realiza la revision por la direccion en forma anual. Donde se toman en cuenta los siguientes
puntos

Adecuacion de las politicas y procedimientos.

Informes del personal directivo y supervisor.

Resultados de las auditorias internas.

Acciones preventivas y correctivas.

Evaluaciones por organismos externos.

Resultados interlaboratorios.

Cambio de volumen y tipo de trabajo

Retroalimentacion de los clientes

Quejas

Resultados de las revisiones anteriores

Recomendaciones para la mejora

Seguimiento a objetivos y planes de accion.

Otros factores relevantes.

N N N N N N SR NN

En base a la revision por la direccién se trazan nuevos objetivos y metas y se elabora un
plan de accidn con responsables para las acciones tomadas. Finalizada la reunién se firma
el acta de revision por la direccion, donde se incluyen los puntos sefialados en el anexo Y.

En el anexo Z se observa un modelo de plan de accion derivado de la revision por la
direccién en el laboratorio de refineria Talara; aqui se observa los hallazgos mas
importantes suscitados en el sistema de calidad del afio en curso y como puede mejorarse a
través de un plan integrado, nombrado responsables y fechas de cumplimiento.
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b)

d)

f)

9)
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Conclusiones

El sistema de calidad implementado para los métodos de analisis de efluentes permitira
que los resultados obtenidos de los monitoreos sean oportunos y confiables. Tener
resultados oportunos permitird tomar medidas inmediatas para reducir al minimo un
impacto ambiental negativo en el cuerpo receptor (Bahia de Talara).

Contar con un laboratorio acreditado permitira a los organismos fiscalizadores tener
confianza de los resultados reportados por la empresa. Refineria Talara reporta sus
resultados mensualmente a la OEFA y trimestralmente a la ANA, de acuerdo a lo
establecido en el R.D N° 162-2013-ANA-DGCRH “Autorizacion de vertimiento de las
aguas residuales industriales tratadas provenientes de refineria Talara”.

Contar con un sistema implementado de anélisis de efluentes reducira los costos por
contratos de laboratorios externos, ya que se tiene que contratar laboratorios
acreditados de la ciudad de Lima, que encarecen sus costos por los gastos
administrativos.

Un laboratorio acreditado propio para estos ensayos, permite ejecutar ensayos con
mayor frecuencia y obtener una base de datos sélida, para realizar un mejor control y
andlisis de los efluentes.

El personal del laboratorio lograra tener una competencia técnica satisfactoria y acorde
con las exigencias internacionales para normas de ensayo.

El nivel de competencia del laboratorio le permitira competir con otros laboratorios
nacionales e internacionales, en pruebas de aptitud o comparativos inter laboratorios lo
que le dard mayor prestigio al laboratorio.

Una de las principales dificultades que se ha logrado vencer en la presente tesis es la
aceptacion de la alta direccion con respecto a la necesidad de contar con un laboratorio
propio acreditado en métodos de ensayo de efluentes y en general de pardmetros
ambientales, ya que contamos con los recursos para implementarlos y esto no genera
conflicto de intereses por ser juez y parte; ya que un laboratorio acreditado de por si
tiene lineamientos que impiden tener parcialidad en los resultados.



54

h)

)

K)

Los recursos humanos son basicos para desarrollar cualquier trabajo; la motivacion y
entusiasmo del personal parten de la alta direccion, quienes tienen la obligacion de
explicar cuéles son las necesidades de implementar estos métodos de ensayo.

La capacitacion y el entrenamiento del personal es muy selectivo ya que existen muy
pocos centros de capacitacion en temas ambientales, principalmente para métodos de
ensayo.

Como se ha explicado en la parte de evaluacion de resultados, de estos 05 parametros
evaluados. Cuatro de ellos superan en promedio los limites maximo permisibles de
efluentes liquidos para el Subsector hidrocarburos, D.S. 037-2008-PCM. Esto genera
problemas medioambientales, como variacion del habitat de la flora y la fauna marina,
ya que los efluentes tienen como cuerpo receptor la bahia de Talara.

Uno de los parametros que se encuentra fuera de los LMP y puede ser controlado son
los aceites y grasas que en el mes de enero 2014 lleg6 a 68,2 mg/L,; siendo el LMP de
20 mg/L. Este es el unico pardmetro que puede ser controlado ya que refineria Talara
solo cuenta con separadores gravimétricos. Una buena limpieza y control diario del
agua vertida reducird en buena medida este parametro. Esto fue recomendado al area de
procesos.

Los demas parametros evaluados como temperatura, pH, sulfuros y DQO; no pueden
ser controlados por los separadores gravimétricos; por lo que refineria Talara en su
proyecto de modernizacion tiene como meta implementar un nuevo sistema de
tratamiento de efluentes, que incluye: un sistema primario de separacion agua/aceite
(API), una unidad de flotacion por aire disuelto; balsas de homogenizacion y
tratamiento bioldgico, entre otros.
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Anexo A

Métodos normalizados APHA y EPA

N° Tipo de ensayo Norma de referencia Titulo del método Afo
N-Hexane Extractable Material
(HEM; Oil and Grease) and
1 | Aceites v grasas EPA METHOD 1664 |Silica Gel Treated N-Hexane 1999
ye A Extractable Material (SGT-
HEM; Non Polar Material) by
Extraction and Gravimetry
Demanda uimica de Chemical oxygen demand
2 . g EPA METHOD 410.3 | (titrimetric. High level for 1978
oxigeno .
saline waters)
3 |PH SM 4500-H+ oH Value 2012
4 | Sulfuros SM 4500-S2 F Sulfide-the iodometric method 2012
5 | Temperatura SM 2550 Temperatura 2012

Fuente: Elaboracién propia
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Anexo B

Condiciones ambientales de los métodos de analisis de efluentes

N° Tipo de ensayo Norma de referencia Condiciones ambientales
1 Aceites y grasas EPAMETHOD 1664 A T° ambiente
2 Demanda quimica de oxigeno EPA METHOD 410.3 T° ambiente
3 pH SM 4500-H+ T° ambiente
4 Sulfuros SM 4500-S2 F T° ambiente
5 Temperatura SM 2550 T° ambiente

Fuente: Elaboracién propia
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Anexo C
Registro de condiciones ambientales

61

ENSAYOS INVOLUCRADOS: ... e

Datos del Termohigrébarometro

COdigo: ..o Marca: ............c.o..ne.

Rango de Temperatura: ...........c.ccoeevieviiiiienienannnn..
Rango de Humedad: ........................
Rangos de Control

MES de.uueerrneeeenneeeeneeereneecsaneonssnnnns del 201

Dia

Temperatura | Humedad . Registrado
Presion

Hora | (ecyo (°F) (%) por:

Observaciones

O N0 BRWIN|F-

©
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11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

Fuen

te: Elaborado por unidad laboratorio Refineria Talara




Anexo D

Lista de materiales para la implementacion de los métodos de analisis de efluentes

stod dad Descripcit Requisitos
Método Cantida escripcion Material Calibracion
2 Balon de fondo redondo de 300 mL De wplno con boca No necesita
esmerilada.
2 Matraz erlenmeyer de 500 mL Vidrio No necesita
1 Bureta de 50 mL Vidrio Calibrada en 10, 20, 30 y
40 mL
9 Con_densador Allihn de 12 pulgadas o|De wplno con boca No necesita
equivalente esmerilada.
2 Fiola transparente clase Ade 1 L De wplno con boca Calibrada
esmerilada.
: De vidrio con boca .
E;zéséc))g 1 Fiola transparente clase A de 100 mL y tapa esmerilada, Calibrada
2 Fiola transparente clase A de 50 mL De vidrio con boca Calibrada
y tapa esmerilada.
1 Probeta de 100 mL sin tapa Vidrio %all_llbrada en 50, 70 y 100
1 Pipeta volumétrica de 50 mL Vidrio Calibrada
1 Pipeta volumétrica de 25 mL Vidrio Calibrada
1 Probeta de 20 mL sin tapa Vidrio Calibradaen 5y 20 mL
1 Gotero Vidrio No necesita

29



Continta. ..

. . N Requisitos
Metodo Cantidad Descripcion Material Calibracion
1 Pera de decantacion de 2 L Vidrio con llave No necesita
1 Pera de decantacion de 250 mL Vidrio con llave No necesita
1 Matraz de ebullicion de 125 mL De wplno con boca No necesita
esmerilada
1 Matraz de 125 mL Vidrio No necesita
1 Condensador De V|_dr|o con boca No necesita
esmerilada
1 Adaptador Claisen De V|_dr|o con boca No necesita
esmerilada
1 Adaptador conector para destilacion de 3|De wplno con boca No necesita
juntas esmerilada
EPA 1664 idri .
(aceites y grasas) 1 Adaptador de destilacion Es?n(\e/rlidlgcj)a con boca No necesita
1 Fiola transparente Clase A de 100 mL De vidrio con boca y Calibrada
tapa esmerilada
1 Probeta de 50 mL sin tapa. Vidrio Calibrada en 30 y 50 mL
1 Pipeta volumétrica de 10 mL Vidrio Calibrada
1 Pipeta graduada de 10 mL Vidrio Calibrada
1 Bagueta Vidrio No necesita
1 Embudo Vidrio No necesita
2 Pinzas para anchos de matraces N°4 o0 mas Metal No necesita
1 Desecador con capacidad para el matraz de | De vidrio con bocay NO necesita

ebullicién

tapa esmerilada
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Continda.. . .
Método Cantidad Descripcion Requisitos
P Material Calibracién
SM 2550 B 1 Termometro con escala de 0,1 °C Vidrio -
(temperatura) 1 Equipo multipardmetro -- --
SM 4500-H+ B 4 Beakers de 250 mL Vidrio No necesita
(pH) 1 Equipo multiparametro -- --
2 Fiola transparente Clase A de 1L De vidrio con boca y Calibrada
tapa esmerilada
1 Fiola transparente Clase A de 100 mL De vidrio con boca'y Calibrada
tapa esmerilada
SSI\G IilIE(L)JOI%%:SF 2 Beaker de 250 mL Vidrio No necesita
( ) 3 Matraz erlenmeyer de 125 mL Vidrio No necesita
1 Bureta de 50 mL Vidrio Calibrada en 10, 20, 30 y
40 mL
1 Gotero Vidrio No necesita

Fuente: Elaboracién propia
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Lista de reactivos para la implementacion de los métodos de analisis de efluentes

Anexo E

Requisitos
Descripcion Cant.

