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RESUMEN 
 

 

La certificación de los laboratorios analíticos incluyen la validación de los 

métodos utilizados en dichos laboratorios y la estimación de la incertidumbre de 

las mediciones realizadas. 

La importancia de la validación de métodos  radica en demostrar la confiabilidad 

del laboratorio analítico mediante la obtención de resultados correctos a través 

de la verificación de los parámetros de rendimiento. 

Debido a que toda medición lleva implícita una incertidumbre, es casi imposible 

conocer con certeza el verdadero valor de una magnitud, por lo tanto, es 

indispensable la estimación de la incertidumbre para poder expresar la mejor 

estimación del valor del mensurando. 

En el presente trabajo se realizó la  validación del método del molibdosilicato 

para la determinación de sílice en agua potable en el laboratorio central de la 

Administración Nacional de Acueductos y Alcantarillados, ANDA. Esto se logró 

estableciendo la linealidad del método a través de la obtención de la  curva de 

calibración del mismo, sacando la precisión del método en términos de 

repetibilidad y precisión  intermedia, estableciendo la exactitud del método y 

determinando el límite de detección y el límite de cuantificación del método en 

estudio. El trabajo se enfoca en la validación del método C recomendado por 

Standard Methods for the examination of water and waste water .Edición 18.En 

el capítulo 4500-Si D: Método del Molibdosilicato. Este comprendió soluciones 
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estándar de sílice de diferentes concentraciones, las cuales se encuentran 

dentro del rango de 0.1 a 20.0 mg/L de sílice, agua potable del sistema zona 

norte y agua destilada del laboratorio de control de calidad y control de 

contaminantes del agua potable de la Administración Nacional de Acueductos y 

Alcantarillados, ANDA. 

Los valores de los parámetros de  validación son: 

  Linealidad o rango de trabajo             : 0.22 a 14.0 mg/L 

  Límite de detección                            : 0.064 mg/L 

  Limite de cuantificación                      : 0.22 mg/L 

  Precisión promedia del método          : 0.128 mg/L 

  Coeficiente de variación promedio     : 0.83% 

  Incertidumbre                                      : 0.03038 

De los resultados anteriores se concluyó que el método del molibdosilicato  para  

la  determinación  de sílice en agua  potable es un  método   preciso,   exacto   y   

lineal  en  el  intervalo  de concentración estudiado. 

Se recomienda la validación de los métodos utilizados en cada una de las áreas 

de los diferentes laboratorios de análisis químico y control de calidad para 

garantizar la confiabilidad de los resultados obtenidos con dichos métodos y 

alcanzar los niveles de calidad requeridos.  
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1.0 INTRODUCCION 

 

Para que los resultados analíticos sean idóneos deben ser lo suficientemente 

confiables para que cualquier decisión basada en ellos pueda tomarse con 

seguridad, de ahí, que los laboratorios químico-industriales , farmacéuticos y 

ambientales se vean en la necesidad de implantar sistemas de aseguramiento 

de la calidad establecidos bajo normas internacionales para alcanzar altos 

niveles de confiabilidad en los materiales, equipo, metodologías y en la calidad 

de los datos que se genera con ellos. 

De acuerdo con lo anterior, uno de los elementos fundamentales de los 

sistemas de calidad en los laboratorios es el empleo de métodos analíticos 

validados. La validación de un método analítico consiste en la realización de 

una serie de pruebas útiles para establecer y documentar sus características de 

desarrollo y además demostrar que es apropiado para los propósitos analíticos 

requeridos. Las características de desarrollo de un método, se establecen 

mediante datos estadísticos obtenidos de la experimentación. 

En el presente trabajo se ha realizado la validación del método del 

molibdosilicato para determinar y cuantificar sílice en agua potable en los 

laboratorios de control de calidad y control de contaminantes del agua de 

ANDA, durante el periodo comprendido entre los meses de octubre a diciembre 

de 2003 y enero a mayo de 2004. La norma salvadoreña obligatoria para la 

calidad del agua potable(3), indica un valor recomendado de 60.0 mg/L y un 

xix 
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valor máximo admisible de 125.0 mg/L, para garantizar la confiabilidad y 

seguridad de los resultados el método por el cual se determina el sílice debe 

estar validado.  

Los parámetros de validación utilizados para validar el método Molibdosilicato 

fueron linealidad, precisión, exactitud, límite de detección y límite de 

cuantificación considerando también la incertidumbre. 

La validación de este método analítico permitirá aumentar la confiabilidad del 

certificado de análisis de agua potable al incluir el análisis de sílice. 
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2.0 OBJETIVOS 

 

2.1 OBJETIVO GENERAL. 

Validar el método del molibdosilicato para la determinación de sílice en agua 

potable en el laboratorio central de la Administración Nacional de Acueductos y 

Alcantarillados, ANDA. 

 

2.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS. 

2.2.1 Establecer la linealidad del método del molibdosilicato para la   

         determinación de sílice en agua potable, a través de la obtención de la  

         curva de calibración del método.   

2.2.2 Obtener la precisión del método del molibdosilicato para la determinación  

         de sílice en agua potable en términos de repetibilidad y precisión  

         intermedia. 

2.2.3 Establecer la exactitud del método del molibdosilicato para la  

         determinación de sílice en agua potable. 

2.2.4 Determinar el límite de detección y el límite de cuantificación del 

         método del molibdosilicato para la determinación de sílice en agua  

         potable. 
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3.0  MARCO TEÓRICO 

 

3.1 QUIMICA DE LA SÍLICE (14). 

El Silicio es un elemento del grupo IV de la tabla periódica, es esencialmente no 

metálico, muestra cierto carácter anfotérico, con ácidos fuertes la sílice se 

comporta como un oxido básico y con óxidos metálicos reacciona como un 

anhídrido ácido, en general, el silicio es tetraédrico, aunque no exclusivamente.  

