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RESUMEN

La presente investigacion tuvo como objetivo cuantificar los niveles de
concentracion de plomo contenida en agua residuales de un tanque para
prueba de balistica de la Division Policia Técnica y Cientifica de la Policia
Nacional Civil. En dicha prueba se libera cierta cantidad de plomo que
contamina el agua que es desechada, representando un peligro para el medio
ambiente y la poblacion que entre en contacto con ella, pues el plomo es un

metal toxico y no aporta ningun beneficio a la salud humana.

Para la realizacion del estudio, cada domingo comprendido entre el 13 de mayo
y 22 de julio de 2018, se recolectaron muestras de un litro de agua tanto de
llenado como un litro de agua de vaciado del tanque, haciendo un total de 20
muestras, las cuales se analizaron por espectrofotometria ultravioleta-visible
utilizando el equipo SHIMADZU UV-1800. Dichos resultados no sobrepasaron el
limite establecido en la Norma Salvadorefia Obligatoria 13.49.01:09: Aguas
Residuales Descargadas a un Cuerpo Receptor, que es de 0.4 ppm de plomo.
De igual manera se elabor6 una curva de calibracion a diferentes
concentraciones, la cual se analiz6 por el método de minimos cuadrados y
prueba de datos andémalos, arrojando resultados que indican que la curva se

adecua al propoésito del método.

Segun los resultados se concluy6 que el agua presenta concentraciones bajas
de plomo, sin embargo, este metal en pequefias cantidades puede causar
graves dafios a la salud y al medio ambiente, por lo que se recomienda que los
encargados del area ABO01 adapten filtros de polipropileno y carbon activo en
las valvulas de entrada y descarte del agua para disminuir las concentraciones
de plomo que se desechan, asimismo realizar estudios frecuentes de plomo
para implementar acciones correctivas que controlen que las concentraciones

no aumenten.



El parte experimental del estudio se realizé en el Laboratorio Fisicoquimico de
Aguas de la Facultad de Quimica y Farmacia de la Universidad de El Salvador

durante los meses de junio y julio del afio 2018.
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1.0 INTRODUCCION

El plomo es un metal toxico; representa un peligro para el medio ambiente ya
que se deposita en aguas superficiales y en suelos, su uso prolongado ha
causado una extensa contaminacién ambiental y problemas de salud, es una
sustancia que se acumula y afecta a diversos sistemas del cuerpo: nervioso,
hematoldgico, gastrointestinal, cardiovascular y renal. Un nivel relativamente
bajo de exposicién a este metal puede causar dafios neuroldgicos graves y en

algunos casos, irreversibles.

En la prueba de cotejo de armas se utiliza un tanque de balistica acondicionado
con agua, para que los proyectiles muestras no se destruyan y puedan ser
analizados posteriormente. Cada semana los encargados de dicha prueba
descartan el agua a las alcantarillas sin tener el conocimiento de qué cantidad

de plomo es el que estan desechando al medio ambiente.

De acuerdo con lo anterior, la presente investigacion se basa en cuantificar
plomo en el agua residual contenida en el tanque recuperador de proyectiles
TBOO07 ubicado en la seccion AB0OO1 de la Division Policia Técnica y Cientifica

de la Policia Nacional Civil.

Para cuantificar las concentraciones de plomo que se descartan semanalmente,
cada domingo durante el periodo que comprendié del 13 de mayo al 22 de julio
de 2018, se tomaron un litro de muestra del agua que abastece el tanque y un
litro de muestra del agua contenida en el tanque luego de efectuar los disparos,

haciendo un total de 20 muestras.

Estas muestras de agua deben cumplir ciertos requisitos para poder ser validas
y someterse al estudio pertinente. Por lo que se hizo uso de la norma ISO 5667,

gue proporciona una guia para el tratamiento y transportes de las muestras.
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Para el andlisis de estas muestras se utilizé el equipo SHIMADZU UV-1800, con
el respectivo kit de plomo N° 09717 que especifica la técnica conocida como 4-
(2-piridilazo)-resorcina (PAR) cuyo principio se fundamenta en el hecho de que
en solucién alcalina los iones plomo (ll) forman con el PAR un complejo rojo

que se determina espectrofotométricamente a una longitud de onda de 525 nm.

Asi mismo se realizé una curva de calibracion a concentraciones entre 0.1y 5
ppm de plomo, a partir de un material de referencia certificado, con el fin de
evaluar la capacidad del método analitico y obtener resultados que sean
directamente proporcionales a la concentracion del plomo en las muestras a

analizar.

Toda la parte experimental de la investigacion se realizé en los meses de junio
y julio del afio 2018 en el Laboratorio Fisicoquimico de Aguas de la Facultad de

Quimica y Farmacia de la Universidad de El Salvador.

Los resultados obtenidos se compararon con la Norma Salvadorefia Obligatoria
NSO 13.49.01:09: Aguas Residuales Descargadas a un Cuerpo Receptor, para
determinar si la cantidad de plomo sobrepasa los limites establecidos.
Posteriormente se emitié un informe escrito a los encargados del area ABOO1

de la Divisiéon Policia Técnica y Cientifica.
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2.0 OBJETIVOS

2.1 Objetivo General:

Cuantificar plomo en aguas residuales de un tanque para prueba de

balistica.

2.2 Objetivos Especificos:

2.2.1 Recolectar muestras de agua del tanque TB0O07 segun Norma ISO
5667: Calidad del agua —Muestreo.

2.2.2 Analizar plomo en las muestras de agua bajo el método de
espectrofotometria de absorcidén ultravioleta-visible, utilizando kit
de plomo N° 09717 y el equipo SHIMADZU UV-1800.

2.2.3 Comparar los resultados de concentracion de plomo obtenidos en
las muestras de agua con la Norma Salvadorefia Obligatoria
13.49.01:09: Aguas Residuales descargadas a un Cuerpo

Receptor.

2.2.4 Entregar un informe escrito de los resultados obtenidos a las

autoridades encargadas de la Division Policia Técnica y Cientifica.
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3.0 MARCO TEORICO
3.1 AGUA

3.1.1 DEFINICION ), (15)

El agua, es un compuesto con caracteristicas Unicas, de gran significacion para
la vida, el mas abundante en la naturaleza y determinante en los procesos
fisicos, quimicos y biolégicos que gobiernan el medio natural. Es una molécula
sencilla formada por atomos pequefios, dos de hidrégeno y uno de oxigeno,
unidos por enlaces covalentes muy fuertes que hacen que la molécula sea muy

estable.

3.1.2 PROPIEDADES FISICOQUIMICAS DEL AGUA (), (15)

Sin duda alguna, el agua es uno de los elementos mas importantes desde el
punto de vista fisicoquimico, hasta tal punto que sus temperaturas de
transformacién de un estado a otro han sido tomadas como puntos fijos, a pesar
de que su punto de congelacién (0°C) y ebullicibn (100°C) sean anormales,

debido a las asociaciones moleculares.

A temperatura ambiente, el agua pura es inodora, insipida e incolora, aunque
adquiere una leve tonalidad azul en grandes voliumenes, debido a la refraccién
de la luz al atravesarla, ya que absorbe con mayor facilidad las longitudes de
onda larga (rojo, amarillo, naranja) que las longitudes de onda corta (azul,
violeta), desviando lentamente estas otras, provocando que en grandes

cantidades de agua esas ondas cortas se hagan apreciables.

Su importancia reside en que casi la totalidad de los procesos quimicos que
suceden en la naturaleza, no solo en organismos vivos sino también en la
superficie no organizada de la tierra, asi como los que se llevan a cabo en la

industria tienen lugar entre sustancias disueltas en agua.
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El agua posee una capacidad calorifica muy elevada, es necesaria una gran
cantidad de calor para elevar su temperatura 1.0 K.

Para los sistemas biologicos esto es muy importante pues la temperatura

celular se modifica muy poco como respuesta al metabolismo.

De la misma forma, los organismos acuaticos, si el agua no posee esa cualidad,

se verian muy afectados o no existirian.

El agua tiene un elevado calor de vaporizacion (40.7 K a 273 K), al igual que
otros liquidos capaces de hacer puentes de Hidrégeno como el etanol o el acido

acético, pero a diferencia de otros liquidos como el hexano que no los hacen.

La densidad del agua liquida es muy estable y varia poco con los cambios de
temperatura y presion. A la presién normal (1 atmésfera), el agua liquida tiene
una minima densidad (0,958 kg/L) a los 100°C.

Muchas de las caracteristicas que hacen al agua un liguido tan particular, se

deben a su capacidad de hacer puentes de Hidrogeno.

3.1.3 CONTAMINACION DEL AGUA (12)

La contaminacion de las aguas es uno de los factores importantes que rompe la
armonia entre el hombre y su medio tanto a corto, como a medio y largo plazo;
por lo que la prevencion y lucha contra ella constituye en la actualidad una

necesidad de importancia prioritaria.

Con el incremento de la poblacion y el surgimiento de la actividad industrial la
contaminacion de rios, lagos y aguas subterraneas aumenta constantemente.

Varias organizaciones definen lo que es la contaminacion del agua:
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La Organizaciéon Mundial de la Salud define la contaminacion de las aguas de la
siguiente manera: “Debe considerarse que un agua esta contaminada, cuando
Su composicion o su estado estan alterados de tal modo que ya no rednen las
condiciones a una u otra o al conjunto de utilizaciones a las que se hubiera

destinado en su estado natural”. (23)

3.2 AGUA RESIDUAL

3.2.1 GENERALIDADES DEL AGUA RESIDUAL (11), (14), (31)

Se denomina agua residual a una que, durante su utilizacién de tipo doméstico,
industrial, agricola u otra, ha sufrido modificaciones de calidad y es transportada
mediante el sistema de alcantarillado, por lo cual representa un peligro y debe
de ser desechada, porque contienen gran cantidad de sustancias y/o

microorganismos.

El agua residual es el resultado de la utilizacion del agua para distintos fines.
Como consecuencia de este uso, el agua recoge materias en suspension y
disueltas que alteran sus propiedades. En general, las aguas residuales se

clasifican en tres tipos:

-AGUAS RESIDUALES DOMESTICAS: Liquidos provenientes de las viviendas

o residencias, edificios comerciales e institucionales.

-AGUAS RESIDUALES MUNICIPALES: Residuos liquidos transportados por el
alcantarillado de una ciudad o poblacion y en algunas ocasiones tratado en una

planta de tratamiento municipal.

-AGUAS RESIDUALES INDUSTRIALES: Aguas provenientes de las descargas

de industrias de manufactura.
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Cuadro N°1: Contaminantes importantes en el tratamiento del agua residual (3s)

Contaminantes

Motivo de su importancia

Solidos
Suspendidos

Pueden llevar al desarrollo de depésitos de barro y condiciones
anaerobias, cuando los residuos no tratados son volcados en el
ambiente acuatico

Materia organica
biodegradable

Compuesta principalmente de proteinas, carbohidratos y grasas. Si es
descargada sin tratamiento al medio ambiente, su estabilizacion
biolégica puede llevar al consumo del Oxigeno natural y al desarrollo
de condiciones sépticas.

Microorganismos
Patdégenos

Los organismos patdégenos existentes en las aguas residuales pueden

transmitir enfermedades.

Nutrientes

Tanto el Nitrogeno como el Fdésforo, junto con el Carbono, son
nutrientes esenciales para el crecimiento. Cuando son lanzados en el
ambiente acuético, pueden llevar al crecimiento de la vida acuética
indeseable. Cuando son lanzados en cantidades excesiva en el suelo,

pueden contaminar también el agua subterranea.

Contaminantes
importantes

Compuestos organicos e inorganicos seleccionados en funcion de su
conocimiento o sospecha de carcinogenicidad, mutanogenicidad,
teratogenicidad o elevada toxicidad. Muchos de estos compuestos se

encuentran en las aguas residuales.

Materia organica
refractaria

Esta materia organica tiende a resistir los métodos convencionales de
tratamiento de aguas residuales. Ejemplos tipicos incluyen detergentes,

pesticidas agricolas, etc.

Metales pesados

Los metales pesados son normalmente adicionados a los residuos de
actividades comerciales e industriales, debiendo ser removidos si se va

a usar nuevamente el agua residual.

Sélidos inorganicos

disueltos

Componentes inorganicos como el calcio, sodio y sulfato son
adicionados a los sistemas domésticos de abastecimiento de agua,

debiendo ser removidos si se va a reutilizar el agua residual.
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3.3 CONTAMINACION DEL AGUA POR METALES PESADOS (26

Las aguas procedentes de las industrias como la minera, la de recubrimientos
metdlicos, las fundidoras y otras mas, contaminan el agua con diversos
metales. Por ejemplo, las sales de metales como el plomo, zinc, mercurio, plata,
niquel, cadmio y arsénico son muy téxicas para la flora y la fauna terrestre y

acuatica.

Las Normas Oficiales Mexicanas contra la contaminacion ambiental (publicadas
en el Diario Oficial del 18 de octubre de 1993) consideran metales
contaminantes del agua (en orden de importancia por su abundancia) a:
Aluminio, Plata, Cadmio, Arsénico, Cobre, Hierro, Mercurio, Cobalto, Vanadio,
Manganeso, Niquel, Zinc, Magnesio, Antimonio, Cromo, Selenio, Titanio, Berilio,

Estafio, Boro, Molibdeno, Tungsteno, Germanio, Bismuto, Plomo, Telurio.

Las sales solubles en agua de los metales pesados como el plomo, cadmio y
mercurio son muy téxicas y acumulables por los organismos que los absorben,
los cuales a su vez son fuente de contaminacion de las cadenas alimenticias al
ser ingeridos por alguno de sus eslabones. Al ser ingeridos por el hombre en el
agua y alimentos contaminados por los compuestos de mercurio, plomo o

cadmio le provocan ceguera, amnesia, raquitismo, miastenia o hasta la muerte.

3.4 TRATAMIENTOS PARA LA REMOCION DE METALES PESADOS EN
AGUAS RESIDUALES (9)

La clasificacion de las técnicas de tratamiento de metales pesados en las aguas
residuales depende de diferentes factores, se han clasificado como
CONVENCIONALES, refiriéndose a las técnicas que habitualmente se emplean

para la remocion de estos contaminantes y las NO CONVENCIONALES,
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aquellas que corresponden a procesos innovadores para la eliminacion de

metales en aguas residuales generalmente de origen industrial.

-Técnicas Convencionales

1. Filtracion por membrana: Esta tecnologia presenta altas eficiencias,
requiere poco espacio, no es selectiva y es de facil operacion, pero
genera una gran cantidad de lodos que contienen metales. Se emplea en
procesos para el tratamiento de agua potable, aguas residuales
industriales y en menor medida aguas residuales domésticas. La
separacidon por membrana se emplea comuUnmente para tratar y
recuperar sales metalicas de residuos generados en procesos
galvanoplasticos, en el reciclaje de aceites, en la produccién alimentos y
bebidas y en la explotacion y produccién de hidrocarburos.

2. Intercambio Iénico: Es el proceso a través del cual los iones en solucion
se transfieren a una matriz sélida que, a su vez liberan iones de un tipo
diferente, pero de la misma carga. El intercambio idénico es un proceso de
separacion fisica en la que los iones intercambiados no se modifiquen
guimicamente. Las principales ventajas de intercambio i6nico son la
recuperacion del valor del metal, la selectividad, menos volumen de
lodos producidos y la reunion de las especificaciones de descarga

estrictas.

3. Adsorcion (Convencional): La técnica presenta remocion de una amplia
variedad de contaminantes, alta capacidad, cinética rapida vy
posiblemente selectiva dependiendo de adsorbente de lo cual también

depende su rendimiento, basicamente por la estructura fisica del mismo.
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Los carbones activados, arcillas, biopolimeros, Zeolitas, perlas de silice y
plantas o desechos lignocelulésicos son algunos de los adsorbentes,
generalmente con procesos Vvariados de modificacion quimica,
comunmente empleados para remover colorantes idnicos, metales
pesados, materiales radioactivos entre otros contaminantes organicos e

inorganicos generados por diferentes tipos de industrias.

Precipitacion quimica: Es la técnica mas utilizada en los procesos
industriales ya que es relativamente sencilla de operar, econdémica y
selectiva, aunque su mantenimiento si es costoso debido a la alta
generacion de lodos. Se emplean sustancias quelantes, aunque
presentan desventajas considerables como la carencia de uniones

necesarias y demasiados riesgos ambientales.

Electrocoagulacién: Es un proceso que aplica los principios de la
coagulacion-floculacion en un reactor electrolitico. Este es un recipiente
dotado de una fuente de corriente y varios electrodos encargados de
aportar los iones desestabilizadores de particulas coloidales que
reemplazan las funciones de los compuestos quimicos que se utilizan en
el tratamiento convencional, induciendo la corriente eléctrica en el agua a

través de placas metalicas paralelas de hierro o aluminio.

Coagulacion-Floculacion. Es el método mediante el cual se logra
desestabilizar el coloide y aglomerar posteriormente. En la primera etapa
la coagulacion elimina la doble capa eléctrica que caracteriza a los
coloides y con la floculacion se aglomeran los coloides mediante la

atraccion de particulas con el aglutinamiento de los floculantes.
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Los factores mas importantes que se deben tener en cuenta para esta
técnica son la dosis quimica apropiada, el efecto energético de la mezcla

y el tiempo de la mezcla.

7. Electrofloculacién: Es un proceso quimico con adicion electrolitica de
iones metalicos. Su eficiencia en la remocion de los contaminantes se
debe a que son arrastrados por las burbujas de gas (H2 y O2) que se
producen en el sistema por lo que salen a flote en la superficie.

8. Flotacién. El proceso de flotacion ion se basa en impartir las especies
ibnicas de metal en las aguas residuales hidr6fobas mediante el uso de
agentes activos de superficie (tensoactivos) y la posterior eliminacion de

estas especies hidréfobas por burbujas de aire.

9. Fotocatélisis en la degradacion de metales pesados: Se basa en la
transferencia de carga a través de la interfaz entre el semiconductor y la
solucion acuosa contaminada. Donde la conductividad aumenta con la
temperatura, y se genera un par de electrén-hueco, ocurriendo la
adsorcion de los fotones y la distribucion de diferentes estados
electrénicos en la superficie, degradando moléculas organicas colorantes

y metales pesados.

-Técnicas No Convencionales

1. Adsorbentes de Bajo Costo y Nuevos Adsorbentes: La adsorcion es un
proceso de transferencia de masa por el cual una sustancia se transfiere

desde la fase liquida a la superficie de un solido.
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El proceso de adsorcion describe en realidad un grupo de procesos, que
incluyen la adsorcién y las reacciones de precipitacion. Recientemente,
la adsorcion se ha convertido en una de las técnicas alternativas de
tratamiento para las aguas residuales cargadas con metales pesados Se
emplea un amplio espectro de materiales bioldgicos, especialmente las
bacterias, algas, levaduras y hongos han recibido una atencién creciente
para la eliminacion y recuperacion de metales pesados, debido a su buen

rendimiento, bajo coste y grandes cantidades disponibles.

2. Adsorcion de metales pesados por materiales naturales agricolas e
industriales. Los procesos de adsorcidon estan siendo ampliamente
utilizados por varios investigadores para la eliminacion de metales
pesados. Los flujos de residuos y carbdn activado se han usado con
frecuencia como un adsorbente. A pesar de su amplio uso en las
industrias de tratamiento de agua y aguas residuales, el carbén activado

se mantiene como un material costoso.

En los dltimos afios, la necesidad de métodos seguros y econémicos para la
eliminacién de metales pesados de aguas contaminadas ha requerido interés
de investigacién hacia la produccién de alternativas de bajo costo, disponible

comercialmente.

3. Fitorremediacién: Es el uso de las plantas y los microbios del suelo
asociados para reducir las concentraciones o los efectos toxicos de los
contaminantes en los ambientes. Es una tecnologia relativamente
reciente y se percibe como rentable, eficiente, respetuoso del medio
ambiente, y la tecnologia solar-impulsado con buena aceptacion del

publico.
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4. Biopolimeros: son industrialmente atractivos porque son capaces de
reducir las concentraciones de iones metélicos de transicion a
concentraciones de partes por billon, son ampliamente disponibles y
ambientalmente seguros. Poseen un numero amplio de diferentes grupos
funcionales, tales como hidroxilos y aminas, que aumentan la eficiencia

de la absorcién de iones metalicos.

5. Hidrogeles: Son polimeros hidrofilos reticulados capaces de ampliar sus
volimenes debido a su alta expansion en el agua. Por consiguiente, ellos
son ampliamente utilizados en la purificacion de las aguas residuales.
Diversos hidrogeles se han sintetizado e igualmente investigado su
comportamiento de adsorcion de metales pesados.

