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Resumen

El objetivo general de este trabajo es la validadé los métodos para la determinacion de
parametros quimicos de fenol, tensoactivos, demgundaica de oxigeno (DQO), demanda
bioquimica o biologica de oxigeno en 5 dias (EB@sfatos y oxigeno disuelto (OD).

Fenoles, fue determinado por el método directsdactivos determinados por el método de
surfactantes anidnicos como sustancias activaszeh de metileno (MBAS), DQO fue
determinado por el método colorimétrico de reficgorado, DB@ determinado por la prueba
de los 5 dias, fosfatos con el método Phosver 3caecido ascorbico y Oxigeno Disuelto

(OD) determinado por el método de modificacion zida

El proceso de validacion se realiza para el cumeiito de los requisitos de la norma
ISO/IEC:17025. Tomando como referencia, las Guiasdhem: Guia de Laboratorio para la
Validacion de Métodos y Temas Relacionados y laaGudra la Determinacion de la

Incertidumbre en Métodos Analiticos

Para la validacion de los parametros quimicos za&ddis en este estudio, se determino los
siguientes parametros de calidad: limite de delecdimite de cuantificacion, rango de

trabajo, exactitud (veracidad y precision), y @belracion de gréaficos de control.

Se concluye que, los métodos de ensayo validadoglen con las politicas de calidad del
laboratorio y aseguran que para todos los parametemcionados anteriormente; los métodos
son adecuados para su aplicacion en el analisiguEs limpias y residuales, bajo condiciones

particulares y requerimientos de la legislaciénora vigente en el pais.



Summary

The validation of the methods for determining cheahphenol, surfactants, chemical oxygen
demand (COD), biochemical oxygen demand in 5 d&®D05), phosphates and dissolved

oxygen (DO), in clean water and wastewater. It'® tbverall goal of this work.

The phenol, was determined by the direct methoal stirface determined by the method of
anionic surfactants as methylene blue active snbsta(MBAS), the COD was determined by
the closed reflux colorimetric method, the BOD5edetined by the test of the 5 days,
phosphates with the method Phosver 3 as ascorbét awd dissolved oxygen (DO)
determined by the method of modification azide.

This thesis project is one of the parties to convaly the requirements of ISO / IEC: 17025.
Drawing on primary research, Eurachem Guides: Thee$s for Purpose of Analytical
Methods a Laboratory Guide to Method Validation &&dated Topics Guide and Quantifying
Uncertainty in Analytical Measurement Guide.

For the validation of chemical parameters in thiglg, we have the values for determining the
performance of each of the methods, such as: dmtelonit, limit of quantification, range

work, accuracy (accuracy and precision) and theeldpment of control charts.

As outcome of this analysis study, validated tgstimethods meet the performance levels set
by the political quality of the laboratory. To ensuhat all the parameters outlined above the
methods are suitable for application in the analgdiclean water and wastewater, under the
particular conditions and requirements of natidegislation in force in the country.



Dedicatoria

El presente proyecto lo dedico a mi mejor amigo i®dleredia que desde lo mas lejos me
impulsé a seguir adelante, por una gran promess at® su muerte. TU me ayudaste a saber
gue nada es imposible y que cualquier cosa seddeplagrar con esfuerzo, dedicacion y que
se lucha hasta el dltimo latido de nuestros comezon

Esto es para ti amigo mio, ya que nunca te fuistsidvida porque siempre estaras dentro de

mi corazon.



Agradecimiento

Doy las gracias a Dios, por la sabiduria, a to@daspersonas que estuvieron a mi lado
brindandome su apoyo incondicional, a Fernanda Bé&si como también a mi familia por

darme la comprension durante todo el transcursoisi@studios.

Muchas GRACIAS a la Ing. Oliva Atiaga y a la Ingautna Guevara, por la direccion

brindada, la paciencia y conocimientos brindadag, §jn ustedes el presente proyecto no se
llevaria a cabo.

Por ultimo, agradecerme por nunca desmayar anggimiproblema y saber que solo estamos
aqui por unos cuantos momentos y no para siempre.



Prélogo

El presente trabajo es una fase para el procesaciglitacion del laboratorio de Medio

Ambiente de la Facultad de Ciencias de la TietleaGonstruccion.

Para un laboratorio la acreditacion es muy imptetatiebido a que se mejora el sistema de
gestion del laboratorio, y nuevas oportunidadesmad#cado. Dichos resultados tienen la
oportunidad de ser comparados con otros laborat@imivel mundial, por medio de la
intercomparacion, que por consiguiente mejora lalad y el prestigio del lugar, generando

confianza en clientes por la veracidad de los teda$ de los analisis.

Por otro lado, obtiene una mejora en los procesbsdd al cumplimiento de las exigencias
establecidas en la Norma ISO 17025 vy, finalmerdasigue una aceptacion nacional y, si se

logran los acuerdos de reconocimiento, la acepianiérnacional.

El objetivo general de este trabajo es validar metodologia analitica para la determinacion
de pardmetros quimicos en aguas limpias y resisleale el fin de acreditar al laboratorio ante

el Organismo Ecuatoriano de Acreditacion.
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CAPITULO 1

DEFINICIONES

1.1 Control de Calidad

La aceptacion de los resultados de ensayo y deraeilbn entre laboratorios deberia resultar
mas facil si los laboratorios cumplen la norma ISM25 mediante la implantacion de un
Sistema de Gestion de Calidad, entendiéndose Eien® de Calidad a la estructura
organizacional con un conjunto de politicas, proseg procedimientos establecidos para
asegurar que los productos cumplan satisfactorisem@m el fin a que estan destinados y

conducir a una mejora de los resultados.

El objetivo del control de calidad de procesosuycensecucion y mantenimiento exige un
esfuerzo sistematico, en primer lugar para elimiaarcausas asignables y en segundo para

mantenerlo dentro de los estandares de calidatb§ija

1.2 Validacién de los métodos.

La validacion de métodos es un procedimiento patabkecer por medio de estudios de
laboratorio una demostracion cientifica que un ah@tanalitico tiene las caracteristicas de
desempefio que son adecuadas para cumplir los iregeréos de las aplicaciones analiticas
pretendidas. Por lo tanto, es un componente esateias medidas que un laboratorio debe
implementar para producir datos analiticos fiables.
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“La validacién de un método se puede definir cahproceso desarrollado con la finalidad
de confirmar, por medio de evidencia objetiva, gumétodo en cuestion tiene capacidades de
desempefio consistentes con las que requiereitaiph.™

La validacion de métodos se considera diferentelate actividades que se realizan
repetidamente, como el control de calidad interfoscensayos de aptitud. La validacion de
métodos se lleva a cabo una vez, o a intervalaivamente infrecuentes, durante la vida util
de un método y se obtienen mediante acreditacigdnséa norma internacional ISO/IEC
17025.

Por lo general, muchos de los parametros de desents método que estan asociados a su
validacién son evaluados (Figura N° 1), por lo ngeaproximadamente, como parte del
desarrollo del método.

La validacion implica la determinacion de las fusnde variabilidad y del error sistematico y

aleatorio de un procedimiento, no solo dentro dmléracion sino en el analisis de muestras.

Un método debe validarse cuando sea necesarigcaerifue sus parametros de desempefo
son adecuados para el uso en un problema anadisigecifico, en este caso se validaran
métodos para el desarrollo de procedimientos ddisend&uimicos en aguas limpias y
residuales.

! EURACHEM Guide, The Fitness for Purpose of Analytical Methods.aBoratory Guide to Method
Validation and Related Topics
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Problema que requiere
analisis gquimico
Definicion de la

necesidad analitica

Desarrollar
metodo

3

¢ Desarrollo
adicional
factible?

Evaluar
el método - ¢Es
———— < adecuado al proposito
de uso en el
laboratorio?

Identificar un metodo

¢ Bajar la
necesidad
analitica?

existente o desarrollar
un nueve metodo

Nozas: NO

La validacion del metodo

consiste de esta etapa de y
evaluacion, junto con cualquier Incapacidad
paramefro de desempefio que Procede el trabajo para hacer
puede ser evaluado bajo el analitico el trabajo
desarrollo del metodo ssubcontratar?
“Adecuado a su proposito..."

Aun cuando pudiera contarse
con datos de desempeiio para
el meétodo, la adecuacion al

proposito sera determinada -
segun como se desempeiie el Necesidad analitica
método cuando es utilizado por replanteada en FIN

un analista designado, con el términos de lo que se
qupo e infraestructura ha cumplido
disponibles. /
Figura N° 1 Eleccion, desarrollo y evaluacion de métodbs
A Laboratory Guide to Method Validation and Relafexpics. EURACHEM Guide.

El laboratorio tiene que decidir cuéles de los petéos de desempefio del método necesitan

caracterizarse con el fin de validar el método.

1.3 Parametros de validacién de un método.

1.3.1 Limite de deteccion.

El limite de deteccion, se define como la cantidagncentracion mas pequefia de un

analito que puede ser detectada pero no necesatemeantificada con exactitud.

Para una apropiada validacion y seleccién de ucegimiento o método analitico, es
importante tener la informacion del menor limiteaél el analito puede ser detectado
o determinado con suficiente confianza. Para skousan algunos conceptos como
limite de detecciofgque a menudo se confunde c@nsibilidad y limite de deteccién
del métodoque se aplica al procedimiento completo, a diféeedel primero que se

aplica a las mediciones como parte del método.

2 Fuente: The Fitness for Purpose of Analytical Meh
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La definicion para limite de deteccion, es la com@eion de analito que da una sefal
igual al blanco mas 3 veces la desviacion estateldslanco, calculada de al menos 10

determinaciones del blanco

Se lo define como la menor concentracion de unitanglie puede ser detectada pero
no necesariamente cuantificada, a un dado nivetotianza (generalmente 95%).
(Farias, 2008)

La Guia Eurachem define al limite de deteccidon cdiBbmenor contenido de analito

presente, que sera detectado y que puede seffichalul’.

La I1SO utiliza como un término general “valor mioirdetectable de la variable de
estado definida” el cual en quimica se traduce ctanttoncentracion neta minima
detectable”.

1.3.2 Limite de cuantificacion.

Es la concentracion mas baja de analito en unatraugee puede ser determinada
cuantitativamente con un nivel aceptable de pr@tiyi exactitud. Este se establece
cuando es necesario especificar el limite masdmjas medidas en el rango de trabajo
del método, que permite obtener un nivel acept@dlexactitud.

Al limite de cuantificacién también se lo definenuw la cantidad mas pequefia del
analito en una muestra que puede ser cuantitativ@nseterminada con exactitud
aceptable. Es un parametro del analisis cuantitgara niveles bajos de compuestos
en matrices de muestra y se usa particularmenta ipapurezas y productos de
degradaciéon. Se expresa como concentracién dek@nalgunas veces también se

conoce como “limite de determinacién”.

El Manual de Calidad define al Limite de cuantifiGm como “el contenido igual o

mayor que el menor punto de concentracion de haale calibracion”
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El limite de cuantificacion estrictamente es lagsoriracion mas baja del analito que
puede ser determinada con un nivel aceptable deisfgne, de repetibilidad y

veracidad. También se define como la concentradginanalito correspondiente al
valor del blanco de muestra mas 5, 6 0 10 desviasieestandar de la media del

blanco.

1.3.3 Rango de Trabajo

Para cualquier método cuantitativo es necesaricermétar el intervalo de
concentraciones del analito o los valores de laipdad relacionada, sobre los cuales

el método puede aplicarse.

El rango validado es el intervalo de concentradiénanalito dentro del cual el método

puede considerarse validado.

Cuando se introduce un método nuevo este rangodigbeminarse, especialmente el
limite superior del rango de concentraciones, iastdciones seran impuestas por
varios efectos como las condiciones de temperaaungalizacion de los reactivos, el
tiempo de conservacion de los mismos; que depeddesistema de respuesta del
instrumento, y el limite inferior del intervalo d®ncentracion que corresponde al

limite de deteccion y/o limite de cuantificaciommmfactores limitantes.

Esto se refiere al intervalo de concentraciones savalores de la propiedad

relacionada, de las disoluciones medidas realmmeageque de las muestras originales.

1.3.4 Exactitud
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Una de las principales caracteristicas de un métpdo se debe conocer es si el
resultado refleja el valor “verdadero” para el @ab propiedad. Y, si no es asi, Si

puede cuantificarse y posiblemente corregirsesgjse

El sesgo es la diferencia entre el valor esperadosiresultados de prueba y un valor
de referencia aceptado. El sesgo es el error @atitmntotal en contraste con el error
aleatorio. Puede existir uno 0 mas componentegrdel sistematico que contribuyen

al sesgo. Una mayor diferencia sistematica corestepal valor de referencia aceptado

se refleja por un valor de sesgo mayor.

La exactitud de un resultado analitico puede sasilsie a variaciones en las
condiciones (concentracion de analito, matriz,aettr, temperatura, etc.). Por lo tanto,
si un meétodo se aplica a un amplio rango de mésrigebe validarse en distintas

muestras de diferentes concentraciones de analito.

La exactitud expresa la cercania de un resultadalal verdadero. La validacion de
un método busca cuantificar la exactitud probabléod resultados evaluando tanto los

efectos sistematicos como los aleatorios sobreedtados.

El sesgo del método surge de los errores sistepsatitierentes al método cualquiera
que sea el laboratorio que lo usa. El sesgo deldétrio surge de errores sistematicos
adicionales caracteristicos del laboratorio y dentarpretacion que éste hace del
método. En forma aislada, un laboratorio puedenestsolamente el sesgo combinado
(Figura N°. 2).
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“alor medido

. N L Vs
(media del laboratorio) Valor verdadero

- ... Sesgototal

Media
interlaboratorio

L Sesgo del laboratorno : Sesgo del metodo

Figura N°. 2: Tipos de Sesg%
Fuente The Fitness for Purpose of Analytical Methods.
A Laboratory Guide to Method Validation and Relalexpics.
EURACHEM Guide.

Para la mayoria de los propositos, la aceptacibsedgo debe decidirse sobre la base
del sesgo total medido contra materiales o métddagferencia apropiados, tomando
en cuenta la precision del método, la incertidunaréos valores de los materiales de

referencia y la exactitud requerida para el ustepcido.

Adicionalmente, una expresion cada vez mas comiexdetitud es la “incertidumbre

de medicion”, la cual proporciona una figura Urdeaexpresion de la exactitud.

1.3.5 Precision

Numéricamente, la precisién se expresa por el \wdsoluto de la desviacién estandar
0, mas universalmente, por la desviacion estarelativa. Las medidas de precision

mas comunes son la “repetibilidad” y la “reprodilaiad”.

Estas representan las dos medidas extremas deifneque pueden obtenerse. La
repetibilidad (la precisibn mas pequefia esperadad dina idea de la clase de

variabilidad esperada cuando un método se ejecutarpsolo analista, con un equipo

3 Fuente: The Fitness for Purpose of Analytical Mdgo
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en un periodo corto de tiempo, es decir, es ladasvariabilidad que se espera entre
resultados cuando una muestra se analiza por ddpliSi la muestra se analiza por
varios laboratorios para fines comparativos, ergerngna medida de precisibn mas
significativa a usarse es la reproducibilidad (éstda medida de precision mas grande
normalmente encontrada, a pesar de que formalngentexcluye la variacion con

respecto del tiempo).

El Manual de Calidad define a la precision comgiaximidad entre resultados de

analisis independientes obtenidas bajo condiciestguladas.

La precision depende solo de la distribucion deslogres aleatorios y no se relaciona

con el valor verdadero o valor especificado.

El tratamiento estadistico consiste en el analisigsarianza (Anova) de los residuos de
las lineas de ajustes por minimos cuadrados, medmprueba de Fisher o prueba F.
La prueba F es especialmente relevante en lasisiigs de control de la calidad ya

gue una manera de mejorar la calidad es reduciendwiabilidad.

De no existir diferencia significativa segun la gsa F con un nivel de significancia
del 5%, se establece que el método es repetibé& ieervalo de concentraciones de

trabajo.

1.3.6 Incertidumbre de medicién

En el Manual de Calidad define a la incertidumtome el parAmetro asociado con el
resultado de una medida, que caracteriza la dispede los valores que se pueden

atribuir razonablemente al analito.

La Guia Eurachem lo define como un parametro Ufusoalmente una desviacion
estandar o un intervalo de confianza) que expresdeevalo de posibles valores sobre

la base de los resultados de medicién. Una estimatg |la incertidumbre de medicién
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considera todos los efectos reconocidos que influyen el resultado; las
incertidumbres asociadas a cada efecto son condsindel acuerdo a procedimientos

bien establecidos.

La importancia de la incertidumbre es que la migx@resa los errores aleatorios y
sistematicos, mientras que digsviacion estandarindica los errores aleatorios y el

sesgdos errores sistematicos.

1.3.6.1 Fuentes de Incertidumbre

En la practica la Incertidumbre puede ser el radoltde varias fuentes, como por
ejemplo interferencias, muestreo, condiciones demaaknamiento, efectos
instrumentales, pureza de los reactivos, condésiambientales, incertidumbre en el
peso y volumen de reactivos, aproximaciones y scipogs incorporadas al método

de analisis y a procedimientos, y variaciones ates.

1.3.6.2 Componentes de la Incertidumbre

1. Cuando un componente de la incertidumbre esta sxgoecomo una
desviacion estandar se la conoce comeertidumbre estandar.

2. La Incertidumbre estandar combinada o incertidumbre total es una
desviacion estandar estimada igual a la raiz cdadvasitiva del total de la
varianza obtenida mediante la combinacion de tdéde®scomponentes de

incertidumbre.

3. La incertidumbre expandida provee un intervalo dentro del cual el valor
de la medicion es dado con un alto nivel de comfiaihLa incertidumbre

expandida es obtenida multiplicando la incertidienéstandar combinada
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por un factok. La eleccion del factdc es en el nivel de confianza deseado

(para un nivel de confianza del 95keEs 2)

1.4 Graficos de Control

Un grafico de control es una herramienta estadistitizada para evaluar la estabilidad de un

proceso. Permite distinguir entre las causas dacran.

Un gréafico de control es una gréfica lineal en @ ge han determinado estadisticamente un
limite superior (limite de control superior) y umite interior (limite de control inferior) a
ambos lados de la media o linea central. La medligja el producto del proceso. Los limites
de control proveen sefales estadisticas que spaencontrolar la variabilidad o estabilidad
de un proceso

Estos limites surgen de la hipotesis de que laildision de las observaciones es normal. En
general se utilizan limites de control de 2 sigwiaservaciones 6 de 3 sigmas como limite de

accion (Figura N° 3).
Una particularidad muy utilizada de la curva norembue:

o Entre el valor de la media mas sigma y el valorlalanedia menos sigma esta
comprendido el 68,26% de los individuos de un pobta

o Entre el valor de la media méas dos sigma y el vd¢ola media menos dos sigma esta
comprendido el 95,44% de los individuos de un pobia

o Entre el valor de la media mas tres sigma y elndéola media menos tres sigma esta

comprendido el 99,74% de los individuos de un pobta

* EURACHEM/CITAC Guide Quantifying Uncertainty in Analytical Measuremer8egunda Edicién. 2000

® Arias Marfa CristinaDesarrollo de procedimientos para la validacion métodos de anélisis de metales en
aguas por espectrometria de absorcion atomikdicion, 2008.
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95.44 9% de las

mediciones

Figura N° 3. Distribucion Normal

Este grafico de prueba se analiza detenidamente \ificar si estd de acuerdo con la

hipotesis de que la variabilidad del proceso sed#to a un sistema de causas o si, por el
contrario, existen causas asignables de varia&istoa se puede establecer porque cuando la
fluctuacion de las mediciones se debe a un sisteomstante de causas aleatorias la

distribucion de las observaciones es normal, talacee muestra en la Figura N° 4.

Ls

L J
Media ® . o

Li

Mediciones

Figura N° 4. Distribucién normal de las observacioas

Cuando las observaciones sucesivas tienen ungdg@én normal, la mayor parte de los
puntos se sitia muy cerca del promedio, algunosgse alejan algo mas y practicamente no

hay ninguno en las zonas mas alejadas.

® WEIMER, RichardEstadistica Compafifa Editorial Continental, México, 2007.
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Es dificil decir como es el gréfico de un conjudéopuntos que siguen un patrén aleatorio de
distribucion normal, pero si es facil darse cueniando no lo es. Veamos algunos ejemplos

de patrones no aleatorios en la Figura N° 5:

Grafico de Ciratico de
Control Contral

a) Sucesion de puntos sobre la media b) Sucesién por debajo de la media

Cirafico de Grafico de
Control Control

c) Sucesion de puntos creciente d) Sucesién de puntos decreciente

Figura N° 5. Patrones no aleatorios en los gréficate control

Las nuevas observaciones que van surgiendo deégage representan en el grafico, y se
controlan verificando que estén dentro de los ésiFigura N° 6.), y que no se produzcan

patrones no aleatorios:

Lim. Superior
\ / Punto fuera de control
VK/ Lim. Inferior
N R 8 R R 5 8 8 5 8
Mediciones

" FARIAS, Silvia, “Aseguramiento de la calidacCurso/Taller Metodologias analiticas para la éeminacion y
especiacion de arsénico a nivel trazasna-PerU, Diciembre 2007.
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Figura N° 6. Verificacion en una carta de controf.

La finalidad de los graficos de control es por damhonitorizar dicha situacion para
controlar su buen funcionamiento, y detectar rapitste cualquier anomalia respecto al
patron correcto, puesto que ningun proceso se btrauespontaneamente en ese estado de

control, y conseguir llegar a €l supone un éxighcamo mantenerlo.

Tiene como objetivo monitorizar de forma continuagdiante técnicas estadisticas, la
estabilidad del proceso, y mediante los graficosa@rol este andlisis se efectia de forma
visual, representando la variabilidad de las medes para detectar la presencia de un exceso
de variabilidad no esperable por puro azar, y [bigimaente atribuible a alguna causa
especifica que se podra investigar y corregirntelrés de los graficos de control radica en que

son faciles de usar e interpretar.

Todo proceso tendra variaciones, pudiendo estapagge en:

» Causas aleatorias de variacion. Son desconocidas poca significacion, debidas al

azar y presentes en todo proceso.

» Causas especificas (imputables o asignables). Nloenge no deben estar presentes

en el proceso. Provocan variaciones significativas.

Las causas aleatorias son de dificil identificacyorliminacion. Las causas especificas si

pueden ser descubiertas y eliminadas, para alcahabjetivo de estabilizar el proceso.

En la siguiente grafica se puede apreciar un euagplun gréafico de control.

8 FARIAS, Silvia, “Aseguramiento de la calida€urso/Taller Metodologias analiticas para la eéeminacion y
especiacion de arsénico a nivel trazasna-Peru.
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Mediciones

1
-

Valores

Gréfico N°. 1 Gréfico de control

Donde el Limite de Control es igual a + 2 sigmaslogervaciones 6 de + 3 sigmas como
Limite de Accion.

1.5 Principios de los Métodos de Analisis de los @anetros quimicos.

1.5.1 Fenoles.

1.5.1.1 Consideraciones Generales

Los fenoles, definidos como hidroxiderivados dehdsno y sus nucleos condensados,
pueden estar presentes en las aguas residualesta@asé industriales (desinfectantes,
fungicidas, germicidas y conservadores), en laaagaturales y en los suministros de
agua potable. La cloracién de tales aguas puedetugr clorofenoles olorosos, que
producen mal sabor y que son carcinogenicos. Lasepos de eliminacion de los fenoles
en el tratamiento del agua incluyen la superclorgdratamiento con diéxido de cloro o
cloramina, la ozonizacion y adsorcion con carbdivado. Para poder realizar de manera
adecuada esta eliminacion, el prevenir problemdafips a los ecosistemas, asi como de
evitar los riesgos a la salud humana es muy impi&rtal conocer cuantitativamente la

presencia de éstos.
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Fenol (hidroxibenceno) es el mas simple de un grsipglar de productos quimicos
organicos, que incluye cresoles y xilenos. Fenoluasingrediente comun de los
desinfectantes. En agua potable, un bajo niveladecbncentraciones de compuestos
fendlicos dan un mal sabor y olor, especialmenta eoracién. Alta concentracion de
fenol puede indicar la contaminacion de los eflesrindustriales o la aprobacion de la

gestion de residuos.

1.5.1.2 Efectos Ambientales

En el agua el fenol por ser mas pesado se hundaligiselve lentamente y forma, incluso
en dilucién, soluciones toxicas. En el aire losorap son mas pesados que el aire v,
expuestos al calor, forman mezclas explosivasxidagion del fenol en el aire se acelera
por efecto de la luz o de impurezas que actian coatalizadores. Debido a la

degradacién microbiana (aerébica o anaerébicaruanalacion de fenol en el suelo es

escasa,; el nivel de esta acumulacion dependeptedancia de minerales arcillosos

La biodegradabilidad de los fenoles naturales egeseral muy buena, de modo que casi
no hay acumulacion en plantas o animales. La dagréa bacteriana del fenol contintda
hasta la descomposicion total en dioxido de carb&mel suelo puede producirse su
condensacién a acido humico. Los fenoles sintétsmslegradan con menos facilidad,
puesto que muchos de ellos son toxicos para loarganismos. El fenol es téxico para

los seres vivos.