Mientras que el ácido monosilícico (H4SiO4) existe solo en soluciones acuosas 

diluidas, los ácidos polisilícicos (H2SiO3)n han sido sintetizados en forma 

cristalina. 

La sílice en su forma normal es muy poco reactiva, resiste el ataque del cloro, 

Bromo, Hidrógeno y de la mayoría de los ácidos a temperatura ambiente o 

ligeramente superior a ella. Es atacada por HF y los álcalis. 

Si se funden carbonatos de metales alcalinos con sílice (1300ºC) se desprende 

CO2  y se obtiene una mezcla compleja de silicatos alcalinos solubles en agua. 

Las soluciones de silicato de sodio se hidrolizan para dar compuestos 

monoméricos y polímeros, lo cual depende de su concentración. 

La mayoría de silicatos son sales neutras sin embargo existen sales básicas. El 

estado básico del silicio está relacionado con la existencia de SiO6  octaédrico 

en dichos compuestos, las fases con silicio como un componente ácido 

contiene silicio en coordinación tetraédrica. Los tres silicatos más abundantes 

son el cuarzo, el feldespato y la mica. 
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La sílice o dióxido de silicio se encuentra en varias formas cristalográficas: 

a) Estado cristalino: 

                         1- Macrocristalino: cuarzo, tridimita, cristobalita. 

                         2- Criptocristalino: calcedonia. 

b) Estado amorfo: 

                              Sin estructura definida, aquí se encuentra la sílice gel, con 

contenido de agua de 20 a 30%; sílice gelatinosa, que aparece en solución 

como agregado; sílice coloidal, que se encuentra disuelta en el agua con 

partículas de dimensiones entre 310  a 610  mm. ; ópalo, forma natural más 

común con menos de 12% de agua y sílice vítrea, preparada con su 

enfriamiento de sílice fundida.  

c) Estado acuoso: 

                          El ácido ortosilícico es la forma principal en soluciones 

saturadas con pH menor de 9. 

 

En las formas de sílice, cuarzo, tridimita, cristobalita, el átomo de silicio se 

encuentra en el centro de un tetraedro regular con los átomos de oxígeno en los 

vértices, estando dispuestos en formas diferentes en las distintas 

modificaciones. 

Todas las formas de sílice tienen en común que cada átomo de oxígeno está 

compartido por dos átomos de silicio por lo cual todo el cristal es una 

macromolécula. 
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3.1.1 CARÁCTER QUÍMICO DEL ENLACE DEL ATOMO DE SILICIO (14). 

Debido al estado de valencia del silicio ( º33333221 1111622 dPPPSPSS ZYX ) estos 

átomos generalmente forman enlaces con cuatro átomos vecinos, X, en un 

orbital 3SP  híbrido tetraédrico. Si los ligandos X, contienen pares de electrones 

solos, estos pueden interactuar con los orbitales 3d vacíos del silicio dando 

como resultado la formación de un híbrido octaédrico  23dSP . 

El silicio tiene un número de coordinación de 4 con el oxígeno (SiO4). Si no hay 

reemplazamiento isomórfico del silicio por otros átomos, las distancias 

principales dentro del tetraedro SiO4  son:  

Si---O = 1.62 0A ; O---O = 2.64 0A ; valor del ángulo O---Si---O = 109.5º. 

Las propiedades químicas y estructurales del silicio con respecto al resto de 

elementos de su grupo son poco similares. Una de las diferencias con el 

carbono es que el silicio nunca forma enlaces  . Los dobles enlaces de las 

especies carbonato, nitrógeno y oxígeno comúnmente formados, son 

imposibles para el silicio. 

Otra diferencia es que el silicio tiene 5 orbitales 3d vacantes disponibles para 

interacciones de enlace dativo, los cuales, son algo similar a enlaces ordinarios, 

lo cual influye sobre las propiedades de la sílice. Se forman enlaces parciales 

débiles por la entrada parcial de pares de electrones libres del oxígeno dentro 

de los orbitales 3d del silicio. 
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 3.1.2. POLIMERIZACIÓN DE LA SÍLICE EN  SOLUCION ACUOSA 
(14). 

La sílice disuelta se polimeriza lentamente a una suspensión coloidal como lo 

describe la reacción: 

          OH                           OH                                      OH        OH   

(HO---Si---OH)n + (HO----Si---OH)n                 OH---(Si---O---Si)n---OH  + nH2O 

          OH                           OH                                      OH       OH 

En la polimerización se forman dímeros, trímeros, tetrámeros y polímeros de 

bajo peso molecular (oligómeros) los cuales aumentan de tamaño hasta formar 

micelas terminando el proceso al formar coloides que dependiendo de su 

abundancia y estabilidad pueden o no flocular y formar un precipitado de sílice 

por medio de un proceso de nucleación homogénea. Este proceso depende de 

factores como la temperatura, pH, tensión superficial, radio de la partícula, 

concentración de sílice reactiva y salinidad. 

La máxima velocidad de polimerización ocurre entre un pH 6-9 y la mínima 

velocidad a un pH 2. 

El contenido de sílice en aguas naturales varía comúnmente entre un rango de 

1 a 30 mg/L, aunque no son raras concentraciones de 100 mg/L e incluso 1000 

mg/L en algunas aguas salobres y piélagos. 

