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RESUMEN

Dado que el agua es vital para la supervivencia del hombre y por tal motivo debe cumplir
los estandares de calidad segun las normas. EI control de calidad es la base fundamental
porqgue va al consumo del ser humano y a diferentes industrias, su evaluacion y seguimiento
constante permite tomar medidas correctivas adecuadas para frenar la contaminacion que
conlleva a diversas enfermedades. Se procedio a la validacion de un método turbidimétrico
en muestras de agua a diferentes concentraciones de sulfato utilizando como referencia el
procedimiento 4500 —S0* E establecido en Standard Methods for the examination of water
and wastewater 22 " ed. La lectura se realiz en un espectrofotémetro UV/VIS a una
longitud de onda de 420 nm. (Genesys 10 UV). Objetivo general: Se determino la Validez
del Método Turbidimétrico modificado frente al Método Normalizado en muestras de agua
a diferentes concentraciones de sulfatos. Metodologia: Investigacion fue de tipo analitico y
longitudinal. Poblacion: Todos los métodos para determinar sulfatos y Muestra: método
turbidimétrico modificado. Se utilizo como instrumento una ficha de recoleccion de datos.
Resultados: Los resultados demostraron la eficacia del método Turbidimeétrico modificado,
se encontrd para la solucion patron de 1mg/L se obtuvieron (0,962, 0,935 y 0,948 mg/L) para
5 mg/L (4,995, 4,981 y 5,009 mg/L) y para 10 mg/L (9,975, 10,002 y 9,989 mg/L) esta
técnica fue econdmica porque los materiales y reactivos utilizados son de bajo costo y facil
acceso a comparacion del método Turbidimétrico normalizado. Conclusion: EI método
turbidimétrico modificado si cumplié con el objetivo general demostrandose que si hay
validez frente al método Normalizado con una eficacia de 95 % y CV <10 %.

PALABRAS CLAVES: Validacién, Meétodo turbidimétrico, Sulfato de Sodio y
Espectrofotometro.



ABSTRACT

Since water is vital for the survival of man and for this reason it must meet quality standards

according to regulations. Quality control is the fundamental basis because it goes to human
consumption and to different industries, its evaluation and constant monitoring allows
adequate corrective measures to be taken to stop the contamination that leads to various
diseases. A turbidimetric method was validated in water samples at different sulfate
concentrations using as a reference the procedure 4500 -S04 E established in Standard
Methods for the examination of water and wastewater 22nd ed. The reading was carried out
in a UV / VIS spectrophotometer at a wavelength of 420 nm. (Genesys 10 UV). General
objective: The validity of the modified Turbidimetric Method was determined against the
Standard Method in water samples at different sulfate concentrations. Methodology:
Research was analytical and longitudinal. Population: All methods to determine sulphates
and Sample: modified turbidimetric method. A data collection sheet was used as an
instrument. Results: The results demonstrated the efficacy of the modified Turbidimetric
method, it was found for the standard solution of 1mg / L were obtained (0.962, 0.935 and
0.948 mg /L) for5mg/L (4.995, 4.981 and 5.009 mg /L) and for 10 mg /L (9.975, 10.002
and 9.989 mg / L) this technique was economical because the materials and reagents used
are inexpensive and easy to access compared to the standardized Turbidimetric method.
Conclusion: The modified turbidimetric method did meet the general objective,
demonstrating that there is validity compared to the Normalized method with an efficacy of
98% and CV <10%.

KEY WORDS: Validation, Turbidimetric Method, Sodium Sulfate and Spectrophotometer.



I. INTRODUCCION

El agua es uno de los recursos mas esenciales para el desarrollo y subsistencia del hombre;
en las diferentes regiones del mundo existen masas de agua dulce, los cuales constituyen un
habitat donde viven y se desarrollan variedad de seres vivos. Pero el aumento de la demanda
de agua potable se ha incrementado debido al crecimiento demografico mundial generando
escases en algunas partes del mundo; y el Pert no escapa de esta posibilidad, esta situacion
obliga a la poblacidn, hacer uso de recursos potables de dudosa procedencia para satisfacer
sus necesidades, sin tener en cuenta el peligro al cual estan expuestos produciendo diferentes

enfermedades principalmente a nifios y adultos mayores.*2

Por ello la inspeccion de la potabilidad y propiedad del agua es trascendental, ya que este es
el medio de transporte de compuestos biolédgicos, fisicoquimicos, entre otros, uno de estos
compuestos que se puede mencionar es el sulfato el cual es una sal que puede tener su origen
al momento de atravesar ambientes ricos en yeso o por la contaminacion con aguas
industriales residuales. El ion sulfato (SOs*) abunda en aguas naturales y en las
precipitaciones fluviales, pudiendo llegar a formar compuestos altamente téxicos con el
medio ambiente. Este compuesto proporciona datos importantes sobre el &cido sulfurico
proveniente del dioxido de Azufre que se encuentra en la atmosfera, el cual a
concentraciones mayores a 300 mg/L puede ocasionar trastornos a nivel gastrico en personas
sensibles, ocasionando un efecto laxante; cabe resaltar que segun la normativa del Decreto
Supremo 015-2015 MINAM, el limite maximo permisible para agua de consumo humano
es de 250 mg/L y 1000 mg/L para agua de riego de vegetales y bebidas de animales.>*

Existen diferentes métodos para determinar el sulfato en agua y uno de los mas
recomendados es el método Turbidimétrico que es aplicable a un rango de 1 a 40 mg/L.°

El presente estudio tuvo como proposito determinar la validez estadistica del Método
Turbidimétrico modificado frente al método normalizado en muestras de agua a diferentes
concentraciones de sulfato.

Descripcion de la realidad Problematica: La Organizacion Mundial de la Salud (OMS)
refiere que la mala gestion en el tratamiento de las aguas residuales urbanas, agricolas e
industriales ocasionan productos altamente contaminados o polucionados quimicamente,

siendo un peligro para los millones de seres humanos que la consumen a diario; datos,

11



evaluados por la OMS indican que 842 000 personas; entre nifios y adultos mayores, pierden
la vida anualmente por enfermedades diarreicas como resultado de la insalubridad del agua
originado principalmente por los productos téxicos y la contaminacion radioldgica,
experiencia que pone de manifiesto el valor de los enfoques de gestion preventivos que

abarcan los recursos hidricos al consumidor.®

Diversos estudios realizados respecto a la calidad del agua en diferentes lugares permitieron
corroborar que en la mayoria de exploraciones existen concentraciones de compuestos
microbioldgicos y fisicoquimicos los cuales se hallan en los valores maximos permitidos;
sin embargo, existen reservorios que pueden tener compuestos de sulfatos con contenidos
superiores a 300 mg/l los cuales son capaces de causar problemas gastrointestinales; y para
evitar estos resultados, es que en la actualidad se utilizan diversos métodos analiticos que
permiten realizar un analisis quimico a los reservorios de agua, generando efectos correctos
y confiables, ante esto la validacion de diferentes métodos son aspectos importantes para

conseguir este proposito.”®

La importancia del presente trabajo fue de gran interés porque se corrobord la hipotesis
planteada, se demostré y se permitié conocer un método alternativo confiable, rapido y
seguro, para determinar sulfatos en agua ya que sus indicadores demostraron similitud con
los métodos turbidimétrico normalizados. Esta propuesta podria ser utilizada por distintas
empresas para la evaluacién y de esta manera llevar a cabo una correcta inspeccion,
vigilancia y control.

Se puede dar a conocer, promover e incrementar la utilizacion del método Turbidimétrico
propio y asi conocer las concentraciones de sulfatos en diferentes muestras de agua siendo
una mejora para la calidad de vida.

Los antecedentes nacionales son: Teves B investigacion realizada “ESTUDIO
FISICOQUIMICO DE LA CALIDAD DEL AGUA DEL RiO CACRA, REGION LIMA”.
Tesis para optar el grado de Magister en Quimica en la Pontificia Universidad Catolica del
Pert, 2016, presenta como objetivo de realizar un estudio fisicoquimico del agua del rio
Cacra (cuenca del rio Cafiete-region Lima), para comprobar la calidad del medio enfocado
al regadio de cultivos agricolas y bebida de animales en una zona contemplada de alta
indigencia. Metodologia: Se realiz6 entre Mayo y Julio 2015, época de lluvias, se
seleccionaron 6 estaciones de muestreo. En cada una de las estaciones se llevaron a cabo

mediciones in situ y se procedi6 a tomar muestra para el analisis de laboratorio respectivo.
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Los Parametros a determinar fueron demanda quimica de oxigeno disuelto y pH;
sediméntales, disueltos y suspendidos, solidos totales, suspendidos, nitratos cloruros
sulfatos, bicarbonatos carbonatos, aluminio, sodio, calcio, cobre, magnesio, hierro, cadmio,
plomo y zinc. En los distintos tipos de andlisis de laboratorio se utilizaron metodologias
gravimétricas, volumeétricas e instrumentales como la espectroscopia UV-Visible y de
impregnacién atdmica. EI método empleado para determinar sulfato fue el Turbidimétrico,
que se basa en la fuerza en el anién sulfato entre el cation bario en un mediano acido dando
como resultado un beneficio insoluble sulfato de bario en la cual permanece suspendida en
un tiempo determinado gracias a la sustancia acondicionadora y que fue medido por un
espectrofotdbmetro a 420 nm de longitud de onda. Resultados: Las concentraciones de
sulfatos va en un aumento ligero en el transcurso del rio Cacra 14,67 a 43,64 mg/L. En
conclusién: el aumento de sulfato puede ser por el aumento de descarga organica, asi como
el vertimiento de residuos domésticos como desinfectantes que los ciudadanos emplean para

el lavado de sus vestimentas.®

Chavez J., Leiva D. y Corroto F. en su ESTUDIO “CARACTERIZACION
FISICOQUIMICA Y MICROBIOLOGICA DE LAS AGUAS RESIDUALES EN LA
CIUDAD DE CHACHAPOYAS, REGION AMAZONAS”, articulo cientifico de la
Universidad Cientifica del Perd, 2016, con el objetivo de determinar la influencia de los
efluentes caseros de la ciudad de Chachapoyas en la calidad fisicoquimica y microbioldgica
del agua de la quebrada Santa Lucia y el rio Sonche. Metodologia: Se implantaron cinco
recintos de muestreo, la recoleccion de muestras se realizé entre los periodos de agosto y
diciembre del 2015. Las concentraciones de los parametros fisicoquimicos y
microbioldgicos se establecieron segun las instrucciones de las normas APHA (2005), para
determinar parametros como coliformes fecales, totales y escherichia coli, se uso la técnica
de NUmero Mas Probable (NMP). En cuanto a los parametros fisicoquimicos como
turbiedad, ph conductividad eléctrica, temperatura, oxigeno deshecho estuvieron medidos
por un equipo multiparamétrico y para alcalinidad cloruros se usé métodos volumétricos,
por absorbancia se comprobaron nitratos, fosfatos, sulfatos y amonio, para la solicitud
bioquimica de oxigeno, solidos totales en suspension y solidos totales disueltos se realiz
para la dilucion y filtracion al vacio. El resultado en el caso de sulfato fue de 231,93 mg/L
siendo el méas elevado en uno de los puntos y que corresponde a la quebrada de Santa Lucia

