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RESUMEN



En el presente trabajo se documenta la validacion de la metodologia analitica de
espectroscopia de absorcion atdmica para la deteccion de Cadmio, Niquel y
Plomo para aguas tratadas y residuales, por medio de analisis estadisticos
analizando parametros como la linealidad, reproducibilidad, exactitud, precision,
limite de deteccion y limite de cuantificacion, buscando valores aceptables para
cada uno de estos pardmetros, se concluye que la técnica si es correcta para la
determinacién de dichos metales en aguas, segun los estandares del Laboratorio
de Analisis de Aguas y Alimentos de la Universidad Tecnolégica de Pereira.

Como muestra de agua tratada se utiliza agua del acueducto Tribunas Corcega
(sector el Manzano via Pereira - Armenia) y como muestra de agua residual se
utiliza agua proporcionada por la industria Plasticos Penuel, las cuales son
contaminadas con los metales a analizar y se hace una posterior concentraciéon de
dichas muestras con digestion acida obteniendo buenos porcentajes de
recuperacion entre el 75y 125 %.

La determinacion de estos metales por medio de la Espectroscopia de Absorcion
Atomica da cumplimiento a la normatividad establecida por la resolucion 2115 del
2007y el decreto 1575 de 2007 del Ministerio de la Proteccién Social, para aguas
de consumo humano.



1. DEFINICION DEL PROBLEMA

El Laboratorio de Analisis de Aguas y Alimentos de la Universidad Tecnologica
de Pereira es un laboratorio que ofrece servicios de andlisis de aguas tratadas
como residuales y que cuenta con la acreditacion bajo la norma internacional
NTC ISO/IEC 17025:2005 que fue otorgada por el Organismo Nacional de
Acreditacion de Colombia (ONAC) cuenta con los parametros acreditados.

Es por esto que este laboratorio implementara la metodologia de absorcién
atomica para la deteccion de los metales de Niquel, Cadmio y Plomo tanto en
aguas tratadas como en residuales para que se ajusten a los requerimientos
establecidos por el Ministerio de la Proteccion Social.
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2. JUSTIFICACION

La importancia de validar la metodologia de absorcion atomica es demostrar
gue las pruebas para la deteccion de los metales Cadmio, Niquel y Plomo sean
confiables y asi confirmar que el ensayo a consideracion tiene las capacidades
de desempefio consistentes con lo que la aplicacién requiere, lo que lleva a
determinar la calidad del agua mediante la deteccién de los metales antes
mencionados. El proceso de validacion de metales utiliza el equipo de
espectroscopia de absorcién atdbmica; es importante evaluar las condiciones del
equipo para asi garantizar confiabilidad en los resultados. Se hara una serie de
analisis estadisticos para evaluar este método con la mejor metodologia
analitica para su extraccién

El método de espectroscopia de absorcidén atomica de llama se ha convertido
en una técnica muy importante de la quimica analitica ya que puede determinar
gran variedad de elementos metalicos en estado fundamental del analito, este
método posee alta sensibilidad apta para detectar concentraciones bajas hasta
de partes por billon.

En el agua pueden estar presentes ciertos metales entre los que se destacan el
Cadmio, Niquel y Plomo los cuales se pueden convertir en un problema de
salud publica, segun la resolucion 2115 del 2007 y el decreto 1575 de 2007 del
Ministerio de la Proteccion Social, cada uno de estos metales pueden estar
presentes en aguas tratadas y residuales siempre y cuando tengan un valor
maximo permitido, en el caso del Cadmio su valor maximo aceptable es de
0,003 mg/L, el Niquel debe tener un valor maximo de 0,02 mg/L y el Plomo
debe tener un valor maximo de 0,01 mg/L enunciado en el articulo 5 de dicho
decreto. [1]

Este trabajo de grado permitié determinar la concentracion minima detectable
de los metales Cadmio, Niquel y Plomo tanto en aguas tratadas como en aguas
residuales por medio de la técnica de Espectroscopia de Absorcion Atomica de
llama, utilizando el equipo de espectroscopia atbmica Shimadzu AA — 7000.

Se valido el método de espectroscopia de absorcién atomica para la deteccion
de estos metales para que el laboratorio de Aguas y Alimentos de la
Universidad Tecnolégica de Pereira pueda incluirlos dentro del alcance de la
acreditacion.
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3. OBJETIVOS

3.1 Objetivos generales

Validar por el método de Espectroscopia de Absorcion Atémica de llama
para la deteccion de los metales Cadmio, Niquel y Plomo en aguas
tratadas

3.2 Objetivos especificos

Definir los parametros del ensayo mediante la ejecucion de ensayos
preliminares.

Obtener los datos estadisticos realizando los ensayos de validacion en
el laboratorio.

Determinar las variables del limite de deteccidn, desviacion estandar,
cuantificacion, reproducibilidad, recuperacion para que el método sea
adecuado a su proposito.

Desarrollar un procedimiento de validacion de los metales Niquel, Plomo
y Cadmio en muestras obtenidas en el Laboratorio de Analisis de Aguas
y Alimentos de la Universidad Tecnoldgica de Pereira.

Corroborar que el método para la deteccidbn de los metales Niquel,
Plomo y Cadmio por medio de la técnica de espectroscopia de absorciéon
atomica proporcione un alto grado de confianza por medio de los analisis
estadisticos.
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4. MARCO TEORICO

4.1 Agua potable

Segun el decreto 1575 del 2007 y la Resolucion 2115 del 2007 definen que:

Agua cruda es aquella agua natural que no ha sido sometida a proceso
de tratamiento para su potabilizacion.

Agua potable o agua para consumo humano: Es aquella que por cumplir
las caracteristicas fisicas, quimicas y microbioldgicas, en las condiciones
sefialadas en el presente decreto y demas normas que la reglamenten,
es apta para consumo humano. Se utiliza en bebida direc ta, en la
preparacién de alimentos o en la higiene personal.

Se considera buena un agua para el consumo humano, cuando cumpliendo
requisitos quimicos, llega al consumidor en buenas condiciones fisicas y libres
de sustancias nocivas, inobjetable en su color y gusto, y lo que es mas
importante, sin contener organismos que puedan perjudicar la salud del que la
consume. [2]

Para lograr que el agua cumpla con todas las caracteristicas mencionadas
anteriormente se debe realizar un seguimiento basado en pruebas tanto fisicas
como quimicas que puedan concluir sobre la calidad del agua, basado en tres
aspectos:

El de asegurar en la medida de lo posible que el agua no es un peligro
para la salud publica.

El de asegurar que el agua que se suministra sea tan agradable y
aceptable como sea posible.

Asegurar el cumplimiento de la legislacion aplicable.

El seguimiento de la calidad del agua puede servir para muchos fines:

Identificar si las aguas son adecuadas para los usos designados. Se han
establecido criterios especificos de identificacion para los contaminantes
guimicos que se permiten en las aguas. Cuando los contaminantes
guimicos exceden los limites maximos y minimos de las concentraciones
permitidas, las aguas no podran usarse para los usos designados como
es el de beber, pescar y navegar. Estos usos y los criterios especificos
son los que forman las normas de calidad del agua.
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e Identificar contaminantes especificos y origenes de contaminacion. El
seguimiento de la calidad del agua ayuda a relacionar las fuentes de
contaminacion con los problemas de calidad del rio ya que identifica los
contaminantes especificos que causan problemas. Como ciertas
actividades tienden a generar algunos contaminantes especificos, se
pueden relacionar entre si con una investigacion o un seguimiento
posterior. Encontrar niveles excesivos de uno o varios constituyentes
guimicos puede servir para poner sobre aviso de problemas potenciales
de contaminacion. [2]

4.2 Caracteristicas Fisicas, Quimicas y Biol6gicas del agua potable

El agua contiene diversas substancias quimicas y biolégicas disueltas o
suspendidas en ella. Desde el momento que se condensa en forma de lluvia, el
agua disuelve los componentes quimicos de sus alrededores, corre sobre la
superficie del suelo y se filtra a través del mismo.

El agua contiene organismos vivos que reaccionan con sus elementos fisicos y
guimicos, por estas razones suele ser necesario tratarla para hacerla adecuada
para su uso como provision a la poblacion. De acuerdo al uso que se le dara al
agua, son los requisitos de calidad de la misma.

Por lo comudn la calidad se juzga como el grado en el cual se ajusta a los
estandares fisicos, quimicos y biolégicos fijados por normas nacionales e
internacionales. Es importante conocer los requisitos de calidad a fin de
determinar si se requiere tratamiento y qué procesos se deben aplicar para
alcanzar la calidad deseada. Los estandares de calidad también se usan para
vigilar los procesos de tratamiento y corregirlos de ser necesario.

El agua se evalla en cuanto a su calidad ensayando sus propiedades fisicas,
guimicas y microbiolégicas. Es necesario que los ensayos que evaltan dichos
parametros de calidad, deban tener aceptacion universal a fin de que sean
posibles las comparaciones con los estandares de calidad. [3]

4.2.1 Caracteristicas fisicas

En la provision de agua se debe tener especial cuidado con los sabores, olores,
colores y la turbidez del agua que se brinda, en parte porque dan mal sabor,
pero también a causa de su uso en la elaboracion de bebidas, preparaciéon de
alimentos y fabricacion de textiles.

Los sabores y olores se deben a la presencia de substancias quimicas volatiles
y a la materia organica en descomposicion. Las mediciones de los mismos se
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hacen con base en la dilucion necesaria para reducirlos a un nivel apenas
detectable por observacion humana.

El color del agua se debe a la presencia de minerales como hierro, manganeso
y materia organica. Las pruebas se llevan a cabo por comparacion con un
conjunto estandar de concentraciones de una sustancia quimica que produce
un color similar al que presenta el agua. [3]

La turbidez ademas de que es objetable desde el punto de vista estético, puede
contener agentes patdégenos adheridos a las particulas en suspension. El agua
con suficientes particulas de arcilla en suspensiéon (10 unidades de turbidez),
se aprecia a simple vista. Las fuentes de agua superficial varian desde 10
hasta 1.000 unidades de turbidez, y los rios muy opacos pueden llegar a
10.000 unidades. Las mediciones de turbidez se basan en las propiedades
Opticas de la suspension que causan que la luz se disperse o se absorba. Los
resultados se comparan luego con los que se obtienen de una suspension
estandar. [3]

Requisitos Resolucién 2115/2007 Valor
Color, expresado en unidades de la escala Pt-Co, max. 15
Olor y sabor inobjetable
Turbiedad, expresado en unidades nefélometricas de <2
turbiedad UNT, max.
Solidos totales expresados en mg/dm?® max. 200

Tabla No 1. Caracteristicas Fisicas del agua para consumo humano. Resolucion
2115/2007 [4]

4.2.2 Caracteristicas Quimicas

Los multiples compuestos quimicos disueltos en el agua pueden ser de origen
natural o industrial y seran benéficos o dafinos de acuerdo a su composicion y
concentracion. Por ejemplo el hierro y el manganeso en pequefias cantidades
no solo causan color, también se oxidan para formar depdsitos de hidroxido
férrico y 6xido de manganeso dentro de las tuberias de agua.

Las aguas duras son aquellas que requieren cantidades considerables de jabon
para producir espuma y también forma incrustaciones en tuberias de agua
caliente y calderas. La dureza del agua se expresa en miligramos equivalentes
de carbonato de calcio por litro.

El agua quimicamente pura es la combinacién de oxigeno e hidrégeno y puede

obtenerse en laboratorios por el fendmeno de electrélisis y en la naturaleza
durante las tormentas eléctricas.

20



Ahora se enuncian los elementos quimicos que se encuentran en el agua
natural y que producen alcalinidad, dureza y salinidad y se divide en cuatro
grupos: [3]

% Grupo 1: Producen solo alcalinidad

Carbonato de potasio — K,CO;
Bicarbonato de Potasio - KHCOs
Bicarbonato de Sodio - NaHCO,
Carbonato de Sodio - Na,CO3;

% Grupo 2: Producen dureza carbonatada y alcalinidad

Carbonato de Calcio - CaCOs3
Carbonato de Magnesio - MgCOs3
Bicarbonato de Calcio — Ca(HCO3),
Bicarbonato de Magnesio — Mg(HCOs3),

% Grupo 3: Producen salinidad y dureza no carbonatada

Sulfato de Calcio — CaSO,
Cloruro de Calcio — CaCl,
Nitrato de Calcio — Ca(NOs3),
Sulfato de Magnesio — MgSO,
Cloruro de Magnesio — MgCl;
Nitrato de Magnesio — Mg(NO3),

% Grupo 4: Producen salinidad, pero no dureza

Sulfato de Potasio — K,SOq4
Cloruro de Potasio — KCI
Nitrato de Potasio — KNO3
Sulfato de Sodio — Na,SO4
Cloruro de Sodio — NaCl
Nitrato de Sodio — NaNO;

Las sustancias que producen acidez al agua, pueden provenir de volcamientos,
pero también son frecuentes en el tratamiento de aguas y son:

e Acido Sulfarico — H,SO,

e Sulfato Ferroso — FeSO,
e Sulfato de Aluminio — Aly(SO4)2
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Las aguas pueden contener ademas otras sustancias que generan molestias o
trastornos al organismo, dichas sustancias son:

e Arsénico: suele encontrarse en pequefias cantidades salvo alguna
excepcién y se aumenta cuando existen vertidos de residuos industriales o
por arrastre con aguas de lluvia del arseniato de plomo que se usa en
desafeccién de arboles frutales.

e Calcio: Junto con el magnesio son los principales causantes de la dureza.
Representa mas un problema econémico por las incrustaciones en cafierias,
gue un problema de salud.

e Cloruro: En el agua potable, su presencia se debe al agregado de cloro en
las plantas potabilizadoras como desinfectante. En altas concentraciones y
en combinacion con otras sales producen sabores desagradables.

e Hierro: No produce trastornos en la salud en las proporciones en que se lo
encuentra en las aguas naturales. Mayores concentraciones originan
coloracion rojiza en el agua y mancha la ropa blanca. También puede
provenir de residuos industriales en forma de sales ferrosas y férricas.

e Magnesio: Es uno de los minerales que junto con el calcio produce la
dureza del agua. En cantidades importantes puede producir efectos
laxantes.

e Nitratos: Se ha comprobado que altas concentraciones de nitratos en el
agua produce cianosis o metahemoglobinemia, que afecta especialmente a
los nifios menores de 6 afos. Las concentraciones altas de nitratos
generalmente se encuentran en el agua en zonas rurales por la
descomposicion de la materia organica y los fertilizantes utilizados. [3]

4.2.3 Caracteristicas bioldgicas

Las aguas poseen en su constitucion una gran variedad de elementos
biolégicos desde los microorganismos hasta los peces.

El origen de los microorganismos puede ser natural, es decir constituyen su
habitat natural, pero también provenir de contaminacion por vertidos cloacales
y/o industriales, como también por arrastre de los existentes en el suelo por
accion de la lluvia.

La calidad y cantidad de microorganismos va acompafando las caracteristicas
fisicas y quimicas del agua, ya que cuando el agua tiene temperaturas
templadas y materia organica disponible, la poblacién crece y se diversifica, de
la misma manera los crustaceos se incrementan y por lo tanto los peces de
igual manera.
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La biodiversidad de un agua natural indica la poca probabilidad de que la
misma se encuentre contaminada.

Sin embargo para que el agua sea destinada a la provision de agua potable,
debe ser tratada para eliminar los elementos biol6gicos que contiene.

Del reino vegetal, los microorganismos mas importantes desde el punto de
vista de la Ingenieria Sanitaria so en las algas y bacterias aunque la presencia
de hongos, mohos y levaduras es un indice de la existencia de materia
orgénica en descomposicion. [3]

e Algas: contienen fundamentalmente clorofila necesaria para las actividades
fotosintéticas y por lo tanto necesitan la luz solar para vivir y reproducirse. La
mayor concentracion se da en los lagos, lagunas, embalses, remansos de
agua y con menor abundancia en las corrientes de agua superficiales.

e Bacterias: las llamadas bacterias son de los géneros Sphaerotilus y
Crenothrix, relacionadas con el hierro y el manganeso del agua y del género
Beggiatoa del grupo de las bacterias sulfurosas. Las bacterias que se
pueden encontrar en el agua son de géneros muy numerosos, entre las
cuales se encuentran las que son patégenas para el hombre, las bacterias
coliformes y los estreptococos que se utilizan como indice de contaminacion
fecal. Recordemos que segun necesiten 0 no oxigeno libre para vivir se las
llama aerobias o anaerobias, existe un tercer tipo que se desarrolla mejor en
presencia de oxigeno pero pueden vivir en medios desprovistos del mismo y
se las denomina anaerobias facultativas.

e Hongos, mohos y levaduras: Pertenecen al grupo de bacterias pero no
contienen clorofila y en general son incoloras. Todos estos organismos son
heterétrofos y en consecuencia dependen de la materia organica para su
nutricion.

4.3 Contaminacion del agua

La contaminacion de las aguas puede proceder de fuentes naturales o de
actividades humanas. En la actualidad la mas importante, sin duda, es la
provocada por el hombre. El desarrollo y la industrializacién suponen un mayor
uso de agua, una gran generacion de residuos muchos de los cuales van a
parar al agua y el uso de medios de transporte fluviales y maritimos que, en
muchas ocasiones, son causa de contaminacion de las aguas. [5]
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4.3.1. Contaminacién natural

Algunas fuentes de contaminacion del agua son naturales. Por ejemplo, el
mercurio que se encuentra naturalmente en la corteza de la tierra y en los
océanos contamina la atmosfera mucho ms que el procedente de la actividad
humana. Algo similar pasa con los hidrocarburos y con muchos otros
productos.

Normalmente las fuentes de contaminacién natural son muy dispersas y no
provocan concentraciones altas de polucion, excepto en algunos lugares muy
concretos como lo son las industrias. [5]

4.3.2. Contaminacién de origen humano

Hay cuatro focos principales de contaminacion antropogénica.

4.3.2.1 Industria

Segun el tipo de industria se producen distintos tipos de residuo.

Sector industrial

Sustancias contaminantes principales

Construccion

Solidos en suspension, metales, Ph

Mineria Solido en suspensién, metales pesados, materia organica,
pH, cianuros.

Energia Color, hidrocarburos y productos quimicos

Textil y piel Cromo, tensoactivos, colorantes, grasas, disolventes
organicos, acido acético, solidos en suspension

Automocién Aceites lubricantes, pinturas y aguas residuales

Navales Petréleo, productos quimicos, disolventes y pigmentos
Siderurgia Aceites, metales disueltos, emulsiones y acidos

Quimica inorganica

Hg, P, floruros, cianuros, amoniaco, nitritos, F, Mn, Ni, Pb,
Cd, Se, Zn, etc.

Quimica organica

Organohalogenados y compuestos cancerigenos.

Fertilizantes

Nitratos y fosfatos

Pasta y papel

Soélidos en suspension

Plaguicidas

Organohalogenados, organofosforados, compuestos
cancerigenos, biocidas, etc.

Fibras quimicas

Aceites minerales

Pinturas, barnices y
tintas

Compuestos organoestamicos, compuestos de Zn, Cr, Se,
Mo, Ti, Sn, Ba, Co, etc.

Tabla No 2. Sectores industriales de contaminacién del agua. [5]
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4.3.2.2 Vertidos Humanos

La actividad domestica produce principalmente residuos organicos, pero el
alcantarillado arrastra ademas todo tipo de sustancias: emisiones de los
automdéviles (hidrocarburos, plomo, otros metales, etc.), sales, acidos, etc. [5]

4.3.2.3 Navegacion

La contaminacién por petroleo se produce por su liberacion accidental o
intencionada en el ambiente, provocando efectos adversos sobre el hombre o
sobre el medio, directa o indirectamente.

La contaminacién involucra todas las operaciones relacionadas con la
explotacién y transporte de hidrocarburos, que conducen inevitablemente al
deterioro gradual del ambiente. [5]

4.3.2.4 Agriculturay ganaderia

Los trabajos agricolas producen vertidos de pesticidas, fertilizantes y restos
organicos de animales y plantas que contaminan de una forma difusa pero muy
notable las aguas

La mayoria de los vertidos directos que hay, son responsabilidad de la
ganaderia. Se les llama directos a los vertidos que no se hacen a traves de
redes urbanas de saneamiento, y por lo tanto son mas dificiles de controlar y
depurar [5]

4.3.3 Sustancias quimicas contaminantes del agua

Procedencia de la contaminacion con metales téxicos

Algunos elementos quimicos, como el cadmio, plomo, y niquel, se encuentran
repartidos en pequefias cantidades por todas partes. Todos estos elementos
son potencialmente toxicos y pueden dafiar a los seres vivos en
concentraciones tan pequefias como de 1 ppm. Ademas de ser elementos que
se encuentran en la composicion normal de rocas y minerales, pueden ser
especialmente abundantes como resultado de erupciones volcanicas, 0 por
fuentes de aguas termales. Algunos compuestos de estos metales pueden
sufrir acumulacion en la cadena tréfica, lo que origina que a pesar de
encontrarse en dosis muy bajas en el ambiente, pueden llegar a concentrarse
en plantas o animales, hasta llegar a provocar dafios en la salud. [6]
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4.3.3.1 CADMIO

Se encuentra ubicado en la posicion cuarenta y ocho en la tabla periodica, su
masa atdmica es de 112,40 g/mol. Es un elemento escaso en la corteza
terrestre, las minas de cadmio son dificiles de encontrar, y suelen estar en
pequefas cantidades. Suele sustituir al zinc en sus minerales debido a su
parecido quimico.