El análisis de sílice en el agua es de gran importancia para poder evitar la 

formación de depósitos duros  de sílice en los tubos de las calderas y en las 

aspas de las turbinas de vapor; de igual manera, para evitar las incrustaciones 

en las tuberías de agua potable lo que provocaría el deterioro de las mismas. 
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También proporciona un método sensitivo para el control de la operación de los 

desmineralizadores de agua. 

La sílice se puede determinar como sílice total, sílice molibdo-reactiva, sílice 

disuelta y alguna dispersa coloidalmente; también es posible transformar otras 

formas de sílice en la forma molibdo-reactiva para su determinación como tal. 

 

3.2 METODOS PARA LA DETERMINACIÓN DE SILICE. 

Los métodos para determinar sílice según “Standard methods for the 

examination of water and wastewater” (7)  son: 

a) Método espectrofotométrico de absorción atómica. 

b) Método gravimétrico. 

c) Método del molibdosilicato. 

d) Método del azul heteropoli. 

e) Método automatizado para sílice molibdato-reactiva. 

f) Método de plasma de acoplamiento inductivo. 

 

El trabajo se enfoca en la validación del método C, Método del molibdosilicato el 

cual,  es el método utilizado en los laboratorios de  control  de calidad y control 

de contaminantes del agua de ANDA . 
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3.3 DESCRIPCIÓN DEL MÉTODO DEL MOLIBDOSILICATO.(ver anexo 9)  

 

3.3.1 FUNDAMENTO. 

Este método se basa en la reacción que se produce entre el molibdato amónico 

y la sílice, y cualquier fosfato, a pH aproximado de 1.2 para producir 

heteropoliácidos ; se adiciona ácido oxálico para destruir el ácido 

molibdofosfórico pero no el molibdosilícico, este paso es obligatorio incluso 

cuando se sepa que no hay fosfato presente. La intensidad del color amarillo 

formado es proporcional a la concentración de sílice <<molibdato – reactiva>> , 

al menos en una de sus formas, la sílice no reacciona con molibdato, aún 

cuando es capaz de atravesar el papel filtro y no se aprecie su turbidez. No se 

sabe el alcance de la presencia de sílice <<no reactiva>> en el agua. Se han 

utilizado términos como <<coloidal>> ,  <<cristaloide>> e  <<iónica>> para 

distinguir entre varias formas de sílice, pero esta terminología no tiene mucho 

fundamento. La sílice <<molibdato-no reactiva>> se puede transformar en 

<<molibdato-reactiva>> por calentamiento o fusión con álcali. Molibdato reactiva 

o no reactiva no supone reactividad o falta de ella frente a otros reactivos o 

procesos (7). 
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3.3.2 INTERFERENCIAS. 

Dado que, tanto los aparatos como los reactivos pueden aportar sílice, se debe 

evitar al máximo la utilización de vidrio, y se emplearán reactivos bajos en sílice. 

También se deben realizar pruebas en blanco para corregir la sílice introducida.  

En este método interfiere el tanino, las cantidades grandes de hierro, el color, 

turbidez, sulfuro y fosfato. El tratamiento con ácido oxálico elimina la 

interferencia del fosfato y reduce la del tanino. También se puede eliminar la 

turbidez y el color tratando la muestra con carbón activado (7). 

 

3.3.3 CONCENTRACION MÍNIMA DETECTABLE. 

La medición se realiza a 410 nm por medio de un espectrofotómetro; a esta 

longitud de onda, es posible cuantificar aproximadamente 1mg / L de SiO2, se 

pueden analizar concentraciones mayores diluyendo proporcionalmente la 

muestra (7). 

 

3.4 VALIDACIÓN DEL MÉTODO. 

La validación es una de las prácticas que más fuerza ha tomado en los últimos 

años en los laboratorios de análisis y control de calidad, donde se está 

buscando un aseguramiento total de los procesos. 

Según la International Organization for Standardization, ISO 9000 (2000), 

validación es : << Confirmación y aporte de evidencia objetiva de que se han 

cumplido los requisitos particulares para un uso específico previsto>>. 
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El objetivo principal de la validación analítica es asegurar que un procedimiento 

analítico seleccionado dará resultados reproducibles y confiables que sean 

adecuados para el propósito previsto.  

La validación de técnicas analíticas es la piedra angular de la fase de pruebas 

de la validación de procesos ya que suministra resultados analíticos altamente 

confiables , es el proceso que se sigue para definir un requisito analítico y 

confirmar que el método considerado tiene capacidades de rendimiento 

consistentes con las requeridas por la aplicación, por consiguiente, se hace 

necesario evaluar las capacidades de rendimiento del método o parámetros de 

rendimiento. 

Los estudios para determinar los parámetros de rendimiento se llevan a cabo 

mediante equipos que cumplan con las especificaciones, funcionen 

correctamente y estén adecuadamente calibrados. Al mismo tiempo, el 

operador que realiza los estudios debe estar capacitado en el campo de trabajo 

en estudio. 

La validación de métodos plantea los siguientes cuestionamientos (5): 

1- ¿Por qué es necesario validar el método? 

2- ¿Cuándo debe validarse el método? 

3- ¿Cómo debe validarse el método? 

En términos generales, el porqué de la validación se debe en primer lugar, a lo 

importante que es el determinar el resultado correcto de la medición analítica y 

poder demostrar que es correcto y, en segundo lugar, al deber profesional del 
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químico analista, debido a que el laboratorio y su personal tienen la clara 

responsabilidad de justificar la confianza del cliente suministrando la respuesta 

correcta del análisis. 

El método debe validarse cuando sea necesario verificar que sus parámetros de 

rendimiento son adecuados en este caso, para hacer uso propio, bajo las 

condiciones del laboratorio, de un método ya validado por una organización a 

cargo de aspectos de normalización. 