Grado Caracteristica
Acetato de zinc - Zn(CHsC0O0), 500,0 9 |Noindica --
Acetona - CO(CHj), 4 L |ACS Residuos menores al 1 %
Acido ascorbico - 50 g No indica -
Acido clorhidrico - HCI 4L No indica -
Acido Esteéarico - C1gH360 0,5¢ 98 % pureza B
Acido fosforico - HsPO, 1L No indica -
Acido nitrico - HNO3 2L No indica -
Acido salicilico - CgH4(COOH)(OH) 0249 No indica --
Acido sulfurico - H,SO, 50 L ACS Grav. Esp. 1,84
Alcohol etilico (etanol) - C;Hs(OH), 0 1L 95 % pureza
Alcohol isopropilico (2-propanol) - C3H;(OH) --
Almidon 29 No indica --
4-Aminoantipirina - C11H13N30 509 No indica --
Azul de bromofenol 01259 No indica --
Biyodato de potasio - KH(I0s), 0,82¢g SRM o estandar -

Buffer pH 4

SRM o estandar

99
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Continda. . . .
Requisitos
Descripcion Cant.
Grado Caracteristica
Buffer pH 7 - SRM o estandar -
Buffer pH 10 - SRM o estandar -
Cloruro férrico - FeCls.6H,0 500 g No indica -
Cloruro de sodio - NaCl 100 g No indica -
Cloruro de sodio - NaCl 3,309 SRM o estandar -
Solucion saturada de cloruro de potasio - KCI - No indica -
Dicromato de potasio - K,Cr,0Oy 250 g Estandar primario -
Difenilcarbazida (difenilcarbohidrazida) - C13H14N4O 590 No indica -
Difenilcarbazona - C13H;,N4O 1,259 No indica --
N,N-Dimetil-p-fenilendiamina oxalato 5009 No indica --
Fenol - CgHsOH 0,12 ¢ SRM o estandar -
Fenolftaleina 01lg No indica --
Ferricianuro de potasio - KzFe(CN)s 250 g No indica --
Ferroina en solucion 100 mL No indica -
Fosfato 4cido de diamonio - (NH4),HPO, 1,5kg No indica --
Fosfato 4cido de dipotasio - K2HPO4 7509 No indica --
Fosfato acido de dipotasio - K,HPO, 0,559 SRM o estandar -




Continda.. ..

Requisitos
Descripcion Cant.
Grado Caracteristica
Fosfato diacido de potasio - KH,PO, 5009 No indica --
Hexadecano - CigHas 059 98 % pureza -
n-Hexano - CeHi4 4L 85 % pureza 99 % isomeros saturados C6
Hidroxido de amonio - NH4OH 150 mL No indica --
Hidrdxido de sodio - NaOH 1 kg No indica -
lodo - I, 6,49 No indica --
loduro de potasio - Kl 409 No indica Libre de iodato
Metanol 250 mL No indica --
Molibdato de amonio - (NH,)sM070,4.4H,0 409 No indica -
Nitrato de mercurio - Hg(NO3)2.H,0 500 g SRM o estandar -
Sulfato ferroso amoniacal - Fe(NH,;)2(SO4),.6H,0 1,5kg SRM o estandar -
Sulfato de mercurio - HgSO, 5,5 kg No indica polvo
Sulfato de plata - Ag,SO, 500 g No indica polvo
Sulfato de sodio - Na;SO4 5,5kg ACS No debe estar en polvo
Sulfuro de sodio - Na,S.9H,0 129 SRM o estandar Solo sirve por 1 afio
Tartrato de potasio y antimonio - K(SbO)C4H40.1/2H,0 2,74309 | Noindica -
Tiosulfato de sodio - Na,S,03.5H,0 509 SRM o estandar -

Fuente: Elaboracion propia
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4.1.
41.1

4.1.2

4.1.3
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Anexo F
Procedimiento muestreo de agua industrial

Objetivo
Establecer los criterios a seguir para realizar el muestreo de los vertimientos de
agua industrial tratada, aplicada a los efluentes de Refineria.

Alcance

Este procedimiento es aplicable al muestreo de los vertimientos de agua
industrial tratada, aplicada a los efluentes de refineria. Los responsables de su
cumplimiento son los analistas ambientales y el supervisor ambiental.

Definicion
Agua Industrial tratada: agua proveniente del procesamiento del crudo y sus
derivados en refineria.

Procedimiento

Muestreo de agua industrial tratada

La muestra debe ser lo mas representativa posible, para lo cual se debe
seleccionar un punto de méxima mezcla. Los criterios para obtener una
muestra representativa son los siguientes:

[1 La muestra es recolectada en el punto de mayor flujo, donde Ila
velocidad es maxima y la posibilidad de sedimentacion es minima.

[1 Si no se va a recolectar muestras para organicos volatiles ni para gases
disueltos, se permite mezclar el agua para asegurar la uniformidad.

[1 Se debe tener especial precaucién en las cercanias a las caidas del agua,
ya que los so6lidos muchas veces se acumulan arriba de la caida y los aceites
y grasas abajo.

Rotular los envases en los cuales se van a tomar las muestras utilizando
una tinta indeleble o etiqueta. Sacar la muestra utilizando un muestreador y
guantes.

Realizar los analisis de campo como se indica en el Protocolo nacional de
monitoreo de la calidad en cuerpos naturales superficiales. Al momento de
sacar la muestra Unicamente realizar los analisis de temperatura y pH (con
cinta indicadora de pH), este ultimo andlisis sera referencial, dejar enfriar la
muestra (ya que el agua caliente puede ser dafiina para el electrodo de los
equipos) y luego completar el andlisis de campo pH, conductividad, etc.
cuando la muestra recolectada esté cerca a la temperatura ambiental.

Adicionar los preservantes (si lo requiere) segun la Lista de preservantes y
condiciones de la muestra para efluentes.

Registrar los datos en el “Registro de datos de campo de efluentes”, donde se
debe indicar: condiciones ambientales, resultados del analisis de campo, Fecha
y hora de muestreo, nombre del responsable de muestreo y cualquier otra
observacion que sea de interés para interpretar los resultados.
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Registrar los datos en la cadena de custodia y transportar la muestra al
laboratorio en cooler.

Nota 1: la botella recolectada para el andlisis de aceites y grasas no debe
usarse para realizar los analisis de campo

Muestreo simple o puntual de agua industrial

Este tipo de muestras es adecuado para matrices de composicion estable en el
tiempo, o bien para realizar el muestreo en distintos puntos o en diferentes
tiempos, obteniendo informacién sobre la naturaleza y amplitud de variaciones.

La muestra puede ser tomada en el ingreso al tanque de tratamiento y/o en la
descarga final del efluente. Antes de efectuar el muestreo propiamente se
debera seguir los siguientes pasos:

[1  Observar el comportamiento de la descarga, si es continuo o intermitente.
(1 Si es intermitente se recomienda realizar un muestreo compuesto, seguirlo
que se indica en el it. 4.3.

Sacar la muestra utilizando un muestreador y guantes.

Realizar los analisis de campo como se indica en el Protocolo nacional de
monitoreo de la calidad en cuerpos naturales superficiales. Al momento de
sacar la muestra Unicamente realizar los analisis de temperatura y pH (con
cinta indicadora de pH), este Gltimo analisis seréd referencial, dejar enfriar la
muestra (ya que el agua caliente puede ser dafiina para el electrodo de los
equipos) y luego completar el analisis de campo pH, conductividad, etc.
cuando la muestra recolectada esté cerca a la temperatura ambiental

Adicionar los preservantes (si lo requiere) segun la lista de preservantes y
condiciones de la muestra para efluentes.

Registrar los datos en el “Registro de datos de campo de efluentes”, donde
se debe indicar: condiciones ambientales, resultados del analisis de campo,
Fecha y hora de muestreo, nombre del responsable de muestreo y cualquier otra
observacion que sea de interés para interpretar los resultados.

Registrar los datos en la Cadena de Custodia y transportar la muestra al
laboratorio en cooler.

Muestreo compuesto de agua industrial

El muestreo compuesto es apropiado para evaluar la calidad media de matrices
cuya composicion presenta variabilidad temporal, reduciendo el nimero de
muestras a analizar, pero también la informacién obtenida. La contribucién de
cada muestra a la mezcla debe, por lo general, ser proporcional al caudal; no
obstante, varias modalidades de muestreo compuesto pueden ser aplicadas:

a. Fijando el intervalo de tiempo y manteniendo constante el volumen de
muestra.
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b. Fijando el intervalo de tiempo y obteniendo un volumen de muestra
proporcional al caudal.

c. Fijando el volumen de muestra y variando el tiempo de obtencion
proporcionalmente al caudal.

Cuando se observa un flujo intermitente de la descarga del agua, es
recomendable que se realice un muestreo compuesto salvo que el objetivo del
muestreo sea distinto.

El muestreo compuesto deberd llevarse a cabo en una jornada de trabajo como
minimo.

La muestra debera ser recolectada en el punto final de la descarga antes del

vertimiento al cuerpo receptor o a la red publica, para ello seguir los siguientes

pasos:

(1 Determinar el caudal

[1 Sacar muestras puntuales por lo menos cada dos horas como intervalo de
tiempo.

(1 Realizar los andlisis de campo requeridos.