El cadmio es un elemento natural de la corteza terrestre. Generalmente se
encuentra como mineral combinado con otros elementos tales como oxigeno
(6xido de cadmio), cloro (cloruro de cadmio) o azufre (sulfato de cadmio,
sulfuro de cadmio).

Todos los suelos y rocas, incluso el carb6n y abonos minerales, contienen una
cantidad de este metal. Este elemento no se corroe facilmente y tiene muchos
usos tales como baterias, pigmentos, revestimiento de metales y plasticos.

Puede entrar al medio ambiente asi:

« Entra al suelo, al agua y al aire durante actividades industriales y de
mineria, y durante la combustion de carbén y desechos domeésticos.

e No se degrada en el ambiente, pero si cambia de forma.

e Las particulas en el aire pueden movilizarse largas distancias antes de
depositarse en la tierra o el agua.

e Algunas formas de cadmio se disuelven en agua.
e Se adhiere fuertemente a particulas del suelo.

o Las plantas, los peces y otros animales incorporan cadmio del ambiente.
La exposicion puede ocurrir:

e« Consumiendo alimentos que contienen cadmio; todos los alimentos
contienen niveles bajos (los niveles mas altos se encuentran en
mariscos, higado y rifién).

« El habito de fumar o se fumador pasivo.
e Respirando aire contaminado en el trabajo.

e Bebiendo agua contaminada.
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« Viviendo cerca de plantas industriales que liberan cadmio al aire.

Respirar niveles altos de cadmio puede dafar gravemente los pulmones.
Ingerir alimentos o tomar agua con niveles muy altos produce irritacion grave
del estbmago causando vomitos y diarrea.

La exposicién prolongada a niveles mas bajos en el aire, los alimentos o el
agua produce acumulacion de este metal en los rifiones y posiblemente
enfermedad renal. Otros efectos de la exposicion prolongada consisten en
dafio del pulmén y fragilidad de los huesos.

4.3.3.2 NIQUEL

El niquel tiene nimero atdmico veintiocho, su peso atomico es de 58,71g/mol,
es un metal duro, blanco-plateado, que tiene propiedades que lo hacen muy
deseable para combinarse con otros metales y formar mezclas llamadas
aleaciones. La mayor parte de este se usa para fabricar acero inoxidable. Este
metal también se combina con muchos otros elementos tales como el cloro,
azufre y oxigeno para formar compuestos de niquel.

El niguel ocurre en forma natural en la corteza terrestre combinado con otros
elementos. Se encuentra en todos los suelos y es liberado por volcanes. Este
metal ocupa el lugar nUmero veinticuatro (24) en la lista de elementos mas
abundantes. En el ambiente se encuentra principalmente combinado con
oxigeno o azufre en forma de 6xidos o sulfuros. Este también se encuentra en
meteoritos y en el fondo del océano formando masas de minerales llamadas
nodulos del fondo del mar. El centro de la tierra esta compuesto de 6% de
niguel. Este metal es liberado a la atmdsfera cuando hay actividad minera y por
industrias que lo fabrican o lo usan, en forma de aleaciones o compuestos del
mismo, estas industrias también pueden desecharlo en aguas residuales.
También puede ser liberado a la atmésfera por las chimeneas de grandes
hornos de plantas de energia que queman petrdleo o carbon y por
incineradores de basura.

Este metal que se origina de las chimeneas de plantas de energia se adhiere a
pequefas particulas de polvo que se depositan en el suelo o son removidas del
aire en la lluvia o la nieve, generalmente tarda dias en ser removido del aire. Si
este se adhiere a particulas muy pequefas, puede tardar mas de un mes en
depositarse en el suelo. También puede ser liberado en aguas residuales de
industrias. Una gran cantidad de este liberado al ambiente termina en el suelo o
en sedimento en donde se adhiere fuertemente a particulas que contienen
hierro o manganeso. Las condiciones acidicas favorecen la movilizacién del
niguel en el suelo y facilitan su filtracidn hacia el agua subterranea. El niquel no
parece concentrarse en peces. Hay estudios que demuestran que algunas
plantas pueden incorporarlo y acumularlo. Sin embargo, se ha demostrado que
este no se acumula en pequefios organismos que habitan terrenos tratados con
lodo que contiene niquel.
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La concentracion de este metal en el agua de rios y lagos es muy baja, con el
promedio siendo generalmente menor de 10 partes por millén (ppm). A menudo
el nivel en el agua es tan bajo que no se puede medir a menos que se usen
instrumentos muy sensibles. La concentracion promedio de niquel en el agua
potable es entre 0,02 y 0,04 ppm. Sin embargo, se puede estar expuesto a
niveles de este metal en el agua potable mas altos que el promedio, cerca de
industrias que procesan o usan dicho elemento. Los niveles mas altos que se
han detectado en el agua potable es de aproximadamente 7,2 ppm
encontrados cerca de é&reas con grandes depdsitos naturales (mineria,
refineria) de Niquel.

Este metal puede entrar a al cuerpo cuando se respira aire que lo contiene,
cuando se toma agua o consume alimentos que contienen dicho metal y
cuando la piel entra en contacto con este, Los efectos mas graves a la salud
por exposicion al niquel, son por ejemplo bronquitis crénica, disminucién de la
funcién pulmonar y cancer de los pulmones y los senos nasales, han ocurrido
en personas que han respirado polvo que contenia compuestos de niquel en el
trabajo en refinerias o en plantas de procesamiento del mismo.

4.3.3.3 PLOMO

El plomo tiene nimero atdmico ochenta y dos y un peso atémico 207,19 g/mol
es un metal gris-azulado que ocurre naturalmente en pequefas cantidades en
la corteza terrestre. Se encuentra ampliamente distribuido en el ambiente. La
mayor parte proviene de actividades como la mineria, manufactura industrial y
de quemar combustibles fosiles.

Cuando este elemento entra al medio ambiente ocurren varios factores.

e No se degrada, pero los compuestos de este metal son transformados
por la luz natural, el aire y el agua.

e Cuando se libera al aire, puede movilizarse largas distancias antes de
depositarse en el suelo.

e Generalmente se adhiere al suelo una vez que entran en contacto.

e La movilizacién desde el suelo al agua subterranea dependera del tipo
de compuesto de plomo y de las caracteristicas del suelo.
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La exposicion ocurre:

e« Consumiendo alimentos o tomando agua que contiene este elemento.
En algunas viviendas antiguas, las cafierias de agua pueden tener
soldaduras de plomo. El plomo puede pasar al agua.

o Pasando tiempo en areas donde se han usado pinturas con plomo y que
estan deteriordndose. Esta pintura en mal estado puede contribuir al
polvo.

« Trabajando en una ocupacion en la que se usa plomo, por ejemplo, en la
manufactura de vidrios de colores.

Los efectos del plomo son los mismos si se ingiere o inhala. Puede afectar a
casi todos los 6rganos y sistemas en el cuerpo, el mas sensible es el sistema
nervioso, tanto en nifios como en adultos. La exposicién prolongada de adultos
puede causar un deterioro en el resultado de algunas pruebas que miden
funciones del sistema nervioso. También puede producir debilidad en los
dedos, las mufiecas o los tobillos. La exposicion al plomo también produce un
pequefio aumento de la presion sanguinea, especialmente en personas de
mediana edad y de edad avanzada, y puede causar anemia. La exposicién a
niveles altos puede dafar seriamente el cerebro y los riflones hasta causar la
muerte. En mujeres embarazadas, la exposicion a niveles altos de plomo
puede producir pérdida del embarazo. En hombres, la exposicion a altos
niveles puede alterar la produccion de espermatozoides.

4.4 Agua residual

Las aguas residuales son las aguas usadas y los sélidos que por uno u otro
medio se introducen en las cloacas y son transportados mediante el sistema de
alcantarillado. [7]

En general, se considera aguas residuales domesticas (ARD) los liquidos
provenientes de las viviendas o residencias, edificios comerciales e
institucionales. Se denominan aguas residuales municipales los residuos
liquidos transportados por el alcantarillado de una ciudad o poblacion y tratados
en una planta de tratamiento municipal, y se llaman aguas residuales
industriales las aguas residuales provenientes de las descargas de industria de
manufactura. [7]
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4.4.1 Caracteristicas de las aguas residuales

Existen caracteristicas tipicas de aguas residuales, las cuales son muy
importantes como referencia de los pardmetros de importancia por analizar y
de su magnitud, hay que recordar que cada agua residual es Unica en sus
caracteristicas y que, en lo posible, los parametros de polucién deben
evaluarse en el laboratorio para cada agua residual especifica.

El departamento Administrativo del Medio Ambiente de Bogoté establece, en su
resolucion 1074 de 1997, las concentraciones méaximas permisibles para
vertimientos a un cuerpo de agua o red de alcantarillado publico. [7]

Elemento Concentracion (ppm)
Arsénico 0,1
Bario 5,0
Cadmio 0,003
Cianuro total 1,0
Cobre 0,25
Cromo hexavalente 0,5
Cromo total 1,0
Manganeso 0,112
Mercurio 0,02
Niquel 0,2
Plata 0,5
Plomo 0,1
Zinc 5,0

Tabla No. 3 concentraciones maximas permisibles para verter a un cuerpo de agua o red de alcantarillado
publico. Resolucién 1074 de 1997 [7]

Algunos residuos industriales pueden contener concentraciones apreciables de
metales pesados y requerir pre tratamiento para permitir su descarga al
alcantarillado municipal y posterior tratamiento conjunto con las aguas
residuales municipales en general se considera toxica para el tratamiento
biolégico una concentracion de metales pesados mayor de 2 mg/L.

4.5 Determinacion de metales en aguas

Para la determinacion de ciertos metales pesados presentes tanto en aguas
tratadas como residuales se utilizan varias técnicas como: espectroscopia de
absorcién atdmica, espectrometria de masa con plasma inductivamente
acoplada, espectrometria de absorcion molecular, espectrometria de emisién
atodmica, cromatografia idonicay espectrometria de fluorescencia de rayos x.
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4.6 Espectroscopia de Absorcion Atomica

La Espectroscopia de Absorcion Atomica involucra la absorcion de atomos
libres de un elemento a una longitud de onda especifica para cada elemento,
esta técnica es muy sensible y permite la identificacion de elementos
individuales presentes en una muestra con concentraciones de partes por
millén (ppm) y las partes por billon (ppb).

Cuando la muestra es quemada en la llama, los atomos de la muestra forman
una nube dentro de la llama, cada &tomo libre que queda es un ndcleo
cargado positivamente rodeado por un nimero de electrones en movimiento.
Los electrones de cada atomo poseen su nivel de energia, pero cada nivel de
energia es diferente para los electrones. Cuando los electrones son similares
ocupan el mismo nivel de energia, y suelen citarse como E, si es estado basal
y Ei, E,, etc., si estan en un estado de excitacion.

Para un atomo no excitado, cada electron se encuentra en estado basal; para
excitar el a&tomo es necesario proporcionar cierta cantidad de energia a los
electrones para que estos puedan avanzar a un nivel mas alto, dicha energia
puede ser suministrada por fotones o por colisiones debido al calentamiento. La
energia E corresponde a la brecha de energia entre el estado basal y el primer
nivel de energia.

E = E1 - Eo
La energia requerida para esta transicion puede ser suministrada por un fotén
de luz con una energia dada por:
E=hv

Donde h = constante de Planck
v = es la frecuencia

Esto corresponde a una longitud de onda (A) de:

Donde c es la velocidad de la luz.

Los metales y semimetales, contienen electrones de valencia limitados que se
encuentran libremente en el nicleo y que se pueden excitar con fotones con
longitudes de onda en un rango oOptico entre 190-900 nm. Para cada atomo del
metal o semimetal la brecha de energia es E; - Eo, para un electron de valencia
es casi idéntico. Ademas, la brecha de energia no se encuentra en ningln otro
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elemento, si la longitud de onda esta lo suficientemente estrecha, centrada y
encendida.
hc

E,—E,

Se envia a través de una nube de varios atomos, y sélo los &tomos de un
elemento particular absorberan los fotones. [8]

4.6.1 Absorcion

La energia radiante de los fotones, es absorbida por atomos que estan por lo
general en forma de lineas muy estrechas conocidas como longitud de onda
originando un espectro. Durante el proceso de absorcién los electrones del
atomo se promueven a un nivel mas alto de energia y es aqui donde el atomo
se encuentra electrénicamente excitado.

Un fotdbn se comporta de manera similar a un campo eléctrico y obra
mutuamente con los electrones de un atomo. Bajo ciertas condiciones los
fotones son absorbidos por los atomos. Los niveles de energia de un atomo se
cuantifican, es decir tienen ciertas energias bien definidas, y como
consecuencia de esto la energia del foton debe ser exactamente igual a la
brecha de energia entre el nivel de energia Eo, (energia basal), y el nivel de
energia E; (primer estado de excitacion).

Este proceso involucra un electron que es promovido de un orbital atémico
lleno a un orbital mas energético que por lo general este vacio. El proceso de
absorcion se puede describir por un diagrama orbital de Bohr como se muestra
a continuacion. [8]

Atomo
Electron

Nucleo
(protones + neutrones)

Imagen 1. Representacion de un diagrama de orbitales atomicos [8]

4.6.2 Formacion de atomos libres

Para generar los atomos libres el atomizador debe suministrar energia para
romper los enlaces quimicos entre los atomos de una molécula, el atomizador
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de llama debe proporcionar la energia suficiente para romper estos enlaces y
asi liberar los atomos.

La energia requerida para romper estos enlaces es influenciada por los
nameros de atomos libres producidos por la muestra. Cuando los enlaces son
guebrantados generan los &tomos libres (depende del tipo de enlaces que
necesiten estar rotos cuando estan atomizados). [8]

4.6.3 Produccién de atomos libres en la llama

La capacidad para producir los atomos desionizados en un vapor atomico
determina el éxito de una absorcion atémica con una temperatura de llama que
oscila entre 2100 -2400 °C las gotas finas de una solucién contienen las
moléculas en la solucion aspirada previamente. El solvente evaporado deja
atrds pequefias particulas solidas. Estas particulas se evaporan, y el vapor
consiste en una mezcla de distintos componentes que se descomponen en
atomos libres, los cuales generan que los espectros se puedan observar. Los
atomos individuales del metal que se ha atomizado, absorben la energia por la
colisién y se excitan 0 se ionizan segun las condiciones, un ejemplo de esto es
una muestra de NacCl.

Atomizacion NaCl «<—> Na + Cl
Excitacion NacCl + hv = Na*
lonizacion Na <+—>Na* e-

La llama atomiza la muestra como se muestra en la reaccion uno, el atomo se
excita por la energia de la fuente de luz como se muestra en la segunda
reaccion y el calor excesivo es aplicado y es capaz de remover los atomos
como se ve en la reaccion tres. [8]

4.6.4 Ley de Beer — Lambert
La absorcién que ocurre en un sistema de la absorcién atomica sigue la ley de
Beer, que es

— -a, b,
|1—|oea ¢

A=abc
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O donde:
T = j—l (T = transmision)

Por lo tato
A= absorbancia = -InT

Dénde:
I, = intensidad de la luz de la solucién después de la absorcion
lo = intensidad de luz que baja en una solucién antes de la absorcion
a = coeficiente de absorcion
b = longitud de trayectoria a través de la muestra

c = concentracion de la solucion
4.6.5 Sistemade Absorcién atdbmica

Sistema basico del equipo de absorcion atomica

ificad Instrumento
Amplificador ara la
Tubo de _ Monocromador Detector Ipectura
catodo Desviador
hueco rotatorio
Flama

R || A O

- 0o 0]

Combustible X Oxigeno
Fuente de Muestra
Energia

Imagen 2. Sistema basico de Absorcion Atomica [8]

Para hacer las medidas en el equipo de Absorcién Atomica es necesario
obtener una poblacién de atomos en estado basal, primero se enciende una
fuente de radiacion que es una linea con una longitud de onda caracteristica
para cada elemento, esta linea pasa a través que quemador, y a través de la
llama se rocia una niebla fina de la muestra a analizar. La region del espectro
gue se mide es seleccionada por el monocromador. La linea espectral aislada
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cae en el fotomultiplicador y por ultimo se envia a un dispositivo de lectura ya
sea digital o analogo, a través de un sistema de proceso de datos de un
computador. [8]

4.6.5.1 Fuente de radiacion

Las ldmparas de catodo hueco son el Unico tipo de fuente de luz que se usa en
la espectroscopia de absorcién atdmica, cuya caracteristica principal es que la
linea de absorcién es muy estrecha (0,002 a 0,005 nm) y las energias de
transicion electrénicas son Unicas para cada elemento

Estas lamparas constan de un anodo de tungsteno y un catodo (compuesto del
metal que se va a analizar) de forma cilindrica sellada en un tubo de vidrio lleno
con gas inerte ya sea neon o argon a una presion de 1 a 5 torr.

La ionizacion del gas inerte ocurre cuando se aplica un alto voltaje permitiendo
a los cationes gaseosos adquirir suficiente energia cinética para disolver
algunos de los atomos metélicos de la superficie del catodo y producir una
nube atdmica, una parte de los atomos metélicos de la superficie desprendidos
estan en estados excitados y, por tanto emiten su radiacion caracteristica
cuando vuelven a su estado basal. Para finalizar, los atomos metalicos se
difunden de nuevo a la superficie del catodo o a las paredes de vidrio del tubo y
son depositados.

La eficiencia de las lamparas de catodo hueco depende de su forma y del
voltaje de operacion. Los voltajes altos y, por tanto, las corrientes altas, dan
lugar a mayores intensidades. [9]

Anodo. Catoco

/
5 P

e

——

[ i
7 3 57 J Ventana
/" / de
Protector Ne o Ar cuaorzo
de vidrio a 1-5 torr pyrex

Imagen 3. LAmpara de céatodo hueco
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4.6.5.2 Atomizador

El atomizador de llama estd compuesto por un nebulizador y un quemador, es
aqui donde la muestra es convertida en un aerosol y luego es llevada a la llama
de combustién que le proporciona a la fuente mas estabilidad para la
produccién de los atomos libres, ya que puede alcanzar temperaturas entre los
1700 a 2800 °C, y es a estas temperaturas donde se producen mezclas de
combustible y del oxidante que ayudan a la atomizacién de la muestra.

El Propano, Hidrogeno y el Acetileno se pueden utilizar como gases de
combustion y el aire u 6xido nitroso son utilizados como oxidantes, el oxigeno
rara vez se utiliza como oxidante pues su temperatura es demasiada alta y es
dificil de controlar.

La sensibilidad de algunos elementos en una llama de aire/acetileno es muy
buena pero suelen haber interferencias debido a la formacion de sustancias
inestables en la llama de la muestra, disminuyendo la sensibilidad del mismo

Las llamas del aire/acetileno se utilizan para los elementos que no forman los
oxidos altamente refractarios tales como calcio, cromo, cobalto, hierro,
magnesio, molibdeno, niquel, estroncio y los metales nobles. Una mejor
sensibilidad se puede obtener en la llama rica de un combustible mas fresco
para los metales refractarios del 6xido que en una llama estequiométrica. Esos
elementos que demuestran una sensibilidad mas baja en llamas de
aire/acetileno tienen una energia de disociacion para el enlace de o6xido
metalico mayores de 5 eV. [9]

4.6.5.3 Monocromador

La funcion del monocromador es aislar la luz emitida de la fuente de radiacion
primaria de las lineas mas intensas de resonancia que se encuentran cerca de
ella, estas lineas pueden venir del metal del catodo o del gas inerte que se
encuentra en la lampara de catodo hueco.

Un monocromador debe ser capaz de separar dos lineas de 0,1 nm cuando se
opera con el minimo de anchura, cuanto mejor es el monocromador, mas
angosta sera anchura obteniendo una buena resolucién.