La forma en que debe validarse el método se efectúa mediante la utilización de 

la literatura especializada sobre validación de métodos, el presente trabajo está 

basado en la Guía de EURACHEM, “LA IDONEIDAD DE LOS METODOS 

ANALÍTICOS” (5), la cual esta dirigida a laboratorios que necesiten validar 

métodos pero que trabajen de manera aislada, sin una posibilidad inmediata de 

participar en ensayos conjuntos. 

El trabajar de manera aislada inevitablemente reduce la cantidad de datos que 

se pueden compilar para la validación de un método. Principalmente, restringe 

el tipo de información sobre comparabilidad entre laboratorios. Dicha 

información no siempre es necesaria, como en este caso, por lo que esto no 

constituye un problema. La medición de los materiales de referencia certificados 

o la comparación del método con otro que sí cuente con validación podría 

brindar cierta idea de la comparabilidad de los resultados de medición del  

método con los resultados obtenidos por otros laboratorios. 
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El laboratorio es quién dispone el grado de validación del método al decidir qué 

parámetros de rendimiento del método se deben caracterizar. El laboratorio  

toma en cuenta los requerimientos del cliente, la experiencia con el método y 

las necesidades de compatibilidad con otros métodos similares que estén 

siendo usados por el mismo laboratorio o por otros. 

La validación del método esta constituido por el proceso de evaluación de 

criterios de rendimiento y de confirmación de que el método es adecuado, estos 

criterios o parámetros de rendimiento son (5): 

1. Linealidad 

2. Precisión 

3. Límite de detección 

4. Límite de cuantificación 

5. Exactitud 

 

3.4.1 PARAMETROS DE RENDIMIENTO DEL METODO. 

 

   3.4.1.1 LINEALIDAD (RANGO LINEAL). 

La linealidad, según la Association of Analytical Communities,  AOAC, “define la 

capacidad del método para obtener resultados de ensayos proporcionales a la 

concentración del analito”; por inferencia, el rango lineal es el rango de 

concentraciones del analito a lo largo del cual el método da, en el ensayo, 

resultados proporcionales a la concentración del analito. 
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Este concepto indica la necesidad de la determinación del rango de 

concentraciones del analito dentro del cual el método es aplicable haciendo 

referencia al rango de concentraciones en las soluciones efectivamente 

medidas y no en las muestras originales. Los factores limitantes de este rango 

de concentraciones son, en el extremo inferior, los valores de los límites de 

detección y/o cuantificación; en el extremo superior, diferentes efectos que 

dependen del sistema de respuesta de los instrumentos. 

El rango lineal se establece al evaluar el rango de trabajo debido a que la señal 

( respuesta ) debe tener una relación lineal con la concentración del analito. 

La determinación de la linealidad se realiza preparando una serie de por lo 

menos seis concentraciones diferentes más el blanco, estas concentraciones 

deben encontrarse dentro del rango de trabajo del método; se miden en el 

instrumento en las mismas condiciones que las usadas para las muestras 

problema. Los resultados que se obtienen se utilizan para construir la gráfica de 

calibración mediante el método de los mínimos cuadrados, con la cual se puede 

obtener la concentración del analito en cualquier muestra problema por 

interpolación. La variable por predecir, la respuesta del instrumento, se 

representa en el eje vertical y la concentración estándar sobre el eje horizontal. 

La obtención de la curva de calibración se basa en dos premisas importantes(5) :  

 

1. Existe relación lineal ( y=a+bx ) entre la concentración de analito (x) y la 

magnitud de la variable medida (y)(ver anexo 10). 
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2. Cualquier desviación de los puntos individuales respecto a una línea 

recta es consecuencia del error indeterminado en la medida de (y). 

 

Tomando la primera aseveración que supone la representación de una línea 

recta con expresión algebraica: 

y=a+bx  

donde : 

     a   =  ordenada en el origen 

           b   =  pendiente de la recta 

Los  puntos individuales sobre la línea se denotarán por (x1,y1), lectura del 

blanco,(x2,y2), …….,(xn,yn) , cuya media se denomina x para los valores de x y 

y  para los valores de y , llamando  “ centro de gravedad “  de todos los puntos 

a la posición  yx,  . 

Los puntos obtenidos experimentalmente se evalúan a través del cálculo de el 

Coeficiente de Correlación momento – producto ( r ) para determinar si se 

ajustan bien o no a una línea recta (ver anexo 11). 
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El coeficiente de correlación ( r ) nos indica el grado de relación entre la señal 

del instrumento ( absorbancia) y la concentración del analito. 

El coeficiente de correlación( r ) puede tomar valores en el intervalo de -1≤r≤+1, 

siendo cero el índice de ausencia de relación lineal entre las variables; un valor 

de ( r ) de  –1 una correlación negativa perfecta, es decir, todos los puntos 

experimentales están en la línea recta de pendiente negativa; y, cuando             

( r ) = +1, indicaría una correlación positiva perfecta donde todos los puntos 

están exactamente en una línea recta de pendiente positiva. 

En la práctica analítica, las gráficas de calibración proporcionan frecuentemente 

valores numéricos de ( r ) mayores que 0.99; los valores de  ( r ) menores que 

0.90 son relativamente poco comunes. La experiencia muestra que aún con 

gráficas de calibración bastante pobres a la vista, los valores correspondientes 

de ( r ) son altos, por lo tanto, siempre se debe representar físicamente la curva 

de calibración, de no ser así, del cálculo de  ( r ) se puede deducir 

erróneamente una relación de carácter lineal. 