6. Ceniza Volante: Las cenizas volantes, generadas durante la combustion
de carbdn para la producciéon de energia, es un subproducto industrial
gue es reconocido como un contaminante ambiental, debido a su
enriguecimiento en elementos traza potencialmente téxica que se
condensan del gas de combustion. Este material se ha reutilizado como
un adsorbente de bajo costo para la eliminacibn de compuestos

organicos, gases de combustion y los metales pesados.

3.5 PLOMO

3.5.1 GENERALIDADES DEL PLOMO (2, 37)

El plomo es un elemento quimico de aspecto gris azulado de niamero atdomico
82. Su simbolo es Pb, pertenece al grupo IV: Carbonoides de la tabla periddica

y su estado habitual en la naturaleza es solido.
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Este tipo de elementos tienden a ser blandos y presentan puntos de fusion
bajos, propiedades que también se pueden atribuir al plomo, dado que forma

parte de este grupo de elementos.

El punto de fusion del plomo es de 600,61 K o de 328,46 °C. El punto de
ebullicion del plomo es de 2022 K o de 1749,85 °C.

El plomo tiene muchos usos diferentes:
e Se usa en la fabricacion de pilas, municiones, productos de metal
(soldaduras y tuberias).

e En aparatos para proteger contra los rayos X.

Debido a inquietudes relacionadas con la salud, en los ultimos afios se ha
reducido considerablemente la cantidad de plomo en pinturas, productos

ceramicos y materiales para calafatear y para soldar tuberias.

3.5.2 EL PLOMO EN EL MEDIO AMBIENTE (36)

El plomo no se degrada, sin embargo, compuestos de plomo son transformados

por la luz solar, el aire y el agua.

Cuando se libera al aire, puede ser transportado largas distancias antes de
sedimentar en el suelo; una vez que cae a la tierra, generalmente se adhiere a

particulas en el suelo.

El movimiento del plomo desde el suelo a aguas subterraneas dependera del

tipo de compuesto de plomo y de las caracteristicas del suelo.

La mayor parte del plomo en suelos del interior de zonas urbanas se origina de

casas viejas pintadas con pinturas con plomo.
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3.5.3 PLOMO EN LA SALUD HUMANA (), (5)

El plomo no cumple ninguna funcion esencial en el cuerpo humano, este puede

principalmente hacer dafio después de ser tomado en la comida, aire o0 agua.

El organismo acumula este metal durante toda la vida y lo libera lentamente, por
lo que incluso dosis pequeias pueden producir, con el transcurso del tiempo,
una intoxicacion por plomo, pues de la carga corporal total de plomo depende el

riesgo de efectos adversos.

El plomo puede afectar casi todos los érganos y sistemas del cuerpo. La
toxicidad del plomo afecta principalmente al sistema nervioso, tanto en nifios
como en adultos. La exposicién prolongada en los adultos puede producir un
menor desempefio en algunas pruebas que miden el funcionamiento del
sistema nervioso. También puede causar debilidad en los dedos, las mufiecas o

los tobillos.

La exposicion al plomo también causa un pequefio aumento de la presion
arterial, especialmente en personas de mediana edad y de edad avanzada, y
puede causar anemia. La exposicion a altos niveles de plomo puede dafar
seriamente el cerebro y los rifiones de nifios y adultos, y finalmente causar la
muerte. En las mujeres embarazadas, altos niveles de exposicién al plomo
pueden producir un aborto espontaneo. En los hombres, altos niveles de
exposicién pueden causar dafios en los 6rganos responsables de la produccion

de espermatozoides.

No hay pruebas concluyentes de que el plomo cause cancer en los seres
humanos. Han aparecido tumores en los rifiones de ratas y ratones que

recibieron grandes dosis de un cierto tipo de compuesto de plomo.
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El Departamento de Salud y Servicios Humanos (DHHS) ha determinado que
es razonable anticipar que el plomo y los compuestos de plomo sean

cancerigenos en los seres humanos.

La Agencia Internacional para la Investigacion del Cancer (IARC) ha
determinado que el plomo inorganico es probablemente carcinogénico en los
seres humanos y que no hay suficiente informacion para determinar si los

compuestos organicos de plomo causen cancer en los seres humanos.

3.5.4 CONTAMINACION DEL AGUA POR PLOMO (26)

La contaminacién del agua por plomo no se origina directamente por el plomo
sino por sus sales solubles en agua que son generadas por las fabricas de
pinturas, de acumuladores, por alfarerias con esmaltado, en fototermografia, en
pirotecnia, en la coloracién a vidrios o por industrias quimicas productoras de
tetraetilo de plomo (se usa como antidetonante en gasolinas) y por algunas

actividades mineras entre otras.

Todos los compuestos de plomo son toxicos en diferente grado, dependiendo
de su naturaleza quimica y grado de solubilidad de cada compuesto, los mas

toxicos son los compuestos organicos.

3.6 METODOS DE DETERMINACION DEL PLOMO ()

La American Public Healt Asociation (APHA), ha creado procedimientos
destinados al andlisis del agua para verificar su calidad. Entre estos se

encuentra el analisis de metales pesados en agua.

Cuando se habla de metales pesados se pueden mencionar: Aluminio,

antimonio, arsénico, bario, cadmio, cromo, hierro, plomo, magnesio, etc.



37

Para el plomo, que es el metal pesado en investigacion, la asociacion sugiere

tres métodos distintos con que puede ser determinado en un analisis:

a. Método Espectrométrico de absorcion atomica: Este tiene un limite de
deteccion relativamente alto en la modalidad de llama y requiere un
procedimiento de extraccion de las bajas concentraciones comunes en el
agua potable. EI método de absorcion atémica electrotérmino es mucho

mas sensible para las bajas concentraciones y no requiere extraccion.

b. Método de plasma de acoplamiento inductivo: Es un método rapido,
sensible y conveniente para la determinacion de metales en muestras de
aguas limpias y residuales. Los metales disueltos se determinan en
muestras filtradas y aciduladas, mientras que los metales totales se
determinan tras una apropiada digestion. Su sensibilidad es similar a la del

método de absorcion atémica.

c. Método de la ditizona: Dicha prueba tiene como principio que una muestra
acidificada que contiene microgramos de plomo es mezclada con una
solucion reductora de citrato y cianuro amoniacal para luego ser extraida
con ditizona en cloroformo hasta formar el ditizonato de plomo rojo-cereza.

El color es medido fotométricamente a 510 nm.

Para el caso de la investigacibn realizada se utiliz6 el método
Espectrofotometria de absorcion ultravioleta-visible, con el equipo Shimadzu
UV-1800 y la técnica especificada en el certificado del Kit de plomo numero
09717, del proveedor Merck (Ver Anexo N° 1). El método se conoce como 4-(2-

piridilazo)-resorcina (PAR), cuyo principio es que en solucion alcalina los iones
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plomo (Il) forman con la 4-(2-piridilazo)-resorcina (PAR) un complejo rojo que se
determina espectrofotométricamente a una longitud de onda de 525 nm.

3.7 VALORES PERMISIBLES DE PLOMO qo)

Para establecer el limite maximo permisible de plomo en aguas residuales, se
utilizé la Norma Salvadorefia Obligatoria (NSO 13.49.01:09): Aguas residuales
descargadas a un cuerpo receptor, En la tabla N° 3. Parametros
complementarios sobre valores permisibles para aguas residuales descargadas
a un cuerpo receptor se establece que el valor maximo permisible para Plomo
(Pb) es de 0.4 mg/L 0 0.4 ppm. (Ver Anexo N° 2)

Esta norma establece las caracteristicas y valores fisicoquimicos,
microbioldgicos y radiactivos permisibles que debe presentar el agua residual
para proteger y rescatar los cuerpos receptores. Se aplica en todo el pais para
la descarga de aguas residuales vertidas a cuerpos de agua receptores

superficiales.

Debera observarse el cumplimiento de los valores permisibles establecidos en
esta norma, de forma que no se causen efectos negativos en el cuerpo

receptor, tales como color, olor, turbiedad, radiactividad, explosividad y otros.

Para la realizacion del analisis se requieren de muestras de agua, las cuales
deben cumplir ciertos requisitos para poder ser validas y someterse al estudio
pertinente.

Para ello la norma ISO 5667: Calidad del agua- Muestreo proporciona una guia
para el tratamiento de las muestras, se dividen en varios apartados de los

cuales se hara uso del apartado 1, 2, 3y 10 (Ver Anexo N° 3).
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3.8 ESPECTROFOTOMETRIA UV-VIS (25)

3.8.1 FUNDAMENTO

Esta se basa en la capacidad de la especie quimica de absorber radiacion
electromagnética en el dispositivo optico, es decir en el rango de luz visible. La

longitud de onda puede caracterizarse por los siguientes parametros:

-Longitud de onda: Distancia recorrida entre dos maximos contiguos de
la onda.

-Frecuencia de radiacion: Consiste en el nimero de vibraciones de la

onda en un segundo.

-NUumero de onda: Indica el nimero de ondas en un centimetro.

La base del andlisis espectrofotométrico consiste en la absorcion selectiva de la
luz por parte de las especies quimicas contenidas en una solucién. La cantidad
de luz absorbida por la muestra es directamente proporcional a la concentracién
de la muestra. La medida generalmente utilizada para la absorcion de luz es la
absorbancia (A), ya que ésta esta en correlacion directa con la concentracion de

la sustancia absorbente.

3.9 ESPECTROFOTOMETRO SHIMADZU UV-1800 (32)

Espectrofotometro UV-VIS de 1nm ancho de banda, eficiencia en la lectura,
confiabilidad de datos en una unidad compacta con atributos de un equipo de
primera linea. Pantalla de cristal liquido con un mena sencillo. Rango de
longitud de onda de 190-1100 nm con un ancho de banda espectral mejor que
1nm. Puede ser usado de forma independiente o conectado con una PC. Tiene
puerto USB.
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PARTES DEL EQUIPO

Control de encendido/apagado
Compartimiento de la muestra
Panel de control

Pantalla

Compartimiento de lamparas

mooO WP

Figura N°1: Partes del Equipo Espectrofotometro Shimadzu UV-1800

Para mas especificaciones del equipo espectrofotométrico, ver cuadro N°2

Cuadro N°2: Especificaciones del Equipo Espectrofotometro Shimadzu UV-1800

Rango de longitud de onda

190 nm a 1100 nm

Ancho de banda

1 nm (190 nm a 1100 nm)

Lampara Lampara halégena y de deuterio
Detector Fotodiodos de silicio
Exactitud 0.3 nm (190 nm a 1100 nm)

Sistema fotométrico

Doble haz

Rango fotométrico

Absorbancia: -4 a 4

Peso

15 kg

Memoria

Memoria
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Figura N°2: Mecanismo de funcionamiento de un Espectrofotometro UV-VIS de
doble haz

3.10 CURVA DE CALIBRACION

3.10.1 DEFINICION (3

Un procedimiento analitico muy utilizado en analisis cuantitativo es el llamado
de calibracion que implica la construccion de una “curva de calibracion”. Una
curva de calibracion es la representacion grafica de una sefial que se mide en

funcidn de la concentracion de un analito.

La calibracion incluye la seleccion de un modelo para estimar los pardmetros

gue permitan determinar la linealidad de esa curva.
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Y, en consecuencia, la capacidad de un método analitico para obtener
resultados que sean directamente proporcionales a la concentracion de un

compuesto en una muestra, dentro de un determinado intervalo de trabajo.

En el procedimiento se compara una propiedad del analito con la de estdndares
de concentracion conocida del mismo analito (o de algun otro con propiedades
muy similares a éste).

Para realizar la comparacion se requiere utilizar métodos y equipos apropiados
para la resolucién del problema de acuerdo al analito que se desee determinar.
La etapa de calibracion analitica se realiza mediante un modelo de linea recta
gue consiste en encontrar la recta de calibrado que mejor ajuste a una serie de
“n” puntos experimentales, donde cada punto se encuentra definido por una
variable “x” (variable independiente, generalmente concentracién del analito de
interés) y una variable “y” (variable dependiente, generalmente respuesta

instrumental).

La recta de calibrado se encuentra definida por una ordenada al origen (b) y

una pendiente (m), mediante la ecuacién y = mx + b.

A partir de la curva de calibracién (conjunto de concentraciones que describen
el intervalo en el cual se deberéa cuantificar el compuesto por analizar) y a fin de
asegurar que la recta encontrada con los puntos experimentales se ajuste
correctamente al modelo matematico de la ecuacion se calculan los valores de

la ordenada al origen, la pendiente y el coeficiente de determinacion (r?).

Por tener una buena exactitud y confiabilidad estadistica, el método mas
empleado para encontrar los parametros de la curva de calibrado es el método
de los minimos cuadrados, este método busca la recta del calibrado que haga

que la suma de los cuadrados de las distancias verticales entre cada punto
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experimental y la recta de calibrado sea minima o tienda a cero. A la distancia

vertical entre cada punto experimental y la recta de calibrado se le conoce como

residual. En forma grafica se representa asi

L]

|
residual

y (respuesta)

y=mx+h

© Puntos de calibrado

< Muestra de ensayo

x (concentracion)

Figura N°3: Curva de calibracion con 5 datos

3.10.2 METODO DE LOS MINIMOS CUADRADOS (s

El método de Minimos cuadrados es una técnica de andlisis numérico
enmarcada dentro de la optimizacién matematica, en la que, dados un conjunto
de pares ordenados (variable independiente, variable dependiente) se intenta
encontrar la funcion continua, dentro de dicha familia, que mejor se aproxime a
los datos.

Estos resultan de la variacion de los resultados, aunque se realicen varias

mediciones del mismo material en iguales condiciones.

Desde un punto de vista estadistico, un requisito implicito para que funcione el
método de minimos cuadrados es que los errores de cada medida estén
distribuidos de forma aleatoria. También es importante que los datos a procesar

estén bien escogidos, para que permitan visibilidad en las variables que han de
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ser resueltas. La técnica de minimos cuadrados se usa comunmente en el

ajuste de curvas, utilizando las siguientes funciones:

N 2
Sxx = Z(Xi —-xi)? = Z:Xi2 — (Zl)\l(l)
Syy = Z(yi —y? = z.viz - (Zzl)

Sxy = Z(Xi—)_(i) —(yi—yi) = ZXiyi—w

Pendiente de la recta m = Sxy/Sxx
Ordenada en el origen b =y — mX
Ecuacion lineal y=mx+b
2 [n(Exy)-Ex)Ey)]*

Coeficiente de determinacion r

T [n(Ex2)-x2][nEy?)-(Xy)?

El Coeficiente de determinacion es un término asociado a la tendencia de la
linea obtenida. Su aceptacién se determina con base a criterios establecidos
por las exigencias analiticas del método utilizado.

Se asume de forma general que valores de r? arriba de 0.98 representan

resultados de linealidad adecuada.

Es decir, resultados mas cercanos a la unidad son los deseados en la

elaboracion de cada curva de calibracion en la practica analitica.

Si r? 20.98 se considera que la tendencia lineal de la curva de calibraciéon se

adecua al propdsito del método, es decir a la cuantificacion del analito buscado.
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3.10.3 PRUEBA PARA DATOS ANOMALOS (s)

La Regresion es muy sensible a la presencia de datos anémalos. Por ese
motivo es necesario graficar los puntos experimentales junto con los puntos
esperados de acuerdo a la regresion para detectar si alguno de ellos esta

influenciando la recta.

En primer lugar, se observa, que en los casos donde haya ocurrido un error
obvio como un error de transcripcion o de funcionamiento deficiente del
instrumento, resulta natural y permitido rechazar la medida resultante y, si es
posible, repetirla. Si hay medidas sospechosas para las que no hay ninguna

fuente de error obvia, se debe realizar el estudio de los residuos (yi-y).

Al graficar los residuos estos deben permanecer aproximadamente uniformes
en el tamafio a medida crece y, distribuyéndose alrededor de cero, es decir

deben ser homocedasticos. A continuacion, se muestran algunas graficas de

residuos:
(a)
' *_ . ‘ . s _"® (a) Grafica satisfactoria de los residuos
of% * . v " - T
(b) Los residuos tienden a crecer a
medida crece y, sugiriendo que seria
(b) . o adecuado un grafico de regresion
. . . ponderado
0 . A
i e - ¥i (c) Los residuos muestran una
. L] ™ . "
-3, tendencia, primero resultan ser (s,
J luego pasan a través de cero y, por
- (c) - ultimo, se hacen cada vez mas (+)s a
. s ® e medida crece y, sugiriendo que se
O~ . . deberia representar una curva
L ¥ M
diferente
(d) (d) Un grafico satisfactorio, excepto
. - - que podria existir un dato anomalo
U._‘ [ - = [ - -
¥i
L]

Figura N°4: Diagrama de deteccion de datos anémalos
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Los graficos anteriores revelan de manera muy clara valores sospechosos, pero
no proporcionan criterios que se puedan utilizar inmediatamente para
rechazarlos o aceptarlos. Ademas, resultan de un valor limitado en muchos
experimentos, donde el nimero de puntos de calibrado es a menudo muy

pequefio.

Para identificar posibles datos andémalos, se puede aplicar un criterio numérico
simple: "Un residuo estandar igual o mayor a 1.5 indica que este residuo es
anormalmente alto, puesto que esta a una distancia igual o mayor a 1.5 veces
su desviacion".

(yi—yi)
S

Residuo estandar = |

En El Salvador existen diferentes organizaciones nacionales que ayudan a las
dependencias policiales en la investigacion y analisis de hechos delictivos, una
de esas organizaciones se conoce como: Division Policia Técnica y Cientifica
(DPTC)

3.11 DIVISION POLICIA TECNICA Y CIENTIFICA (3)

3.11.1 GENERALIDADES

La Divisién Policia Técnica y Cientifica (DPTC) Depende de la subdireccion de
Investigaciones de la Policia Nacional Civil y como tal colabora en la
investigacién técnica y cientifica de hechos delictivos, dando cobertura a todo el
pais, a través de los peritajes realizados a las evidencias que presentan las
dependencias policiales e instituciones del sector justicia, lo que lo convierte en

el organismo rector de la investigacion criminalistica en El Salvador.
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3.11.2 OBJETIVO DE LA DPTC

Proporcionar apoyo técnico y cientifico al proceso de investigacion a través de
las experticias realizadas a las evidencias que presentan las Dependencias
Plblicas Policiales e Instituciones del Sector Justicia con la finalidad de

contribuir al esclarecimiento del delito.

3.11.3 PRINCIPALES FUNCIONES DE LA DPTC

- Mantener comunicacion con las Dependencias Policiales e Instituciones
del Sector Justicia para coordinar el tratamiento adecuado de las
evidencias, solicitud de experticias y entrega de resultados de los andlisis

realizados.

- Mantener el Sistema Integrado de Gestién de Calidad, asegurando el

cumplimiento de los procesos y procedimientos de la Division.

- Establecer y autorizar politicas, Normas, procedimientos y disposiciones
internas para asegurar la confidencialidad, proteccién de la informacién y
derechos de propiedad, incluyendo la proteccion del almacenamiento y la

transmision electrénica de los resultados.

- Coordinar con la Fiscalia General de Republica (FGR) y otras
Dependencias de Justicia, la asistencia y soporte técnico-cientifico, en

las especialidades forenses con las que cuenta la DPTC.

Ademas, en dicha divisién, se realizan una serie de analisis, incluyendo analisis

balisticos.

3.12 GENERALIDADES DE LA BALISTICA FORENSE 17

Se define el término balistica como: “La Rama de la ciencia que estudia el

movimiento de los proyectiles en general”.
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Estudia los fendmenos que ocurren en el interior de las armas de fuego para
gue el proyectil sea lanzado al espacio, lo acaecido durante su desplazamiento

por éste y los efectos que produce sobre el blanco final.

Realiza analisis comparativos basados en métodos empiricos y cientificos,
asiste a la escena del crimen donde aporta sus determinaciones y reconstruye

la dinamica de los eventos.

Ademas, es preciso sefialar que la balistica aporta a las dependencias
policiales y al ministerio publico la informacién necesaria y depone en juicio los

resultados de dictdmenes periciales integrandolos como prueba.

En atencién a los diferentes estudios que realiza la balistica se han hecho

diversas clasificaciones de ella sin embargo se exponen las mas importantes:

-BALISTICA INTERIOR: Estudia lo que ocurre en el interior del arma,
desde que el fulminante es iniciado por medio de la percusién, lo que
provoca la combustion de la pdélvora cuyos gases producen la presion
necesaria para impulsar al proyectil a través del anima del cafion, hasta

abandonar la boca de fuego.