En los humanos y otros mamiferos los vapores deblFpueden ingresar facilmente al
cuerpo por via cutanea. Los vapores inhalados atasilesiones en las vias respiratorias
y en el pulmdén, mientras que el contacto con Igsidios produce severas quemaduras en
la piel y en los ojos. Ademas, una exposicion prgémla paraliza el sistema nervioso
central, pudiendo provocar la muerte. En las ptamthibe la permeabilidad pasiva y el

crecimiento.

° Baird Colin, Quimica Ambiental, Espafia, Segundiid. 2005.
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Las aguas naturales contienen pequefias concengacie fenol, pero estas cantidades
pueden verse incrementadas por la contaminacionago@as residuales industriales y

domésticas, asi como por la degradacion de pestididngicidas o herbicidas.

1.5.1.3 Principio Quimico de Analisis (Método Diret)™

El método esta basado en la destilacion de loddenola subsecuente reaccién de estos
con 4-aminoantipirina a un pH de 7,9 £ 0.1 en preisede ferricianuro de potasio,
formando compuestos de un color amarillo intensoj@ midiendo su absorbancia a una

longitud de onda de 500 nm.

El método es aplicable al control de los compuestmslicos en aguas residuales.
Los compuestos fendlicos reaccionan con 4-AAP (fhanantipirina) en una solucion

alcalina en presencia de ferricianuro para prodocino producto una reaccion de un
intenso color rojo. Fenol, meta-, y orto-fenol guglo, y algunos para-fenoles sustituidos,

en las debidas condiciones de pH, se detectanstemetodo.

Los resultados se expresan como ppm (mg / L) fenol.

1.5.2 Tensoactivos.

1.5.2.1 Consideraciones Generales

Los tensoactivos se clasifican en Hidrofobos e éfildrs; los grupos hidrofobos estan
compuestos por un radical hidrocarburo (R) de panénos 10 a 20 atomos de carbono.

Mientras que los hidrofilos se dividen en tenseastionicos y no idnicos.

19 MANAHAN, Stanley E., Introduccién a la quimica aieftal,
http://books.google.com.ec/books?id=5NR8DIk1n68CGA&4sec=frontcover&dg=quimica+ambiental&lr=&ei=la
YISbm_DoSUzATA9qGYCQ, Septiembre 2008.

1 SAWYER, Clair; McCARTY, Perry; PARKIN, GenQuimica para Ingenieria Ambientaluarta edicion,
Editorial McGRAW-HILL, Bogoté, 2001
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Los tensoactivos idnicos son de dos categoriagalddnicos y los anionicos.

El término "surfactante cationico" se refiere adospuestos que contienen por lo menos
una cadena de 8 a 25 &tomos de carbono, derivada deido graso o de un derivado
petroquimico y un nitrégeno cargado positivameekt@nion suele ser un ClI (-) Br(-) OH
(-) , SO4 (-2).

La mayoria de los agentes catidnicos estan coit#ipor una cadena larga de sales de
amonio cuaternarios o sales de alquilaminas. Leer@darga constituye el grupo
hidrofobico, en tanto que el hidrofilico pequefi@lfamente ionizado, lo constituye el

nitrégeno tetravalente en forma de sales de anmou@ternario

Un surfactante o un tensoactivo anionico es el [(ffffonato de alquilbenceno lineal) es
un tensoactivo biodegradable donde su anillo béocgruede unirse a cualquier punto de
cadena alquilica excepto a los extremos, comaistal a continuacion:

l.i H H H lli }Ii H III [ll lll Il'I Ili
H-=C—-C—-C 'C—C—{Ij—fl:—?—lii—{ﬁ—t:—{I—H ASL (LAS)

T
HHHHHHMH Iir"“?l‘lli H H

\._.-:'__,

-
O-=5-0

|

O *Na

Grupo hidréfilo de polioxietileno ROGIEH,OCH,CH,...OCH,CH,OH abreviado en

RE,,
n = numero medio de unidades —OLCHi, del grupo hidrofilo

El LAS es biodegradable por que la porcién alqaihio esta ramificada y no contiene el

carbono terciario que es tan perjudicial para ¢alégradabilidad.

Los MBAS (sustancias activas al azul de metilenm)tienen detergentes sintéticos o
agentes surfactivos organicos llamado tensoactigog son derivados del petréleo

producto de los precursores. Tienen la propiedadioode reducir las tensiones de la
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superficie del agua permitiendo asi que la suciedgdasa adherida a diversos articulos

sean lavadas por fueta.

Los tensoactivos entran en las aguas limpias guakds principalmente por descarga de
residuos acuosos del lavado domeéstico e industiealropa y otras operaciones de

limpieza.

La mayoria de los tensoactivos de las aguas rdeglidlomésticas se combinan con
cantidades proporcionales de las particulas adt®bEN las aguas la concentracion de
tensoactivos suele ser inferior a 0,1 mg/L excepto las proximidades de una

desembocadura u otra fuente de entrada puntual.

El método del azul de metileno puede emplearse patadios de monitoreo de
biodegradabilidad.

Los resultados se expresan en ppm (mg / L) comollbdmzénico sulfonato lineal (LAS).

Un surfactante con un tensoactivo hacen exactani@ntésma funcién, son sinénimos,
son sustancias que aun cuando estén presentequafipeantidad, tienden a concentrarse
en la interfase entre el disolvente y alguna dasef ocasionando una disminucion en la

tension superficial entre las dos fases.

Los tensoactivos son sustancias que influyen pationge la tension superficial en la
superficie de contacto entre dos fases (p.ej.lida&los insolubles uno en otro). Cuando
se utilizan en la tecnologia doméstica se denontoamo emulgentes o surfactantes; esto

es, sustancias que permiten conseguir 0 manteaegroalsion.

1.5.2.2 Efectos Ambientales

12 MANAHAN, Stanley E., Introduccién a la quimica aieftal,
http://books.google.com.ec/books?id=5NR8DIk1n68C&isec=frontcover&dg=quimica+ambiental&lr=&ei=la
YISbm_DoSUzATA9qGYCQ, Septiembre 2008.
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Las instalaciones industriales usan detergenteslipapiar la maquinaria. Los fabricantes
de jabon y los hogares también descargan detesggatsoactivos anidnicos en la
superficie del agua. El problema con estos tipogetigdos es que los tensoactivos pueden
presentar importantes problemas de contaminacidmeaal. En los ambientes acuéticos,
los tensoactivos pueden formar una pelicula sug@rfy reducir la transferencia de
oxigeno en la superficie del agua. Algunos tensazcipueden ser muy toxicos para los
organismos acuaticos. Los detergentes pueden tiagallas del pescado y despojarlos
de sus aceites naturales, por lo tanto, interrurtgitransferencia de oxigeno. Los
tensoactivos y los detergentes también pueden rcagpama que se forma en las aguas
superficiales, que es estéticamente desagradathends, esta espuma a menudo contiene
nutrientes tales como nitrogeno y fosforo que pogedesu vez, provocar la proliferacion
de algas. Tensoactivos también pueden alteramalasteristicas hidraulicas de los suelos,
gue afectan a la circulacion de los contaminantés\a&s de los suelos y en las aguas

subterraneas.

1.5.2.3 Principio Quimico de Analisi§

El principio de este método se basa en la formad@érun par ionico extractable en
cloroformo de color azul por la reaccion del azelrdetileno cationico y un tensoactivo
anioénico incluyendo al sulfonato de alquilbencemedl, otros sulfonatos y ésteres de
sulfonatos. La muestra se acidifica y se mezclaurandisolucion de azul de metileno. El

par ionico hidrofébico que se forma se extrae doroformo.

Los extractos de cloroformo son lavados con unalulign acida para remover los pares
idnicos menos hidréfobos (con coeficientes de garti bajos) que pueden formarse por
sustancias que interfieren potencialmente. El &onmoo retiene los pares idnicos

altamente hidrofobos. La intensidad del color gmalsente en la fase organica se mide

13 SAWYER, Clair; McCARTY, Perry; PARKIN, GenQuimica para Ingenieria Ambientaluarta edicion,
Editorial McGRAW-HILL, Bogoté, 2001
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espectrofotométricamente a una longitud de ond&5® nm y es proporcional a la

cantidad de surfactantes anidnicos presentesrandatra.

El método MBAS se ha aplicado con éxito a muestimsagua potable. En las aguas
residuales, desechos industriales, lodos y, norerannumerosos materiales presentes
puede interferir seriamente si se intenta la detexadn directa de MBAS. El método es

aplicable ha concentraciones de MBAS bajas de Ghifb.

Los resultados se expresan en ppm (mg / L) commraib de alquilbenceno lineal
(LAS).

1.5.3 Materia Orgénica.

1.5.3.1 Consideraciones Generalés

La demanda quimica de oxigeno (DQO) se define danmmantidad de un oxidante que
reacciona con una muestra bajo condiciones codaslaLa cantidad de oxidante

consumido se expresa en términos de su equivalda@aigeno.

La prueba de la demanda quimica de oxigeno (DQQgdiamente usada como una
forma de medir la cantidad de la materia organinalas residuos domeésticos e
industriales. Esta prueba permite medir en un wesld cantidad total de oxigeno que se

requiere para la oxidacion de la materia organidié@do de carbono y agua.

La prueba se basa en que todos los compuestosiangiaoon unas pocas excepciones,
pueden ser oxidados por la accién de agentes dgiléurertes en condiciones acidas. Los
nitrégenos aminados (con un numero de oxidacion3jese convierten a nitrdgeno

amoniacal. Sin embargo, el nitrbgeno organico dades mas altos de oxidacion se

convierte a nitratos.

14 MANAHAN, Stanley E., Introduccién a la quimica aieftal,
http://books.google.com.ec/books?id=5NR8DIk1n68C&isec=frontcover&dg=quimica+ambiental&lr=&ei=la
YISbm_DoSUzATA9qGYCQ, Septiembre 2008.
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Durante la determinacion de la DQO, la materia micga es convertida a didxido de
carbono y agua independientemente de la capacidéifjica de las sustancias para ser

asimiladas.

Una de las principales limitaciones de la pruebdad®QO es la imposibilidad para
diferenciar entre materia biologicamente oxidablengteria orgénica biol6gicamente
inerte. Ademas, no proporciona ningun dato de |bcidad a la que el material

biol6gicamente activo se estabiliza en las condescexistentes en la naturaleza.

La principal ventaja de la prueba de la DQO esogloptiempo que se necesita para la

evaluacion; la determinacion se puedes hacer apemdmente en tres horas.

DQO se utiliza a menudo como una medicion de |lggarninantes en aguas naturales y
las aguas residuales y para evaluar la fuerzasdeegaduos, tales como aguas residuales y

aguas de efluentes industriales.

La demanda bioquimica de oxigeno (DBO) se defin@alosente como la cantidad de
oxigeno que requieren las bacterias durante labiksseion de la materia organica
susceptible de descomposicion, en condiciones @aibAl decir “susceptible de
descomposicidén”, se hace referencia a que la rmabegianica pueda servir de alimento a

las bacterias y que su oxidacion genera energia.

La prueba de la DBO se utiliza mucho para determé@bgpoder contaminante de los
residuos domesticos e industriales, en términda dantidad de oxigeno que requieren si
son descargados a las corrientes naturales de ewguias que existen condiciones
aerdbicas. Esta prueba es una de las mas impartantas operaciones de control de la
contaminacion de las corrientes. También tiene grgoortancia para establecer criterios
de regulacion, y para realizar estudios que evdhaiaapacidad de purificacion de cuerpos

de agua receptores
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La prueba de la DBO se puede considerar como we@imiento de oxidacion himeda en
el que los organismos vivos son el medio para damion de la materia organica a

diéxido de carbono y agua.

La DBO es una medida del agotamiento del oxigeswettio durante un periodo de 5 dias
de incubacion a una temperatura de 20° C. Las desgdaon miligramos por litro de

oxigeno moleculaf?

Es la prueba mas importante que se aplica a ladutess domésticos e industriales para
determinar su concentracién, en términos del oxiggue se requiere para su

estabilizacion. Es la Unica prueba aplicada querdamedida de la cantidad de materia
organica bioldgicamente oxidable presente que sedeguisar para determinar las

velocidades a las que ocurre la oxidacion, o guasse lleva a cabo la DBO, en las aguas
receptoras. Por tanto, la DBO es el criterio migomante usado para el control de la
contaminacién de las corrientes donde la carganarg&e debe restringir para mantener

los niveles deseados de oxigeno disuelto.

1.5.3.2 Efectos Ambientale$

Para la DQO en las aguas superficiales, podiaarli@gantidades considerables de &cido,
cromo, plata y también mercurio. Por esta razétyahmente se desaprueba y algunas
veces se prohibe la disposicion por drenaje, gdasciones consumidas se deben guardar,
empacar y disponer en sitios de almacenamientdagos para residuos peligrosos. Es
posible reducir este problema extrayendo la plathmercurio de las muestras, pero esto

requiere el permiso debido.

15 MANAHAN, Stanley E., Introduccién a la quimica aieftal,
http://books.google.com.ec/books?id=5NR8DIk1n68CGA&4sec=frontcover&dg=quimica+ambiental&lr=&ei=la
YISbm_DoSUzATA9qGYCQ, Septiembre 2008.

1 SAWYER, Clair; McCARTY, Perry; PARKIN, GenQuimica para Ingenieria Ambientaluarta edicion,
Editorial McGRAW-HILL, Bogoté, 2001
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1.5.3.3 Principio Quimico (por Dicromato) de Analiss para Demanda Quimica de
Oxigeno (DQO).

El dicromato de potasio es un compuesto relativéengoco costoso que se puede obtener
en alto estado de pureza. El dicromato con calitackactivo analitico, después de haber
sido secado a 103°C, se puede utilizar para laapaeidn de soluciones de normalidad
exacta, midiendo el peso directamente y diluyerakieghobtener el volumen apropiado. El
ion dicromato es un agente oxidante muy potenteoduciones fuertemente acidas. La
reaccion que normalmente ocurre cuando todo ebg@tro organico se encuentra en
estado reducido (numero de oxidacion -3) por loegdnse puede representar de la

siguiente manera:

C H,O,N. + dCrCr?~ + (8d+c)H' = nC0, + 2222y 0 4 cNH] + 2dcr3*

Donde d = &/3 + a/6 —b/3 —c/2. Por estas y otras razones mencionadas previejredn

dicromato se aproxima al reactivo ideal para laioié@ad de la DQO.

Cuando una muestra se digiere, el material de 1® Bfpla muestra que es oxidada por el
ion dicromato. El resultado es el cambio de crorewakalente (VI) al estado trivalente

(1IM). Ambas especies de cromo, exhiben un colabgorben la luz en la region visible del

espectro. En la regién de 400 nm el i6n dicrom@med;*) absorbe fuertemente, mientras
gue el ién cromico (G) absorbe mucho menos. En la regién de 600 nm iés erémico

gue absorbe fuertemente y el i6n dicromato tieseasao de absorcion.

Una de las soluciones mas usadas para la calibrat@dlos analizadores de DQO,
reconocido como estandar, es el Talato Acido dasRo{KHP) que se basa en la cantidad
tedrica de oxigeno requerido para oxidar los comtegeorganicos a GOy H,O. La

demanda teodrica de oxigeno del KHP se establelzestguiente ecuacion:

" SAWYER, Clair; McCARTY, Perry; PARKIN, GenQuimica para Ingenieria Ambientaluarta edicion,
Editorial McGRAW-HILL, Bogoté, 2001



32

KCgHs04+7,5Q 2> 8CQ + 2 HO + KOH

Esto quiero decir, que siete moléculas y mediaxdgeno consumen una molécula de
KHP. En peso, la demanda teorica de oxigeno del E$é&e 1.175 mg{por cada mg de
KHP.

1.5.3.4 Principio Quimico (Método de Medicion Diretm)de Analisis para la
Demanda Bioldgica de Oxigeno en 5 dias (DB

En las muestras en la que la DBO en cinco diasxoede 7 mg/l no es necesaria la
dilucion, siempre que sean aireadas para acercamvel de oxigeno disuelto a la

saturacion al comienzo de la prueba. Muchas dagaas de rio estan en esta categoria.

Para la preparacién del agua de dilucion es imptetaue esté libre de sustancias toxicas,
de las cuales el cloro o las cloraminas y el cgbrelas mas cominmente encontradas. En
muchos casos, es necesario declorar el agua quensdi el aparato de destilacion para

obtener un destilado libre de cloro.

El pH del agua de dilucion puede variar entre 6.8.5 sin afectar la actividad de las
bacterias heter6trofas. Se acostumbra amortiguaolacion mediante un sistema de
fosfato a un pH de 7.0. este procedimiento es edepara mantener siempre el pH en

condiciones favorables.

Las sales de potasio, sodio, calcio y magnesio sguagregan para dar capacidad de
amortiguacion, también sirven para proporcionansarhicroorganismos estos elementos
gue son necesarios para su crecimiento y metabmli&ncloruro férrico, el sulfato de
magnesio y el cloruro de amonio aportan los requeritos de hierro, azufre y nitrégeno.
El buffer de fosfatos suministra el fosforo que se puedagiie. El nitrdgeno se debe

eliminar cuando se mida la demanda de oxigenogleitimgenados.

18 SAWYER, Clair; McCARTY, Perry; PARKIN, GenQuimica para Ingenieria Ambientaluarta edicion,
Editorial McGRAW-HILL, Bogoté, 2001
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Por ultimo el agua de dilucién debe ser aireada paturarla con oxigeno antes del uso.

El procedimiento actual consiste en ajustar la tnaesaproximadamente 20 °C y airearla
por difusion para tratar de alcanzar la satura@dmentando o disminuyendo la cantidad
de gas disuelto en la muestra. Se llenan dos oretf@entes con la muestra; se hace
inmediatamente el andlisis de oxigeno disuelto ehora en uno de ellos y los demas se
incuban a 20 °C por cinco dias. Después de estediese determina la cantidad de

oxigeno disuelto que queda en las muestras incalyaska calcula la DBO en cinco dias.

El método directo de mediciéon de la DBO no hace ifivagiones en la muestra, y por
tanto, da resultados en las condiciones mas pasecd las del ambiente natural.
Infortunadamente, la DBO de muy pocas muestrasdestto de | margen del oxigeno

disuelto disponible en esta prueba.

La DBO se expresa como la cantidad de oxigeno Ittiseile mg utilizada por 1 litro de la

muestra durante 5 dias periodo de incubaciéon €20°

La oxidacion de la Glucosa se la representa eiglgeste ecuacion:

CeH1206 + 6 > 6 CO + 6 HO

1.5.4 Fosfatos.

1.5.4.1 Consideraciones Generales

La importancia de la determinacién del fosfato recido rapidamente en la practica de
ingenieria ambiental a medida que los profesiona#es descubierto las muchas formas
diferentes en que los compuestos del fésforo afdom fendmenos medio ambientales.
Los Unicos compuestos inorganicos del fosforo gtereésan en la practica de la ingenieria
son los fosfatos en sus formas moleculares desagjrasualmente llamadas polifosfatos.
Por lo general, el fosforo unido en forma estrwadttiene poca importancia.
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El fosforo es un elemento esencial para el crecitnigle las algas y otros organismos
bioldgicos. Una cierta cantidad de fosfatos es swt® para estos organismos, pero
fosfatos en elevadas concentraciones pueden prdduwatitrofizacion de aguas receptoras,
especialmente si hay gran cantidad de nitratos.

1.5.4.2 Efectos ambientalél

Los fosfatos tienen muchos efectos sobre los osgass. Los efectos son mayormente
consecuencias de las emisiones de grandes cargtidadesfatos en el ambiente debido a
la mineria y los cultivos. Durante la purificacidel agua los fosfatos no son a menudo
eliminados correctamente, asi que pueden expardlirtseés de largas distancias cuando

se encuentran en la superficie de las aguas.

La presencia de un exceso del ion fosfato en agatasales tiene un efecto devastador en
la ecologia acuética debido a la eutrofizacionadeida vegetal, ello da lugar a un rapido

crecimiento de vegetaciéon acuatica y una dismimud&} oxigeno disuelto.

Demasiado fosfato puede causar problemas de setudo el dafio a los rifiones y
osteoporosis. Estas son causadas por uso extetesimedicinas.

1.5.4.3 Principio Quimico (Ortofosfato phosVer 3) d Andlisis®

El fésforo en forma de Ortofosfato 4Py, H.PO,, HPQ?®, PQ>) se puede medir
cuantitativamente por métodos gravimétricos, volmic@s o colorimétricos. EI método
gravimétrico es aplicable cuando existen grandedidzles de fésforo, pero estas

situaciones no son usuales en la practica de &niaga. EI método volumétrico se aplica

19 ESCALONA, Hector, Environmental science and engjiimg),
http://books.google.com.ec/books?id=ToQmAKnPpzIC&p4166&dg=quimica+ambiental+en+agua&lr=_&ei=
f6gISeWvKoSUzATA9qGYCQ.

20 SAWYER, Clair; McCARTY, Perry; PARKIN, Gen€uimica para Ingenieria Ambientaluarta edicion,
Editorial McGRAW-HILL, Bogoté, 2001
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cuando las concentraciones de fosfato exceden 3l) pego estas concentraciones rara

vez se encuentran.

Para la medicion del ortofosfato se emplean tre®aoné colorimétricos que se basan
esencialmente en el mismo principio pero se dif@egnen la naturaleza del agente
afiadido para la obtencién del color final. Fundaalemente, la quimica que interviene es
la siguiente: el ion fosfato se combina con el budto de amonio en condiciones acidas

para formar un complejo de molibdofosfato,

P03~ + 12(NH,),Mo0,+ 24H* — (NH,),PO,-12Mo0, + 21NH + 12H,0

El molibdato contenido en el fosfomolibdato de amoes facilmente reducido para
producir un color azul, que es proporcional a latidad de fosfato presente. El exceso de
molibdato de amonio no es reducido y por tantojmerfiere. El &cido ascorbico o el
cloruro estafioso se pueden usar como agentes oeskidEl compuesto coloreado que se
forma se llama azul de molibdeno o heteropoli akal.quimica que interviene con el
cloruro estafioso como agente reductor se puedesesgar cualitativamente de la

siguiente manera:

(NH4)sPQO, - 12MoQ; + Srf* — (azul de molibdeno) + $h

1.5.6 Oxigeno Disuelto.

1.5.6.1 Consideraciones Generales

El Oxigeno Disuelto (OD) es la cantidad de oxiggue esta disuelta en el agua y que es
esencial para los riachuelos y lagos saludablesiViEl de oxigeno disuelto puede ser un
indicador de cuan contaminada esta el agua y cieénpoede dar soporte esta agua a la
vida vegetal y animal. Generalmente, un nivel ni@sde oxigeno disuelto indica agua de
mejor calidad. Si los niveles de oxigeno disuetin demasiado bajos, algunos peces y

otros organismos no pueden sobrevivir.
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Gran parte del oxigeno disuelto en el agua provigieoxigeno en el aire que se ha
disuelto en el agua. Parte del oxigeno disueltel@gua es el resultado de la fotosintesis
de las plantas acuaticas. Otros factores tamb@ataaf los niveles de OD; por ejemplo, en
un dia soleado se producen altos niveles de ODeas &onde hay muchas algas o plantas
debido a la fotosintesis. La turbulencia de laieate también puede aumentar los niveles
de OD debido a que el aire queda atrapado bajguel gue se mueve rapidamente y el

oxigeno del aire se disolvera en el agua.

Ademas, la cantidad de oxigeno que puede disohamsel agua (OD) depende de la
temperatura también. El agua mas fria puede guardsroxigeno en ella que el agua mas
caliente. Una diferencia en los niveles de OD puldectarse en el sitio de la prueba si se
hace la prueba temprano en la mafiana cuando ekatiu&ia y luego se repite en la tarde
en un dia soleado cuando la temperatura del agym $wbido. Una diferencia en los
niveles de OD también puede verse entre las tempasadel agua en el invierno y las
temperaturas del agua en el verano. Asimismo, ifaeedcia en los niveles de OD puede
ser aparente a diferentes profundidades del agiaysiun cambio significativo en la

temperatura del agua.

1.5.6.2 Efectos Ambientales

En los desechos liquidos el oxigeno disuelto daatbr que determina que los cambios
biol6gicos sean producidos por organismos aerolncasaerdbicos. Los aerdbicos usan
oxigeno libre para la oxidacion de la materia olgg@re inorganica y forman productos

finales inocuos, mientras que los anaerdbicos lexacabo la oxidacion mediante la

reduccién de algunas sales inorganicas como ssjfatios productos finales generalmente
son muy perjudiciales. Puesto que las dos clasemgimismos estan propagados en la
naturaleza, es muy importante que se mantenganiccames favorables para los

organismos aerébicos (condiciones aerodbicas); @denoénera, proliferan los organismos
anaerébicos y se generan condiciones nocivas. Qomsiemente, para mantener las
condiciones aerobicas es vital hacer medicionesigeno disuelto en las aguas naturales
gue reciben material contaminante y en los proceswébicos de tratamiento que se

realizan para purificar las aguas residuales docaése industriales.



37

La determinacion del oxigeno disuelto se utilizeapauchos otros fines. En la mayoria de
los casos relacionados con la contaminacion decaoréente, es deseable mantener las
condiciones favorables para el crecimiento y laaepccion de la poblacién de peces y de
otros organismos. Estas condiciones requieren @svele oxigeno disuelto en forma

permanente para asegurar las condiciones saludiblassida acuatica.