ya gue se encuentra cerca de los focos contaminadores. En conclusion, las concentraciones
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mas elevadas se encontraron en la quebrada de santa Lucia por la contribucion directo de las
aguas excedentes a comparacion del rio Sonche, esto permite saber el fuerte impacto en la
calidad del agua y la insuficiencia de una intervencion para revertir los resultados y alcanzar

la rehabilitacion.®

Huaman M. en su trabajo titulado “EVALUACION DE LA CALIDAD DEL AGUA
SUBTERRANEA PARA CONSUMO HUMANO EN EL PUEBLO CERRITO SAN
JUAN, DISTRITO DE SOCABAYA, PROVINCIA DE AREQUIPA, DEPARTAMENTO
DE AREQUIPA” Tesis para optar el titulo profesional de ingeniera quimica en la
Universidad Nacional de San Agustin de Arequipa, Perd, 2015, tuvo como objetivo evaluar
la calidad del agua subterranea para utilizacion individual por medio de aspecto fisicos,
quimicos y microbiolégicos; y la contrastacion de los resultados con los valores que exige
la Norma Limites Maximos Permisibles. Se procede a escoger la fuente a evaluarse, logrando
identificarse el recurso hidrico de interés, como es un pozo hondo con un caudal de 2.0 I/s a
una hondura aproximada de 45 m. Los pardmetros analizados fueron temperatura, fuerza de
hidrogeno, turbiedad, conductividad, solidos disueltos totales, dureza, sulfato, cloruros,
cobre, manganeso, fierro, coliformes totales y coliformes fecales. Para la precision de sulfato
se uso el Método Turbidimétrico Normalizado. El resultado obtenido para sulfatos fue de
251.90 mg/L. (Limites maximos permisibles 250 mg/L), el exceso es 1.90 mg/L. El exceso
de concentracion de sulfatos en el agua para suministro pablico conlleva a un efecto laxante
y tiene efectos corrosivos para la fabricacion de tuberias y algunas piezas para maquinas. En
conclusion, el estudio ha demostrado que la calidad del agua necesita un tratamiento sencillo

para que pueda cumplir con las normas establecidas para consumo humano.©

Antecedentes Internacionales son: Suarez M en su estudio denominado “VALIDACION DE
METODOS ANALITICOS PARA LA DETERMINACION DE HIERRO, SULFATOS,
TURBIEDAD, DUREZA TOTAL Y CALCICA EN MUESTRAS DE AGUAS CLARAS
Y RESIDUALES”, proyecto previo a la obtencion del titulo de ingenieria quimica, en la
Escuela Politécnica Nacional, Ecuador, 2012, tuvo como objetivo el cumplir con los
parametros de validacion y que la incertidumbre sea menos de 35 %. La validacion se efectud
en 3 mediciones diarias, por 5 dias, para la técnica de turbiedad se hizo 6 mediciones diarias
durante cinco dias. El analisis de hierro se hizo por la técnica de la fenantrolina; para que se

determine la turbiedad se efectu6 un ajuste del método APHA al HACH de turbiedad. Para
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que sea validado el endurecimiento, se realiz6 como dureza total y célcica mediante
titulacion con EDTA y la dureza magnetica por interferencia y para la validacion de sulfatos
se realizo por el método turbidimétrico haciendo una curva nueva de calibracion, cuyo rango
fue de 6mg/L a 500 mg/L. Obteniéndose una incertidumbre de 18,3 %. En conclusion, se
cumplieron con los objetivos para el rango de trabajos realizados demostrandose con
diferentes concentraciones de sulfatos los resultados confiables siendo un método menos
complejo y utilizdndose pocos materiales demostrandose que esta metodologia es excelente

para la determinacion de sulfatos.!

Severiche C. y Gonzales H., efectué un estudio llamado “EVALUACION ANALITICA
PARA LA DETERMINACION DE SULFATO EN AGUAS POR METODO
TURBIDIMETRICO MODIFICADO?”, articulo cientifico, 2012, que tuvo como objetivo el
incluir una modificacion al método estandarizado y ratificar de manera correcta la aplicacion
del método modificado para el andlisis de aguas. Metodologia: Se trabaj6 con diversas aguas:
superficial, residual, potable, de piscina y pozo; la metodologia turbidimétrica se aplica en
un rango de 1 a 40 mg/L de sulfato y se requiere de dos soluciones una para la clase alta 'y
el otro para la clase baja y medida con celdas de 5 cm. En este caso solo se hizo una sola
solucion acondicionadora y la otra modificacion es también en el procedimiento donde se
realiza la medicion a 420 nm con una celda de 1cm de paso Optico aplicando estas
modificaciones hacen este método mas sensible, se recolectaron las muestras en frasco de
plasticos y vidrios. Para su conservacion se refriger6 a temperaturas menores o igual a 6°C
por un periodo maximo de 28 dias. Para el desarrollo de los reactivos, los patrones y las
muestras se utilizé agua desionizada, los reactivos son de grado analitico. Se hizo la curva
de calibracién, verificacion de esta curva y la determinacion de sulfatos en muestra. Los
resultados obtenidos fueron promedio de 5mg/L de sulfato que se considera satisfactoria
para aguas naturales y residuales. En conclusién, el método estandarizado modificado resulta
adecuado por presentar precision (coeficiente de variacion menor a 10 %), veraz y con un
adecuado intervalo de concentracion, ajustandose con las exigencias para lo cual fue
disefiada, el uso de una sola solucion acondicionadora tuvo ventajas en cuanto al tiempo
finalmente se torna en un método de referencias para muchos laboratorios ya que reportan
resultados correctos y confiables.?

Morales E. ejecutdé una investigacion denominada “VALIDACION DEL METODO
TURBIDIMETRICO PARA LA CUANTIFICACION DE SULFATOS EN MUESTRAS
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DE AGUAS?”, para optar el grado de licenciado en Quimica de la Universidad Nacional de
Auténoma de Nicaragua, en el afio 2010, tuvo como objetivo aprobar el método
turbidimétrico para determinar los sulfatos en prototipos de aguas y verificar la lectura del
turbidimetro usando un modelo de referencia, como el sulfato de formazina. Metodologia:
Procedieron a las preparaciones de la solucion de formazina de 400 Unidad de Turbidez
Nefelométrica (NTU), Sulfato de Sodio 100 ppm, y solucion buffer, desde la solucién de
formazina se prepararon varias diluciones de 0, 20, 200, 1000 400 NTU. Para que la muestra
sea tratada se pas6 a medir 10 ml de ella, diluyéndose en 50 ml de agua sin mineral,
transfiriéndose a un Erlenmeyer de 125 ml, donde se adicion6 10 ml de solucion buffer,
combinandose completamente con un agitador, luego se afiadié poco importe de cristales de
cloruro de Bario y se procedio a agitar durante 60 segundos; a continuacion, se vertio el
contenido de la solucion en la cubeta del turbidimetro, haciéndose la cuantia luego de 5
minutos. Los resultados obtenidos de cada lectura se anotaron en un registro, las soluciones
se prepararon y fueron leidas por cinco dias seguidos con el turbidimetro HACH 2100 N, se
compararon los resultados de referencia del estdndar y los valores experimentales, y se
comprob6 que no existentes diferencias significativas en los resultados. El equipo demostrd
buena exactitud, se obtuvieron valores del intercepto equivalente a 0 y una pendiente igual
a 1, la linealidad en un rango de 0 a 40 ppm de sulfatos dio como resultado coeficiente de
determinacion muy cerca a la unidad r?> = 0.997, en precision se obtuvieron valores de %RSD
3% Y 2% para un estandar de 5y 20 ppm, resultando muy buena precision. Son resultados
selectivos porque no presenta defecto de matriz, por lo tanto, no interfieren en esta técnica
turbidimétrica. Se obtuvo buena exactitud ya que se determiné el limite de cuantificacion
donde se obtuvo valores de 0,65 ppm y 1,97 ppm para que los sulfatos en agua sean
determinados; finalmente fue conocida la incertidumbre asociada dando un porcentaje de
error: menor del 3.5 %, el cual es un resultado aceptable. En conclusion, el método
turbidimétrico es eficaz y puede ser una alternativa en la determinacion de sulfatos porque

los diferentes parametros dieron resultados seguros y confiables.?

Aguilera I, Pérez R. y Maraiién A realizaron un estudio denominado “DETERMINACION
DE SULFATO POR EL METODO TURBIDIMETRICO EN AGUAS Y AGUAS
RESIDUALES. VALIDACION DEL METODO”, Revista cubana de Quimica Universidad
del Oriente, 2010, cuyo objetivo fue la validacion del método turbidimétrico para agua y

aguas residuales que genere resultados correctos y confiables. Metodologia: Realizaron una
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curva de calibracion de 20,0 a 100,0 mg/L de sulfato, a partir de una solucion patron de
(1000 mg/L). Las muestras se filtraron para evitar cualquier tipo de interferencia que pueda
alterar los resultados; la muestras y los patrones se llevaron a un volumen de 10 ml, con agua
destilada, en matraces aforados, y luego se procedié a depositar en tubos de ensayos que
tenian una capacidad era de 30 ml, luego, agitandose se agreg6 solucién tampoén en una
cantidad de 1 ml y se agregd una pequefia cantidad de Cloruro de Bario (BaCl,). La mezcla
se agité aproximadamente un minuto y se dejo reposar un minuto. La medicion se ejecutd
en el espectrofotdbmetro UV-Visible Genesys 10 aD.O 450nm. Se utilizaron dos tipos de
solucion acondicionadora glicerina (buffer 1) y trietilenglicol (buffer2) para demostrar si
cumplen con la hipotesis de la igualdad. Los resultados obtenidos demostraron la no
existencia de diferencias significativas, evidenciandose una confiabilidad del 95 %, para un
patron de 25 mg/L de sulfatos el resultado que se obtuvo con el buffer 1(glicerina) se
consigui6 24.8 mg/L y con el buffer 2 (trietilenglicol) 24,6 mg/L de sulfato. En conclusion,
gueda demostrado que la técnica turbidimétrico se puede realizar con cualquiera de las dos
soluciones acondicionadoras porque los resultados son similares en los diferentes parametros
realizados como por ejemplo Desviacion Estandar (DS mg/L) y Coeficiente de Variacion
(CV %).2

El agua es una sustancia quimica que permite el avance de la vida en el mundo. Sus
peculiaridades fundamentales como el calor especifico, de vaporizacién y de fusion, su
conductividad eléctrica, viscosidad, tension superficial, los cambios en su densidad, su rol
como gran disolvente y para involucrarse en las reacciones quimicas y su perfil anfétero,
hacen que se encuentre en la mayoria de los procesos, permitiendo que ellos se originen. No
obstante, en el organismo se encuentra en alrededor de dos tercios y se nos limita la vida tras

3 0 4 dias sin consumirla.'*

El agua es el medio de mayor abundancia de la tierra. Es el constituyente méas cuantioso e
importante en los aspectos organicos. Los seres vivos poseen cerca del 70% de agua, los
vegetales presentan mucho mas que los animales y determinados tejidos, tal como: el tejido
graso que contiene un promedio de 10% a un 20 % de agua a comparacion del tejido nervioso
que tiene un 90%. En los organismos, el agua se halla dentro y fuera de la célula, la mayor

parte esta internamente en las células (2/3), y el tercio restante fuera lo cual comprende los
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compartimientos liquido intersticial e intravascular. En los que presentan una célula y son

acuaticos, este elemento es su camino de desarrollo.>-1

En los animales, el agua da facilidad para el traslado de nutrientes obtenidos de alimentos y
también ayuda a la expulsidn de remanentes por la sangre. Por medio del intestino delgado,
la sangre recibe los nutrientes necesarios que se desencadena en la asimilacion, ademas del
oxigeno se reciben por medio de los pulmones o las branquias que es llevado a todas las
partes del cuerpo. De igual manera, la sangre se encarga de retirar el diéxido de carbono de
los drganos que es eliminado en los pulmones, asi como los restos del metabolismo de las
células al momento de la respiracion, lo cual se degrada en los rifiones y luego se descartan

en la orina.t®

El agua es primordial en el mantenimiento de la subsistencia en la tierra. Para que las
colectividades humanas y los ecosistemas prosperen, tiene que estar pulcra y aprovechable

para los consumidores.