-BALISTICA EXTERIOR: Estudia el movimiento del proyectil, desde que
abandona la boca de fuego del arma hasta que incide en el blanco, o lo
gue es lo mismo, el movimiento del proyectil durante su recorrido por el

aire.

-BALISTICA DE EFECTOS: Estudia el comportamiento del proyectil
desde que incide en el blanco hasta que se detiene, es decir, la

precision, la detencién o poder de parada, la perforacién o penetracion.
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-BALISTICA IDENTIFICATIVA: Parte de la Balistica Forense que se
ocupa de establecer una relacion de identidad entre las marcas y
lesiones aparecidas en los elementos no combustibles del cartucho y la

parte del arma que ha ocasionado dichas lesiones.

3.13 ARMAS DE FUEGO @7), (7)

Son maquinas termodinamicas que aprovechan la expansion de los gases
producidos por la deflagracién de la pélvora para lanzar un cuerpo al espacio,
dotandole de una velocidad y energia suficientes que le permitan salvar una
distancia en un tiempo minimo y producir sobre un blanco un determinado tipo

de trabajo.

El primer tipo de arma de fuego era simplemente un pequefio cafién de hierro
forjado o de bronce, ajustado a un marco o una culata con bandas de metal o

correas de cuero. Estas armas eran cargadas con polvo, taco y una pelota.

Su primer uso reportado es dificil de determinar con certeza, pero se informan
varios casos en Espafia entre 1247 y 1311. El primer uso registrado del cafion
de mano como arma de caballeria aparecié en 1449.

3.13.1 PARTES DE UN ARMA DE FUEGO (s)

En general las partes de un arma de fuego son las siguientes:

-Corredera: Este es el conjunto moévil o el carro que se traslada sobre
los carriles del armazén o las guias posibilitando el disparo. En la
mayoria de las armas se utiliza como emplazamiento a los aparatos de
punteria, como el guion y el alza, mientras que en otras armas solamente

es el alza.
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-Cargador: Este dispositivo guarda los cartuchos que serén introducidos
a la pistola cuando se utilice. Puede estar ubicado en la empufiadura y
también delante del guardamonte, puede estar fijo o puede separarse.

Hay cargadores monofilares y también de doble fila.

-Cafnon: Es un tubo de acero que puede estar fijo o0 puede moverse, y en

su interior puede tener un rayado poligonal o un rayado convencional.

-Arco Guardamonte: es una parte que rodea al disparador (gatillo) en

un arma de fuego, protegiéndolo de un disparo accidental.

-Guion: su funcionamiento se basa en estar alineado con el alza hacia

cualquier objetivo seleccionado por el operador del arma.

-Alza de la mira: Regleta metédlica graduada colocada en la mira, para
poder variar el alcance de los tiros.

-Martillo: Golpea el cebo fulminante para explosionar la carga

-Seguro: Es un mecanismo utilizado para ayudar a prevenir el disparo
accidental de un arma de fuego, contribuyendo asi a una manipulacién

mas segura de la misma.

ALZA
GUION MARTILLO

7 CORREDERA

CARON SEGURO

ARCO GUARDA
MONTES

CARGADOR

Figura N°5: Partes generales de un arma de fuego


https://es.wikipedia.org/wiki/Gatillo
https://es.wikipedia.org/wiki/Arma_de_fuego
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3.13.2 CLASIFICACION DE UN ARMA DE FUEGO (3o

Las armas se pueden clasificar:

1.

2.

Segun la longitud del cafién: cortas y largas.
Segun el tipo de anima: lisa y rallada.

Segun la carga que dispara: arma de proyectil Unico y proyectiles

multiples

Segun la forma de cargarlas: antecarga y retrocarga.

Para comprender un poco se profundiza en algunos términos:

a. Canon: Es el mecanismo encargado de convertir el calor liberado por el

propulsante al quemarse en la energia cinética que empuja al proyectil.
Es el tubo o cafia por donde sale el proyectil.

Anima: Parte interna del tubo comprendida entre la boca y el alojamiento

del proyecitil.

Cartucho: Es la unidad de carga de las armas de fuego. Esta compuesto

por:

Proyectil (Bala): Cuerpo metalico, de madera o de goma, lanzado por el
arma de fuego al espacio por accion de los gases producto de la
deflagracién de la poélvora. Por su composicion los proyectiles mas
comunes son: de plomo, plomo con bafio de cobre, plomo con refuerzo
en su base de cobre, nucleo de plomo y camisa de cobre, plomo con

media camisa de cobre, plomo con camisa de aluminio y de plastico.
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- Vaina: Pieza principal de la estructura del cartucho que sirve como
recipiente contenedor para la carga de proyeccién y en la que ademas se

encuentran alojadas la bala y capsula iniciadora

- Propulsante: En los propulsantes existe una gran variedad de
composiciones, formas y tamafios. Para un cafién y un proyectil
concretos, el tipo y la cantidad de propulsante son variables. Esta se

puede clasificar en:

- La pélvora negra o polvora de humo, se trata de una mezcla fisica a

base de nitrato potasico, carbon vegetal y azufre.

- La pélvora blanca o poélvora sin humo, la cual trata de un compuesto
qguimico y no una mezcla fisica. A estas se les afladen pequefias
cantidades de sales alcalinas (para evitar el humo) y sales potasicas
de los acidos sulfurico, nitrico, fosforico, clorhidrico, oxalico y tartarico

(para evitar las llamas).

- Capsula iniciadora: Estd formada por una capsula que incorpora la
mezcla explosiva, una sustancia especialmente sensible a la friccion, una
llama o chispa eléctrica. Inicialmente estaba compuesta por un fulminante
de metal, especialmente el fulminato de mercurio y el estifnato de plomo-

tetraceno.

Cabe destacar que para disparar un proyectil ha de provocarse la combustion
del propulsante mediante una carga iniciadora colocada en el seno de la carga
de proyeccion. El propulsante, una vez que comienza a arder, continla la
combustion sin necesidad de oxigeno, produciendo los gases que impulsan al

proyectil.
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Partes de un cartucho

<—— Proyectil o bala

<—— Vaina o casquillo

Pélvora

Fulminante o primer

Figura N°6: Representacion de partes de un cartucho

3.13.3 PROCESO DE DISPARO DE UN ARMA DE FUEGO (34

Un disparo es un complejo fendmeno mecanico, quimico, termodindmico y
balistico que se desarrolla en apenas una fraccién de tiempo después de que el
tirador ha oprimido el gatillo del arma.

El disefio de los distintos elementos que forman un cartucho ha de ser 6ptimo
para que el resultado sea el deseado, en conjuncion con el arma en el que va a

ser empleado.
Las fases del disparo se resumen en:

1. Percusion. El accionamiento del gatillo inicia un proceso mecanico en el
arma que culmina cuando la aguja percutora incide sobre la cépsula

iniciadora.

2. Ignicion. La mezcla iniciadora se activa por el golpe de la aguja. La
llama producida debe tener un volumen, longitud, temperatura y presiéon
suficientes como para transmitirse a la carga de polvora a través de los
espacios entre los granos, provocando la ignicion instantanea de la carga

de pdélvora.



54

3. Combustién de la pélvora. Cuando la superficie de los granos de
pélvora se ha encendido, comienzan a producirse gases y altas presiones.
La pélvora arde cada vez mas aprisa y produce mas gases y éstos hacen
aumentar la temperatura y la presion, introduciéndose por todas partes y

acelerandose la combustion de los granos en forma violenta.

Estos tres mecanismos o fases pueden observarse mejor en la siguiente figura:
1 S = =) |
E Err'[”ﬂ
2 \AN:E D:E- —T

e

Figura N°7: Mecanismos de disparo en un arma de fuego

No solo el proyectil sale expulsado del arma, sino que por todas las aperturas
del arma va a salir una auténtica nube de productos gaseosos, incluyendo
elementos que contiene la capsula iniciadora o fulminante, que hoy en dia se
constituye mas que nada de estifnato de plomo u Oxido de plomo,
principalmente todo esto es expulsado de forma mas ostensible por la boca de

fuego del cafnon.

El volumen de gases generados sera directamente proporcional al calibre de la
municién empleada por su mayor contenido en poélvora y mezcla iniciadora,
estando su expulsion y dispersion condicionada a las caracteristicas

estructurales del arma.
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Cuando un arma es accionada, emite gases que son expulsados por su cafon,
arrastrando los residuos de disparo provenientes de la poélvora, el proyectil, la

vaina y el fulminante.

Después de realizado el disparo, el proyectil sigue una trayectoria hasta llegar

a su objetivo, la cual es representada de esta manera:

l Corta Distancia ] [f Larga
|
| Ahumamiento ‘ I Sin Residuos ]
TR q Piel q
D R )
\ Prenda \

- -
Proyectil

Llama Humo “hollin™

llustracion adaptada Granulos de Pélvora

2.50 mts.

Figura N° 8: Trayectoria de un proyectil (33)

Al analizar la trayectoria que sigue el proyectil, se observa que las particulas de

polvora se esparcen a cierta distancia generando un residuo.

Los proyectiles para su andlisis se recolectan haciendo uso de la prueba de
cotejo de armas, la cual utiliza un tanque que abarca dimensiones similares a la
trayectoria de un proyectil, asegurandose que este cae dentro y el residuo de

polvora puede ser recolectado y cuantificado.
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3.14 PRUEBA DE COTEJO DE ARMAS ()

Esta prueba se realiza con el propdésito de recuperar los proyectiles muestra de
forma intacta, se acondiciona un tanque con agua para evitar la alteracién de

los proyectiles.

El tanque recuperador de proyectiles es un equipo disefiado para uso en
laboratorios forenses, en todo tipo de armas ligeras; tanto cortas como largas.
Con cada arma, se hacen disparos al tanque para sostener el plomo y rescatar
el casquillo. La razén es que en la parte interna del cafion de cada arma existen
rasgos especificos. Los disparos los efectla una misma persona y se realizan
en direccion perpendicular a la superficie del agua a cierta distancia. Una vez
efectuado el disparo, el proyectil pasa de un medio menos denso (aire) a uno de
mayor densidad (agua) lo que origina resistencia y disminuye la velocidad del

proyectil.

Abertura del tanque: donde se coloca la boca
del caion del arma de fuego a disparar -~

= i
iTanque: lugar en el cual se contienen
{aproximadamente 3000 litros de agua.

Sistema de desagiie: cuya funcion

es el vaciado del agua que

\ contiene el cajon recuperador
‘..., de proyectiles

-

Sistema de llaves: para recuperacion de
proyectiles

Figura N°9: Representacion de tanque Recuperador de Proyectiles



CAPITULO IV
DISENO METODOLOGICO
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4.0 DISENO METODOLOGICO

4.1 TIPO DE ESTUDIO

El estudio realizado es de tipo Experimental y Exploratorio

- EXPERIMENTAL: En la investigacibn se realizaron practicas de

laboratorio, en el Laboratorio Fisicoquimico de Aguas de la Facultad

de Quimica y Farmacia de la Universidad de El Salvador.

-  EXPLORATORIO: Porque se indago y se recopil6 informacién sobre
un tema poco estudiado, y asi se definié concretamente para su

estudio.

4.2 INVESTIGACION BIBLIOGRAFICA

Se realiz6 en las siguientes bibliotecas:

- "Dr. Benjamin Orozco" Facultad de Quimica y Farmacia de la

Universidad de El Salvador.
- Central de la Universidad de El Salvador (UES)
- Universidad Alberto Masferrer (USAM)

- Internet

4.3 INVESTIGACION DE CAMPO

La realizacion de la presente investigacion, se tomaron muestras del tanque
recuperador de proyectiles TB0OO7 utilizado en el area ABOO1 localizada en la
DPTC. Cada domingo por un periodo de dos meses y medio, que comprendio
desde el 13 de mayo hasta el 22 de julio de 2018.
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4.3.1 Universo
El universo lo conformd el agua utilizada para llevar acabo la prueba de cotejo

de armas en el tanque recuperador de proyectiles TB0OO7.

4.3.2 Muestra

Cada domingo, la muestra la conform6 un litro de agua tomado de la boca del
grifo utilizado para llenar el tanque TBOO7 y un litro de agua tomado de la boca
donde se descarga el agua, haciendo un total de 20 muestras. El recipiente que
se utiliz6 para recolectar las muestras fue un frasco de boca ancha de
polietileno previamente tratado con 5 mL H2SOa.

4.3.3 Muestreo

Se realiz6 de forma dirigida y puntual del grifo que abastece el tanque TB007 y
del grifo que desecha el agua del mismo tanque, para lo cual, cada domingo
comprendido desde el 13 de mayo hasta el 22 de julio de 2018 se tomo un litro
de agua de llenado y un litro de agua de descarte.

Para determinar la cantidad de muestra de agua a tomar, se utilizé la NSO
13.49.01:09: Aguas Residuales Descargadas a un Cuerpo Receptor (Ver Anexo
N° 4).

Se determind que el muestreo se realizaria en 10 semana continuas, tomando
el criterio de precision: ya que segun las guias de validacion es la cantidad

minima necesaria para evaluar precision de un método. (s), 27)

4.4 PARTE EXPERIMENTAL

Para la toma de muestras de llenado se recolectd un litro de agua de forma
puntual y directamente del grifo que abastece el tanque TBO0OO0O7 y para las
muestras de vaciado se recolecté otro litro de agua de la boca del grifo de
descarte del mismo tanque, todas las muestras se recolectaron en un recipiente

de boca ancha de polietileno tratado previamente con 5 mL H2SOa, el cual fue
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etiquetado con su respectivo cédigo y se trasportdé para su andlisis al
Laboratorio Fisicoquimico de Aguas de la Facultad de Quimica y Farmacia de la
Universidad de El Salvador, por medio de una hielera conteniendo placas de

congelacion para preservarlas.

4.4.1 TECNICA

Se utilizé la técnica especificada en el kit de plomo numero 09717 marca
MERCK. (Ver Anexo N° 1). El principio del método es que en solucién alcalina
los iones plomo (ll) forman con la 4-(2-piridilazo)-resorcina (PAR) un complejo
rojo que se determina espectrofotométricamente utilizando equipo SHIMADZU
UV-1800 a una longitud de onda de 525 nm.

4.4.2 PREPARACION DE CURVA DE CALIBRACION
4.4.2.1 Cristaleriay Equipo (Ver Anexos N° 5y N° 6)

4.4.2.2 Preparacion de soluciéon stock de plomo a 10 ppm
Para la realizacion de dicha solucion se partio del estandar de plomo 1000 ppm
(Ver Anexos N°7 y N°8)
- Tomar una alicuota de 1.0 mL de estdndar de plomo 1000 ppm
- Agregar a un balén volumétrico de 100.0 mL y llevar a volumen con agua
purificada.

- Rotular como solucion stock
Solucion patron
1000 ppm

1.0 mL Aewulepug 905 0mL  [10 ppm]

Figura N° 10: Diagrama de dilucién de solucién stock 10 ppm
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4.4.2.3 Preparacion de estandares de trabajo a diferentes concentraciones
Todas estas concentraciones se prepararon a partir de la solucion stock de 10

ppm.

-Preparacion de solucion estandar de concentracion de 0.10 ppm de Pb
-Tomar una alicuota de 1.0 mL de solucion stock de plomo 10 ppm y
transferirlo a un balon volumétrico de 10.0 mL
-Llevar a volumen con agua ultra pura
-Tomar una alicuota de 1.0 mL de esta solucion preparada y transferirla a
un balén volumétrico de 10.0 mL
-Llevar a volumen con agua ultra pura

-Rotular el balon como “0.10 ppm”

Solucién patron
10ppm

Agua ultrapura

1.0mL — 10.0mL [1 ppm]

l Agua ultrapura
1.0mL— > 10.0 mL [0.1 ppm]

Figura N° 11: Diagrama de dilucién de estandar 0.10 ppm

NOTA: Adicionar a una bureta con capacidad de 10 mL (serie 01) la solucién

stock de plomo 10 ppm para preparar las soluciones estandares restantes.

-Preparacion de solucion estandar de concentracion de 0.70 ppm de Pb
-Adicionar 0.7 mL de solucién stock de 10 ppm por medio de una bureta
calibrada a un balén volumétrico de 10.0 mL
-Llevar a volumen con agua ultrapura

-Rotular este balén como “0.70 ppm”
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Solucién patrén
10ppm

Agua ultrapura

0.7mL =——— 10.0mL [0.7 ppm]

Figura N° 12: Diagrama de dilucién de estdndar 0.70 ppm

De la misma manera se procedié a preparar las demas soluciones estdndares a

diferentes concentraciones, haciendo uso del siguiente cuadro.

Cuadro N° 3: Preparacion de soluciones estandares restantes

Concentracion de la solucién Alicuota a tomar
1.2 ppm 1.2mL
1.7 ppm 1.7 mL
2.3 ppm 2.3mL
2.8 ppm 2.8 mL
3.4 ppm 3.4 mL
3.9 ppm 3.9mL
4.4 ppm 4.4 mL
5.0 ppm 50mL

4.4.3 PREPARACION Y LECTURA DE BLANCO

Procedimiento:
- Afadir a un tubo de ensayo con tapa rosca 8.0 mL de agua ultrapura
utilizando una bureta calibrada con capacidad de 10 mL.
- Con ayuda de una micropipeta, trasladar 500 pL del reactivo Pb-1 en el

tubo de ensayo.
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Anadir 500 pL del reactivo Pb-2 con micropipeta al tubo de ensayo y
mezclar durante 1 minuto (Usar cronGmetro).

Ambientar las dos cubetas de 1 cm con la solucion preparada y
homogenizada.

Afnadir el blanco a ambas cubetas.

Colocar las cubetas en el espectrofotometro.

Proceder a la lectura a una longitud de onda de 525 nm (Ver Anexo N° 9
y N°10)

NOTA: Para cada dia de lectura de muestra se prepard un blanco distinto.

4.4.4 LECTURA DE PATRONES DE LA CURVA DE CALIBRACION

Procedimiento:

Afadir a un tubo de ensayo pequefio 8.0 mL de solucion patrén utilizando
una bureta calibrada con capacidad de 10 mL.

Con ayuda de una micropipeta, trasladar 500 pL del reactivo Pb-1 en el
tubo de ensayo.

Afadir 500 pL del reactivo Pb-2 con micropipeta al tubo de ensayo y
mezclar durante 1 minuto. (Usar cronémetro).

Después del tiempo de reaccién sacar la celda para muestra del equipo
Ambientar la cubeta de 1 cm con la solucién preparada y homogenizada.
Afadir la solucién patrén a la cubeta.

Colocar cubeta con solucion estandar en el compartimiento para muestra
limpiando la misma con una tela suave.

Proceder a la lectura a una longitud de onda de 525 nm. (Ver Anexo N° 9y
N°10)
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Anotar los valores de absorbancias obtenidas en tabla de resultados. (Ver
Anexo N° 11)

NOTA: Se realiz6 para cada una de las soluciones estandares preparadas. (Ver
Anexo N° 12)

4.4.5 LECTURA DE LA MUESTRA

Procedimiento:

Comprobar el valor de pH de la muestra utilizando tiras de papel pH, el
cual debe estar en un intervalo de 3 — 6. No se utiliza un pHmetro ya que
la muestra debe estar solamente dentro del rango.

En caso de ser necesario corregir el valor, afiadir gota a gota solucion
diluida de &cido nitrico o de amoniaco segun sea el caso. (Ver Anexo N°
13)

Afadir a un tubo de ensayo pequefio 8.0 mL de muestra utilizando una
bureta calibrada con capacidad de 10 mL.

Con ayuda de una micropipeta, trasladar 500 PL del reactivo Pb-1 en el
tubo de ensayo.

Afadir 500 pL del reactivo Pb-2 con micropipeta al tubo de ensayo y
mezclar durante 1 minuto.

Sacar la celda del compartimiento para muestra.

Ambientar la cubeta de 1 cm con la solucion muestra homogenizada.
Afadir la solucion coloreada de la muestra a la cubeta.

Colocar cubeta con blanco en el compartimiento para muestra.

Colocar cubeta con solucion muestra en su respectivo compartimiento

limpiando la misma con una tela suave.
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- Proceder a la lectura a una longitud de onda de 525 nm (Ver Anexo N° 9y
N°10)

- Anotar los valores de absorbancias obtenidas en tabla de resultados. (Ver
Anexo N° 14)

NOTA: Se realizaron tres lecturas para cada muestra

4.5 TRATAMIENTO ESTADISTICO

- Evaluar los datos de la curva de calibracion por el método de minimos

cuadrados para determinar su tendencia lineal.

- Calculo de datos andmalos de los residuos por prueba de

homocedasticidad.

- Andlisis de muestras por espectrofotometria obteniendo concentraciones
y absorbancias arrojadas directamente por el equipo SHIMADZU UV-
1800.