Las determinaciones de oxigeno disuelto son la desanalisis de la demanda bioguimica
de oxigeno (DBO), por tanto, son el principio pasamediciones mas importantes que se
usan para evaluar la magnitud de la contaminaciénlod desechos domeésticos e

industriales.

Todos los procedimientos de tratamiento aerébiqeeniéen de la presencia de oxigeno
disuelto, y el analisis de este es un medio indisalele para controlar que la velocidad de
aireacion asegure el aporte de suficiente cantiiadire para mantener la condiciones

aerdbicas, y evitar el uso excesivo de aire y éaerg
1.5.6.3 Principio Quimico (Método de Modificacion d Azida)**
Las reacciones que ocurren en el procedimiento Mfirslon las siguientes:
Mn?* + 20H — Mn(OH), (precipitado blanco)

Si no hay oxigeno presente, se forma un precipitddoco de Mn(OH) al afiadir a la
muestra MnSQy yoduro alcalino (NaOH +KI + NaN3). Si hay oxigean la muestra,
una parte del Mn(ll), que se precipita como un éxiddratado de color marrén. La

reaccion usualmente se representa en la siguiembef
Mn%* + 20H + 0, — MnQ, + H,0

0 Mn(QH) %0, — MO, + H,0

L SAWYER, Clair; McCARTY, Perry; PARKIN, Gen€uimica para Ingenieria Ambientaluarta edicion,
Editorial McGRAW-HILL, Bogoté, 2001
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La oxidacion de Mn(ll) a Mng llamada algunas veces fijaciébn del oxigeno, @curr
lentamente, en especial a bajas temperatura. Adeesasecesario mover el material
floculado por toda la solucién para hacer que &lduxigeno reaccione. Se necesita agitar
vigorosamente las muestras al menos por 20 seguBdad caso de aguas salinas o aguas

de mar, se requiere un tiempo de contacto muchdargs

Después de haber agitado las muestras durantempdisuficiente para permitir que todo
el oxigeno reaccione, se deja al floculo sedimeataasta que quedan al menos 5 cm de

liquido claro por debajo del tapdn; luego se af@deido sulfurico.
En las condiciones de pH bajo obtenidas, el Moxida el | para producird
MnQ, + 2I + 4H" — Mn?+ I + 2H,0

El 1, es bastante soluble en agua, pero forma un camphe) el exceso de yoduro
presente para formar el triyodato, que es mas kplufediante una reaccidn reversible,

evitando de este modo que gekcape de la solucion:

PR =13

La muestra se debe cerrar con un tapén y agitatopamenos 10 segundos para permitir

gue la reaccion finalice, y para distribuir unifemente el yodo en toda la muestra.

La muestra estd ahora lista para la titulacion teasulfato; el uso de éste se basa en la
premisa que la titulacion se hard con una muestr&2@ ml. Cuando se emplean
recipientes de 300 ml para la prueba, se utilizam de la solucion de MNnS& 1 ml de la
solucion de yoduro alcalino; al afiadirlos se sadarecipiente 2 ml de la muestra y se
hace la correccion. Cuando se afiade 1 ml de addsemnetira ninguno de los floculos
oxidados, por tanto no se necesita correccion. lRazarreccion por la adicion de los dos

primeros reactivos se toman para la titulacion@0@e la muestra tratada.

La titulacion con tiosulfato de una muestra de oflumen equivalente a 200 ml de la

muestra original da el resultado en mililitros, geepueden interpretar directamente como
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miligramos por litro de oxigeno disuelto, y paradlmostracion de que 1ml de 0.025M
Na&S,03 = 1 mg ODI/L, se lo hace de la siguiente forma:

Ci*V1i=CG*Vy

0.025 Eq-g/L * 0.001 L = £* 0.2 L

_ 0.025Eq-g0,*0.001L, 830, ,1000ng

C2
0.2L 1Eq-90, 19

C,=1mgQJ/L
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CAPITULO 2

NORMAS Y GUIAS PARA LA VALIDACION

2.1 Norma NTE-INEN ISO/IEC 17025:2005

En 1982 se publica la Guia ISO 25 para el castosldaboratorios, y en afio 2005 fue
sustituida por la norma ISO/ IEC 17025: “Requisiteserales para la competencia de los

laboratorios de ensayo y calibracion”

La ISO/IEC 17025 establece los requisitos genefzdes la competencia en la realizacion de
ensayos o de calibraciones, incluido el muestrebr€los ensayos y las calibraciones que se
realizan utilizando métodos normalizados, métodngaarmalizados y métodos desarrollados

por el propio laboratorio.

Esta norma fue elaborada por diferentes organism@siacionales, opera bajo un sistema de
gestion de calidad, evalla la administracion y dengetencia técnica del laboratorio, los

laboratorios acreditados tienen como funcién ppalcde crear resultados validos y hay un
reconocimiento mutuo con otros laboratorios del daun

Esta norma cumple con los requerimientos técniewdadlSO 9001. Por lo tanto, toda

organizacion que cumple con los requerimientos ® L7025 también cumple con los

requerimientos de ISO 9001, pero no del modo imvers

Mientras que los requerimientos de la ISO 9001gsoréricos y se pueden aplicar a todo tipo
de organizacion, los requerimientos de la ISO 1A#tbespecificos para los laboratorios de
ensayo Yy calibracion. La norma trata temas talesoc la competencia técnica del personal, la

conducta ética del personal, la utilizacion de yosébien definidos y procedimientos de
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calibracién, participacidon en ensayos de periciaoptenidos de informes de ensayos y
certificados.

Por tanto las normas de acreditacion 1ISO 1702% tienpropdsito y contenido distinto al de la
norma de certificacion 1SO 9001. Asi, la acred@aadtorga al laboratorio un reconocimiento
de su competencia técnica en el alcance de suitaciéd ademas de un sistema de calidad
implementado. Mientras que la certificacion con I1S@1 de un laboratorio Unicamente
certifica la existencia de un sistema de la calidatplementado, no proveyendo

aseguramiento de su competencia técnica.

2.2 Guias Eurachem para la validacion de Métodos

EURACHEM es una red de organizaciones en Europa objetivo es establecer un sistema
internacional para asegurar la trazabilidad en omués analiticas y la promocion de
practicas de calidad. Esta organizacion proveeanmalia lista de documentos con protocolos
gue se pueden establecer como guias en diferegpesxtas del trabajo de laboratorios

analiticos.

Las guias Eurachem se usan para validacion de o®#tdd analisis y estimacion de la
incertidumbre ya que son aceptadas internaciomaéng ademas han demostrado ser

aplicables para laboratorios alrededor del mundo.

2.2.1 Guia de Laboratorio para la Validacion de Mé&dos y Temas Relacionados.
(The Fitness for Purpose of Analytical Methods. A Laboratory Guide to Method
Validation and Related Topics.)

El propdésito de esta guia es discutir los aspecttationados a la validacion de
métodos. La guia pretende dirigir al lector haos protocolos establecidos si éstos
existen y cuando no, ademds da una introducciceillseal proceso involucrado en la
validacion y proporciona algunas ideas basicas mprenitan al lector disefiar sus

propias estrategias de validacion.
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Esta guia es de utilidad para la mayoria de:
a) Los directores de laboratorio que son respoasal# garantizar los métodos
en el marco de sus responsabilidades estén adeceiaidavalidados, y
b) Los analistas responsables de llevar a cabaliestgobre los métodos de

validacion.

2.2.2 Guia para la determinaciéon de la Incertidumbe en Métodos Analiticos.
(Quantifying Uncertainty in Analytical Measurement)

La Guia para la determinacion de la Incertidumiorélétodos Analiticos proporciona
una guia detallada para la evaluacion de la imtertbre en analisis quimicos
cuantitativos. Es aplicable a todos los nivelepmeision en todos los campos, desde
analisis de rutina a investigaciones basicas y doétempiricos.

Algunas areas en las cuales mediciones quimicasremureridas y en donde los

principios de la Guia son aplicables se enlistaordinuacion:

- Control de la calidad y aseguramiento en industtemanufactura.

- Pruebas para cumplimiento de regulaciones

- Calibracioén de estandares y equipos

- Mediciones asociadas al desarrollo y certificacdénmaterial de referencia

- Investigacion y desarrollo

La Guia Eurachem define un modelo para la evalnag@las incertidumbres de las
medidas analiticas.

De este modo se tiene una base para validar lasdogtle ensayo empleados y para
asegurar la calidad de los resultados obtenidas, Ipacual se deben incluir algunas
medidas como por ejemplo, el personal debidameraéficado, adecuado
mantenimiento y calibracion de equipos y reactivalsyso adecuado de normas de
referencia y control de gréficos de conffol.

22 EURACHEM Guide Quantifying Uncertainty in Analytical Measuremeditor: Ellison, LGC, April 2000.
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CAPITULO 3

DESARROLLO DE PROCEDIMIENTOS Y METODOLOGIA

3.1 Metodologia para el calculo del Limite de Dete@n

Para calcular el limite de deteccion se analiz&dlancos de muestra independientes
medidos una vez cada uno, se obtiene la lecturaudabsorbancia y se calcula la

desviacion estandar respectiva
El limite de deteccion puede ser estimado multpléo por tres la desviacion estandar

de la concentracion de un blanco tomando un ninserdéecturas no menor de $0De

esta forma, el limite de deteccion se calcula nmeika expresion:

X(Lop) = X(g) + 3 sigmag, (1)

Donde:

Xg) : media de los blancos

Sigmag) : desviacion estandar

Posteriormente mediante la ecuacién de regresi@allse obtiene el valor del limite de

deteccién en valores de concentracion (mg/L).

23 EURACHEM Guide The Fitness for Purpose of Analytical MethodsL#&boratory Guide to Method
Validation and Related TopicEditor: H. Holcombe, LGC, Teddington: 1998.
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3.2 Metodologia para la determinacién del Limite d€uantificacion

Se analizan 9 blancos de muestra independienteslosagdha vez cada uno. El limite de
cuantificacion puede ser estimado multiplicando gnco veces la desviacion estandar
de la concentracion de un blanco tomando un nurdertecturas no menor de 9. De esta

forma, el limite de deteccidn se calcula mediaatexpresion:

Xoq) = X(g) + 5 Sigmag, (2)

Donde:

Xg) : media de los blancos

Sigmag) : desviacion estandar

Posteriormente mediante la ecuacion de regresioobtene el valor del limite de

cuantificacion en valores de concentracion (mg/L)

3.3 Metodologia para la determinacion del Rango derabajo

Dentro del intervalo de trabajo puede existir utervalo de respuesta lineal. Dentro
del intervalo lineal la sefal de respuesta tendgaralacion lineal con la concentracion

del analito.

La linealidad se determina midiendo la sefal dpuesta para una serie de soluciones
estandares del analito de concentraciones difexelnds resultados que se obtienen, se
utilizan para construir una linea de regresion évauwle calibracion mediante el

método de los minimos cuadrados.

Para establecer la linealidad puede ser suficiamienspeccion visual de la linea. Sin

embargo para comprobar la linealidad en el rangdizato se usa el coeficiente de
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correlacion minimo especificado para el método.elScoeficiente de correlaciéon

minimo no esta especificado, un valor igual 0 mayBr995 es recomendatfo.

El célculo de la linea de regresion y del coefigede correlacion se efectué por
minimos cuadrados, a partir de las lecturas derbésoia promedio de tres réplicas

para cada caso y de los valores de concentracs@ectvos.

Se necesitan al menos 6 concentraciones, mas redobl&e grafica la respuesta de
medicion (eje y) contra la concentracion del mesmsdo (eje x) Visualmente se
examina para identificar valores aberrantes (“erdl) los cuales pueden no estar
reflejados en la regresion. Posteriormente se lealel coeficiente apropiado de

regresion.

Después se debe calcular y graficar los valoraduales (diferencia entre el valor
observado de “y” y el valor predicho por la lineardgresion, para cada valor de “x”).
La distribucion aleatoria alrededor de la lineda@onfirma la linealidad. Tendencias
sistematicas indican no-linealidad. El limite damtificacion, LoQ, forma el extremo
inferior del intervalo de trabajo.

3.4 Metodologia para la determinacion de la Exactid

3.4.1 Determinacion de la veracidad

La evaluacion practica de la veracidad se fundaanentla comparacion de la media
de los resultados de un método con relacion aeslosnocidos, es decir, la veracidad

se determina contra un valor de referencia.

% standard Methods for the examination of water aadtewater editado por Arnold E. Greenbers y otros,
Publication office American Public Health Assoaiatj20th Ed, U.S.A, 1998, pagina 1-7.
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En este trabajo para la determinacion de la veadcsg prepararon muestras a las que
se les adicion6 una cantidad conocida de los pagrorsoluciones madre, para obtener

una concentracion especifica.

La exactitud del método se expresa como porcedéagror, mediante la ecuacion:

[ = promedioconcentra@n _calculada-— concetraou')n_conocidax 100 (3)

% de_erro -
- T concetracdn_conocida

Los materiales de referencia para una validaci@ui@u ser por consiguiente:

o Preparados por adicion de materiales tipicos corerrakes de referencia de
pureza certificada u otros materiales de pureziabdidad adecuadas.
0 Materiales tipicos bien caracterizados, de estiulliverificada internamente y

conservados para control de calidad interno.

Se recomienda que para esta metodologia de ardl@iscentaje de error no debe ser

mayor que el +159%"
3.4.2 Determinacion de la precision

Para la prueba F se determina un valor experimeptalse calcula de la siguiente

manera

Fexp __ (Srif
(SI’Z)2 (4)

Donde Srl y Sr2 son las desviaciones estandarsdeediduos para las dos curvas de
calibracién que se estan comparansiendo necesario que el numerador sea mayor

que el denominador, es decir ($r2|Sr2Y.

% standard Methods for the examination of water aadtewater editado por Arnold E. Greenbers y otros,
Publication office American Public Health Assodbatj20th Ed, U.S.A, 1998.
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Para el calculo de Sr se aplica la siguiente ekpres

()

Donde:

Sr: desviacion estandar residual del célculo deeségn lineal

a: las '|” lecturas observadas correspondientes @dacentraciones conocidas con las
gue se elaboré la curva de calibracion

a: las lecturas ajustadas (valores predichos)

n: numero total de datos

El valor de F experimental se compara con el vadoF de la tabla de distribucién F

(Ver Anexo 3), que debe tener un nivel de signifaca del 5%.

El valor de F aparece en la tabla de Snedecor defwdevs, o) con Ww=na-1y V= Ng-
1 (na Yy ng son los tamafios de las muestras respectivas),datrauA sera aquella que

tenga mayor varianza.

Una vez que se tienen los valores de Fexp y Ftabrsema una de las hipétesis que

se establecen

1. Si Fexp< Ftab se confirma la hipotesis nula, es decir quexisten diferencias
estadisticas entre las curvas de calibracion quest&a comparando y el

método cumple con la condicion de repetibilidadasrcondiciones de trabajo.

2. Si Fexp> Ftab se confirma la hipotesis alternativa, es rdquie existen

diferencias estadisticas significativas entre las/as de calibracion que se
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estan comparando y el método no cumple con la cigmdde repetibilidad en

las condiciones de trabafo

3.5 Metodologia para el calculo de la incertidumbre

3.5.1 Identificacidon de las fuentes de incertidumiar

Para el célculo de la incertidumbre en este casmssidero la incertidumbre de las
soluciones de referencia, la incertidumbre de ajode preparacion de la alicuota para
las soluciones estandar y la bondad del ajustenpoimos cuadrados, asi como la
repetibilidad y reproducibilidad del método. Panateader mejor el calculo de

incertidumbre se muestra un diagrama causa-efadfegura N° 8.

Resolucién del

instrumento Error tipo del
) ajuste
"4 Incertidumbre de la
curva de calibracion
Repetibilidad y
i Y . INCERTIDUMBRE
Reprodugzlbllldad del Pl > COMBINADA
método
Volumen de la pipeta
N Repetibilidad de la
Incertidumbre pipeta
combinada de <« = A ¥
cada estandar "< Repetbilidad de los
balones

Concentracion de la

Volumen de los balones solucién madre

aforados

Figura N°. 8 Diagrama Causa — Efecto para la determinacioneatales en agua usando EAA

3.5.2 Céalculo de la incertidumbre

e Céalculo de la Incertidumbre Estandar

% Arias Maria CristinaDesarrollo de procedimientos para la validaciénmétodos de anélisis de metales en
aguas por espectrometria de absorcion atomiRramera Edicion, 2008.
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= |ncertidumbre de la soluciébn madre

Para convertir estos componentes de la incertide@lma desviacion estandar
se utilizo las siguientes reglas:

o0 “Si los limites de # son proporcionados sin un nivel de confianza y

existe una razon que asegure que los valores sofialdes, es

apropiado asumir una distribucién rectangular, eoa desviacidon

estandar igual az 3 "%’

0 Se divide la incertidumbre proporcionada por eltiteado para el

factor de cobertura respectivo.

Asi, como ejemplo para el pardmetro quimico Femblgcertificado puede
proporcionar una incertidumbre de 5 ppm, por lotaala incertidumbre
estandar esta dada pory3/~ 2.887 ppm.

Una vez que se prepara una alicuota, la incertideinde esta debe ser
calculada utilizando las incertidumbres de la d6lude la que partio. Por
ejemplo si se prepara una solucién de 100 ppmta daruna de 1000 ppm y
luego se procede a preparar una solucion de 10appantir de la de 100 ppm;
la incertidumbre de la dltima debe ser calculagarér de la incertidumbre de

la solucion de 100 ppm.

= |ncertidumbre de alicuota e incertidumbre del aforo

Se procedié a calibrar el material volumétrico izaitlo (balones aforados,

pipetas volumétricas y pipetas automaticas).

27 EURACHEMICITAC Guide Quantifying Uncertainty in Analytical MeasuremenBegunda Edicién. 2000.
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El material volumétrico se calibra por pesada drlaague contiene (matraz,
balones, etc.) o del agua que emite (pipetas ytds)rea una temperatura

determinada.

A cada temperatura un gramo de agua ocupa un volag@rminado que se
consulta en tablas. Calculando el paso del agutemiola o vertida para cada
aparato volumétrico a la temperatura T, se deterrelnvolumen exacto que
mide el aparato y se calcula la desviacion estamespectiva para cada
material?®

Posteriormente se divide la desviacion estandaulzala para la raiz de 3 y se

obtiene la incertidumbre estandar.

e Calculo de la Incertidumbre Combinada

La relacion general entre la incertidumbre U(y)udevalor y y la incertidumbre de

los parametros independientes x1, x2, ..., xn dedases depende es:

u(y(x, %,..)) = \/i;anU(xi ) = %;,nu(y, X, )’ ©

Donde y(x1, x2,...) es una funcion de varios paréosetd, x2,..., etc.

En este caso, la expresion para incertidumbre cwadhi se reduce a formas mas

sencillas. En este punto se debe mencionar lagesigs reglas:

Para modelos los cuales son una suma o difererciaadtidades, por ejemplo
y=(p+qg+r+..), laincertidumbre combingd&y) est4 dada por:

e(y) = ylu(p)? +u(@? +...  (7)

% | os calculos y resultados de la calibracion detemia volumétrico se encuentran en el anexo .....
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Para modelos los cuales solo involucran un prodoctmeficiente. Por ejemplo
y=(pxgxr..)oy=p/(gxrx....), laincettmbre estandar combinaga(y)

esta dada por:

ﬂC(y)=yJ(u(p)j +(u(q)J +... (8)
p q

Donde (u(p)/p), etc. son las incertidumbres de pasametros, expresadas como

desviaciones estandar relativas.
= |ncertidumbre combinada de cada estandar

Por lo expuesto anteriormente se calculdé la ind@mibre combinada para la

preparacion de cada estandpgdj con la siguiente formula:

eofez ] (ol ]

con_sm vV_smu v_af
9)

Donde:

Csig Concentracion de cada estandar.

Ustg Incertidumbre estandar.

Mstg_SM Incertidumbre estandar de la solucién madre.

con_sm: Concentracion de la solucién madre.

Msig pl: Incertidumbre estandar de la pipeta.

v_smu Volumen de la solucion madre utilizada.

Mstg_bl: Incertidumbre estandar del balon.

v_af: Volumen de aforo.

% EURACHEM/CITAC Guide Quantifying Uncertainty in Analytical MeasuremenSegunda Edicién. 2000.
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Es importante sefialar que cada uno de estos comtpsn@uede ser diferente para cada
estandar, por lo tanto debe ser tratado de fordigidual.

Asi para las concentraciones de Fenol en primearlgg calcula la incertidumbre de la
solucion estandar de 1000 ppm, se prepara aliceol® ppm para preparar las soluciones
estandar. La primera solucion estandar de 0.1yppenprepara con la alicuota de 10 ppm,

por lo tanto para el célculo de su incertidumbaesdlucion madre considerada es de 10

ppm.

En este paso se debe tener en cuenta el volumsoiw®on madre utilizado y el volumen

de aforo. Cada uno de los estandares se prephzéndp la ecuacion:

C1*V1=C2*V2 (10)

Donde :

C1: Concentracion de la solucién madre

V1: Volumen de solucion madre requerido para |paracion de la alicuota
V2: Volumen de la alicuota a ser preparada

C2: Concentracion de la alicuota.

Usando la ecuacién (10), para preparar 100 mlageiinera alicuota de 10 ppm a partir

de la solucion madre de 1000 ppm, se tiene:

1= 10ppmx100mL _
1000ppm

ImL

Por lo tanto se requiere 1 mL de la solucion maéra000 ppm para preparar 100 mL de

la alicuota de 10 ppm.

Para las concentraciones de Fenol se obtuvo loesigs resultados:

Tabla 1 Calculo de volumen para preparaciéon de alicuotas



53

Concentracion Volumen de Concentracién de| Volumen de aforo
alicuota solucion madre solucion madre de la alicuota
(ppm) requerido (mL) (ppm) (M)
10 1 1000 100
2 10 10 50
15 7.5 10 50
1 5 10 50
0.5 2.5 10 50
0.3 15 10 50
0.1 0.5 10 50
0.05 0.25 10 50

Para calcular la incertidumbre del volumen de @6élu madre de 1000 ppm requerido

para preparar la primera alicuota de 10 ppm seedeocomo se describe a continuacion
reemplazando los valores en la ecuacion (9):

2.887)°
M 5410ppm=1000pp [lOOOj =2.887ppm

Por lo tanto la incertidumbre que deberd considergrara la solucibn madre para la
primera alicuota de 10 ppm es +2.887 ppm.

Para el célculo de la incertidumbre combinada [@apmimera alicuota de 10 ppm primero
se procede a convertir las desviaciones estandanidhs de la calibracion del material
volumétrico a una incertidumbre estandar dividieleddesviacion estandar para la raiz de

tres. Para este caso en particular se uso el kdtimado de 100 mL y una pipeta
volumétrica de 1 mL.

Para el balon aforado de 100 mL se obtuvo una a&éwi igual a + 0.054 mL, por lo
tanto:
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st del balén= 0.054mLV3 = 0.031 mL
Para el balon aforado de 50 mL se obtuvo una daéwuiggual a + 0.026 mL, por lo tanto:
st del balén= 0.026mLV3 = 0.015 mL
Para la pipeta de 1 ml se obtuvo una desviaci@neéat igual a + 0.0046 mL, por lo tanto:
st de la pipeta = 0.0046 mh/3 = 0.003 mL

Reemplazando los datos anteriores en la ecuaciin s@ tiene el calculo de la

incertidumbre combinada para la primera alicuota@ppm:

2 2 2
L= 10pp 2.887ppm) | ( 0.00Bij N ( 0.03lij - 0.039ppm
1000 ppm ImL 100mL

Por lo tanto para la alicuota siguiente de 2 pppese de la incertidumbre de 0.039 ppm:

2 2 2
L= 2 ppm 0.039 ppm +(0.003ij +(0.015ij - 0.009 ppm
10ppm ImL 50mL

Para cada una de las siguientes soluciones seamalie igual manera en forma sucesiva.

En el caso de la solucién de 1.5 ppm de Fenol iseaubn tres pipetas para preparar el
estandar, por lo tanto la incertidumbre de la pipdebe obtenerse combinando la
incertidumbre de la pipeta de 5 mL, la pipeta d8l ¥ la pipeta de 1 mL graduada a 500
uL, con la segunda regla que se menciond anteridamgara combinar incertidumbres

(ecuacion 8).