En cuanto a la tension superficial del agua, es superior que otro liquido. La compresibilidad
del agua, que es insuficiente, reduce tras el incremento entre 0° y 50° C, a diferencia de lo
que acontece con otras soluciones. También, su viscosidad baja, en vez de crecer, cuando

aumenta la presion.®

De toda el agua que esté en el planeta, es dulce sélo el 3%, y el 2,997% es de restringido
acceso, ya que esta por debajo de la tierra 'y en los glaciares, lo cual no ayuda a su empleo.
Es decir que so6lo el 0,003% del total de volumen de agua es asequible para la utilizacion en
los seres humanos.*®

Con el apoyo del ciclo hidrologico, este liquido se agita de un espacio a otro y de una etapa
a otra. Un saber grande de los componentes de este ciclo es notable, tanto para comprender
el impacto de las acciones humanas como para planear el empleo razonado y eficaz del agua

valedera.®

El ciclo del agua comienza con su evaporacion a partir del pavimento de los océanos u otras

formas de agua libre. Segun se eleva (evaporacion), el aire humedecido se tiempla y el vapor
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se convierte en agua (condensacion), las gotas se fusionan y establecen una nube, para

después bajar por su mismo peso (precipitacion).?°

Una porcion del agua que toca la superficie terrestre podra ser disfrutada; otra goteara en el
campo hasta que llegue a un rio, un pantano o el mar. Dicho proceso se contempla como
escurrimiento. Otra frecuencia del agua se destilara por medio del suelo, estableciendo capas
de agua subterrdnea, también llamadas como acuiferos. Determinado suceso es la
percolacion. En algin momento, esta agua alcanzara la superficie y regresara de nuevo al

ambiente, dando pie a un reciente ciclo.?

El consumo de agua mas comun es el que resguarda las carencias humanas; esta agua
procede de los cursos de area (rios y arroyos) y de las recargas subterraneas. El agua de las
lluvias es la transcendental fuente para los entornos y para la flora. EI manejo sensato de este

recurso es relevante para la subsistencia humana.?

Las modificaciones de temperatura, las sequias, la desertificacion y los desbordamientos han
generado que los manantiales y lagos estén en creciente via de extincion.
La accion humana ha verificado menos preocupacion por el agua, al causar la deforestacién

y contaminacion.?

Tipos de Agua, Agua potable: Es el agua que puede ser empleada libremente, esto se logra
debido a un mecanismo de saneamiento, por lo cual no presenta peligro para la salud. La
denominacion es aplicable a aquel que presenta pautas de calidad que exigen los encargados
locales e internacionales asegurando la trazabilidad de los diferentes métodos y el logro de
la precision solicitada; utilizando para ello materiales, técnicas y contextos adecuados.?

Agua mineral natural: Se define por su cabida con ciertas sales minerales y sus
concentraciones relativas, incluso como la existencia de particulas traza, u otros ingredientes
relevantes para el metabolismo humano. Se adquiere de reservorios naturales o caladas de
aguas profundas derivadas de capas acuiferas. Su constitucion y la firmeza de su flujo y
temperatura son firmes, considerando los procesos de las variaciones naturales y se toma en

circunstancias que avalan la pureza microbioldgica Gnica.?
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Agua mineral medicinal: Es aquella que tiene un enfoque terapéutico, desde el sitio de
emergencia hasta la zona de utilizacion, dada sus propiedades curativas que han sido
justificadas por similitud de tipos de aguas existentes, por experiencia local, por
investigaciones convenientes 0 mediante pruebas clinicas y avance de procesos especificos

o de practica médica comprobada, y preservar tras ser envasada.?®

Agua mineral termal: Es aquella cuya temperatura recomendada debe ser mayor al menos
en 4 grados centigrados, al promedio anual ambiental de la zona donde surgen, accediendo

a emplear su accion calorifica.?®

Agua mineral industrial: Es aquella que por su constitucién (cualitativa y cuantitativa) ayuda

a que se pueda explotar los minerales que posee.?®

Estructura Quimica del Agua: La molécula de agua presenta dos particulas de hidrogeno y

una de oxigeno. Existen en el agua algunos resultantes que son producto de la separacion de
sus moléculas como: el ion H20+ y el OH-. En la molécula de agua sus uniones covalentes
de los dos atomos de hidrogeno con el de oxigeno dan lugar a un Angulo de 104°5°. Los
electrones del enlace covalente son atraidos hacia el atomo de oxigeno, dando como
resultado el aumento de carga negativa en las cercanias del &tomo de oxigeno, asi como
también una elevada carga positiva en los atomos de hidrogeno. En conclusion, cada
elemento de agua es un dipolo eléctrico.®

Caracteristicas fisicas del Agua: Son detectadas facilmente con los sentidos, lo cual implica
una relacién directa con la condicion estética del agua. Las particularidades son coloracion,

gusto, olor, temperatura y turbidez.

- Olor y sabor: Estan muy relacionados, pero no se tiene la seguridad de que ocurren
juntos, es facil de detectar y puede generar mucha limitacion al interesado. Para tratar
o excluir las caracteristicas indeseables se utilizan procesos como adicion de carbén

activado y aeracion, etc.?

20



- Temperatura: Esta caracteristica es de mucha importancia porque tiene la capacidad
de acelerar o retardar la actividad biologica. Es importante que se tome la
temperatura en el momento donde se recolecta la muestra. Puede alterar los
procedimientos en la desinfeccion con cloro, asi como la densidad del agua,
asimismo pueden influir en la sedimentacion, filtracion, combinacién rapida y

floculacion.?*

- Color: Muchas veces se debe al contenido de materia organica y minerales. Las
pruebas se realizan en comparacion con muestras estandar de diferentes
concentraciones de una o varias sustancias quimicas que dan un color parecido al que

presenta el agua.?*

- Turbidez: Es una expresion del efecto Optico, y en algunos casos pueden estar
cargados por agentes patogenos en las particulas de suspension. Por ejemplo, el agua
con constituyentes de arcilla en suspension presenta 10 unidades de turbidez, y es
apreciable a de manera notoria. Algunas fuentes de superficie pueden tener
aproximadamente entre 10 a 1000 unidades de turbidez, y los rios muy sombrios u
oscuros llegan a presentar hasta 10,000 unidades. Las cuantificaciones de turbidez se
fundamentan en las cualidades visuales de la solucion en la cual la luz se dispersa o
se absorba segun la dimensién y la forma de la particula, ademas de la dilatacion de

onda incidente.?*

Caracteristicas Quimicas del Agua: Existen muchas caracteristicas que permiten valorar la

calidad el agua, tales como:

- Temperatura: Manifiesta el nivel de calor del agua. Su unidad de medicién en el

Sistema Internacional es el kelvin (K).%

- Conductividad: Propiedad que se encarga de la transmisién del calor o la corriente.

Su unidad es el Siemens por metro (S/m).%

- PH: Demuestra la acidez o alcalinidad de una solucidn, donde la solucion es acida

cuando es menor a 7 (hasta 0), y basica cuando es mayor a de 7 (hasta 14).%°
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- Turbidez: Semblante nebuloso del agua por fracciones en suspension. Su unidad es
NTU (unidad nefelométrica de turbidez) o ademas se puede formular en Jackson
TU®

- Cloro: Componente quimico més tocado en desinfeccion de las aguas. Se calcula el
cloro residual en las redes de abastecimiento. Su presencia, de acuerdo con la

concentracion, induce olor y sabor al agua.?

- Coliformes: Se trata de microorganismos con rasgos bioquimicos, de transcendencia

al momento de examinar la calidad del agua.?®

Otras caracteristicas son, Alcalinidad: La alcalinidad del agua puede especificarse por la
facilidad que presenta para neutralizar acidos, también con la facultad hacia la reaccion con
iones hidrdgenos, asi como su posibilidad para obtener protones. Los iones que favorecen al
pH alcalino son carbonato, bicarbonato y oxidrilo, asi como los acidos y fosfatos de atributo
débil. Los carbonatos y bicarbonatos podrian transformarse a dioxido de carbono en el vapor,
la cual es un medio de deterioro en aspectos de condensado. En muchos casos dan lugar a la
formacion de espumas, y traslado de solidos con el vapor y debilitar el acero de las calderas.
La medicion se realiza por titulacion con una solucién apreciada de un 4cido o alcalino, lo
cual depende de la situacion y de las concentraciones de los iones de carbonato, bicarbonato
e hidroxilos. Cuando la alcalinidad es menos de 10 ppm, su utilizacién es basicamente
casera. Se rectifica por descarbonatacion con cal, el manejo respectivo es con &acido o
desmineralizacion por cambio ionico. (26) Acidez: La acidez es evaluada por la facultad
para equilibrar bases y para reaccionar con iones hidroxilo, de la misma manera para donar
protones. El dioxido de carbono es el oxigeno mas comun de acidez en aguas, se mezcla con
el aguay da a la formacion de un acido débil, inestable, acido carbonico que tiene la facilidad

de desbaratarse con mayor facilidad.?
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Generalidades del Sulfato: Los sulfatos son esteres o sales del &cido sulfdrico, cuyo
elemento es una particula de azufre al medio de un tetraedro, formando cuatro atomos de
oxigeno. Se encuentran en el medio ambiente y en las piedras comunes. Algunos son muy

cuantiosos como el yeso que esta hecho por sulfato de calcio (CaSO4).*
. O -l
/S ey " O-

Figura N* 1. Estructura del Sulfalo
Fuente: hitp //bibdigital epn edu ec/bitstream/15000/4473/1/CD-4084 paf

El ion sulfato es unos de los méas abundantes en aguas naturales, alcanzan al medio marino
por restos que provienen de diversas manufacturas. El dioxido de Azufre que estd en la
atmosfera, que es liberada por combustion de hidrocarburos, puede ser uno de los origenes
de contenido de sulfatos.?"28