1 Al final de la jornada de muestreo, realizar el composito de las muestras
puntuales para su analisis en el laboratorio.

Nota 2: A los parametros para el analisis de aceites y grasas, pH, solidos
sedimentables, Oxigeno disuelto, bacteriolégicos no se realiza muestro
compuesto.

Adicionar los preservantes (si lo requiere) segin la lista de preservantes y
condiciones de la muestra para efluentes.

Registrar los datos en el “Registro de datos de campo de efluentes”, donde
se debe indicar: condiciones ambientales, resultados del andlisis de campo,
fecha y hora de muestreo, nombre del responsable de muestreo y cualquier otra
observacidn que sea de interés para interpretar los resultados.

Registrar los datos en la cadena de custodia y transportar la muestra al
laboratorio en cooler.

Muestras recolectadas directamente en la botella
Recolectar directamente en la botella para muestras de aceites y grasas,
organicos volatiles y bacterioldgicos.

Sacar la muestra en el punto de mayor flujo, donde la velocidad es maxima
y la posibilidad de sedimentacion es minima.

No se debe usar botellas con preservantes para recolectar las muestras
superficiales debido a que el preservante se pueda perder debido a la fuerza con
que sale el agua.

Adicionar los preservantes (si lo requiere) segun la Lista de preservantes y
condiciones de la muestra para efluentes.
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Registrar los datos en el “Registro de datos de campo de efluentes”, donde
se debe indicar: condiciones ambientales, resultados del analisis de campo,
Fecha y hora de muestreo, nombre del responsable de muestreo y cualquier otra
observacion que sea de interés para interpretar los resultados..

Registrar los datos en la cadena de custodia y transportar la muestra al
laboratorio en cooler.

Muestra recolectada en envase o contenedor intermedio
Cuando la muestra no se puede recolectar directamente en la botella (segun se
indica en 4.4), usar un contenedor intermedio.

Sacar la muestra en el punto de mayor flujo, donde la velocidad es maxima
y la posibilidad de sedimentacion es minima.

Adicionar los preservantes (si lo requiere) segun la Lista de preservantes y
condiciones de la muestra para efluentes.

Registrar los datos en el “Registro de datos de campo de efluentes”, donde se
debe indicar: condiciones ambientales, resultados del anélisis de campo, Fecha
y hora de muestreo, nombre del responsable de muestreo y cualquier otra
observacion que sea de interés para interpretar los resultados.

Registrar los datos en la cadena de custodia y transportar la muestra al
laboratorio en cooler.

Nota 3: Descontaminar el equipo intermedio de muestra en muestra durante el
muestreo.

Registro
Registro de datos de campo de efluentes.
Cadenas de custodia.



Anexo G
Lista de condiciones de la muestra para efluentes
Parametro Mafterial del Volymen Conservacion/preservacion Tiempo m,éxi_mo

rasco requerido (mL) para analisis
pH Determinacion en campo
Temperatura Determinacion en campo
Turbidez PoV 100 Refrigerar a 4°c 24 horas
Alcalinidad PoV 200 Refrigerar a 4°c 14 dias
Color PoV 500 Refrigerar a 4°c 48 horas
Solidos sedimentables PoV 1000 Refrigerar a 4°c 48 horas
Cloruro PoV 50 Refrigerar a 4°c 28 dias
Fluoruro P 300 Refrigerar a 4°c 28 dias
Sulfatos PoV 100 Refrigerar a 4°c 28 dias
Conductividad PoV 500 Refrigerar a 4°c 28 dias
Dureza PoV 500 Agregar HNOg, hasta pH < 2 3 meses
Oxigeno disuelto Determinacion en campo
DBO PoV 1000 Refrigerar a 4°c 48 horas
Fosfatos V (A) 200 Refrigerar a 4°c 48 horas

¢l
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. Material del Volumen . . Tiempo maximo
Parametro . Conservacion/preservacion p
frasco requerido (mL) para analisis
Nitritos PoV 200 Refrigerar a 4°C 48 horas
Nitratos PoV 200 Refrigerar a 4°C 48 horas
Aceites y Grasas V ambar boca 1000 Agregar HgSO4, has'ia pH < 2, 28 dias
ancha refrigerar a 4°C
DQO PoV 200  |Agregar HoSOq, hasta pH <2, 28 dias
refrigerar a 4°C
Metales totales PoV 1000 Agregar HNO3, hasta pH < 2 2 meses
Arsénico V(A) o P(A) 500 Agregar HNO3, hasta pH < 2 2 meses
Mercurio V(A) o P(A) 500 Agregar HNOg, hasta pH < 2 28 dias
V(D) Afadir &cido ascorbico, 1.000
revestimiento de mg/L, si existe cloro residual; .
Organoclorados TFE 1000 refrigerar 4°C 7 dias
V(D) Afadir acido ascoérbico, 1.000
e . . revestimiento mg/L, si existe cloro residual; .
Bifenilopoliclorados de TEE 1000 refrigerar 4°C 7 dias
V(D) Afadir &cido ascorbico,
revestimiento 1.000 mg/L, si existe cloro .
Organofosforados de TFE 1000 residual; refrigerar 4°C 7 dias
V(D) Afiadir acido ascorbico,
. . revestimiento 1.000 mg/L, si existe cloro .
Piretroides de TFE 1000 residual; refrigerar 4°C 7 dias

€L
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Parametro Material del Volumen Conservacion/preservacion Tiempo maximo
frasco requerido (mL) b para analisis
V(D) Afiadir acido ascorbico,
Trihalometanos revestimiento de 1000 1.000 mg/L, si existe cloro 7 dias
TFE residual; refrigerar 4°C
. V ambar boca Agregar HCL hasta pH < 2 .
Hidrocarburos ancha 1000 refrigerar a 4°C 28 dias
Acidez PoV 100 Refrigerar a 4°C 14 dias
Boro p 100 No requiere 6 meses
Bromuro PoV 100 No requiere 28 dias
Carbénico  oradnico Anadlisis de inmediato; o
total g \% 100 refrigerar y agregar 28 dias
H3PO,4 0 H,SO,4 hasta pH <2
Clorable PoV 500 Agregar 100 mg Na,S,03/L 14 dias
Cloro residual PoV 500 Anaélisis inmediato
Clorofila PoV 500 30 dias en la oscuridad 30 dias
Sustancias gcnvas de PoV 250 Refrigerar a 4°C 48 horas
azul de metileno
. Afadir &cido ascérbico,
Plaguicidas V(S), tapon de 1000 1.000 mg/L, si existe cloro 7 dias
TFE LS o
residual; refrigerar 4°C
Fenoles PoV 1000 Refrigerar, agregar H,50, 40 dias
hasta pH<2

v,
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. Material del Volumen . . Tiempo maximo
Parametro . Conservacion/preservacion e
frasco requerido (mL) para analisis
Dioxido de carbono PoV 100 Anélisis inmediato
Dioxido de cloro PoV 500 Anélisis inmediato
Cromo VI P(A), V(A) 300 Refrigerar 24 horas
Analizar lo méas pronto
Amoniaco PoV 500 posible, o agregar H,SO, 28 dias
hasta pH <2
Refrigerar, agregar 4 gotas de

acetato de zinc .

Sulfuros PoV 100 2N/100 mL: agregar NaOH 7 dias
hasta pH >9
Sustancias activas al PoV 250 Refrigerar 48 horas
azul de metileno
Nitrato + nitrito PoV 200 AgregarH,SO, hasta pH <2 28 dias
Olor v 500 Anallgar |F) mas pronto
posible; refrigerar
Sabor v 500 Anallz_ar I.o mas pronto
posible; refrigerar

Salinidad V, sello de cera 250 Anaélisis de inmediato

Fuente: Elaboracion propia
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Anexo H

Programa de calibracién, verificacién y mantenimiento de equipos

PROGRAMA DE CALIBRACION, VERIFICACION Y MANTENIMIENTO DE EQUIPOS 2013

AREA AMBIENTAL

N""E“h’_e g Cédig.o e Frecgenci.a @ Enero Febrero Marzo Abril Mayo Junio Julio Agosto Setiembre Octubre Noviembre Diciembre
quipo Equipo Calibracién