Tabla 2 Resultados de la Incertidumbre Estandar para Fenol
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Cone. Vol. Sol. | |ncertidumbre| Incertidumbreincertidumbre] Incertidumbre| Incertidumbre | Incertidumbre g‘gr%;
NOMBRE solucion Sol. madre | Estandar pipeta Estandar del balon Estandar aforge|
PPM | madre (ml ppir ppIr pipetz ust del baler | estanday
Solucién Madrg 1000 1 5 2.887 0.0046 0.000 2.897
lera alicuota 10 1 2.887 2.887 0.0046 0.003 0.054 .0310 0.039
Conc. Vol Sol. | |ncertidumbr | Incert. St Instrument. | Incertidumbr: | Vol. de afora | Incertidumbr: clc?r(r:]%rtde
NOMBRE solucion Sol. madre Sol. Madreé  pipeta Estandar alig. 50 mL Estandar aforqada
PPM | madre (ml) ppm ppm p del Instr.|  pstdel Insfr. W del Insti. pst del balon| €standai
STD1 2 10 0.039 0.039 0.0052 0.003 0.026 0.015 0980
STD 2 1.t 7.8 0.00¢ 0.00¢ 0.025¢ 0.01¢ 0.02¢ 0.01f 0.Co8
STD 3 1 5 0.008 0.008 0.0039 0.002 0.026 0.015 53.00
STD 4 0.5 2.5 0.005 0.005 0.0083 0.005 0.026 0.015 0.0029
STD 6 0.3 15 0.0029 0.0029 0.0071 0.004 0.026 5.01 | 0.0019
STD 7 0.1 0.5 0.001¢ 0.001¢ 0.000¢ 0.000: 0.02¢ 0.01f 0.000¢
STD 8 0.05 0.25 0.0006 0.0006 0.0005 0.0003 0.026 .0150 0.0003

» Incertidumbre de la curva de error para cada estandr

Para estos céalculos se considero la incertidumbnmgbimada para cada estandar, asi

como el error tipo del ajuste.

Error tipo del ajuste (Sxy)

Se trabajé con los datos de concentracion vs. Absaia, en la mayoria de los

parametros obtenidos en tres dias de trabajo esmépeticiones cada dia.
Para cada valor xi de X (concentracion), se obtisraediferencia (el residuo) entre
el valor observado de Y (absorbancia) en la nubputitos y el correspondiente

valor tedrico (valores predichos) obtenido en f&fan de regresion.

Donde;

e = varianza residual,

(11)
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Y; = valor ajustado con la curva promedio.
Y", = valor observado en la lecturas.

Como se menciond anteriormente la varianza residsida media de todos los

residuos elevada al cuadrado

Sz=2&—wf

Xy n

(12)

El error tipico de estimacion, Sxy, es la sumataléala raiz cuadrada de la

varianza residual.
Interpretacion de la varianza residual:

- Si la varianza residual es pequefa (cerca de,dardgpendencia sera grande,
el ajuste entre la recta y la nube de puntos sesad

- Si la varianza residual es grande, los residuansgrandes y la dependencia
sera pequefia, el ajuste entre la recta y la nupemtes sera malo.

Por lo tanto el error tipo es un indicador de ladaw del ajuste. Se obtiene el error
tipo en unidades de concentracion mediante la eouate ajuste con los datos

obtenidos en tres dias no necesariamente segdeltebajc”

Entonces, la primera lectura para el blanco fu@.6843 unidades de absorbancia,

el valor ajustado usando la ecuacion de ajustddu@0479.

El valor residual para la primera lectura, reenguhap en la ecuaciéon (11) esta
dado por:
€’ = (0.0479-0.043= 0.000024

%0 Arias Maria CristinaDesarrollo de procedimientos para la validaciénmétodos de anélisis de metales en
aguas por espectrometria de absorcion atomikdicion, 2008.
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Se obtiene el valor residual para todas las lestefeactuadas, al final se combinan

todos los residuales mediante una sumatoria, udaretmacion (12)

Para el calculo del error tipo del Fenol se muastka la siguiente tabla:

Tabla 3 Datos para el célculo del error tipo parael Fenol

Determinacién / curva| Concentracion | apgorhancia | Residuales al
(ppm) cuadrado
1 / 1 0.00 0.043 0.000024
1 / 1 0.05 0.09 0.000516
1 / 1 0.10 0.105 0.000335
1 / 1 0.30 0.184 0.000389
1 / 1 0.50 0.238 0.000015
1 / 1 1.00 0.406 0.000888
1 / 1 1.50 0.562 0.004590
1 / 1 2.00 0.708 0.013386
1 / 2 0.00 0.077 0.000847
1 / 2 0.05 0.115 0.002276
1 / 2 0.10 0.129 0.001790
1 / 2 0.30 0.192 0.000769
1 / 2 0.50 0.251 0.000084
1 / 2 1.00 0.403 0.001076
1 / 2 1.50 0.578 0.002678
1 / 2 2.00 0.735 0.007868
1 / 3 0.00 0.045 0.000008
1 / 3 0.05 0.053 0.000204
1 / 3 0.10 0.104 0.000300
1 / 3 0.30 0.14 0.000589
1 / 3 0.50 0.209 0.001079
1 / 3 1.00 0.366 0.004872
1 / 3 1.50 0.548 0.006683
1 / 3 2.00 0.7 0.015302
2 / 1 0.00 0.031 0.000286
2 / 1 0.05 0.05 0.000299
2 / 1 0.10 0.078 0.000076
2 / 1 0.30 0.133 0.000978
2 / 1 0.50 0.197 0.002012
2 / 1 1.00 0.364 0.005155
2 / 1 1.50 0.512 0.013865
2 / 1 2.00 0.687 0.018687
2 / 2 0.00 0.058 0.000102
2 / 2 0.05 0.094 0.000713
2 / 2 0.10 0.108 0.000454
2 / 2 0.30 0.154 0.000105
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Determinacion / curva| Concentracion | apgorhancia | Residuales al

(ppm) cuadrado
2 / 2 0.50 0.228 0.000192
2 / 2 1.00 0.386 0.002480
2 / 2 1.50 0.557 0.005293
2 / 2 2.00 0.706 0.013853
2 / 3 0.00 0.049 0.000001
2 / 3 0.05 0.076 0.000076
2 / 3 0.10 0.094 0.000053
2 / 3 0.30 0.164 0.000000
2 / 3 0.50 0.225 0.000284
2 / 3 1.00 0.384 0.002683
2 / 3 1.50 0.541 0.007877
2 / 3 2.00 0.696 0.016307
3 / 1 0.00 0.056 0.000066
3 / 1 0.05 0.087 0.000388
3 / 1 0.10 0.101 0.000205
3 / 1 0.30 0.157 0.000053
3 / 1 0.50 0.239 0.000008
3 / 1 1.00 0.381 0.003003
3 / 1 1.50 0.547 0.006848
3 / 1 2.00 0.7 0.015302
3 / 2 0.00 0.057 0.000083
3 / 2 0.05 0.066 0.000002
3 / 2 0.10 0.075 0.000137
3 / 2 0.30 0.135 0.000857
3 / 2 0.50 0.188 0.002900
3 / 2 1.00 0.355 0.006529
3 / 2 1.50 0.486 0.020664
3 / 2 2.00 0.645 0.031934
3 / 3 0.00 0.049 0.000001
3 / 3 0.05 0.064 0.000011
3 / 3 0.10 0.073 0.000187
3 / 3 0.30 0.139 0.000639
3 / 3 0.50 0.186 0.003119
3 / 3 1.00 0.353 0.006856
3 / 3 1.50 0.511 0.014102
3 / 3 2.00 0.673 . 0.022710

S(V 0.004097

S(V 0.06401

Sxy debe ser transformado a valores de concentracéiliame la recta de ajuste
(ecuacion promedio de todas las analizadas erbetdtorio), asi el error tipo en
valores de concentracion es igud.@ ppm.este valor es un indicador que el ajuste

es bueno para esta serie de datos.
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Para el calculo de la incertidumbre combinada deulwva de error para cada

estandar se utilizé la siguiente formula:

Hea = \/:IJStd2 + ,U_fGSOlUCiéﬁ + (S)())Conc2 (23)

Como ejemplo podemos utilizarda,, de la concentracion de 0.05 ppm de Fenol. Y la

u_resoluci6A = p_balanza+ p_equipd = (0.000143)? + (0.00143)? = 4E-07

Se reemplaza los valores de las tablas 2 y 3ese:ti

e, =~/9E-08+4E-07+0.0016=0.040

Por lo tanto los resultados para el Fenol en es&$on:

Tabla 4 Incertidumbre por la curva de calibracion de cataralar

CONCENTRACION |UNIDAD | SIMBOLO '”ce”id”mbrecp;‘;;igfg xg:‘re Gl t

2 ppm pcalsg 0.0412

15 ppm pcalgg 0.0408
1 ppm pcalsgs 0.0404

0.5 ppm pcalsiga 0.0401

0.3 ppm pcalggs 0.04005

0.1 ppm pcalgge 0.040

0.05 ppm pcalsigr 0.040

» |ncertidumbre combinada del método para cada estarat
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Para estos calculos se considerd la incertidumbréadcurva de error para cada

estandar y la varianza total.

Se tomo en cuenta la varianza total, ya que laig@én estandar de reproducibilidad
representa una estimacion de la incertidumbre d#icde. Esto es a condicion de
que el sesgo del laboratorio, medido sobre mag¢srialecuados, sea pequefio con
respecto a la desviacion estandar de reprodu@dilidque la precision de
repetibilidad interna sea comparable a la repétdul del método de referencia; y que
la precision intermedia del laboratorio no sea mayee la desviacion estandar de

reproducibilidad publicad®.

Varianza entre grupos y varianza dentro de los grups

Se analizé un estudio de la varianza para datesmigentracion (obtenidos de cada
uno de los estandares) leidos en tres dias noareraente continuos de trabajo o

determinaciones con tres réplicas para cada dia sermuestra en la tabla 5:

Tabla 5. Datos de lecturas de absorbancia de logd@sdares para las concentraciones de Fenol.

Blanco 0 ppm
REPETICIONES 1 2 3
1 0.043 0.031 0.056
2 0.077 0.058 0.057
3 0.045 0.049 0.049
ESTANDAR 1 0.05 ppm
REPETICIONES 1 2 3
1 0.09 0.05 0.087
2 0.115 0.094 0.066
3 0.053 0.076 0.064
ESTANDAR 2 0.ppm
REPETICIONES 1 2 3
1 0.105 0.078 0.101
2 0.129 0.108 0.075
3 0.104 0.094 0.073
ESTANDAR 3 0.3 ppm

31 EURACHEM Guide, The Fitness for Purpose of Analytical Method$.ahoratory Guide to Method
Validation and Related Topics



61

REPETICIONES 1 2 3
1 0.184 0.133 0.157
2 0.192 0.154 0.135
3 0.14 0.164 0.139
ESTANDAR 4 0.5 ppm
REPETICIONES 1 2 3
1 0.238 0.197 0.239
2 0.251 0.228 0.188
3 0.209 0.225 0.186
ESTANDAR 5 1 ppm
REPETICIONES 1 2 3
1 0.406 0.364 0.381
2 0.403 0.386 0.355
3 0.366 0.384 0.353
ESTANDAR 6 1.5 ppm
REPETICIONES 1 2 3
1 0.562 0.512 0.547
2 0.578 0.557 0.486
3 0.548 0.541 0.511
ESTANDAR 7 2 ppm
REPETICIONES 1 2 3
1 0.708 0.687 0.7
2 0.735 0.706 0.645
3 0.7 0.696 0.673

Se realiz6 un estudio de la varianza dentro dgrggos y un estudio de la varianza
entre los grupos. Esto nos indica que el primeronemdicador de la repetibilidad

de método, mientras que el célculo de la variana@ g@rupos es un indicador de la
reproducibilidad. Consecuentemente para la presesitela varianza dentro de los
grupos debe ser menor que la varianza entre Iqgogrwya que si se obtiene lo
contrario esto puede evidenciar la presencia deesrisistematicos en el método de

analisis >

Estimacion de la varianza entre grupos:

32 EURACHEM Guide, The Fitness for Purpose of Analytical Method$.ahoratory Guide to Method
Validation and Related Topics
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La varianza entre grupos (s6lo contribuye a ellavddanza entre las distintas
muestras), o varianza de los tratamientos, o cdadrmedios de los tratamientos

se calcula de la siguiente marféra

o’ =Y n (X -x) (14)

n;: Tamafo de cada una de las muestras
Xi: Media de cada una de las muestras

X: Media de todas las muestras
Estimacién de la varianza dentro de los grupos:

La varianza dentro de los grupos (ya que solo tyte a ella la varianza dentro
de las muestras), o varianza de error, o cuadnaeosos del error se calcula de la

siguiente manera:

o, =Y (x -x) (15)

Donde:

X;: Valor de cada una de las lecturas

X: Media de cada una de las muestras

Este calculo se realiza para cada uno de los griyego se procede a sumar cada

una de estas varianzas para obtener la varianna dknlos grupos.

La varianza total se obtiene de la sumatoria deald@anza entre grupos y la

varianza dentro de los grupos.

%3 WEIMER, Richard, Estadistica, Compafiia EditoBiahtinental, México, 2007.
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En los datos del blanco mostrados en la tabla K& &iene que, el promedio para el
primer dia es igual a 0.055 ppm, el promedio pasegundo dia es igual a 0.046
ppm y para el tercer dia el promedio es de 0.054 pp

* Varianza dentro de los grupos.

Entones la varianza para el primer dia, usandodaadn (15), esta dada por:
o,” = (0.043-0.0592 + (0.077- 0.0552 + (0.045- 0.059% = 728E - 04
Para el segundo dia:
o,” = (0.031-0.046? + (0.058- 0.046? + (0.049- 0.046)> = 378E - 04

Para el tercer dia:

0,7 = (0.056-0.0542 + (0.057- 0.054? + (0.049- 0.054° = 38E - 05

Sumando la varianza para los tres dias tenemeari@nza dentro de los grupos,

este valor es igual a 0.001144 y se resume ebla W 6.

« Varianza entre grupos

El promedio para todas las observaciones del bjafitoante los tres dias de
trabajo), es igual a 0.052 ppm, por lo tanto ldavema entre los grupos esta dada

por:

0,7 = 3% (0.055- 0.052)7 +3x (0.046— 0.052)? +3x (0.054— 0.052) = 0.00015

Para obtener la varianza total se suma 0.0001961044, por tanto el valor de la

varianza total es igual a 0.00129.



Los siguiente resultados para el Fenol en unidddedbsorbancia son:

Tabla 6. Blanco

Origen de las variaciones

Suma de cuadrad

Dentro de los grupos 0.001144
Entre grupos 0.0001460
Total 0.0012900

Tabla 7. Estand

ar 1: 0.05 ppm

Origen de las variaciones

Suma de cuadrad

Dentro de los grupos 0.0032493
Entre grupos 0.0003482
Total 0.0035976

Tabla 8. Estand

ar 2: 0.1 ppm

Origen de las variaciones

Suma de cuadrad

Dentro de los grupos 0.0013393
Entre grupos 0.0013607
Total 0.0027000

Tabla 9. Estand

ar 3: 0.3 ppm

Origen de las variaciones

Suma de cuadrad

Dentro de los grupos 0.00234333
Entre grupos 0.0013167
Total 0.0036600

Tabla 10.Estandar 4: 0.5 ppm

Origen de las variaciones

Suma de cuadrad

Dentro de los grupos 0.003314
Entre grupos 0.0012109
Total 0.0045249

Tabla 11.Estandar 5: 1 ppm

Origen de las variaciones

Suma de cuadrad

Dentro de los grupos

0.0017767

64
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Entre grupos

0.0361029

Total

0.0378796

Tabla 12.Estandar 6: 1.5 ppm

Origen de las variaciones

Suma de cuadradps

Dentro de los grupos

0.0033720

Entre grupos

0.0867540

Total

0.0901260

Tabla 13.Estandar 7: 2 ppm

Origen de las variaciones

Suma de cuadradps

Dentro de los grupos

0.0023660

Entre grupos

0.1560230

Total

0.1583890

A partir de estos datos se calcula la incertiduncbrabinada del método para cada

estandar utilizando la siguiente férmula:

Heomp = J U, +Vvarianza_totalsd (16)

Asi reemplazando los resultados obtenidos en lacgmu (16) para el estandar de 0.05

ppm de Fenol:

Heoms = 1/ (0.040% +(0.0035976§ = 0.0402

Entonces para el Fenol se obtuvo los siguientestaeos:

Tabla 14 Incertidumbre combinada del método para cada esté@amunidades de Absorbancia

CONCENTRACION |UNIDAD | SimBoLo | ncertidumbre g;’(;"abg;?gr? d‘;‘:' LD LN
2 ppm pHcombsg, 0.1636
1.5 ppm pcombggp 0.0989
1 ppm pcombgigz 0.055
0.5 ppm Hcombsis 0.0404
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03 Ppm Hcombsigs 0.0402
0.1 ppm Hcombsige 0.0401
0.05 ppm Hcombstqr 0.0402

e Célculo de la Incertidumbre Expandida

El paso final es multiplicar la incertidumbre comdula por el factor de cobertuka,
en este caskes igual a dos.

U = Hcomp X 2 (17)

Para el Fenol se obtuvieron los siguientes resedtad

Tabla 15.Incertidumbre expandida del método para cada est@munidades de Absorbancia.

CONCENTRACION | UNIDAD SIMBOLO incertidumbre expandi@a del método para
cada estandar
2 ppm Usi1 0.3272
1.5 ppm Usiz 0.1978
1 ppm Usigs 0.11
0.5 Ppm Usida 0.0808
0.3 ppm Usis 0.0804
0.1 ppm Usie 0.0802
0.05 ppm Usig7 0.0804

Se transforma los valores obtenidos anteriormentg@dades de concentracion, esto se
lo hace reemplazado el valor de la incertidumbigaeglida en la ecuacion promedio
de Fenol y los datos se muestran en la siguiebla: ta

Tabla 16.Incertidumbre expandida del método para cada est@mdunidades de concentracion

) Incertidumbre
CONCENTRACION | UNIDAD SIMBOLO expandida del método ppm
para cada estandar

2 ppm Usit 0.3272 0.72
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15 ppm Usia 0.1978 0.39

1 ppm Usiz 0.11 0.16
0.5 ppm Usiga 0.0808 0.08
0.3 ppm Usids 0.0804 0.08
0.1 ppm Uside 0.0802 0.08
0.05 ppm Usta7 0.0804 0.08

» Reportando la incertidumbre expandida

El resultado x debe ser declarado junto con lariistenbre expandida U usando un
factor de cobertura k (generalmente k=2, el cualdenivel de confianza del 95%

aproximadamente). La siguiente forma es recomendada

“(Resultado): (x = U) (unidades)

Donde la incertidumbre reportada en una incertidengxpandida, calculada usando
un factor de cobertura de 2.”

Para lo cuak esta representado en unidades de concentracgmigma el dato mas

alto, y se lo representa de la siguiente forma

Ejemplo:
Total de Fenol: (0.72+ 0.05) ppm*

* La incertidumbre reportada es una incertiduméxpandida calculada usando un
factor de cobertura de 2, el cual proporciona uwelnide confianza de

aproximadamente 95%.
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» Expresion numérica de los resultados

Los valores numéricos del resultado y de sus iigcarntbres no deben ser dados con un
namero excesivo de digitos. Ya sea para la incertime expandida, U; o para la
incertidumbre estandar, u; no es necesario dard@a@®s digitos significantes para la
incertidumbre. Los resultados deben ser propordasi@n numeros redondos para ser

consistentes con la incertidumbre dada.

=  Cumplimiento de limites

El cumplimiento de regulaciones a menudo requiere gn mesurado, como por
ejemplo la concentracién de una sustancia toxiea,nsostrado para estar dentro de
limites particulares. La incertidumbre del mesuratiramente tiene implicaciones

para la interpretacion de un resultado analiticesta contexto. En particular:

o La incertidumbre en resultados analiticos puedesitr ser tomada en cuenta

cuando se evalua el cumplimiento.

o0 Los limites pueden ser fijados tomando en cuentindartidumbre de la

medicion.

Asumiendo que los limites fueron fijados sin coesad la incertidumbre, cuatro

situaciones se hacen evidentes para el caso delicuento. (Ver figura N°. 6)

I. La combinacion del resultado y la incertidumbreasgida son menores
que el limite permisible.
ii. El resultado es menor que el limite permisiblepparincertidumbre esta
dentro del limite
iii. El resultado excede el valor permisible, pero teridumbre esta dentro
del limite
iv. La combinacién del resultado y la incertidumbreamdgida son mayores

que el limite permisible.
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con certeza en el

<4 Resultado 1 esta *
rango de aceptacion };

.
b } + + Resultados 4 esta fuera
del rango de aceptacion

Rango de aceptancion

1 2 3 4
Figura N° 9. Incertidumbre y el cumplimiento de limites permisgh

3.6 Metodologia para la elaboraciéon de graficos dmntrol

Para elaborar los graficos de control se requiergriener lugar tomar varias mediciones con
las cuales se calcula el promedio y la desviac&tanelar con las siguientes ecuaciones,

respectivamente:

N (18

Luego se calculan los Limites de Control de laisigig manera:

LimiteSupeior = x+20  (20)

Limitelnfeior =x-20  (21)

Es dificil decir como es el gréfico de un conjudéopuntos que siguen un patrén aleatorio de

distribucién normal, pero si es facil darse cuenndo no lo es.

Si no se descubren causas asignables entonces@aratbs limites de control calculados

como definitivos, y se construyen cartas de comial esos limites.
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Lim. Superior

Valor Central

Lim. Inferior

S &8 8 R & 5 8 8 &5 8
Figura N° 10. Carta de control

Si los valores estan fuera del rango especificadiebera repetir las curvas de calibracion.

Cuando un punto de la curva de calibracién se eniiiera del rango de &3se debe
repetir el andlisis, hasta que se logre como maxiPsoDe lo contrario se debe repetir el
proceso de validaciéon del método, siempre quegga® ya sea por el uso de nuevos

reactivos, estandares o modificaciones en el método
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CALCULOS Y RESULTADOS DE LOS PROCEDIMIENTOS DE

VALIDACION

4.1 Determinacion del limite de deteccion.

4.1.1 Resultados para Fenol

Tabla 17 Datos de absorbancia en funcién de la concentragdrenol.

Concentracién Lecturas
(mg/L) L1 L2 L3 L4 L5 L6 L7 L8 L9 Promedio
0.00 0.043| 0.077| 0.045 0.03 0.058 0.049 0.056 0.057490 0.052
0.05 0.090| 0.115 0.053 0.05p 0.094 0.076 0.087 0.066640,0 0.077
0.10 0.105| 0.129 0.104 0.078 0.108 0.094 0.]101 00757300 0.096
0.30 0.184| 0.192] 0.140 0.138 0.154 0.164 0.157 0.1353%|1 0.155
0.50 0.238| 0.251) 0.209 0.197 0.228 0.225 0.239 0.188860|1 0.218
1.00 0.406| 0.403 0.366 0.364 0.386 0.384 0.381 0.355530|3 0.378
1.50 0.562| 0.578 0.548 0.51p 0.557 0541 0.547 04861105 0.538
2.00 0.708| 0.735 0.700 0.687 0.706 0.696 0.700 0.645730|6 0.694

Ahbsorbancia

Absorbancia vs. Concentracién de Fenol
y = 0.3183x + 0.0592

0.8

R’ = 0.999¢

0.7

/

0.€

e

0.5
0.4
0.2
0.2
0.1
0.C

0.C

0.£ 1. 1.5 2.0
Concentracion (mg/L)

Grafico N° 2. Absorbancia vs. Concentracion de Femho
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Mediante las lecturas se obtiene la desviacionm@)gen las lecturas de los blancos, el
promedio de las lecturas en unidades de absorbXpgiy la curva de ajuste, y = mx + b,
donde m es la pendiente de la curva y b es laceperon en el eje de las ordenadas. El limite

de deteccion en unidades de concentracion se elamitando la siguiente formula:

Limite_deteccion,,,,. = w (22)

Reemplazando los resultados en la ecuacion (1)
X(Lopy = 0.052 + 3 x 0.013 = 0.091
Reemplazando ¥p)en la ecuacion (22)

4 = 0.091-0.0592_

= 0.099mg/ L
0.318¢
Tabla 18 Resultado del limite de deteccién para Feh
Abs.

Desviacion Estandar 0.013
Promedio 0.052
x(Ld) 0.091
M 0.3183
B 0.0592
Limite de deteccion (mg/L) 0.099

4.1.2 Resultados para Tensoactivos

Para este caso, las lecturas leidas para la coacéntde O (mg/L), se las resto a cada

una de las observaciones de los estandares reaizad



Tabla 19 Datos de absorbancia en funcion de la concentra@densoactivos.
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0.0c

0.1C 0.2 0.3C 0.4( 0.5¢
Concentracion (mg/L)

0.6C

Grafico N° 3. Absorbancia vs. Concentracion de Tensoactivos

Tabla 20 Resultado del limite de deteccién para Tepactivos

Abs.
Desviacion Estandar 0.0000
Promedio 0.0000
x(Ld) 0.0000
M 2.7952
B 0.032
Limite de deteccion (mg/L) 0.01

Concentracion Absorbancia
(mg/L) 1 2 3 4 5 6 7 8 9 Promedip
0.04 0.159| 0.067; 0.092 0.037 0.068 0.066 0.087 0.085720,0 0.080
0.10 0.304| 0.243] 0.256¢ 0.207 0.222 0.221 0.254 0.234170,2 0.240
0.20 0.611| 0.558 0.538 0.494 0.517 0.510 0.%53 0.5110505 0.533
0.40 1.161| 1.102| 1.100 1.059 1.089 1.0/0 1.093 1.100011}1 1.097
0.50 1.419| 1.384| 1.363 1.33]7 1.344 1.318 1.349 13276213 1.270
Absorbancia vs. Concentraciérde Tensoactivo
160 y = 2.7952x- 0.03:
| R = 0.9997
8 120 _*
[ %)
: /
2 0.8 /
=2
2
« 0.40 /
o.ocL ; ; | : —



4.1.3 Resultados para Demanda Quimica de OxigenoQ@D).

Tabla 21 Datos de absorbancia en funcién de la concentrat@ddxigeno.
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Grafico N° 4 Absorbancia vs. Concentracion d©xigeno

Tabla 22 Resultado del limite de deteccién para DQO

Abs.
Desviacion Estandar 0.0028
Promedio 0.0141
x(Ld) 0.0225
M 0.0004
B 0.0138

Limite de deteccion (mg/L)

21.75

Concentracién Absorbancia
(mg/L) 1 2 3 4 5 6 7 9 Promedio
0 0.010| 0.015 0.015 0.012 0.012 0.015 0.012 0.01818)0 0.014
50 0.032| 0.038 0.03¢6 0.033 0.032 0.086 0.037 0.040400,0 0.036
100 0.059| 0.060, 0.05% 0.050 0.051 0.057 0.058 0.062600,0 0.057
200 0.098| 0.094 0.09¢ 0.098 0.097 0.095 0.094 0.100010,1 0.097
300 0.137| 0.144/ 0.141 0.142 0.144 0.189 0.136 0.146450,1 0.142
400 0.180| 0.190, 0.197 0.185 0.189 0.182 0.181 0.188900,1 0.187
500 0.225| 0.226/ 0.228 0.230 0.227 0.227 0.229 0.230330,2 0.228
Absorbancia vs. Concentracion Oxig.
0.24¢ y= o.c2>oo4x +0.01¢
o200 R? = 0.999¢ "
& 0.16(
% 0.12(
2 0.08
€ 0.04(
o.ooc?/* : : : : ‘
0 100 200 300 40C 500 600
Concentracion (mg QJ/L)



4.1.4 Resultados para Demanda Biologica de Oxigeean 5 dias (DB@).
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Tabla 23 Volumen de Tiosulfato de sodio (P&Os) consumido (m), en funcién de la concentracién de Oxig.