Sulfatos mas comunes y sus caracteristicas, Sulfato de sodio: Su representacion
Na2S04-10H20 (sal de Glaurbert) se usa comunmente en la elaboracion de vidrio. Si se
expone a una temperatura de 32°C, el ambiente es un poco elevada, se diluye totalmente en
las aguas de cristalizacion. Este transcurso tiende a absorber una suma considerable de calor
por su gran calor latente de fusién. La cual da facilidad a ser utilizado como herramienta
para recolectar el calor dado por el sol.? Sulfato de magnesio: Es utilizado mayormente
como laxante. Este sulfato evita la impregnacién de agua en organismo. Al concentrarse en
mayor cantidad de la usual en los intestinos se da paso a un efecto purgante. En su
representacion deshidratada es un fuerte desecante.?®. Sulfato calcico (CaSO4+2H20):
Llamado también yeso. Las rocas de zonas despobladas representan cristales de sulfato de
calcio. En un recalentamiento a 150°c tiende a perder una gran parte de agua de cristalizacion
transforméndose en el Hemihidrato, CaSO4°1/2 H20O, que es un material ampliamente
utilizado en edificacion y en esculturas. (30). Sulfato de cobre: Este sulfato se cristaliza y da
lugar a unos cristales de color azul oscuro. La manera de ser obtenido es haciendo que
reacciones con &cido sulfarico con carbonato de cobre. Es utilizado mayormente como
fungicida. Mucho tiempo antes se empleaba para evitar la degradacion de las semillas. Es

muy Util para evitar la presencia de verdina en las albercas. 33

23



H2S04 (ac) + CuCOa (s) — CuSOs (ac) + CO2 (g) + H20 (1)

Los tiosulfatos: Este anion tiosulfato S,03? plasma al sulfato, con la salvedad que un oxigeno
se reemplazo6 con un S (tio significa azufre). Ambos atomos de azufre forman parte de los
entornos quimicos diferentes, uno en la parte del centro y el otro en la parte final. El mas
utilizado actualmente es el tiosulfato sédico: Na»S;0s. (31). Sulfatos organicos: Son esteres
de acido sulfurico representados genéricamente: R—O-S0O,—O-R'. La manera mas directa de
formarse es a partir del acido sulfarico y alcohol respectivo o trioxido de azufre o a partir
del alcohol y el Cloruro de Sulfurilo (Cl.SO.). Se dice que estos elementos son posiblemente
cancerigenos. El sulfato organico mas popular es el sulfato de Dimetilo (CH3)2SO4, el cual

es utilizado continuamente en varias reacciones de metilacion.'® 2°

Principales Métodos recomendado para el analisis de Sulfato en agua: Los sulfatos pueden

originarse en las aguas que atraviesan terrenos ricos en yesos, 0 producto de la
contaminacion con aguas residuales industriales. El contenido del mismo casi no presenta
problemas de potabilidad para las aguas de consumo, sin embargo, contenidos mayores a
300 mg/L pueden ocasionar complicaciones a nivel gastrico en infantes. Se conoce que los
sulfatos de magnesio y sodio poseen efecto laxante, por ello no es recomendable el exceso
en las aguas de consumo.? El establecimiento de concentracion de sulfatos se realiza
mediante:

- El método gravimétrico. En esta técnica, el sulfato sedimenta en una solucion de
acido clorhidrico (HCI) como sulfato de bario (BaSQO4) por aditamento de cloruro de
bario (BaCl.). Esta sedimentacion se produce contiguo a la temperatura de ebullicion
y tras un tiempo de aprovechamiento, el precipitado traspasa, sometiéndose a un
lavado con agua permitiendo excluir los cloruros, pasando a una combustion seca y
se pesa como sulfato de bario (BaSO4). Dicho examen puede tener mas de una
obstruccion dando como resultados errores tanto positivos como negativos. En el
agua potable, las bajas concentraciones de minerales le restan importancia. La
interferencia que produce resultados altos es: la materia en suspension, cloruro de
bario (BaCl2) precipitante, Silice, sulfatos (SO4%) y nitratos (NHs"). Ademas, se debe

tener en cuenta a los interferentes que ocasionan resultados bajos como los sulfatos
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de metales con pH alcalino. Determinado procedimiento es adaptable a
concentraciones de sulfatos mayores a 10 mg/L.*°

Método automatizado de metilminol: Cuando el pH se encuentra bajo, se origina el
sulfato de bario (BaSOs), mediante la reaccion de sulfato (SO42) con cloruro de bario.
A pH alto la demasia de bario reacciona con azul de metiltimol y se genera un
quelado azul. El azul de metiltimol no complejado es gris indicando la concentracion
de sulfato (SO4%). Se utiliza una columna intercambiadora de iones para erradicar las
interferencias causadas por muchos cationes. Este método se utiliza en aguas
potables, salinas, superficiales, residuales domésticas e industriales, en rango de 10
a300 mg/L SO,* 3t

El método volumétrico: Esta técnica se fundamenta en la determinacion de los iones
sulfatos por volumetria en manifestacion del sulfato de bario y en medio alcohdlico.
Se considera aplicable para la determinacion de sulfatos en concentracion por debajo
a 100 mg/l. El contenido de sulfatos se establece por valoracion con sal sodica del
EDTA, del cloruro de bario que no se uso en la precipitacion de los sulfatos. Este
método es recomendable para situaciones donde no se tenga el equipo necesario para

aplicar el método gravimétrico.®

El método turbidimétrico: La turbidimetria se sustenta principalmente en los
fendmenos Opticos ocurridos durante el paso de un haz de luz a través de un medio.
La ejecucion de técnicas de medicion cada vez mas novedosas consiente la
realizaciébn de mediciones de turbidez incorporando una buena estabilidad y
linealidad, un amplio intervalo de medicion y la posibilidad de medir la turbidez de
la muestra, incluso en presencia de colorantes. Asimismo, la incorporacion de nuevos
sistemas dpticos para calcular el crecimiento celular en los procesos biotecnol6gicos
continta progresando en interés, ya que constituye una estrategia de observacién para
los bioprocesos.®® La Real Academia de Ingenieria conceptualiza a este método
como una evaluacién, cuyo cimiento es la formacion de particulas de pequefio
tamafio en una disolucion, mediante reactivos apropiados, utilizando el efecto de la
dispersion de la luz cuando una fuente de radiacion incide sobre ellas.®* En un
ambiente de Acido acético con cloruro de Bario (BaCly), precipita el ion sulfato
(S0O4%) formandose cristales de sulfato de Bario (BaSO4), con tamafios similares que

deben mantenerse en suspension homogénea por un breve tiempo que consienta su
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lectura. La absorbancia luminosa se valora de la suspension de sulfato de Bario con
un fotometro y se obtiene como resultado sulfato (SO42) por comparacion de la
lectura con una curva patrén. En varias ocasiones puede interferir el color dando
como un resultado falso para evitar se puede utilizar una muestra coloreada que sirva
como testigo, asi como gran cantidad de materia suspendida que puede ser eliminada
por filtracion o centrifugacion. Otra interferencia puede ser la demasia cantidad de
silice superior a 500 ml/L dificultando la precipitacion de sulfato de Bario por el
aumento de materia organica. La concentracion minima aceptable es 1 mg/L.* La
técnica turbidimétrico ayuda a detectar incluso 40 mg/L de sulfatos. Si evidencia la
muestra una concentracion mas alta es necesario proceder a una dilucién. Las aguas
turbias deben tratarse anticipadamente mediante centrifugacion o filtrado para su
purificacion. Intercepta ademas una profusion de silice mayor a 500mg/L y en los
especimenes con bastante materia organica podria dafiarse la precipitacion de sulfato

de bario.*
Formacion del Sulfato de Bario
K+
Ca?*(s) + S04% (ac) + BaCl2(s) — BaS0a4 (ac) +2Cl(s)
M92+

Figura N° 2: Formacion del Sulfato de Bario

Fuente: http://riul.unanleon.edu.ni;:B080/jspuifretrieve/6787
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Tabla N°1
Métodos para determinar sulfatos en agua
METODO RECOMENDACIONES

Método gravimétrico Concentraciones de sulfato mayores a 10 mg/L

Método automatizado de azul | Para una mayor cantidad de muestras

de metiltimol

' Método volumétrico Concentraciones de sulfato inferiores a 100 mg/L
Método Turbidimétrico Concentraciones de sulfato en un rango de 0 a 40
mg S042-/L

Fuente: Elaboracién propia

Los aparatos que hace un conteo de particulas son auxiliares idoneos de la filtracion, ya que
brindan informacidn sobre el tamafio, el nimero de particulas en un volumen de agua fijo,
dando un medio perceptivo para encontrar inconvenientes de filtrado antes de que se

conviertan en inconvenientes graves.®

Fundamentos del Método Turbidimétrico: La claridad del agua es una variable sustancial
en muchos momentos de fabricacion y obtencion de productos de consumo humano. La
turbiedad en el agua es ocasionada por la materia suspendida como arcilla, materia
inorganica y organica diminutamente fraccionada, precipitaciones arrastradas por el agua,
plancton y bacterias.®” EI método turbidimétrico tiene como base la produccion de particulas
pequefias, que originan la propagacion de la luz cuando un medio de radiacion incurre sobre
determinadas fracciones. El grado de dispersion de la luz es ajustado a la cantidad de
elementos que estén en su camino, lo cual esta en funcion del analito en el espécimen. La
turbidimetria es una técnica caracteristica de las expresiones dpticas que ocurren en la salida
de un haz de luz en un determinado contexto. Tiene ventaja frente a otros métodos porque
realiza calculos de turbidez con una idonea estabilidad y linealidad, asi como un intervalo
vasto de control y con la capacidad de medir la turbidez de la muestra, en presencia de
colorantes.®

La determinacién de la concentracion mediante la técnica de turbidimetria se puede apreciar

a través de la siguiente ecuacion.
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Turbidimetria: A= -logT=1; KIC

Donde:

A’ absorbancia

T: transmitancia

I intensidad de la transmitancia

lo: iIntensidad de la transmitancia inicial

K: constante que depende de varios factores

C: concentracion

Validacién: consiste en acciones que busca confirmar si un método analitico es confiable,
previo a ponerlo en aplicacion como un procedimiento de rutina en algunos laboratorios, es
muy importante que responda a las necesidades de la aplicacion del método.® Asi también,
es la demostracion de los datos registrados que un medio analitico llevara a un elevado nivel
de fiabilidad, a alcanzar derivaciones puntuales bajo las descripciones y caracteres de calidad

preliminarmente sefialados.*

El Organismo Argentino de Acreditacion (2013) menciona que la validacion es la
ratificacion, mediante el analisis y la contribucion de evidencias objetivas, de que se efectlen

las exigencias exclusivas para un uso especifico previsto.*

Proporciona un estado de confianza y seguridad del método analitico y se lleva a cabo con
caracter necesario cuando se desenvuelve un nuevo procedimiento, ya que favorece a
asegurar que el método formulado hace lo que tiene que hacer.*! La validacion consiste en
acciones que busca confirmar si un método analitico es confiable, previo a ponerlo en
aplicacion como un procedimiento de rutina en algunos laboratorios, es muy importante que

responda a las necesidades de la aplicacion del método.*

Asi también, es la demostracion de los datos registrados que un medio analitico llevaré a un
elevado nivel de fiabilidad, a alcanzar derivaciones puntuales bajo las descripciones y
caracteres de calidad preliminarmente sefialados.*®

El Organismo Argentino de Acreditacion (2013) menciona que la validacion es la
ratificacion, mediante el analisis y la contribucidn de evidencias objetivas, de que se efectlen

las exigencias exclusivas para un uso especifico previsto.*
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Proporciona un estado de confianza y seguridad del metodo analitico y se lleva a cabo con
caracter necesario cuando se desenvuelve un nuevo procedimiento, ya que favorece a

asegurar que el método formulado hace lo que tiene que hacer.**

Validacion de un Método: Un método es validado cuando se demuestra que esta a la par a
las peculiaridades indispensables para su uso previsto y las pretensiones de la norma ISO
17025 en la cual hace mencidn que el laboratorio debe manejar los métodos de ensayo o de
calibracién, incluyendo los de muestreo, también se debe validar cuando se desea expresar
la simetria de los efectos obtenidos por dos procesos, por ejemplo, un método recién

efectuado y uno existente.*?