Una vez determinada la relación lineal entre las variables, se procede a calcular 

la “mejor” línea recta a través de los puntos de la gráfica de calibración, cada 

uno de los cuales está sujeto a un error experimental lo cual provoca 

desviaciones en la dirección y entre los puntos experimentales y la línea 

calculada. 
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La línea recta buscada se calcula basándose en este principio: La línea debe 

pasar por el “ centro de gravedad “ de los puntos,  yx, , aplicando el método 

de los mínimos cuadrados puede demostrarse que : 
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xbya   

La línea calculada de esta forma se conoce como la RECTA DE REGRESIÓN 

DE y SOBRE x, es decir, la recta que indica cómo varía y cuando x se ajusta a 

los valores elegidos. 

Un residuo de “ y ”, ii
yy   , representa la diferencia entre un valor 

experimental de y  y el valor calculado de  y  de la recta de regresión para el 

mismo valor de x. Si es apropiada una gráfica de calibración lineal, y si los 

errores aleatorios están distribuidos normalmente, los residuos en sí mismos 

deberían estar distribuidos normalmente en torno al valor cero. Si esto no 

ocurre en la práctica, entonces debemos sospechar que la recta de regresión 

ajustada no es la correcta. 
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   3.4.1.2  PRECISION. 

La International Organization for Standardization, ISO, define precisión como     

“ El grado de concordancia entre los resultados independientes de un ensayo 

obtenido bajo condiciones estipuladas “; la precisión depende sólo de la 

distribución de errores aleatorios y no se relaciona con el  verdadero valor ni 

con el valor especificado. 

La precisión está relacionada con la dispersión de las medidas alrededor de su 

valor medio o central y corresponde al grado de concordancia entre ensayos 

individuales cuando el método se aplica repetidamente a múltiples alícuotas de 

una muestra homogénea, siendo estas circunstancias específicas que en la 

práctica, normalmente, pueden ser muy variadas. 

Existen diferentes formas para determinar la precisión de un método analítico, 

dependiendo de las condiciones de trabajo establecidas, siendo las más 

comunes la Repetibilidad y la Reproducibilidad. 

La precisión en condiciones de repetibilidad dará una idea del tipo de 

variabilidad que se espera en condiciones en las que se obtienen resultados 

independientes aplicando el mismo método para ensayos idénticos, en el 

mismo laboratorio, a cargo del mismo operador, usando el mismo equipo, en 

intervalos cortos, es decir, cuando una muestra es analizada por duplicado. 

La precisión bajo condiciones de reproducibilidad, es una medida de precisión 

más significativa cuando los resultados de un ensayo se obtienen aplicando el 

mismo método a elementos de ensayo idénticos, en diferentes laboratorios, con 
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distintos operadores y usando equipos también diferentes. La reproducibilidad 

se determina con propósitos comparativos entre una serie de laboratorios 

especificando las condiciones diferentes. 

Una medida intermedia entre Repetibilidad y Reproducibilidad es la Precisión 

Intermedia, la cual expresa la variación dentro de un mismo laboratorio : 

diferentes días, diferentes analistas, diferentes equipos, etc. 

La determinación de la repetibilidad y la reproducibilidad, por presentar 

dependencia a la concentración del analito, se realiza para una serie de 

concentraciones estableciendo la relación entre precisión y concentración. 

La precisión se ve afectada por los errores aleatorios, los cuales provocan que 

los resultados individuales caigan a ambos lados del valor medio. 

Los errores aleatorios o indeterminados, no se pueden eliminar, aunque con 

una técnica cuidadosa se pueden reducir al mínimo y en un nivel tolerable e 

insignificante. El más aceptado es el 5% de error, por esto el nivel de confianza 

más utilizado en los análisis químicos es el del 95%. 

Con frecuencia, al efectuar una serie de réplicas de análisis, uno de los 

resultados obtenidos es muy distinto de los otros. Debido a que el análisis sobre 

la precisión de un método depende de los valores finales de la media y de la 

desviación estándar, y estos a su vez dependen del rechazo o aceptación de 

estos resultados anómalos, siempre tiene que quedar claro si estos son 

rechazados o no. 
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Se han sugerido muchas pruebas estadísticas para determinar si una 

observación debe rechazarse. La Prueba Q es una de las más correctas desde 

el punto de vista estadístico (10), para números pequeños de observaciones y se 

recomienda cuando es necesario efectuar una comprobación. 

La prueba Q permite estudiar una medida sospechosa al comparar la diferencia 

entre ella y la medida más próxima en tamaño, con la diferencia entre las 

medidas más grande y más pequeña. El cociente de estas diferencias 

(prescindiendo del signo) se denomina Q de Dixon (ver anexo 12) : 

 

pequeño) más valor -grande màs(valor 

cercano) más valor -sospechosovalor (
Q  

 

Si el valor de Q calculado supera el valor crítico, valor tabulado (ver anexo 13), se 

rechaza el valor sospechoso. 

 

3.4.1.2.1 REPETIBILIDAD. 

Para una serie de datos independientes, se determina la variabilidad que existe 

entre ellos al aplicar el mismo método a través del Coeficiente de Variación         

( CV ). 
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El Coeficiente de Variación ( CV ) , también conocido como la Desviación 

Estándar Relativa ( DER ), se define por(11): 

 

CV = (   / x  ) x 100     

 

donde: 

CV   =   Coeficiente de variación 

       =   Desviación estándar 

x      =   media de los valores de x   

 

   La desviación estándar , ( )  , se define por la fórmula: 

  


 

 1

xx
2



 

n

i
i  

  

Para una población normal se cumple lo siguiente: 

x  ± 1  Comprende aproximadamente el 69% de los términos de la serie. 

x  ± 2   Comprende aproximadamente el 95% de los términos de la serie. 

x  ± 3   Comprende aproximadamente el 100% de los términos de la serie. 
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 El coeficiente de variación es un ejemplo de error relativo, es decir, una 

estimación del error dividida por una estimación del valor absoluto de la 

cantidad medida, el cual se utiliza en la comparación de las precisiones de los 

resultados que tienen diferentes unidades o magnitudes. 