4.6 RESULTADOS ESPERADOS

- Segun el criterio establecido el valor del coeficiente de determinacion

debe ser menor o igual a 0.98.

- Los valores de los residuos estandares deben ser menores a 1.5.

- Segun la norma NSO 13.49.01:09: Aguas Residuales Descargadas a un

Cuerpo Receptor, se esperan niveles de plomo menores a 0.4 ppm.



CAPITULO V
RESULTADOS
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5.0 RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS

Para la realizacion del estudio se procedio a la toma de muestras de agua de
llenado y de vaciado del tanque TB0OO7 que se encuentra en el area ABOO1 de
la DPTC, visitando la dependencia policial cada domingo comprendido entre 13
de mayo y el 22 de julio de 2018, haciendo un total de 10 muestras de llenado y
10 muestras de vaciado. (Ver Anexo N° 15, N° 16)

Se realizé la toma de muestra basandose en las guias establecidas en la norma

ISO 5667, de las cudles se utilizaron las partes: 1, 2, 3y 10.

El recipiente utilizado para cada una de las muestras fue un frasco de boca
ancha de polietileno previamente tratado con 5 mL H2SO4, el cual se etiquetod
con su cédigo respectivo para evitar confusiones (Ver Anexo N° 17). Ambas
muestras fueron trasladadas al laboratorio fisicoquimico de aguas por medio de

una hielera conteniendo placas de congelacion para preservarlas.

Las muestras comprendidas del 13 de mayo al 3 de junio fueron tratadas con 2
mL de HNOs concentrado para evitar la pérdida de plomo por volatilizacion ya

gue los analisis de las muestras no se realizaron inmediatamente.

El primer domingo de muestreo se tomé muestra de llenado del tanque con el
fin de llevar un control y asegurar que el agua no estuviese contaminada de
plomo antes de realizar los disparos de la semana en curso.

Los domingos comprendidos entre el 20 de mayo y el 15 de julio de 2018 se
tomaron tanto muestra de llenado como de vaciado y el ultimo domingo se

procedié solamente con muestra de vaciado.

Asi mismo se realiz6 una curva de calibracién a diferentes concentraciones

utilizando cristaleria calibrada y certificada para evaluar la capacidad del
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método analitico de obtener resultados que sean directamente proporcionales a
la concentracion de plomo en las muestras que se analizaron.
Esta curva de calibracidn fue realizada utilizando un estandar de plomo de 1000

ppm y el kit correspondiente al nimero 09717

Para facilitar la realizacién de las diluciones correspondientes, del estandar de
1000 ppm se prepardé una soluciéon stock de 10 ppm de concentracion,
siguiendo el diagrama correspondiente a la Figura N° 10 (pagina 60).

A partir de esta solucién stock se realizaron soluciones estandares a las
siguientes concentraciones (0.10, 0.70, 1.20, 1.70, 2.30, 2.80, 3.40, 3.90, 4.40,
5.00) ppm, siguiendo los diagramas respectivos para cada una de dichas
concentraciones.

La dilucion de 0.10 ppm se hizo de diferente manera puesto que es una
concentracion muy baja. Las alicuotas fueron tomadas con pipeta de 1.0 mL.
(Ver Figura N° 11 en la pagina 61).

Las alicuotas de las siguientes soluciones estandares fueron tomadas de una
bureta de 10 mL y se prepararon siguiendo el diagrama de dilucién de la Figura
N°12 (pagina 62)

De la misma manera se procedi6 a preparar las demas soluciones estandares a
diferentes concentraciones (Ver Cuadro N° 3 en la pagina 62).Después de
realizadas todas las diluciones se procedié a la preparacién de un blanco y

luego a la lectura de este.
Posterior a la lectura del blanco se leyeron por triplicado cada una de las
muestras utilizando el espectrofotometro Shimadzu UV-1800 a una longitud de

onda de 525 nm.

Luego de la lectura se obtuvieron los resultados mostrados en la tabla N°1.



Tabla N° 1: Lectura de curva de calibracion de estandar de Plomo

Concentracién estandar (mg/L) Absorbancia
0.0 0.000
0.0 0.000
0.0 0.000
0.1 0.007
0.1 0.008
0.1 0.007
0.7 0.103
0.7 0.103
0.7 0.103
1.2 0.171
1.2 0.170
1.2 0.172
1.7 0.252
1.7 0.252
1.7 0.252
2.3 0.356
2.3 0.355
2.3 0.355
2.8 0.430
2.8 0.429
2.8 0.429
3.4 0.519
34 0.519
3.4 0.517
3.9 0.608
3.9 0.608
3.9 0.608
4.4 0.661
4.4 0.662
4.4 0.662
5.0 0.727
5.0 0.726
5.0 0.725

69



70

Se realiz6 una grafica utilizando el programa EXCEL, para tener una mejor

visualizacion de los datos que se obtuvieron para el plomo, ver figura N° 13:
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0.500

Absorbancia
o
o
o
o

0.300

0.200
et
0.100 e

0.000 &<
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5 5.0

Concentracion en mg/L de plomo

Figura N° 13: Grafico de curva de calibracion de plomo

En la figura N°13, se presenta que los puntos muestran una tendencia lineal.
Sin embargo, para asegurar lo observado, se determiné esa tendencia lineal de

la curva de calibracion por medio de la técnica de minimos cuadrados.

La técnica se usa comunmente en el ajuste de las curvas de calibracion, y para

ello se utilizaron las siguientes funciones matematicas.
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Sxx = Z(xi —Xi)?

Syy = Z(yi —-yi)?

o Xxiyyi
Sxy = z xiyi — N

A patrtir de las funciones anteriores se procedio al calculo de las siguientes

ecuaciones (1s):

Pendiente de la recta m = Sxy/Sxx
Ordenada en el origen b =y — mX
Ecuacion lineal y=mx+b
2 _ [n(Exy)-Ex) Ey)]*

Coeficiente de determinacion r

[n(Zx?)-(Ex)?][nEy»)-(Ey)’

La tabla N° 2 se utilizé para obtener valores que ayudaron al desarrollo de las

funciones matematicas.



Tabla N° 2: Resultados de método de minimos cuadrados

N° Concentracion (PPM) Absorbancia Xi-X (xi-X)? yi—y (yi-—y)? Xi * Yi
1 0.0 0.000 -2.3182 5.3740 -0.3484 0.1214 0.0000
2 0.0 0.000 -2.3182 5.3740 -0.3484 0.1214 0.0000
3 0.0 0.000 -2.3182 5.3740 -0.3484 0.1214 0.0000
4 0.1 0.007 -2.2182 4.9203 -0.3414 0.1165 0.0007
5 0.1 0.008 -2.2182 4.9203 -0.3404 0.1158 0.0008
6 0.1 0.007 -2.2182 4.9203 -0.3414 0.1165 0.0007
7 0.7 0.103 -1.6182 2.6185 -0.2454 0.0602 0.0721
8 0.7 0.103 -1.6182 2.6185 -0.2454 0.0602 0.0721
9 0.7 0.103 -1.6182 2.6185 -0.2454 0.0602 0.0721
10 1.2 0.171 -1.1182 1.2503 -0.1774 0.0315 0.2052
11 1.2 0.170 -1.1182 1.2503 -0.1784 0.0318 0.2040
12 1.2 0.172 -1.1182 1.2503 -0.1764 0.0311 0.2064
13 1.7 0.252 -0.6182 0.3821 -0.0964 0.0093 0.4284
14 1.7 0.252 -0.6182 0.3821 -0.0964 0.0093 0.4284
15 1.7 0.252 -0.6182 0.3821 -0.0964 0.0093 0.4284
16 2.3 0.356 -0.0182 0.0003 0.0076 0.0001 0.8188
17 2.3 0.355 -0.0182 0.0003 0.0066 0.0000 0.8165
18 2.3 0.355 -0.0182 0.0003 0.0066 0.0000 0.8165
19 2.8 0.430 0.4818 0.2321 0.0816 0.0067 1.2040
20 2.8 0.429 0.4818 0.2321 0.0806 0.0065 1.2012
21 2.8 0.429 0.4818 0.2321 0.0806 0.0065 1.2012

el



Tabla N° 2 continuaciéon

22 3.4 0.519 1.0818 1.1703 0.1706 0.0291 1.7646
23 3.4 0.519 1.0818 1.1703 0.1706 0.0291 1.7646
24 3.4 0.517 1.0818 1.1703 0.1686 0.0284 1.7578
25 3.9 0.608 1.5818 2.5021 0.2596 0.0674 2.3712
26 3.9 0.608 1.5818 2.5021 0.2596 0.0674 2.3712
27 3.9 0.608 1.5818 2.5021 0.2596 0.0674 2.3712
28 4.4 0.661 2.0818 4.3340 0.3126 0.0977 2.9084
29 4.4 0.662 2.0818 4.3340 0.3136 0.0984 2.9128
30 4.4 0.662 2.0818 4.3340 0.3136 0.0984 2.9128
31 5.0 0.727 2.6818 7.1921 0.3786 0.1434 3.6350
32 5.0 0.726 2.6818 7.1921 0.3776 0.1426 3.6300
33 5.0 0.725 2.6818 7.1921 0.3766 0.1419 3.6250
2 76.5 11.496 0.0000 89.9291 0.0000 2.0468 40.2021
PROMEDIO 2.3182 0.3484

€L
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Con los datos obtenidos se sustituyeron los valores en cada una de las

funciones obteniendo los siguientes resultados:

Sxx = Z(Xi —Xi)? =89.9291

Syy = Z(yi —yi)? = 2.0468

_ . Xxiyyi 76.5x11.496
Sxy = ZX]}H — = 40.2021 — ————— = 13.5523
N 33
— Sxy/Sxx = 13.5523 0.1507
= XY o = 89,9291 —

b =§ — mg = 0.3484 — (0.1507x2.3182) = —0.0010

Cuadro N° 4: Valores obtenidos de método de minimos cuadrados

Funcién Valor
SXX 89.9291
Syy 2.0468
Sxy 13.5523

M 0.1507
Ordenada -0.0010

Obteniendo la siguiente ecuacion lineal:
y=0.1507x-0.0010

Para proceder al célculo del coeficiente de determinacion se utilizé la tabla N° 3.



Tabla N° 3: Resultados para calculo de coeficiente de determinacién

N° Concentracion (PPM) X2 Absorbancia y? Xy
1 0.0 0.000 0.000 0.000 0.0000
2 0.0 0.000 0.000 0.000 0.0000
3 0.0 0.000 0.000 0.000 0.0000
4 0.1 0.010 0.007 0.000 0.0007
5 0.1 0.010 0.008 0.000 0.0008
6 0.1 0.010 0.007 0.000 0.0007
7 0.7 0.490 0.103 0.011 0.0721
8 0.7 0.490 0.103 0.011 0.0721
9 0.7 0.490 0.103 0.011 0.0721
10 1.2 1.440 0.171 0.029 0.2052
11 1.2 1.440 0.170 0.029 0.2040
12 1.2 1.440 0.172 0.030 0.2064
13 1.7 2.890 0.252 0.064 0.4284
14 1.7 2.890 0.252 0.064 0.4284
15 1.7 2.890 0.252 0.064 0.4284
16 2.3 5.290 0.356 0.127 0.8188
17 2.3 5.290 0.355 0.126 0.8165
18 2.3 5.290 0.355 0.126 0.8165
19 2.8 7.840 0.430 0.185 1.2040
20 2.8 7.840 0.429 0.184 1.2012
21 2.8 7.840 0.429 0.184 1.2012
22 3.4 11.560 0.519 0.269 1.7646
23 3.4 11.560 0.519 0.269 1.7646
24 3.4 11.560 0.517 0.267 1.7578
25 3.9 15.210 0.608 0.370 2.3712
26 3.9 15.210 0.608 0.370 2.3712
27 3.9 15.210 0.608 0.370 2.3712
28 4.4 19.360 0.661 0.437 2.9084
29 4.4 19.360 0.662 0.438 2.9128
30 4.4 19.360 0.662 0.438 2.9128
31 5.0 25.000 0.727 0.529 3.6350
32 5.0 25.000 0.726 0.527 3.6300
33 5.0 25.000 0.725 0.526 3.6250
SUMA 76.500 267.270 11.496 6.052 40.202
52 5852.250 132.158
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Con los datos obtenidos en la tabla N°3 se sustituyeron los valores en la

ecuacion del coeficiente de determinacion

. [n(Zxy) — Ex) Y]
T [nExd) - 02 [nEy?) - Cy)?
[33(40.202) — (76.500)(11.496)]?
[33(267.270) — (5852.250)][33(6.052) — (132.158)]

r? = 0.9978

2

El criterio de aceptacion para el coeficiente de determinacion es r2>0.98 por lo
tanto el resultado obtenido nos indica que efectivamente la curva de calibracion
tiene tendencia lineal y se adecua al proposito del método, es decir a la

cuantificacién del analito buscado.

Haciendo uso de la ecuacion lineal antes obtenida se realizaron los calculos de
las nuevas concentraciones.
y=0.1507x-0.0010

Despejando x obtenemos la siguiente ecuacion:

_ y+0.0010
* = 70.1507

En la cual el valor de (y) se sustituye con los datos de las absorbancias
obtenidos. Estas nuevas concentraciones fueron utilizadas para el andlisis de
datos anomalos aplicando los principios de homocedasticidad, esto con el fin de

descartar cualquier fuente de error posible.

Para dicho analisis se utilizaron las siguientes ecuaciones:
Prondstico para y= 0.1507x-0.0010
Residuos= (yi-y).



Residuo estandar =

Tabla N° 4: Analisis de Residuos

| (yi=y1) |
S
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Dato Concentracion Prondstico para (y) Residuo Residuo estandar
1 0.0 -0.0010 0.0010 0.0829
2 0.0 -0.0010 0.0010 0.0829
3 0.0 -0.0010 0.0010 0.0829
4 01 0.0141 -0.0071 -0.5959
5 0.1 0.0141 -0.0061 -0.5117
6 0.1 0.0141 -0.0071 -0.5959
7 0.7 0.1045 -0.0015 -0.1265
8 0.7 0.1045 -0.0015 -0.1265
9 0.7 0.1045 -0.0015 -0.1265
10 1.2 0.1799 -0.0089 -0.7447
11 1.2 0.1799 -0.0099 -0.8288
12 1.2 0.1799 -0.0079 -0.6606
13 1.7 0.2552 -0.0032 -0.2695
14 17 0.2552 -0.0032 -0.2695
15 1.7 0.2552 -0.0032 -0.2695
16 2.3 0.3456 0.0104 0.8727

17 2.3 0.3456 0.0094 0.7886
18 2.3 0.3456 0.0094 0.7886
19 2.8 0.4210 0.0090 0.7592
20 2.8 0.4210 0.0080 0.6751
21 2.8 0.4210 0.0080 0.6751
22 3.4 0.5114 0.0076 0.6398
23 3.4 0.5114 0.0076 0.6398
24 3.4 0.5114 0.0056 0.4716
25 3.9 0.5867 0.0213 1.7879
26 3.9 0.5867 0.0213 1.7879
27 3.9 0.5867 0.0213 1.7879
28 4.4 0.6621 -0.0011 -0.0919
29 4.4 0.6621 -0.0001 -0.0078
30 4.4 0.6621 -0.0001 -0.0078
31 5.0 0.7525 -0.0255 -2.1458
32 5.0 0.7525 -0.0265 -2.2299
33 5.0 0.7525 -0.0275 -2.3140
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De igual forma que para el método de los minimos cuadrados se hicieron los
calculos necesarios para la obtencién de dichos valores.

0.0500 -
0.0300 -
(7]
S 0.0100 - ¢ ¢ PN
g * . T ’ T T T ‘ T 1
& -0.0100 00 1.00 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0
-0.0300 - ¢
-0.0500 -
Prondstico de Absorbancia para cada dato obtenido

Figura N° 14: Grafico de distribucién de residuos

En la grafica N°14 se observa que los datos obtenidos se encuentran
distribuidos alrededor de la linealidad y no sobrepasa el criterio establecido de

1.5 por lo que todos los valores son aceptados.

Después de realizar los célculos a la curva de calibracién se procedi6 a
cuantificar la cantidad de plomo contenida en las diferentes muestras tomadas
de agua, utilizando un Espectrofotometro SHIMADZU UV-1800. Como se puede
observar en las tablas N°5 y N°6, las mediciones se realizaron por triplicado y
las concentraciones de plomo varian por semana, esto dependiendo de la

cantidad de disparos que se realizaron a lo largo de cada una de ellas.

Ya que todas las muestras analizadas se encontraban dentro del rango de pH

de 3-6, no fue necesario el uso de ningun reactivo para su ajuste.

Posterior a la lectura de todas las muestras se tabularon los valores de plomo

contenidos en cada una de ellas.



Tabla N° 5: Concentracion en mg/L de plomo en las muestras de llenado

Muestra

Concentracion (ppm)

Absorbancia

LPO1

LPO1

LPO1

NO DETECTADO

LPO2

LPO2

LPO2

NO DETECTADO

LPO3

0.092

0.013

LPO3

0.093

0.013

LPO3

0.094

0.013

LPO4

0.057

0.008

LPO4

0.059

0.008

LPO4

0.059

0.008

LPOS

0.052

0.007

LPOS

0.050

0.007

LPOS

0.052

0.007

LPO6

LPO6

LPO6

NO DETECTADO

LPO7

LPO7

LPO7

NO DETECTADO

LPO8

LPO8

LPO8

NO DETECTADO

LPO9

LPO9

LPO9

NO DETECTADO

LP10

LP10

LP10

NO DETECTADO

79



Tabla N° 6: Concentracion en mg/L de plomo en las muestras de vaciado

Muestra Concentracion (ppm) Absorbancia
VPO1 0.135 0.019
VP01 0.144 0.021
VP01 0.151 0.022
VP02 0.144 0.021
VP02 0.145 0.021
VP02 0.147 0.021
VP03 0.186 0.027
VP03 0.185 0.027
VP03 0.184 0.027
VP04 0.156 0.022
VP04 0.159 0.023
VP04 0.160 0.023
VP05 0.162 0.023
VP05 0.159 0.023
VP05 0.158 0.023
VP06 0.143 0.021
VP06 0.143 0.021
VP06 0.142 0.020
VPO7 0.009 0.000
VPO7 0.010 0.000
VPO7 0.011 0.001
VP08
VP08
VP08 NO DETECTADO
VP09
VP09
VP09 NO DETECTADO
VP10
VP10

VP10

NO DETECTADO

80
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El término "NO DETECTADOQO" se coloca como un criterio técnico para todos

aguellos datos en los cuales los valores fueron negativos o cero.

Luego se procedio a calcular el promedio de muestras de llenado y vaciado por

semana haciendo un total de 10 datos, tal como lo muestra la tabla N°7.

Tabla N°7: Concentracion de mg/L de plomo de llenado y vaciado por semana

Concentracion en ppm de | Concentracion en ppm de Porcentaje (%) de
plomo en muestras de plomo en muestras de aporte de plomo de la
Semana llenado vaciado pélvora

1 0.000 0.143 100

2 0.000 0.145 100

3 0.093 0.185 49.73

4 0.058 0.158 63.29

5 0.051 0.160 68.13

6 0.000 0.143 100

7 0.000 0.010 100

8 0.000 0 0

9 0.000 0 0

10 0.000 0 0

En la tabla N°7 se puede observar que el aporte de plomo proviene de la

polvora contenida en el arma.

Se realiza un gréfico representado en la figura N° 15, utilizando el programa

EXCEL para tener una mejor visualizacion de la variacion de los niveles de

concentracion de plomo por muestra de llenado y vaciado, para hacer el grafico
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se utilizé el promedio de los valores de concentracion obtenidos por semana,

haciendo un total de 10 datos.

0.200

0.180
Limite Maximo de

Plomo
Permitido: 0.4 ppm

0.160

0.140
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0.100
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CONCENTRACION (mg/L de plomo)

0.020

0.000

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
SEMANA DE MUESTREO

—@— LLENADO —@— VACIADO

Figura N° 15: Grafico de los valores de plomo obtenidos en las muestras

En la figura N° 15 se puede observar que en la primera y segunda semana el
agua de llenado no posee concentracion de plomo, en la semana 3, 4y 5 el
agua de llenado incrementa un poco la concentracion de plomo sin exceder el
limite maximo permitido que es de 0.4 ppm de plomo; en las semanas restantes

no hay presencia de plomo en el agua de llenado.

Con respecto al agua de vaciado se observa que de la semana 1 a la semana 7
hay presencia de concentracién de plomo mayores a las que se encontraron en

el agua de llenado pero no sobrepasan los limites que se establecen en la
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norma NSO 13.49.01:09 Aguas Residuales Descargadas a un Cuerpo
Receptor, de 0.4 ppm.