Otra funcidén del monocromador es aislar la linea de resonancia de la emision

molecular y otras series contintias del fondo que origina la llama, evita que toda
la radiacién que surge de la llama sature el detector.
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4.6.5.4 Fotomultiplicador

Se llama fotomultiplicador a un tipo de detector 6ptico de vacio que aprovecha
el efecto de emision secundaria de electrones para responder a niveles muy
bajos de iluminacién, manteniendo un nivel de ruido aceptable.

Un fotomultiplicador estd compuesto de un fotocatodo, que emite electrones
cuando sobre él inciden fotones de energia adecuada. Un campo eléctrico
acelera estos electrones y los dirige hacia un anodo, que en estos tubos recibe
el nombre de dinodo. La energia de los electrones incidentes provoca la
emision un namero mayor de electrones secundarios que son dirigidos hacia un
segundo dinodo. El nimero de dinodos y su disposicién varia con el modelo de
fotomultiplicador.

Un tubo fotomultiplicador consiste de un cétodo foto emisivo (fotocatodo),
consistente de metales alcalinos con funciones de trabajo bajas, seguido de
electrodos enfocados, un multiplicador de electrones (dinodos) y un colector de
electrones (anodo) en un tubo al vacio.

Cuando la luz entra al fotocatodo, este convierte la energia de la luz incidente
en fotoelectrones emitidos al vacio, los cuales son enfocados hacia los
dinodos, donde son multiplicados en un proceso de emision secundaria. Al
final, la sefial de salida se obtiene en el anodo. La eficiencia en la conversion o
sensibilidad del catodo, varia con la longitud de onda de la luz incidente. La
relacion entre la sensibilidad del catodo y la longitud de onda se llama
respuesta espectral caracteristica. Debido a la mencionada emision secundaria
de cada dinodo, el tubo fotomultiplicador tiene una alta sensibilidad y un bajo
ruido.

4.7 Interferencias

En los métodos de absorcion atomica se presentan dos tipos de interferencias.
Las interferencias quimicas que se producen como consecuencia de diversos
procesos quimicos que ocurren durante la atomizacién y que alteran las
caracteristicas de absorcién del analito y las interferencias espectrales que se
producen cuando la absorcion de una especie interferente se solapa o aparece
muy proxima a la absorcion del analito, de modo que su resolucién por el
monocromador resultan imposibles. [9]
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4.7.1 Interferencias quimicas

4.7.1.1 Formacion de compuestos poco volatiles

Los aniones oxigenados, los fosfatos y los sulfatos producen compuestos de
baja volatilidad con el analito los cuales afectan la velocidad de atomizacion;
lo que origina resultados menores que los esperados.

En muchas ocasiones pueden eliminarse o atenuarse las interferencias
debidas a la formacion de especies poco volatiles aumentando la
temperatura. También se pueden emplear agentes liberadores, que son
cationes que reaccionan con el interferente e impiden su interaccion con el
analito.

Los agentes protectores impiden las interferencias formando especies
estables volatiles con el analito. [9]

4.7.1.2 Equilibrios de disociacion

En el medio gaseoso y caliente de una llama, ocurren numerosas reacciones
de disociacion y asociacion que provocan la conversion de los constituyentes
metalicos a su estado fundamental. En consecuencia deberia ser posible
formular equilibrios como

MO «—> M + O
M(OH); <«— M + 20H
Donde M representa los atomos del analito

Las reacciones de disociaciéon en las que intervienen oOxidos e hidroxidos
metalicos juegan un papel importante en la determinacion de la naturaleza de
los espectros de emisidon o absorcion de un elemento. Por ejemplo, los éxidos
de los elementos alcalinotérreos son relativamente estables, con energias de
disociacion mayores a 5 eV. Las bandas moleculares que se producen por la
presencia de Oxidos e hidroxidos metalicos en la llama constituyen una
caracteristica importante de sus espectros excepto a temperaturas muy altas,
estas bandas son mas intensas que las lineas de los atomos o iones. Por el
contrario, los oxidos e hidroxidos de los matales alcalinos se disocian mucho
mas facilmente, por lo que las intensidades de las lineas de estos elementos
son mas elevadas, incluso a temperaturas relativamente bajas. [9]
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4.7.1.3 Equilibrios de ionizacién

En las mezclas de combustién que contienen aire acetileno como oxidante, la
ionizacién de los 4tomos y moléculas es pequefia y, por lo general, puede
despreciarse. Sin embargo, en las llamas de temperatura mas elevadas en las
gue el oxidante es el oxigeno o el 6xido nitroso, la ionizacién es mas importante
y hay una concentracion notable de electrones libres como consecuencia del
equilibrio

M+ M + ¢
Donde M representa a un &tomo o molécula neutra y M*a su ion.

Es importante considerar que el tratamiento del proceso de ionizacién como un
equilibrio con electrones libres como uno de los productos implica
necesariamente que el grado de ionizacion de un metal este fuertemente
influido por la presencia en la llama de otros metales ionizables. Asi, si en el
medio esta presente no solo la especie M, sino también la especie B, y si B se
ioniza segun la ecuacion

B+« B+ ¢

Entonces el grado de ionizacién de M se reducira por el efecto de la accion de
masas de los electrones formados a partir de B.

La presencia de equilibrios entre iones y atomos en las llamas tiene algunas
consecuencias importantes en la espectroscopia de llama. Por ejemplo la
intensidad de las lineas de absorcion o emision atomica de los metales
alcalinos, esta afectada de forma compleja por la temperatura. Las
temperaturas elevadas provocan un aumento de la poblacion de atomos
excitados. Sin embargo, contrarrestando este efecto, hay una disminuciéon d la
concentracion de atomos como resultado de la ionizacion. Por tanto, en
determinadas circunstancias, en las llamas mas calorificas se puede observar
una disminucion de la absorcion o emision. Por esta razon, suelen utilizarse
temperaturas de excitacion mas bajas para el andlisis de los metales alcalinos.

Los efectos de los desplazamientos de los equilibrios de ionizacion con
frecuencia se pueden eliminar con la adicién de un supresor de ionizacién, el
cual proporciona una concentracion relativamente alta de electrones en la
llama; como consecuencia se suprime la ionizacién del analito. [9]
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4.7.2 Interferencias espectrales

Dado que las lineas de emision de las fuentes de céatodo hueco son muy
estrechas, es rara la interferencia debido a la superposicion de las lineas. Para
gue exista esta interferencia, la separacion entre las dos lineas tendria que ser
menor de aproximadamente 0,1 A.

Las interferencias espectrales también se producen debido a la presencia de
productos de combustion, que poseen bandas de absorciéon anchas, o de
productos en forma de particulas, que dispersan la radiacion. Ambos
disminuyen la potencia del haz transmitido y dan lugar a errores analiticos
positivos. Cuando la procedencia de estos productos es la mezcla de
combustible y oxidante, se puede realizar facilmente la correccion midiendo la
absorbancia de un blanco.

Cuando la absorcion o dispersion se debe a la matriz de la muestra, el
problema es mas complicado. En este caso, la potencia del haz transmitido, P,
se reduce por la presencia de los componentes de la matriz, mientras que la
potencia del haz incidente, P,, no resulta afectada: por ello se produce un error
positivo en la absorbancia y, por consiguiente en la concentracion.

La interferencia debida a la dispersion también puede ser un problema cuando
la muestra contiene especies organicas o cuando se utlizan disolventes
organicos para disolver la muestra. En este caso, la combustion incompleta de
la matriz organica deja particulas carbonosas que son capaces de dispersar la
luz.

Afortunadamente, en la atomizacion con llama, las interferencias espectrales
gue provienen de los componentes de la matriz no siempre se producen, y con
frecuencia se pueden evitar modificando los parametros analiticos, como la
temperatura y la relacion combustible /oxidante. De una forma alternativa, si se
conoce la causa de la interferencia, se puede afadir un exceso de la sustancia
interferente tanto a la muestra como a los patrones. [9]

4.8 Concepto de calidad

La palabra calidad se ha definido de muchas maneras, pero podemos decir que
es el conjunto de caracteristicas de un producto o servicio que le confieren la
aptitud para satisfacer las necesidades del cliente.

La calidad puede definirse como la conformidad relativa con las
especificaciones, en lo que un producto cumple los requerimientos del disefio,
entre otras cosas, mejorar su calidad, o también es encontrar la satisfaccion de
un producto cumpliendo con todas las expectativas que busca algun cliente,
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siendo asi controlado por reglas las cuales deben salir al mercado para ser
inspeccionado y tenga los requerimientos estipulados por las organizaciones
gue hacen certificar algtn producto.

ISO 9000 designa un conjunto de normas sobre calidad y gestion continua de
calidad, establecidas por la Organizacién Internacional de Normalizacion (ISO).
Se pueden aplicar en cualquier tipo de organizacion o actividad orientada a la
produccién de bienes o servicios.

4.9 Validacién de un método

Segun la norma ISO 9000_2000 el termino validacion corresponde a una
confirmacion mediante un suministro de evidencia objetiva en el cual han
cumplido los requisitos para una utilizacion o aplicacién especifica prevista.

NOTA 1 EI término "validado" se utliza para designar el estado
correspondiente.

NOTA 2 Las condiciones de utilizacion para validacion pueden ser reales o
simuladas.

La validacion ha sido objeto de atencion por ser requerida en normas sobre
sistemas de gestion de la calidad, sobre software y particularmente en la norma
ISO 17025 sobre requisitos generales para laboratorios de calibracion y
ensayo.

La validacion establece por medio de estudios realizados en el laboratorio una
base de datos que demuestran cientificamente que un método analitico tiene
las caracteristicas de desempefio que son adecuadas para cumplir los
requerimientos de las aplicaciones analiticas ensayadas.

Implica la demostracién de la determinacion de las fuentes de variabilidad y del
error sistematico y al azar de un procedimiento, no solo dentro de la calibracién
sino en el analisis de muestras reales.

Los estudios de validacion demuestran que un método es utilizable para un
analito en una matriz determinada usando la instrumentacion especificada, la
muestra a analizar y un tratamiento de datos especificado. [10]

Para cumplir con la validaciéon de una metodologia se debe seguir con los
parametros de desempefio analitico, que son caracteristicas de validacién que
necesitan ser evaluadas como exactitud, precision, limite de deteccién, limite
de Cuantificacion, linealidad, intervalo de linealidad y robustez. [11]
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4.10 Parametros de la validacion

Para validar cualquier método analitico es necesario realizar un analisis
estadistico para el manejo y andlisis de datos, para llevar a cabo una correcta

evaluacion y respaldar las conclusiones que proporciona dicho andlisis.

Entre los principales pardmetros al realizar una validacion se encuentran:

4.10.1 Precision

Indica el grado de concordancia entre los datos obtenidos para el
manejo y andlisis de datos, para llevar a cabo una correcta evaluaciéon y
respaldar las conclusiones que proporciona dicho andlisis. [13]

En la Espectroscopia de Absorcion Atomica estos valores pueden verse
afectados con lo siguiente:

Fluctuaciones en la sefial de emision de la lampara de catodo hueco
Fotomultiplicador

Fluctuaciones en la llama

Nebulizador y atomizador

Claramente las fuentes de error en la preparacion de la muestra es otro
de los factores que afectan la sefial, produciendo interferencias que
pueden ser controladas.

Por lo general se encuentran fluctuaciones en la llama debido a las
variaciones del flujo del oxidante y del combustible, corrientes de aire y
el ruido de la nebulizacion y atomizaciéon de la muestra, afectando la
incertidumbre en la sefial

Si la [ampara de catodo hueco tiene una alta intensidad en el momento
de la emision, la presencia de ruido disminuye. En la actualidad las
lamparas de catodo hueco cumplen con las caracteristicas para la
mayoria de los elementos, aunque siempre se debe seguir mejorando la
estabilidad de la [ampara para ciertos elementos. [8]

4.10.2 Desviacion estandar

Se conoce como un parametro de calidad de la precision. La desviacion
estdndar da como resultado un valor numérico que representa el
promedio de diferencia que hay entre los datos y la media. Se utiliza la
siguiente formula. [13]
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_ I xi-x)?
T N—-1

S

Donde
Xi es el dato que se esta analizando

X es la media de los datos

N es el niumero de medidas

4.10.3 Coeficiente de variacion

Es un parametro estadistico que indica, en términos porcentuales, la
dispersion de una serie de datos respecto al valor medio. El valor del
coeficiente de variacion (CV) es igual a 0 cuando no existen diferencias
entre los puntos, resultando entonces una distribucion totalmente
homogénea, también es un parametro de calidad de la precision.

4.10.4 Limite de deteccion

El limite de deteccion es una funcion estadistica que toma en cuenta la
concentracion del blanco, la sensibilidad y la relacion sefal/ruido. El
limite de deteccion se define como la concentracion mas pequefa del
analito en una muestra que puede ser detectada por una Unica medicion,
con un nivel de confianza determinado pero no necesariamente
cuantificada con un valor exacto.

Haciendo uso a las escalas que estan incorporadas en los instrumentos,
una pequeia sefal se puede ampliar a proporciones mas leibles, pero
como consecuencia las pequefas fluctuaciones o ruidos presentes
también son amplificados, el nivel de ruido esta presente en la linea
base de absorbancia y en la sefial de absorcion, y como resultado habra
una menor concentracion del elemento de analisis.

La sefal/ruido se puede reducir o mejorar por el uso de tiempos de
integracion, el ruido se origina a partir de pequefias inestabilidades en la
salida de la sefial de la lampara, la nebulizacion, la llama, el
fotomultiplicador y el sistema de lectura. Los limites de deteccion
dependen del ruido, o mas especificamente, la relacién sefial — ruido y
por lo tanto una funcién del rendimiento de los componentes
instrumentales. La sensibilidad segun la definicién anterior no es el ruido
y es una funcion que depende directamente de los procesos de
atomizacion, nebulizacion y de la llama. [8]
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Se calcula con la minima concentracion de analito, no necesariamente
cuantificable en este caso la concentracion mas baja del analito, este
limite depende de la relacion entre la magnitud de la sefial analitica y el
valor de las fluctuaciones estadisticas de la sefial del blanco. Para ello
se utiliza la siguiente formula. [12]

Sm — Shl
Cm=——

Dénde:

Smes la desviacion estandar
Sy es la suma de la sefial media de la concentracion del analito mas bajo
m es la pendiente de la curva de calibrado

En la validacion de la metodologia se utilizo la siguiente formula

LD =0 + 3S,
Dénde:

Sm es la desviacion estandar de la concentracion mas baja de los
estandares del metal a analizar

4.10.5Linealidad

Se refiere a la proporcionalidad entre la concentracién y la seal
producida por el instrumento, es decir a medida que aumenta la
concentracion aumenta la sefal, se cumple la ley de Beer, se conoce
como el coeficiente de correlacién (%) arrojado por la curva de
calibracion cuyo valor aceptable es 1.

4.10.6 Reproducibilidad

Es la capacidad de un instrumento de dar el mismo resultado en
mediciones diferentes realizadas en las mismas condiciones en
diferentes periodos de tiempo. Esta cualidad debe evaluarse a largo
plazo. Esta es la gran diferencia con precision que debe, en cambio, ser
evaluada a corto plazo.
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4.10.7 Porcentaje de recuperacion

Es la capacidad que tiene un procedimiento analitico para determinar
cuantitativamente una especie quimica que ha sido adicionada a una
muestra, se expresa como porcentaje (%R) y se calcula de la siguiente
manera

wr ==Y 100
= %
0 CA
Dénde:
CF concentracion del analito medida en la muestra adicionada

CU es la concentracion en la muestra no adicionada

CA es la concentracion conocida adicionada a la muestra [7]

4.10.8 Exactitud

Expresa la cercania entre el valor que es aceptado y el valor encontrado
obtenido al aplicar el procedimiento de analisis un cierto nimero de
veces, se expresa en términos de error.

% E valor experimental — error teorico 100
o Error = - *
error teorico

Tipos de errores
Se clasifican en dos tipos de errores
e Error instrumental o sisteméatico
Los errores instrumentales pueden surgir a través de la calibracion

incorrecta 0 un error que se presente en el método. Por ejemplo, la
presencia de interferencias en la Espectroscopia de Absorcién Atémica
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dara un valor inconsistente a la hora de tomar la medida, este tipo de
error no puede ser corregido por el promedio de los resultados.

Esta clase de errores son los responsables de las diferencias
significativas entre los valores medidos y los valores correctos. [8]

e Error relativo o aleatorio

Este error afecta la precision de una medicion es decir produce
resultados diferentes cada vez que se repite una medicién. Ocasiona
gue los datos se distribuyan mas o menos con simetrias alrededor de
un valor promedio, pueden reducirse mediante la adopcion de un
promedio de las lecturas (Se refleja por su grado de precision).

4.10.9 Limite de cuantificacion

Se puede definir como la cantidad mas pequefia de un analito que se
pueda cuantificar confiablemente por el instrumento. Es un parametro de
analisis cuantitativo para niveles bajos de compuestos en matrices de
muestra. [12]

4.10.10 Peps de Grubbs

Es el test de aceptacion que detecta la distribucion normal de los datos.
El dato del test arroja los valores maximos y minimos del ensayo. El
resultado es una probabilidad que indica que los datos pertenecen a un
rango de la poblacion.

4.10.11 Patrones

Se define como soluciones de un mismo analito pero con diferentes
concentraciones localizadas dentro del rango de aplicaciéon de cierto
método

Las soluciones utilizadas para la calibracion se preparan a partir de un
estandar comercial que generalmente tiene una concentracion de 1000
ppm. A la hora de preparar los patrones el material de vidrio es
adecuado para realizar dicha soluciones, pero no para su
almacenamiento.

La acidificacion de las soluciones acuosas es muy importante ya que
logra la estabilizacion de las muestras y mas si las concentraciones son
bajas ya que estan sujetos a los efectos de la hidrolisis ocasionando
problemas con las lecturas de estas muestras. [8].
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4.10.12 Curvas de calibracién

Para realizar el método de la curva de calibrado se introducen en el
instrumento varios patrones que contienen concentraciones exactamente
conocidas del analito a analizar y se registra la sefal instrumental.
Normalmente esta seflal se corrige con la correspondiente sefial
obtenida con el blanco. Los datos obtenidos se representan para obtener
una grafica de la sefal corregida del instrumento frente a la
concentracion de analito.

4.10.13 Blanco

Es un sistema fisico que no contiene muestra real y por consiguiente no
deberia contener el analito de interés, pero que debe contener todos los
reactivos que se utilizan en el método de andlisis, y ser sometido a las
mismas condiciones y al mismo procedimiento que las muestras reales y
los estandares.

4.10.14 Muestra

El término se refiere a cada sistema fisico que sea sometido al
procedimiento de andlisis siguiendo el método que se esta
estandarizando, en este caso una muestra adicionada.

4.10.15 Muestra adicionada

Es una muestra natural o real a la cual se le ha adicionado una cantidad
conocida del analito que se esta estudiando.
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5. MARCO LEGAL

La norma que rige es la resolucion 2115 del decreto 1575 de 2007 del
Ministerio de la proteccion social, Ministerio de ambiente, vivienda y desarrollo
territorial donde se menciona el valor maximo aceptable para el Cadmio, Niquel
y Plomo informacién se encuentra en el siguiente articulo del presente decreto:

Articulo 5°. Caracteristicas quimicas de sustancias que tienen reconocido
efecto adverso en la salud humana.

Las caracteristicas quimicas del agua para el consumo humano de los
compuestos quimicos y mezclas de compuestos quimicos diferentes a los
plaguicidas y a otras sustancias que sobrepasan los valores maximos
aceptables tienen reconocido efecto adverso en la salud humana, deben
enmarcarse dentro de los valores maximos aceptables que se sefialan a
continuacion [1]

Caracteristicas quimicas que tienen reconocido efecto adverso en la
salud humana.

CARACTERISTICAS EXPRESADAS VALOR
COMO ADMISIBLE mg/L

Antimonio Sb 0.02
Arsénico As 0.01
Bario Ba 0.7
Cadmio Cd 0.003
Cobre Cu 1.0
Cromo Hexavalente Cr'® 0.01
Mercurio Hg 0.001
Molibdeno Mo 0.07
Niquel Ni 0.02
Plata Ag 0.01
Plomo Pb 0.01
Selenio Se 0.01
Trihalometanos Totales THMs 0.2
Hidrocarburos Aromaticos policiclicos HAP 0,01

Tabla No 4. Niveles aceptables para ciertas sustancias quimicas en el agua potable
Resolucion 2115/2007
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6. METODOLOGIA

Para el proceso de validacion de la metodologia de espectroscopia de
absorcion atomica de llama para la determinacion de Cadmio, Niquel y Plomo,
se utiliza el procedimiento propuesto por el Laboratorio de Aguas y Alimentos
de la Universidad Tecnoldgica de Pereira.