 

3.4.1.2.2 PRECISION INTERMEDIA. 

La comparación de desviaciones estándar, es decir, de los errores aleatorios de 

dos conjuntos de datos, puede tener dos formas; probar si una serie de datos 

es más precisa que la otra ( prueba de una cola ) o si ambas series difieren en 

su precisión ( prueba de dos colas ). Por tanto, para probar si las desviaciones 

estándar de la serie de resultados de cada analista difieren significativamente 

es adecuado utilizar la prueba de dos colas, la cual cubre la posibilidad que la 

diferencia entre el valor experimental y el valor de referencia sea positiva o 

negativa. 

La Prueba F considera la razón de las dos varianzas muestrales(10), es decir, la 

razón de los cuadrados de las desviaciones estándar: 

 

2
2

2
1

S

SF 
 

Los valores 2
1

S   y 2
2

S  en la expresión anterior, se disponen de manera que 

F sea siempre ≥ 1 . 
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La hipótesis nula adoptada es que las poblaciones de donde se toman las 

muestras sean normales, y que sean iguales las varianzas de las poblaciones. 

Si la hipótesis nula es verdadera, entonces la razón de varianzas debería estar 

próxima a 1. Las diferencias respecto de 1 se deben a variaciones aleatorias, 

pero si la diferencia es demasiado grande no se podrá atribuir a esta causa: si 

el valor calculado de F excede un cierto valor , obtenido de las tablas(ver anexo 13), 

entonces se rechaza la hipótesis nula. Este valor crítico de F  depende del 

tamaño de las muestras, del nivel de significación y del tipo de prueba 

realizada. 

 

   3.4.1.3  LIMITE DE DETECCIÓN ( LD ). 

La definición que proporciona la Association of Analytical Communities, AOAC, 

para límite de detección es “El mínimo contenido que puede medirse con 

razonable certeza estadística”  o  “El mínimo contenido de analito, de existir 

analito presente, que se detectará y se podrá identificar”. 

La probabilidad de detección no cambia repentinamente de cero a la unidad 

cuando se cruza algún límite, de ahí la importancia de establecer el límite de 

detección, para lo cual, la indicación del nivel en el que la detección se torna 

problemática generalmente es suficiente: 

 

LD = B + 3 
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donde: 

         B   =   valor promedio de los blancos. 

             =   desviación estándar de la media de los blancos. 

Este método presupone que una señal mayor a 3 por encima del valor del 

blanco solo podría haber surgido del blanco en mucho menos de 1% de las 

veces y, por lo tanto, es probable que haya surgido de alguna otra parte, como 

del mensurando. 

 

   3.4.1.4  LIMITE DE CUANTIFICACION ( LC ). 

La definición de límite de cuantificación según la Association of Analytical 

Communities, AOAC, es “El contenido  igual o mayor que el punto de mínima 

concentración en la curva de calibración“. 

Es la mínima concentración del analito que se puede determinar con un nivel 

aceptable de precisión y exactitud. 

El valor del límite de cuantificación es únicamente indicativo y normalmente no 

debe usarse para tomar decisiones. 

Se puede definir también como la concentración del analito correspondiente al 

valor del blanco más 5, 6 ó 10 desviaciones estándar de la media de blancos: 

LC = B + 10 

donde: 

  B   =   valor promedio de los blancos. 

          =   desviación estándar de la media de los blancos. 
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   3.4.1.5.  EXACTITUD. 

La  International Union of Pure and Applied Chemistry, IUPAC, define exactitud 

como “ Una cantidad que hace referencia a la diferencia entre la media de un 

conjunto de resultados o un resultado individual y el valor que es aceptado 

como verdadero o correcto para la cantidad medida“. 

La evaluación de la exactitud se basa en la comparación de la medida de los 

resultados de un método con los valores conocidos, es decir, con respecto a un 

valor de referencia. 

Existen tres técnicas básicas de obtención del valor de referencia. Estas 

posibilidades son: 

1. Mediante una referencia externa. La cual puede ser un Material de 

Referencia Certificado ( MRC ), un Material de Referencia / Patrón Químico o 

una muestra obtenida a partir de un programa interlaboratorio. 

2. Mediante comparación de métodos. Comparación Interna, mediante el 

estudio del comportamiento de un analito en una muestra analizada por 

diferentes métodos en el propio laboratorio o Comparación Externa, mediante la 

participación en un programa interlaboratorio. 

3. Mediante el método de adiciones ( Recuperación ). Consiste en añadir una 

cantidad conocida de patrón a la muestra y comparar la diferencia entre los 

resultados que se obtienen de la muestra sin adicionar y la muestra adicionada, 

con el valor teórico de la adición que se toma como valor de referencia.  
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Todos los resultados se deben obtener de la aplicación completa del método, es 

decir, sin omitir ninguna de las etapas que lo integran. 

En el presente trabajo, la exactitud del método se determina por Recuperación 

de los analitos añadidos a muestras reales aplicando el método a matrices de 

agua potable. 