1|2|3|4 1|2|3|4 1|z|3|4 1|2|3|A 1|2|3|4 1|2|3|4 1|z|3|4 1|2|3|4 1|2|3|4 1|2|3|A 1|2|3|4 1|2|3|4
[ANALIZADOR DE CO CO/01 ANUAL ME-CE
Mdelo 48i (S: 0807427332) [ [ ] [ T 1 [ T 1 [ T 1 [ T 1 [ T 1 | [ T 1 [ T 1 [ T 1 [ [ ] [ T 1
ANALIZADOR AUTOMATICO
DE NO/NO2/NOx NO/O1 ANUAL ME-CE
Médelo 42i (S: 0807427331) [ T 1 [ T 1 [ 11 [ T 1 [ T 1 [ 11 [ ] [ T 1 [ 11 [ 11 [ T 1 [ 11
ANALIZADOR AUTOMATICO
DE SO2/H2S S02/01 ANUAL ME-CE
Médelo 450 (S: 0807427334) [ [ ] [ T1 [ T 1 [ T 1 [ T 1 [ T1 | [ T 1 [ T1 [ T 1 [ T 1 [ T1
IANALIZADOR DE O3 03/01 ANUAL ME-CE
Médelo 49i (S: 0807427333) [ 11 [ 11 [ 11 [ 11 [ T ] [ 11 | [ T ] [ 11 [ 11 [ 1 ] [ 11
ANALIZADOR DE PARTICULAS PM10&PM2,5/01 ANUAL ME-CE
TEOM PM108PM2,5(S 26937071) [ T 1 [ 11 [ 11 [ T 1 [ T 1 [ 11 [ [ T 1 [ T 1 [ 11 [ T 1 [ T 1
ESTACION METEREOLOGICA SYT/0L ANUAL ME-CE
cR1000 [ T 1 [ 11 [ T 1 [ T 1 [ T 1 [ T1 [ ] [ T 1 [ T 1 [ T 1 [ [ ] [ T1
IANALIZADOR DE GASES
DE COMBUSTION GC/01 ANUAL ME-CE
GREEN LINE 8000 [ T 1 [ 11 [ 1 1 [ 1 [ [ ] [ 11 [ 1 [ [ ] [ 11 [ 11 [ [ ] [ 11
PH PH/O1 ANUAL Vv Vv MV \ Vv MV V V MV V \ MV
s: B-02671 [ 11 [ 11 [ 11 [ 11 [ T ] [ 11 [ ] [ T ] [ 11 [ 11 [ 1 ] [ 11
CONDUCTiME1’RO PH/02 ANUAL \4 \ MV N \ MV \4 \ MV \4 N MV
s: BoooSS [ T 1 [ 11 [ 11 [ T 1 [ T 1 [ 11 [ 1 [ T 1 [ T 1 [ 11 [ T 1 [ 11
ESPECTROMETRO UV-VISIBLE ICP/IO1 BIANUAL MV MV ME-C MV
s: DE82702232 [ T ] [ T1 [ T 1 [ T 1 [ T 1 [ T1 [ ] [ T ] [ T1 [ 11 [ [ 1 [ T1
BALANZA SARTORIUS ANUAL i MV CE \ MV \ \ MV \ ) MV \
S: 80503624
[TERMOMETRO DE MERCURIO THG/O1 ANUAL C \ \ \
s: 1043 [ T 1 [ T 1 [ 11 [ T 1 [ T 1 [ 11 [ ] [ T 1 [ 11 [ 11 [ T 1 [ 11
MULTIPARAMETRO THG/02 ANUAL C vV MV Vv MV vV MV Vv MV vV MV Vv
s: 2070 [ T 1 [ 11 [ T 1 [ 1 [ T 1 [ T1 [ ] [ T 1 [ T 1 [ T 1 [ [ ] [ T 1

M: Mantenimiento Preventivo

ClI: Calibracién interna
*La calibracion externa es realizada por personal externo, por lo que las fechas son aproximadas. La calibracion es anual.
*El mantenimiento preventivo lo realiza personal de la empresa.

ME: Mantenimiento especializado.
CE: Calibracién externa

V: Verificacion

REVISADO POR: SUPERVISOR DE LABORATORIO

APROBADO POR: JEFE DE LABORATORIO

Fuente: Elaborado por unidad laboratorio Refineria Talara

9.



Anexo |
Programa de calibracién de instrumentos del laboratorio afio 2013-2014

N° _ . Fecha programada de calibracion
Nombre instrumento N° cal.| Para método . .
Item Enero 2013 Julio 2013 Enero 2014 Julio 2014

01 |Bureta 04 EPA 410, 3 01 01 01 01
02 |Cilindro graduado de 100mL 04 EPA 410, 3 01 01 01 01
03 |FiolalL 04 EPA 410, 3 01 01 01 01
04 |Fiola50 mL 04 EPA 410, 3 01 01 01 01
05 |Cilindro graduado de 20 mL 04 EPA 410, 3 01 01 01 01
06 |Pipeta volumétrica 04 EPA 410, 3 01 01 01 01
07 |Pipeta volumétrica 04 EPA 410, 3 01 01 01 01
08 |Fiola 100 mL 04 EPA 1664 01 01 01 01
09 |Cilindro graduado de 50mL 04 EPA 1664 01 01 01 01
10 |Pipeta volumétrica 10 mL 04 EPA 1664 01 01 01 01
11 |Pipeta graduada 10 mL 04 EPA 1664 01 01 01 01
12 | TermOmetro 06 SM 2550 B -- 03 -- 03
13 |[Fiola 100 ml 04 | SM 3500-Cr B 01 01 01 01
14 | Cilindro graduado de 50 mL 04 SM 3500-Cr B 01 01 01 01
15 |Pipeta volumétrica 1 mL 04 SM 3500-Cr B 01 01 01 01
16 |Pipeta volumétrica 2 mL 04 SM 3500-Cr B 01 01 01 01
17 |Pipeta volumétrica 5 mL 04 SM 3500-Cr B 01 01 01 01
18 |Pipeta volumétrica 10 mL 04 SM 3500-Cr B 01 01 01 01
19 |Pipeta volumétrica 20 mL 04 SM 3500-Cr B 01 01 01 01
20 | Pipeta volumetrica 50 mL 04 SM 3500-Cr B 01 01 01 01

Ll



continua ...

NO

Fecha programada de calibracién

Nombre instrumento N° cal.| Para método . -
Item Enero 2013 Julio 2013 Enero 2014 Julio 2014
21 | Microbureta 5 mL 04 SM 4500-CI B 01 01 01 01
22 |FiolalL 04 SM 4500-CI B 01 01 01 01
23 |Fiola 100 mL 04 SM 4500-CI B 01 01 01 01
24 | Pipeta volumétrica 25 mL 04 SM 4500-CI B 01 01 01 01
25 | Pipeta volumétrica 5 mL 04 SM 4500-CI B 01 01 01 01
26 |Pipeta graduada 1 mL 04 SM 4500-CI B 01 01 01 01
27 |Fiola 1L 04 SM 4500-S D 01 01 01 01
28 |Fiola 250 mL 04 SM 4500-S D 01 01 01 01
29 |Fiola 100 mL 04 SM 4500-S D 01 01 01 01
30 |Cilindro graduado de 1 L 04 SM 4500-S D 01 01 01 01
31 |Cilindro graduado de 100 mL 04 SM 4500-S D 01 01 01 01
32 |Pipeta volumétrica 25 mL 04 SM 4500-S D 01 01 01 01
33 |Pipeta volumétrica 20 mL 04 SM 4500-S D 01 01 01 01
34 |Pipeta graduada 2 mL 04 SM 4500-S D 01 01 01 01
35 |Pipeta graduada 1 mL 04 SM 4500-S D 01 01 01 01
36 |Fiola 1L 04 SM 4500-P E 01 01 01 01
37 |Fiola 500 mL 04 SM 4500-P E 01 01 01 01
38 |Fiola 250 mL 04 SM 4500-P E 01 01 01 01
39 |Fiola 100 mL 04 SM 4500-P E 01 01 01 01
40 | Cilindro graduado de 500 mL 04 SM 4500-P E 01 01 01 01
41 |Pipeta volumétrica 50 mL 04 SM 4500-P E 01 01 01 01
42 | Pipeta volumétrica 20 mL 04 SM 4500-P E 01 01 01 01
43 | Pipeta volumétrica 15 mL 04 SM 4500-P E 01 01 01 01

8.
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N° : , Fecha programada de calibracion
Nombre instrumento N° cal.| Para método . -
Item Enero 2013 Julio 2013 Enero 2014 Julio 2014

44 | Pipeta volumétrica 10 mL 04 SM 4500-P E 01 01 01 01
45 | Pipeta volumétrica 5 mL 04 SM 4500-P E 01 01 01 01
46 |Pipeta volumétrica 3 mL 04 SM 4500-P E 01 01 01 01
47 |Pipeta volumétrica 1 mL 04 SM 4500-P E 01 01 01 01
48 | Cilindro graduado de 100 mL 04 SM 4500-P E 01 01 01 01
49 | Cilindro graduado de 50 mL 04 SM 4500-P E 01 01 01 01
50 |Cilindro graduado de 10 mL 04 SM 4500-P E 01 01 01 01
51 |Fiola 100 mL 04 SM 5530 D 01 01 01 01
52 |Pipeta volumétrica 1 mL 04 SM 5530 D 01 01 01 01
53 |Pipeta volumétrica 100 mL 04 SM 5530 D 01 01 01 01
54 |Fiola 1L 04 SM 5530 D 01 01 01 01
55 | Pipeta graduada 2 mL 04 SM 5530 D 01 01 01 01
56 |Pipeta graduada 5 mL 04 SM 5530 D 01 01 01 01
57 | Cilindro graduado de 500 mL 04 SM 5530 D 01 01 01 01
58 | Cilindro graduado de 100 mL 04 SM 5530 D 01 01 01 01

Preparado por:

Supervisor de Laboratorio

Fecha:

Revisado por:

Supervisor coordinador de la calidad

Fecha:

Fuente: Elaborado por unidad laboratorio Refineria Talara

Aprobado por:
Jefe de laboratorio

Fecha:

6.