Concentracién Volumen de Tiosulfato de sodio (Ng5,03) consumido (mL)
(mg/L) L1 L2 L3 L4 L5 L6 L7 L8 L9 | Promedio
0 6.5 6.8 6.8 6.8 6.5 6.5 6.5 6.5 6.4 6.59
1 6.0 6.0 6.1 6.2 6.1 6.1 5.7 6. 5.8 6.00
3 4.5 4.5 4.6 4.5 4.5 4.5 4.2 4.5 4.5 4.48
5 3.0 3.0 3.1 25 3.0 2.9 2.8 3. 3.0 2.92
8 1.1 0.8 0.7 0.1 0.6 0.3 0.7 0. 10 0.70

7.50

Volumen N&S,05; consumido (ml)vs. Concentracién Oxi

y =-0.7451x + 6.671

Concentracion (mg GJ/L)

2
R”=0.9994
<
6.00 \\
N&S,05 4.50 ~
consumidc
1.50 \
0.00 T ‘ ‘
0 2 4 6

Gréfico N° 5 Volumen N&S,05 consumido (ml)vs. Concentracién Oxigeno

Tabla 24 Resultado del limite de deteccién para DBO

Limite de deteccion (mg/L) 0.3




4.1.5 Resultados para Fosfatos.

Tabla 25Datos de Absorbancia en funcién de las concenmaside fosfatos (P9).
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Grafico N° 6 Absorbancia vs. Concentracion PG

Tabla 26 Resultado del limite de deteccién para Ffagos

Abs.
Desviacion Estandar 0.0035
Promedio 0.0150
x(Ld) 0.0255
m 1.7797
b 0.022

Limite de deteccion (mg/L)

0.002

Concentracion Absorbancia
(mg/L) 1 2 3 4 5 6 7 9 Promedi®
0 0.019| 0.021 0.018 0.012 0.014 0.011 0.015 0J01»13 0.015
0.05 0.107 0.11| 0.109 0.103 0.1p7 0.104 0.105 0{10415 0.107
0.1 0.224| 0.224 0.215 0.205 0.213 0.211 022 0420202 0.214
0.2 0.382| 0.383 0.38f 0.38 0.381 0.381 0/38 0/38B780 0.381
0.3 0.551| 0.553 0.548 0.543 0.544 0.5345 0.647 0(58B47 0.547
0.4 0.755| 0.754 0.752 0.791 0.745 0.Y5 0.Y53 0767746 0.752
0.5 0.915| 0.917 0.91 0.921 0.902 0.906 0.897 0/90415 0.909
0.7 1.265| 1.268 1.26 1.26 1.261 1.259 1.257 1.262581 1.261
Absorbancia vs. Concentracion PG"
y = 1.7797x + 0.022
L4 R®=0.999
1.2 : —
g 1.0 /
0.8
o=
g o I
® 04 /
0.2 ‘/
OO"/‘—/Ti T T T — T 1
0.0 0.1 0.2 0.3 04 0.t 0.6 0.7 0.8
Concentracion (mg/L)
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4.1.6 Resultados para Oxigeno Disuelto (OD).

Tabla 27 Volumen de Tiosulfato de sodio (P&Os) consumido (ml.

Concentracién Volumen de Tiosulfato de sodio (Ng5,03) consumido (mL)
(mg/L) 1 2 3 4 5 6 7 8 9 Promedi®
0 4.1 4.15| 4.05 4.1 4.0% 4 4.2 4.15 41 4.1

Tabla 28 Resultado del limite de deteccién para OD

Desviacion Estandar 0.06

Promedio 4.10

Limite de deteccion (mg/L)

segln la bureta es = 0.1 0.30

4.2 Resultados para la determinacion del limite deuantificacion

4.2.1 Resultados para Fenol.

Tabla 29 Datos de absorbancia en funcién de la concentrg@émel blanco de Fenol

Concentraciéon Absorbancia
(mg/L) 1 2 3 4 5 6 7 8 9 Promedip
0.00 0.043| 0.077| 0.04% 0.031 0.0%8 0.049 0.056 0.057490,0 0.052

Reemplazando los datos en la ecuacion (2) se tiene:
X(g) = 0.052 +5x0.013 =0.117
Reemplazando @) en la ecuacion (22)

_0117-0.0592

L = =0.182 mg/L
Qone 0.318¢ g



Tabla 30 Resultado del limite de cuantificacién pax Fenol

Abs.
Desviacion Estandar 0.013
Promedio 0.052
x(LoQ) 0.117
m. 0.3183
b. 0.0592
Limite de cuantificacién (mg/L) 0.182

4.2.2 Resultados para Tensoactivos.

Tabla 31Datos de absorbancia en funcién de la concentrg@émel blanco de Tensoactivos.

Concentracion

Absorbancia

(mg/L) 1 2 3 4 5 6 7 9 Promedip
0.04 0.159| 0.067| 0.092 0.037 0.068 0.066 0.087 0.085720,0 0.080
Tabla 32 Resultado del limite de cuantificacién pax Tensoactivos
Abs.
Desviacion Estandar 0.0000
Promedio 0.0000
x(LoQ) 0.0000
m. 2.7952
b. 0.032
Limite de cuantificacion (mg/L) 0.01

4.2.3 Resultados para la Demanda Quimica de Oxige(iQO).

Tabla 33Datos de absorbancia en funcién de la concentrgaémel blanco de DQO.

Concentraciéon
(mg/L)

Absorbancia

2 3 4 5 6

0

0.010

0.015 0.01%

0.012z 0.012 0.0105 0.q

12

0.

0181800 0.014

9 Promedip

78



Tabla 34 Resultado del limite de cuantificacién paxr DQO

Abs.
Desviacion Estandar 0.0028
Promedio 0.0141
X(LoQ) 0.0281
m. 0.0004
b. 0.0138
Limite de cuantificacién (mg/L) 35.75

4.2.4 Resultados para la Demanda Biolégica de Oxfgeen 5 dias (DBG).

Tabla 35Volumen de Tiosulfato de sodio (P&O;) consumido (m).para el blanco de DBO

Concentraciéon

Volumen Tiosulfato de sodio (NgS,03) consumido (mL)

(mg/L) 1 2 3 4 5 6 7 8 9 Promedi
0 6.5 6.8 6.8 6.8 6.5 6.5 6.5 6.5 6.4 6.5¢
Tabla 36 Resultado del limite de cuantificacién pax DBOs
Limite de cuantificacion (mg/L) ‘ 0.97 |
4.2.5 Resultados para Fosfatos.
Tabla 37 Datos de absorbancia en funcién de su concentraeitmel blanco de Fosfatos.
Concentracién Absorbancia
(mg/L) 1 2 3 4 5 6 7 8 9 Promedi
0 0.019| 0.021 0.018 0.012 0.014 0.011 0.015 0/01»130 0.015

Tabla 38 Resultado del limite de cuantificacién pax Fosfatos

Abs.

Desviacion Estandar

0.0035

Promedio

0.0150

79
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x(LoQ) 0.0325
m. 1.7797
b. 0.022
Limite de cuantificacion (mg/L) 0.006

4.2.6 Resultados para Oxigeno Disuelto.

Tabla 39Volumen de Tiosulfato de sodio (P&Os) consumido (m).para el blanco de OD.

Concentracién Volumen de Tiosulfato de sodio (Ng5,03) consumido (mL)
(mg/L) 1 2 3 4 5 6 7 8 9 Promedip
0 4.1 4.15| 4.05 4.1 4.05 4 4.2 4.15 411 4.1
Tabla 40 Resultado del limite de cuantificacién pax Fenol
Limite de cuantificacién (mg/L) 0.50
segun la bureta q es = #0.1 '

4.3 Resultados para la determinacion del Rango Liaé

4.3.1 Resultados para Fenol.

La linealidad del método se determind preparandolidciones estandares con

concentraciones de Fenol de 0.05, 0.1, 0.3, 0551y 2 mg/L (ppm), realizando
tres réplicas en cada caso.
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Tabla 41 Datos de absorbancia para tres curvas de calilordeid-enol

Concentracion Absorbancia Promedio Valores Residues
No. (mg/L) Lectural | Lectura?2 | Lectura3 absorbana predichos
Blanco 0.00 0.043 0.077 0.045 0.055 0.0697 0.0147
1 0.05 0.090 0.115 0.053 0.086 0.0859 -0.000(L
2 0.10 0.105 0.129 0.104 0.113 0.1022 -0.0105
3 0.30 0.184 0.192 0.140 0.172 0.1671 -0.0049
4 0.50 0.238 0.251 0.209 0.233 0.232 -0.0007
5 1.00 0.406 0.403 0.366 0.392 0.3943 0.0026
6 1.50 0.562 0.578 0.548 0.563 0.5566 -0.006{L
7 2.00 0.708 0.735 0.700 0.714 0.7189 0.0046

Absorbancia vs. Concentraciéon de Fenol

y =0.3246x + 0.06¢

R’ = 0.99¢
0.7 4
0.6
E 05 /
g 0.4 /
E 0.3 /
o1
' 0.0 05 1.0 15 2.0 25

Concentracior

Grafico N° 7 Absorbancia vs. Concentragn de Fenol

La grafica representa los resultados promediosnaliie en la tabla 41 de la
prueba de linealidad donde establece la relaci@ieste entre la absorbancia
versus la concentracion durante el andlisis de IFpam aguas limpias y
residuales.



0.0200

RESIDUALES

0.0150

0.0100
0.0050-

*

0.0000

Residuales

o

0.5 1.0

2.5

-0.0050%

*

-0.0100 1+
-0.0150-

Concentracion (mg/L)

Gréfico N° 8 Residuales para Fenol

rango especificado.

4.3.2 Resultados para Tensoactivos.

Tabla 42 Datos de absorbancia para tres curvas de calilbrdeid@ ensoactivos

82

La grafica N° 8 de residuales indica que no exiségrlencias sistematicas

alrededor de la linea de regresion, lo cual daprmaba de linealidad en el

La linealidad del método se determind preparandolbciones estandares con
concentraciones de detergentes de 0.04, 0.1, 04£2,y00.5 mg/L (ppm),

realizando tres réplicas en cada caso.

Concentracion Absorbancia Promedio Valores
Residuales

No. (mg/L) Lectura 1 Lectura 2 | Lectura 3 absorbana predichos
1 0.04 0.159 0.067 0.092 0.106 0.108 0.002
2 0.10 0.304 0.243 0.256 0.268 0.276 0.008
3 0.20 0.611 0.558 0.538 0.569 0.556 -0.013
4 0.40 1.161 1.102 1.100 1.121 1.116 -0.005
5 0.50 1.419 1.384 1.363 1.389 1.396 0.007
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Absorbancia vs. Concntracion de Tensoactivo

1e y = 2.7996x- 0.003¢

R =0.999
1.2 /
0.8 /
0.4 /
0 : : ‘ ‘ ‘ ‘
0 0.1 0.2 0.z 0.4 05 0.6

Absorbancia

Concentracion (mg/L)

Grafico N° 9 Absorbancia vs. Concentracion de Tensetivos

La grafica representa los resultados promediosnalis en la tabla 42 de la
prueba de linealidad donde establece la relacisiezne entre la absorbancia

versus la concentracion durante el andlisis derDeteées para aguas limpias y

residuales.

RESIDUALES

0.010
*
*
0.005
*
0000 T T T T T 1
D 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6
-0.005 *
-0.010
*

-0.015

Concentracion (mg/L)

Grafico N° 10 Residuales para Tensoactivos

La grafica N° 10 de residuales indica que no exisémdencias sistematicas
alrededor de la linea de regresion, lo cual daprmaba de linealidad en el

rango especificado.
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4.3.3 Resultados para Demanda Quimica de OxigenoQD).

La linealidad del método se determind preparandolGciones estandares con
concentraciones de Talato de Potasio (KHP) de 60, 200, 300, 400 y 500

mg/L (ppm), realizando tres réplicas en cada caso.

Tabla 43Datos de absorbancia para tres curvas de calilbrdeid®QO

Concentracién Absorbancia Promedio Valores Residues
No. (mg/L) 1 2 3 absorbancia predichos
Blanco 0 0.010 0.015 0.015 0.01 0.014 0.0002
1 S0 0.032 0.038 0.036 0.04 0.034 -0.0018
2 100 0.059 0.060 0.055 0.06 0.054 -0.0045
3 200 0.098 0.094 0.098 0.10 0.094 -0.0032
4 300 0.137 0.144 0.141 0.14 0.134 -0.0072
S 400 0.180 0.190 0.197 0.19 0.174 -0.0155
6 500 0.225 0.226 0.228 0.23 0.214 -0.0128

Absorbancia vs. Concentracion de xig.

y = 0.0004x + 0.0135
0.25

2
R”=0.999:
0.20 /
0.15 /
0.10 /,
0.0t
4/

0.0c ‘ \ \ \ \ 1
0 100 200 30C 40C 500 60(

Abhsorbancia

Concentracion (mg GJ/L)

Gréafico N° 11 Absorbancia vs. Concentracion d®xigeno

La grafica representa los resultados promediosnaliie en la tabla 43 de la

prueba de linealidad donde establece la relacisiezie entre la absorbancia
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versus la concentracion durante el analisis de Dfa€a aguas limpias y

residuales.
RES IDUALES
0.005
0.000 ; ; ; ; ; ‘
0 ) ® 100 290 300 400 500 600
& -0.005 .
_.5 .
$ -0.010
x
*
-0.015 *
-0.020
Concentracién (mg/L)

Gréafico N° 12 Residuales para DQO

La grafica N° 12 de residuales indica que no exisémdencias sistematicas
alrededor de la linea de regresion, lo cual daprmaba de linealidad en el

rango especificado.

4.3.4 Resultados para Demanda Biolégica de Oxigean 5 dias (DBQ).

La linealidad del método se determind preparandoldciones estandares con
concentraciones de acido glucosa-glutamico de 153/ 8 mg/L (ppm),

realizando tres réplicas en cada caso.

Tabla 44 Volumen de Tiosulfato de Sodio p&O; consumido (mLpara tres curvas de calibracién de BBO

Concentracion Na,S,03; consumido (mL) ) Valores )
Promedio ) Residuales
No. (mg/L) 1 2 3 predichos
Blanco 0 6.5 6.8 6.8 6.7 6.728 0.028
1 1 6.0 6.0 6.1 6.0 5.995 -0.039
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3 4.5 4.5 4.6 4.5 4.527 -0.006
5 3.0 3.0 3.1 3.0 3.059 0.026
1.1 0.8 0.7 0.9 0.858 -0.009

Na,S,03 consumido (mL) vs. Concentracion Oxi.

y = -0.7338x + 6.72¢€

R? = 0.999¢

60\A

=
o

Cantidad de oxigeno
consumido
w

o

Concentracion (mg G/L)

1C

Grafico N° 13 Na,S,0; consumido (mL) vs. Concentracion Oxigeno

La grafica representa los resultados promediosnalis en la tabla 44 de la
prueba de linealidad donde establece la relacidsieze entre la absorbancia

versus la concentracion durante el analisis de DpB&a aguas limpias y

residuales.

Residuales

RESIDUALES

0.060

0.030 <

0.000 T T T T

1C

-0.030

-0.060
Concentracion (mg/L]

Grafico N° 14 Residuales para DB®
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La grafica N° 14 de residuales indica que no exisémdencias sisteméaticas

alrededor de la linea de regresion, lo cual dapraba de linealidad en el

rango especificado.

4.3.5 Resultados para Fosfatos.

La linealidad del método se determind preparandoliéciones estandares con

concentraciones de fosfato monopotasico anhidro.iiKy) de 0.05, 0.1, 0.2,

0.3, 0.4, 0.5y 0.7 mg/L (ppm), realizando tredic&s en cada caso.

Tabla 45Datos de absorbancia para tres curvas de calilordeid-osfatos

~

=

Gréfico N° 15Absorbancia vs. Concentracién (PG

Concentracién Absorbancia Promedio Valores Residues
No. (mg/L) Lectural | Lectura?2 | Lectura 3 absorbana predichos
Blanco 0 0.019 0.021 0.018 0.019 0.0279 0.009
1 0.05 0.107 0.11 0.109 0.109 0.1166& 0.00§
2 0.1 0.224 0.227 0.215 0.222 0.2054¢4 -0.01
3 0.2 0.382 0.383 0.387 0.384 0.3830% -0.00
4 0.3 0.551 0.553 0.548 0.551 0.5605¢ 0.01(
5 0.4 0.755 0.757 0.752 0.755 0.73814 -0.01
6 0.5 0.915 0.917 0.91 0.914 0.9157 0.002
7 0.7 1.265 1.268 1.261 1.265 1.27087 0.00¢
Absorbancia vs. Concentracién (PG)
y y = 1.7756x + 0.027
. 5
Lo R =0.9994 .
g 10
2 o A
E o e
% 04 //
0.2
0.0 ‘ ‘ . ‘ . ‘ ‘ .
0 0.1 0.2 0.3 0.4 05 0.6 0.7 0.8
Concentracior
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La grafica representa los resultados promediosnaliie en la tabla 45 de la
prueba de linealidad donde establece la relacisiezne entre la absorbancia

versus la concentracion durante el analisis deakmsfpara aguas limpias y

residuales.
RESIDUALES
0.014
* o ¢
0.007 .
é 0.000 ‘ : * : :
® 0.2 0.4 0.6 0.8
g -0.007
-0.014
* *
-0.021
Concentracién (mg/L)

Gréfico N° 16 Residuales para Fosfatos

La grafica N° 16 de residuales indica que no exisémdencias sisteméaticas
alrededor de la linea de regresion, lo cual daprmaba de linealidad en el

rango especificado.

4 .4 Resultados Exactitud
4.4.1 Resultados Veracidad

» Resultados para el Fenol.
Para calcular la concentracién conocida se utfhotores de dilucién, como ejemplo
tomamos la absorbancia promedio de la concentrai#0.05 ppm, donde dicha
concentracion se la reemplaza en la curva de ajogtea promedio), la cudl, da un

valor de 0.057 ppm.
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Los factores de dilucion seran tomados a partiad®lucion madre de 1000 ppm y de

la solucion intermedia de 10 ppm:

f1=100/1;

Donde,

100 = representa el volumen al cuél se aforo dicimaentracion,

1 = cantidad de la solucion madre de 1000 ppm guerso en mL.

f2=50/0.25

Donde,

50 = representa el volumen al cual se aforo dicmaentracion,

0.25 = cantidad de la solucion intermedia de 10 pprtomo en mL.

Entonces:
concentracion_calcula = concentracion en la cuevajdste * f1 * {2

concentracion_calculada = 0.057 * (100/1) * (508).2 1140

A partir de una concentracion de Fenol conocida@f® ppm se calculd las siguientes

concentraciones en funcién de cada solucion estanda

Tabla 46. Porcentaje de error para Fenol

Concentracién Solucion Estandar | Concentracion caldada (ppm)

Concentracién 0.05 ppm 1140.00
Concentracién 0.10 ppm 1165.65
Concentracién 0.30 ppm 1006.46
Concentracién 0.50 ppm 996.96

Concentracién 1.00 ppm 1000.14




Concentracion 1.50 ppm 1002.83
Concentracion 2.00 ppm 997.89
Promedio (mg/L) 1042.90
% de error 4.29

% _de_error =

104290-1000
100(

Reemplazando los datos de la Tabla 47 en la equé®j&Ge tiene

x100= 42%%

Resultados para el Tensoactivos.

Tabla 47 Porcentaje de error para Tensoactivos

Concentracién Solucion Estandar

Concentracién caldada (ppm)

Concentracion 0.04 ppm 1004.70
Concentracion 0.10 ppm 972.30
Concentracion 0.20 ppm 1010.66
Concentracion 0.40 ppm 1009.97
Concentracion 0.50 ppm 993.05
Promedio (mg/L) 998.14
% de error -0.18

Resultados para la Demanda Quimica de Oxigeno (DQO)

Tabla 48 Porcentaje de error para DQO

Concentracién Solucion Estandar

Concentracién caldada (ppm)

Concentracion 50 ppm 555.00
Concentracion 100 ppm 538.75
Concentracion 200 ppm 521.25
Concentracion 300 ppm 532.50
Concentracién 400 ppm 540.94
Concentracion 500 ppm 536.25
Promedio (mg/L) 537.45

% de error

7.49

9C



» Resultados para la Demanda Biologica de Oxigeno érdias (DBQ)

Tabla 49. Porcentaje de error para DBQ

Concentraciéon Solucion Estandar

Concentracion caldada (ppm)

Concentracion 1 ppm 900.68
Concentracion 3 ppm 981.22
Concentracion 5 ppm 1006.28
Concentracion 8 ppm 1001.73
Promedio (mg/L) 972.48
% de error -2.75

» Resultados para

Fosfatos

Tabla 50. Porcentaje de error para Fosfatos

Concentracién Solucion Estandar

Concentracién caldada (ppm)

Concentracion 0.05 ppm 47.82
Concentracion 0.10 ppm 53.88
Concentracién 0.20 ppm 50.49
Concentracion 0.30 ppm 49.13
Concentracion 0.40 ppm 51.26
Concentracion 0.50 ppm 49.81
Concentracion 0.70 ppm 49.73
Promedio (mg/L) 50.30
% de error 0.61

4.4.2 Resultados para la determinacion de la Preais

» Resultados para

Lectura 1

el Fenol.

Tabla 51 Datos de Absorbancia de la lectura 1vs. Concedinat® Fenol

Concentracion

Valores

Absorbancia _ Residualed
(mg/L) predichos
0 0.043 0.0708 0.0007728
0.05 0.09 0.087035| 8.79122E-

91
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0.1 0.105 0.10327 2.9929E-06
0.3 0.184 0.16821 0.0002493p4
0.5 0.238 0.23315 2.35225E-p5
1 0.406 0.3955 0.00011025
15 0.562 0.55785 1.72225E-05
2 0.708 0.7202 0.00014884
Absorbancia vs. Concentracio
0c y =0.3247x + 0.07(
. T
0 R” = 0.996¢ -
B o€
E o //
"SE 0.4 —
2 oz
2 ., e
0.1 /
®
0 . . .
0 05 1 1.5 2 25
Concentracion (mg/L)

Grafico 17. Absorbancias de la lectura 1 vs. @gentracion de Fenol

Desviacién estandar residual del calculo de regndsieal
Reemplazando los datos de la tabla 53 en la ecués)ée tiene queSr = 0.015

Lectura 2
Tabla 52 Datos de Absorbancia de la lectura 2 vs. Concditrate Fenol
Concentracién ) Valores ]
Absorbancia _ Residuale$
(mg/L) predichos
0 0.031 0.0364 0.00002916
0.05 0.05 0.052555 | 6.52803E-06
0.1 0.078 0.06871 8.63041E-05
0.3 0.133 0.13333 1.089E-07
0.5 0.197 0.19795 9.025E-07
1 0.364 0.3595 0.0000202%5
15 0.512 0.52105 8.19025E-05
2 0.687 0.6826 1.936E-05




Absorbancia vs. Concentracion
y =0.3231x + 0.03¢
0.8 >
07 R™=0.9994
A o6
E 05 /
2 04
E 0.3 /
2 o
4 02 /
0.1
0 »” : : : : ‘
0 05 1 15 2 25
Concentracion (mg/l)

Grafico 18. Absorbancias de la lectura 2 vs. Conceanacion de Fenol

Desviacion estandar residual del calculo de regndgieal Sr = 0.0064

Lectura 3
Tabla 53 Datos de Absorbancia de la lectura 3 vs. Concéitrate Fenol
Concentracidn ) Valores )
Absorbancia ) Residuale$
(mg/L) predichos
0 0.056 0.0668 0.00011664
0.05 0.087 0.082705 | 1.8447E-05
0.1 0.101 0.09861 | 5.7121E-06
0.3 0.157 0.16223 | 2.73529E-05
0.5 0.239 0.22585 | 0.000172923
1 0.381 0.3849 1.521E-05
15 0.547 0.54395 | 9.3025E-06
2 0.7 0.703 9E-06
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Absorbancia vs. Concentracio
y =0.3181x + 0.66¢
0.8 >
07 R”=0.99¢ -
g 06 /
2 05 A
[=]
& 04 /
< 03 /
0.2
0.1 f/
O il T T T T 1
0 0.5 1 1.5 2 2.5
Concentracion (mg/L;

Grafico 19. Absorbancias de la lectura 3 vs. Concamacion de Fenol

Desviacion estandar residual del calculo de regndgieal: Sr=0.0079

Test de Fisher

Se calcula el Fexp reemplazando los valores Saetuacion (4), asi por ejemplo

para la comparacién de la lecturaly 2 :

Cuando se comparan la curva No.1 y la curva No@bsene una Fexp igual a 5.49

mientras que la Ftab es igual a 3.79, tal comtus&a en la figura N° 12.

| 73

| F
3.79 5.49
Figura N° 12 Ley de Fisher — Snedecor




Tabla 54 Test de Fisher para Fenol

Lectura Sr Fexp Ftab
0.015
1/2 5.49 3.79
0.0064
0.015
1/3 3.61 3.79
0.0079
0.0064
2/3 1.52 3.79
0.0079

95

Para el primer caso el Fexp > Ftab, se confirmtagétesis alternativa, es decir que
existen diferencias estadisticas significativaseelds curvas de calibracion que se
estan comparando; mientras que en los otros dos sascumple que FexpFtab,

por lo tanto se confirma la hipotesis nula, es rdgcie no existen diferencias
estadisticas entre las curvas de calibracion quesss comparando y el método

cumple con la condicién de repetibilidad en lasdiciones de trabajo.