Ademas, se contempla como un procedimiento para instituir pruebas evidentes que indiquen
cientificamente que un método analitico tiene las particularidades de destreza que son
apropiadas para adecuarse a las exigencias de las aplicaciones analiticas pretendidas.
Involucra la exposicion de la determinacion de las fuentes de variabilidad y del error
sistematico y al azar de un procedimiento, no sélo dentro de la calibracion sino en el andlisis
de muestras reales. Entre los tipos de validacion resaltan:

- Prospectiva: para técnicas nuevas que se traza y empieza a ejecutarse en el momento,

aungue los fundamentos se examinan posterior a un concreto periodo, en lo venidero.

- Retrospectiva: para métodos que se estan administrando, el andlisis se realiza en el

momento, sin embargo, con datos del pasado logrados en un momento exacto.

- Revalidacion: Repeticion total o parcial de una validacion, por la introduccion de

algun cambio que se espera impresione a un método validado.

- Transferencia de Validacion: Contrastacion de la informacidn procedente de ensayos
de ajuste y examen analogo, minimo, de dos especimenes similares derivados por el
equipo que ejecuta la validacion y el equipo que aplicara la técnica validada.*

Los principales niveles de validacion son: validacion completa y validacién parcial:
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- Validacion completa: Es sustancial al desarrollar e implementar un método analitico
por primera vez, o para identificar una droga nueva o si se establecen metabolitos en
la cuantificacion de una droga en un analisis existente

- Validacion parcial: Son cambios de métodos analiticos ya validados. Puede
ampliarse desde una determinacion de la exactitud y de la precision intra-laboratorio
hasta una validacion casi completa. Las variaciones analiticas tipicas del método de
esta categoria incluyen: transferencias del método analitico entre laboratorios o
analistas; modificaciones en la metodologia analitica (por ej., cambio en el sistema
de deteccidn); variaciones en el anticoagulante usado en la toma del fluido biol6gico;
modificaciones en la matriz dentro de la especie (gj., plasma y orina de humanos) o
cambios de la especie dentro de la misma matriz (ej., plasma de rata y plasma
humano). También si se realizan variaciones en el procesamiento de la muestra o se
debe indicar la selectividad de un analito en presencia de metabolitos especificos,
etcétera.*

El proposito de la validacion es comprobar la cualidad de los métodos, asi como del

colaborador y la institucion. Se centra en parametros estadisticos.*

Un método debe validarse cuando sea obligatorio verificar que sus indicadores de
desempefio son pertinentes para el uso en un inconveniente analitico especifico. Por ejemplo:
un nuevo método desarrollado debido a un problema concreto, un método ya establecido
examinado para afiadir mejoras o ampliarlo a un nuevo problema, etc.“® El laboratorio debe

validar:

- Métodos normalizados: Es comprobado y la estancia sabe del ensayo y lo regula

adecuadamente.'?

Métodos desarrollados y no normalizados: Se comprueba la repetitividad,
reproducibilidad, PI, y exactitud conveniente hacia el fin de la aplicacion, y la

institucion debe manejarlo apropiadamente.®

- Métodos Normalizados que han sido modificados: Se comprueba la repetitividad,
reproducibilidad, PI, y exactitud del método original sin depender del cambio recién

implementado y que la institucion maneja la prueba y lo aplica convenientemente.

30



Los Parametros de validacion son:

- Precision: (Repetibilidad y/o reproductividad): La precision es el valor de
concordancia de las deducciones metddicas derivadas de los calculos consecutivos y
repetitivos del mismo analito. Las circunstancias en que se evalUa se clasifican, de
acuerdo con la opinion general, en condiciones determinadas de repetibilidad y
reproductividad.*’ La precision se estima mediante coeficientes de variacion o el
calculo de desviaciones tipicas relativas de dichos resultados analiticos que se han
obtenido con estandares de control elaborados independientemente. La precision,
muchas veces, obedece al grado de concentracion y siempre tiene que medirse en
diferentes concentraciones, entre un rango permitido. También una precision es
admisible cuando el grado minimo de concentracion es de 20%, sin embargo, cuando

es alta, la precision se eleva.*’

La repetibilidad implica la relacion entre los datos, a consecuencia de las mediciones
continuas de un mismo mensurando, efectuadas bajo las mismas situaciones de
medicidn.*8

Es decir, consiste en que una muestra es analizada por la misma persona, el mismo
dia, en un mismo laboratorio y con un mismo instrumento (ejemplos reactivos).
Cuando las condiciones se alteran, (analistas, instrumentos, tiempo y laboratorios)
indica que son reproducibles.

La repetibilidad se valUa con el promedio y la desviacion estandar del porcentaje de
recobro de al menos dos pruebas de repetibilidad, del mismo modo, se debe tener en
consideracion los mismos niveles evaluados, ademés de que se cumpla con el

parametro de repetibilidad.*

La reproducibilidad es la correspondencia de conformidad entre los calculos de este
mismo mensurando, efectuadas en diferentes circunstancias de control.*®

Cuando se evalua la precision bajo diferentes realidades o condiciones a la prueba de
repetibilidad, se obtiene la reproducibilidad; con la cual, se establece si hay algun
efecto en el porcentaje de recobro por algin factor mediante la estimacion de la

varianza para un factor con efectos aleatorios.
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Los factores que influyen en la evaluacion de la reproducibilidad son: cambio en el
analista, en el instrumento y/o en el tiempo.*

La determinacion de la reproducibilidad se efectia cumpliendo con los criterios de
aceptacion para el promedio global del porcentaje de recobro, que debe encontrarse
dentro del intervalo de 70 a 120% y el coeficiente de variacion global por debajo del
20%.%°

Exactitud: Es la aproximacion al valor verdadero, durante la validacion de un
método, el proposito es cuantificar con exactitud el resultado, evaluando también los
efectos aleatorios como los sistematicos sobre los resultados obtenidos, este
parametro es para comparar el promedio de los resultados con otros métodos con
estimaciones conocidas, es decir se determina contra un dato de referencia.

Entre los tipos de exactitud destacan:

De medida: nivel de correlacion del efecto de una medida y la cuantia auténtica, con
lo medido (el mensurando).

Relativa: valor de coherencia entre los datos obtenidos del método valorado y los
alcanzados, usando uno de referencia registrado.*®

El valor de la inexactitud debe ser lo menor permisible, para que sea cercano al de

referencia; es decir, la recuperacion deberia aproximarse al 100%.%!

Limite de deteccion: Se refiere a la minima condensacion de un analito que se devela
de manera confiable por un método especifico. Se trata de sefialar que el método

tiene la capacidad de identificar la concentracion limite y superior. >

Se puede determinar el limite de deteccion tedrico mediante la cuantificacion de
blancos de matriz, por medio de una curva de calibracién del analito; esta
determinacidn se utiliza como referencia de partida para indicar la concentracion que
posiblemente sera elegida como limite de deteccion. Dicha concentracion debe ser
corroborada experimentalmente; sino se cumpliese, con las evaluaciones adscritas en
el parrafo anterior, se debe experimentar con otras concentraciones menores al limite
de cuantificacion. El criterio de aceptacion para el margen de deteccion es la menor

cuantificacion.*®
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Limite de cuantificacion: La concentracion minima, establecida en el proceso de
validacion desarrollado, en donde se cumple los valores de veracidad y precision, o
incertidumbre. Dichos valores pueden ser superiores a los resultados obtenidos en el
resto de rango de medida y pueden variar de los textos legales establecidos para otros
niveles diferentes de concentracion.

Se evalta con el promedio y la desviacion estandar del porcentaje de recobro o
concentraciones medidas de un minimo de 6 repeticiones y un maximo de 15, en el
nivel candidato de LC.*°

Selectividad / Especificidad: Es la habilidad de un sistema para establecer exactitud
y mas especifico el analito de interés en comparacion de otros constituyentes que

también se encuentran en la matriz bajo las condiciones de prueba establecidas.*®

Tiene como objetivo detectar, de forma simultanea o separada, sustancias quimicas
disimiles encontradas en una misma muestra. Comdnmente el termino selectividad
es utilizado como sinénimo de especificidad, teniendo la capacidad de ubicar el
analito facilmente fuera de alguna interferencia de otra composicion. Dado que
existen reducidos procesos que dan efecto a un solo analito, el termino especificidad
es el mas conveniente. Este tipo de pardmetro no necesita mayor validacion en caso
de utilizarse procedimientos normalizados para una matriz especifica, porque este
tipo de trabajo ya lo antelaron las personas que validaron y desarrollaron el método.
El esquema del procedimiento experimental muchas veces gira en funcién del
discernimiento de las interrupciones que pueden alterar dicha fase analitica tanto
quimica, fisica e instrumental, también de las caracteristicas del espécimen y de la
autenticidad necesaria para la confirmacion de un método. Las pruebas que se hacen
para poder asegurar cualitativamente la selectividad de un método pueden variar en
base al prototipo a ser analizado, la habilidad a emplearse, la pesquisa utilizable,
entre otros.> Los tipos de selectividad son:
e Selectividad Cualitativa. - indica hasta qué punto otros compuestos
influyen en la determinaciéon de una sustancia de acuerdo con un

procedimiento proporcionado.
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e Selectividad Cuantitativa. - es utilizado en unién a otros sustantivos,
tales como, constante, coeficiente, factor, indice etc., para la

caracterizacion cuantitativa de interferencias.*®

La especificidad habitualmente se considera como el 100% de la selectividad, pero
la concordancia no es absoluta. Si la medicion no es delimitada, se puede expresar
que algunos analitos no obstaculicen, debiendo haber sido comprobado inicialmente.
Es muy complejo instaurar que no hay detencién; pues, es posible detectar alguna
interferencia no identificada hasta ese instante. Existen eventos en que determinados
entorpecimientos quimicos podrian ser reconocidas por una técnica en especifica;

pero, la ocasion de hallarlas en la realidad, es inalcanzable.*®

Linealidad y rango: Es la capacidad de alcanzar resultados correspondientes a la
condensacion de analito en el espécimen, encontrandose entre un rango explicito. En
lo posible se debe buscar una respuesta lineal, el cual permita facilitar su trazado
(interpolacion e interpretacion). La linealidad tiene referencia a la concentracion y a
forma de cuantificacion. El proposito preponderante consiste en adquirir una
estructura que detalle precisamente la asociacion de la concentracion frente a la
manifestacion siendo recto o no.