80

Ficha de instrumento de medicion

Anexo J

Codigo | Fecha de adquisicion
Nombre |
Fabricante |
Marca | | Modelo/Tipo | Serie
Método de anélisis Rango de Frecuencia Frecuencia
aplicables exactitud verificacion calibracion
Ubicacion |
Calibracion
e Proxima
Fecha Proveedor N° Certificado Resultado L
calibracion
Verificacién
Patrén Realizado Proxima
Fecha L N° Informe Resultado e g
comprobacién por: verificacion
Informes diversos (Roturas u otros sucesos)
Fecha Evento Registrado por: Accidn

Fuente: Elaborado por unidad laboratorio Refineria Talara




Lista de material de referencia de los métodos de analisis de efluentes

Anexo K

Fecha de

o e . . . . .| vigencia del
Descripcion Identificacion | Incertidumbre Valor nominal Fabricante Certificado por: material de
referencia

Solucion estandar ¢ | 1c392634 +/- 5mg/L 1000 mg/L Merck Nist traceable | 30/06/2016
?:‘;'I‘élcc')on estandar de | 4 -a8s504 +1- 3mg/Kg 1000 mg/L Merck Nist traceable | 31/05/2016
Eﬁé‘:ﬁ;"” estandar de | 109710 +1- 2mg/L 1000 mg/L Merck Nist traceable | 30/06/2014
?8:;;‘8” estandar | y~197119 +1- 5mg/L 1000 mg/L Merck Nist traceable | 31/08/2014
Eﬁl;;Clon estandar- de HC258311 +/- 5Smg/Kg 1000 mg/L Merck Nist traceable 31/05/2015
ggldtiglon estandar- de HC376291 +/- 4mg/kg 1000 mg/L Merck Nist traceable 31/01/2016
Solucion estandar de | 5 193093 | +/- 5ug/mL 1000 ug/mL INORGANIC | Nisttraceable | 31/08/2014

Silicio

18
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Fecha de
Descripcion Identificacion | Incertidumbre Valor nominal Fabricante Certificado por: vigencia del
material de
referencia
ﬁ!ﬁ?ﬁﬁﬁtﬁima 8| 242564 N.A, 99.2 % FERMONT FERMONT No expira
Cloruro de estafio K03h13 N.A. 101.0% JT BAKER JT BAKER No expira
Bromuro de potasio K42704205 N.A. 99.6 % MERK MERK 31/08/2016
MERCK SA-7
Fluoruro de potasio 100 % 1957764/104994
(KF) K40516494. N.A. MERCK 0000/000000 v/ | 31/10/2014
083
. MERCK SA-7
Carbonato de sodio
99.9 % 2145163/106392 | 31/12/2015
(NA,CO3) A0250292. N.A. MERCK 0000/000000 /.
970
PRODUCTOS
. QUIMICOS
fgfggago de calcio | 451907 N.A. 99.3 % FERMONT | MONTERREY, | 20/05/2016
3 S.A.
RE-02-01, ED. 2
LABORATORIO
Pthalato de potasio 100.0 % CERTIFICADO
CaHeKOx H28655 N.A. JT.BAKER IS0 9001 14001 | 13/07/2014
N° 2958
Sulfuro de sodio | MKBK3013V N.A. 98 % SIGMA- SIGMA-




continua ...

Descripcion

Identificacion

Incertidumbre

Valor nominal

Fabricante

Certificado por:

Fecha de
vigencia del
material de

referencia

NA,S.sH,0 (STD)

ALDRICH

ALDRICH
VERSION
NUMBER 1

07/04/2017

Hexadecano

105168

N.A.

99.6 %

FISHER
SCIENTIFIC

LABORATORIO
CERTIFICADO
N° 08052-2006-

AQ-HOU-
ANAB, ISO
9001, 1ISO14001

16/08/2015

Cloruro de sodio

L27C72

N.A.

100.5 %

JT.BAKER

LABORATORIO

CERTIFICADO

ISO 9001; 14001
N° 3624

07/06/2017

Cloruro de potasio

J22331

N.A.

99.7 %

JT.BAKER

LABORATORIO

CERTIFICADO

ISO 9001; 14001
N° 3040

26/05/2015

Nitrato de
KNO3;

Potasio

A0252163

N.A.

99.9 %

MERCK

MERCK SA-7
2151986/105063
0000/000000 V.

973

31/01/2016

Nitrato de Plata

AgNO;;

K44222312

N.A.

99.9 %

MERCK

MERCK SA-7
2479432/101512
0000/000000 V.

942

31/01/2016

Cloruro de Amonio

A0165045

N.A.

100.3 %

MERCK

MERCK SA-7

30/04/2015

€8
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Fecha de
Descripcion Identificacion | Incertidumbre Valor nominal Fabricante Certificado por: vigencia del
material de
referencia
Anhidro NH,CI (STD) 2034012/101145
0000/000000 V.
972
MERCK SA-7
Cloruro de amonio 100.4 % 2039689/101145
Anhidro NHCI (MC) A0176345 N.A. MERCK 0000/000000 \/. 30/04/2015
972
Fosfato de potasio LABORATORIO | No especifica;
Monobésico KH,PO;|  L42C03 N.A. 100.1 % JTBAKER | SoRrFICADO | Fecha
(STD) ISO 9001; 14001 estimada:
N° 3246 15/10/2017
LABORATORIO | No especifica;
Fosfato de sodio 99.8 % CERTIFICADO Fecha
Dibasico (NAHPO,) |  -*0C26 N-A. JT.BAKER | 150 9001; 14001 |  estimada:
(MC) N° 3246 15/11/2017
MERCK SA-7
Dicromato de potasio 99.9 % 2448292/104864
(STD) K44032864 N.A. MERCK 50000/000000 \V. 30/11/2007
956
MERCK SA-7
Dicromato de potasio 100 % 2480062/104864
(MC) K44233564 N.A. MERCK 0000/000000 \/. | 28/02/2018
956
HC395960 +/-0.02 10.01 MERCK MERCK 31/08/2016

¥8
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Fecha de
Descripcion Identificacion | Incertidumbre Valor nominal Fabricante Certificado por: vigencia del
material de
referencia
Buffer 10.00
(Ajuste)
MERCK SA-7
Buffer 10.00 2449680/109438
(Verificacion) HC267357 +/-0.02 10.02 MERCK 0000/000000 V. 30/11/2015
966
MERCK SA-7
Buffer 7.00 HC380915 2490326/109439
(Ajuste) +/-0.01 7.00 MERCK 0000/000000 V. 28/02/2016
957
MERCK SA-7
Buffer 7.00 2477164/109439
(Verificacion) HC376234 +/-0.01 7.01 MERCK 0000/000000 V. 31/01/2016
957
Buffer 4.00 HC378441 +/-0.01 4.00 MERCK MERCK 109435 | 30/03/2016
(Ajuste)
MERCK SA-7
Buffer 4.00 2458069/109435
(Verificacion) HC269954 +/-0.01 4.00 MERCK 0000/000000 V/. 30/11/2015
973
MERCK SA-7
| Sublimado 99.9 % 2473897/104760
(STD) B0888061 N.A. MERCK 000/000000 \V. 31/01/2018
980
N.A. 98.4 % FERMONT PRODUCTOS | No especifica;

G8
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Fecha de
Descripcion Identificacion | Incertidumbre Valor nominal Fabricante Certificado por: vigencia del
material de
referencia
Sulfito de  Sodio 251261 QUIMICOS 20/12/2017
(STD) MONTERREY
N°6690
PRODUCTOS
Sulfito de sodio 98.9 % QUIMICOS No especifica;
E9,2 (MC) 210101 NA. FERMONT | \IONTERREY | 16/03/2017
N°6690
Biiodato de potasio 99.85 % ACROS NO No especifica
KH(105), A0323181 N-A. ORGANICS | ESPECIFICA | 20/11/2018
STD1413 US/CM 5638 +/-5 1413us/cm HANNA NIST Febrero 2018
STD 1413US/CM 6086 +/-5 1413us/cm HANNA NIST Mayo 2018
STD84US/CM 5125 +/-1 84us/cm HANNA NIST Octubre 2015
STD84US/CM 4479 +/-1 84us/cm HANNA NIST Mayo 2015
Preparado por: Revisado por: Aprobado por:
Supervisor de laboratorio Supervisor coordinador de la calidad Jefe de laboratorio
Fecha: Fecha: Fecha:

Fuente: Elaboracién propia
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Actualizado al ...

A= Inspeccion fisica

Ubicacién: Cuarto de reactivos

Tipo de Verif. :

B= Cambio en la apariencia fisica
Comparandolo con un Mat. de Ref. reciente

Anexo L
Control de los materiales de referencia

C= Comparacion de resultados de ensayos,

Utilizando un Mat. de Ref. Reciente.

PREPARADO POR

REVISADO POR

APROBADO POR

NO

Método de
Ensayo

Material de referencia
(descripcién y cond. Almac.

Cantidad

Fecha
Vemto.

Tipo

Verif.

Frec.

Verif.

Resultados de las Ubicacion

Verificaciones almacén

refineria talara

Revision del
supervisor

01

02

03

04

05

06

07

08

09

Fuente: Elaborado por unidad laboratorio Refineria Talara

JAS
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Anexo M
Pruebas de aptitud con el servicio nacional de metrologia del
Indecopi

Informe Final

Prueba de Aptitud SNM-LMQ-037
“Medicion de conductividad
electrolitica (15 uyS/cm) y pH en matriz

| acuosa” |

Marzo - Mayo 2014

PRUEBA DE APTITUD SNM-LMQ-037
“MEDICION DE CONDUCTIVIDAD ELECTROLITICA Y PH EN MATRIZ ACUOSA”

1. OBJETIVO

El presente informe tiene como objetivo presentar los resultados de la evaluacién de desempefo de los
laboratorios participantes en la Prueba de Aptitud “Medicién de conductividad electrolitica y pH en matriz
acuosa con el cédigo SNM-LMQ-037 que fuera organizada por INDECOPI siguiendo los lineamientos
establecido en la Norma ISO/IEC 17043, para la cual se cursé invitaciones a los laboratorios de ensayc que
realizan o estdn implementando la realizacién de este tipo de ensayo en nuestro pais.

2. PARTICIPANTES

Se inscribieron 08 laboratorios, los cuales se mencionan a continuacion en orden alfabético:

FARMEX S.A

GENERAL CONTROL GROUP S.A.C.

LABORATORIO CERTIPEZ E.l.R.L.

Laboratorio de Calidad Ambiental de la Facultad de Ciencias del Ambiente-UNASAM
Laboratorio de Ingenieria Sanitaria del Instituto de Hidraulica, Hidrologia e Ingenieria
Sanitaria-UDEP

LABPERUE.IRL

Refineria Talara - Petroleos del Perti - PETROPERU S.A.

SOCIEDAD DE ASESORAMIENTO TECNICO S.A.C.