» Resultados para Detergentes.

Lectura 1

Tabla 55Datos de Absorbancia de la lectura 1vs. Conceidinad® Tensoactivos

Concentracion ] Valores ]
Absorbancia _ Residualed
(mg/L) predichos
0.04 0.159 0.1549 0.000017
0.1 0.304 0.3210 0.000289
0.2 0.611 0.5979 0.000171
0.4 1.161 1.1517 0.000086
0.5 1.419 1.4287 0.000093




Absorbancia vs. Concentracio

y =2.7691x + 0.0441
2
R™ =0.9994 /

L
/

0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6

1.6

Ahsorhancia

Concentracién (mg/L)

Grafico 20. Absorbancias de la lectura 1 vs. Concentracion deehsoactivos

Desviacion estandar residual del calculo de regndgieal: Sr =0.015

Lectura 2

Tabla 56 Datos de Absorbancia de la lectura 2 vs. Conceanbfrate Tensoactivos

Concentracién ] Valores )
Absorbancia ) Residuale$
(mg/L) predichos
0.04 0.068 0.0643 0.000014
0.1 0.222 0.2326 0.000113
0.2 0.517 0.5133 0.000014
0.4 1.089 1.0745 0.000210
0.5 1.344 1.3552 0.000124

Absorbancia vs. Concentracion

y = 2.8063» 0.04¢
R? = 0.9996

. e
—

0 0.1 0.2 0.2 0.4 05 0.6

1€

/0

Absorbancia

Concentacion (mg/L)

Gréafico 21. Absorbancias de la lectura 2 vs. Concentracion deehsoactivos



Desviacion estandar residual del calculo de regndgieal Sr = 0.013

Lectura 3

Tabla 57 Datos de Absorbancia de la lectura 3 vs. Conceanbfrate Tensoactivos

97

Concentracion ) Valores )
Absorbancia ) Residuale$
(mg/L) predichos
0.04 0.082 0.0900 0.000065
0.1 0.249 0.2551 0.000037
0.2 0.548 0.5302 0.000318
0.4 1.088 1.0804 0.000058
0.5 1.344 1.3555 0.000131

Absorbancia vs. Concentracio

y = 2.7509% 0.02
R?=0.9995

1.6

12 ad
/

0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.t 0.6

Ahsorbancia

Concentraciéon (mg/L)

Gréafico 22. Absorbancias de la lectura 3 vs. Concentracion deehsoactivos

Desviacion estandar residual del calculo de regndgieal: Sr=0.014

Test de Fisher

Tabla 58 Test de Fisher para Tensoactivos

Lectura Sr Fexp Ftab
0.015

1/2 1.33 6.39
0.013
0.015

1/3 1.15 6.39
0.014
0.013

2/3 1.16 6.39
0.014
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Para todos los casos se cumple que Reikfab, por lo tanto se confirma la hipoétesis

nula, es decir que no existen diferencias estadsstntre las curvas de calibracion

gue se estan comparando y el método cumple cantdiaon de repetibilidad en las

condiciones de trabajo.

» Resultados para la Demanda Quimica de Oxigeno (DQO)

Lectura 1

Tabla 59Datos de absorbancia de la lectura 1 vs. Conaiéditrale Oxigeno

Concentracion . Valores )
Absorbancia ) Residuale$
(mg/L) predichos
0 0.010 0.012 0.00000441
50 0.032 0.032 1E-08
100 0.059 0.052 0.00004761
200 0.098 0.092 0.00003481
300 0.137 0.132 2.401E-05%
400 0.180 0.172 6.241E-05
500 0.225 0.212 0.00016641
Absorbancia vs. Concentracio
y =0.0004x + 0.0121

025 R%=0.99¢

0.20 /
g 015 /
=]
8 o0
=
< 005 /

0.00 ‘/ ‘ | ; | ‘ ‘

0 10¢ 20¢ 30¢ 40C 50C 60(
Concentracion (mg QJ/L)

Gréafico 23Absorbancias de la lectura 1 vs. Concentracion dexiyeno

Desviacion estandar residual del calculo de regndgieal: Sr = 0.0082

Lectura 2

Tabla 60Datos de absorbancia de la lectura 2 vs. Conaiditrale Oxigeno



Concentracion Valores
Absorbancia Residuale$
(mg/L) predichos

0 0.012 0.01 0.000004
50 0.033 0.03 9E-06
100 0.050 0.05 0
200 0.098 0.09 6.4E-05
300 0.142 0.13 0.000144
400 0.185 0.17 0.000225
500 0.230 0.21 0.0004

Absorbancia vs. Concentracion

y =0.0004x + 0.01
0.25

2
R" =0.9995
0.20 /
0.15 /
0.10
0.05 «
4/

0.00 \ \ \ \ \
0 100 20C 30C 400 50C 600

Ahsorhancia

Concentraciéon (mg Q/L)

Grafico 24. Absorbancias de la lectura 2 vs. Concentracion dextgeno

Desviacion estandar residual del calculo de regndgieal Sr = 0.013

Lectura 3

Tabla 61 Datos de absorbancia de la lectura 3 vs. Conaiditrale Oxigeno

Concentracion Valores
Absorbancia Residuale$
(mg/L) predichos

0 0.015 0.016 0.00000121
50 0.040 0.036 0.00001521L
100 0.060 0.056 0.000015211
200 0.101 0.096 0.00002401
300 0.145 0.136 7.921E-05
400 0.190 0.176 0.00019321
500 0.233 0.216 0.000285601
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Absorbancia vs. Concentracién

0.25 y =0.0004x + 0.0161

2
R" =0.9997
0.20 /

g /
[ %]
3 015
2 /
E 0.10
4/
0.00 T T T T T 1
0 100 200 300 400 500  60C

Concentracion (mg GQ/L)

Grafico 25. Absorbancias de la lectura 3 vs. Concentracién dexigeno

Desviacion estandar residual del calculo de regndgieal: Sr=0.011

Test de Fisher
Tabla 62 Test de Fisher para DQO

Determinacién Sr Fexp Ftab
0.0082

1/2 2,51 4.28
0.013
0.0082

1/3 1.80 4.28
0.011
0.013

2/3 1.40 4.28
0.011

Para todos los casos se cumple que Rekfab, por lo tanto se confirma la hipoétesis
nula, es decir qgue no existen diferencias estadsstntre las curvas de calibracion
que se estan comparando y el método cumple camntdiadn de repetibilidad en las

condiciones de trabajo.
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» Resultados para la Demanda Biolégica de Oxigeno &mdias (DBQ).

Lectura 1

Tabla 63 Datos de la lecturaldel Volumen de,8#; consumido (mL) vs. Concentracién de

Oxig.
. Na28203
Concentracion ) Valores )
consumido ) Residuale$
(mg/L) predichos
(mL)
0 6.5 6.567 0.004489
1 6 5.8767 0.01520289
3 4.5 4.4961 1.521E-05
5 3 3.1155 0.01334025
8 1.1 1.0446 0.00306916
Volumen Na&S,0; consumido (mL) vs. Concentracion de Oxi
y =-0.6903x + 6.56
75 5
R™ =0.998.
6 g
45
Na,S,04 3
consumido
(mL) 15 —3
0 : : ; ;
0 2 4 6 8
Concentracion (mg GJ/L)

Grafico 26. Volumen de NaS,03; consumido (mL) de la lectura 1vs. Concentracion de

Oxigeno

Desviacion estandar residual del calculo de regndgieal: Sr =0.110

Lectura 2

Tabla64Datos de la lectura2 del Volumen de,8#; consumido (mL) vs. Concentracion de O

. Na,S,03
Concentracidn . Valores )
consumido ) Residuale$
(mg/L) predichos
(mL)
0 6.5 6.6966 0.03865156
1 6.1 5.9447 0.02411809
3 4.5 4.4409 0.00349281
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5 3 2.9371 0.00395641
8 0.6 0.6814 0.00662596

Concentracién vs. Volumen NaS,0; consumido (mL)

y =-0.7519x + 6.69€

o4 R®=0.996'
45
Na:S,05
consumido \
(ML) 1¢ \
0 : : : :
0 2 4 6 8

Concentracion de Acido Glucosa-Glutamico

Grafico 27. Volumen de NaS;03; consumido (mL) de la lectura 2vs. Concentracién de O

Oxigeno
Desviacion estandar residual del calculo de regndsieal Sr=0.160

Lectura 3
Tabla 65Datos de la lectura3 del Volumen de,8#; consumido (mL) vs. Concentracién de O
) Na,S,03
Concentracion Valores
consumido _ Residuale$
(mg/L) predichos
(mL)
0 6.5 6.6029 0.01058841
1 6 5.8903 0.01203409
3 4.5 4.4651 0.00121801
5 3 3.0399 0.00159201
8 0.9 0.9021 4.41E-06
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Concentracioén vs. Volumen NaS,0; consumido (mL)

e y = -0.715x + 6.602!
E -
R S R’ = 0.998¢

45 \

Na,S;0 \

consuniidso '\
(mL) 15

0

I

0 2 4 6 8

Concentracion de Acido Glucosa-Glutamico

Grafico 28. Volumen de NaS,03; consumido (mL) de la lectura 3vs. Concentracion de
Oxigeno

Desviacion estandar residual del calculo de regndgieal: Sr=0.092

Test de Fisher
Tabla 66 Test de Fisher para DBO

Lectura Sr Fexp Ftab
0.110

1/2 2.12 6.39
0.160
0.110

1/3 1.43 6.39
0.092
0.160

2/3 3.02 6.39
0.092

Para todos los casos se cumple que Kekab, por lo tanto se confirma la hipétesis
nula, es decir qgue no existen diferencias estadsstntre las curvas de calibracion
gue se estan comparando y el método cumple cantiiaion de repetibilidad en las
condiciones de trabajo.

» Resultados para Fosfatos.

Lectura 1l
Tabla 67 Datos de Absorbancia de la lectura 1 vs. Concdibtrate PQ*
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Concentracion Valores
Absorbancia Residuale$
(mg/L) predichos

0 0.019 0.027 0.00007056
0.05 0.107 0.116 8.58402E-05
0.1 0.224 0.205 0.0003560Y77
0.2 0.382 0.383 7.396E-07
0.3 0.551 0.561 9.19681E-05
0.4 0.755 0.738 0.000278222
0.5 0.915 0.916 1.1025E-06
0.7 1.265 1.272 4.23801E-05

Absorbancia vs. Concentracié

y = 1.7773x + 0.0274
1 R’ = 0.999: e

0.2 /
O T T T 1

0 0.2 04 0.€ 0.€

Absorbancia

Concentracion (mg/L)

Gréfico 29. Absorbancias de la lectura 1 vs. Concamacion de PO43'

Desviacion estandar residual del calculo de regndgieal Sr = 0.012

Lectura 2
Tabla 68Datos de Absorbancia de la lectura 2 vs. Concddtrate PGQ™

Concentracion Valores
Absorbancia Residualed
(mg/L) predichos

0 0.014 0.023 0.00007396
0.05 0.107 0.111 1.74306E-05
0.1 0.213 0.200 0.000175562
0.2 0.381 0.377 1.681E-05
0.3 0.544 0.554 0.000101002
0.4 0.745 0.731 0.00019044
0.5 0.902 0.908 4.03225E-05
0.7 1.261 1.263 2.7225E-06




Absorbancia vs. Concentraci6

y =1.7715x + 0.0226

14

R% = 0.999"

1.2
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Grafico 30. Absorbancias de la lectura 2 vs. Concamacion de PO43'

Desviacion estandar residual del calculo de regndsieal Sr=0.010

Lectura 3

Tabla 69 Datos de Absorbancia de la lectura 3 vs. Concddtrate PGQ*

Concentracion Valores
Absorbancia Residuale$
(mg/L) predichos

0 0.015 0.025 0.00010816
0.05 0.105 0.114 7.46496E-05
0.1 0.22 0.202 0.000328334
0.2 0.38 0.378 2.6896E-06
0.3 0.547 0.555 6.14656E-05
0.4 0.753 0.731 0.000470022
0.5 0.897 0.908 0.0001166#
0.7 1.257 1.261 1.41376E-Q5

10¢
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Absorbancia vs. Concentracion

y = 1.7648x + 0.0254
R? = 0.9991 g

1.4

1.2
1

0.8 /

0.6 /

04 /

0.2 /
0 T T 1

0 0.2 04 0.6 0.8

Absorbancia

Concentraciéon (mg/L)

Grafico 31. Absorbancias de la lectura 3 vs. Concamacion de PO43'

Desviacion estandar residual del calculo de regndsieal Sr=0.014

Test de Fisher
Tabla 70 Test de Fisher para Fosfatos

Lectura Sr Fexp Ftab
0.012

1/2 1.44 3.79
0.010
0.012

1/3 1.36 3.79
0.014
0.010

2/3 1.96 3.79
0.014

Para todos los casos se cumple que Kekab, por lo tanto se confirma la hipétesis
nula, es decir qgue no existen diferencias estadsstntre las curvas de calibracion
gue se estan comparando y el método cumple cantiiaon de repetibilidad en las

condiciones de trabajo.
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4.5 Elaboracion de Graficos de control

4.5.1 Resultados para Fenol.

Las gréficas de control para el Fenol se determimagsreparando 7 soluciones
estandares con concentraciones de fenol de 0.0503, 0.5, 1, 1.5y 2 mg/L (ppm)
mas el blanco, realizando nueve réplicas en cada, G@ue se representan en la

siguiente tabla:

Tabla 71 Datos de Absorbancia vs. Concentracion de Fenol

No. Concentracion Absorbancia Media Sigma
(mglL) 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Blanco 0.00 0.043| 0.077| 0.045| 0.031| 0.058| 0.049| 0.056| 0.057| 0.049 | 0.052 0.013
1 0.05 0.090| 0.115| 0.053| 0.050| 0.094| 0.076| 0.087| 0.066| 0.064 | 0.077| 0.021
2 0.10 0.105| 0.129| 0.104| 0.078| 0.108| 0.094| 0.101| 0.075| 0.073| 0.096| 0.018
3 0.30 0.184| 0.192| 0.140| 0.133| 0.154| 0.164| 0.157| 0.135| 0.139| 0.155| 0.021
4 0.50 0.238| 0.251| 0.209| 0.197| 0.228| 0.225| 0.239| 0.188| 0.186| 0.218| 0.092
5 1.00 0.406| 0.403| 0.366| 0.364| 0.386| 0.384| 0.381| 0.355| 0.353| 0.378| 0.019
6 1.50 0.562| 0.578| 0.548| 0.512| 0.557| 0.541| 0.547| 0.486| 0.511| 0.538| 0.029
7 2.00 0.708| 0.735| 0.700| 0.687| 0.706| 0.696| 0.700| 0.645| 0.673 | 0.694| 0.025

Tabla de datos y gréfico de control para el blancde Fenol

Tabla 72. Datos de
limites del blanco de fenal Graéfico de control para el Blanco
Blanco 0.0000 0.091:
Media 0.0520 ‘S 0.0783 -
Desviacion | 0.0130 E 0.0653
) ) *

Ls 0.0901 = 0.052 T % ——
2sigma | 0.0771 E‘ 0.03936— % 23 45678910
1sigma | 0.0644 0.026: *

-1 sigma 0.0390 0.013:
-2 sigma 0.0263 Mediciones
Li 0.0133
Gréfico 32. Gréfico de control para el blanco de Feol
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Tabla de datos y gréfico de control para la concerdcién de 0.05 mg/L de Fenol

Tabla 73. Datos de
limites de 0.05 ppm de

fenol
Conc. 0.0500
Media 0.0770
Desviacion | 0.0212
Ls 0.1406
2 sigma 0.1194
1 sigma 0.0982
-1 sigma 0.0558
-2 sigma 0.0346
Li 0.0134

Absorbancia

Gréfico de control (0.05 mg/L

0.1406
0.119¢
0.098:
0.077(
0.055¢
0.034¢
0.013¢

.
*

*

on
n -
o)

Mediciones

Gréfico 33 Gréfico de control para 0.05 ppm de Fero

Tabla de datos y gréafico de control para la concerdacion de 0.1 mg/L de Fenol.

Tabla 74. Datos de
limites de 0.1 ppm de

fenol
Conc. 0.1000
Media 0.0960
Desviaciéon | 0.0184
Ls 0.1512
2sigma | 0.1328
lsigma | 0.1144
-1sigma | 0.0776
-2sigma | 0.0592
Li 0.0408

Absorbancia

Gréfico de control (0.1 mg/L)

0.151:

0.132¢

0.114¢

0.096(

0.077¢

0.059:

0.040¢

Mediciones

Grafico 34. Gréfico de control para 0.1 ppm de Fero




Tabla de datos y gréafico de control para la concerdacién de 0.3 mg/L de Fenol.

Tabla 75. Datos de
limites de 0.3 ppm de Gréfico de control (0.3 mg/L
fenol
Conc. 03000 0.219:
Vedia 0.1550 = 0.197¢ °
Desviacion | 0.0214 5 0.176« N
s [oatez| || O35 e 4 5 6 1 4 e x
2sigma | 0.1978 Eﬁ 0.133¢ ¢
1 sigma 0.1764 0.112
-Isigma | 0.1336 0.090¢
2sigma | 01122 Mediciones
Li 0.0908
Grafico 35. Grafico de control para 0.3 ppm de Fero

Tabla de datos y gréfico de control para la concerdcion de 0.5 mg/L de Fenol.

Tabla 76. Datos de
Limites de 0.5 ppm de Gréfico de control (0.5 mg/L)
fenol
0.289:¢
Conc. 0.5000 0.265¢
Media 0.2180 E .
Desviacion | 0.0238 E 0.241¢ o o ¢
L = 0.218( ; ; ; ; ‘ ; ; ; ‘
30'2894‘5, 2345678910
2sigma | 02656 | || £ 0-194 * o
1sigma | 0.2418 < 0.170:
-lsigma | (.1942 0.146¢
-2sigma | 0.1704 Mediciones
Li 0.1466
Gréfico 36. Gréfico de control para 0.5 ppm de Fero




Tabla de datos y gréafico de control para la concerdcién de 1 mg/L de Fenol.
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Tabla 77. Datos de
limites de 1 ppm de feng

Conc. 1.0000
Media 0.3780
Desviaciéon | 0.0194
Ls 0.4362
2sigma | 0.4168
1sigma | 0.3974
-1sigma | 0.3586
-2sigma | 0.3392
Li 0.3198

Absorbancia

Gréfico de control (1 mg/L)

0.43¢

0.415

0.39:

0.37¢ ‘ ‘

8
0.35¢ o

0.33¢

0.32(
Mediciones

Gréfico 37. Gréfico de control para 1 ppm de Fenol

Tabla de datos y gréafico de control para la concerdacién de 1.5 mg/L de Fenol.

Tabla 78. Datos de

limites de 1.5 ppm de

fenol
Conc. 1.500
Media 0.538
Desviacion | (.029
Ls 0.626
2 sigma 0.596
1 sigma 0.567
-1 sigma 0.509
-2 sigma 0.480
Li 0.450

orbancia

Ab

Gréfico de control (1.5 mg/L)

0.62¢

0.59i

0.567 ® °

0.53¢ ‘ ‘ ‘

0.50¢

0.47¢ *

0.45(
Mediciones

Grafico 38. Gréfico de control para 1.5 ppm de Fero




Tabla de datos y gréafico de control para la concerdcién de 2 mg/L de Fenol.
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Tabla 7€. Datos de
Limites de 2 ppm de fenal

Conc. 2.000
Media 0.694
Desviacion | 0.025
Ls 0.769

2 sigma 0.744
1 sigma 0.719
-1sigma | 0.669
-2 sigma 0.644
Li 0.619

0.76¢
0.74¢
0.71¢
0.69¢
0.66¢
0.64¢
0.61¢

Absorbancia

Gréfico de control (2 mg/L)

o $

Mediciones

Grafico 39. Gréfico de control para 2 ppm de Fenol

4.5.2 Resultados para Tensoactivos.

Las graficas de control para tensoactivos se detaron preparando 5 soluciones

estandares con concentraciones de tensoactiva®4le001, 0.2, 0.4 y 0.5 mg/L (ppm)

mas el blanco, realizando nueve réplicas en cada, Ggue se representan en la

siguiente tabla:

Tabla 80 Datos de Absorbancia vs. Concentracion de tenswoacti

)

D

Concentracion Absorbancia ) )
No. Media Sigma
(mg/L) 1 2 3 4 5 6 7 8 9
1 0.04 0.159| 0.067| 0.092| 0.037| 0.068| 0.056| 0.087| 0.085| 0.072| 0.080| 0.0340:
2 0.10 0.304| 0.243| 0.256| 0.207| 0.222| 0.221| 0.254| 0.234| 0.217 | 0.240| 0.02936
3 0.20 0.611| 0.558| 0.538| 0.494| 0.517| 0.510| 0.553| 0.511| 0.505| 0.533| 0.0365
4 0.40 1.161| 1.102| 1.100| 1.059| 1.089| 1.070| 1.093| 1.100| 1.101| 1.097| 0.0283
5 0.50 1.419| 1.384| 1.363| 1.337| 1.344| 1.318| 1.349| 1.327| 1.362| 1.270| 0.03098




Tabla de datos y gréafico de control para la concerdacion de 0.04 mg/L de

Tensoactivo.
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Tabla 81. Datos de
limites del blanco de

tensoactivo
Conc. 0.040
Media 0.080
Desviacion | (0.034
Ls 0.182
2sigma | 0,148
1sigma | 0.114
-1 sigma 0.046
-2 sigma 0.012
Li -0.022

Absorbancia

Gréfico de control (0.04 mg/L

0.18:

0.14¢

0.11«

0.0¢&0

0.0465

0.01Z

-0.02:

Mediciones

Gréfico 40. Gréfico de control para el blanco de Tesoactivo

Tabla de datos y gréfico de control para la concerdcion de 0.1 mg/L de

Tensoactivo.

Tabla 82. Datos de
limites de 0.1 ppm de

tensoactivo
Conc. 0.100
Media 0.240
Desviacion 0.029
Ls 0.328
2 sigma 0.299
1 sigma 0.269
-1 sigma 0.210
-2 sigma 0.181
Li 0.152

Absorbancia

Gréfico de control (0.1 mg/L

0.32¢

0.297

0.26¢

0.23¢

)
0.210

0.181

0.15z

Mediciones

Grafico 41. Gréfico de control para 0.1 ppm de Termactivo




Tabla de datos y gréafico de control para la concerdcién de 0.2 mg/L de

Tensoactivo.
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Tabla 83. Datos de
Limites de 0.2 ppm de

tensoactivo
Conc. 0.200
Media 0.533
Desviacion 0.037
Ls 0.643
2 sigma 0.606
1sigma 0.570
-1 sigma 0.496
-2 sigma 0.460
Li 0.423

Gréfico de control (0.2 mg/L

0.60¢
% 0.571 o "
E 053[ T .\ T T T T T T 1
= ) 2 3 4 % 6 7 e g 10
2 0.49; +
< 0.4¢

0.42%

Mediciones

Grafico 42. Gréfico de control para 0.2 ppm de Termactivo

Tabla de datos y gréafico de control para la concerdcién de 0.4 mg/L de

Tensoactivo.