Valendia (2008) refiere que el rango es ... intervalo entre la concentracidn superior
e inferior del analito demostrandose antes su correcta precision, exactitud y
linealidad del método descrito”.>* Para poder verificar la linealidad del método se
debe:

e Disponer modelos de muestra o placebo a con cinco diferentes
concentraciones, debiendo encontrarse entre los intervalos
determinados para cada tipo de andlisis, y verificados
preliminarmente.

¢ Repetir independientemente en tres oportunidades como minimo, con
la finalidad de evaluar estadisticamente la regresion lineal del método.

e Con los resultados del andlisis anterior, se debe graficar la
consecuencia de la medicién, contra la cuantia del analito. Se
comprueban fundamentos con conducta atipica mediante calculos

afladidos.
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e Ejecutar un analisis de varianza de la regresion lineal.
e Estimar el coeficiente de regresidn con todos los datos (minimo tres
curvas independientes).

e Estimar y presentar en graficas.>®

Robustez del método: Con este parametro se busca evaluar la funcion de reproducir
efectos estrictos ante pequefias permutas o0 elementos de los contextos
experimentales posibles de originarse al momento de la ejecucion de la técnica. Con
esta medida se responde el beneficio del método analitico en base a una consumacion
no tan precisa, debido a que, si algunos ciclos del método no se realizan con el menor
cuidado, puede haber una consecuencia severa. Habitualmente este criterio se emplea
para métodos avanzados por la institucion, en los cuales se efectian cambios
preparados en el método y se pondera la derivacion en el rendimiento, principalmente
antes de ingresar en trabajos de apoyo. Consecuentemente, es un indicador que no
esencialmente debe ser entidad de la validacién cuando se manejan métodos
regulados.>

La finalidad del ensayo de robustez es perfeccionar el procedimiento y detallar que
en ciertas condiciones se puede conseguir datos justamente puntuales con una alta
seguridad, de modo que el medio marche confiablemente si se emplea en otras
estancias o luego de periodos prolongados de tiempo.

Un método es mas robusto cuando hay poca dependencia de los datos obtenidos de
la prueba de una alteracion en las situaciones de éste. Al desenvolver un nuevo
método debe establecerse la transformacion de los datos por la modificacion en los
contextos del ensayo. Las situaciones que afectan el metodo son: laboratorio,
territorio de la medicion, profesional, aparatos, reactivos, disolventes, estandares,

etc., caudal y pH de la fase y gradiente de temperatura.*

Incertidumbre de medicién: Es una medida de tipificacion central e indispensable
para organizar un reconocimiento segin la Norma ISO 17025, dentro de este grupo
se encierran los errores sistematicos y aleatorios.

Los laboratorios deben destinar programaciones para valorar la incertidumbre de
medicion y reconocer los elementos de la incertidumbre, como: concepto inconcluso

e imperfecto del mensurando, muestreo, elaboracion de muestras, aspectos
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ambientales, desorientaciones individuales en la lectura de instrumentos similares,
limites en la distincion o resolucion de herramientas, valores imprecisos de los
patrones y utensilios de referencia empleados, valores imprecisos de constantes y
otros criterios logrados de fuentes externas y manejados en el algoritmo para el
alcance de informacion.*

La tasacion de la incertidumbre abarca diferentes componentes, unos de estos pueden
ser evaluados desde la reparticion estadistica de resultados de una serie de tamafios
y puede ser caracterizado por desviaciones estandar experimentales. Los elementos
adicionales pueden ser también caracterizados por desviaciones estandar,
evaluandose desde la presuncion de distribuidores de probabilidad fundados en la

rutina u otra informacion.

Este indicador muestra la versatilidad alrededor de los corolarios reportados, los
cuales son cuantificados como un valor “U”, cuando se considera la incertidumbre

expandida y dentro del cual el resultado verdadero puede encontrarse.’

El anélisis de la incertidumbre en las medidas simboliza un desafio que es antiguo
en metrologia, aunque hace poco no se visualizaban en la lista de programaciones
estandarizadas utilizables para ejecutarlo. El impacto de la evolucién puede
optimizar la razon de la lectura, la circunstancia de laborar sobre el precio, producir
indagacién para hacer percepciones de valores sobre las tasaciones, incrementar la
aceptacion de los datos, aprobar la evaluacion de la calidad de los resultados y, por

tanto, educar al beneficiario a realizar estimaciones justas de su fiabilidad.>®
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Definicion de términos basicos:

e Calidad de agua: Términos utilizados para describir las caracteristicas quimicas
fisicas y microbiolégicas, son condiciones que se exigen para cubrir diversas

necesidades en los seres vivos.

e Contaminacion: La presencia de cualquier organismo o sustancia que hace que
disminuya la claridad o pureza a una preparacion, depésito de material radiactivo en

un sitio donde no es conveniente.

e Laxante: Agente que interviene impulsando la evacuacion del intestino al aumentar

el volumen del excremento.

e Temperatura: Grado de frio o calor es perceptible; propiedad de un sistema de la

que depende que este se encuentre o no en equilibrio térmico con los demas sistemas.

e Turbidez: Trastorno que consiste en aparicion de solidos (sedimentos) en una

solucion, de modo que esta no se encuentra clara.

e Precipitar: Efecto y accion de hacer que una sustancia que se encuentra en solucion

se asiente en particulas solidas.

e Sedimentacion: Asentamiento de particulas solidas en una solucién en el fondo del

envase, en muchos casos la que se acentla en un procedimiento de centrifugacion.

e Particula: Cuerpo material de pequefias dimensiones constituyente de la materia.

e Viscosidad: Propiedad fisica de los liquidos que determina la resistencia interna de
estos a la fuerzas de cizallamiento.

e Limite maximo permisible: Es la medida de la acumulacion o grado de sustancias,
parametros o elementos quimicos bioldgicos y fisicos que muchas veces se
identifican o caracterizan a un efluente o una emision que al exceder podria causar

diversos dafios al ambiente y la salud.
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Analito: Sustancia que debe identificarse o medirse.

Concentracién: Cuantia de una sustancia, referida en unidades de molares o masa,

que hay en una unidad de volumen de fluido.

Medicién: Conjunto de ordenamientos que pretende fijar el importe de una cantidad.

Coeficiente de variacién (o desviacién estandar relativa): Medida empleada para
cotejar la variacion o dispersion en colecciones de calculos. Es la fraccion entre la
desviacion estandar y el promedio, multiplicada por 100 para manifestarla en

porcentaje del promedio.

Controles: Modelos manejados para hallar la validez de la curva de calibracion, es
decir, la linealidad y estabilidad de una prueba o de una determinacion cuantitativa

en el transcurso del periodo.

Curva de calibracion: Correlacion entre la réplica de sefiales del instrumento y

varias condensaciones del analito en un disolvente o matriz adecuado.

Desviacion estandar (o tipica): Referente estadistico que plantea la distensién o

esparcimiento de los calculos en una reparticion de éstas.

Error: Accion considerada incorrecta o equivocada.

Estandar (patron) de referencia: Patrén de la excelente calidad aprovechable en

cierto terreno, del que se emanan las mediciones efectuadas en dicho espacio.

Linealidad: Peculiaridad de un método de conseguir resultados en proporcion a la

cantidad o concentracion de la muestra evaluada en un intervalo determinado.
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e Estabilidad: referencia de un elemento a conservar sus caracteristicas a través del
tiempo, temperatura etc. y que puede ser perturbado cuando se expone a diferentes

sustancias.

La formulacién del problema: ¢Existe validez del Método Turbidimétrico modificado frente

al Método Normalizado en muestras de agua a diferentes concentraciones de sulfatos?

Justificacion: La calidad del agua es un tema de salud publica a nivel mundial y su uso se
incrementa cada vez mas a nivel de produccion, comercializacién, industrial y consumo
humano, por tal motivo es importante obtener agua de Optima calidad con evaluaciones
fisica, quimicas y microbioldgicas mediante determinaciones analiticas. La determinacion
de sulfatos en agua es de suma importancia, dado que si encuentra en altas concentraciones
pueden formar compuestos agresivos en el medio ambiente y poner en riesgo la salud

ocasionando problemas gastrointestinales.

Por otro lado, se propuso un método propio con la finalidad de demostrar eficacia basandose
en la comparacion de resultados analiticos y evaluando las diferencias significativas de ellas,
para generar conocimiento valido y confiable. Asimismo, esta informacién podra estar al
alcance de la poblacion interesada en indagar sobre temas de analisis de la composicion
fisicoquimica del agua a través de metodos de cuantificacion de sulfatos, aparte de formar

parte de evidencia que incrementa la produccion cientifica a nivel nacional.

El objetivo general fue: Determinar la Validez del Método Turbidimétrico modificado frente
al Método Normalizado en muestras de agua a diferentes concentraciones de sulfatos.
Los objetivos especificos:
- Determinar la Validez del Método Turbidimétrico modificado frente al Método
Normalizado en muestras de agua a concentracion de 1 mg /L de sulfatos.

- Determinar la VValidez del Método Turbidimétrico modificado frente al Método

Normalizado en muestras de agua a concentracion de 5 mg /L de sulfatos.

- Determinar la Validez del Método Turbidimétrico modificado frente al Método

Normalizado en muestras de agua a concentracion de 10 mg /L de sulfatos.
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Hipotesis general: EI Método Turbidimétrico modificado presenta validez frente al Método

Normalizado en muestras de agua a diferentes concentraciones de sulfatos.
Hipotesis especificas:

- El Método Turbidimétrico modificado presenta validez frente al Método
Normalizado en muestras de agua a concentracion de 1 mg/L de sulfatos.

- El Método Turbidimétrico modificado presenta validez frente al Método

Normalizado en muestras de agua a concentracion de 5 mg/L de sulfatos.

- El Método Turbidimétrico modificado presenta validez Estadistica frente al Método

Normalizado en muestras de agua a concentracion de 10 mg/L de sulfatos.
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Il. METODOLOGIA

2.1. Tipo y Disefio de Investigacion:

2.1.1. Tipo de Investigacion

e Analitico: Busca demostrar la relacion que existe entre las variables de
estudio.

e Longitudinal: La variable independiente sera medida en diferentes

momentos.

2.1.2. Disefio de la investigacion

. Experimental: Se procedié a elaborar un estandar: agua destilada a

diferentes concentraciones de sulfatos para probar el método analitico turbidimétrico.
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2.2. Operacionalizacion de Variables.