3. MUESTRA A ANALIZAR *

La muestra a analizar consistié en:

Cantidad i Material A Intervalo
1 botella'de 200 mi: ‘Solucién Buffer en matriz acuosa pH6,5apH8,5
Q 1 botella de 100 ml Solucién acuosa de Cloruro de Potasio 10 uS/cm a 20 uS/cm




7. RESULTADOS DE LA PRUEBA DE APTITUD

Para mantener la confidencialidad de los resultados de los laboratorios participantes se identifico a los
laboratorios de manera aleatoria, mediante el uso de un cddigo el cual fue informado a cada participante en
una carta oficial para los propdsitos que crea conveniente. Cada laboratorio siguié sus propios
procedimientos de rutina. Se considerd para esta Prueba de Aptitud todos los resultados reportados por los

participantes y las incertidumbres fueron reportadas con un factor de cobertura k=2.

Los resultados de los laboratorios participantes se muestran a continuacion:

PRUEBA DE APTITUD SNM-LMQ-37
DETERMINACION DE PH EN MATRIZ ACUOSA

iy

6,76 676 | 6,75 0,020
686 6,86 687 | 0,020
| 686 6,85 6,85 6,853 0,020
690 | 689 6,89 = 6,893 0,110 |
6,861 | 6,861 6,860 6,861 0,238
684 |- 684 684 | 6840 | 0084
.87 | 6.87 6,87 ) 0,140 |
i 6,898 6,896 = | 04515¢
e &= B
£ £ 7

DETERMINACION DE PH EN MATRIZ ACUOSA

EVALUACION DE LA DIFERENCIA (SESGO)

&

89
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Valor de referencia, X=
Incertidumbre, Uy (k=2) = 0,010 pH

DETERMINACION DE PH EN MATRIZ ACUOSA
EVALUACION DE Z' - SCORE

z': puntuacién z'
Si-2<2's2-el resultado del participante es compatible con el valor de referencia.

: § m%@‘{ a " '*; % '§




Conclusion:

9. CONCLUSIONES

9.1 DETERMINACION DE PH

El resumen de la evaluacién de desemperio obtenido por los laboratorios para la determinacién de pH
se muestran en la siguiente tabla:

6,76 0,111

LAB02 : 6,86 0,02 -0,004
© LABO3 6,85 -..0,02 -0,014 -0,2 0,4 0,6
“sLABOAT 6,89 0,11 0,026 | 04 09 | | 0,2
LABOS 6,861 0,238 -0,006 -0,1 -0,2 0,0
LABO6 6,84 0,08 1-0,027 - 04 70,9 0,3
LABO7 6,87 0,14 0,003/ 0,0 0,150 & 0,0
LABOS 6,898 0,4515 0,031 04 0,0 0,1

De acuerdo a los criterios de evaluacién de desempeno para las técnicas estadisticas z'-score y error
normalizado, E,, los resultados_reportados -por los laboratonos LABO02, LAB03, LAB04; LABO06 y
LABO7 son “SATISFACTORIOS”

Si bien los resultados reportados por los laboratorios LAB0S y LAB08 son “SATISFACTORIOS” de
acuerdo a los criterios’de evaluacion de desempefio para las técnicas estadisticas z'-score y error
normalizado, E,, con sesgos de -0,09 %y 0,45 % respeclivamente con respecto al valor asignado para
el material de referencia de pH 6,87 (solucién buffer); el valor de incertidumbre expandida reportado se

' encuentra muy por encima de la exactitud del método de medicion que un laboratorio podria alcanzar
utilizando un sistema con electrodo de vidrio el cual se encuentra alrededor de + 0,05 unidades de pH,
incliso se menciona que. £ 0,1 unidades de pH representa el limite de la exactitud bajo condiciones
normales para medncvones de muestras de agua pobrememe amortiguadas (Referencia: Standard
Methods 4500 H").

De acuerdo a los criterios de evaluacion de desempeno para las técnicas estadisticas z'-score y error
normqlizado, E,, el'resultado reportado por el laboratorio LAB01 es “NO SATISFACTORIO”.
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El laboratorio de refineria Talara obtuvo resultados satisfactorios, en el ensayo de pH;
en la disciplina de aguas; lo que le permite solicitar la acreditacion de los métodos de
analisis de efluentes.



Anexo N
Programa de aseguramiento de la calidad de los métodos de analisis de efluentes

Norma de
Referencia o

Controles aplicados

. - Método (de acuerdo al Req. 5.9 de la . P i s
N° Tipo de ensayo t'tUIO/;;ErS'On Directriz SNA-acr-06D) Frecctgenrlil(;aledse los Crltec;:)o:)g(;z?cc%) t;mon
Cédigo Titulo Ao Controles
Aceites y |EPA N-Hexane Extractable |1999 1. BLM
Grasas METHOD Material (HEM; Oil and 2. MC 20 muestras %PDR:0-44
1664 A Grease) and Silica Gel 3.STD COMO maximo % R:91.5-102.1
Treated N-Hexane 4. ADI/ADD
Extractable Material
(SGT-HEM; Non Polar
Material) by Extraction
and Gravimetry
Demanda EPA Chemical oxygen (1978 1. BLM
quimica de [IMETHOD demand (titrimetric. 3.STD 20 muestras % PDR:0-9.3
oxigeno 410.3 high level for saline 4. ADI/ADD COMO maximo % R: 89.2-109.4
waters)
pH SM 4500-H+ |pH VALUE 2012 1. Ajuste y/o|* DUP cada 5
verificacion muestras % PDR:0-2
2. DUP * 20-25 como
3. Interlaboratorio | maximo por
grupo
* Interlaboratorio
anual
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CAR: Criterios de Aceptacion y Rechazo
%PDR: Porcentaje de desviacion relativa
%R: Porcentaje de recuperacion
BLM: Blanco del método

MC: Muestra de control

STD: Estandar

ADI/ADD: Adicion inicial y adicion duplicada
DUP: Muestra duplicado

Fuente: Elaboracién propia

continta ...
Norma (.je Controles aplicados
Referencia o Métod de acuerdo al Req. 5.9 de | iterd i
N° Tino de ensavo titulo / version etodo ( eD'flcuet _oSaNAeq. 66De 2 | Frecuencia de los | Criterios de aceptacion
p y Jafio irectriz -acr-06D) controles % PDR / % R
Cadigo Titulo Afo Controles
4. Sulfuros SM 4500-S2 F | Sulfide-the iodometric | 2012 1.BLM 20 Muestras % PDR:0-15
method 2.STD COMO maximo %R : 85-115
3.MC
4.ADI/ADD
5. Temperatura SM 2550 Temperatura 2012 1. DUP DUP cada 5 %PDR:0-2
muestras
Nota:
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Anexo O
Célculo de incertidumbre del método de pH
Producto: EFLUENTES
Método: SM-4500H+
A. Metodologia u pH-metro 0,0050
pH 7,77
Tolerancia del instrumento: 0,01
Factor de cobertura: 2
U del instrumento 0,005
B. Incertidumbre del sesgo
U sesgo 0,1438
C. Incertidumbre de los analistas
U reproducibilidad | 0,0146
S
u, =—=
Jn
Incertidumbre estandar % aporte
U Ph 0,0050 | 0,000025 0,119485148
U sesgo 0,1438| 0,020684769 | 98,86090826
U reproducibilidad 0,0146 | 0,000213333| 1,019606596
(incertidumbre
combinada)® 0,020923103
Incertidumbre combinada 0,144648203
D. Incertidumbre combinada 0,144648203
E. Incertidumbre expandida al 95 % de conf. Uexpan. 0.2893

Fuente: Elaboracion propia




Anexo P
Descripcion de puesto analista ambiental
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Titulo del puesto Superintendencia Gerencia

Analista Ambiental

Titulo del Puesto del|Unidad Lugar

Supervisor Inmediato

Supervisor Ambiental Laboratorio Piura

Funcion principal
Ejecutar ensayos para determinar propiedades fisicas y quimicas de aire, emisiones gaseosas,
agua de mar, efluentes liquidos y suelos de acuerdo con el programa de monitoreo ambiental
de la Refineria, cumpliendo estrictamente con los métodos de ensayo estandarizados y los
procedimientos e instrucciones del sistema de gestion de la calidad basado en la NTP
ISO/IEC 17025. Cumplir los procedimientos del SGA 1SO 14001 que se apliquen a su area
de trabajo.

Deberes normales recurrentes (especificarlo detalladamente)

% Tiempo

1.

Realizar todo tipo de ensayos de laboratorio relacionados con el
programa de monitoreo ambiental siguiendo en cada caso el
método de anélisis establecido (SM, EPA, etc.) y dando estricto
cumplimiento al programa de aseguramiento de la calidad y a los
procedimientos e instrucciones del sistema de gestion de la calidad
basado en la NTP ISO/IEC 17025.

25

Muestrear y analizar los efluentes liquidos, gases de chimeneas,
calidad del aire, desechos sdélidos y efectda los andlisis quimicos e
instrumentales relacionados con el Programa de monitoreo
ambiental. Tomar muestras especiales de gases en unidades,
tanques de almacenamiento, buques y otros lugares que sean
requeridos para el monitoreo ambiental.

20

Participar en la ejecucion de trabajos denominados especiales y en
las evaluaciones completas en materia ambiental, efectuando las
pruebas que se requieran para tal fin, para ello debe dominar los
ensayos fisico-quimicos y conocer el manejo de equipos de alta
tecnologia tales como cromatografos, espectrofotometros,
potenciometros, etc.

20

Llevar un detallado registro de las condiciones de ejecucion de los
ensayos de acuerdo al sistema de gestion de la calidad. Anotar
inmediatamente en el reporte diario de rutina los resultados de las
pruebas efectuadas. Informar los resultados a su supervisor
inmediato y luego preparar los informes para reportar a los clientes
internos. Informar a su supervisor inmediato de cualquier
anormalidad que se presente en el desarrollo de los trabajos o con
resultados anémalos derivados del monitoreo.

10

Apoyar al supervisor del laboratorio en la implementacion de
nuevos métodos de ensayo, puesta en servicio de nuevos equipos y
entrenamiento del personal de menos experiencia. Apoyar en la
realizacion de ensayos experimentales. Preparar soluciones de
reactivos cada vez que sean necesarios y mantener el control
permanente de su calidad efectuando periodicamente las pruebas de
verificacion necesarias.
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continua ...