Tabla 84. Datos de
Limites de 0.4 ppm de

tensoactivo
Conc. 0.400
Media 1.097
Desviacion 0.028
Ls 1.182
2 sigma 1.154
1 sigma 1.126
-1 sigma 1.069
-2 sigma 1.041
Li 1.012

Gréfico de control (0.4 mg/L

1.18(

1.152

1.12¢

1.09¢

Absorbancia

)
1.06¢

1.04cC

1.01%

Mediciones

Grafico 43. Grafico de control para 0.4 ppm de Termactivo




Tabla de datos y gréafico de control para la conceraciéon de 0.5 mg/L de

Tensoactivo.
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Tabla 85. Datos de
limites de 0.5 ppm de
tensoactivo
Conc. 0.500
Media 1.356
Desviacion | (.031
Ls 1.449
2 sigma 1.418
1 sigma 1.387
-1 sigma 1.325
-2 sigma 1.294
Li 1.263

Absorbancia

Gréfico de control (0.5 mg/L]

1.44¢

4

1.41¢

1.38

1.35¢

~

P

o
1.32¢

1.29¢

1.26:

Mediciones

Grafico 44. Gréfico de control para 0.5 ppm de Termactivo

4.5.3 Resultados para Demanda Quimica de OxigenoQ@D).

Las gréficas de control para DQO se determinarepgyando 6 soluciones estandares
con concentraciones de KHP de 50, 100, 200, 300,600 mg/L (ppm) mas el
blanco, realizando nueve réplicas en cada casaeajtepresentan en la siguiente tabla:

Tabla 86 Datos de Absorbancia vs. Concentracion de Oxigeno

No. Concentracion Absorbancia Media Sigma
(mg/L) 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Blanco 0 0.010| 0.015| 0.015| 0.012| 0.012| 0.015| 0.012| 0.018| 0.018 | 0.014| 0.003
1 50 0.032| 0.038| 0.036| 0.033| 0.032| 0.036| 0.037| 0.040| 0.040 | 0.036| 0.003
2 100 0.059| 0.060| 0.055| 0.050| 0.051| 0.057| 0.058| 0.062| 0.060 | 0.057| 0.004
3 200 0.098| 0.094| 0.098| 0.098| 0.097| 0.095| 0.094| 0.100| 0.101| 0.097| 0.002
4 300 0.137| 0.144| 0.141| 0.142| 0.144| 0.139| 0.136| 0.146| 0.145| 0.142| 0.004
5 400 0.180| 0.190| 0.197| 0.185| 0.189| 0.182| 0.181| 0.188| 0.190| 0.187| 0.005
6 500 0.225| 0.226| 0.228| 0.230| 0.227| 0.227| 0.229| 0.230| 0.233| 0.228|  0.002
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Tabla de datos y gréafico de control para el Blanco

Tabla 87. Datos de
limites del blanco de ‘e
DQO Gréfico de control para el Blancc
0.02:
Blanco 0
: _ 0.020
Media 0.0141 = . .
Desviacion | 0.0028 5 0.017
-] . . .
LS 00225 '5 0.014 T T T T T T T T T 1
- £ 0 2 3 6 8 9 10
2 sigma 0.0197 = 0011 ¢ & ¢
- *
1 sigma 0.0169 0.009
-1 sigma 0.0113
. 0.006
2 sigma 0.0085 Mediciones
Li 0.0057
Grafico 45. Gréfico de control para el blanco de DQ

Tabla de datos y gréfico de control para la concerdcion de 50 mg/L de KHP.

Tabla 88. Datos de
limites de 50 ppm de Gréfico de control (50 mg/L)
Oxig.
0.045
Conc. 50 0042
Media 0.036 T o030 * o
Desviacion 2 ¢
0.003 5 0.036 ; ; *— — * ; ‘
Ls 0045 | | | £ 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
- = 0033 *
2 sigma 0.042 . *
lsigma | 0.039 0.03¢
-1 sigma 0.033 0.02i
-2 sigma 0.030 Mediciones
Li 0.027
Grafico 46. Gréfico de control para 50 ppm de Oxigeo




Tabla de datos y gréafico de control para la concerdacién de 100 mg/L de KHP.

11¢

Tabla 89. Datos de
limites de 100 ppm de

Oxig.

Conc. 100
Media 0.057
Desviacion 0.004
Ls 0.069
2 sigma 0.065
1 sigma 0.061
-1 sigma 0.053
-2 sigma 0.049
Li 0.045

Absorbancia

0.06¢
0.06¢
0.061
0.05%
0.05:
0.04¢
0.04:

Gréfico de control (100 mg/L

¢ ¢ *
\‘ T T T T % ‘\ T T 1
» 1 2 % 4 5 6 7 8 9 1C
o ¢
Mediciones

Gréfico 47. Gréfico de control para 100 ppm de Oxigno

Tabla de datos y gréfico de control para la concerdcion de 200 mg/L de KHP.

Tabla 90. Datos de

Limites de 200 ppm de

Oxig.

Conc. 200
Media 0.097
Desviacion 0.003
Ls 0.105
2 sigma 0.102
1 sigma 0.100
-1 sigma 0.095
-2 sigma 0.092
Li 0.090

Absorbancia

0.10¢
0.10:Z
0.09¢
0.09¢
0.09:¢
0.09(

Graéfico de control (200 mg/L)

*
*
. * o
» 1 2 3 4 5 € 7 8 9 10
¢ *
Mediciones

Gréfico 48. Gréfico de control para 200 ppm de Oxigno




Tabla de datos y gréafico de control para la concédracion de 300 mg/L de KHP.

Tabla 91. Datos de
Limites de 300 ppm de

Oxig.

Conc. 300
Media 0.142
Desviacion | (0.004
Ls 0.152
2 sigma 0.149
1 sigma 0.145
-1 sigma 0.138
-2 sigma 0.134
Li 0.131

Absorbancia

0.151
0.147
0.14:
0.13¢
0.13¢
0.131

Gréfico de control (300 mg/L

0 &
L 2

Mediciones

Gréfico 49. Gréfico de control para 300 ppm de Oxigno

Tabla de datos y gréfico de control para la concerdcion de 400 mg/L de KHP.

Tabla 92. Datos de
limites de 400 ppm de

Gréfico de control (400 mg/L)

Oxig.

Conc 0.201

_ 400 = 0.19¢ *

Meda | 0.187 2 0.19
DeSVIaCIOn 0'005 .HE 0‘18( T \. T T ? T T ’\ ’\ ]

. &

Ls 0.203 50181 323455;8910
2sigma | 0.198 2 017
1 sigma 0.192 0171
-Isigma | 0.182 ' Medici
Zsigma | 0176 ediciones

Li 0.171

Gréfico 50. Gréfico de control para 400 ppm de Oxigno
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Tabla de datos y gréafico de control para la concerdcion de 500 mg/L de KHP.

Tabla 93. Datos de
Limites de 500 ppm de,O Grafico de control (500 mg/L)
Conc. 500
Media 0.228 0.23¢
Desviacion | (.002 0.23: ®
Ls 'S
. 0.236 E 0.231 * *
2 sigma 0.233 = 0.22¢ _ *
- . T T hd T T T T T T 1
-1 sigma 0.226 = 0.22¢ *
-2 sigma 0.224 0.22:
Li 0.221 0.221
Mediciones
Gréfico 51. Gréfico de control para 500 ppm de @

4.5.4 Resultados para Demanda Biologica de Oxigean 5 dias (DBG@).

Las gréaficas de control para DB€e determinaron preparando 6 soluciones estandares
con concentraciones de Acido Glucosa-Glutamico dglLngppm) mas el blanco,

realizando nueve réplicas en cada caso, que sesegqian en la siguiente tabla:

Tabla 94 Volumen de Tiosulfato de Sodio (p&8O;) consumido (mL) en funcién de la concentraciéaégeno

Concentracion Volumen de Tiosulfato de Sodio (N#,03) consumido en mL. . )
No. Media | Sigma
(mg/L) 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Blanco 0 6.5 6.8 6.8 6.8 6.5 6.5 6.5 6.5 6.4 6.589 0.162
1 1 6.0 6.0 6.1 6.2 6.1 6.1 5.7 6.0 5.8 6.000 0.158
2 3 4.5 4.5 4.6 4.5 4.5 4.5 4.2 4.5 4.% 4.4178 0.109
3 5 3.0 3.0 3.1 2.5 3.0 2.9 2.9 3.0 3.0 2.922 0.179
4 8 11 0.8 0.7 0.1 0.6 0.3 0.1 0.9 11 0.700 0.385




Tabla de datos y gréafico de control para el Blanco

Tabla 95. Datos de
limites del blanco de

DBOs
Blanco 0
Media 6.589
Desviacion | (0.162
Ls 7.074

2sigma | 6912
1sigma | 6.751
-Lsigma | 6427
-2sigma | 6.266

Li 6.104

mL.

(Na,5,0;) consumido en

Grafico de control para el Blancc

~
o
(@]
N

10

(o]
N
N
N
®o

Mediciones

Gréfico 52. Gréfico de control para el blanco de DB

Tabla de datos y gréafico de control para la conceracion de 1 mg/L de Acido

Glucosa-Glutamico.

Tabla 96. Datos de
limites de 1 ppm de Oxig

Conc. 1

Media 6.000
Desviacion 0.158
Ls 6.474

2 sigma 6.316
1 sigma 6.158
-1 sigma 5.842
-2 sigma 5.684
Li 5.526

mL.

(Na;%5;0;) consumido en

Gréfico de control (1 mg/L)

o
D
~
N

5.84;)12345678210
5.68¢ *
5.52¢

Mediciones

Gréfico 53. Gréfico de control para 1 ppm de Oxigem
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Tabla de datos y gréafico de control para la concerdcion de 3 mg/L de Acido

Glucosa-Glutamico.

Tabla 97. Datos de
Limites de 3 ppm de Oxig Grafico de control (3 mg/L)
Conc. 3 i
Media 4.478 EI: 4.80¢
Desviacion | 0.109 E 4.69
. - E 3
L E 4.58[
> | 4806 Rl P S SR S S S S S
2 sigma 4.696 g
. S 436 12 3 5 6 7 8 1C
1 sigma 4.587 = U
2 ¢
-1 sigma 4.369 @ 4.25¢ .
Li 4.150 Mediciones
Gréfico 54. Gréfico de control para 3 ppm de Oxigen

Tabla de datos y gréafico de control para la conceracion de 5 mg/L de Acido

Glucosa-Glutamico.

Tabla 98. Datos de
Limites de 5 ppm de Oxig Gréfico de control (5 mg/L)
Conc. 5 '_E] 3.45¢
=
Media 2922 o 3.27¢
=
Desviacién ‘2 3.10( 1 4
0.179 E * o * o o
Ls 3458 E 2_92; T T T T T & T T T 1
3 sigma 3.280 ; 2 747 12 3 4 5 6 _® 8 9 1¢C
- o
Lsigma | 3101 % 2.56¢ ~
-Lsigma | 2744 ¢, 2.38¢
-2sigma | 2565 Mediciones
Li 2.386
Gréfico 55. Gréfico de control para 5 ppm de Oxigen




Tabla de datos y grafico de control para la concéracion de 8 mg/L de Acido
Glucosa-Glutamico.
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Tabla 99. Datos de

Limites de 8 ppm de Oxig.

Conc. 8
Media 0.700
Desviacion 0.335
Ls 1.706
2 sigma 1.371
1 sigma 1.035
-1 sigma 0.365
-2 sigma 0.029
Li -0.306

(Wa,5,0;) consumido en mL.

1.70¢
1.371
1.03¢
0.70(
0.36¢
0.02¢
-0.30¢

Gréfico de control (8 mg/L)

4

*

L[]

Mediciones

Graéfico 56. Grafico de control para 8 ppm de Oxigem

4.5.5 Resultados para Fosfatos.

Las gréficas de control para Fosfatos se determingreparando 7 soluciones

estandares con concentraciones de fosfato monogmtshidro (KHPO,) de 0.05,

0.1, 0.2, 0.3, 0.4, 0.5 y 0.7 mg/L (ppm) mas ehbts realizando nueve réplicas en

cada caso, que se representan en la siguiente tabla

Tabla 100Datos deAbsorbancias. Concentracion deQO,>

No. Concentracion Absorbancia Media Sigma
(mg/L) 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Blanco 0 0.019| 0.021| 0.018| 0.012| 0.014| 0.011| 0.015| 0.012| 0.013| 0.015|  0.004
1 0.05 0.107| 0.11 | 0.109 0.103| 0.107| 0.104| 0.105| 0.104| 0.115| 0.107| 0.004
2 0.1 0.224| 0.227( 0.215| 0.205| 0.213| 0.211| 0.22 | 0.207 0.202| 0.214| 0.009
3 0.2 0.382| 0.383| 0.387| 0.38 | 0.381 0.381| 0.38 | 0.381] 0.378| 0.381| 0.003
4 0.3 0.551| 0.553| 0.548| 0.543| 0.544| 0.545| 0.547| 0.542| 0.547 | 0.547| 0.004
5 0.4 0.755| 0.757| 0.752| 0.751| 0.745| 0.75 | 0.753 0.757| 0.746 | 0.752| 0.004
6 0.5 0.915(0.917| 0.91 | 0.911] 0.902| 0.906| 0.897| 0.904| 0.915| 0.909| 0.007
7 0.7 1.265| 1.268| 1.261| 1.26 | 1.261 1.259| 1.257| 1.26 | 1.258| 1.26]  0.003
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Tabla de datos y gréafico de control para el Blanco

Tabla 1C1. Datos de
limites del blanco de Gréfico de control para el Blance
PO*
0.02%

Blanco 0.000

Media 0015 g 0.02:¢ .
Desviacion | (.004 5 0.01¢ ¢ Y

Ls 0.027 T 00—
2sigma | 0.023 50.0113 1 2 3 &« 5 5 7 8 % 10
1 sigma 0.019 0.00

-Lsigma | 0.011 '

-2 sigma 0.007 0.00:

Li 0.003 Mediciones

Gréfico 57. Grafico de control para el blanco de P¢"

Tabla de datos y gréafico de control para la concerdacion de 0.05 mg/L de
KH 2POy.

Tabla 1C2. Datos de
limites de 0.05 ppm de Gréfico de control (0.05 mg/L)
PO
0.11¢
Conc. 0.050
Desviacion | (.004 E 0.111 s
Ls 0.119 T 010 ¢ e
2sigma | 0115 Z o0 123 4 5 8 7 8 9 1c
1 sigma =
J 0.111 0.00¢
-1 sigma 0.103
C
-2 sigma 0.099 0.09¢
Li 0.095 Mediciones
Gréfico 58. Grafico de control para 0.05 ppm de PG
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Tabla de datos y gréafico de control para la concerdacién de 0.1 mg/L de KHPO,.

Tabla 1C3. Datos de
limites de 0.1 ppm de

PO
Conc. 0.100
Media 0.214
Desviacion | 0.009
Ls 0.241

2 sigma 0.232
1 sigma 0.223
-lsigma | 0.205
-2sigma | 0.196

Li 0.187

Absorbancia

Gréfico de control (0.1 mg/L)

0.241

0.232

0.223

0.214

w ®
o &
o

L TN

0.205

0.196

0.187

Mediciones

Gréfico 59. Grafico de control para 0.1 ppm de PG

Tabla de datos y gréfico de control para la concerdcion de 0.2 mg/L de KHPO,.

Tabla 104. Datos de
limites de 0.2 ppm de

PO
Conc. 0.200
Media 0.381
Desviacion | 0.003
Ls 0.390

2 sigma 0.387
1 sigma 0.384
-Lsigma | 0.378
-2sigma | 0.375

Li 0.372

Absorbancia

Gréfico de control (0.2 mg/L

0.390

0.387

4

0.384

~o

0.378

0.375

0.372

Mediciones

Gréfico 60. Grafico de control para 0.2 ppm de PG
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Tabla de datos y gréfico de control para la concerdcion de 0.3 mg/L de KHPO,.

Tabla 105. Datos de
Limites de 0.3 ppm de

PO
Conc. 0.300
Media 0.547
Desviacion | (0.004
Ls 0.559

2 sigma 0.555
1 sigma 0.551
-Lsigma | 0.543
-2sigma | 0.539

Li 0.535

Absorbancia

Gréfico de control (0.3 mg/L)

0.559
0.555

0.551 —*

0'543)123g587E91C
0.539
0.535

Mediciones

Gréfico 61. Grafico de control para 0.3 ppm de PG

Tabla de datos y gréfico de control para la concerdcion de 0.4 mg/L de KHPO,.

Tabla 106. Datos de
Limites de 0.4 ppm de

PO
Conc. 0.400
Media 0.752
Desviacion | 0.004
Ls 0.764

2 sigma 0.760
1 sigma 0.756
-Isigma | 0.748
-2sigma | 0.744

Li 0.740

Absorbancia

Gréfico de control (0.4 mg/L)

0.764
0.760
0.756 &
0.752——
0.748
0.744
0.740

L 2
N2

Mediciones

Gréfico 62. Grafico de control para 0.4 ppm de PG
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Tabla de datos y gréafico de control para la concerdciéon de 0.5 mg/L de KHPO,.

Tabla 107. Datos de
limites de 0.5 ppm de
PO

Conc. 0.500
Media 0.909
Desviacion 0.007
Ls 0.930

2 sigma 0.923
1 sigma 0.916
-1 sigma 0.902
-2 sigma 0.895
Li 0.888

Gréfico de control (0.5 mg/L)

0.930
. 0.923
2 0916+ * -
< 0909+ * s -
2 ) 1 2 3 4 5 & 7 8 9 10
<= 0.902 ¢
< .

0.895

0.888

Mediciones
Gréfico 63. Grafico de control para 0.5 ppm de PGQ"

Tabla de datos y gréfico de control para la concerdciéon de 0.7 mg/L de KHPO,.

Tabla 108. Datos de
limites de 0.7 ppm de

PO
Conc. 0.700
Media 1.261
Desviacion | (0.003
Ls 1.270

2 sigma 1.267
1 sigma 1.264
-1sigma | 1.258
-2sigma | 1.255

Li 1.252

Absorbancia

Graéfico de control (0.7 mg/L)

1.270

1.267

1.264

1.258

1.255

1.252

Mediciones

Gréfico 64. Grafico de control para 0.7 ppm de PG"
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4.5.6 Resultados para Oxigeno Disuelto (OD).

Se determino realizando nuevo réplicas de los bBrgue se representan en la
siguiente tabla:

Tabla 109Volumen de Tiosulfato de sodio (p&Os) consumido (mL) para el blanco de OD

Concentracion Volumen de Tiosulfato de sodio (Ng5,03) consumido en mL. . )
No. Media | Sigma
(mg/L) 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Blanco 0 41 | 4.15| 4.05] 41| 4.0% 4 42 415 4.1 411 0.0Q

Tabla de datos y gréafico de control para el Blanco

Tabla 110. Datos de
limites del blanco de OL Gréfico de control para el blanco
. 4.28¢
Blanco 0 .—E]
Medi 4.222
edia 4.1 g .
Desviacion | 0.0612 FE 4.163 S S
Ls 4.2836 2 410 ~— * ‘ e
2 sigma 4.2224 E 0] 2 * 4 . 6 8 10
. ~ 4.03
1 sigma 4.1612 =} .
-Lsigma | 4.0388 | || % 397
-2 sigma 3.9776 < 3.91¢
Li 3.9164 Mediciones
Gréfico 65. Gréfico de control para el blanco de OD




CAPITULO 5

INFORME Y ANALISIS DE RESULTADOS

5.1 Resultados para Fenol.

Tabla 111.Informe y Andlisis de los resultados de Fenol

Parametro Valor Expresado como
Limite de deteccion 0.10 mg/L
Limite de cuantificacion 0.18 mg/L
Rango utilizado 0.05 — 2.00 mg/L
Rango de trabajo 0.18 - 2.00 mg/L
Veracidad 4.29 porcentaje de error
Repetibilidad (precision) Si es repetible
Sensibilidad 0.32 Pendiente de la curva
Limite permisible 0.20 mg/L
Curva de calibracion. y = 0.3183x +0.0592

En el método Directo para la determinacion de Fenae reportd un Limite de
Cuantificacion de 0.18 mg/L. Dicho indicador sewmrdran por debajo de los limites
maximos permisibles especificados en la legislaciécional vigente del libro VI del

Texto Unificado de Legislacion Secundaria (TULABH), donde indica que el limite

maximo permisible para descarga al sistema detaldidardo publico es de 0.2 mg/L. d

El rango utilizado fue de 0.05 a 2.00 mg/L, es mampie el método puede reportar
concentraciones de Fenol de 0.05 hasta 2.00 nig/kango de trabajo dentro del cual

se realizé el analisis de Fenoles fue de 0.18@&rAdIL.
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El porcentaje de error del método es del 4.29 %ual se encuentra bajo el 15 % del

error aceptable para la recuperacion de conceotregide Fenol.

Para el caso de comparaciones entre la determmdeida curva 1 y 2 no se cumple
queFexp < Fran, €S decir que segun la prueba F con un nivel déacza del 95 % hay

una hipotesis alternativa, existen diferencias iBggtivas entre las curvas de
calibracibn que se esta comparando. Mientras qua jp@s demas casos de
comparaciones entre curvas se cumple le< Fup, por lo que se confirma que el
método directo para el andlisis de Fenoles es ibbpeén el rango de trabajo

establecido.

El método es sensible en 0.32 unidades de absdaba&ste es un valor minimo que

corresponderd a una pequeiia diferencia entre doacemes de Fenol.

La curva de calibracion promedio obtenida|fyle 0.318%+ 0.0594, donde 0.3183 es

la pendiente de la curva (sensibilidad) y 0.0592laegntercepciéon con el eje de

ordenadas.
Los resultados obtenidos anteriormente, demuesjuegnel método directo para el

analisis de Fenoles es apto para su aplicaciorfices medio ambientales en aguas

limpias y residuales.

5.2 Resultados para Tensoactivos

Tabla 112.Informe y Analisis de los resultados de Tensoastivo

Parametro Valor Expresado como
Limite de deteccion 0.010 mg/L
Limite de cuantificacion 0.012 mg/L
Rango utilizado 0.04 — 0.50 mg/L
Rango de trabajo 0.01-0.50 mg/L




Veracidad 0.18 porcentaje de error
Repetibilidad (precision) Si es repetible

Sensibilidad 2.80 Pendiente de la curva
Limite permisible 2.00 mg/L

Curva de calibracion. y = 2.7952x +0.032

En el método de extraccion por cloroformo parddgerminacion de Tensoactivos se
reporto un Limite de Cuantificacion de 0.012 mddicho indicador se encuentran por
debajo de los limites maximos permisibles espexlfis en la legislacion nacional
vigente del libro VI del Texto Unificado de Legisi@n Secundaria (TULAS), en

donde indica que el limite maximo permisible paresaarga al sistema de
alcantarillado publico es de 2.00 mg/L y el limm&ximo permisible para aguas de
consumo humano y uso doméstico es de 0.5 mg/Lafstias activas al azul de

metileno).

El rango utilizado fue de 0.04 a 0.50 mg/L, es mampie el método puede reportar
concentraciones de Tensoactivos de 0.04 hastan@gAQ EIl rango de trabajo dentro

del cual se realiz6 el andlisis de Tensoactivosi&u8.012 a 0.5 mg/L.

El porcentaje de error del método es del 0.18 %ual se encuentra por debajo del

15% del error aceptable para la recuperacion deetdraciones de Tensoactivos.

Para todos los casos de comparaciones entre lasmii@iciones de las curvas se
cumple queFey, < Frap, €S decir que segun la prueba F con un nivel déacza del
95% hay una hipotesis nula, no existen diferensigsificativas entre las curvas de
calibracibn que se esta comparando, por lo queosdirma que el método de
extraccion por cloroformo para el andlisis de Tentwos es repetible en el rango de

trabajo establecido.

El método es sensible en 2.80 unidades de absdaba&ste es un valor minimo que

correspondera a una pequenfa diferencia entre doaciemes de Tensoactivos.
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La curva de calibracion promedio obtenidalfye 2.7952+0.032}, donde 2.795 es la

pendiente de la curva (sensibilidad) y 0.032 esntarcepcién con el eje de las

ordenadas.

Los resultados obtenidos anteriormente, demuesianel método por extraccion de
cloroformo para el analisis de Tensoactivos es pata su aplicacion con fines medio

ambientales en aguas limpias y residuales.

5.3 Resultados para Demanda Quimica de Oxigeno (DQO

Tabla 113.Informe y Andlisis de los resultados de la DQO

Parametro Valor Expresado como
Limite de deteccion 21.75 mg/L
Limite de cuantificacion 31.75 mg/L
Rango utilizado 50.00 — 500.00 mg/L
Rango de trabajo 31.75 — 500.00 mg/L
Veracidad 7.49 porcentaje de error
Repetibilidad (precision) Si es repetible
Sensibilidad 4E-04 Pendiente de la curva
Limite permisible 500.00 mg/L
Curva de calibracion. y = 0.0004x +0.0138

En el método por Dicromato para la determinaci@hmadDQO se reportd un Limite de
Cuantificacion de 31.75 mg/L. Dicho indicador sewsntran por debajo de los limites
maximos permisibles especificados en la legislaciécional vigente del libro VI del
Texto Unificado de Legislacion Secundaria (TULA8), donde indica que el limite
maximo permisible para descarga al sistema detalgiéado publico es de 2.00 mg/L.
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El rango utilizado fue de 50 a 500 mg/L, es degire el método puede reportar
concentraciones de,@e 50 hasta 500 mg/L. El rango de trabajo desgtccual se
realizo el andlisis de la DQO fue de 31.75 a 500Lmg

El porcentaje de error del método es del 7.49 %pal se encuentra por debajo del

15% del error aceptable para la recuperacion deetdraciones de O

Para todos los casos de comparaciones entre lasmilgciones de las curvas se
cumple queFey, < Fran, €S decir que segun la prueba F con un nivel déarza del
95% hay una hipoétesis nula, no existen diferensigsificativas entre las curvas de
calibracibn que se esta comparando, por lo queosdéirma que el método por

Dicromato para el analisis de la DQO es repetibleleango de trabajo establecido.