Sin embargo, aunque el plomo se encuentre en pequefias concentraciones
siempre puede afectar el medio ambiente; en la semana 8, 9 y 10 se puede
observar que no hay presencia de plomo, estas variaciones de concentracion
en el agua de vaciado dependeran de la cantidad de disparos que se realicen

por semana, al tanque en estudio.

Debido a que los resultados obtenidos muestran valores cercanos a cero se
procedié a calcular el limite de deteccion (LOD) ya que este nos permite
conocer la concentracion mas baja del analito que puede ser detectado por el
método, sin embargo, este limite no es preciso ni exacto por lo que también se
calculo el limite de cuantificacion (LOQ) para determinar el valor mas bajo que

el método es capaz de leer, este limite si es preciso y exacto.

Se calcularon ambos limites debido a que permiten determinar la sensibilidad

del método.

Para el calculo de ambos limites se utilizan los valores de los blancos obtenidos
en las distintas lecturas, tanto de curva de calibracibn como de muestras

analizadas., utilizando las siguientes férmulas:

LOD =3.29 x So
LOQ=10 x So

Cabe destacar que para cada dia de analisis se utilizé un blanco distinto, los

cuales presentaron los valores que se muestran en la tabla N°8.



Tabla N° 8: Valores de blancos obtenidos

Sustituyendo el So en la férmula se obtuvieron los siguientes valores:

LOD =3.29 x S0 =3.29 x 0.0005= 0.0016 ppm
LOQ=10 x So =10 x 0.0005= 0.0050 ppm

Esto indica que la concentracion mas baja del analito que puede ser detectada

NUmero Fecha de Absorbancia
determinacion
1 0.000
2 11/jun/18 0.000
3 0.001
4 0.000
5 12/jun/18 0.000
6 0.000
7 0.000
8 18/jun/18 0.000
9 0.001
10 -0.000
11 25/jun/18 -0.001
12 -0.001
13 0.000
14 02/jul/18 0.000
15 0.000
16 0.000
17 09/jul/18 0.000
18 0.000
19 0.001
20 16/jul/18 0.001
21 0.001
22 0.000
23 23/jul/18 0.000
24 0.000
Donde:
S0=0.0005
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es de 0.0016 ppm y que el nivel mas bajo para que el desempefio sea

aceptable es de 0.0050 ppm, esto quiere decir que concentraciones menores
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pueden detectarse, pero no cuantificarse. Por lo que todos los valores obtenidos

cumplen con lo antes descrito.

Posteriormente, se entrego a las autoridades de la DPTC (Ver Anexo N° 18) un
informe escrito (Ver Anexo N° 19), con el fin de informarles sobre los resultados

obtenidos y darles las respectivas recomendaciones.



CAPITULO VI
CONCLUSIONES



6.0 CONCLUSIONES

La curva de calibracion posee linealidad y se adecua al propoésito del

método.

Se descarta fuentes de errores posibles ya que los valores de los
residuos estandares se encuentran correctamente distribuidos
alrededor de la linealidad de forma aleatoria, todos los datos obtenidos

de la curva de calibracién son aceptados.

Los valores de plomo tanto de muestras de agua de llenado como
vaciado del tanque TBOO7 no sobrepasan los limites maximos
permitidos por la norma salvadorefia vigente NSO 13.49.01:09: Aguas
Residuales descargadas a un Cuerpo Receptor, el cual es de 0.4 ppm

de plomo.

Los valores cuantificados por el método son confiables, ya que estan

por encima del limite de cuantificacion calculado.

Si la poblacién entra en contacto con el agua desechada, esta podria
causar graves dafios a su salud, a pesar que los niveles de
concentracion sean bajos, debido a que el plomo se acumula y afecta a
diversos sistemas del cuerpo, actualmente ya se ha se presentado el
caso de un paciente con intoxicacion por plomo y antecedentes de

haber estado en contacto con este metal.

La salud del personal que manipula las armas al momento de realizar la
prueba puede verse perjudicada, al igual que aquellas personas
encargadas de llenar y vaciar el tanque debido a que tienen contacto

directo con el plomo de la pélvora y puede absorberse mas faciimente.
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CAPITULO VII
RECOMENDACIONES



6.0 RECOMENDACIONES

. A la direccidn de la DPTC, buscar alternativas para no eliminar el agua
del tanque TBOO7 directamente a las alcantarillas, debido a que el plomo
contenido, aunque sea en minimas cantidades, puede afectar el medio

ambiente y la salud humana.

. A la direccion de la DPTC, adaptar un filtro PD-5-934 en la entrada de
agua que abastece el tanque TB0OO7 debido a que no confiere ninguna
caracteristica que pueda interferir en la prueba de balistica, asi mismo es
ideal para el pretratamiento basico de agua ya que retiene particulas de

5 micrones.

. A la direccién de la DPTC, adaptar en la tuberia de salida del agua un
filtro CBR2-10, este emplea carbon activo en polvo (PAC) con un medio
absorbente, reduce el plomo disuelto y las particulas del metal tan
pequefias como el tamafio de 0,5 micrones. De esta manera se estaria
evitando que ni una minima cantidad de plomo llegue al medio ambiente

y lo contamine.

. Ala direccion de la DPTC, realizar andlisis periodicamente para medir los
niveles de plomo que se estan descargando para mantener un control

adecuado, asegurando que estos no vayan a aumentar segin normativa.

. A la direccion de la DPTC, gestionar la implementacion de un programa
de control que incluya un analisis completo de todos los parametros
exigidos en la norma NSO 13.49.01:09: Aguas residuales descargadas a
un cuerpo receptor, con el fin de verificar que estos estén dentro de los

limites establecidos.
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ANEXOS



ANEXO N° 1:

KIT PARA TEST DE PLOMO

1.09717.0001

Spectroquant®
Test Plomo

1. Método
En soluci6n alcalina los iones plomo(ll) forman con 4-(2-piridilazo)-resorcina
(PAR) un complejo rojo que s determina fotométricamente.

2. Intervalo de medida y nimero de determinaciones

Cubeta Intervalo de medida Numero de
mm mg/ de Pb determinaciones
50 0,010- 1,000
2 0,05 - 2,50 50
10 0,10 -5,00

Datos de programacion para determinados fotometros / espectrofotometros, ver
www.service-test-kits.com.

3. Campo de aplicaciones

El test determina solamente iones plomo(ll). Para la determinacidn del plomo
no disuelto o unido en forma de complejo, es necesaria una disgregacion de la
muestra (ver apartado 6).

Material de las muestras:

Aquas subterréneas y superficales

Aguas potables y minerales

Aguas industriales

Aguas residuales y de infiltracion

Lodos de clarfficacion

Suelos tras preparacion aproplada de la muestra

El test no es adecuado para agua de mar,

Febrero 2017
6. Preparacion
® Analizar las muestras inmediatamente después de la toma de muestras, En

otro caso conservar con dcido nitrico al 65 % (1 ml de dcido nitrico para 1|
de solucion de la muestra),

® El plomo no disuelto o unido en forma de complejo puede determinarse des-
pués de la preparacion de la musstra con uno de los Crack Sets Spectroquant®,
@ Las muestras con mas de 5,00 mg/! de Pb deben diluirse con agua destilada
antes de la disgregacion.
© Elvalor del pH debe encontrarse en el intervalo 3 -6,
S es necesario, ajustar con solucion diluida de amoniaco o con &cido nitrico.
© Filtrar las muestras turbias,

7.Técnica

JAtencion! (El reactivo Pb-1 contiene clanuro potdsico! jObservar ggtrictamente el
orden de dosificacion indicado!

Reactivo Pb-1 050ml | Pipetear en un tubo de ensayo.
Reactivo Pb-2 050ml | Afiadir con pipeta y mezclar.
Muestra preparada  {8,0ml Afiadir con pipeta y mezclar.
(10-40°C)

Introducir la muestra de medicion en la cubeta y medir en el fotometro.

Notas sobre la medicién:

© Clertos fotdmetros exigen una muestra en blanco (preparacion como la
muestra de medicion, pero con agua destilada en lugar de la muestra).

® En caso de utilizarse la cubeta de 50 mm se recomienda medir contra una
muestra en blanco de preparacion propia (preparacion como la muestra de
medicion, pero con agua destilada en lugar de la muestra) para aumentar de
esta manera la exactitud, Configurar el fotémetro para medicion de muestra
en blanco.
Configurar el fotdmetro para la medicion del blanco,

© Para la medicion fotométrica las cubetas deben estar limpias,
Sl es necesario, limpiarlas con un pafio seco y limpio.

© Las turbideces después de acabada la reaccion dan como resultado valores
falsamente elevados.

© £l valor del pH de la solucion de medicion debe encontrarse en el intervalo
80-83.

® £l color de la solucion de medicion permanece estable como minimo 60 mi-
nutos.
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NORMA NSO 13.49.01:09
SALVADORENA

cCoMNEOYT
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AGUA,

AGUAS RESIDUALES DESCARGADAS A UN CUERPO RECEPTOR.

CORRESPONDENCIA: Esta norma es wna adaptacion de la Propuesta de Norma de Aguas
Residuales Descargadas a un Cuerpo Receptor. Mimsterio de Salud, El Salvador. Octubre
de 1996.

ICS 13.060
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infons conacyt gob.sv.
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Continuacion...

Tabla 3. Parametros Complementarios sobre Valores Permisibles para Aguas
Residuales Descargadas a un Cuerpo Receptor

‘ Parametros ‘ Valores maximos permisibles |

| Plomo (Pb) | mg/l | 04 |
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GESTION AMBIENTAL. CALIDAD DEL AGUA.
MUESTREO. DIRECTRICES PARA EL DISENO DE PROGRAMAS DE MUESTREO

E: ENVIRONMENTAL MANAGEMENT. WATER QUALITY. SAMPLING. GUIDANCE ON
THE DESING OF SAMPLING PROGRAMMES

CORRESPONDENCIA; esta norma es idéntica a la SO 5667/1

DESCRIPTORES: gestion ambiental, agua, muestreo, control
estadistico.
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de bs hstabeiches de b féblica. L veces puede se necesatio tom ar muestas desde bocas de ertracs profurdas §, entales casos, se Eolise
equipo disefizdo especidmente, Con muesheo de saies sompactas de irspesion [mankok], por razones de s equidad e peafaible gque disha
caj deinspectidn 5o deafie de tal moda gque se pusla dectuar o muestrea s artrar.

Tamhién se debe considerar b posikildad de gue la muestta contengm agues reskluales dom ésticas procedantes de la fbfica; en este cas o, el
sitio s & debie seles ciorar de Bl modo que se exluyan Bles desechos, sies necesario

Sila descamga del dluente &5 & unlago otengue de depdsitn, entonces la stuasion de muestrea vienea ser siniler a b corespordientea lagos.
112 NATURALEZA DEL EFLUENTE

En diunas stheciches imdustiakes [por emplo descamas de phrtas induidwaks antes de la diucidn adciona], s comcertraciones de ciertos
corstituyantes pueden presertar dicultades espacides que exian ura corsiderecion en paticular. Son demplos la presencia de acete o grasa,
eleuada presers @ de soldos en sus parsion, afluentes attem ente ackdos v ligidos o geses flam akles.

Cranc los afluertes de ura disersidad de procesos se descatyan en uha cahetia pincka, pata obtener ura muestra satifectora se reguiere un
m ez B adecuEd.

113 AGUA INDUSTRIALY LODOS DETRATAMIENTC DE EFLUENTES

En o fratamienta industial de agias se pusde produsck wha am plia vatiecad de ledos qdimicos, por ejem plo los lodas pueden o ontengr matales
thrices o maehaks radactios, ¢ es posible que EmMbién se receste tomar muestes e los lodos biokgicos poeedertes de 1z plaras de
tratamiento de Fhentes uease el mmerd 121.2] 8 tomar mueshes de esos lodos, se deben aplicar presausionss de sequidad adesuadas,
irluyedo 25 reguBciones de seguidad raciona.

12, AGUAS RESIDUALES Y EFLUENTES DE AGUAS RESIDUALES

Se deben tomar muestias suardo en ura phrta de trabamionto entran agues esiduales v tambign despues de diverses elepas de tretamiento,
irclupendo lz5 muestras del efluente tratado

121 SELECCIIN DE SIS DE MUESTRED
1211 ERuentes hquidas

En smide dapa dd proseso se debe sdesciorar o udsdosam erte el stio dd muestren, pariodam ente en el saso de agues wsiduaes ohadas,
cuyaE compos kidh puede presertar una vakaidn corsiderable con & pasa del iempo. E5 posible que bs agues residides estén cartenidas en
akartailes de gran seccion ransuersa 1 su composicion pueds varar con la profundded ¢ a través del démetro de la deantadla Tambien
puede haber unmezelada heomplaa de agues residiales procedenites de difsrentes fuentes, 1 2 fBsas de o bajps el maeal ek suspensin se
puede sedimerar. Antes de selecsionar un siio de muestreo, s& debe efechar un pogema preimirar de muestreo par establecer eses
vatizsiones ¢ la lcaleasion del purto de muestes de niire se debe establever a patir de 1@ infom acidn obterida En mushos casos sod
nesesaiotomar dos otres muestres de nbive enpuritos dferentes ¢ mezolaréstos para darura muesta com puesta

Dd maesl fiolene, 1l como acelte o gresa, mo se pueden tomar mueshras represertaivas en forma ndirarE; en edte caso, a5 mueshes
generamente se debantomardehaj de la superficie

Les muestras deagies msidudes ohudes amenudo se toman despuss de la sdegsidn preimirar 7 los prosesos de puuaizesion para asi eotar la
irelusion acckdantal de paticuas grardes ok la muesta, Sin embarygo, e los cases en gue 5o usen musdresones autom dicos, &70s 5 & puede
situar mas avba de os procesos prdim inares, siem pre que en [a entreda del muesteador se agregue untamiz o w peguefo masersdor conel fin
deeaviter los blogueos.

8l selecciorar un siio de muestreo para syues reskuales siices en b pbrta de taamients, se debe corsidedr la imhsion de fluidos
recireulados dentro de la plana. De prefararcig es posible que se recesiten dos muestres: ura gue ircluya todos os udes que representen &
sama total de la plants, v ure gue el a los ludos resirulbdos para dar ure medide de la cargg procedents de fuentes ederras. Sino es
factible la recde: cibn de cuaipiers de estes muestes, quE s 5ea posikle caloulr la com pesicion de las ayuas reskhales medinte muestiea par
sepatado 1 aralsis de bs fluidos.

1212 Lodos de @tamiento de aquas msiduaks domicilia das

Em ciertos tamues puede ser nesesario tomar muestras de los lodos, por dem plo en tenques de sedmentacidn o en tamques de asimiacin, ek
leyos, o e leshos de sesada.

Si se kan de tomar muestas de lodos primarios ¢ esmiledos, s& puede expermentar corsidershle dificutad por |2 felte de hom ogenedad ¢
mmkidh por [ presemia de partisuls grandes.

Zi & muestren va a serde ura ke s, o cordusto del muestiea debe ferer d mepos S0mm de d&m dro paraas garantizar qie B oourvencd de
blacuens sea mikima, ¥ las muestras se deben tomar a intervaks de tiem po frecuertes. Cuando el muestren sea de tanaues, lagos, o capas de
secado, &5 posible que se nesesite un gran nim em de mueshes procedertes de difererdes profurdidesdes ¢ poskiones. Es posble que d eeso
a los puntos de muestres seadificil ¥ oue se recesiten etucties epeaciaks.

=]
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NORMA TECNICA COLOMBIANA  NTCHSO0 5667-2

31 Muestra compuesta: dos o mas muestras 0 submuestras, megcladas en proporciones
conacidas apropiadas chien sea en forma discreta o cantinua), a pardir de las cuales se puede
ohtener el regultado promedio de una caracteristica deseada. Las proporciones generalmente se
haszan en mediciones de tiempo o de flujo.

3.2 Muestra instantanea; muestra en el sitio; muestra de cuchardn: una muestra discreta
tomada aleatoriamente (con relacion al tiempowio al lugar en una masa de agua.

33 Tomamuestra: un dispasitivo wtilizado para obtener una muestra de agua, bien sea en
forrma discreta o continua, para el propdsito de examen de diversas caracteristicas definidas.

34 Muestren: el proceso de sacar una porcidn, procurando gue Sea represertativa, de una
rasa de agua con el propdsito de examinar diversas caracteristic as definidas.

4. TIPOS DE MUESTRA
4.1 GENERALIDADES

Es posible gue se reguieran datos analiticos para indicar la calidad del agua, mediante la
determinacion de parametros, tales como las concentraciones de material inorganicao, minerales o
productos guimicos disuetos, gases disueltos, material organico disuelto, ¥ materia suspendida
en el agua o en los sedimentos del fondo en una localz acidn y tiempo especificos o en algln
intervalo de tiempo especifico en una localzacian particular.

Ciertos parametros, tales como la concentracion de gases disueltos, se deben medir en el
sitin, s es posible, para obtener resultados precisos. Canviene anotar que se dehen
realizar procedimientos de preservacidn de la muestra en casos apropiados (véase la
narma MTC-150 966 7-3).

Se recomienda WwilEar muestras separadas para analisis quimico, microbioldgico v bioldgico v
una muestra de contral para la entidad ambiental, porgue los procedimientos y el eqguipo para la
recoleccidny el manejo son diferentes,

Las técnicas de rmuectreo variardn de acuerdo con la situacion especifica. En el numeral 5 ce
describen los diferentes tipos de rmuestreo. Para la planificacion de los programas de muestreo
se debe hacer referencia a la norma MNTC-1S0 S66T-1.

Es necesario distinouir entre muestreo en aguas lénticas o estancadas, 0 en aguas loticas o
corrientes v aguas maximas. Las muestras en el sitio wéase el numeral 4.2 v las muestras
compuestas (véase el numeral 4.68) son aplicables a tres tipos de agua. El muestren periodico
fwease el numeral 4.3, el muestren continuo fvéase el numeral 4.4) y el muestren en serie
fwease el numeral 4.9, son aplicables 3 lostipos de aguas mencionadas anteriormente

42  MUESTRAS EN EL SITIO

Las muestras en el sitio son muestras discretas; generalmente 8 recogen manualmente, pera
tarhbién se pueden recoger automaticaments, para aguas en la superficie, en profundidades
especificasy en el fondo,

Generalmente, cada rmuestra sera representativa de la calidad del agua, dnicamente en el tiermpo
y en el lugar en el cual se toma. El muestreo sutomdtico es equivalente a una serie de tales
muestras tamadas en un tiempo preseleccionado o con hase en el intervala de flujo.
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cantuchos ardenados en paraleln, ¥ usanda colectores de entrada v de salida provistos de grifos.
Inicialmente, el flujo del muestren se debe dirigir a través de un filtro o cartucho, sin gue 1os ofros
reciban el flujo, v cuanda & velocidad del flujo disminuya significatiy amente, entonces el flujo se
dehe desviar hacia un filtro o cartucho fresco. Si hay peligro de que el filtro 0 el cartucho se
sobrecarguen, entonces se debe conectar un fitro o cartucho nuevo en linea secuencial, antes
de gque el original se agote; el flujo hacia & se detiene entonces. Cuando se utiice mas de un
filtro 0 cafucho, =e deben tratar en forma conjunta ¥ =2 deben considerar como una muestra
compuesta. Si el agua desperdiciada procedente de ese régimen de muestren se devuelve a la
mmasa de agua de ks cual se estantomando muestras, entonces es esencial gue se retorhe & un
lugar suficientermente distante del punto de muestren, de tal modo gue no pueda afectar al agua
de la cual se estén tormando muestras.

5. TIPOS DE MUESTREO

Hay muchas situaciones de muestren, algunas de las cuales se pueden satisfacer tomando
muestras sencillas en el sitio, mientras gque atras pueden requetir equipo complejo para muestreo
instrurmental.

En la notrna 150 566T-4 se exarminan con algln detalle los diversos tipos de muestren; siermpre
fue sea posible se debe hacer referencia a estas partes de la norma 130 5667,

6. EQUIPO DE MUESTREOQ
6.1 MATERIALES
6.1.1 Generalidades

Para situaciones de muestreo especificas, se debe hacer referencia a la norma MNTC-1S0 5667-3;
las directrices dadas agui se proponen ayudar en la seleccidn de materiales para aplicacian
general. Los constiuy entes quimicos (factores determinantes) en el agua, gue se analizan para
evaluar la calidad del agua, varfan en su concentracidn desde cantidades de microgramo o
cantidades traza, hasta cartidades grandes. Los problemas mas frecuentes consisten en la
adsorcidn sobre las paredes del dispositive de toma de muestra o del recipiente de la muestra;
contarinacian antes del muestren, ocasionada por limpieza inadecuada del dispositivo de toma
de muestra o del recipiente de la muestra, v contaminacian de la muestra por el material
constitutivo del dispositivo de toma de muestra o del recipiente de la muestra.