El procedimiento general para la validacion de la metodologia de absorcién

atomica para la determinacion de los metales nombrados anteriormente fue el
siguiente:

Materiales y equipo

Estandar

Se utilizaron estandares comerciales de marca Panreac de 1000 mg/L = 0.02
de concentracion del metal a analizar

Muestra de analisis

Se utilizé agua potable del acueducto Tribunas Corcega, que posteriormente es
contaminada con diferentes concentraciones del metal de analisis

Espectrometro de Absorcion Atomica

Se utilizo el equipo de espectroscopia de Absorcion Atomica SHIMADZU AA-
7000 el cual es programado a través del software WizAArd, instalado en el
ordenador, para que cumpla con las condiciones necesarias para el andlisis de
cada metal; este equipo se encuentra ubicado en el laboratorio de Aguas y
Alimentos de la Universidad Tecnolégica de Pereira.
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Imagen 4. Espectrofotometro de Absorcion Atdmica

Conceptos utilizados para realizar la validacion

Para facilitar el proceso de la validacion se form6 un grupo basico para
reconocimiento de las muestras segun el Protocolo De Validacion de Métodos
del IDEAM Instituto De Hidrologia, Meteorologia y Estudios Ambientales de
Colombia y Eurachem.

UBK se refiere al blanco de los reactivos y procedimiento

UE.b estandar de concentracion baja

UE.m estandar de concentracion media

UE.a estandar de concentracion alta

UM1 muestra natural para ver los efectos de la matriz real

UM2 muestra natural para ver los efectos de la matriz real, concentracién >>M1

UM1A.b muestra adicionada con un nivel bajo

UMA.a muestra adicionada con un nivel alto [13]
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Materiales

e Matraces de 200 y 500 ml
e Pipetas volumétricas de 1, 2, 5, 10,15, 20, 25, 50 ml
e Frascos plasticos de 200 ml

Parte Experimental

Primero se define la metodologia analitica que se aplica para determinar cudl
de todos los métodos de concentracion de muestra son los apropiados:

e Digestiones con Acido Nitrico y Acido Clorhidrico Concentrado.
e Calentamiento con estufa eléctrica para reducir su volumen
e Calentamiento con estufa hasta evaporacion.

Preparacion de la muestra

Se tom6 5 ml de cada estandar comercial de los metales Cadmio, Niquel y
Plomo para preparar soluciones de 10 mg/L de cada metal, para ello estos
mililitros se aforan a un volumen de 500 ml, esta solucion se conoce como la
solucion madre.

De la solucién madre de toman 5 ml y se lleva a un volumen de 500 ml,
guedando una solucién de 0,1 mg/L para cada metal, luego se toman 20 ml de
esta dltima solucion que es preparada para cada metal y se contamina una
muestra de agua tratada proporcionada por el Laboratorio de Aguas y
Alimentos de la Universidad Tecnoldgica de Pereira, luego es aforada a un
volumen de 2000 ml, a dicha solucion se le llamo Solucion A. la cual es
concentrada de tres diferentes formas,

Digestion con acido nitrico y acido clorhidrico concentrado

Se tomaron 200 ml de la solucion antes preparada en un beaker y se
agregaron 2 ml de acido nitrico concentrado, luego se lleva a una plancha de
calentamiento para reducir su volumen a ¥ parte, luego esta solucion se deja
enfriar y se le agrego 2 ml de acido clorhidrico concentrado, por ultimo esta
solucion de aforo a 200 ml, para su posterior analisis,
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INICIO —> | Tomar 200 mL de Solucion A preparada anteriormente

Llevar a plancha de
calentamiento

}

Reducir el volumen de la
muestra

FIN

2 Agregar 2 ml de HNO;
concentrado
Dejar enfriar y agregar 2 ml
de HCI concentrado
Aforar la solucién restante a
< 200 mi

¥

Diagrama 1. Calentamiento con plancha de calentamiento

Calentamiento con estufa eléctrica

Se tomo6 200 ml de la solucidon A preparada anteriormente, se llevo a un beaker
y se colocdé en una estufa de hornilla para reducir su volumen hasta casi
sequedad, y se aforo a 200 ml para su posterior analisis.

INICIO _ *Tomar 200 mL de la solucion A

Reducir el volumen de la
muestra hasta sequedad

J

Aforar la solucién restante a
200 ml

¥

2 Llevar la solu0|on_a una
estufa de hornilla
_> FIN

Diagrama 2. Calentamiento con estufa de hornilla
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Calentamiento estufa

Se tomaron 500 ml de la solucion A preparada anteriormente, se llevo a un
beaker, y esta solucién se llevd a una estufa por un periodo de 24 horas para
gue la solucion se secara completamente. Luego el beaker se sacé de la estufa
y se lavo con agua destilada, luego este lavado es aforado a 50 ml para su
posterior andlisis.

INICIO —> | Tomar 500 mL de solucion A preparada anteriormente

¥

Reducir su volumen Llevar a una estufa
hasta sequedad
Lavar el beaker con agua Aforar la solucion restante a
destilada 50 ml

V

Diagrama 3. Calentamiento con estufa

Para leer estas tres muestras resultantes fue necesario realizar curvas de
calibracion de los metales en mencion

PLOMO

Se toma los mililitros necesarios de la solucién de 10 mg/L antes preparada
para realizar dicha curva de calibracién

. L Volumen de Solucién
Patrén Concentracién (mg/L) madre a tomar (mL)
Blanco 0,0 0,0

1 0,1 1,0
2 1,0 10,0
3 2,0 20,0
4 3,0 30,0
5 4,0 40,0

Tabla No. 5 Patrones de Plomo para el andlisis preliminar.
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CADMIO

Patrdon Concentracion (mg/L) VrgngT:g ?c?mse;"(Jr(r:]II?)n
Blanco 0,0 0,0

1 0,1 1,0

2 0,2 2,0

3 0,3 3,0

4 0,4 4,0

5 0,5 5,0

Tabla No. 6 Patrones de Cadmio para el andlisis preliminar

Después de realizar las lecturas de las muestras concentradas de diferentes
formas con la respectiva curva de calibracion para cada metal se concluye que
la concentracion de la muestra que da mejor respuesta es la concentracion de
acidos.

Posteriormente se procede a realizar la validacion, empezando por preparar la
solucion madre para cada metal, posteriormente las curvas de calibrado y las
muestras adicionadas, y por ultimo se procede a leer la muestras.

6.1 Agua Potable
Muestra natural

La muestra de andlisis es agua potable proporcionada por el acueducto
Tribunas Corcega, es Agua tratada lista para el consumo humano es decir
cumple con todos los requerimientos nombrados en la resolucion 2115 de 2007
Para el proceso de validacion la muestra es nombrada como UM2

6.1.1 Metal Cadmio

Preparacion de la solucion madre

Para la preparacion de la solucion madre se utiliza el estandar comercial del
Cadmio marca Panreac Quimica S.A en forma de sal Cd3z01,S3 * 8 H,0, con
una concentraciéon de 1000mg/L = 0,02, con lote # 0000094946 con una fecha
de expiracion de 9/2011.

Se toma un volumen de 5 ml con una pipeta volumétrica y se afora a un
volumen de 500 ml con la ayuda de un matraz, agregando previamente 2 ml de
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acido nitrico concentrado, esta solucidn tiene con una concentracion de 10
mg/L.

INICIO > | Tomar 5 mL del estandar de Cadmio y agregar 2 ml de
HNO3

v

FIN <— Aforar a 500 mL

Diagrama 4. Preparacion de la solucién madre para el metal Cadmio

Curva de calibracioén

Los diferentes patrones que sirven para la curva de calibracion, tomando un
volumen conocido de la solucion de 10 mg/L del dicho metal, aforando los
patrones a 200 ml y agregando 0,15 ml de &cido nitrico para permitir su
estabilidad en el tiempo.

; ., Volumen de Soluciéon estandar a

Patrén Concentracion (mg/L) tomar (mL)
Blanco 0,0 0,0

1 0,1 2,0

2 0,2 4,0

3 0,3 6,0

4 0,4 8,0

5 0,5 10,0

Tabla No. 7 Patrones de Cadmio para realizar la validacion

Soluciones para la validacion

Para el proceso de validacion es necesario preparar soluciones que tengan una
concentracion conocida y que se encuentre entre las concentraciones de los
estandares que se utilizan para las curvas de calibracion.

Para esto se toma los mililitros necesarios de la solucion de 10 mg/L y se

preparan dichas soluciones llevandolas a 200 ml y agregando 0,15 ml de acido
nitrico
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, ., Volumen de Solucion
Patron Concentracion (mg/L) estandar a tomar (mL)
Blanco UBK 0,0 0,0
Estandar de concentracién
baja UE.b (0,1mg/l) 0,1 2,0
Estandar de concentracién
media UE.a (0,5 mg/l) 0,5 10,0

Tabla No 8. Estandares para el metal Cadmio

Muestras adicionadas

La muestra de agua que se toma como referencia para realizar la validacién
fue proporcionada por el acueducto de Tribunas Corcega, dicha muestra es
contaminada con Cadmio, utilizando la solucién de 10 mg/L, se realiza una
digestion con el &cido nitrico y &cido clorhidrico, se aforar la solucion restante
pero con agua desionizada a 200 ml.

Concentracion Volumen de Solucién

el (mg/L) estandar a tomar (mL)
Muestra natural agua de
Acueducto Tribunas Corcega N.A 0
aM1
Muestra natural agua laboratorio NA 0

de aguas y alimentos UM2

Muestra natural agua de
Acueducto Tribunas Corcega 0,03 3,0
adicionada UM1A.b (0,03mg/L)
Tabla No 9. Muestras adicionadas para el metal Cadmio

6.1.2 Metal Plomo

Preparacion de la solucion madre

Se utiliza un estandar comercial de marca Panreac Quimica S.A como Plomo
(1) acetato  3- Hidrato Pb(CH3C00),.3H,0, con una concentraciéon de 1000
mg/L + 0,02, perteneciente al lote # 0000124408 con una fecha de expiracion
del 5/2012.

Se toman cinco mililitros de dicho estandar y llevandolos a 500 ml, agregando
posteriormente 2 ml de Acido Nitrico concentrado, de esta manera la solucion
madre presenta una concentracion de 10 ppm.
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INICIO — | Tomar 5 mL del estandar de Plomo y agregar 2 ml de
HNO3

v

FIN <— Aforar a 500 mL

Diagrama 5. Preparacion de la soluciébn madre para el metal Plomo

Curva de calibracién

Para realizar la curva de calibrado para el metal plomo se utiliza la solucién de
10 mg/L tomando un volumen conocido de la misma como se indica en la tabla
No. 10, aforando los patrones a 200 ml con la ayuda de matraces y agregando
0,15 mililitros de acido nitrico concentrado.

Patrén Concentracién (mg/L) Volumen dfofno;:u(:rlr?[])estandar a
Blanco 0,0 0,0

1 0,5 10,0

2 1,0 20,0

3 2,0 40,0

4 3,0 60,0

5 4,0 80,0

Tabla No. 10 Patrones de Plomo para realizar la validacién

Soluciones necesarias para la validacion

Se necesita preparar estas soluciones con concentraciones conocidas para
realizar la validacion, ya que con estas soluciones se analizaran los atributos
estadisticos del método, para esto se toman los mililitros necesarios de la
solucion de 10 mg/L se aforan a 200 ml y se agrega 0,15 ml a cada una de las
soluciones a preparar.

Patron Concentracion Volumen de solucién
(mg/L) a tomar (mL)
Blanco GiBK 0,0 0,0
Estandar de concentracion
baja GE.b (0,5 mg/l) 0,5 10,0
Estandar de concentracion
media UE.m (2,0 mg/l) 2,0 40,0

Tabla No 11. Estandares para el metal Plomo
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Muestras adicionadas

La muestra de agua que se toma como referencia para realizar la validacion
fue proporcionada por el acueducto de Tribunas Corcega, dicha muestra es
contaminada con Plomo, utilizando la solucion de 10 mg/L, se realiza una
digestion con el &cido nitrico y acido clorhidrico, se aforar la solucion restante
pero con agua desionizada a 200 ml.

Concentracion | Volumen de Solucion
Patron (mg/L) estandar a tomar (mL)
Muestra natural agua de NA 0
Acueducto Tribunas Corcega uM1 '
Muestra natural agua laboratorio NA 0
de aguas y alimentos UM2 '
Muestra natural agua de
Acueducto Tribunas Corcega 0,1 20,0
adicionada UM1A.b (0,1mg/L)
Muestra natural agua de
Acueducto Tribunas Corcega 0,3 60,0
adicionada UM1A.a (0,3 mg/L)

Tabla No 12. Muestras adicionadas para el metal Plomo

6.1.3 Metal Niquel

Solucién madre

Para la preparacion de la soluciéon madre es utilizada un estandar comercial
marca Panreac Quimica S.A como Ni(HNO3),.6H,O con una concentracion de
1000 mg/L = 0,02 perteneciente al lote # 0000113126, con una fecha de

expiracion 9/2011.

Se toman 5 mililitros del estandar y llevandolos a 500 ml con la ayuda de un
balon aforado y agregando posteriormente 2 mililitros de acido Nitrico
concentrado quedando una solucion con una concentracion de 10 mg/L.

INICIO — | Tomar 5 mL del estandar de Niquel y agregar 2 ml de
HNO3

FIN

v

<— Aforara

500 mL

Diagrama 6. Preparacion de la solucion madre para el metal Niquel
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Curva de calibracién

Para realizar la curva de calibracion de toman los mililitros necesarios de la
solucién de 10 mg/L aforando los patrones a 200 ml con la ayuda de matraces
y agregando 0,15 ml de &cido nitrico concentrado

Patrén Concentracion (mg/L) Volumen ;so?noaw((:rlr?li]) estandar
Blanco 0,0 0,0

1 0,25 5,0

2 0,5 10,0

3 1,0 20,0

4 15 30,0

5 2,0 40,0

6 2,5 50,0

Tabla No.13 Patrones de Niquel para realizar la validacion

Soluciones necesarias para la validacion

Para realizar la validacion es necesario realizar estandares con
concentraciones conocidas para conocer las condiciones y la respuesta del
equipo a la hora de realizar dicho analisis, para esto se toman necesarios de la
solucion de 10 mg/L y se aforan a 200 ml con agua destilada y posteriormente
se agrega a cada solucién 0,15 mililitros de acido nitrico concentrado

Patrén Concentracion Volumen de Solucion
(mg/L) estandar a tomar (mL)
Blanco UBK 0,0 0,0
Estandar de concentracion
baja GE.m (1,5mg/l) 15 30,0
Estandar de concentracion
media UE.b (2,5 mg/l) 2,5 50,0

Tabla No 14. Estdndares para el metal Niquel

Muestras adicionadas

La muestra natural se toma como referencia y otra muestra de la llave
proporcionada por el laboratorio de Aguas y Alimentos de la Universidad
Tecnoldgica de Pereira y las otras muestras son contaminadas con los mililitros
necesarios de la solucion de 10 mg/L llevandolos a 200 mililitros con la misma
muestra natural y concentrando dichas soluciones con la ayuda de &cidos,
luego la solucion es aforada a 200 mililitros con agua destilada
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Primer ensayo

Concentracion Volumen de Solucion

Patrén (mg/L) estandar a tomar (mL)

Muestra natural agua de
laboratorio de aguas y N.A 0

alimentos UM1
Muestra natural agua de
laboratorio de agua y alimentos N.A 0

adicionada UM2
Muestra natural agua de
laboratorio de agua y alimentos 0,01 1,0
adicionada UM1A (0,01mg/L)

Muestra natural agua de

laboratorio de agua y alimentos 0,2 20,0
adicionada UM1A.a (0,2mg/L)
Tabla No 15. Muestras adicionadas para el metal Niquel

Segundo ensayo

El segundo ensayo para el metal Niquel se realizé ya que la concentracion
minima (0,01 mg/L) de este metal no arrojo los resultados esperados debido a
gue la sensibilidad del equipo no es tan baja para este metal.

Concentracion Volumen de Solucion

Patron (mg/L) estandar a tomar (mL)

Muestra natural agua de
laboratorio de aguas y N.A 0
alimentos UM1
Muestra natural agua de
laboratorio de agua y alimentos 0,02 2,0
adicionada UM1A.b (0,02mg/L)
Muestra natural agua de
laboratorio de agua y alimentos 0,05 5,0
adicionada UM1A.m (0,05mg/L)
Muestra natural agua de
laboratorio de agua y alimentos 0,08 8,0
adicionada UM1A.a (0,08mg/L)
Tabla No 16. Muestras adicionadas para el segundo ensayo del metal Niquel en agua potable
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6.2 Agua residual

Muestra de analisis

El agua residual utilizada fue proporcionada por la empresa Plasticos Penuel
ubicada via Zaragoza, la cual se encarga de realizar el lavado de las carcasas
de baterias de carros y motos para realizar productos con dicho material.

El agua proporcionada se utilizo para realizar las lecturas de plomo y cadmio
con el fin de realizar la verificacion. El procedimiento de la verificacién consiste
en tomar dos tipos de muestras, en la primera se utiliza el agua residual de la
empresa Plasticos Penuel, y la segunda muestra es el agua tratada por la
misma empresa para ser reutilizada para el lavado de las carcasas de las
baterias.

De dichas muestras se tomo una alicuota y se procedio hacer varias lecturas

para la determinacion tanto de cadmio como plomo, tomando como curva de
calibracion los mismos patrones utilizados para la validacion.

Lectura de Cadmio

Muestra Concentracion [ppm] Absorbancia
Sucia 1 0,2516 0,1066
Sucia 2 0,2516 0,1066
Sucia 3 0,2521 0,1068
Limpia 1 0,1918 0,0810
Limpia 2 0,1390 0,0584
Limpia 3 0,2114 0,0894

Tabla No 17. Resultados de la determinacién de Cadmio en agua residual

6.2.1 Metal Cadmio

Preparacion de la solucion madre

Para la preparacion de la solucion madre se toma el mismo estandar comercial
del metal Cadmio utilizado para realiza la soluciéon madre para el analisis del
agua potable, se toma un volumen de 5 ml con una pipeta volumétrica y se
afora a un volumen de 500 ml con la ayuda de un matraz, agregando
previamente 2 ml de &cido nitrico concentrado, esta solucion patron queda con
una concentracion de 10 mg/L
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INICIO s | Tomar 5 mL del estandar de Cadmio y agregar 2 ml de
HNO3

v

FIN <— Aforar a 500 mL

Diagrama 7. Preparacion de la solucién madre para el metal Cadmio para la
verificacion

Curva de calibracién

A partir de la solucion de 10 mg/L se realizan diferentes patrones, tomando un
volumen conocido de la misma solucion y aforando a 200 ml y agregando 0,15
mililitros de acido nitrico concentrado

: . Volumen de Soluciéon estandar a

Patrén Concentracion (mg/L) tomar (mL)
Blanco 0,0 0,0

1 0,1 2,0

2 0,2 4,0

3 0,3 6,0

4 0,4 8,0

5 0,5 10,0

6 1,0 20,0

7 1,2 24,0

Tabla No 18. Patrones de Cadmio para realizar la verificacién en agua residual

Tratamiento de la muestra para le determinacion de Cadmio

La muestra de agua proporcionada por la empresa Plasticos Penuel, fue
contaminada con el metal Cadmio, utilizando la solucion de 10 mg/L para este
fin, llevando las soluciones a 100 ml aforandolas con la misma solucion, para
concentrar estas muestras se utilizé la digestion con el &cido nitrico y acido
clorhidrico mencionado anteriormente, y la solucion que quedo fue aforada a
100 mililitros utilizando agua destilada
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Patrén Concentracion Volumen de Solucion
(mg/L) estandar a tomar (mL)
Muestra residual de agua NA 0
Plasticos Penuel '
Muestra residual de agua
Plasticos Penuel adicionada (0,5 0,5 10,0
mg/L)
Muestra residual de agua
Plasticos Penuel adicionada (1,0 1,0 20,0
mg/L)

Tabla No 19. Muestras adicionadas para el metal Cadmio en agua residual

6.2.2 Metal Plomo
Preparacion de la solucion madre

Para la preparacion de la soluciéon madre se utilizé el mismo estandar comercial
utilizado para realizar la validacion en aguas tratadas, tomando 5 mililitros del
mismo Yy llevandolos a 500 mililitros con la ayuda de un matraz y agregando
antes del aforo 2 mililitros de acido nitrico concentrado.