Tabla N.° 2 Variable Independiente

VARIABLE DEFINICION DIMENCIONES | INDICADORES | UNIDAD DE
INDEPENDIENTE CONCEPTUAL MEDIDA/PUNTO
DE CORTE
Concentracion de Son Concentracion
Sulfatos: concentraciones de Sulfatos en
de sales solubles | mg/L 1

que se hallan

repartidos en

todas las aguas. > mg/L
Altas
concentraciones 10
de sulfatos
produce un efecto
laxante en los
seres humanos
i
Tabla N.° 3 Variable Dependiente.
Variable Definicién Dimensiones Indicador Unidad de
dependiente Conceptual medida/Punto
de corte.
Validacion de | Se refiere al | Respuestas - Absorbancia
un método | proceso por el | estadisticas. - Repetitividad | %
Turbidimétrico | cual se - Coeficiente
modificado establece que de Variacion.

los rasgos del
desempefio del
método
cumplen con los
requisitos

indispensables.




2.3. Paoblacion, Muestra.

2.3.1 Paoblacion:

Todos los métodos para determinar sulfatos.

2.3.2 Muestra:
Método turbidimétrico modificado.

2.4. técnicas e instrumentos de recoleccion de datos, validez y confiabilidad.

La técnica que se empleo fue la preparacion de Patrones de agua destilada con Sulfato de
Sodioa 1,5y 10 mg/L cada uno y el instrumento fue la ficha de recoleccion de datos validado
por ( )y en ellos se registraran los resultados obtenidos del Método turbidimétrico

Modificado a diferentes concentraciones y sus respectivas absorbancias.

2.5. PROCEDIMIENTO
2.5.1 Materiales utilizados.
A) Equipos:

e Espectrofotometro UV/Visible, Balanza Analitica

B) Reactivos:

e Sulfato de Sodio (Na;S04)
e HCL Concentrado

e Glicerina (buffer)

e Cloruro de bario

C) Materiales de laboratorio:

e Matraz

e Pizeta

e Bagueta
e Espatula
e Probeta
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A

Luna de reloj
Celdas de vidrio

Beackers

Obtencidn de la Solucién Patron (agua)

Se preparo el estandar de agua destilada a diferentes concentraciones de sulfato

distribuidos de la siguiente manera:

10 litros de agua cada uno de 1 mg/L de sulfato.
10 litros de agua cada uno de 5 mg/L de sulfato.

10 litros de agua cada uno de 10 mg/L de sulfato.

Preparacion de la solucién patrén de sulfato (SOa)

Se disolvio 1,479 g de Na2SO4 anhidro en agua destilada y se diluyo hasta
1000 ml, obteniéndose a continuacién: 1,00 mi=1,00 mg/L de SOa.

Preparacion de las Muestras a diferentes concentraciones de SOa.

Se paso a medir 1 ml, 5 ml y 10 ml de la muestra patron y se colocé en un
matraz aforado cada uno y se diluyo a 1000 ml. Obteniendo 1, 5, 10 mg/L,
de SOa.

Formacién de turbidez con sulfato de Bario:

Se procedio a medir 100 ml de muestra y se llevé a un Erlenmeyer de 250 ml,
se adicioné 1ml de HCL 1N y 20 ml de glicerina y se agito luego se afiadio
una cucharada de cristales de BaCl,,y se empez6 a medir el tiempo agitandose

aproximadamente por unos 60 segundos de manera constante.
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E. Medida de la turbidez del sulfato de Bario:

Una vez finalizado el periodo donde se agito, se agregé la solucién en la celda
de espectrofotdmetro y se procedié a medir la turbidez a los 5 + 0,5 minutos
a 420 nm. Y los resultados se compararon con la curva de calibraciones del

método normalizado.

2.6. Método de analisis de datos.

El método de analisis se hizo mediante graficos estadisticos y con sus respectivas

interpretaciones segun las variables y las concentraciones de sulfato.

2.7. Aspectos éticos.

El siguiente trabajo se basé en la fiabilidad y respetando los diferentes estilos cientificos
encontrados y utilizando de manera correcta los diferentes materiales de laboratorio, asi

como reactivos.

Otra consideracion ética es que el resultado que se obtendra ser4 comparado con muestras
gue se mandaran a analizar a empresas confiables y obtener sus certificaciones respectivas

que generen validez y confianza.
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111 RESULTADO

- Tabla N°4 DETERMINACION DE LA VALIDEZ DEL METODO
TURBIDIMETRICO MODIFICADO FRENTE AL METODO NORMALIZADO EN
MUESTRAS DE AGUA A CONCENTRACION DE 1 MG /L DE SULFATOS.

METODO
METODO MODIFICADO NORMALIZADO
Concentracién
estandar mg/L Absorbancia Concentracion mg/L Concentracion mg/L
1 0.070 0.962 1.02
1 0.064 0.935 1.02
1 0.069 0.948 0.98

e Como se puede observar las concentraciones son similares demostrando

una eficacia al 95 %.

- GRAFICO N.° 1 DETERMINACION DE LA VALIDEZ DEL METODO
TURBIDIMETRICO MODIFICADO FRENTE AL METODO NORMALIZADO
EN MUESTRAS DE AGUA A CONCENTRACION DE 1 MG /L DE
SULFATOS.

1.2

Sulfatos 1 mg/L
0962 22 0.935 0.948 098

1.02
1 2 3

B Conc. Metodo modificado B Conc. Metodo Normalizado

[ERN

0.

(o]

0.

)]

0.

~

0.

N

e Las comparaciones entre ambos métodos no presentan diferencias

significativas.
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- Tabla N.°5 DETERMINACION DE LA VALIDEZ DEL METODO
TURBIDIMETRICO MODIFICADO FRENTE AL METODO NORMALIZADO
EN MUESTRAS DE AGUA A CONCENTRACION DE 5 MG /L DE

SULFATOS.
METODO
METOD MODIFICADO NORMALIZADO

concentracion
estandar mg/L Absorbancia Concentraciéon mg/L ~ Concentracion mg/L

5 0.368 4.995 5.04

5 0.367 4.981 5.04

5 0.369 5.009 4.96

e Como se puede observar las concentraciones son similares demostrando

una eficacia al 95 %.

- Gréfico N.° 2 DETERMINACION DE LA VALIDEZ DEL METODO
TURBIDIMETRICO MODIFICADO FRENTE AL METODO NORMALIZADO
EN MUESTRAS DE AGUA A CONCENTRACION DE 5 MG /L DE
SULFATOS.

Sulfato de 5 mg/L

5.2
5.04 5.04 5.009

4.995 4.981 4.96
1 2 3

B Conc. Metodo modificado B Conc. Metodo Normalizado

6]

4.

o]

4.

[e)]

4.

>

4.

N

e Las comparaciones entre ambos métodos no presentan diferencias

significativas.
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- Tabla N.° 6 DETERMINACION DE LA VALIDEZ DEL METODO
TURBIDIMETRICO MODIFICADO FRENTE AL METODO NORMALIZADO
EN MUESTRAS DE AGUA A CONCENTRACION DE 10 MG /L DE

SULFATOS.
METODO
METODO MODIFICADO NORMALIZADO
concentracion
estandar mg/L Absorbancia Concentracién mg/L Concentracion mg/L
10 0.736 9.975 10.01
10 0.738 10.002 10.01
10 0.737 9.989 9.96

e Como se puede observar las concentraciones son similares demostrando una

eficacia comprobada al 95 %.

- Figura N.° 3 DETERMINACION DE LA VALIDEZ DEL METODO
TURBIDIMETRICO MODIFICADO FRENTE AL METODO NORMALIZADO
EN MUESTRAS DE AGUA A CONCENTRACION DE 10 MG /L DE
SULFATOS.

Sulfatos 10 mg/L

10.2
9975 1001 10.002 10.01 9.989 996

10
9.
9.
9.
9.
9
1 2 3

B Conc. Metodo modificado B Conc. Metodo Normalizado

(o]

)]

>

N

e Las comparaciones entre ambos métodos no presentan diferencias

significativas.
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Tabla N.°7 DATOS DE LA ABSORBANCIA EN FUNCION DE CONCENTRACION

ABS CONC
0.070 0.962
0.064 0.935
0.069 0.948
0.368 4.995
0.367 4.981
0.369 5.009
0.736 9.975
0.738 10.002
0.737 9.989

Gréfico N°4  ABSORBANCIA EN FUNCION DE CONCENTRACION

Absorbancia en funcion de concentracion

0.8

0.7

0.6

0.5

0.4

Absorbancia

0.3

0.2

0.1

Se observa que los resultados obtenidos en el método turbidimétrico modificado

son exactos y precisos.

y =0.074x - 0.0023
R?=0.9999

6 8 10 12

Concentracion
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Gréafico N°5 CURVA DE CALIBRACION DEL METODO NORMALIZADO

SULFATOS EN AGUA EN DIFERENTES
CONCENTRACIONES

1.000
0.900
0.800
0.700
0.600
0.500
0.400
0.300
0.200
0.100
0.000
0.00 2.00 4.00 6.00 8.00 10.00 12.00 14.00

e Las concentraciones de sulfato del método turbidimétrico modificado
se obtuvo en esta curva de calibracion para demostrar su eficacia.

Tabla N.°8 ESTIMACION LINEAL.

r? 0.99999271
b -0.001082
m 0.0739

Tabla N.° 9 DATOS DE LA CURVA DE CALIBRACION PARA FIJAR LA RECTA.

Sulfatos

Conc (x) ABS (y)
0.5 0.037
1.50 0.110
3.00 0.220
6.00 0.440
9.00 0.665
12.00 0.886
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IV DISCUSION

El método turbidimétrico modificado a concentraciones de 1, 5y 10 mg /I indico que tiene
una buena repetitividad, demostrandose que es valido para obtener resultados con buena
confiabilidad realizandose por triplicado porque los errores relativos y las desviaciones

presentan poca variacion.

De acuerdo con el autor Severiche C. y Gonzales H., efectu6 una evaluacion analitica
modificando el método turbidimétrico, obtuvo resultados de 5 mg/L de Sulfato de Sodio con
un coeficiente de variacion menor a 10 %, demostrandose un método confiable y ajustandose
a las exigencias, al igual que el método plateado en este trabajo que fue de un rango de 1 a
10 mg/l, ya que su solucién acondicionadora (glicerina) tuvo ventajas en cuanto al tiempo

para la medicion respectiva.

El autor Morales que realizo una investigacién para validar Sulfatos en agua empleando
como referencia sulfato de formazina en lugar del buffer , y se comprobé que los resultados
obtenidos en comparacion con los normalizados presentaron similitud dando como
resultado Coeficiente de determinacion r?=0.9997 y en precision 2y 3 % para un estandar
de 5a20 ppm concluyendo también que su método es eficaz y puede ser una alternativa

también en la determinacion de sulfatos por presentar datos seguros y confiables.