El recipiente de la muestra tiene gque preserear la composicidn de la muestra con respecto a
pérdidas dehidas a la adsorcidn y la volatlizacidn, o a la contaminacion por sustancias extrafias,

El recipiente de la muestra usado para recolectar y almacenar la muestra se debe elegir después
de considerar, por ejempla, la resistencia a las temperaturas extremnas, la resistencia al
rompimienta, |a facilidad de buen sellado v de reaperura, el tamafio, la forma, la masa, la
disponibilidad, el costo, el potencial en relacion con lirnpieza v reutilizacion, ete.

Se deben tomar precauciones para evitar que las muestras e congelen, especialmente cuando
se utilicen recipientes de vwidtio para la muestra. Se recomienda el polietileno de alta densidad
para determinaciones en el agua de silice, sodio, alalinidad total, cloruro, conductancia
especifica, pH, v durez a. Para materiales sensibles a la luz se debe usar vidrio absorbente de la
luz. Para muestras de temperatura wio presidn attas, o cuando g8 tomen muestras en relacion
con concentracionestraza de material organico, se debe ugar acero inoxidakble.



ISO
5667-3

2004-11-03

CALIDAD DEL AGUA.
MUESTREO. PARTE 3: DIRECTRICES PARA LA
PRESERVACION Y MANEJO DE LAS MUESTRAS

E: WATER QUALITY — SAMPLING — PART 3: GUIDANCE ON
THE PRESERVATION AND HANDLING OF SAMPLES

CORRESPONDENCIA: esta norma es una adopcion modficada
(MOD) de la norma IS0 5667-3:2003
Water Quality — Sampling — Part 3:
Guidance on the Preservation and
Handing of Samples

DESCRIPTORES: calidad del agua-muestreo; calidad
del agua-manejo de muestras; calidad|
del agua-preservacion de muestras.




NORMA TECNICA COLONMBIANA NTC-1SO 5887-3 (Primera actualizacidn)

IS0 5667-14:19585, Water Cuality — Sampling — Part 14: Guidance on the Quality Assurance of
Environmental YWater Sampling and Handling. (MTC-1350 5667-14)

IS0 566E7-16:1993, Water Quality — Sampling — Part 16: Guidance on the Bio Testing of Samples.
(MTC-150 5667-16)

IS0 Guide 342000, General Requirements for the Competence of Reference Material
Procedures.

3. PRESERVACION DE MUESTRAS
31 CONSID ERACIONES GENERALES

Las aguas, en particular las aguas de supericie y las aguas residuales, son susceptibles de
cambio como resultado de reacciones fisicas, quimicas o bioldgicas que pueden ocurrir entre el
tiernpo del muestren v el andlisis. La naturaleza y velocidad de estas reacciones sontales que, si
no se toman las precauciones necesarias durante el muestreo, el transporte v el
almacenamiento, para determinantes especificos, las concentraciones determinadas seran
diferentes de las que existian en el momento del muestreo.

La extensidn de estos cambios depende de la naturaleza guimica y bioldgica de la muestra, su
temperatura, exposicion a la luz, la naturaleza del recipiente en el que se encuentra, el tiempo
entre el muestreo y el analisis, las condiciones a las cuales se ha sometido, por ejemplo, Ia
agitacion durante el transporte. Algunas causas mas especificas de las variaciones san:

- Las bacterias, algas y ofros organismos pueden consumir algunos componentes
presentes en las muestras; también pueden modificar la naturaleza de los
componentes para producir otros nuevos. Esta actividad bioldgica incide, por
gjemplo, en el contenido de oxigeno disuelto, didxido de carbono disuelto,
compuestos de nitrdgena, fdsforo v algunasveces silicio.

- Algunos compuestos se pueden oxidar por el oxigeno disuelto contenido en las
muestras o por el oxigeno atmosférico [por ejemplo, compuestos organicos,
hierrofll), suffuras).

- Algunas sustancias [por gjemplo, carbonato de calcio o compuestos metalicos
tales cormo Al{OH);, Myga(PO)z] se pueden precipitar. Adicionalmente, algunos
componentes volatiles (por ejemplo; oxigeno, acido cianhidrico, o mercurio),
pueden escapar 0 entrar en la muestra directamente a través del plastico o =i las
tapas no estan bien selladas. La conductividad, el pH, el contenido de didxido de
carbono, etc., se pueden modificar mediante el intercambio de didxido de carbono
con el aire.

- Los compuestos metdlicos, disuetos o en estado coloidal, asi como algunos
compuestas organicos, pueden ser adsorbidos o absorbidos irreversiblermente
sobre la superficie de los recipientes o los matenales sdlidos contenidos en las
muestras.

- Los productos polimerizados se pueden despolimerizar, a la inwersa, los
compuestos simples se pueden polimerizar.
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De esto se deduce que las variaciones relativas a un componente particular varian tanto en grado
como en velocidad, no dnicamente en funcidn del tipo de agua, sino tambign, para el mismo tipo,
gn funcidn de las condiciones ambientales.

Adernas, se debe enfatizar en que estas wariaciones son a menudo suficientemente rapidas
como para modificar la muestra considerablemente en el término de varias horas. For lo tanto, es
esencial en todos los casos tormar las precauciones necesarias para minimizar estas reacciones,
y en el caso de muchos parametros, analizar la muestra con un minimo de retraso.

Fuesto que las variaciones gue acurren en las muestras de agua se deben en gran medida a
procesos bioldgicos, generalmente es necesario seleccionar entre varios métodos posibles de
preservacidn, un método que no introduzea contaminacian.

Las aguas supediciales v las aguas subterrdneas se pueden almacenar mas eficazmente. En el
caso de aguas potables, el problema del almacenamiento se puede resober mas facilmente,
porgue estas aguas son menos susceptibles a lasreacciones bioldgicas y guimicas.

En general, si las muestras se analizan en un lapso de 24 h, es suficiente la técnica de
preservacidn con enfriamiento de 1 °C - 5 °C. Las muestras de agua de las plantas de
alcantarillado municipales e industriales siempre se deberfan preservar después del muestreno,
debidao a la actividad hioldgica en ellas.

A pesar de las numerosas investigaciones [1] que se han efectuado para recomendar métodos
gque permitan almacenar muestras de agua sin gue su composicion se modifique, es imposible
dar reglas absolutas que cubran todos los casos y situaciones. Los detalles que se dan en este
documento acerca de la preservacion de muestras reemplaza los detalles correspondientes gue
se dan en las normas de andlisis, a menos que la norma de ensayo explicitamente excluya la
aplicabilidad de esta parte de la IS0 5667 (MTC-150 5667).

32 PRECAUCIONES QUE DEBEN TOMARSE
321 Seleccidn del recipiente

La escogencia del recipiente es de gran importancia y la norma |50 5B67-2 (NTC |50 S667-2)
sumninistra algunas orientaciones sobre este terma. Los detalles sobre el tipo de recipiente que se
debe usar para la recoleccidn y el almacenamiento de las muestras se encuentran en las Tablas
desde la1 a la 4. Las mismas consideraciones proporcionadas en esta seleccidn de materiales
adecuados de recipientes también se debe tener en cuenta para los materiales de los
revestimientos de las tapas. Las orientaciones dadas en esta norma son para ayudar a la
seleccidn de recipientes para uso general,

Los recipientes usados para recolectar y almacenar las muestras se deberia seleccionar después
de tomar en cuenta los siguientes criterios predominantes (especialmente cuando los analitos
estén presentes en cantidades traza).

al Minimizar la contaminacion de la muestra proveniente del material de recipiente o
de la tapa, por gjermplo, la disolucidn de constituyentes organicos desde el vidrio
(especialmente vidrio sddico) y compuestos organicos y metales desde los
plasticos. Algunas tapas coloreadas pueden contener niveles significativos de
metales pesados.

by Clue puedan lirmpiarse y tratarse las paredes del recipiente para reducir la
contaminacidn de la superficie por constituyentes traza tales como metales
pesados o radiondclidos.
3
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Como ya se indicd en el numeral 3.1, es imposible dar reglas absolutas para las técnicas de
preservacian ni el tiempo de duracidn del almacenamienta ni la naturaleza del recipiente. La
eficiencia del proceso de preservacian depende na solamente de los componentes que reguieren
analisis ¥ de sus niveles (de concentracian), sino también de la naturaleza de la muestra.

En todos los casos, es esencial que el método de almacenamiento sea compatible con las técnicas
analiticas que se usaran. Uno de los propdsitos de las Tablas de la 1 ala 4 es deschbir las técnicas
de preservacidn de uso mas camidn ¥ de aplicacian por muchos usuarios de esta norma.

Sin embargo, no deberia haber diferencia estadistica significativa entre los resultados de una
determinacidn realizada inmediatamente y el resultado después de preservacion. Los resultados
ge deberian verificar, teniendo en cuenta particularmente el método de analisis que se va a usar
y las arientaciones suministradas en esta norma.

Los woldmenes de muestras considerados en la Tabla 1 representan los vaoldmenes tipicos
requeridos para realizar una sola determinacidn sobre la muestra. Cuando hay disponible més de
un método para un deterrminante paricular, los volimenes de muestras son apropiados al
rmétodo que reguiere el maximo volumen de muestra. Por tanto, en algunos casos, puede ser
posible tomar un wolumen de muestra menor;, sin embargo, esto sélo se deberia hacer después
de consultar con los funcionarios del laboratorio.

Para una muestra que requiere la determinacion de mas de un parametro, algunas weces es
necesario tomar warias submuestras para cumplir los requisitos de preservacian de la muestra. Es
esencial que e pueda tomar un cuidado extremo para evitar la contaminacion cruzada que puede
ocurrir, por ejermnplo, cuando se preserva con acido nitrico una submuestra metalica que contaminaria
la subrmuestra tomada para el analisis de nitrato.

a. IDENTIFICACION DE MUE STRAS
Los recipientes que contengan las muestras deberian ir marcados en farma clara, precisa y durable.

Adicionalmente, en el momento de efectuar el muestrea, generalmente es necesario ahservar
numerasos detalles gque permitiran una interpretacian correcta de la informacion obtenida (par
ejempla, fecha y hora de la toma de muestras, nombre de la persona que realiza el muestrea,
naturaleza y cantidad de los preservantes agregados, etc). Estos dos objetivos se pueden lograr
en forma practica mediante diversos procesos (etiquetas o rotulos, formatos, etc.).

Las muestras especiales de materiales andmalos deberian ser claramente marcadas y
acompafiadas por una descripcidn de la anormalidad observada. Es esencial que las muestras
gue contengan materiales peligrosos o potencialmente peligrosos, por gjemplo cidos, sean
claramente identificadas como tales.

G. TRANSPORTE DE MUESTRAS

Los recipientes gque contengan las muestras se deberian proteger y sellar en tal forma que no se
deterioren, ni su contenido sufra ninguna pérdida durante el transporte. Bl material del empague
deberia proteger los recipientes de una posible contaminacidn externa vy ruptura, en especial
cerca de la abertura, y &l mismo no deberia ser fuente de contaminacidn. Durante el transpore,
es conveniente almacenar las muestras de acuerdo con las orientaciones de las Tablas de la 1 &
la 4. En casos donde el tiempo de almacenamiento y transporte exceda del méximo tiermpo de
preservacian recomendado antes de comenzar el analisis, si las muestras deberian o no ser
analizadas, deberia verificarse con el cliente, y =i es asi, deberia registrarse el tiempo entre la
toma de muestras ¥ el analisis.
N
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ISO 5667-5 Water quality. Sampling. Part 5: Guidance on Sampling of Drinking Water and Water
Used for Food and Beverage Processing.
3. DEFINICIONES

Para los propdsitos de esta norma se aplican las siguientes definiciones, tomadas de la
NTC 3650-2.

31 Muestra compuesta: dos 0 mas muestras o submuestras mezcladas en proporciones
apropiadas conocidas (ya sea de forma discreta o continua), a partir de las cuales se puede
obtener el resultado promedio de una caracteristica deseada. Por lo general, las proporciones
estan basadas en mediciones de tiempo y de flujo.

3.2 Linea de muestreo: conducto que va de la sonda de muestreo al punto de entrega de la
muestra o al equipo de analisis.

3.3  Punto de muestreo: posicion precisa donde se toman las muestras, dentro de un lugar de
muestreo.

3.4  Muestra puntual: muestra discreta tomada aleatoriamente (con relacién a tiempo y/o
ubicacion) de un cuerpo de agua.

4. EQUIPO DE MUESTREO

41  CONTENEDORES DE MUESTRAS

Se debe consultar al laboratorio responsable del andlisis de muestras, acerca del tipo de
contenedor que se deberia utilizar para recoleccion, almacenamiento y transporte de muestras.

Las normas NTC-ISO 5667-2 y NTC-ISO 5667-3 contienen informacion detallada sobre la
seleccion de recipientes para muestras.

El contenedor para muestras debe evitar pérdidas causadas por adsorcion, volatilizacion y
contaminacion por sustancias extrarias.

Los factores convenientes que se deben considerar al seleccionar los contenedores para
muestras, son:

- Alta resistencia a la rotura

- Sellado eficiente

- Facilidad de abertura

- Buena resistencia a temperaturas extremas

- Tamafio, forma y masa que resulten practicos
- Buen potencial para limpieza y reutilizacion

- Disponibilidad y costo.
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emplear, y consultar al laboratorio receptor, con el fin de aplicar las medidas de conservacion
correctas. Las NTC-ISO 5667-3 y el numeral 5.4 proporcionan mayores detalles sobre la
conservacion y almacenamiento de las muestras.

5.3  SELECCION DEL METODO DE MUESTREO
5.3.1 Tipos de muestras

Es comun distinguir entre dos tipos de muestras:

a) Muestras puntuales.

b) Muestras compuestas.

5.3.1.1 Muestras puntuales. En una muestra puntual se toma de una vez todo el volumen de la
muestra. Las muestras puntuales son dtiles para determinar la composicion de las aguas
residuales en un momento determinado, en los casos en que con pequefias variaciones en el
volumen y composicién de las corrientes residuales, una muestra puntual puede ser
representativa de la composicién durante un periodo de tiempo mayor.

Las muestras puntuales son esenciales cuando el objetivo de un programa de muestreo es
evaluar la conformidad con normas no relacionadas con calidad promedio. En los casos en que la
conformidad con la calidad se juzga con base en la calidad promedio de los efluentes, se deben
utilizar siempre muestras compuestas.

Para algunas determinaciones sélo se pueden utilizar muestras puntuales. Por ejemplo, esto
sucede con el aceite y la grasa, el oxigeno disuelto, el cloro y el sulfuro. Aqui el resultado sera
diferente si los andlisis no se realizan (0 comienzan) inmediatamente después de la recoleccién
de la muestra, y si no se va a utilizar de una vez todo el volumen de la muestra. Por lo general,
las muestras puntuales se toman manualmente, aunque también se puede utilizar equipo para
muestreo automético.

5.3.1.2 Muestras compuestas. Las muestras compuestas se preparan mezclando varias
muestras puntuales o mediante la recoleccién de una fraccion continua de la corriente de aguas
residuales. Existen dos tipos de muestras compuestas:

a) Muestras medidas por peso.

b) Muestras medidas por flujo.
Las muestras compuestas medidas por tiempo estan conformadas por muestras puntuales de
igual volumen, tomadas a intervalos constantes durante el periodo de muestreo.
Las muestras compuestas medidas por tiempo son apropiadas cuando es importante la calidad
promedio de las aguas residuales o efluentes (por ejemplo, cuando se determina el cumplimiento
con una norma con base en la calidad promedio, o cuando se determina el grado de

concentracién promedio de las aguas residuales para propésitos de disefio, y en los casos en
que el flujo de aguas residuales es constante).

12



ANEXO N° 4:

Tabla N°1: Cantidad de muestra a tomar (3

PARAMETRO | RECIPIENTE PRESERVANTE TIEMPO MAXIMO DE VOLUMEN
ALMACENAMIENTO MINIMO DE
MUESTRA

Plomo polietileno 2 ml de HNOs3 6 meses 1000 ml
Concentrado para 1
litro de muestra




ANEXO N° 5:

CRISTALERIA Y EQUIPO A UTILIZAR EN EL ANALISIS
ESPECTROFOTOMETRICO

-Cristaleria calibrada y certificada

-11 balones volumétricos de 10.0 mL serie 01

-1 balon volumétrico de 100.0 mL serie CV-034/07
-1 bureta de 10 mL serie 01

-1 pipeta volumétrica de 1.0 mL serie 01

-1 beaker de 500 mL

-1 micropipeta con puntas

-Equipo
-Espectrofotometro Shimadzu UV-1800

-Celda de plastico de 1 cm



ANEXO N° 6:
CERTIFICADOS DE CALIBRACION DE CRISTALERIA



Laboratorio de Calibracion acreditado por el OSA. Registro No. LCA-01:15

SERVICIOS DE CALIBRACION, S.A. DE C.V.

CERTIFICADO DE CALIBRACION

Equipo:

Marca:

Modelo:

Serie:

Cédigo :

Intervalo:

Intervalo de Calibracién:
Resolucion:
Ubicacién:

Fecha de Recepcidn:
Fecha de calibracién:
Préxima calibracién:
Emprega solicitante:

Direccién:

Segtin el Alcance de Acreditacién disponible en www.osa.gob.sv  Certificado No. VOLO1161202FF

Frasco Volumétrico (Baldn)
Silber Brand

S/N-

S/N

01

10 ml

10ml

N/A

Laboratorio Fisicoquimico de Aguas

2016-12-01

2016-12-02

Definida por cliente

UNIVERSleD DE EL SALVADOR, FACULTAD DE QUIMICA Y FARMACIA

Ciudad Universitaria, Final 25 Av. Norte, San Salvador, El Salvador

TRAZABILIDAD: SERCAL asegura la trazabilidad del patrén con certificado

w

e,

- PROCEDIMIENTO No.:

YR I

METODO Gl@yl_‘

NO\JP%I%?(B\]{QFF de SERCAL, 5530—70920'3(55‘55; y 4132-7210807 de Control Compa‘hﬂy‘
AN 2 5 = < 4

5 4

PT-15

PT-10:FT-01  Pédg.1/2

Oficina: Residencial Andalucia, N° 52, Laboratorio: Residencial Andalucia, N° 34, Mejicanos, San Salvador, El Salvador, T.A.,

Telefax: (503) 2272-1735, Cel.: (503) 7888-9128, E-mail: sercal_es@yéhoo.com / www,sercalsv.com



' CERTIFICADO DE CALIBRACION

Certificado No. VOL01161202FF

RESULTADOS OBTENIDOS:

Volur?1en Volumen a 20°C Correccion lncertldultnbre
Nominal Expandida
(ml) (ml) (ml) (ml)
10 10 0 0,03

La incertidumbre expandida estd calculada usando un factor de cobertura k=2, para un
intervalo de confianza de aproximadamente el 95 %
Condiciones ambientales: 21 °C, 63 %HR

Los resultados obtenidos en el presente certificado se refieren al momento y condiciones en
que se realizaron las mediciones y para los items identificados en este certificado.

Este documento no podra ser reproducido de forma parcial, sin la autorizacién de SERCAL

SERCAL: No se responsabiliza por dafios que puedan derivarse del uso inadecuado de los
instrumentos calibrados.

Francisca Funes
Técnico

auricio Chinchilla

Pig.2/2
FIN DEL CERTIFICADO



Laboratorio de Calibracion acreditado por el OSA. Registro No. LCA-01:15

SERVICIOS DE CALIBRACION, S.A. DE C.V.