Según la Association of Analytical Communities, AOAC, recuperación es: “ La 

fracción del analito que se añade a una muestra de ensayo ( muestra fortalecida 

o adicionada ) antes del análisis “. La recuperación porcentual ( %R ) de 

muestras no fortificadas y fortificadas se calcula de la siguiente manera: 

 

 
100% 





 


CA

CUCF
R % 

 

donde: 

               CF  =   concentración del analito medida en la muestra fortificada. 

               CU  =   concentración del analito medida en la muestra no fortificada. 

               CA  =    concentración del analito que se ha añadido a la muestra   

                             fortificada (valor medido, no determinado por el método). 

 

  3.4.1.6 INCERTIDUMBRE DE MEDICION(10). 

La imperfección natural de la realización de las mediciones, hace imposible 

conocer con certeza absoluta el valor verdadero de una magnitud: Toda 
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medición lleva implícita una incertidumbre, que se define como un parámetro 

que caracteriza la dispersión  de los valores que pueden ser atribuidos  

razonablemente al mensurando. 

El propósito de una medición es determinar el valor de una magnitud, llamada el 

mensurando, que no es más que el atributo sujeto a medición de un fenómeno, 

cuerpo o sustancia que puede ser distinguido cualitativamente y determinado 

cuantitativamente. 

El resultado de una medición  incluye la mejor estimación del valor del 

mensurando y una estimación de la incertidumbre sobre ese valor. La 

incertidumbre se compone de contribuciones de diversas fuentes, algunas de 

ellas descritas por las magnitudes de entrada respectivas. Algunas 

contribuciones son inevitables por la definición del propio mensurando, mientras 

otras pueden depender del principio de medición, del método y del 

procedimiento seleccionados para la medición. 

También pueden influir en el resultado de la medición, y por lo tanto en la 

incertidumbre, algunos atributos no cuantificables en cuyo caso es siempre 

recomendable reducir en lo posible sus efectos, preferentemente haciendo uso 

de criterios de aceptación en las actividades tendientes a reducir tales efectos. 

Para expresar la incertidumbre se emplean dos símbolos. La Incertidumbre 

Estándar  expresa el concepto como una desviación estándar. La Incertidumbre 

expandida (U) define un intervalo que abarca una fracción grande de valores 

dentro de los cuales caerá la cantidad que se esta midiendo. 
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Para minimizar la carga de trabajo en laboratorios que emplean una serie de 

procedimientos analíticos algunos organismos han propuesto métodos simples 

para proporcionar la estimación de la incertidumbre. En una de esas 

aproximaciones los principios básicos son:  

(1) Los errores sistemáticos no se incluyen en las estimaciones de la 

incertidumbre, pero se establecen empleando materiales de referencia 

como es habitual y así se corrigen o eliminan. 

(2) Se toman al menos diez medidas  replicadas sobre muestras auténticas 

estables y bien caracterizadas o sobre materiales de referencia. 

(3) Las incertidumbres se calculan de las desviaciones estándar de las 

medidas realizadas en condiciones de reproducibilidad internas, es 

decir, con analistas diferentes o utilizando concentraciones diferentes.  
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4.0  DISEÑO METODOLÓGICO  

 

4.1 TIPO DE ESTUDIO. 

Es un estudio experimental, transversal y prospectivo.   

 

4.2 INVESTIGACIÓN BIBLIOGRÁFICA 

Comprende la investigación teórica realizada en la biblioteca central de las 

universidades: Alberto Masferrer, Nueva San Salvador y Nacional de El 

Salvador y en Internet. 

 

4.3 INVESTIGACION DE CAMPO, UNIVERSO Y MUESTRA.   

4.3.1 UNIVERSO.  

Este comprende soluciones estándar de sílice de diferentes concentraciones, 

las cuales se encuentran dentro del rango de 0.1 a 20.0 mg/L , agua potable del 

sistema zona norte y agua destilada del laboratorio de control de calidad y 

control de contaminantes del agua potable de la administración nacional de 

acueductos y alcantarillados, ANDA. 

 

4.3.2 MUESTRA. 

El estudio incluye 396 muestras, cada una de 50 mL, divididas de la siguiente 

forma: 

- Para la determinación del límite de detección y el límite de cuantificación: 
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Muestra A : Solución estándar de Sílice de 0.1 mg/L.   (30 muestras) 

Muestra B : Solución estándar de Sílice de 0.5 mg/L.   (30 muestras) 

 

- Para la determinación del límite de detección, límite de cuantificación y la 

elaboración de la curva de calibración: 

Muestra C : Solución estándar de Sílice de 1 mg/L.      (30 muestras) 

 

-Para la elaboración de la curva de calibración y la determinación de la 

precisión: 

Muestra D : Solución estándar de Sílice de 2mg/L.       (64 muestras) 

Muestra E : Solución estándar de Sílice de 4 mg/L.      (4 muestras) 

Muestra F : Solución estándar de Sílice de 6 mg/L.      (64 muestras) 

Muestra G : Solución estándar de Sílice de 10 mg/L.   (64 muestras) 

 

-Para la elaboración de la curva de calibración: 

Muestra H : Solución estándar de Sílice de 12 mg/L    (4 muestras) 

Muestra I : Solución estándar de Sílice de 14 mg/L.   (4 muestras) 

Muestra J : Solución estándar de Sílice de 16 mg/L.  (4 muestras) 

Muestra K : Solución estándar de Sílice de 18 mg/L.  (2 muestras) 

Muestra L : Solución estándar de Sílice de 20 mg/L.  (2 muestras) 
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-Muestras utilizadas como blanco: 

Muestra M : Agua destilada del laboratorio de control de calidad y control de 

contaminantes del agua potable.                                (34 muestras) 

 

-Para la determinación de la exactitud: 

Muestra N : Agua potable del sistema zona norte.     (60 muestras) 

 

4.4 PARTE EXPERIMENTAL (7). 

Los análisis serán realizados en el Laboratorio de Control de Calidad y Control 

de Contaminantes del agua potable localizado en el Laboratorio Central de la 

Administración Nacional de Acueductos y Alcantarillados ANDA, utilizando la 

metodología recomendada por Standard Methods for the examination of water 

and waste water .Edición 18.En el capítulo 4500-Si D: Método del 

Molibdosilicato. 