INICIO — | Tomar 5 mL del estandar de Plomo y agregar 2 ml de
HNO3

v

FIN <— Aforar a 500 mL

Diagrama 8. Preparacion de la solucion madre para el metal Plomo para
realizar la verificacion

Curva de calibracioén

Para realizar los patrones para la calibracion de la curva e toman los mililitros
necesarios para cada estandar y se llevan a 200 ml con la ayuda de matraces,
agregando 0,15 mililitros de &cido nitrico concentrado para permitir su
conservacion.
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Patron Concentracion mg/L) Volumen dfo?noa:lrJ?rlrc])C)estandar a
Blanco 0,0 0,0

1 0,5 10,0

2 1,0 20,0

3 2,0 40,0

4 3,0 60,0

5 4.0 80,0

Tabla No 20. Patrones de Plomo para realizar la verificacion en agua residual

Tratamiento de la muestra para la determinacion de Plomo

La muestra de agua proporcionada por la empresa Plasticos Penuel, fue
contaminada con el metal Plomo, utilizando los mililitros necesarios de la
solucion de 10 mg/L aforando cada muestra a 100 mililitros con la misma
muestra natural y concentrando estas soluciones utilizando una plancha de
calentamiento para reducir su volumen, posteriormente la solucion restante es
aforada con matraces de 100 mililitros utilizando agua destilada.

Concentracion Volumen de solucién
(mg/L) estandar a tomar (mL)

N.A 0

Patréon

Muestra natural agua de
Plasticos Penuel
Muestra natural agua de
Plasticos Penuel adicionada 1,0 10,0
UM1A.b (1,0 mg/L)
Muestra natural agua de
Plasticos Penuel adicionada 1,0 10,0
UM1A.b (1,0 mg/L)
Tabla No 21. Muestras adicionadas para el metal Plomo en agua residual
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7. RESULTADOS Y DISCUSION

La parte experimental consistié en varias etapas, en la primera etapa se definio
la metodologia analitica a usar, luego se procedi6 a realizar todas las
soluciones necesarias para la ejecucion de la validacion de cada uno de los
metales entre las cuales estan las cuervas de calibracion y las muestras
adicionadas, finalmente se procedid a la lectura de estas durante siete dias
consecutivos.

El equipo utilizado fue el espectrofotometro de absorcion atémica de llama
(SHIMADZU AA-7000 el cual es programado a través del software WizAArd)
7.1 Lecturas de patrones y muestras

7.1.1 Metal Cadmio.

7.1.1.1 Agua potable para el metal Cadmio

ACTUAL z ACTUAL
SEHS | Phomeo | concevmacion | || FES | sintar | concemacon
22/10/2010 0,0000 -0,0046 22/10/2010 0,1000 0,0955
25/10/2010 0,0000 0,0068 25/10/2010 0,1000 0,0854
27/10/2010 0,0000 -0,0016 27/10/2010 0,1000 0,0961
27/10/2010 0,0000 -0,0022 27/10/2010 0,1000 0,0963
29/10/2010 0,0000 0,0007 29/10/2010 0,1000 0,0916
03/11/2010 0,0000 0,0021 03/11/2010 0,1000 0,0938
02/03/2011 0,0000 -0,0060 02/03/2011 0,1000 0,0992
Tabla No. 22 Lectura del blanco Tabla No. 23 Lectura del estandar 1
de Cadmio de Cadmio
p ACTUAL a ACTUAL
LEcTURRS | mgil | CONCENTRACION| | eias | ““imgi | CONCENTRACION
22/10/2010 0,2000 0,2081 22/10/2010 0,3000 0,3083
25/10/2010 0,2000 0,2065 25/10/2010 0,3000 0,3025
27/10/2010 0,2000 0,2049 27/10/2010 0,3000 0,3043
27/10/2010 0,2000 0,2082 27/10/2010 0,3000 0,3006
29/10/2010 0,2000 0,2096 29/10/2010 0,3000 0,3007
03/11/2010 0,2000 0,2023 03/11/2010 0,3000 0,3037
02/03/2011 0,2000 0,2033 02/03/2011 0,3000 0,3117
Tabla No. 24 Lectura del estandar 2 Tabla No. 25 Lectura del estandar 3
de Cadmio de Cadmio
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e EStmég‘/’Lar S CONé(é;r\leFSALUON e o | uBK (mgiL) comé(%j%kaor\l
22/10/2010 0,5000 0,4927 22/10/2010 0,0000 0,0104
25/10/2010 0,5000 0,4988 25/10/2010 0,0000 0,0017
27/10/2010 0,5000 0,4962 27/10/2010 0,0000 -0,0016
27/10/2010 0,5000 0,4971 27/10/2010 0,0000 0,0004
29/10/2010 0,5000 0,4974 29/10/2010 0,0000 0,0238
03/11/2010 0,5000 0,4981 03/11/2010 0,0000 0,0130
02/03/2011 | 0,5000 0,4918 02/03/2011 0,0000 -0,0037
Tabla No. 26 Lectura del estandar 4 Tabla No. 27 Lectura del UBK
de Cadmio de Cadmio
.. ACTUAL . ACTUAL
LECTURAS | (mglly |CONCENTRACION| |\ cerimas | (mgi) | CONCENTRACION
22/10/2010 0,1000 0,0900 22/10/2010 0,5000 0,5014
25/10/2010 0,1000 0,1025 25/10/2010 0,5000 0,4956
27/10/2010 0,1000 0,0957 27/10/2010 0,5000 0,5082
27/10/2010 0,1000 0,0004 27/10/2010 0,5000 0,4925
29/10/2010 0,1000 0,0864 29/10/2010 0,5000 0,4769
03/11/2010 0,1000 0,0988 03/11/2010 0,5000 0,4840
02/03/2011 0,1000 0,1015 02/03/2011 0,5000 0,5288
Tabla No. 28 lectura del UE.b Tabla No. 29 Lectura del UE.a

de Cadmio de Cadmio

. ACTUAL " ACTUAL
ESH| iy | concermacon | | ZESA | M |eoncEnTRacin
22/10/2010 0,0300 0,0293 22/10/2010 0,0000 -0,0014
25/10/2010 0,0300 0,0291 25/10/2010 0,0000 0,0027
27/10/2010 0,0300 0,0292 27/10/2010 0,0000 -0,0042
27/10/2010 0,0300 0,0295 27/10/2010 0,0000 -0,0025
29/10/2010 0,0300 0,0277 29/10/2010 0,0000 0,0091
03/11/2010 0,0300 0,0291 03/11/2010 0,0000 0,0089
02/03/2011 0,0300 0,0292 02/03/2011 0,0000 -0,0042

Tabla No. 30 lectura del iM1A.b

de Cadmio

Tabla No. 31 Lectura del tM1
de cadmio

66




. ACTUAL
LECTURAS | (mgil) | CONCENTRACION
22/10/2010 0,0000 -0,0055
25/10/2010 0,0000 0,0008
27/10/2010 0,0000 -0,0006
27/10/2010 0,0000 -0,0002
29/10/2010 0,0000 0,0047
03/11/2010 0,0000 kkak
02/03/2011 0,0000 -0,0042

Tabla No. 32 Lectura del iM2

de Cadmio

7.1.1.2 Aguaresidual para el metal Cadmio

ACTUAL z ACTUAL
(EESUR a0 | concenTracon | | EECHA, | Esines 3 | concenTRacion
30/05/2011 ( 0,0000 -0,0280 30/05/2011 0,1000 0,0933
09/06/2011 ( 0,0000 -0,0427 09/06/2011 0,1000 0,0863
13/06/2011 | 0,0000 -0,0480 13/06/2011 0,1000 0,0885
13/06/2011 | 0,0000 -0,0367 13/06/2011 0,1000 0,0833
14/06/2011 | 0,0000 -0,0271 14/06/2011 0,1000 0,0866
14/06/2011 | 0,0000 -0,0303 14/06/2011 0,1000 0,0933
Tabla No. 33 Lectura Blanco Tabla No. 34 Lectura estandar 1
de Cadmio de Cadmio
p ACTUAL a ACTUAL
(EES | St ® | concEnacon | | FESH | S| concanTascion
30/05/2011 0,2000 0,2041 30/05/2011 0,3000 0,2948
09/06/2011 0,2000 0,2083 09/06/2011 0,3000 0,3026
13/06/2011 0,2000 0,2127 13/06/2011 0,3000 0,2979
13/06/2011 0,2000 0,2072 13/06/2011 0,3000 0,2984
14/06/2011 0,2000 0,2085 14/06/2011 0,3000 0,2952
14/06/2011 0,2000 0,2073 14/06/2011 0,3000 0,2916

Tabla No. 35 Lectura estandar 2

de Cadmio

Tabla No. 36 Lectura estandar 3

de Cadmio
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z ACTUAL z ACTUAL
LECTURRS | (mgily | CONCENTRACION| | griiias | {mgiL) ~ | CONCENTRACION
30/05/2011 0,4000 0,4312 30/05/2011 0,5000 0,5205
09/06/2011 0,4000 0,4437 09/06/2011 0,5000 0,5310
13/06/2011 0,4000 0,4405 13/06/2011 0,5000 0,5467
13/06/2011 0,4000 0,4397 13/06/2011 0,5000 0,5354
14/06/2011 0,4000 0,4260 14/06/2011 0,5000 0,5330
14/06/2011 0,4000 0,4296 14/06/2011 0,5000 0,5320
Tabla No. 37 Lectura estandar 4 Tabla No. 38 Lectura estandar 5
de Cadmio de Cadmio
z ACTUAL z ACTUAL
LECTURAS | (mg/l) | CONCENTRACION | | 5(hs | “mgi) | CONCENTRACION
30/05/2011 1,0000 1,0112 30/05/2011 1,2000 1,1729
09/06/2011 1,0000 0,9950 09/06/2011 1,2000 1,1758
13/06/2011 1,0000 0,9872 13/06/2011 1,2000 1,1773
13/06/2011 1,0000 1,0009 13/06/2011 1,2000 1,1719
14/06/2011 1,0000 0,9961 14/06/2011 1,2000 1,1818
14/06/2011 1,0000 0,9893 14/06/2011 1,2000 1,1871
Tabla No. 39 Lectura estandar 6 Tabla No. 40 Lectura estandar 7
de Cadmio de Cadmio
. ACTUAL " ACTUAL
(EESU | o | concEmRacon | | FESA | WAL | concenTracion
30/05/2011 0,0000 0,3056 30/05/2011 0,5000 0,8305
09/06/2011 0,0000 1,1681 09/06/2011 0,5000 0,2686
13/06/2011 0,0000 0,2668 13/06/2011 0,5000 0,7662
13/06/2011 0,0000 0,2697 13/06/2011 0,5000 0,7684
14/06/2011 0,0000 0,2864 14/06/2011 0,5000 0,7752
14/06/2011 0,0000 0,2752 14/06/2011 0,5000 0,7477

Tabla No. 41 Lectura del GiBK

de Cadmio

Tabla No. 42 Lectura del UM1A.b
de Cadmio
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. ACTUAL
LECTURAS | (mgil) | CONCENTRACION
30/05/2011 | 1,0000 1,2678
09/06/2011 1,0000 0,7393
13/06/2011 1,0000 1,1834
13/06/2011 1,0000 1,1764
14/06/2011 1,0000 1,2003
14/06/2011 1,0000 1,1745
Tabla No. 43 lectura del iUM1A.a

de Cadmio

7.1.2 Metal Niquel

7.1.2.1 Agua potable para el metal Niquel

ACTUAL z ACTUAL
5 | Pl |concenTacon| | JEA | Ssinda s | concEnricon
22/10/2010 0,0000 -0,0409 22/10/2010 0,5000 0,4981
25/10/2010 0,0000 -0,0764 25/10/2010 0,5000 0,5308
27/10/2010 0,0000 -0,0418 27/10/2010 0,5000 0,5051
27/10/2010 0,0000 -0,0349 27/10/2010 0,5000 0,4928
29/10/2010 0,0000 -0,0093 29/10/2010 0,5000 0,4658
03/11/2010 0,0000 -0,0268 03/11/2010 0,5000 0,4689
02/03/2011 0,0000 -0,0500 02/03/2011 0,5000 0,4717
Tabla No. 44 lectura del blanco Tabla No. 45 lectura estandar 1
de Niquel de Niquel
p ACTUAL a ACTUAL
LeCTURAS | mgil | CONCENTRACION| | geriimas | g | CONCENTRACION
22/10/2010 1,0000 1,0203 22/10/2010 1,5000 1,5437
25/10/2010 1,0000 1,0397 25/10/2010 1,5000 1,5440
27/10/2010 1,0000 1,0322 27/10/2010 1,5000 1,5256
27/10/2010 1,0000 1,0205 27/10/2010 1,5000 1,5317
29/10/2010 1,0000 1,0184 29/10/2010 1,5000 1,5292
03/11/2010 1,0000 1,0300 03/11/2010 1,5000 1,5462
02/03/2011 1,0000 0,9892 02/03/2011 1,5000 1,7035
Tabla No. 46 lectura estdndar 2 Tabla No. 47 lectura estandar 3
de Niquel de Niquel
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z ACTUAL z ACTUAL
LECTURKS | mgil. | CONCENTRAGIN| | 5riidhs | = imgic | CONGENTRACION
22/10/2010 2,0000 2,0636 22/10/2010 2,5000 2,4151
25/10/2010 2,0000 2,0517 25/10/2010 2,5000 2,4102
27/10/2010 2,0000 2,0411 27/10/2010 2,5000 2,4379
27/10/2010 2,0000 2,0782 27/10/2010 2,5000 2,4116
29/10/2010 2,0000 2,0695 29/10/2010 2,5000 2,4264
03/11/2010 2,0000 2,0758 03/11/2010 2,5000 2,4059
02/03/2011 2,0000 2,0825 02/03/2011 2,5000 2,3219

Tabla No. 48 lectura estandar 4 Tabla No. 49 lectura estandar 5
de Niquel de Niquel.

.. ACTUAL " ACTUAL
SEs | oy [concemmicon| | FESA | g | concenricon
22/10/2010 0,0000 -0,0197 22/10/2010 1,5000 1,5615
25/10/2010 0,0000 -0,0527 25/10/2010 1,5000 1,5350
27/10/2010 0,0000 -0,0511 27/10/2010 1,5000 1,5140
27/10/2010 0,0000 -0,0228 27/10/2010 1,5000 1,5085
29/10/2010 0,0000 0,0535 29/10/2010 1,5000 1,5009
03/11/2010 0,0000 -0,2033 03/11/2010 1,5000 1,5450
02/03/2011 0,0000 -0,0500 02/03/2011 1,5000 1,6181

Tabla No. 50 lectura UBK Tabla No. 51 lectura del UE.m
de Niquel de Niquel

. ACTUAL " ACTUAL
(E| SR [conemmicon| | LS | A2 | concemmacion
22/10/2010 2,5000 2,3962 22/10/2010 0,0100 0,0066
25/10/2010 2,5000 2,4124 25/10/2010 0,0100 0,0063
27/10/2010 2,5000 2,4798 27/10/2010 0,0100 0,0076
27/10/2010 2,5000 2,4911 27/10/2010 0,0100 0,0133
29/10/2010 2,5000 2,3624 29/10/2010 0,0100 0,0140
03/11/2010 2,5000 2,4228 03/11/2010 0,0100 0,0772
02/03/2011 2,5000 2,3334 02/03/2011 0,0100 0,0046

Tabla No. 52 lectura del UE.a

de Niquel

Tabla No. 53 lectura del iM1A.b

de Niquel
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.. ACTUAL . ACTUAL
SES | s | concavmacion | | JEA | | concenmacon
22/10/2010 0,2000 0,2050 22/10/2010 0,0000 -0,0353
25/10/2010 0,2000 0,2070 25/10/2010 0,0000 -0,0391
27/10/2010 0,2000 0,2075 27/10/2010 0,0000 -0,0407
27/10/2010 0,2000 0,2087 27/10/2010 0,0000 -0,0846
29/10/2010 0,2000 0,2109 29/10/2010 0,0000 0,0375
03/11/2010 | 0,2000 2,1109 03/11/2010 0,0000 -0,0316
02/03/2011 | 0,2000 0,2016 02/03/2011 0,0000 -0,0646

Tabla No. 54 lectura del iM1A.a Tabla No. 55 lectura del M1
de Niquel de Niquel
" ACTUAL
LeCTURAS | (mgil) | CONCENTRACION
22/10/2010 0,0000 -0,0632
25/10/2010 0,0000 -0,0187
27/10/2010 0,0000 -0,0744
27/10/2010 0,0000 -0,0482
29/10/2010 0,0000 0,0092
03/11/2010 0,0000 -0,0812
02/03/2011 0,0000 -0,0646
Tabla No. 56 lectura del tM2

de Niquel

Segundo Ensayo para el Niquel

La segunda parte de Niquel se realizo ya que en el primer ensayo la
concentracion de la muestra adicionada 0,01 mg/L no arrojo los resultados que
se esperaban, por esta razon se decidié contaminar una muestra de agua con
diferentes concentraciones conocidas de Niquel y analizar los resultados

ACTUAL p ACTUAL
SE | Bhamco | concentincion | | JEA | Esinen | concenTmacion
07/06/2011 0,0000 -0,0474 07/06/2011 0,2500 0,1622
24/06/2011 0,0000 -0,0474 24/06/2011 0,2500 0,1622
08/07/2011 0,0000 -0,0474 08/07/2011 0,2500 0,1622
08/07/2011 0,0000 -0,0474 08/07/2011 0,2500 0,1622

Tabla No. 57 lectura de blanco Tabla No. 58 lectura estandar 1
de Niquel de Niquel

71



. ACTUAL a ACTUAL
FECHA Estandar 2 FECHA Estandar 3
CONCENTRACION CONCENTRACION
LECTURAS mg/L (mglL) LECTURAS mg/L (mglL)
07/06/2011 0,5000 0,5284 07/06/2011 1,0000 1,0408
24/06/2011 0,5000 0,5284 24/06/2011 1,0000 1,0408
08/07/2011 0,5000 0,5284 08/07/2011 1,0000 1,0408
08/07/2011 0,5000 0,5284 08/07/2011 1,0000 1,0408
Tabla No. 59 lectura estandar 2 Tabla No. 60 lectura estandar 3
de Niquel de Niquel
. ACTUAL " ACTUAL
FECHA Estandar 4 FECHA Estandar 5
CONCENTRACION CONCENTRACION
LECTURAS mg/L (mg/L) LECTURAS mg/L (mg/L)
07/06/2011 1,5000 1,6385 07/06/2011 2,0000 2,1187
24/06/2011 1,5000 1,6385 24/06/2011 2,0000 2,1187
08/07/2011 1,5000 1,6385 08/07/2011 2,0000 2,1187
08/07/2011 1,5000 1,6385 08/07/2011 2,0000 2,1187
Tabla No. 61 lectura estandar 4 Tabla No. 62 lectura estandar 5
de Niquel de Niquel
, ACTUAL . ACTUAL
FECHA Estandar 6 FECHA uBK
CONCENTRACION CONCENTRACION
LECTURAS mg/L (ma/L) LECTURAS (mg/L) (mglL)
07/06/2011 2,5000 2,3087 07/06/2011 0,0000 -0,0002
24/06/2011 2,5000 2,3087 24/06/2011 0,0000 0,0000
08/07/2011 2,5000 2,3087 08/07/2011 0,0000 0,0171
08/07/2011 2,5000 2,3087 08/07/2011 0,0000 -0,0032
Tabla No. 63 lectura estandar 6 Tabla No. 64 lectura del UBK
de Niquel de Niquel
. ACTUAL . ACTUAL
FECHA UM1A,b FECHA UM1A.m
! CONCENTRACION CONCENTRACION
LECTURAS [ (mgl/L) Gl LECTURAS | (mg/L) (ma/L)
07/06/2011 0,0200 0,0194 07/06/2011 0,0500 0,0516
0,0194 0,0462
24/06/2011 0,0200 0,0204 24/06/2011 0,0500 0,0526
0,0204 0,0482
08/07/2011 |  0,0200 0,0175 08/07/2011 |  0,0500 0,0515
0,0184 0,0465
08/07/2011 0,0200 0,0187 08/07/2011 0,0500 0,0503
0,0178 0,0490
Tabla No. 65 lectura del iM1A.b Tabla No. 66 lectura del (M1A.m
de Niquel de Niquel
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(i ACTUAL

FECHA UM1A.a

’ CONCENTRACION

LECTURAS | (mglL) ENTR
07/06/2011 |  0,0800 0,0973
0,0303
24/06/2011 0,0800 0,0959
0,0816
08/07/2011 0,0800 0,0950
0,0819
08/07/2011 0,0800 0,0945
0,0812