CERTIFICADO DE CALIBRACION

Segun el Alcance de Acreditacién disponible en www.osa.gob.sv

Equipo:

Marca:

Modelo:

Serie:

Cédigo :

Intervalo:

Intervalo de Calibraci6n:
. Resolucién:
Ubicacidn:

Fecha de Recepcion:
Fecha de calibracién:
Préxima calibracién:

. Empresa solicitante:

Direccion:

TWAQILWAD SERCAL asegura la trazab@
16)031 FF de SERCAL, 6530-708

No. IPROL

PROCEI

Ed sy

Certificado No. VOL04161202FF

Frasco Vo]umétrico (Baldn)

bYREX

S/N

5642

Cv-034/07

100 ml

100 ml

N/A

Laboratorio Fisicoquimico de Aguas
2016-12-01

2016-12-02

Definida por cliente ‘
UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR, FACULTAD DE QUIMICA Y FARMACIA

Ciudad Universitaria, Final 25 Av. Norte, San Salvador, El Salvador

j\Patron con certificado
y 41:32-7210807 de Control Company,

-1~

PT-10:FT-01

Pag. 1/2

Oficina: Residencial Andalucia, N° 52, Laboratorio: Residencial Andalucia, N° 34,‘Mejicanos, San Salvador, El Salvador, C.A.,

Telefax: (503) 2272-1735, Cel.: (503) 7888-9128, E-mail: sercal_es@yahoo.com / www.sercalsy.com



RESULTADOS OBTENIDOS:

CERTIFICADO DE CALIBRACION

Certificado No. VOL04161202FF

Volumen Volumen a 20°C Correccidn lncemdur'nbre

Nominal Expandida
(ml) (ml) (ml) (ml)
100 100 0 0,27

La incertidumbre expandida estd calculada usando un factor de cobertura k=2, para un
intervalo de confianza de aproximadamente el 95 %
Condiciones ambientales: 21 °C, 60 % HR

Los resultados obtenidos en el presente certificado se refieren al momento y condiciones en
que se realizaron las mediciones y para los items identificados en este certificado.

Este documento no podra ser reproducido de forma parcial, sin la autorizacién de SERCAL

SERCAL: No se responsabiliza por daiios que puedan derivarse del uso inadecuado de los
instrumentos calibrados.

Francisco Fune
Técnico

auricio Chinchilla
Aprobé

Pag. 2/2
FIN DEL CERTIFICADO
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Laboratorio de Calibracion acreditado por el OSA. Registro No. LCA-01

SERVICIOS DE CALIBRACION, S.A. DE C.V.

CERTIFICADO DE CALIBRACION

Segun el Alcance de Acreditacion disponible en www.osa.gob.sv

Equipo:

Marca:

Modelo:

Serie:

Cédigo':

Intervalo:

Intervalo de Calibracion:
Resolucién:
Ubicacién:

Fecha'de Recepcidn:
Fecha de calibracién:
Proxima calibracion:
Empresa solicitante:

Direccidn:

TRAZABILIDAD SERCAL asegura la trazabilidad ,del patrén con certifi cado
113

Certificado No. VOL08161202FF

Bureta

PYREX'

S/N

2103.

01

Omla10ml

3,2mla10 ml

N/A '

Laboratorio Fisicoquimico de Aguas
2016-12-01 %

2016-12-02

Definida por cliente

UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR, FACULTAD DE QUIMICA Y FARMACIA

Ciudad Universitaria, Final 25 Av. Norte, San Salvador, El Salvador

QuisT

,L
METODO: Gravimétrico; pesar cinco (5) veces el volumen contemdo de agua purifi cada

GAITAIY Bawi

PT-10:FT-01 Pag.1/2

Oficina: Residencial Andalucia, N° 52, Laboratorio: Residencial Andalucia, N° 34, Mejicanos, Sén Salvador, El Salvador, C.A.,

Telefax: (503) 2272-1735, Cel.: (503) 7888-9128, E-mail: sercal_es@yahoo.com / www.sercalsv.com



RESULTADOS OBTENIDOS:

CERTIFICADO DE CALIBRACION

Certificado No. VOL08161202FF

n:::‘?:: Volumen a 20°C Correccién Int;rpt;:l;rir(;:re
(ml) (ml) (ml) (ml)
3,2 3,2 0 0,01
8 8 0 0,01
10 10 0 0,03

La incertidumbre expandida esta calculada usando un factor de cobertura k=2, para un
intervalo de confianza de aproximadamente el 95 %
Condiciones ambientales: 22 °C, 59 %HR

Los resultados obtenidos en el presente certificado se refieren al momento y condiciones en
que se realizaron las mediciones y para los items identificados en este certificado.

Este documento no podré ser reproducido de forma parcial, sin la autorizacién de SERCAL

SERCAL: No se responsabiliza por dafios que puedan derivarse del uso inadecuado de los
instrumentos calibrados.

Mauricio Chinchilla
Aprobé

Francisco'Funes
Técnico

Pag. 2/2
FIN DEL CERTIFICADO



SERVICIOS DE CALIBRACION, S.A. DE C.V.

CERTIFICADO DE CALIBRACION

Segun el Alcance de Acreditacion disponible en www.osa.gob.sv

Préxima calibracion:
Empresa solicitante:

Direccion:

Certificado No. VOL07161202FF

Definida por cliente
UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR, FACULTAD DE QUIMICA Y FARMACIA

Ciudad Universitaria, Final 25 Av. Norte, San Salvador, El Salvador

TRAZABILIDAD: SERCAL asegura la trazabilidad del patrén con certificado
No. IPP01160319FF de SERCAL, 6530-7092055 y 4132-7210807 de Control Company

ﬂ Equipo: Pipeta
o
S Marca: KIMAX
<
S
: Modelo: 37000
o
4
(<) Serie: S/N
1™
.
A
o Cédigo: 01
Q
o
< Intervalo: 1 ml
(72]
o z
- Intervalo de Calibracién: 1 ml
S
o Resolucién: N/A
S
g Ubicacion: Laboratorio Fisicoquimico de Aguas
°
)
5 Fecha de Recepcion: 2016-12-01
©
S Fecha de calibracién: 2016-12-02
]
e
2
©
(6]
]
o
9
R
[=]
=
©
e
)
a
L]
|

PROCEDIMIENTO No.:

PT-15

METODO: Gravimétrico; pesar cinco (5) veces el volumen contenido de agua purificada.

PT-10:FT-01  Pég. 1/2

e e R e e B e e 3 T B T T e L Y i 7 TP e T N AP TS LI S T
-+ “Oficina: Résideritial Andalucia, N°*52; Laboratorio: Residencial Andalucia, NO*34; Mejicarios; San Salvador; EI'Salvador, C.A;; "
Telefax: (503) 2272-1735, Cel.: (503) 7888-9128, E-mail: sercal_es@yahoo.com / www.sercalsv.com




CERTIFICADO DE CALIBRACION

Certificado No. VOL07161202FF

RESULTADOS OBTENIDOS:

Volur'nen Volumen a 20°C Correccion Incertldur.nbre
Nominal Expandida
(ml) (ml) (ml) (ml)
1 1 0 0,01

La incertidumbre expandida estd calculada usando un factor de cobertura k=2, para un
intervalo de confianza de aproximadamente el 95 %
Condiciones ambientales: 21 °C, 62 %HR

Los resultados obtenidos en el presente certificado se refieren al momento y condiciones en
que se realizaron las mediciones y para los items identificados en este certificado.

Este documento no podra ser reproducido de forma parcial, sin la autorizacion de SERCAL

SERCAL: No se responsabiliza por dafios que puedan derivarse del uso inadecuado de los
instrumentos calibrados.

Francisco Funes )

Técnico

auricio Chinchilla
Aprobd

Pag. 2/2
FIN DEL CERTIFICADO



ANEXO N° 7:

CERTIFICADO DE ESTANDAR DE PLOMO

Certificate of Analysis

Certipur® Certified Reference Material

Producer: Merck KGaA, Frankfurter Str. 250, 64293 Darmstadt, Germany.

Accreditation: Merck KGaA, Darmstadt, Germany is accredited as calibration
Laboratory according to DIN EN ISO/IEC 17025.

Description of CRM: Lead standard solution 1000 mg/l Pb

Ord. No.: 1.19776.0500

Lot No.: HC60096976

Composition: Pb(NO3)2 in HNO3 Suprapur® 0.5 mol/l

Certified value and uncertainty: 986 mg/kg Pb + 4 mg/kg Pb

Mass fraction (w/w) + expanded measurement uncertainty

The expanded measurement uncertainty U is calculated as

U = K- Ucharacterisation, Where k = 2 is the coverage factor for a 95% coverage
probability and Ucharacterisation is the combined measurement uncertainty in
accordance to DIN EN ISO/IEC 17025.

Density: The density of the standard solution is 1.0127 g/cm? at 20°C.

Calculated mass concentration: 998 mg/l Pb

Method of Analysis: Inductively coupled plasma optical emission spectrometry (ICP-OES).

Traceability: This reference material has been measured applying high precision ICP-
OES and is directly traceable to the corresponding
NIST SRM® 3128, lot 101026.
NIST: National Institute of Standards and Technology, Gaithersburg, USA.

Storage: Store at +15°C to +25°C tightly closed in the original container.

Application and correct use: This reference material is intended for use as calibration standard for
atomic absorption spectrometry, spectrophotometry and other analytical
techniques. Shake well before use and never pipet directly from the
original container.

Date of release: 2016/09/16

Minimum shelf life: 2019/08/31

Certificate Version: 1 issued on 2016/09/16
A- éé/dftnz

Dipl.-Ing. Ayfer Yildirim

(Laboratory Manager)

Merck KGaA - Frankfurter StraBe 250, 64293 Darmstadt, Germany: +49 6151 72-0

EMD Millipore Corp. - 230 Concord Road, Billerica, MA 01821, USA: +1-781-533-6000



ANEXO N° 8:

CERTIFICADO DE KIT DE PLOMO

Lot Certificate

Chargenzertifikat / Certificado del lote

Spectroquant® Lead Test

Spectroquant” Blei-Test / Spectroquant” Test Plomo

[Cat.No. ! Art.Nr. / Art. Neo.

1.09717.0001

9 Range / I de

Lot noJ Chargo-Nr. ! Lote nro.

Expiry date f Ve IFecha do

Standard / Standard J Patron

/F 1 F

(Wavelength / Wollonlinge / Longitud do onda

Cell / Kilvette / Cubota

Tester ! Prifer ! Verificador X
|Date / Datem { Fecha 40 ;
|Fide  Datoi 1 Fichero .00 ;
Function / Kalibr 1 Funcién de calibrocion .?“ Ve LOLYENY
IS0 84861/ DIN 32402 A51 iolhirart . Chargonwert
|__Valor nominal
Stope / Steigung 1 Pendionto Tolorance +1- 1 Tolerancia 160 £ 0,008 0.160 |
Ordinate 1O itt/ on d; 0,030
Reagent blank / Roag.blindwort / Valor en blanco dol react  Tolerance +/-/ Tolorancla 0.02 0,028 A v
ICT'“' 008 Inkaeval (PrO@X) 2 007 v
(95% Wah i) { intorvalo de (95 % de probabilidad) 07 moh
[Standard Deviation of the Method
e 1D indar ael i £0020mgt  |v
[Variation Coefficient of the Method 1 v
Verfahren % 16 & dol p s £31%
0,900
0,750
0,600 -+
<
8
<
80,450
2
<
0,300
0,150
0,000 + t 4 e — - —— - -+ 4
000 050 100 150 200 250 300 350 400 450 500
Concentration (mg/l)
Merck KGaA
]
Quality control Head of Lab./ Laborleiter /

Qualititskontrolle / Control de calidad

Merck KGaA, 64271 Darmstadt, Germany, Tel.: +49 (0)6151 72-2440
EMD Millipore Corporation, 290 Concord Road, Billerica, MA 01821, USA, Tel.: +1-978-715-4321

Jefe de laboratorio



ANEXO N° 9:
OPERACION DEL ESPECTROFOTOMETRO ULTRAVIOLETA-VISIBLE
SHIMADZU UV1800



-USO DEL SOFTWARE UVPROBE EN MODO FOTOMETRICO

1. Encender el UPS

2. Encender espectrofotdbmetro UV Visible UV-1800 Shimadzu
3. Encender CPU

4. Inicializar Programa UV PROBE

5. Conectar equipo uv-visible a la computadora:

a. Presionar F4, para generar el enlace del espectrofotometro a la PC.

b. b. En la pantalla de inicio del programa UV-Probe presionar la funcion de
trabajo (Espectro, Fotométrico, Cinético, ect.)) y luego el comando
Connect de la barra inferior del programa, esto acepta el enlace del UV

con el PC. (ver indicador en figura siguiente)

S uvProbe - [Spectrum] BEX]
-8 x

& Fle Edt View Operations Graph Instrument Tools ‘Window Help

(=21 O T e eV e e e B A SN B

Operation Pane tctive | B veay | B Stacked|

555555




-Conexion al espectrofotometro

1. Selecciones Window(Ventana)> Spectrum(espectro), kinetics(Cinética) o
Photometric (Fotémetro). Un modulo debe de estar activo antes de que se

pueda conectar el espectrofotometro.

2. En la barra de instrumentos, seleccione el botén de instrumentos, cuando

solo esté instalado un instrumento, este se selecciona automaticamente.

3. Asegurese de que el espectrofotdmetro esta encendido y haga clic en el

boton connect. (Conectar)

F%Go To 1.I'(."Ll ﬁl:onnecl I é}}gﬂisccnnccl

I0lAute Zero| WMBaseline

Cuando esta conectado al instrumento, e botdn connect (conectar) cambia a
start (iniciar) y los botones del fotbmetro se activan, tal y como se muestra en la

ilustracion siguiente.

En ese momento, cree un método de recogida de datos para un médulo y

comience a tomar lecturas.

|00 Auto Zero| W Basclinc| *XGo To Wl.l ; Start |$§30i==nnn==t

En el método fotométrico la ventana a observar es la siguiente:



N Barra de herramientas R
Tabla estandar — fotometricas — Curva estandar

P [ Wen Gomer Crwwinfn fwburmrd Juck Wisden Hee

dlalE] e @
U Phonein
randand Takle - . _ctnia b . .
| w| we || m | e | seoe |
1 1 e
LN
et
sl
L
il |l e - ittt ree 1o
FEonersple Tatales - [ Acthon | - Swmn e
] 1] Ex Cane Commeins
1 et
-
L e
P
e 1 1 1
—
Doy T T Tim C
s e : 3
= QAN i w
T ri:ﬁmllun-um-gl.r .
500 000 e 17 Ama
11 Ao Zara | B et | G Te | i | imeamnect|
i raspe Linkriet
WUmero de repeliciones
Tablade — L Grafice de muestias
muesiras

Mombre del archivo
“antana del colocador de cubeias

-Crear un nuevo método de medicion

Cuando se cree un nuevo método fotométrico, se inicia el asistente de dicho

método. Complete el método de medicion de acuerdo a las instrucciones del
asistente.

1. Cuando la ventana fotométrica no se abra, seleccione Photometric

(Fotométrico) en el menu de la ventana para activar el modulo
fotométrico

2. Seleccione File(Archivo)>New(Nuevo)
3. Seleccione Edit(Edicion)> Method(método)



ANEXO N° 10:

DIAGRAMAS PARA LECTURAS DE: BLANCOS, CURVA DE
CALIBRACION Y MUESTRAS



Afiadir 8.0 mL de agua ultra pura en un tubo de ensayo

\Z

Trasladar al tubo 500 uL del reactivo Pb-1

\Z

Afiadir 500 uL del reactivo Pb-2

\Z

Agitar durante 1 minuto

\Z

Ambientar ambas cubetas con la soluciéon

\Z

Llenar ambas cubetas y colocarlas en el equipo

\Z

Llevar el blanco a un valor de cero

\Z

Leer a 525 nm

Figura N°1: Diagrama para lectura de blancos



Afiadir 8.0 mL de solucién estdndar en un tubo de ensayo

\NZ

Trasladar al tubo 500 L del reactivo Pb-1

\Z

Afadir 500 uL del reactivo Pb-2

\NZ

Agitar durante 1 minuto

\NZ

Ambientar cubeta con la soluciéon

\NZ

Llenar cubeta y colocarla en el equipo

\Z

Leer a 525 nm

Figura N°2: Diagrama para lectura de curva de calibracion




Verificar rango de pH (3-6) de la muestra

\Z

Ajustar pH de la muestra de ser necesario

\Z

Afadir 8.0 mL de muestra en un tubo de ensayo

\Z

Trasladar al tubo 500 uL del reactivo Pb-1

\Z

Afadir 500 pL del reactivo Pb-2

\Z

Agitar durante 1 minuto

\Z

Ambientar cubeta con la muestra

\Z

Llenar cubeta y colocarla en el equipo

\Z

Leer a 525 nm

Figura N°3: Diagrama para lectura de muestras




ANEXO N° 11:
FORMATO PARA RESULTADOS DE CURVA DE CALIBRACION



Tabla N° 2: Formato de resultados para curva de calibracion

NUMERO CONCENTRACION (PPM) ABSORBANCIA
1
2 0.1
3
4
5 0.7
6
7
8 1.2
9
10
11 1.7
12
13
14 2.3
15
16
17 2.8
18
19
20 3.4
21
22
23 3.9
24
25
26 4.4
27
28
29 5.0
30




Tabla N° 3: Formato de resultados para lectura de blancos

NUMERO FECHA DE ABSORBANCIA
DETERMINACION

1

2 11/jun/18
3

4

5 12/jun/18
6

7

3 18/jun/18
9

10

11 25/jun/18
12

13

14 02/ju|/18
15

16

17 09/jul/18
18

19

20 16/qu/18
21

22

23 23/jU|/18
24




ANEXO N° 12:

Figura N° 4: Soluciones estandares para curva de calibracion



ANEXO N° 13:
CRISTALERIA, CALCULOS Y REACTIVOS



PREPARACION DE SOLUCION DILUIDA DE HIDROXIDO DE AMONIO

Cristaleria Reactivos
-Balon Volumétrico de 25.0 mL - Agua ultrapura
-Bureta volumétrica de 10.0 mL - Solucién de Hidroxido de amonio

-Beaker de 25 mL

-Beaker de 30 mL

Calculos Respectivos

Datos:

-Concentracion de hidroxido de amonio en el laboratorio: 29.5 %
-Concentracion final: 10 %

-Volumen final: 25.0 mL

-Volumen inicial: A determinar

Foérmula a utilizar:

C1V1=C2V2
Despejando:
_ G
V, = .
Cantidad a tomar de
(10%)(25mL) T _
1T T 295%) 85mL  hidroxido de amonio para

25.0 mL de solucién



Procedimiento de preparacion de Hidroxido de amonio diluido:

. Agregar aproximadamente 15 mL de solucion de hidroxido de amonio a
un Beaker de 25 mL.

. Agregar la solucion anterior a una bureta volumétrica de 10.0 mL.

. Trasladar 8.5 mL de solucibn de hidroxido de amonio a un balén

volumétrico de 25.0 mL, con ayuda de la bureta volumétrica de 10.0 mL.

. Llevar a volumen con agua ultrapura, homogenizar.

. Trasegar a un envase adecuado.

. Rotular como “Solucion Diluida de Hidréxido de amonio”.



PREPARACION DE SOLUCION DILUIDA DE ACIDO NITRICO

Cristaleria Reactivos
-Balon Volumétrico de 25.0 mL - Agua ultrapura
-Bureta volumétrica de 10.0 mL - Acido nitrico concentrado

-Beaker de 25 mL

-Beaker de 30 mL

Calculos Respectivos

Datos:

-Concentracion de &cido nitrico en el laboratorio: 69 %
-Concentracion final: 10 %

-Volumen final: 25.0 mL

-Volumen inicial: A determinar

Formula a utilizar:

C1V1=C2V2

Despejando:

GV,
V1 =
C1

_ (10%)(25mL) _ 16 Cantidad a tomar de acido
1 (69%) ' nitrico concentrado para
25.0 mL de solucién




Procedimiento de preparacion de acido nitrico diluido:

. Agregar aproximadamente 10 mL de solucidén &cido nitrico concentrado a
un Beaker de 25 mL.

. Agregar la solucion anterior a una bureta volumétrica de 10.0 mL.

. Trasladar aproximadamente 5 mL de agua ultrapura a un baldn

volumétrico de 25.0 mL.

. Afadir 3.6 mL de &cido nitrico por las paredes del balén volumétrico de
25.0 mL, con ayuda de la bureta volumétrica de 10.0 mL.

. Llevar a volumen con agua ultrapura, homogenizar.

. Trasegar a un envase adecuado.

. Rotular como “Acido nitrico 10%”.



ANEXO N° 14:
FORMATO PARA RESULTADOS DE MUESTRAS



Tabla N° 4: Formato para muestras de llenado

CODIGO DE MUESTRA CONCENTRACION (PPM) ABSORBANCIA

LPO1

LPO2

LPO3

LPO4

LPO5

LPO6

LPO7

LPO8

LPO9

LP10




Tabla N° 5: Formato para muestras de vaciado

CODIGO DE MUESTRA CONCENTRACION (PPM) ABSORBANCIA

VPO1

VP02

VP03

VP04

VPO5

VP06

VP07

VP08

VP09

VP10




ANEXO N° 15:
SOLICITUD PARA REALIZACION DE MUESTREO EN LA DPTC

{\3{ 3 2
! %% FACULTAD DE QUIMICA Y FARMACIA
u 7}

UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR

Ciudad Universitaria, 23 de marzo de 2018

Subcomisionado

Jests Molina Aguiluz

Jefe de Divisién Policia Técnica y Cientifica PNC
Presente

Respetable Subcomisionado Durdn:

Reciba un afectuoso saludo en nombre de la Facultad de Quimica y Farmacia de la Universidad de
El Salvador, y el mayor deseo de éxitos en el desarrollo de sus funciones diarias.