Aguilera I. Pérez y Marafion realizaron un estudio similar utilizando como buffer N°.1
(glicerina) y buffer N.°. 2 (trietilenglicol) para un patron de 25 mg/L de sulfatos y el resultado
obtenido para el buffer N°.1 fue 24.8 mg/L y el buffer N.°. 2 fue 24.6 mg/L dando un 95 %
de confiabilidad.
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V CONCLUSIONES

El Método Turbidimétrico modificado si present6 validez frente al Método Normalizado en

muestras de agua a concentracion de 1 mg /L de sulfatos.

El Método Turbidimétrico modificado si present6 validez frente al Método Normalizado en

muestras de agua a concentracion de 5 mg /L de sulfatos.

El Método Turbidimétrico modificado si presento validez frente al Método Normalizado en

muestras de agua a concentracion de 10 mg /L de sulfatos.

Se realizo la comparacion de los resultados obtenidos en la Figura N.° 1, 2, 3 a diferentes
concentraciones por el método turbidimétrico obtenidos en el Laboratorio Certilab y el

método modificado, se pudo apreciar que no hay diferencias significativas.

Para la evaluacion de la linealidad del método, se aplicé el andlisis de la regresion lineal,
con la finalidad de obtener la recta que mejor se ajuste Y=0.074. Los coeficientes de
correlacion obtenidos son (r2=0.999), demuestran una alta correspondencia entre la
concentracion y la sefial analitica del método para las determinaciones realizadas, con un 95
% de confiabilidad.

El presente estudio modificado presento adecuadas caracteristicas de desempefio al ser

preciso y veraz con un adecuado intervalo de concentracién presentando una CV. menor a
10%.
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VI RECOMENDACIONES

Se recomienda seguir haciendo méas pruebas de comparacion con diferentes tipos de agua.

(Agua potable, residual, superficial, de pozo, piscina, etc.)

Realizar un estudio con un mayor nimero de muestras evaluando todos los parametros de
validacion (precision, exactitud, limite de deteccion, limite de cuantificacion,

especificidad/selectividad, linealidad, rango, robustez e incertidumbre).

Se debe realizar estudios de calidad con el método turbidimetrico modificado en agua
potable, y los resultados comunicar a las autoridades de salud para aplicar las medidas

preventivas y correctivas para lograr un agua de calidad cumpliendo con las normas
establecidas.
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ANEXOS



MATRIZ DE CONSISTENCIA
Titulo: “VALIDACION DE UN METODO TURBIDIMETRICO MODIFICADO FRENTE AL METODO NORMALIZADO EN MUESTRAS DE AGUA A DIFERENTES CONCENTRACIONES DE

SULFATOS”
METODO Y POBLACION
PROBLEMA OBJETIVO HIPOTESIS TIPO Y NIVEL DE DISENO DE VARIABLES Y MUESTRA
GENERAL GENERAL GENERAL INVESTIGACION | INVESTIGACI
ON
Tipo de Investigacion:
¢Existe validez del Método | Determinar la Validez del | EI Método Turbidimétrico . ) ) ) g
Turbidimétrico  modificado | Método Turbidimétrico | modificado presenta validez | Analitica: Busca demostrar | Método de | Variable Independiente: Poblacion:
frente al Método Normalizado | modificado frente al Método | frente al Método Normalizado | la relacion que existe entre | Investigacion: y )
en muestras de agua a | Normalizado en muestras de | en muestras de agua a | lasvariables de estudio. ) Concentracion de Sulfatos Todos los Métodos
diferentes concentraciones de | agua a diferentes | diferentes concentraciones de o ) Deductivo: El . para determinar
sulfatos? concentraciones de sulfatos. sulfatos. Longitudinal: La variable | presente estudio | Indicadores: Sulfatos
independiente serd medida | parte de lo general a
en diferentes momentos. lo particular. 1mgiL
Problemas Especifico
jeti ifi i igacion: 5 mg/L
Objetivos Especificos HipGtesis Especificas Nivel de Investigacion: 9
P.E.1: (Existe validez del ) T s 10 mg/L
Método Turbidimétrico | O.E.1: Determinar la Validez | H.E.L: El Método E))(( pllif;rml/: 'relaifén g:fs?} Iljr:\s/igt(; . de
modificado frente al Método | del Método Turbidimétrico | Turbidimétrico  modificado qug existe entre variables gacion-
Normalizado en muestras de | ~ modificado frente al Método | Presenta validez frente al | G " G Experimental:
agua a concentracion de 1 |  Normalizado en muestras de | Método  Normalizado  en ' Pretende manipular | Variable Dependiente: Muestra:
mg/L de sulfatos? agua a concentracion de 1 mg | muestras de agua a las variables bajo L i
/L de sulfatos. concentracion de 1 mg/L de condiciones Validacion de un Método | Método
P.E.2: (Existe validez del sulfatos. controladas Turbidimétrico modificado. turbidimétrico
Método Turbidimétrico 0.E.2: Determinar la Validez ' modificado

modificado frente al Método
Normalizado en muestras de
agua a concentracion de 5
mg/L de sulfatos?

P.E.3 (Existe validez del
Método Turbidimétrico
modificado frente al Método
Normalizado en muestras de
agua a concentracién de 10
mg/L de sulfatos?

del Método Turbidimétrico
modificado frente al Método
Normalizado en muestras de
agua a concentracion de 5 mg
/L de sulfatos.

0.E.3: Determinar la Validez
del Método Turbidimétrico
modificado frente al Método
Normalizado en muestras de
agua a concentracion de 10 mg
/L de sulfatos.

H.E.2: El
Turbidimétrico modificado
presenta validez frente al
Método  Normalizado  en
muestras de agua a
concentracion de 5 mg/L de
sulfatos.

Método

H.E.3 El
Turbidimétrico modificado
presenta validez frente al
Método  Normalizado  en
muestras de agua a
concentracion de 10 mg/L de
sulfatos.

Método

Indicadores:

Absorbancia
Repetitividad
Coeficiente de
variacion
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Operacionalizacion de Variables.

Variable Independiente

VARIABLE DEFINICION DIMENCIONES | INDICADORES | UNIDAD DE
INDEPENDIENTE CONCEPTUAL MEDIDA/PUNTO
DE CORTE
Concentracién de Son Concentracién
Sulfatos: concentraciones de Sulfatos en
de sales solubles | mg/L 1

que se hallan

repartidos en

todas las aguas. 5 mg/L
Altas
concentraciones 10
de sulfatos
produce un efecto
laxante en los
seres humanos
i
Variable Dependiente.
Variable Definicion Dimensiones Indicador Unidad de
dependiente Conceptual medida/Punto
de corte.
Validacion de | Se refiere al | Respuestas - Absorbancia
un método | proceso por el | estadisticas. - Repetitividad | %
Turbidimétrico | cual se - Coeficiente
modificado establece  que de Variacion.

los rasgos del
desempefio del
método
cumplen con los
requisitos
indispensables.




Ficha de recoleccidn de datos para determinar la concentracion de
Sulfatos de 1,5y 10 mg/L

Patron de Concentraciones del
sulfatos en Absorbancia método. t.urbidimétrico
modificado mg/L
aguamg /L
0.070 0.962
1 0.064 0.935
0.069 0.948
0.368 4.995
5
0.367 4.981
0.369 5.009
0.736 9.975
10 0.738 10.002
0.737 9.989
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INFOMES DE ENSAYO

>
INFORME DE ENSAYO
N°®N3531-2019

Cliente: RAQUI MARMANILLO NATALY MELISSA
Direccion: AAHH Los Angeles Mz D Lote 9 Zapallal Ventonillo
RUC: 0043638766
e-mail: roguinmf3@hoomat! com
Solicited de Ensayo N*: ENS-2911-2019N
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Informacién proporcionada por  AGUA TRATADA T1
el cliente:
Caracteristicas de la muestra: Presentacion y Tipo de Envase: Envasado en botella de polictileno

transparente sellada.
Cantidad recibida: 2L
Fecha de recepeion: 13 de junio de 2019

Fecha de cjecucion de ensayos: Del 14 al 19 de junio de 2019

ENSAYOS FISICOQUIMICOS _
N© Ensayo Resultado Unidades I
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Meétodos de ensay o wllbiondos:
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corformudad, m certdicade del sisterma de cladad de quien produce fa sucsing
e  CERTILAB no es rop be do ln 1 an peop s por el glienie
o CURVILAR o3 responsable del Informe de Exsayo en sus wersiooss octginal y copi img pred d hes s00 responsaviaod ol vl
ussanio del documento
o 1 preseste Informe tiene una vigencia de 01 200 despods de fa Secha do emisida
Sun Migued, 20 de junio de 2019
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1% CERTIL

Cliente:

Dircccion:

RU.C:

e-mail:

Solicitud de Ensayo N*:
Nombre del Producto:

Informacion proporcionada por
el cliente:
Caracteristicas de la muestra:

Cantidad recibida:
Fecha de recepeidn:
Fecha de ejecucidn de ensayos:

ENSAYOS FISICOQUIMICOS

>

INFORME DE ENSAYO
N N3532-2019

RAQUI MARMANILLO NATALY MELISSA
AAHH Los Angeles Mz D Love 9 Zapallal Vemanilla
(NNI43638766

raquimmf3iahotmail com

ENS-2911-2019N

AGUA

AGUA TRATADA 12

Presentacion y Tipo de Envase: Envasado en botella de polietiteno
transparenie sellada.

2L

13 de junio de 2019

Del 14 al 19 de junio de 2019

Ne Ensayo Resultado Unidades
01 | Sulfutos 3,04 mg .
Métodos de ensayo utilizados:
0L APHA AWWA WEF 23nd Edition 4500 SO, Pag. 4.199, 4.200 2017 Sulfase. Turbimetne Method
o Los rosaltados del presesee lnforme de Ersayo se sl » lrzades @l como e recib No €5 un canitivnss o
conformdad i wertificado del sistema de calidad de quien prodace b muesira
*  CERTILABno e e o ds pee ¢l clienie
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CERTILADG
INFORME DE ENSAYO
N® N3533 - 2019
Cliente: RAQUI MARMANILLO NATALY MELISSA
Direccitn: AAHH Los Angeles Mz D Lote 9 Zapallal Ventanilla
RUC: 00043638766
c-mail: raguimmf3@hotmail.com
Solicitud de Ensayo N ENS-2911-201 9N
Nombre del Producto: AGUA
Informacién proporcionada por  AGUA TRATADA T3
el cliente:
Caracteristicas de la muestra: Presentacion y Tipo de Envase: Emvasado en borella de polietileno
transparente sellada.
Cantidad recibida: 2L
Fecha de recepeion: 13 de junio de 2019
Fecha de ejecucion de ensayos: Del 14 al 19 de junio de 2019
_ENSAYOS FISICOQUIMICOS
N° Ensayo Resultado Unidades
01 | Sulfatos 10,01 mg L
Métudos e emsaye uidlizados:
01 AFHA AWWA WEF 2rd Editson 4500 SO, Pag 4-199. 4-200. 2017 Sultise. Turbimetre Messod
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LECTURA DEL SPECTROFOTOMETRO GENESYS 10 UV
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REACTIVOS UTILIZADOS

CUBETAS
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INTRODUCCION DE LA MUESTRA AL SPECTROFOTOMETRO UV /VIS
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