El método es sensible en 4E-04 unidades de absmabaste es un valor minimo que

correspondera a una pequena diferencia entre coaciemes de @

La curva de calibracion promedio obtenida|fyie 0.0004x +0.0138, donde 0.0004 es

la pendiente de la curva (sensibilidad) y 0.0138aemtercepcion con el eje de las

ordenadas.
Los resultados obtenidos anteriormente, demuegtrarel método por Dicromato para
el andlisis de la DQO es apto para su aplicacionfioes medio ambientales en aguas

limpias y residuales.

5.4 Resultados para Demanda Biologica de Oxigeno &mlias (DBQ).

Tabla 114.Informe y Andlisis de los resultados de DBO

Parametro Valor Expresado como
Limite de deteccion 0.30 mg/L
Limite de cuantificacion 0.50 mg/L
Rango utilizado 1.00 — 8.00 mg/L
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Rango de trabajo 0.50 — 8.00 mg/L
Veracidad 2.75 porcentaje de error
Repetibilidad (precision) Si es repetible

Sensibilidad 0.75 Pendiente de la curva
Limite permisible 250.00 mg/L

Curva de calibracion. y =-0.7451x +6.6711

En el método de la prueba de los 5 dias para ¢ardetacion de la DBOse reporté un
Limite de Cuantificacion de 0.5 mg/L. Dicho indicage encuentran por debajo de los
limites maximos permisibles especificados en léslagon nacional vigente del libro
VI del Texto Unificado de Legislacion SecundaridJ{AS), en donde indica que el
limite maximo permisible para descarga al sistemaldantarillado publico es de 250
mg/L.

El rango utilizado fue de 1.00 a 8.00 mg/L, es mapie el método puede reportar
concentraciones de,@e 1.00 hasta 8.00 mg/L. El rango de trabajordedel cual se
realizo el andlisis de la DQO fue de 0.50 a 8.00Lmg

El porcentaje de error del método es del 2.75 %uyal se encuentra bajo el 15% del

error aceptable para la recuperacion de conceotegide @

Para todos los casos de comparaciones entre lasmilgciones de las curvas se
cumple quéFexp < Fran, €S decir que segun la prueba F con un nivel déarza del

95% hay una hipoétesis nula, no existen diferensigsificativas entre las curvas de
calibracién que se esta comparando, por lo quersgma que el método de la prueba

de los 5 dias para el analisis de la BEB® repetible en el rango de trabajo establecido.

El método es sensible en 0.75 ml de Tiosulfato adidS(NaS,0s), este es un valor

minimo que correspondera a una pequefia diferentria @ncentraciones de O
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La curva de calibracion promedio obtenida|fyje -0.745X + 6.671]], donde 0.745 es

la pendiente de la curva (sensibilidad) y 6.6711aemtercepcion con el eje de las

ordenadas.
Los resultados obtenidos anteriormente, demuegtrarel método de la prueba de los

5 dias para el anadlisis de la DB@s apto para su aplicacion con fines medio

ambientales en aguas limpias y residuales.

5.5 Resultados para Fosfatos.

Tabla 115.Informe y Andlisis de los resultados de Fosfatos

Parametro Valor Expresado como
Limite de deteccion 0.002 mg/L
Limite de cuantificacion 0.006 mg/L
Rango utilizado 0.05 - 0.70 mg/L
Rango de trabajo 0.006 — 0.700 mg/L
Veracidad 0.608 porcentaje de error
Repetibilidad (precision) Si es repetible
Sensibilidad 1.780 Pendiente de la curva
Limite permisible 15.00 mg/L
Curva de calibracion. y =1.7797x +0.022

En el método Ortofosfatohosver3para la determinacion de Fosfatos se reporté un
Limite de Cuantificacion de 0.006 mg/L. Dicho iratior se encuentran por debajo de
los limites maximos permisibles especificados etedgslacion nacional vigente del
libro VI del Texto Unificado de Legislacion SecundgTULAS), en donde indica que

el limite maximo permisible para descarga al siatéimalcantarillado publico es de 15

mg/L.
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El rango utilizado fue de 0.05 a 0.70 mg/L, es mampie el método puede reportar
concentraciones de fosfato monopotasico anhidro,KY) de 0.05 hasta 0.70 mg/L.
El rango de trabajo dentro del cual se realizélisis de la DQO fue de 0.006 a 0.70

mg/L.

El porcentaje de error del método es del 0.608|%ua@ se encuentra bajo el 15% del

error aceptable para la recuperacién de conceotreside P¢Y.

Para todos los casos de comparaciones entre lasmilgciones de las curvas se
cumple queFey, < Frap, €S decir que segun la prueba F con un nivel déacza del

95% hay una hipoétesis nula, no existen diferensigsificativas entre las curvas de
calibracion que se esta comparando, por lo quesi#Ema que el método ortofosfato

phosver3para el analisis de Fosfatos es repetible en gbrde trabajo establecido.

El método es sensible en 1.78 unidades de absdaba&ste es un valor minimo que

correspondera a una pequefia diferencia entre doaciemes PG

La curva de calibracion promedio obtenida|fy|er 17797+ 0.022, donde 1.7797 es

la pendiente de la curva (sensibilidad) y 0.024aestercepcion con el eje de las

ordenadas.
Los resultados obtenidos anteriormente, demuestya® el método ortofosfato
phosver3para el analisis de Fosfatos es apto para su ejlicaon fines medio

ambientales en aguas limpias y residuales.

5.6 Resultados para Oxigeno Disuelto (OD).

Tabla 116.Informe y Analisis de los resultados de OD

Parametro Valor Expresado como

Limite de deteccion 0.3 mg/L

Limite de cuantificacion 0.5 mg/L
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o - No menor al 80% de
Limite permisible oxigeno de saturacion y mg/L
no menor a 6 mg/L

En el método por modificacion de la Azigara la determinacion de OD se reporté un
Limite de Cuantificacion de 0.5 mg/L. Dicho indicage encuentran por debajo de los
limites maximos permisibles especificados en l&éslagidon nacional vigente del libro
VI del Texto Unificado de Legislacion SecundaridJ{AS), en donde indica que el
limite maximo permisible para aguas de consumo honyauso domeéstico es de no

menor al 80% de oxigeno de saturacion y no meeang/L.
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CAPITULO 6

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

6.1 Conclusiones

0 Los datos de los Limites de Deteccion y LimitesGidmntificaciéon obtenidos en el
proceso de validacibn de métodos para andlisis igo$nde: fenoles, tensoactivos,
Demanda Quimica de Oxigeno (DQO), Demanda BiolédeaOxigeno en 5 dias
(DBOs), Fosfatos y Oxigeno Disuelto; se encuentran bago limites maximos
permisibles sefialados en la legislacion naciongénte en el pais. Por tanto, los
métodos desarrollados son adecuados para su amlicat aguas limpias y residuales

bajo las condiciones de trabajo realizadas erbekédorio.

o En los rangos de trabajo establecidos para fen@esoactivos, Demanda Quimica de
Oxigeno (DQO), Demanda Biologica de Oxigeno ends DBQ) y Fosfatos, se
comprobo la linealidad del método, ya que en tddssasos se obtuvo una relacion
lineal al graficar los valores de las lecturas prdimo, obteniendo un coeficiente de

determinacion mayor a 0.995.

0 Los valores de veracidad, expresados como poreetiéagrror (%), calculados en los
analisis de fenoles, tensoactivos, Demanda Quimkc@®xigeno (DQO), Demanda
Bioldgica de Oxigeno en 5 dias (DBOy Fosfatos, no exceden del 15 %, lo que
implica que se encuentran bajo el porcentaje ag aoeptable; es decir, estos métodos

son considerados exactos en las condiciones dgdraimpleadas para este estudio.

o El analisis de varianza (ANOVA) que se realiz6 camapdo entre si tres curvas de
calibracion efectuadas en dias de trabajo distirdesnostro que los métodos de

ensayo para el analisis de fenoles, tensoactivemanda Quimica de Oxigeno (DQO),
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Demanda Bioldgica de Oxigeno en 5 dias (EBCosfatos, cumplen con la condicion
de repetibilidad en las condiciones de trabajo,idiela que no existen diferencias

estadisticas entre las curvas de calibracion querspararon.

0 Los graficos de control obtenidos para los est@sdae cada parametro quimico
siguen un patron aleatorio de distribucion, lo damuestra que la variabilidad de los
procesos de analisis se deben a la variabilidagigprdel método y no a errores
groseros. En consecuencia, se aceptaron los lirdigegontrol calculados como

definitivos y se construyeron cartas de control esos limites.

o El método de modificacion por Azida para Oxigensueito, no se pudieron calcular
los siguientes parametros de calidad: rango deajtralveracidad, precision y la
sensibilidad debido a que este método de an&ksjgsjere de un material de referencia
gue garantice la estabilidad en las concentracideess soluciones estandar, de las

cuales se va a recuperar el analito.

o Todos los métodos validados, se realizaron corepliogentos analiticos adecuados al
propésito del laboratorio, que se llevan a cabdrabajos rutinarios de muestreo y
andlisis. Por lo que cada uno de dichos procedioseconstan en un Manual de
Métodos, que forma parte del Manual de Calidad_dbbratorio de Medio Ambiente.

6.2 Recomendaciones

0 Los buenos analistas tienen una gran habilidad rpajarar sus resultados con
sus instrumentos. Con este propdsito es recomendaibrar el material
volumétrico (buretas, pipetas, matraces, etc.)nadé medir exactamente los
volimenes vertidos o contenidos. Esta practicaribaye a mejorar la técnica

para la manipulacién de material volumétrico.

o0 Se recomienda que el laboratorio establezca caat@atiempo se revalidaran

los procedimientos técnicos de analisis, debida gran complejidad y alto
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costo en partes como por ejemplo: pureza de veactequipos y material
certificado.

0 La metodologia usada para el calculo del limiteugntificacion, esta basada
en un concepto tedrico, se recomienda realizar as#disis fortaleciendo
alicuotas de un blanco de muestra a varias comoémtes de analito cercanas

al limite de deteccidn para cada parametro coreiidegn este analisis.

o Aplicar los métodos de ensayo validados en estgepto para todos los
analisis de aguas limpias y residuales que serdevacabo en el laboratorio de

medio ambiente.
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GLOSARIO

Acreditacion

Procedimiento por el cual una organizacién autdazda formal reconocimiento de que una

organizacion o individuo es competente para efettuaas especificas.

Aguas residuales

Las aguas de composicion variada provenientes sledéscargas de usos municipales,
industriales, comerciales, de servicios agricolagcuarios, domésticos, incluyendo

fraccionamientos y en general de cualquier otrqg ugoe hayan sufrido degradacion en su
calidad original. (TULAS)

Aguas de estuarios

Son las correspondientes a los tramos de riose@healin bajo la influencia de las mareas y
gue estan limitadas en extension hasta la zonaediandoncentracion de cloruros es de 250
mg/l o mayor durante los caudales de estiaje. (TELA

Agua marina

Es el agua de los mares y se distingue por suddesainidad, también conocida como agua
salada. Las aguas marinas corresponden a las tagtitswiales en la extension y términos

gue fijen el derecho internacional, las aguas raarinteriores y las de lagunas y esteros que

se comuniquen permanentemente. (TULAS)

Analito

Véase mesurado
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Anova

Analisis de la varianza.

Blanco

El valor obtenido cuando el analito no esta presentla muestra durante la medicion.

Calidad

Todas las cualidades y caracteristicas de un produservicio que tienen capacidad para

satisfacer los requisitos establecidos. (ISO 8484}

Caracterizacion de un agua residual

Proceso destinado al conocimiento integral de #acteristicas estadisticamente confiables
del agua residual, integrado por la toma de muestnadicién de caudal e identificacion de
los componentes fisico, quimico, biolégico y migobdgico. (TULAS)

Certificacion

Procedimiento por el cual una tercera parte garamqor escrito que un producto, proceso o

servicio cumple requerimientos especificos.

Coeficiente de correlacién

Numero ubicado entre —1 y +1 que mide la dependearciproca entre dos variables que se
observan al mismo tiempo. Un valor de +1 signifizee las variables tienen una relacion
lineal directa perfecta; un valor de —1 signifiage gexiste una relacion lineal inversa perfecta;
y un valor de O significa que no existe una reladideal. Se define como la covarianza de las

dos variables dividida por el producto de sus d&sones estandar.
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Control de calidad

Técnicas y actividades operativas que se usancparglir con los requisitos de calidad. (ISO
8402:1994)

Curva de calibracion

Representacion grafica de la sefial de medida comduncion de la cantidad de sustancia.
Desviacion estandar

Es la medida de cdmo se dispersan los valoresedloedde la media de la distribucion de

valores.

La desviacidon estandarpara toda la poblacién de valores n esta dada por:

Jo? = Zi'il(Xi - H)

N

En la practica usualmente se analiza una muestoaayla poblacion, la desviacién estandar de

la muestreb esta dada por:

Error Aleatorio

Resultado de una medida menos la medida que pogkidtar de un namero infinito de
medidas del mismo analizado, llevado a cabo bajalicmnes de repetibilidad. (IUPAC
Orange Book)
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Error sisteméatico

Es la medida que resultaria de un numero infinkoretdidas de mismo analizado, llevado a

cabo bajo condiciones de repetibilidad menos ersadrdadero analizado.

Eutrofizacion

Es el crecimiento excesivo y molestoso de algdagos, lagunas, tanques.

Exactitud

Es la cantidad que se refiere a las diferencia® éatmedida de una serie de resultados o un
resultado individual y el valor que se acepta cemraadero o valor correcto, para la cantidad
medida. (IUPAC Orange Book).

Factor de cobertura

Factor numérico utilizado como multiplicador deirtaertidumbre combinada, para obtener

una incertidumbre expandida. (Guia Eurachem)

Factor de dilucion

El factor de dilucion es igual a el volumen fina t dilucién dividido entre la cantidad

alicuotada para la dilucion.

Incertidumbre de la medicion

Es el parametro asociado con el resultado de unigdmeque caracteriza la dispersion de los
valores que se puede atribuir razonablemente dizada. El parametro puede ser, por
ejemplo, una desviacion estandar (o un mdultiploei®) o la amplitud de un intervalo de

confianza. La incertidumbre de medidas comprendegeneral, muchos componentes.
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Algunos de estos componentes se pueden evaluatiradgala distribucion estadistica de los
resultados de una serie de medidas y se puedentes@ar por desviaciones estandar
experimentales. Los otros componentes que tamigiggueden caracterizar por desviaciones
estandar, se evallan las distribuciones de prottathibsumidas, basadas en la experiencia u
otra informacién. Se entiende que el resultadoadmédida es la mejor estimacion del valor
analizado y que todos los componentes de incerbdeingue incluyen aquellos que surgen de

efectos sistematicos.

Limite maximo permisible

Es el limite de carga que puede ser aceptado eedearga a un cuerpo receptor o a un

sistema de alcantarillado.

Manual de Calidad

El documento que establece las politicas de calidiatscribe al sistema de calidad.

Material de referencia (RM)

Es el material o sustancia en el cual uno o mageslde sus propiedades son suficientemente

homogéneos y estan bien definidos para permitizatios en la calibracién del instrumento o

en la evaluacion de un método de medicion.

Mesurando

Cantidad particular sujeta a medicion
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Precision
Es una medida de que tan cercanos estan los cesuli@aos con respecto a los otros y por lo

general se expresa mediante medidas tal como ldades estandar la cual describe la

dispersion de los resultados.

Repetibilidad (de resultados de medidas)

Es la proximidad entre los resultados de las medidaesivas de mismo analizado llevado a

cabo en las mismas condiciones de medida.

Reproducibilidad

Precision bajo condiciones de reproducibilidad,desir, condiciones segun las cuales los
resultados de prueba se obtienen con el mismo mésothre objetos de prueba idénticos, en

diferentes laboratorios, por diferentes operadargsndo diferentes equipos. (Guia Eurachem)

Una definicion vélida de reproducibilidad requiepge se especifiquen las condiciones de
prueba modificadas. La reproducibilidad puede esqnee cuantitativamente en términos de la
dispersion de los resultados.’ (ISO 3534-1)

Robustez

Capacidad de un método de mantener constantegdaftados cuando se realizan desvios

menores en las condiciones experimentales deseritaa dado método de ensayo.

Sistema de Calidad

Estructura organizacional, conjunto de recursospaesabilidades y procedimientos

establecidos para asegurar que los productos, go®eeservicios cumplan satisfactoriamente

con el fin a que estan destinados y que estaridbgdacia la gestion de la calidad.



14~
TULAS
Texto Unificado de Legislacion Ambiental
Validacion
Confirmar por medio de examen y provision de ewiBerobjetiva que se cumplen los
requisitos particulares para un uso propuesto @sueqlS0:8402:1994)

Valor predicho

En un ajuste de regresion, se define como el Yedwico obtenido para la variable
dependiente Y en funcidén de una variable indep@ieliX.
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ANEXOS

ANEXO 1: LEGISLACION AMBIENTAL VIGENTE

LIMITES PERMISIBLES PARA PARAMETROS QUIIMICOS EN AG UAS.

Texto Unificado de Legislacion Ambiental

Norma de Calidad Ambiental y de descarga de eflu¢es

Limites maximos permisibles para aguas de consumaimano y uso doméstico.

Limite maximo

Parametro Expresado como| Unidad o
permisible
Compuestos fendlicos Fenol mg/I 0,002
Demanda Bioquimica de
DBOs mg/l 2.0

Oxigeno (5 dias)

No menor al 80%
del oxigeno de
saturacion y no
menor a 6mg/I

Oxigeno disuelto O.D. mg/l

Sustancias activas

Tensoactivos :
al azul de metilenc

mg/l 0,5

Criterios de Calidad admisibles para la preservacio de floray fauna en aguas dulces,

frias o célidas, y en aguas marinas y de estuario

Limite maximo permisible

) Expresados ) : :
Parametros c Unidad | Agua fria Agua calida | Agua marina
omo

dulce dulce y de estuario
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Oxigeno No menor al| No menor al| No menor al
_ O.D. mg/l 80% y no 60% y no 60% y no
disuelto menor a 6mg/lmenor a 5mg/imenor a 5mgl|
Fenoles Fenoles mg/l 0,001 0.001 0.001
Tensoactivos Sustancias activas mall
al azul de metilenp M9 0.5 0.5 0.5

Criterios de calidad para aguas de uso pecuario

) _ Limite maximo
Parametro Expresado como| Unidad o
permisible
Oxigeno disuelto 0O.D. mg/l 3.0

Criterios de calidad para aguas destinadas para f&s recreativos

) _ Limite maximo
Parametro Expresado como| Unidad o
permisible
Compuestos fenolicos Fenol mg/I 0,002
No menor al 80%
. . del oxigeno de
Oxigeno disuelto O.D. mg/l saturacion y no
menor a 6mg/l
Tensoactivos Sustancias activas mall
al azul de metilenc 9 0.5

Limites de descarga al sistema de alcantarillado jlico

] _ Limite maximo
Parametro Expresado como| Unidad o
permisible
Compuestos fendlicos Fenol mg/I 0,2
Demanda Bioquimica de
. DBOs mg/I 250
Oxigeno




Demanda Quimica de
i ' DQO mg/| 500
Oxigeno (5 dias)
Fésforo Total P mgll G
Tensoactivos Sustancias activas mal
al azul de metileng 9 2.0

ANEXO 2: CALIBRACION DE MATERIAL VOLUMETRICO

Densidad del agua

Temperatura| Densidad | Temperatura| Densidad
(°C) (g/cm?3) (°C) (g/lcm3)

0 0.9998425 21| 0.9979955

4 0.999975 22| 0.9977735

5 0.9999669 23| 0.9975415
10 0.9997026 24| 0.9972995
11 0.9996084 25| 0.9970479
12 0.9995004 26| 0.9967867
13 0.9993801 27| 0.9962365
14 0.9992474 28| 0.9962365
15 0.9991026 29| 0.9959478
16 0.998946 30| 0.9956502
17 0.9987779 35| 0.9940349
18 0.9985986 37| 0.9933316
19 0.9984082 40| 0.9922187
20 0.9982071 100| 0.95836685

Fuente: BLATT, Frank,Fundamentos de Fisica.

Calibracion de material volumétrico

nte

Material Bal6n aforado
Volumen (mL) 25
Lecturas () Temperatura (° C Volumen equivalg

L1 24.8348 17 24.8652

L2 24.8190 16 24.8452

L3 24.8904 16 24.9167

L4 24.9112 16 24.9375

L5 24.9115 18 24.9465

L6 24.9027 17 24.9332
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L7 24.9046 17 24.9351
L8 24.8930 17 24.9235
L9 24.8959 17 24.9264
L10 24.8575 17 24.8879
Media 24.8821 24.9117
Desviacion 0.0331 0.0340
Material Bal6n aforado
Temperatura 17 °C
Volumen (mL) 50
densidad (g/mL) 0.9987779
Lecturas () Volumen equivalente
L1 49.7364 49.7973
L2 49.7573 49.8182
L3 49.8044 49.8653
L4 49.7336 49.7945
L5 49.7277 49.7885
L6 49.7695 49.8304
L7 49.7631 49.8240
L8 49.7563 49.8172
L9 49.7477 49.8086
L10 49.7989 49.8598
Media 49.7595 49.8204
Desviacion 0.0259 0.0260
Material Bal6n aforado
Temperatura 18 °C
Volumen (mL) 100
densidad (g/mL 0.998598¢
Lecturas () Volumen equivalente
L1 99.8338 99.9739
L2 99.6604 99.8003
L3 99.6978 99.8377
L4 99.7422 99.8822
L5 99.7101 99.8500
L6 99.6555 99.7954
L7 99.7459 99.8859
L8 99.7237 99.8636
L9 99.7478 99.8878
L10 99.6622 99.8021
Media 99.7179 99.8579
Desviacion 0.0515 0.0543
Material Pipeta automatica
Temperatura 17 °C
Volumen (mL) 0.5




densidad (g/mLi 0.9987779
Lecturas () Volumen equivalente
L1 0.5015 0.5021
L2 0.5018 0.5024
L3 0.5025 0.5031
L4 0.5017 0.5023
L5 0.5014 0.5020
L6 0.5011 0.5017
L7 0.5012 0.5018
L8 0.5016 0.5022
L9 0.5013 0.5019
L10 0.5027 0.5033
Media 0.5017 0.5023
Desviacion 0.0005 0.0005
Material Pipeta automatica
Temperatura 19°C
Volumen (mL) 1
densidad (g/mL 0.9984082
Lecturas () Volumen equivalente

L1 1.0114 1.0130
L2 1.0156 1.0172
L3 1.0083 1.0099
L4 1.0058 1.0074
L5 1.0132 1.0148
L6 1.0070 1.0086
L7 1.0023 1.0039
L8 1.0009 1.0025
L9 1.0059 1.0075
L10 1.0088 1.0104
Media 1.0079 1.0095
Desviacion 0.0046 0.0046

Material Pipeta volumétrica

Temperatura 19 °C

Volumen (mL) 2

densidad (g/mL) 0.9984082

Lecturas ()

Volumen equivalen

te

L1 2.0070 2.0102
L2 2.0167 2.0199
L3 2.0018 2.0050
L4 2.0211 2.0243
L5 2.0178 2.0210
L6 2.0142 2.0174
L7 2.0065 2.0097
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L8 2.0155 2.0187
L9 2.0194 2.0226
L10 2.0180 2.0212
Media 2.0138 2.0170
Desviacion 0.0064 0.0065
Material Pipeta volumétrica

Temperatura 19°C

Volumen (mL) 5

densidad (g/mL) 0.9984082

Lecturas ()

Volumen equivalen

te

L1 4.9937 5.0017
L2 4.9965 5.0045
L3 4.9931 5.0011
L4 5.0010 5.0090
L5 4.9985 5.0065
L6 4.9913 4.9993
L7 4.9920 5.0000
L8 4.9941 5.0021
L9 5.0017 5.0097
L10 4.9916 4.9996
Media 4.9954 5.0033
Desviacion 0.0039 0.0039
Material Pipeta volumétrica

Temperatura 19°C

Volumen (mL) 10

densidad (g/mL) 0.9984082

Lecturas ()

Volumen equivalen

te

L1 9.9933 10.0092
L2 9.9969 10.0128
L3 9.9945 10.0104
L4 9.9916 10.0075
L5 10.0095 10.0255
L6 9.9956 10.0115
L7 9.9947 10.0106
L8 10.001 10.0169
L9 9.994 10.0099
L10 9.9972 10.0131
Media 9.9968 10.0128
Desviacion 0.0051 0.0052
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ANEXO 3: TABLA DE FISHER SNEDECOR

[nversa de la funcion de distribucion F de Snedecor:

i =095
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