6. Verificar que los equipos y materiales requeridos para el desarrollo 5
de ensayos que realiza se encuentren en buen estado de
funcionamiento y  debidamente calibrados. Reportar
inmediatamente a su supervisor inmediato de cualquier falla o
problema que se presenten con los equipos O SuUS accesorios.
Verificar que los productos quimicos estén adecuadamente
valorados dentro de la fecha de vencimiento.

7. Controlar los inventarios, tener la custodia de los materiales para 5
Laboratorio y efectuar la entrega de los mismos al personal.
Apoyar en la ejecucion de los inventarios fisicos anuales de
materiales y equipos.

8. Llevar las estadisticas de calidad de los resultados obtenidos del 5
monitoreo ambiental.
9. Cumplir los procedimientos del SGA 1SO 14001, relacionados a su 5

area de trabajo. Asimismo cumplir estrictamente los
procedimientos de control interno, y mantener la confidencialidad
de la informacion.

Deberes desempefiados a intervalos infrecuentes

— Integrar la brigada contra incendio.

— Participar en comités vinculados con la gestion de la Unidad laboratorio

— Efectuar otras tareas adicionales y/o complementarias solicitadas por su supervisor
inmediato relacionadas con el desempefio de su puesto.

— Apoyar cuando se le requiera en las actividades de contingencias en casos de derrames y
contribuir en la proteccion ambiental de su area.

Supervision ejercida directamente
Del personal analista ambiental en caso que fuese designado como responsable de ello.

Alcance y tipo de decisiones que toma bajo su aprobacion
Informa a su supervisor inmediato cuando detecta que algun resultados se encuentra fuera de
los limites maximos permisibles o fuera de los estdndares de calidad ambiental.

Condiciones de trabajo, en su labor

Trabaja de dia usualmente de lunes a viernes en horario de oficina. No trabaja los domingos
ni feriados, salvo que se trate de sobretiempo. Efectla reemplazos de personal turnista en las
ocasiones que sea necesario. Trabaja en cualquiera de las salas de Laboratorio, puede
manipular sustancias corrosivas y vapores de hidrocarburos bajo condiciones de seguridad
adecuadas.

Responsabilidad por datos confidenciales
Es responsable del manejo de informacidn confidencial y reservada de la empresa, de acuerdo
al nivel del puesto que desempefia, que requiere alto grado de confidencialidad.

Relaciones de trabajo
A.- Internos:

Con personal del Unidad desarrollo sostenible
B.- Externos:

Ninguna.
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Especificaciones

A.- Educacién-minimo de instruccion:
Estudios de Técnico Quimico o Quimico.
B.- Experiencia — cantidad y clase:
Experiencia minima de 1 afio en ensayos de Laboratorio ambiental.

C.- Otras calificaciones — habilidades especiales:
Capacidad analitica, iniciativa y responsabilidad.
Orden, limpieza, organizacion y confidencialidad.
Conocimientos basicos de inglés y manejo de sistemas de informatica.
Conocimientos de la Norma NTP ISO/IEC 17025.
D.- Formacion
- Haber participado en actividades de capacitacion sobre interpretacion e implementacion
de laNTP ISO/IEC 17025.
- Haber participado en actividades de aceptacion sobre proteccion ambiental, de
preferencia “Introduccion al Sistema de Gestion Ambiental” (SGA).
- Haber participado en actividades de capacitacion sobre proteccion ambiental, referidos
al rubro Aspectos e Impactos Ambientales — SGA.

Preparado por: VB Dpto. Recursos Humanos | Aprob. Superintendencia
Técnica
Nombre Nombre Nombre:
Firma Firma Firma
Titulo de Puesto Lugar y Fecha Lugar y Fecha
Jefe Unidad Laboratorio

Fuente: Elaboracion propia
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Anexo Q
Necesidad de capacitacion del personal

H DIAGNOSTICO Y PLANDE MEJORAMIENTO 20122014 ﬂ

Objetivo Capacitar al personal para complementar sus conocimientos y desarrollar sus
competencias con el fin de lograr un mejor desenvolvimiento en sus funciones dentro de la
Empresa, motivandole para desarrollar su trabajo con excelencia.

Datos del Trabajador

Apellidos y Nombres:

Departamento:

Unidad:

Puesto:

Fecha de nacimiento: Edad:

1. Necesidades de formacion y capacitacion propuestos en un horizonte de tres afios

Sefialar con aspa (X) el propésito de la actividad

1.1 Actividades de capacitacion L Ejecucion Reforzar
. Prioridad o o Actualizar Habilidades
necesarias ano conocimientos .
. nuevas técnicas personales
bésicos

1.2 Pasantias en el pais y en el extranjero

Dependencia de
la pasantia dentro
y fuera de la
empresa

Indicar la actividad
proceso o funcion que | Tema especifico a conocer
se requiere potenciar

Duracién (N° de

Lugar dias)
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1.3 Rotaciones temporales necesarias para ampliar sus conocimientos y conocer las

actividades y procesos del puesto.

Puestos sugeridos para
reemplazos temporales futuros

Dependencia/lugar

Ejecucion afio

Propone

Jefe Inmediato
Firmay sello

Aprueba

Gerente Area / Operacion

Fuente: Elaborado por unidad laboratorio Refineria Talara

Firmay sello




Anexo R

Programa de capacitacion del personal del laboratorio
Afo: 2013

TEMAS ENERO FEBRERO MARZO ABRIL MAYO JUNIO JuLIO AGOSTO SETIEMBRE OCTUBRE NOVIEMBRE DICIEMBRE
Higiene Laboral en un Laboratorio de X
[Andlisis Quimico.
Detreminacion de Carb6n Conradsoén X
Determinacién de Metales por] X
Fluorescencia de Rayos X
Senicio al cliente X X
Programa Anual de Actividades de
comman X X X X X X X X X X X X
Norma ISO/IEC 17025 X X X X X X X X X X X X
Pasantia Laboratorio de METROIL X
Pasantia Laboratorio de CERPER X
Métodos de Analisis Ambiental- Aire X
Métodos de Andlisis Ambiental- Agua X
Médulo QM- ERP SAP X

ELABORADO POR: SUPERVISOR DE LABORATORIO

FECHA:

APROBADO POR: RESPONSABLE TECNICO

FECHA:

Fuente: Elaborado por unidad laboratorio Refineria Talara

00T




Anexo S
Medicion de la eficacia de la capacitacion

Participante: Laboratorista A Ficha: XXXX
Curso: Métodos de monitoreo ambiental-Medicién de pH

Horas de capacitacion: 40 horas.

Fecha de la capacitacion: 10/11/2013-15/11/2013
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TABLA 1
Evaluacion del Aprendizaje
Elementos de Criterio de Evaluacién prelecop Puntaje
revision Bajo | Medio | Alto | Porcentual
Se cumpli6 con los
objetivos  propuestos del X 100%
Actividades glérzﬂlmplié con las horas de
ifi 0,
planificadas dictado. X 100 %
Se,cu_mpllo con las horas de X 100 %
préctica.
Con_oce las partes del X 100 %
equipo.
Conoce las condiciones
optimas de_ operacion del X 100 %
Resultados equipo(Presion,
lanificados Temperatura, etc)
P Opera el equipo de acuerdo
i . X 100 %
a las instrucciones de uso.
Aplica correctamente el
método de ensayo en el X 100 %
equipo.
Promedio Porcentual 100 %

*Marca en cada recuadro de Evaluacion de acuerdo a la Tabla 1

Calificacion Porcentaje
Bajo 33 %
Medio 66 %
Alto 100 %
Supervisor del Area Responsable Técnico
Fecha: 17/12/2013 Fecha: 17/12/2013

Fuente: Elaborado por unidad laboratorio Refineria Talara
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Anexo T
Ficha Personal

. Datos Personales
Nombres y Apellidos:
Fecha de Nacimiento:
Lugar de Nacimiento:
Direccion actual:

. Carga Familiar
Nombres del Conyuge:

. Instruccion:
Secundaria
Superior
Afo terminacion
Titulo Obtenido

. Datos de la Empresa
Fecha de Ingreso a la Empresa

Titulo de puesto actual

. Puesto ocupado

ARo Mes

Titulo de puesto

. Capacitacion en los ultimos 5 Afios

ARo Mes

Curso Lugar

Institucion

Ver Cuadro Resumen adjunto
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continua ...

7. Autorizacion para ejecutar las siguientes labores:

Jefe de Laboratorio

Fuente: Elaborado por unidad laboratorio Refineria Talara



Anexo U

Registro de monitoreo del personal analista

Método de Ensayo SM 4500-H+

Fecha: Laboratorista: Resultado Analista:
Lugar: Evaluador: Resultado Esperado:
Area: Cod. de Muestra Control: Variabilidad de la MC:

Observaciones segiin método ASTM

Cumple

Si No

Comentario / Recomendacion

¢El File del Método se encuentra ubicado en el area de trabajo?

¢Se dispone el manual del multiparametro?

¢ Conoce el analista el alcance del método?

¢Conoce el analista cual es la importancia de la medicién de pH en los
efluentes?

¢Conoce el analista el ajuste del equipo?

¢El multiparametro que se usa ha sido calibrado? Se cumplié con el programa
de calibracion?

¢Conoce el analista la tolerancia maxima de cada buffer, utilizando el
certificado de analisis?

¢Conoce como se determina el slope y si se encuentra en el rango establecido
en el equipo?

¢Conoce el analista el aseguramiento de la calidad de los resultados que se
aplica al método?

¢Conoce el analista que la temperatura tiene influencia en la medicion del pH?.

¢Conoce el analista la frecuencia de mantenimiento del equipo?

¢Conoce el analista los limites maximos permisibles para este pardmetro de
acuerdo al D.S 037-2008-PCM.

¢Conoce el analista el limite de deteccion del equipo?