Tabla No. 67 lectura del iM1A.a

de Niquel

7.1.3 Metal Plomo

7.1.3.1 Agua potable para el metal Plomo

ACTUAL z ACTUAL

5 | Pl | coneenmacon | | JES | Estndy 1| concEnaicion
22/10/2010 0,0000 0,0096 22/10/2010 0,5000 0,3345
25/10/2010 0,0000 0,0435 25/10/2010 0,5000 0,0833
27/10/2010 0,0000 0,0002 27/10/2010 0,5000 0,4404
27/10/2010 0,0000 0,0440 27/10/2010 0,5000 0,4064
29/10/2010 0,0000 0,0494 29/10/2010 0,5000 0,4138
03/11/2010 0,0000 0,0483 03/11/2010 0,5000 0,3937
02/03/2011 0,0000 0,0327 02/03/2011 0,5000 0,4327

Tabla No. 68 Lectura del blanco Tabla No. 69 Lectura estandar 1
de Plomo de Plomo

p ACTUAL a ACTUAL

LecTURRs | mgil | CONCENTRACION | | | gcrizias | ~mgic | CONCENTRACION
22/10/2010 1,0000 1,0225 22/10/2010 2,0000 2,0355
25/10/2010 1,0000 0,0217 25/10/2010 2,0000 0,2783
27/10/2010 1,0000 1,0033 27/10/2010 2,0000 1,9676
27/10/2010 1,0000 1,0337 27/10/2010 2,0000 2,0419
29/10/2010 1,0000 1,0385 29/10/2010 2,0000 1,9964
03/11/2010 1,0000 1,0309 03/11/2010 2,0000 2,0329
02/03/2011 1,0000 0,9225 02/03/2011 2,0000 2,0491

Tabla No. 70 Lectura estandar 2

de Plomo

Tabla No. 71 Lectura estandar 3
de Plomo
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z ACTUAL z ACTUAL
LECTURRS | mgit | CONCENTRACION | | | piias | =mgit | CONCENTRACION
22/10/2010 3,0000 2,9911 22/10/2010 4,000 4,0040
25/10/2010 3,0000 0,4122 25/10/2010 4,000 0,5226
27/10/2010 3,0000 2,9412 27/10/2010 4,000 4,0669
27/10/2010 3,0000 2,9666 27/10/2010 4,000 4,0074
29/10/2010 3,0000 2,9960 29/10/2010 4,000 4,0060
03/11/2010 3,0000 3,0204 03/11/2010 4,000 3,9738
02/03/2011 3,0000 3,0043 02/03/2011 4,000 ok

Tabla No. 72 Lectura estandar 4 Tabla No. 73 Lectura estandar 5
de Plomo de Plomo

.. ACTUAL . ACTUAL
LECTURAS | (o) | CONCENTRACION | | | gcrias | (mgiy | CONCENTRACION
22/10/2010 0,0000 0,0764 22/10/2010 0,5000 0,3488
25/10/2010 0,0000 0,0379 25/10/2010 0,5000 0,0878
27/10/2010 0,0000 0,1175 27/10/2010 0,5000 0,4081
27/10/2010 0,0000 0,1834 27/10/2010 0,5000 0,3692
29/10/2010 0,0000 0,1014 29/10/2010 0,5000 0,4294
03/11/2010 0,0000 0,0872 03/11/2010 0,5000 0,3548
02/03/2011 0,0000 0,0082 02/03/2011 0,5000 0,4327

Tabla No. 74 Lectura del UiBK Tabla No. 75 Lectura del UE.b
de Plomo de Plomo

. ACTUAL " ACTUAL
ES| o, | concimacon | | | JEHA | A2 | concEnmmacion
22/10/2010 2,0000 1,9925 22/10/2010 0,1000 0,1285
25/10/2010 2,0000 0,2805 25/10/2010 0,1000 0,0195
27/10/2010 2,0000 1,9815 27/10/2010 0,1000 0,1299
27/10/2010 2,0000 2,0094 27/10/2010 0,1000 0,1289
29/10/2010 2,0000 2,0589 29/10/2010 0,1000 0,1434
03/11/2010 2,0000 1,9794 03/11/2010 0,1000 0,1375
02/03/2011 2,0000 1,9471 02/03/2011 0,1000 0,1367

Tabla No. 76 Lectura del GE.m

de Plomo

Tabla No. 77 Lectura del tM1A.b

de Plomo
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. ACTUAL . ACTUAL
LECTURAS | (o) | CONCENTRACION | | | ecrimas | (mgy | CONCENTRACION
22/10/2010 0,3000 0,2939 22/10/2010 0,0000 0,0573
25/10/2010 0,3000 0,0386 25/10/2010 0,0000 0,0435
27/10/2010 0,3000 0,2853 27/10/2010 0,0000 0,1544
27/10/2010 0,3000 0,2934 27/10/2010 0,0000 0,0719
29/10/2010 0,3000 0,2944 29/10/2010 0,0000 0,1327
03/11/2010 0,3000 0,2913 03/11/2010 0,0000 0,0921
02/03/2011 0,3000 0,2817 02/03/2011 0,0000 0,0245
Tabla No. 78 Lectura del UM1A.a Tabla No. 79 Lectura del tM1
de Plomo de Plomo
. ACTUAL
SES | e, | concemeacion
22/10/2010 0,0000 0,0382
25/10/2010 0,0000 0,0441
27/10/2010 0,0000 0,1082
27/10/2010 0,0000 0,0672
29/10/2010 0,0000 0,1118
03/11/2010 0,0000 0,0483
02/03/2011 | 0,0000 -0,0163
Tabla No. 80 Lectura del tM2
de Plomo
7.1.3.2 Agua residual para el metal Plomo
ACTUAL a ACTUAL
(EESR | Phae | concenTaacion | | | S5O | Esinen | concenacion
07/06/2011 0,0000 -0,0166 07/06/2011 0,5000 0,4783
09/06/2011 0,0000 0,0855 09/06/2011 0,5000 0,5039
13/06/2011 0,0000 0,0058 13/06/2011 0,5000 0,5081
13/06/2011 0,0000 0,0230 13/06/2011 0,5000 0,5134
14/06/2011 0,0000 0,0251 14/06/2011 0,50000 0,4724
14/06/2011 0,0000 0,0322 14/06/2011 0,5000 0,5064

Tabla No. 81 Lectura del Blanco

de Plomo

Tabla No. 82 Lectura estandar 1
de Plomo
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. ACTUAL . ACTUAL
LECTURA | gl | CONCENTRACION | | g5 | “ingil ~ | CONCENTRAGION
07/06/2011 1,0000 1,0145 07/06/2011 2,0000 2,0181
09/06/2011 1,0000 1,0061 09/06/2011 2,0000 1,8988
13/06/2011 1,0000 0,9563 13/06/2011 2,0000 2,0397
13/06/2011 1,0000 0,9542 13/06/2011 2,0000 1,9646
14/06/2011 1,0000 1,0174 14/06/2011 2,0000 1,9377
14/06/2011 1,0000 0,9701 14/06/2011 2,0000 1,9810
Tabla No. 83 Lectura estandar 2 Tabla No. 84 Lectura estandar 3
de Plomo de Plomo
LE(E:(T:SQ " EStri‘g?fr 4 CONCAEIZIF'}'JIQL_CION LE%T%HRAAS Esﬁg‘/’l‘_”“ g CONCA:\ISI;II}'JSXCION
(mg/L) (mg/L)
07/06/2011 3,0000 3,0630 07/06/2011 4,000 3,9428
09/06/2011 3,0000 2,8287 09/06/2011 4,000 4,1771
13/06/2011 3,0000 3,0001 13/06/2011 4,000 3,9900
13/06/2011 3,0000 3,0692 13/06/2011 4,000 3,9756
14/06/2011 3,0000 3,0687 14/06/2011 4,000 3,9787
14/06/2011 3,0000 2,9762 14/06/2011 4,000 4,0340
Tabla No. 85 Lectura estandar 4 Tabla No. 86 Lectura estandar 5
de Plomo de Plomo
. ACTUAL " ACTUAL
ES | | conetwmacion | | FESA | 2 | concenmacion
07/06/2011 0,0000 1,6881 07/06/2011 0,0000 1,9081
09/06/2011 0,0000 1,4803 09/06/2011 0,0000 1,6942
13/06/2011 0,0000 1,5423 13/06/2011 0,0000 1,8181
13/06/2011 0,0000 1,6377 13/06/2011 0,0000 1,8061
14/06/2011 0,0000 1,5881 14/06/2011 0,0000 1,8554
14/06/2011 0,0000 1,6006 14/06/2011 0,0000 1,8195

Tabla No. 87 Lectura UBK # 1

de Plomo

Tabla No. 88 Lectura UBK # 2

de Plomo
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.. ACTUAL . ACTUAL
LECTURRS | (mgl) | CONCENTRACION | | | &Tias | (mgit) 1| CONCENTRACION
07/06/2011 0,0000 1,9081 07/06/2011 1,0000 1,2344
09/06/2011 0,0000 1,7500 09/06/2011 1,0000 1,2385
13/06/2011 0,0000 1,8674 13/06/2011 1,0000 1,1434
13/06/2011 0,0000 1,9101 13/06/2011 1,0000 1,2019
14/06/2011 0,0000 1,9891 14/06/2011 1,0000 1,1819
14/06/2011 0,0000 1,8976 14/06/2011 1,0000 1,1369
Tabla No. 89 Lectura UBK # 3 Tabla No. 90 Lectura UE.b # 1
de Plomo de Plomo
.. ACTUAL " ACTUAL
LEFCE'I'CUHF'::AS (m ;/If_-)b# 2 CONCI(E#JT_?CION LEFCETCUHR'?AS (rrl1j g}&)AE 1 CONC(IE:]\I J/BA clel
07/06/2011 1,0000 1,1657 07/06/2011 1,0000 2,29530
09/06/2011 1,0000 1,1130 09/06/2011 1,0000 2,7543
13/06/2011 1,0000 1,0696 13/06/2011 1,0000 2,8326
13/06/2011 1,0000 1,1721 13/06/2011 1,0000 3,0543
14/06/2011 1,0000 1,1408 14/06/2011 1,0000 2,8477
14/06/2011 1,0000 1,1056 14/06/2011 1,0000 2,8981
Tabla No. 91 Lectura UE.b # 2 Tabla No. 92 Lectura del UM1A.b # 1
de Plomo de Plomo
. ACTUAL
ESE| miady |concenmacion
07/06/2011 1,0000 2,8705
09/06/2011 1,0000 2,6567
13/06/2011 1,0000 2,8228
13/06/2011 1,0000 2,8562
14/06/2011 1,0000 2,8836
14/06/2011 1,0000 2,7886

Tabla No. 93 Lectura UM1A.b # 2

de Plomo
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7.2 Anédlisis estadistico y de resultados
7.2.1 Metal Cadmio

7.2.1.1 Agua potable para el metal Cadmio

UBK uE.b (0,1 | tUE.a (0,5 uM1Ab umM1 um2
(mg/L) mg/L) mg/L) (0,03 mg/L) | (mg/L) (mg/L)

0,0233 0,0884 0,4991 0,0293 0,0007 -0,0051

Ensayo # 1
-0,0025 | 0,0916 | 0,5037 0,0294 -0,0032 | -0,0058
0,0013 | 0,1014 | 0,4972 0,0293 0,0033 | 0,0011
Ensayo # 2
0,0024 | 0,1037 | 0,4943 0,0290 0,0020 | 0,0008
-0,0006 | 0,0938 | 0,0293 0,0293 -0,0044 | -0,0006
Ensayo # 3
-0,0028 | 0,0973 | 0,0291 0,0291 -0,0039 | -0,0009
Ensavo 4 | 00017 | 0.0857 | 04874 0,0298 -0,0020 | 0,0004
y -0,0011 | 0,0899 | 0,4973 0,0293 -0,0029 | -0,0009
Ensavo #5 | | 00848 | 04722 0,0279 0,0112 | 0,0047
y 0,0072 | 0,0881 | 0,4815 0,0275 0,0070 | 0,0047
Ensavo # 6 | 00182 | 00980 | 04812 0,0291 0,0089 | *rkwrrx
y 0,0077 | 0,0996 | 0,4868 0,0291 0,0089 | Hrkwrrx
-0,0037 | 0,011 | 0,5325 0,0293 -0,0042 | -0,0044
Ensayo # 7
-0,0035 | 0,1020 | 0,5251 0,0291 -0,0042 | -0,0042
Media 0,0036 | 0,0946 | 0,4981 0,0290 0,0012 | -0,0008
Error tipico | 0,0023 | 0,0017 | 0,0044 0,0001 0,0015 | 0,0010
Desviacion
octandar | 0:0084 | 00065 | 0,0167 0,0006 0,0057 | 0,0035
Varianza de
| muestra | 7191E-5 | 4,288E-5 | 0,0003 | 3,6401E-7 | 3,228E-5 | 1,238E-5
Rango 0,027 0,0189 | 0,0603 0,0023 0,0156 | 0,0105
Minimo -0,0037 | 0,0848 | 0,4722 0,0275 -0,0044 | -0,0058
Maximo 0,0233 | 0,1037 | 0,5325 0,0298 0,0112 | 0,0047
Cuenta 13 14 14 14 14 12
Nivel de
confianza | 0,0051 | 0,0037 | 0,0096 0,0003 0,0032 | 0,0022
(95,0%)
Referencia
del pep 2.33 2.37 2.37 2.37 237 2.29
grubbs
Pep grubbs | gsa1 | 15073 | 1.5536 25453 0,9907 | 1,4069
Minimo
Pep grubbs | ; 31587 | 1,3786 | 2,0506 | 1,2667 | 1,7551 | 1,5775
Maximo

CV 231,5947 | 6,9172 3,3581 2,0779 462,4343 | 413,8982

Tabla No. 94 Andlisis estadistico del metal Cadmio para el agua potable.

78




Algunos datos que no aparecen en la tabla No. 94 se debe a los resultados que
arroja el pep grubbs para cada ensayo como se muestra en la tabla anterior, ya
gue producen valores superiores a los que se requieren.

Porcentaje de recuperaciéon para
UM1A,b (0,03 mg/L)
Ensayo # 1 97,6667
Ensayo # 2 94,3333
Ensayo # 3 97,3333
Ensayo # 4 98,3333
Ensayo # 5 76,6667
Ensayo # 6 97,0000
Ensayo # 7 97,3333

Tabla No. 95 Porcentaje de recuperacion para la muestra del metal Cadmio en agua potable

Error relativo GUE.b Error relativo UE.a
(0,2 mg/L) (0,5 mg/L)
Ensayo # 1 11,6 0,18
8,4 0,74
Ensayo # 2 1,4 0,56
3,7 1,14
Ensayo # 3 6.2 94,14
2,7 94,18
Ensayo # 4 14,3 2,52
10,1 0,54
Ensayo # 5 15,2 5,56
11,9 3,7
Ensayo # 6 2 3,76
0,4 2,64
Ensayo # 7 L1 6.5
2 5,02

Tabla No. 96 Error relativo para las muestras de Cadmio
en agua potable

Linealidad (R?) 0,9988
Limite de deteccion 0,0196 mg/L

Limite de cuantificacion 0,0655 mg/L
Tabla No. 97 Limite de deteccién para el metal Cadmio
en agua potable.
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Curvas de calibracion para el metal Cadmio en agua potable

Lectura# 1 Cadmio Lectura # 2 Cadmio
0,25 -
0,25
0,2 -
0,2 ©
§ 0,15 § 0,15 -
_féi 0,1 y= 0,4-23§4X + 0,0016 'g 0,1 y = 0,4386x - 0,0006
2 0,05 R#=0,9984 2 005 R2=0,9979
o <
< 0 T T 1 0 ; ; .
-0,05 0,2 0,4 0,6 -0,05 0,2 0,4 0,6
concentracion [ppm] concentracion [ppm]
Grafica No. 1 Primera lectura de Grafica No. 2 Segunda lectura de
Cadmio en agua potable Cadmio en agua potable
Lectura# 3 Cadmio Lectura# 4 Cadmio
0,25 -
o 025 0,2 -
'S 0,2 ©
§ 0,15 % 0,15 -
= 0,1 =0,4257x + 0,0021
g Y a2 0 9905 g 0l y = 0,4524x + 0,0008
20, , @ 2=0,9994
< 0 T T 1 '2 0’05 R !
0 0,2 0,4 0,6 0 . . .
s -0,05 0,2 0,4 0,6
concentracién [ppm] concentracion [ppm]
Grafica No. 3 Tercera lectura de Grafica No. 4 Cuarta lectura de
Cadmio en agua potable Cadmio en agua potable
0,25 - Lectura# 5 Cadmio Lectura# 6 Cadmio
02 - 0,25 -
0,2 -
£0,15 -
g 30,15 -
2 01 - s
s 201 _
2 y =0,428x - 0,0011 g y =0,3972x - 0,0016
<005 R2 = 0,9989 20,05 R2 = 0,9996
0 T T 1 0 T T T T T 1
0.05 0,2 0,4 0,6 -0,05 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6
- concentracion [ppm] concentraciéon [ppm]

Grafica No. 5 Quinta lectura de
Cadmio en agua potable

Grafica No. 6 Sexta lectura de
Cadmio en agua potable
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0,25 -

o
N
1

0,15 -

0,05

Absorbancia
o
[EnY
1

-0,05

Lectura # 7 Cadmio

y = 0,4325x + 0,0022
R2=0,9983

0,6

0,2 ., .04
concentracién [ppm]

Grafica No. 7 Séptima lectura de

Cadmio en agua potable

De acuerdo a los datos obtenidos para el metal Cadmio en aguas tratadas

Precision

La desviacion estandar que se muestra en la tabla 94 para todas las muestras
leidas es muy pequefia lo que significa que los datos que se obtuvieron no
son muy variables entre si, indicando que no hay mayor dispersion en los
mismos.

Por otra parte el coeficiente de variacion que arroja los estandares de 0,1 mg/L,
0,5 mg/L y la muestra adicionada de 0,03g/L son inferiores al 5 % indicando
gue el método es reproducible y por consiguiente preciso.

Porcentaje de recuperacion

El porcentaje de recuperacion para la muestra adicionada de 0,03 mg/L es
aceptable para todos los ensayos realizados durante los siete dias de analisis
ya que se encuentra dentro del rango recomendado que va de 80 % a 120 %.

Con esto se demuestra que el método de absorcion atémica de llama es
adecuado para la deteccion de Cadmio en aguas tratadas ya que el nivel de
rendimiento obtenido que se obtuvo durante la validacion cumple los
parametros estadisticos que el laboratorio de Aguas y Alimentos.

Exactitud

El error relativo representa la exactitud del método, para el caso de los
estandares UE.b y UE.a se dice que el método es exacto ya que el error no
sobrepasa el 10 %, aunque hay valores que si sobrepasan este valor indicando
gue la muestra se contamino en ese momento por el mal lavado de los tubos
para hacer la lectura
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Linealidad

El coeficiente de regresién (R?) representa la sensibilidad del equipo, el valor
ideal es 1 y como se muestra en la tabla 97 el promedio de todos los
coeficientes arrojados por las gréficas de calibrado se aproxima a este
indicando una buena relacion entre la concentracién y la sefial, es decir se
cumple con la ley de Beer

Limite de deteccidn

El limite de deteccion para el metal Cadmio es de aproximadamente 0,019
mg/L logrando que se lean muestras con bajas concentraciones de dicho metal,
leyendo concentraciones tan bajas como la referente en la resolucion 2115 de
2007.

El limite de cuantificacion es de aproximadamente 0,065 mg/L lo que indica que
esta concentracion se puede cuantificar confiablemente en el equipo sin que
haya riesgo de interferencias de sefial/ruido

7.2.1.2 Agua residual para el metal Cadmio

Blanco uM1A.b uUM1A.a
(mg/L) 0,5 mg /L 1,0 mg/L
0,3066 0,8362 1,2756
Ensayo # 1
0,3049 0,8251 1,2600
0,2648 0,7710 1,1864
Ensayo # 3
0,2689 0,7616 1,1806
0,2707 0,7704 1,1788
Ensayo # 4
0,2684 0,7664 1,1736
0,2893 0,7652 1,2118
Ensayo # 5
0,2839 0,7852 1,1890
0,2774 0,7515 1,1821
Ensayo #6 0,2729 0,7442 1,1669
Media 0,2807 0,7776 1,2004
Error tipico 0,0047 0,0095 0,0118
Desviacion
estandar 0,0151 0,0301 0,0375
Varianza de la
muestra 0,0002 0,0009 0,0014
Rango 0,0418 0,092 0,1087
Minimo 0,2648 0,7442 1,1669
Maximo 0,3066 0,8362 1,2756
Cuenta 10 10 10
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Nivel de confianza
(95,0%) 0,0108 0,0215 0,0268
Referencia del pep
grubbs 2,18 2,18 2,18
pep grubbs
MAaximo 1,7084 1,9416 1,9999
pep grubbs minimo 1,0573 1,1108 -0,8940
Cv 5,3825 3,8755 3,1287

Tabla No. 98 Analisis estadistico del metal Cadmio en agua residual

% Recuperacion % Recuperacion
UM1A.b uM1A.a
0,5000 mg/L 1,0000 mg/L
Ensayo 1 104,98 96,22
Ensayo 2 179,9 42,88
Ensayo 3 99,88 91,66
Ensayo 4 99,74 90,67
Ensayo 5 97,76 91,39
Ensayo 6 94,5 89,93

Tabla No. 99 Porcentaje de recuperacién para las muestras del metal Cadmio en agua

Linealidad (R?) 0,99645
limite de deteccion 0,0129 mg/L
limite de cuantificacion 0,0431 mg/L

Tabla No. 100 limite de deteccion para el metal Cadmio
en agua residual.