En esta ocasién me dirijo a usted, para hacer de su conocimienfo que las bachilleres: Candy
Guadalupe Aguilar Renderos, Carné: AR13015 y Sofia Margarita Melara Calderdn, Carné: MC13028, son-
estudiantes egresadas de nuestra Facultad, que optan el grado de LICENCIADA EN QUIMICA Y
FARMACIA; y realizan su trabajo de graduacién denominado: ~ CUANTIFICACION DE PLOMO EN .
AGUAS RESIDUALES DEL TANQUE RECUPERADOR DE PROYECTILES DE LA SECCION DE BALTSTICA
FORENSE DE LA POLICTA NACIONAL CIVIL"; por tal motivo, muy respefuosamente, solicito su amable
colaboracidn y apoyo, en el sentido de interponer sus buenos oficios para que las estudiantes en mencién,
puedan realizar su investigacién para el desarrollo del referido trabajo, en las instalaciones del
Laboratorio de la PNC que tan dignamente Usted dirige.

No omito manifestar, que de ser posible su respuesta, las estudiantes realizardn dicho trabajo
durante el periodo de tres meses a partir de la aprobacién de la realizacién de la investigacidn, contando
con el Docente Asesor, que dirige la investigacién adhonoren: Licenciado Henry Alfredo Herndndez.

Esperando poder contar con tan valioso apoyo, envio de antemano mis mds sinceros
agradecimientos, por contribuir siempre con la formacion de los futuros profesionales Quimicos
Farmacéuticos del Alma Mdter.

A sus apreciables érdenes, me suscribo cordialmente.

EU.BG:’A?GH!GHSECGQUE?.’;EC DEAGUAS:
FACULTAD DE QUIMICA ¥ FARMACIA
UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR

Lic. %a Contreras

Docente Asesor

Teléfono 2531-2948
aeh*

Final Avenida “Mértires Estudiantes del 30 de julio”, Ciudad Universitaria, San Salvador, El Salvador, C.A. Apdo. Postal 3026
Telefax: (503) 2225-1645 Teléfonos: (503) 2225-4967, (503) 2225-2326, (503) 2225-1500 Extensiones 4900 y 4802



ANEXO N° 16

BITACORA DE ASISTENCIA A MUESTREO

FECHA DE
MUESTREO

FIRMA
CANDY AGUILAR

FIRMA
SOFiA MELARA

FIRMA
SUPERVISOR

\3-05-201%

0-05~ 281

21-05-2¢1%

235-06-2519

|©-0L -20ig

|}-06-201D

94 062018

ol -0 - 2=17

OBD-0d-201p

\$-03-20i%

09-Cy-20¢




ANEXO N° 17:

MUESTRAS



Figura N° 5: Muestras de llenado tomadas




Figura N° 6: Muestras de vaciado tomadas




ANEXO N° 18:

CARTA DE ENTREGA DE RESULTADOS A LA DPTC

4 FACULTAD DE QUIMICA Y FARMACIA
UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR |\ =
B s

Ciudad Universitaria, 29 de octubre de 2018

Subcomisionado

Jests Molina Aguiluz

Jefe de Divisién Policia Técnica y Cientifica PNC
Presente

Respetable Subcomisionado Durén:

Reciba por este medio un afectuoso saludo y el mayor deseo de éxitos en el desarrollo de sus
funciones diarias.

En esta ocasién nos dirigimos a usted para hacer de su conocimiento de los resultados obtenidos del trabajo.
de graduacién denominado “CUANTIFICACION DE PLOMO EN AGUAS RESIDUALES DE UN TANQUE
PARA PUEBAS DE BALISTICA", realizado en las instalaciones del Laboratorio de la PNC, por los
bachilleres: Candy Guadalupe Aguilar Renderos, Carné: AR13015 y Sofia Margarita Melara Calderén, Carné:
MC13028, estudiantes egresadas de la Facultad de Quimica y Farmacia de la Universidad de El Salvador.
El informe correspondiente a dicho trabajo se adjunta a esta carta,

Agradeciendo su colaboracién prestada, y esperando que la informacién sea de utilidad.

Muy atentamente,

“HACIA LA LIBERTAD POR LA CULTURA

Candy Guadalupe Aguilar Renderos Sofia Margaritd Melara Calderén |
P
U Brore
AW 4 { =1 g
0S -

Final Avenida “Mértires Estudiantes del 30 de julio”, Ciudad Universitaria, San Salvador, El Salvador, C.A. Apdo. Postal 3026
Telefax: (503) 2225-1645 Teléfonos: (503) 2225-4967, (503) 2225-2326, (503) 2225-1500 Extensiones 4900 y 4902
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FACULTAD DE QUIMICA Y FARMACIA

INFORME DE RESULTADOS DEL ANALISIS DE
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PRUEBA DE BALISTICA “TB007”
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TANQUE PARA PRUEBA DE BALISTICA

TRABAJO DE GRADUACION PARA OPTAR AL GRADO DE:

LICENCIADA EN QUIMICA'Y FARMACIA

PRESENTADO POR:
CANDY GUADALUPE AGUILAR RENDEROS

SOFIA MARGARITA MELARA CALDERON

SAN SALVADOR, 29 OCTUBRE DE 2018



RESUMEN

En el presente estudio se cuantifico plomo en el agua residual contenida en el
tanque recuperador de proyectiles TB0O07 ubicado en la seccion AB0OO1 de la
Division Policia Técnica y Cientifica de la Policia Nacional Civil.

El proceso de muestreo se llevd a cabo, cada domingo durante el periodo que
comprendio entre el 13 de mayo y el 22 de julio de 2018, se tomé un litro de
muestra del agua que abastece el tanque y un litro de muestra del agua
contenida en el tanque luego de efectuar los disparos, haciendo un total de 20
muestras. Estas muestras de agua tuvieron que cumplir ciertos requisitos para
poder ser validas y someterse al estudio pertinente. Por lo que se hizo uso de la
norma ISO 5667: Calidad de agua-muestreo, que proporciona una guia para el
tratamiento y transporte de las muestras. El recipiente utilizado para cada una
de las muestras fue un frasco de boca ancha de polietileno previamente tratado
con 5 mL H2SOs, el cual era etiguetado con su cédigo respectivo para evitar
confusiones. Ambas muestras fueron trasladadas al laboratorio fisicoquimico de
aguas por medio de una hielera conteniendo placas de congelacion para

preservarlas.

Para el analisis de estas muestras se utilizé el equipo SHIMADZU UV-1800, con
el respectivo kit de plomo N° 09717 que especifica la técnica conocida como 4-
(2-piridilazo)-resorcina (PAR) cuyo principio es que en solucién alcalina los
iones plomo (II) forman con el PAR un complejo rojo que se determina

espectrofotométricamente a una longitud de onda de 525 nm.

Toda la parte experimental de la investigacion se realizé en los meses de junio
y julio del aflo 2018 en el Laboratorio Fisicoquimico de Aguas de la Facultad de
Quimica y Farmacia de la Universidad de El Salvador. Los resultados obtenidos
se compararon con la Norma Salvadorefia Obligatoria 13.49.01:09: Aguas

residuales descargadas a un cuerpo receptor.



I. RESULTADOS

Tabla N°1: Concentracion de plomo en las muestras de llenado

MUESTRA | CONCENTRACION | ABSORBANCIA

LPO1

LPO1

LPO1 NO DETECTADO
LPO2

LPO2

LPO2 NO DETECTADO
LPO3 0.092 0.013
LPO3 0.093 0.013
LPO3 0.094 0.013
LP0O4 0.057 0.008
LPO4 0.059 0.008
LPO4 0.059 0.008
LPO5 0.052 0.007
LPO5 0.050 0.007
LPO5 0.052 0.007
LPO6

LPO6

LP0O6 NO DETECTADO
LPO7

LPO7

LPO7 NO DETECTADO
LPO8

LP0O8

LPO8 NO DETECTADO
LP0O9

LP0O9

LP0O9 NO DETECTADO
LP10

LP10

LP10 NO DETECTADO




Tabla N°2: Concentracion de plomo en las muestras de vaciado

MUESTRA CONCENTRACION | ABSORBANCIA
VPO1 0.135 0.019
VPO1 0.144 0.021
VP01 0.151 0.022
VP02 0.144 0.021
VP02 0.145 0.021
VP02 0.147 0.021
VP03 0.186 0.027
VP03 0.185 0.027
VP03 0.184 0.027
VP04 0.156 0.022
VP04 0.159 0.023
VP04 0.160 0.023
VP05 0.162 0.023
VP05 0.159 0.023
VP05 0.158 0.023
VP06 0.143 0.021
VP06 0.143 0.021
VP06 0.142 0.020
VPO7 0.009 0.000
VP07 0.010 0.000
VPO7 0.011 0.001
VP08
VP08
VP08 NO DETECTADO
VP09
VP09
VP09 NO DETECTADO
VP10
VP10
VP10 NO DETECTADO

El término "NO DETECTADO" se coloca como un criterio técnico para todos

aquellos datos en los cuales los valores fueron negativos o cero.
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Figura N°1: Grafico de los valores de plomo obtenidos en las muestras

Como se puede observar en cada una de las tablas; y verificando con la gréafica,
los valores de plomo encontrados no sobrepasan los limites establecidos por la
Norma Salvadorefia Obligatoria 13.49.01:09 de 0.4 ppm. En el caso de la figura
N° 1 se puede observar la variacién de los niveles de concentracién de plomo,
por muestra de vaciado y llenado, hay un total de 10 muestras, pues se tomo el

promedio por semana de las concentraciones de plomo encontradas

Debido a que los resultados obtenidos mostraron valores bajos se procedi6 a
calcular el limite de deteccién (LOD) para conocer la concentracibn mas baja
del analito que puede ser detectado por el método y el limite de cuantificacién
(LOQ) para determinar el nivel mas bajo en el cual el desempefio es aceptable.

Se calcularon ambos ya que el limite de cuantificacion es un término

cuantitativo mientras que el limite de deteccidn es cualitativo.



Para el calculo de ambos limites se utilizan los valores de los blancos obtenidos
en las distintas lecturas, de muestras analizadas., utilizando las siguientes
formulas:
LOD =3.29 x So
LOQ=10 x So

Cabe destacar que para cada dia de analisis se utilizé un blanco distinto, los

cuales presentaron los valores que se muestran a continuacion.

Tabla N°3: Valores de blancos obtenidos

Numero Concentracion Absorbancia
(ppm)
1 0.000
2 0.0 0.000
3 0.001
4 0.000
5 0.0 0.000
6 0.000
7 0.000
8 0.0 0.000
9 0.001
10 -0.000
11 0.0 -0.001
12 -0.001
13 0.000
14 0.0 0.000
15 0.000




Tabla N°3: continuacién

16 0.000
17 0.0 0.000
18 0.000
19 0.001
20 0.0 0.001
21 0.001
22 0.000
23 0.0 0.000
24 0.000

Al igual que los calculos anteriores, se hizo uso de EXCEL para obtener los
valores a utilizar.
Donde:
S0=0.0005

Sustituyendo el So en la férmula se obtuvieron los siguientes valores:

LOD =3.29 x S0=3.29 x 0.0005= 0.0016
LOQ=10 x So =10 x 0.0005= 0.0050

Esto indica que la concentracién mas baja del analito que puede ser detectada
es de 0.0016 ppm y que el nivel mas bajo para que el desempefio sea
aceptable es de 0.0050 ppm, esto quiere decir que concentraciones menores

pueden detectarse, pero no cuantificarse.



Il. RECOMENDACIONES

. A la direccion de la DPTC, buscar alternativas para no eliminar el agua
del tanque TBOO7 directamente a las alcantarillas, debido a que el plomo
contenido, aungque sea en minimas cantidades, puede afectar el medio

ambiente y la salud humana.

. A la direccion de la DPTC, adaptar un filtro PD-5-934 en la entrada de
agua que abastece el tanque TB0O0O7 debido a que no confiere ninguna
caracteristica que pueda interferir en la prueba de balistica, asi mismo es
ideal para el pretratamiento basico de agua ya que retiene particulas de

5 micrones.

. A la direccién de la DPTC, adaptar en la tuberia de salida del agua un
filtro CBR2-10, este se fabrica empleando carbén activo en polvo (PAC)
con un medio absorbente, reduce el plomo disuelto y las particulas del
metal tan pequefias como el tamafio de 0,5 micrones. De esta manera se
estaria evitando que ni una minima cantidad de plomo llegue al medio

ambiente y lo contamine.

. A la direccion de la DPTC, realizar analisis periédicamente sobre los
niveles de plomo que se estan descargando para mantener un control

adecuado, asegurando que estos no vayan a aumentar segin normativa.

. A la direccion de la DPTC, gestionar la implementacién de un programa
de control que incluya un analisis completo de todos los parametros
exigidos en la norma NSO 13.49.01:09: Aguas residuales descargadas a
un cuerpo receptor, con el fin de verificar que estos estén dentro de los

l[imites establecidos.
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ANEXO 1
INFORME DE RESULTADOS DE MUESTRAS DE LLENADO



UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR
FACULTAD DE QUIMICAY FARMACIA

INFORME DE RESULTADOS

Nombre y direccién: Division Policia Técnica y Cientifica, Avenida Las
Bugambilias, #17-7, Colonia San Francisco, San Salvador, El Salvador.

| Pag. 1 de 3

Descripcion de muestra: Liquido incoloro transparente

N° DE MUESTRAS: 10

tanque TB0OO7

Lugar de toma de muestra: Divisién Policia Técnica y Cientifica, area AB001, grifo de abastecimiento

Fecha de elaboracion del informe: 24 de agosto de 2018

'Fecha de recepcion de muestra: Domingos, del 13 de mayo al
22 de julio de 2018

Fecha de Analisis: Lunes, del 11 de
junio al 23 de julio de 2018

= Método de Identificacion | Resultados o
Parametros Andlisis de 13 Muestrs (PPM) Norma Salvadoreiia
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA ) Norma Salvadorena
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No Obligatoria 13.49.01:09
LPO1 Detectado
Ng Tg’;ﬁ; @ | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
: ULTRAVIOLETA-VISIBLE No Obligatoria 13.49.01.09
LPO1 Detectado
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No Obligatoria 13.49.01:09
P01 Detectado
No mayor a ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorena
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No Obligatoria 13.49.01:09
LP02 Detectado
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No Obligatoria 13.49.01:09
LP02 Detectado
No mayor a ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadoreria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No Obligatoria 13.49.01:09
LP02 Detectado
No mayor a ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE Obligatoria 13.49.01:09
LP03 0.092
No mayor a ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadoreiia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE Obligatoria 13.49.01:09
.LP03 0.093

Prohibida la reproduccion total o parcial del presente documento sin autorizacién




No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE Obligatoria 13.49.01:09
LPO3 0.094
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE Obligatoria 13.49.01:09
LP04 0.057
No mayor a ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE Obligatoria 13.49.01:09
LP04 0.059
No mayor a ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE Obligatoria 13.49.01:09
LP04 0.059
No mayor a ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE Obligatoria 13.49.01:09
LPQO5 0.052
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE Obligatoria 13.49.01:09
L P05 0.050
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE Obligatoria 13.49.01:09
LPO5 0.052
No mayor a ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No Obligatoria 13.49.01:09
LP06 Detectado
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefa
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No Obligatoria 13.49.01:09
LP06 Detectado
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No Obligatoria 13.49.01:09
LP06 Detectado
No mayor a ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No Obligatoria 13.49.01:09
LPQ7 Detectado
No mayor a ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No Obligatoria 13.49.01:09
LPO7 Detectado
No mayor a ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No Obligatoria 13.49.01:09
LPO7 Detectado
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No Obligatoria 13.49.01:09
LP0O8 Detectado
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No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No Obligatoria 13.49.01:09
L P08 Detectado
No mayor a ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No Obligatoria 13.49.01:09
LP08 Detectado
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA | ~ Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No Obligatoria 13.49.01:09
P09 Detectado
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No Obligatoria 13.49.01:09
LP0O9 Detectado
No mayor a ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No Obligatoria 13.49.01:09
LP0O9 Detectado
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No Obligatoria 13.49.01:09
-LP10 Detectado
Nomayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No Obligatoria 13.49.01:09
LP10 Detectado
No mayor a ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No Obligatoria 13.49.01:09
LP10 Detectado
Observaciones:

— La toma de muestra estuvo a cargo de: Candy Guadalupe Aguilar Renderos y Sofia
Margarita Melara Calderon.

— Estos resultados pertenecen a las muestras de agua de llenado del tanque TB007.

— Cada muestra se analizo por triplicado.

Advertencia: Los Resultados del informe solo se refieren a las muestras analizadas.

ANALISIS

INSTRUMENTAL
FECHA DE ENTREGA: 29 de octubre de 2018

Final Avenida "Martires Estudiantes del 30 de julio™, Ciudad Universitaria, San Salvador, El Saivador, C.A.

Prohibida Ia reproduccion fotal o parcial del presente documento sin autorizacion




ANEXO 2
INFORME DE RESULTADOS DE MUESTRAS DE VACIADO



UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR
FACULTAD DE QUIMICA'Y FARMACIA

INFORME DE RESULTADOS

Nombre y direccién: Division Policia Técnica y Cientifica, Avenida Las Bugambilias, |P29. 1de3
#17-7, Colonia San Francisco, San Salvador, El Salvador.

Descripcion de muestra: Liquido incoloro transparente, con poco precipitado

color grisaceo.

N° DE MUESTRAS: 10

Lugar de toma de muestra: Division Policia Técnica y Cientifica, a&rea AB001, vélvula de salida de agua del

tanque TB0OO7

Fecha de elaboracidn de! informe: 24 de agosto de 2018

Fecha de recepcion de muestra: Domingos, del 13 de mayo al

22 de julio de 2018

Fecha de Andlisis: Lunes, del 11 de junio al 23

de julio de 2018

. Método de ldentificacion | Resultados "
iy lvad
Parémetros Anélisis da s Winothi (PPM) Norma Salvadorefia
No mayor a { ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE 13.49.01:09
VP01 0.135
N‘S ':ay%: 2 | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
PP ULTRAVIOLETA-VISIBLE 13.49.01:09
VPO1 0.144
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE 13.49.01:09
VP01 0.151
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE 13.49.01:09
VP02 0.144
No mayora |ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE 13.49.01:09
VP02 0.145
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE 13.49.01:09
VP02 0.147
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE 13.49.01:09
VP03 0.186
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE 13.49.01:09
VP03 0.185
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No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE 13.49.01:09
VP03 0.184
No mayora |ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE 13.49.01:09
VP04 0.156
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE 13.49.01:09
VP04 0.159
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE 13.49.01:09
VP04 0.160
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE 13.49.01:09
VP05 0.162
No mayora { ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE 13.49.01:09
VP05 0.159
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE 13.49.01:09
VP05 0.158
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadoreria Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE 13.49.01:09
VP06 0.143
No mayora |ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE 13.49.01:09
VP06 0.143
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE 13.49.01:09
VP06 0.142
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE 13.49.01:09
\/PO7 0.009
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE 13.49.01:09
VPQO7 0.010
No mayora j ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE 13.49.01:09
VP07 0.011
No mayora {ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadoreria Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No 13.49.01:09
VP08 Detectado
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No mayora |ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No 13.49.01:09
VP08 Detectado
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No 13.49.01:09
VP08 Detectado
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No 13.49.01:09
VP09 Detectado
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No 13.49.01:09
VP09 Detectado
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No 13.49.01:09
VPOS Detectado
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No 13.49.01:09
VP10 Detectado
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No 13.49.01:09
VP10 Detectado
No mayora | ESPECTROFOTOMETRIA Norma Salvadorefia Obligatoria
0.4 ppm ULTRAVIOLETA-VISIBLE No 13.49.01:09
VP10 Detectado
Observaciones:

— La toma de muestra estuvo a cargo de: Candy Guadalupe Aguilar Renderos y Sofia Margarita
Melara Calderdn.
— Estos resultados pertenecen a las muestras de agua de vaciado del tanque TBO0O7.

— Cada muestra se analizé por triplicado.

Advertencia: Los Resultados del informe solo se refieren a las muestras analizadas.

FECHA DE ENTREGA: 29 de octubre de 2018.
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Final Avenida "Martires Estudiantes del 30 de julio”, Ciudad Universitaria, San Salvador, El Salvador, C.A.
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