¢Se usan los implementos de seguridad apropiados durante la prueba?

TOTALES

v0T



EVALUACION DE HABILIDADES Y COMPETENCIA:  (Periodo: .....c.oviviiiiiiiiiiiiieeeeeeea, )
1. Habilidad en el manejo de muestras de hidrocarburos: Bueno: Regular: Malo
2. Destreza en la manipulacion de equipos e instrumentos de medicion: Bueno Regular: Malo
3. Caligrafia legible: Bueno Regular: Malo
4. Capacidad analitica y toma de decisiones: Bueno Regular: Malo
5. Condiciones de lider: Bueno Regular: Malo
6. Facilidad de integracion para trabajo en equipo: Bueno Regular: Malo
Observaciones:
Conclusiones:

Firma del Evaluador Firma del Evaluado Responsable Técnico

Fecha: Fecha: Fecha:

Fuente: Elaboracién propia

SOT




106

Anexo V
Programa anual de auditorias internas de la calidad afio 2013
2013
AREA A AUDITAR 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
ENE | FEB | MAR | ABR | MAY | JUN | JUL | AGO | SET | OCT | NOV | DIC
1. Gerencia de
. X
Operaciones
2. Superintendencia
s X
Técnica
3. Responsable de X
la Calidad
4. Responsable
o X
Técnico
5. Ensayos X
Rutinarios
6. Ensayos
. X
Especiales
7. Ensayos de
monitoreo X
ambiental
Nota:

e La auditoria incluird todos los requisitos de gestion y técnicos de la NTP ISO/IEC
17025, y abarcara todas las areas del Laboratorio.

Talara, 24 de enero 2013

Preparado por:

Aprobado por:

Nombre:

Nombre:

Firma:

Firma:

Funcion: Responsable de la Calidad

Funcién: Gerente

Fuente: Elaborado por unidad laboratorio Refineria Talara




107

Anexo W

Agenda de Auditoria interna - Setiembre 2013

Auditoria N°: 01-2013

Areas: Jefatura Laboratorio, Laboratorio,

Norma: NTP ISO/IEC 17025 Ver. 2006

Jefatura Superintendencia Técnico,

Auditor Lider: LIDER 01

Gerencia

Auditores: Analista 01 (E. Técnico) (2)
Analista 02 (E. Técnico) (3)

Fecha: 24 al 26 de Setiembre del 2013

AUDITOR | FECHA HORA AREA/REQUISITOS DE LA NORMA

1,2,3 24/09/13 | 08:00 Horas | Reunion de apertura

1 08:30 Horas | Superintendente Técnico/Jefe Laboratorio
41,4.2,4.3,4.13.5.2

2,3 08:30 Horas | Laboratorio
5.3, 5.4, 5.5, 5.6, 5.8, 5.9, 5.10 (ASTM D56, D93
D2699, D3241,D86)

1,2,3 12:00 Horas | Almuerzo

1,2,3 13:00 Horas | Reunidn de coordinacion

1 13:30 Horas | Superintendente Tecnico/Jefe Laboratorio
4.8,49,4.4,46,4.7

2,3 13:30 Horas | Laboratorio
5.3,54,55,5.6,5.8,5.9, 5.10 (D6045, D3948, D130,
D1298)

1,2,3 16:00 Horas | Reunidn de coordinacion

1 25/09/13 | 08:30 Horas | Superintendente Técnico/Gerente/Jefe Laboratorio
4.10,4.11,4.12,4.14, 4.15

2,3 08:30 Horas | Laboratorio
5.3,5.4,55,5.6,5.8,5.9,5.10 (ASTM D1838, D4294
y D5972)

1,2,3 12:00 Horas | Almuerzo

1,2,3 13:00 Horas | Reunién de coordinacion

2,3 13:30 Horas | Laboratorio
5.3, 54, 5.5, 5.6, 5.8, 5.9, 5.10 (SM 4500H+; SM
4500-S2-F; EPA 1664)

1,2,3 26/09/13 08:30 Horas | Laboratorio
5.3,5.4,55,5.6,5.8,5.9,5.10 (EPA410.3; SM 2550)

1,2,3 14:00 Horas | Reunién de cierre

|Auditor Lider:

‘ Firma:

| Fecha: 02/09/2013

| Aceptado por:

‘ Firma:

| Fecha: 02/09/2013

Fuente: Elaborado por unidad laboratorio Refineria Talara.
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Anexo X
Informe de auditoria interna - NTP — ISO/IEC 17025:

Nombre de la Entidad Auditada:
Elaborado por:

Tipo de Auditoria:

Fecha:

1. Objetivo
Alcance
3. Detalles de la Auditoria
3.1 Integrantes del Equipo Auditor

no

Categoria Nombre y Apellido N° de Ficha

Auditor Lider

Expertos

Técnicos

3.2 Documentos de Referencia
3.3  Agenda de Auditoria Interna
34 Relacion de Personas Entrevistadas

Nombre y Apellido Cargo/Area

4. Resumen de la Auditoria

Clasificacion de los Hallazgos NuUmero encontrado

No conformidades

Observaciones

Recomendaciones

5. Fortalezas encontradas
6. Aspectos débiles
7. Recomendaciones Generales
8. Anexos:
Anexo 1: Relacion de no conformidades
Anexo 2: Relacion de observaciones
Anexo 3: Relacion de recomendaciones
Anexo 4: Lista de asistencias (reunion de apertura y cierre)



Anexo Y
Acta de revision por la direccion
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1. Fecha:

2. Participantes:

3. Resultados de la revision:

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

3.10.

3.11.

3.12.

3.13.

Adecuacién de las politicas y procedimientos.

Los informes del personal directivo y supervisor.

Resultados de las auditorias internas.
Acciones preventivas y correctivas.
Evaluaciones por organismos externos.
Resultados interlaboratorios.

Cambio de volumen y tipo de trabajo.
Retroalimentacion de los clientes.

Quejas.

Resultados de revisiones anteriores.
Recomendaciones para la mejora.
Seguimiento a objetivos y planes de accion.

Otros factores relevantes.

4. Acciones derivadas de la revision por la direccién

4.1.

Objetivos y metas anuales
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4.2. Plan de accién

Hallazgo | Acciones

Responsable

Fecha
Ejecucion

Registro

Observaciones

Preparado por:

Nombre:

Funcién:

Firma:

Fuente: Elaborado por unidad laboratorio Refineria Talara

Revisado y aprobado por:
Nombre:
Funcién:

Firma:




Anexo Z

Plan de accion derivado de la revision por la direccion del 2013

FECHA OBSERV
HALLAZGO ACCIONES RESPONSABLE EJECUCION REGISTRO ACIONES
1. Se observa que el 43 % del personal e Preparar a personal a través de las becas | Jefe del | Dic. 2014
tiene mas de 60 afios. EI 13 % del | profesionales y tecnoldgicas. laboratorio.

personal tiene mas de 65 afios.
. La carga de trabajo en el laboratorio se
ha  incrementado, asimismo la
adquisicion de equipos de ultima
tecnologia requiere de personal mas
competente, por lo que se requiere
personal para las siguientes areas.

o Area de pruebas especiales: Se necesita
01 supervisor para supervisar la
gjecucion de pruebas especiales
utilizando  equipos de  ultima
tecnologia. Asi mismo se requiere
supervisar la implementacion de
ensayos para los nuevos productos que
comercializa PETROPERU como:
Diesel B5 y Gasoholes.

e Area ambiental: Se necesita 01
supervisor 'y 01 analista para
implementar y mantener acreditados
los métodos de Monitoreo Ambiental
de acuerdo a las exigencias legales.

e Preparar cronograma de jubilacion del
personal del Laboratorio.

e Preparar personal para reemplazo de
personal jubilable, en base al cronograma.

e Que el Coordinador de calidad ejerza las
funciones de supervisor de pruebas
especiales y contratar un profesional para
el apoyo del mantenimiento del sistema de
calidad, segun la ISO/IEC 17025.

e Contratar 01 profesional y 01 tecnoldgico
para la implementacion de los métodos de
monitoreo ambiental.

Iy



y especializado de los equipos del
laboratorio sélo se ha cumplido en un
86,9 % (Minimo 95 %)

cumplimiento de los  programas  de
mantenimiento de los equipos de laboratorio.

e Efectuar reuniones periodicas con mantenimiento
para verificar el cumplimiento del Programa de
mantenimiento preventivo y especializado de los

equipos del laboratorio.

Laboratorio.

3. Mejorar el tiempo de atencion al cliente, | ¢ Mantener la organizacion del laboratorio | Jefe del | Dic. 2014
con respecto al afio anterior completa. laboratorio
e Contratar un profesional para la
implementacion del Mddulo QM-ERP-SAP.
e Adquirir equipos de andlisis rapido como:
equipo de punto de  congelamiento,
espectrofotometro de plasma inducido, equipo de
andlisis de azufre.

4. Acreditar los métodos de monitoreo y e Continuar implementando los métodos para la | Supervisor | Dic. 2014
analisis ambiental en cumplimiento de la | acreditacion de 14 métodos de monitoreo y | Coordinador
legislacion vigente. analisis ambiental, segin la Norma NTP | de Calidad

ISO/IEC 17025.
e Contratar personal para la supervision vy
ejecucion de los ensayos de monitoreo ambiental.

5. Acreditar los métodos de analisis de crudo e Preparar para su acreditacion 03 métodos | Supervisor | Dic. 2014
para cumplir requerimientos legales y | normalizados para el analisis de crudos, segln la | Coordinador
contractuales con los clientes. Norma NTP ISO/IEC 17025. de Calidad.

e Contratar  personal para apoyar en la
implementacion de estos métodos.
6. El Programa de mantenimiento preventivo e Solicitar a la Superintendencia mantenimiento el | Jefe del | Dic. 2014

Fuente: Elaborado por unidad laboratorio Refineria Talara

AN