Curvas de calibracion para el metal cadmio en aguas residuales

Lectura# 1 Cadmio

0,60

S 040

s Vv = 0,4244x + 0,0103

5 020 R2=0,9976

17}

2 0,00 . . .
-0,200.00 0,50 1,00 1,50

concentracion [ppm]

Grafica No. 8 Primera lectura de
Cadmio en agua residual

Lectura # 2 Cadmio

0,60
8
g 0,40
2 020 y = 0,3883x + 0,0156
[] 2 _
2 o000 . R?=0,9957
-0,200,00 0,50 1,00 1,50

concnetracion [ppm]

Grafica No. 9 Segunda lectura de
Cadmio en agua residual

Lectura # 3 Cadmio

0,60
0,40

Absorbancia

0,20 y =0,3955x +0,0184
2 _

0,00 . . R*=0,9944 .

-0,200;00 0,50 1,00 1,50

concentracion [ppm]

Lectura# 4 Cadmio

0,60

0,40

Absorbancia

0,20 y =0,4034x +0,0128
R*=0,9959
0,00 T T 1
0,50 1,00 1,50

-0,209:00
concentracion [ppm]

Grafica No. 10 Tercera lectura de
Cadmio en agua residual.
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0,60
8
(%]
€ 040
-Q e
S 0,20 y =0,3898x +0,0113
2 R?=0,9976
< 0,00 , . .
OIOO 0,50 1[00 1'50

concentracién [ppm]

Grafica No. 11 Cuarta lectura de Cadmio
en agua residual.
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Grafica No. 12 Quinta lectura de
Cadmio en agua residual

Grafica No. 13 Sexta lectura de
Cadmio en agua residual
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De acuerdo a los datos obtenidos para el metal Cadmio en agua residual
Precision

La desviacion estandar que se muestra en la tabla 98 para las diferentes
muestras de cadmio en agua residual arroja un valor minimo lo que significa
una poca dispersion de los datos concluyendo que el método es preciso

El coeficiente de variacion para las muestras contaminadas del metal Cadmio
es inferior al 5% indicando poca variabilidad en los datos indicando que el
método es reproducible debido a la concordancia de los datos obtenidos

Porcentaje de recuperacion

El porcentaje de recuperacion para las muestras adicionadas del metal Cadmio
mostradas en la tabla 99 se encuentran dentro del rango requerido (80-120%),
lo que significa que el equipo tiene una buena respuesta con las
concentraciones de este metal y que la técnica de absorcion atbmica es muy
buena para la deteccion de dicho metal incluso teniendo bajas
concentraciones.

Linealidad

El coeficiente de correlacién (R? obtenido por las curvas de calibracion,
representa la sensibilidad del equipo respecto al metal analizado, el valor
aceptable es de uno y como se muestra en la tabla No 100 este valor se acerca
mucho al valor aceptable indicando la buena relacion de la concentracion del
analito con la absorbancia es decir cumple correctamente con la ley de Beer.

Limite de deteccidn

El limite de deteccion para el metal Cadmio es de aproximadamente 0,01 mg/L,
no necesariamente es cuantificable en el equipo, pero es la minima cantidad
gue puede detectar el equipo aunque con interferencias de sefal/ruido, el limite
de cuantificacion es de aproximadamente 0,04 mg/L es decir es el valor que
puede cuantificar el equipo sin que haya interferencias o algun otro problema.
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7.2.2 Metal Niquel

7.2.2.1 Agua potable para el metal Niquel

ogk | UEM [ UEa | UMIAD [UMIAa[ o V2
mo) | @3 2,5 (0,01 02 | oy | o)
mg/L) mg/L) mg/L) mg/L)
Ensayo1 | 00163 15649 [ 24185 | 00068 [ 02036 | -0,0342 [ -0,0609
-0,0230 | 1,5582 | 2,3727 | 0,0064 | 0,2066 | -0,0364 | -0,0643
Ensayo2 | 00549 | 15123 [ 24305 | 00067 | 02068 |-0,0368 [ -0,0187
-0,0515 | 1,5576 | 2,3944 | 0,0059 | 0,2072 | -0,0414 | -0,0199
Ensayo3 | 00511 | 14744 [ 24926 | 00076 | 02074 |-0,0407 [ -0,0721
-0,0511 | 1,5524 | 2,4670 | 0,0077 | 0,2077 | -0,0418 | -0,0767
Ensayo 4 | 00195 | 14599 | 24889 | 00137 [ 0,2095 [-0,0857 [ -0,0482
-0,0261 | 1,5571 | 2,4933 | 0,0129 | 0,2079 | -0,0835 | -0,0471
Ensayos | | 14603 [ 23575 [ 00142 | 02105 | 0,0400 [ 0,010
woookx |1 5403 | 2,3685 | 0,0138 | 0,2114 | 0,0350 | 0,0067
Ensayo g | 02045 | 18317 [ 24034 [ o .0,0316 [-0,0751
-0,2033 | 1,5583 | 2,4433 | wwwweex | s | 00316 | 20,0872
Ensayo 7 | 00479 1.6045 [ 22751 | 0,048 [ 0,2001 | -0,0875 [ -0,0666
-0,0521 | 1,6316 | 2,3917 | 0,0044 | 0,2029 | -0,0895 | -0,0614
Media | -0,0667 | 1,5402 | 2,4141 | 0,0087 | 0,2068 | -0,0404 | -0,0486
Error tipico | 0,0189 | 0,0133 | 0,0164 | 0,0010 | 0,0009 | 0,0107 | 0,0083
Dg:t‘gr?gfr" 0,0656 | 0,0499 | 0,0615 | 0,0037 | 0,0032 | 0,0401 | 0,0311
\I/;‘rr'nal:‘;;rdae 0,0043 | 0,0024 | 0,0037 | 1,4139E-5 | 0,0000 | 0,0016 | 0,0009
Rango 0,1882 | 0,1717 | 0,2182 | 0,0098 | 0,0113 | 0,1295 | 0,0972
Minimo | -0,2045 | 1,4599 | 2,2751 | 0,0044 | 0,2001 | -0,0895 | -0,0872
Maximo | -0,0163 | 1,6316 | 2,4933 | 0,0142 | 0,2114 | 0,04 | 0,01
Cuenta 12 14 14 12 12 14 14
Nivel de
confianza | 0,0417 | 0,0288 | 0,0355 | 0,0023 | 0,0020 | 0,0231 | 0,0179
(95,0%)
Referencia
del pep 2,29 2,37 2,37 2,29 2,29 2,37 2,37
grubbs
peﬁigm%bs 2,0981 | 1,6070 | 2,2573 | 1,1546 | 2,0716 | 1,2239 | 1,2357
pel\ﬁ,gf“bbs 0,7689 | 1,8270 | 1,2862 | 1,4516 | 1,4223 | 2,0047 | 1,8824
aximo
Cv 98,3036 | 3,2462 | 2,5507 | 43,0145 | 1,5639 | 99,2622 | 64,0357

Tabla No. 101 Andlisis estadistico para el metal Niquel en agua potable
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Los datos que no aparecen en la tabla No. 101 se deben a que afectan los
resultados del pep grubbs para cada ensayo, ya que producen valores
superiores a los que se requieren.

Porcentaje de recuperacion
UM1A,b (0,01 mg/L)

Porcentaje de recuperacion
uM1A,a (0,2 mg/L)

Ensayo 1 66 102,5
Ensayo 2 63 103,5
Ensayo 3 76 103,75
Ensayo 5 48 100,85
Ensayo 7 46 100,8

Tabla No. 102 porcentaje de recuperacién para las muestras adicionadas del Niquel en agua

potable

Error Relativo UE.m | Error Relativo GE.a
(2,5 mg/L) (2,5 mg/L)
4,32 3,26
Ensayo 1 3.88 5.00
0,82 2,78
Ensayo 2 3.84 4,22
1,70 0,29
Ensayo 3 3.49 1.32
2,67 0,44
Ensayo 4 3.80 0.26
2,64 5,70
Ensayo 5 2.68 5.26
2,11 3,86
Ensayo 6 3.88 226
Ensayo 7 6,96 8,99
8,77 4,33

Tabla No. 103 Error relativo para las muestras del metal
Niquel en agua potable

Linealidad (R?) 0.9941
limite de deteccién 0,0685 mg/L
limite de cuantificacion 0,2283 mg/L

Tabla No. 104 Limite de deteccion para el metal
Niguel en agua potable.
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Graficas de calibracion para el metal Niquel en agua potable

Lectura# 1 Niquel
0,25
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2
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< 0,05 R2 = 0,9965
0 T T 1
0 1 2 3
concentracion [ppm]

Lectura# 2 Niquel

®
e 01 y = 0,0884x + 0,0041
2 R2 = 0,9952

‘6 0 T T 1
2

2 04 1 2 3

concentracion [ppm]

Grafica No. 14 Primera lectura de
Niquel en agua potable

Grafica No. 15 Segunda lectura de
Niquel en agua potable

Lectura # 3 Niquel Lectura# 4 Niquel
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Grafica No. 16 Tercera lectura de Grafica No. 17 Cuarta lectura de
Niguel en agua potable Niguel en agua potable
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Grafica No. 18 Quinta lectura de
Niguel en agua potable

Grafica No. 19 Sexta lectura de
Niguel en agua potable
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Absorbancia
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Lectura# 7 Niquel

y=0,0961x + 0,0071
R2=0,9808

cor}centracién [pﬁm]

Grafica No. 20 Séptima lectura
Niquel en agua potable

De acuerdo a los datos obtenidos para el metal Niquel en aguas tratadas
Precision

La desviacion estandar que se arrojan las muestras demuestran que existe
poca dispersion de los datos ya que su valor es casi despreciable, es decir
existe concordancia entre los datos leidos, por lo tanto se concluye que el
meétodo es preciso.

El coeficiente de variacion para las muestras adicionadas y los estandares es
inferior al 5% excepto para la muestra adicionada de 0,01 mg/L indicando una
minima variabilidad de los datos obtenidos en el laboratorio, es decir el método
es repetible y reproducible.

Porcentaje de recuperacion

El porcentaje de recuperacion de la muestra adicionada de 0,01 mg/L no fue el
gue se esperaba, ya que la concentracion es muy baja para que el equipo la
leyera, indicando que la sensibilidad del instrumento es mas alta de la
concentracion leida.

El porcentaje de recuperacion para la muestra adicionada de 0,2 mg/L se
encuentra entre el rango requerido (80 — 120 %) concluyendo que la
concentracion que se le realizaron a las muestras fue la correcta, ademas que
la concentracion de la muestra fue aceptada por el equipo.

Exactitud

El error relativo para los estandares del metal Niquel indica que el método es
exacto debido a que los datos obtenidos no sobrepasan el rango del 10% y por
lo tanto hubo un buen manejo de dichas muestras evitandose alguna
contaminacion.
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Linealidad

De acuerdo con la tabla No 104 el coeficiente de correlacion se acerca mucho
al valor ideal que es 1, indicando que se obtiene casi una linea recta,
corroborando la buena sensibilidad del equipo y el cumplimiento de la ley de
Beer

Limite de deteccidn

El limite de deteccidn indica la concentracién minima leida por el equipo en el
caso del metal Niquel es de aproximadamente 0,07 ppm esta concentracion
indica la leida por el equipo sin interferencias ni sin ruido.

El limite de cuantificacién para el metal Niquel es de aproximadamente 0,22

mg/L, indicando que las muestras con concentraciones superiores se pueden
cuantificar con mucha confianza en el equipo.

Segundo ensayo de niquel

UBK UM1A,b UMIA, m UM1A,a
(0,02 mg/L) (0,05 mg/L) | (0,08 mg/L)
0,0192 0,0508 0,0965
e -0,0013 0,0197 0,0524 0,0980
0,0010 0,0193 0,0462 ok
0,0194 0,0460 ko
0,0199 0,0525 0,0960
0,0171 0,0209 0,0526 0,0957
STEEY0 2 0,0171 0,0208 0,0487 0,0814
0,0199 0,0479 0,0820
0,0171 0,0513 0,0939
0,0183 0,0178 0,0518 0,0960
STEED £ 0,0160 0,0185 0,0462 0,0819
0,0183 0,0468 0,0820
0,0191 0,0500 0,0937
-0,0036 0,0185 0,0508 0,0952
Ensayo 4
-0,0025 0,0197 0,0486 0,0817
0,0178 0,0495 0,0807
Media 0,0077 0,0191 0,0495 0,0896
Error tipico 0,0035 0,0002 0,0005 0,0019
D:;‘gﬁg;“ 0,0101 0,0010 0,0023 0,0072
Varianza de la
o atra 0,0001 1,1336E-06 | 5,634E-06 | 5,2894E-05
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Rango 0,0219 0,0038 0,0066 0,0173
Minimo -0,0036 0,0171 0,046 0,0807
Maximo 0,0183 0,0209 0,0526 0,098
Cuenta 8 16 16 14
Nivel de confianza
(95,0%) 0,0084 0,0005 0,0012 0,0041
Referencia del pep
grubbs 2,03 2,44 2,44 2,37
pep grubbs
Minimo 1,1238 1,8960 1,4771 1,2266
pep grubbs
Maximo 1,0422 1,6729 1,3034 1,1520
Cv 130,2482 5,5689 4,7945 8,1150
Tabla No. 105 Andlisis Estadistico para el segundo ensayo de
Niguel en agua potable.
UM1A.b uM1A uUM1A.a
(0,02mg/L) (0,05mg/L) (0,08mg/L)
Ensayo 1 97 103,2 121,6
97 92,4 119,8
Ensayo 2 102 105,2 102
102 96 ’4 *kkkkkk
Ensayo 3 87,5 103 118,7
92 93 102,3
Ensayo 4 93,5 100,6 118,1
105 98 101,5

Tabla No. 106 Porcentaje de recuperacién para el segundo ensayo de Niguel en agua potable
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Curvas de calibracion para el segundo ensayo de Niquel

concentracion [ppm]

Lectura# 1 Niquel Lectura# 2 Niquel
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0,00 . . . <
0,00 . . .
-0,050;00 1,00 2,00 3,00
. -0,050;00 1,00 .. 2,00 3,00
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Grafica No. 21 Primera lectura de Grafica No. 22 Segunda lectura de
Niquel en agua potable Niquel en agua potable
Lectura# 3 Niquel Lectura# 4 Niquel
0,25 - 0,25 -
0,20 - * 0,20 - *
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2 010 y = 0,0868x - 0,0019 Co10 y =0,0868x - 0,0019
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2 005 R?=0,9845 _g 0,05 R?=0,9845
< a
0,00 T T 1 'QO,OO T T 1
-0,050;00 1,00 2,00 3,00 -0,050,00 1,00 2,00 3,00

concentracion [ppm]

Grafica No. 23 Tercera lectura de
Niguel en agua potable

Grafica No. 24 Cuarta lectura de
Niguel en agua potable

De acuerdo con los datos obtenidos para el segundo ensayo de Niquel

Precision

La desviacion estandar obtenida para cada uno de los ensayos demuestra que
los datos casi no varian y por lo tanto el método es preciso.

El coeficiente de variacion para las muestras adicionadas se encuentra por
debajo del 5 % indicando que el método es reproducible y repetitivo

Para la muestra adicionada de 0,08 % el coeficiente de variacién es superior al
exigido por el laboratorio indicando que existe una dispersion con los datos

pero no afecta el andlisis
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Porcentaje de recuperacion

El porcentaje de recuperacion para las muestras adicionadas de Niquel se
encuentra dentro del rango requerido indicando una buena respuesta por parte
del equipo debido a su limite de deteccion, demostrando que el método de
absorcion atdmica si es el correcto para la determinaciéon de Niquel en agua
tratada aun teniendo bajas concentraciones.

Linealidad

El coeficiente de correlacién que se muestra en las gréficas (R?) arroja un valor
de 0,9845 indicando que hay uno de los estandares de Niquel que no tiene
buena respuesta en el equipo es decir la lectura es muy baja para la
concentracion que tiene o que existe una interferencia con dicha muestra,
pudiendo ser una contaminaciéon de la misma.

7.2.3 Metal Plomo

7.2.3.1 Agua potable para el metal Plomo

uM1A,b UE.m UE.b

UM1A,a UBK
M2 UML | (0.3mgiL) (0.1 (2,0 (0,5 (ma/L)
(mg/L) | (mg/L) | mg/L) | mg/L) [ mg/L)
Ensayo # 1 0,0430 | 0,0573 | 0,2929 0,1285 | 2,0068 | 0,3536 | 0,1051
0,0334 | 0,0573 [ 0,2948 0,1285 | 1,9781 | 0,3440 [ 0,0430
O 0435 O 0435 *kkkkkk *kkkkkk *kkkkkk *kkkkkk 0 0379
Ensayo # 2 ' ' ’
O , 0447 O , 0435 *kkkkkk *kkkkkk *kkkkkk *kkkkkk 0 , 03 79
0,1082 | 0,1590 | 0,2867 0,1294 | 1,9815 | 0,4035 kkkkkk
Ensayo# 3
0,1128 | 0,1451 | 0,2840 0,1299 | 1,9815 | 0,4127 | 0,0944
0,0858 | 0,1128 | 0,2934 0,1294 | 2,0234 | 0,3600
Ensayo # 4
0,0486 | 0,0533 | 0,2934 0,1285 | 1,9955 | 0,3739 [ 0,0672
0,1066 | 0,1379 | 0,2944 0,1460 | 2,0641 | 0,4346 | 0,1222
Ensayo # 5
0,1170 | 0,1222 | 0,2944 0,1403 | 2,0537 | 0,4242 | 0,0754
0,0532 | 0,1018 | 0,2927 0,1354 | 1,9892 | 0,3548 | 0,0969
Ensayo # 6
0,0434 | 0,0824 | 0,2898 0,1396 | 1,9697 | 0,3548 [ 0,0775
-0,0163 | 0,0245 | 0,2837 0,1392 | 1,9552 | 0,4204 | 0,0082
Ensayo # 7

-0,0122 | 0,0204 | 0,2800 0,1343 1,9389 | 0,4408 | 0,0122

Media 0,0579 | 0,0829 | 0,2900 0,1340 1,9948 | 0,3897 | 0,0648

Error tipico | 0,0115 | 0,0124 | 0,0014 0,0017 | 0,0107 | 0,0104 | 0,0106

Desviacion
estandar 0,0430 | 0,0464 0,0051 0,0059 0,0371 | 0,0362 0,0369

Varianza de 2,61088E | 3,5812E-

0,0018 | 0,0021 0,0013 | 0,0013 0,0013
la muestra -5 05
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Minimo | -0,0163 | 0,0204 | 0,28 0,1285 | 1,9389 | 0,344 | 0,0082
Maximo | 0,117 | 0,159 | 0,2948 | 0,146 | 2,0641 | 0,4408 | 0,1222
Cuenta 14 14 12 12 12 12 12
Nivel de
confianza | 0,0248 | 0,0268 | 0,0032 | 0,0038 | 0,0236 | 0,0230 | 0,0234
(95,0%)
Referencia
del pep 237 2,37 2,29 2,29 2,29 2,29 2,29
grubbs
pe&ig{r‘;‘%bs 1,7241 | 1,3451 | 1,9603 | 09329 | 1,5027 | 1,2634 | 1,5335
Pep grubbs | ) 3509 | 16365 | 09361 | 1,9913 | 1,8629 | 1,4083 | 1,5538
Maximo
Cv 74307 | 56,052 | 1,7618 | 44631 | 1,8647 | 9,2951 | 56,960

Tabla No. 107 Andlisis estadistico del metal Plomo en agua potable

Algunos resultados que no aparecen en la tabla No. 107 se debe a que afecta
el pep grubbs y por consiguiente la dispersion de los datos, obteniendo datos
no esperados

UM1A,b (0,1 mg/L) uM1A,a (0,3 mg/L)
Ensayo 1 90,3 97,9
Ensayo 3 Fokkkkkk 95,1
Ensayo 4 128,9 97,8
Ensayo 5 143,4 98,1
Ensayo 7 136,7 93,9

Tabla No. 108 Porcentaje de recuperacién para el metal Plomo en agua potable

Error relativo UE.m Error relativo UE.b
(2,0000 mg/L) (0,5000 mg/L)

Ensayo 1 0,34 29,2

1,09 31,2
Ensayo 3 0,92 19,3

0,92 17,4
Ensayo 4 1,17 28

0,22 25,2
Ensayo 5 3,20 13,0

2,68 15,1
Ensayo 6 0,54 29,0

1,51 29,0
Ensayo 7 2,24 15,9

3,05 11,8

Tabla No. 109 Error relativo para muestras de Plomo en agua potable.
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Linealidad (R?) 0.9984
limite de deteccion 0,1087 mg/L
limite de cuantificacion 0,3623 mg/L

Tabla No. 110 limite de deteccion para el metal plomo en agua potable

Curvas de calibraciéon para el metal Plomo en agua potable

Lectura# 1 Plomo

Lectura# 2 Plomo

concentracion [ppm]

0,1 -
0,1
0,08 0,08 -
8 3
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2 002 3 0,02 R2 = 0,9981
< 0 < '
O 02 T T T 1 0 . .
-0, 2 3 4 5
. -0,02 2 4
concentracion [ppm]
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Grafica No. 25 Primera lectura de Grafica No. 26 Segunda lectura de
Plomo en agua potable Plomo en agua potable
Lectura# 3 Plomo Lectura# 4 Plomo
01 - 0,1 -
0,08 - 0,08 -
& m
S 0,06 - S 0,06 -
-‘é 0,04 - 8 004 -
o S ’ - _
2 o y=0,0217x - 0,0015 2 om RGORR
< 0 R2 = 0,9984 < '
0 T T
-0,02 2 3 4 5
2 4

-0,02
concentracion [ppm]

Grafica No. 27 Tercera lectura de
Plomo en agua potable

Grafica No. 28 Cuarta lectura de
Plomo en agua potable
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Absorbancia

Lectura# 5 Plomo

0,1
0,08
0,06
0,04
0,02

y =0,0192x - 0,0007
R?=0,999

2 4 6

-0,02

concentracion [ppm]

Absorbancia

Lectura # 6 Plomo

y =0,0206x - 0,0008
R2=0,9986

2 3 4 5

concentracion [ppm]

Grafica No. 29 Quinta lectura de
Plomo en agua potable

Lectura# 7 Plomo

0,1

8
e 0,05
S y = 0,0248x - 0,0007
S R2=0,9979
Q 0 T T T 1
<

1 2 3 4

-0,05
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Grafica No. 31 Séptima lectura de
Plomo en agua potable

Grafica No. 30 Sexta lectura de
Plomo en agua potable

De acuerdo a los datos obtenidos para el metal Plomo en agua potable

Precision

La desviacion estandar para estos resultados es muy pequefia indicando
reproducibilidad y repetitividad en los datos.

El coeficiente de variacion para las muestras adicionadas y los estandares del
metal plomo se encuentran dentro del rango requerido lo que significa que el
método es preciso, aunque para la estandar de 0,5 mg/L el coeficiente es de
aproximadamente 9,3 %, esto puede indicar que no hubo un buen manejo de la
solucion y en un momento determinado se contamino.
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Porcentaje de recuperacion

El porcentaje de recuperacion para la muestra de 0,3 mg/L de plomo muestra
un buen resultado ya que se encuentra dentro del rango requerido, indicando
una buena concentracion de la muestra y una buena respuesta por parte del
equipo.

Para la muestra de 0,1 mg/L de plomo el porcentaje de recuperacién esta por
encima del rango requerido, mostrando que el equipo no dio una buena
respuesta para esta muestra pues la concentracion es muy baja para este
metal.

Exactitud

El error relativo para la muestra de 2,0 mg/L se encuentra dentro del rango
requerido indicando que el método es exacto

Para la muestra de 0,5 mg/L el error relativo sobrepasa el rango requerido
indicando que la muestra en algin momento del procedimiento se contamino y
por esto no se obtuvo el resultado esperado.

Linealidad

El coeficiente de correlacion arrojado por las graficas de calibracion para el
metal plomo arrojan un resultado cercano a uno que es el valor ideal indicando
una buena relacion entre la concentracion y la absorbancia de los estandares
leidos.

Limite de deteccidn

El limite de deteccion para el metal plomo es un poco alto, por esta razon la
muestra adicionada de 0,1 mg/L no arroja los resultados esperados, y por
consiguiente no se puede leer la concentracidén requerida por la resolucién que
rige al agua tratada ya que exige un valor maximo de 0,01 mg/L y el limite de
deteccion es de aproximadamente 0,11 mg/L
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7.2.3.2 Agua residual para el metal Plomo

UBK | GEb GE.b | UM1Ab | GM1A.b
— = #3 (2 mg/L) | (Img/L) | Img/L Pb| 1mg/L
UBK# 1 UBK#2 ) many|  #1 #2 #1 Pb #2
(mg/L) | (mg/L)
Ensayo#1 | 16881 | 1,8944 [1,8944] 12344 [ 11657 [ 2,9530 | 2,8705
1,6744 | 1,9219 |1,9081| 1,2344 | 1,1795 | 2,9667 | 2,8842
Ensayo s 2 | 14803 | 17082 [17546[ 12339 | 1,1270 | 27822 | 2,6474
1,4850 | 1,6803 |1,7500| 1,2385 | 1,1130 | 2,7311 | 2,6660
1,5374 | 1,8378 |1,8871| 1,1483 | 1,0745 | 2,8228 | 2,8376
Ensayo # 3
1,5522 | 1,7984 |1,8477| 1,1385 | 1,0646 | 2,8376 | 2,8080
1,6427 | 1,8160 |1,9052| 1,1969 | 1,1870 | 3,0642 | 2,8710
Ensayo # 4
1,6377 | 1,7913 |1,9151| 1,2019 | 1,1622 | 3,0395 | 2,8413
Ensayo #5 | 16035 | 1,845 |1,0634| 11819 [ 1,1450 [ 2,8579 | 2,9196
1,5778 | 1,8605 |2,0096| 1,1819 | 1,1356 | 2,8374 | 2,8477
Ensayo #i 6 | 16006 | 17986 |1,8924] 1,1421 | 1,1108 | 2,9033 | 2,8043
1,6006 | 1,8403 |1,9081| 1,1369 | 1,1004 | 2,8981 | 2,7730
Media 1,5900 | 1,8160 [1,8863| 1,1891 [ 1,1305 | 2,8911 [ 2,8142
Error tipico | 0,0193 | 0,0199 [0,0214| 0,0116 | 0,0114 | 0,0289 | 0,0240
Desviacion | s21 | 00690 |0,0743| 00404 | 00395 | 01003 | 0,0833
estandar
Varianzade | 0,5 | 0047 |0,0055| 0,0016 | 0,0015 | 0,0100 | 0,0069
la muestra
Rango | 0,2078 | 0,2416 | 0,2596| 0,1016 | 0,1224 | 0,3331 | 0,2722
Minimo | 1,4803 | 1,6803 | 1,75 | 1,1369 | 1,0646 | 2,7311 | 2,6474
Maximo | 1,6881 | 1,9219 [2,0006| 1,2385 | 1,187 | 3,0642 | 2,9196
Cuenta 12 12 12 12 12 12 12
Nivel de
confianza | 0,0426 | 0,0438 |0,0472| 0,0257 | 0,0251 | 0,0637 | 0,0529
(95,0%)
Referencia
del pep 2,29 229 | 2,29 2,29 2,29 2,29 2,29
grubbs
penfé%(ri‘;]bobs 1,4603 | 1,5317 |1,6583| 1,2190 | 1,4287 | 1,7249 | 1,2642
Pep grubbs | 4 sasg | 1 9649 |1.6583| 12190 | 1.6673 | 1,5954 | 2,0012
minimo
Cv 4,2236 | 3,8045 |3,9413| 3,4054 | 3,4969 | 3,4698 | 2,9619

Tabla No. 111 Analisis estadistico para el metal Plomo en agua residual
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Porcentaje de Porcentaje de
recuperacion UM1A.b | recuperacion UM1A.b
(1.0mg/L) #1 (1,0 mg/L) # 2
Blanco 1 126,49 118,24
Ensayo # 1 Blanco 2 104,49 96,24
Blanco 3 104,49 96,24
Blanco 1 127,40 117,64
Ensayo # 2 Blanco 2 106,01 96,25
Blanco 3 100,43 90,67
Blanco 1 129,03 128,05
Ensayo # 3 Blanco 2 101,45 95,54
Blanco 3 96,52 95,54
Blanco 1 141,66 121,85
Ensayo #4 Blanco 2 124,82 105,01
Blanco 3 114,42 114,42
Blanco 1 125,96 129,55
Ensayo # 5 Blanco 2 99,23 99,23
Blanco 3 85,86 89,45
Blanco 1 129,75 118,80
Ensayo # 6 Blanco 2 107,86 96,91
Blanco 3 100,05 89,10

Tabla No 112. Porcentaje de recuperacién para el metal

Plomo en agua residual

Error Relativo UE.b Error Relativo UE.b
(Img/L) #1 (Img/L) #2
Ensayo # 1 97,04 97,12
97,03 97,11
Ensayo # 2 97,21 97,35
97,26 97,33
Ensayo # 3 97,17 97,16
97,16 97,19
Ensayo # 4 96,93 97,12
96,96 97,15
Ensayo #5 97,14 97,08
97,16 97,15
Ensayo # 6 97,09 97,19
97,10 97,22

Tabla No. 113 Error relativo para muestras del metal Plomo en agua residual
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Linealidad (R?)

0,9984

Limite de deteccién

0,0525 (mg/L)

Limite de cuantificacion

0,1749 (mg/L)

Tabla No 114. Limite de deteccidn para el metal
Plomo en agua residual

Curvas de calibracion del metal Plomo en aguas residuales
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Grafica No. 32 Primera lectura de
Plomo en agua residual
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Grafica No. 34 Tercera lectura de
Plomo en agua residual

Grafica No. 33 Segunda lectura de
Plomo en agua residual
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Grafica No. 35 Cuarta lectura de
Plomo en agua residual
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De acuerdo a lo datos obtenidos para el metal plomo en aguas residuales

Precision

Se define como precision a la dispersion de los resultados obtenidos para una
muestra procesada varias veces por un ensayo, En este estudio se determino
la precision por medio de la desviacion estandar y el coeficiente de variacion.

La desviacidon estandar que arrojan las muestras adicionadas demuestra que el
método es reproducible y repetitivo debido a que hay cierta concordancia con
los datos ya que los valores son muy pequeios.

El coeficiente de variaciones arrojadas por las muestras adicionadas demuestra
gue el método es preciso debido a que no sobrepasan el limite acordado (5%),
por lo que puede calificarse de buena la precision que alcanza el método.

Porcentaje de recuperacion

Los porcentajes de recuperacion de las muestras adicionadas muestran muy
buenos resultados indicando buena respuesta del equipo con las
concentraciones de dichas muestras y concluyendo que el método de
concentracion de las muestras fue el indicado, ademas que la técnica de
absorcién atomica es la indicada para la deteccién de dicho metal tanto en
aguas tratadas como en aguas residuales.

Exactitud
El error relativo de estas muestras esta un poco alto concluyendo que las
muestras tienen exceso de los metales analizados ya que es agua residual,

pero por otra parte se demuestra que el método es exacto ya que los
porcentajes de error cumplen con rango.
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Linealidad

El andlisis de la linealidad por su parte, mostré que las curvas de calibraciéon
son capaces de producir valores para r en el rango establecido como criterio de
aceptacion. La linealidad es la capacidad de un ensayo para ofrecer resultados
directamente proporcionales a la concentracién de un analito en la muestra. La
determinacién de este parametro identifica el alcance del ensayo, es decir, da
una medida de la concentracion mas alta y mas baja que puede ser
determinada con aceptable precision y exactitud

Limite de deteccidn

El limite de deteccion es la minima cantidad (diferente de cero) de un analito
detectable por un método, pero que no necesariamente puede ser cuantificada
como concentracion o cantidad. De acuerdo con este concepto, el resultado
obtenido es adecuado, pues para los metales analizados son un poco altos
pero revela resultados satisfactorios ya que se esta analizando agua residual.
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8. CONCLUSIONES

Se definié que la mejor técnica para la concentracién de las muestras es
la digestion con acidos concentrados debido a los resultados del andlisis
preliminar elaborado en el Laboratorio de Analisis aguas y alimentos de
la Universidad Tecnoldgica de Pereira.

Segun los ensayos realizados en el Laboratorio de Andlisis de agua y
alimentos de la Universidad Tecnoldgica de Pereira, se concluyo que
los datos estadisticos obtenidos segun la estadistica descriptiva aplicada
en el método confirmo que los datos son confiables ya que no
sobrepasan los limites permitidos por el Laboratorio de Andlisis de Agua
y Alimentos de la Universidad Tecnoldgica de Pereira

Se determinaron variables como limite de deteccion, limite de
cuantificacion, desviacion estandar, linealidad y reproducibilidad
arrojando resultados aceptables lo cual concluye que la técnica de
Espectroscopia de Absorcion Atomica puede ser aplicada en el
Laboratorio de Analisis de Aguas y Alimentos de la Universidad
Tecnoldgica de Pereira.

Se desarrollo un procedimiento de validacion que consistio en un
analisis preliminar de muestras (estandares o0 patrones — muestras
adicionadas), ensayos o lecturas de las mismas y posteriormente un
analisis estadistico de los datos que posteriormente es aplicado en el
Laboratorio de Analisis de Aguas y Alimentos de la Universidad
Tecnoldgica de Pereira.

Atendiendo a los resultados de cada uno de los procedimientos incluidos
en el protocolo de validacién utilizado, quedé demostrado que el método
de espectroscopia de absorcion atdmica es confiable para la aplicacion
propuesta en el laboratorio de aguas y alimentos de la universidad
tecnolégica de Pereira

Gracias a los resultados de los porcentajes de recuperacion de las
muestras adicionadas, el método analitico de espectroscopia de
absorcion atomica es una muy buena técnica para la determinacion de
Cadmio, Niquel y Plomo en aguas tratadas y residuales, aun teniendo
bajas concentraciones de los mismos.
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Los datos obtenidos gracias a la técnica de absorcion atomica para la
determinacién de metales pesados en aguas tratadas y residuales
muestran una adecuada reproducibilidad y repetibilidad, debido a los
resultados de la desviacion estandar y coeficiente de variacion

De acuerdo con el coeficiente de correlacion obtenido por las curvas de
calibracién (patrones), se concluyé que el método cumple con la ley de
Beer y por consiguiente el equipo de absorcién atomica tiene una muy
buena sensibilidad para la determinacién de estos metales.

De acuerdo con los limites de deteccion y cuantificacion arrojados por el
andlisis se dice que los metales analizados se pueden cuantificar bien
debido a que la técnica permite leer bajas concentraciones, las cuales
cumplen con los rangos requeridos por la resolucion que rige el agua
tratada, evitando asi falsos resultados
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9. RECOMENDACIONES

Se debe lavar muy bien el material de trabajo, para evitar alguna contaminacion
externa, ya que estas interfieren al momento de la lectura para esto es
necesario lavar todo el material tanto de vidrio como de plastico con &cido
nitrico 1:1 y con mucha agua destilada

Se debe tener mucho cuidado cuando se realizan las digestiones de las
muestras ya que se pueden presentar salpicaduras, afectando la concentracién
de la misma y posteriormente su andlisis al realizar la lectura de dicha muestra.

Se debe seguir con el protocolo de validacion para una técnica analitica para
evitar posibles errores que influyan en el analisis de la misma

Al instante de realizar las lecturas de las muestras tratar en lo posible de
realizarlas bajo las mismas condiciones de trabajo para disminuir errores

105



10. BIBLIOGRAFIA

[1] Decreto 1575 de 2007 resolucion 2115, articulo 5. Caracteristicas quimicas de
sustancias que tiene reconocido efecto adverso en la salud humana. Vista en la
pagina

http://www.unimeta.edu.coffileadmin/user_upload/documentos/Consultorio_
Ambiental/Normatividad/RESOLUCION_2115 AGUA_ POTABLE.pdf

[2] Manual del AGUA POTABLE. Frank R. Spellman. Joanne Drinan.
Traducido por Ana Berga Celma Dra. En Ciencias Geoldgicas. Editorial
ACRIBIA, S.A. ZARAGOSA (Espaf). Capitulo 10. Seguimiento del agua
potable Pag. 177, 178, 179, 180. Capitulo 11. Tratamiento del agua. Pag.
218, 219, 221, 224, 225, 226, 229, 238, 239, 240, 241, 242

[3] Caracteristicas del agua potable. Unidad tematica N° 3. Docente Ingeniero
Jorge A. Orellana Ingenieria sanitaria UTN — FRRO. Version 2005.
Documento en pdf..

[4] Normas oficiales para la calidad del agua en Colombia. Norma Técnica
Colombiana. Caracteristicas fisicas del agua

http://www.imta.gob.mx/cotennser/images/docs/NOI/Normas_oficiales__
para_la calidad_del agua_colombia.pdf

[5] Origen de la contaminacion de las aguas
http://www.tecnun.es/asignaturas/Ecologia/Hipertexto/11CAgu/120Proc
C.htm

[6]German Roberto Mahecha Clavijo. Agua. Universidad Santo Tomas
Vicerrectoria de universidad abierta y a distancia. Facultad de Educacion y
Humanidades. Licenciatura en Educacion Ambiental y Desarrollo
Comunitario. Primera Edicién 1998. Capitulo 6. Explotacion y Problematica
del recurso agua. Contaminacion por Quimicos. Pag. 79

[7] Tratamiento de Aguas Residuales. Teoria y principios de disefio. Jairo

Alberto Romero Rojas. Editorial Escuela Colombiana de Ingenieria. Capitulo
1. Caracterizacién de Aguas Residuales. Pag. 17, 19, 134, 149, 150, 153

[8] Unicam — Atomic Absorption Spectrometry. Methods Manual. 1994 Unicam
Limited. Section Il Theory of Atomic Absorption Spectrometry 2.1, 2.2, 2.3,

106


http://www.unimeta.edu.co/fileadmin/user_upload/documentos/Consultorio_Ambiental/Normatividad/RESOLUCION_2115_AGUA_POTABLE.pdf
http://www.unimeta.edu.co/fileadmin/user_upload/documentos/Consultorio_Ambiental/Normatividad/RESOLUCION_2115_AGUA_POTABLE.pdf
http://www.imta.gob.mx/cotennser/images/docs/NOI/Normas_oficiales_para_la_calidad_del_agua_colombia.pdf
http://www.imta.gob.mx/cotennser/images/docs/NOI/Normas_oficiales_para_la_calidad_del_agua_colombia.pdf
http://www.tecnun.es/asignaturas/Ecologia/Hipertexto/11CAgu/120ProcC.htm
http://www.tecnun.es/asignaturas/Ecologia/Hipertexto/11CAgu/120ProcC.htm

2.4, 2.5, 2.6, 2.7; section lll The basic Atomic Absorption System 3.1, 3.2,
3.3, .3.6, 3.7, 3.8; section XIV Flame AAS 14.1, 14.2, 14.3

[9] Principios de Andlisis Instrumental. Douglas A. Skoog; F. James Holler;
Stanley R.Crouch; Sexta Edicion. Cengage Learning, pag. 230, 231, 232,
233, 234, 235, 236, 237, 238

[10] Universidad autébnoma de Madrid. Validacion de un método instrumental
http://www.uam.es/personal_pdi/ciencias/lhh345a/Validacion.pdf.

[11] Ministerio de salud. Guia de validacion de métodos analiticos
http://www.ministeriodesalud.go.cr/empresas/protocolos/guiavalidaci
onmetodosanaliticos.pdf.

[12] Guia de validacion de métodos analiticos. Definiciones de conceptos de
validacion

[13] Protocolo - Estandarizaciéon de métodos analiticos. Instituto de Hidrologia,
Meteorologia y Estudios Ambientales. Programa de Fisicoquimica
Ambiental. Gustavo Alfonso Coy Quimico. Noviembre de 1999.

107


http://www.uam.es/personal_pdi/ciencias/lhh345a/Validacion.pdf
http://www.ministeriodesalud.go.cr/empresas/protocolos/guiavalidacionmetodosanaliticos.pdf
http://www.ministeriodesalud.go.cr/empresas/protocolos/guiavalidacionmetodosanaliticos.pdf