 

4.4.1 PROCEDIMIENTO. 

1.  Preparar dos blancos de reactivo tomando dos alícuotas de 50mL de 

agua destilada y  correr el análisis junto con las muestras. 

2. Tomar 5mL de muestra o una porción menor, diluir a 50mL con agua 

destilada y  transferir a un erlenmeyer plástico. 

3. Añadir 1mL de HCl 1+1 y 2mL de molibdato amónico. 
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4. Mezclar y dejar en reposo durante 5 a 10 minutos. Tapar los recipientes 

para evitar respirar los gases formados. 

5. Añadir 2mL de ácido oxálico y mezclar completamente.   

6. Leer el color desarrollado al cabo de 2 minutos pero antes de 15 minutos, 

desde la adición del ácido oxálico.  

7. Hacer las lecturas de los blancos y las muestras a 410nm 

 

4.4.2 DETERMINACIÓN DE LAS PROPIEDADES ANALÍTICAS DEL 

MÉTODO. 

 

4.4.2.1 LINEALIDAD (5). 

La linealidad del método se determinó analizando una serie de  ocho soluciones 

estándar con concentraciones de sílice de 0, 2, 4, 6, 8, 10, 12 y 14 ppm durante 

un día de trabajo, una serie por  analista, elaborando la curva de calibración 

respectiva. El cálculo de la regresión lineal y del coeficiente de correlación se 

realizó por mínimos cuadrados, a partir de las lecturas de absorbancia promedio 

de dos réplicas para cada caso y de los valores de concentración respectivos (ver 

anexo 14). 
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4.4.2.2 PRECISION DEL MÉTODO (5). 

-REPETIBILIDAD. 

Un mismo analista evaluó 10 réplicas de tres concentraciones y 10 réplicas de  

muestra de agua potable en días diferentes.  Se determino el coeficiente de 

variación para establecer la precisión en términos de repetibilidad para cada 

concentración (ver anexo 15). 

 

-PRECISION INTERMEDIA. 

Se evaluaron tres concentraciones dentro del rango de trabajo, las mismas que 

se evaluaron en la repetibilidad, realizando 10 réplicas de cada concentración  y 

10 réplicas de muestra de agua potable por analista en días diferentes. Se 

determinó la precisión en términos de precisión intermedia aplicando la prueba 

F para comparar los cuadrados de la desviación estándar (ver anexo 15). 

 

4.4.2.3 LIMITE DE DETECCIÓN(5).  

El límite de detección se determinó analizando diez blancos independientes 

fortificados en sus mínimas concentraciones aceptables y medidos  una vez 

cada uno (ver anexo 16). Se calculó la desviación estándar de la media de los 

blancos y se evaluó utilizando la ecuación: 

 

LD =B + 3  
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Donde: 

LD = Límite de detección. 

B  = Valor promedio de las absorbancias de los blancos. 

  = Desviación estándar de la media de los blancos. 

 

4.4.2.4 LIMITE DE CUANTIFICACION(5). 

El límite de cuantificación se determinó utilizando el valor promedio del 

intercepto obtenido en las curvas de calibración como una aproximación del 

blanco para expresar el límite de cuantificación como la concentración de sílice 

correspondiente al valor del blanco + 10ver anexo , a través de la formula: 

   

LC = Yb + 10 sb 

LC = B + 10  

 

Donde:  

Yb = Valor promedio del intercepto. 

sb = Desviación estándar de la media de los blancos. 

LC = Límite de cuantificación. 

B  = Valor promedio de las absorbancias de los blancos. 

  = Desviación estándar de la media de los blancos. 
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4.4.2.5 EXACTITUD(5). 

Se determinó la concentración de la muestra de agua potable y se fortificó en 

siete concentraciones diferentes dentro del rango de trabajo. Se calculó el 

porcentaje de recuperación (ver anexo 18) utilizando la formula: 

 
100% 





 


CA

CUCF
R  

 

 

Donde: 

CF = Concentración del analito medido en la muestra fortificada. 

CU = Concentración del analito medido en la muestra no fortificada. 

CA = Concentración del analito que se ha añadido a la muestra fortificada (valor 

medido, no determinado por el método). 

 

4.4.2.6 INCERTIDUMBRE DE MEDICION(10). 

La incertidumbre se determinó por el análisis de 10 muestras de un estándar de 

sílice a una concentración de 2.0 ppm, con los datos obtenidos se calculó la 

desviación estándar ( y la desviación estándar relativa (RSD) (ver anexo 19), 

utilizando las fórmulas siguientes: 

 


 

 1

xx
2



 

n

i
i  
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x


RSD   

 

La incertidumbre se determinó de la siguiente forma: 

 

c . RSD .k   U (ver anexo 20) 

 

Donde: 

U      =    Incertidumbre 

k       =   Factor de cobertura   =   2 

RSD =   Desviación estándar relativa 

c       =   Concentración del analito 

Se  ha  utilizado  un  factor de cobertura  de 2 (ver anexo 20), para determinar U al 

nivel del 95% (11). 

 

Este valor de Incertidumbre (U) nos da un intervalo dentro del cual caerá la 

cantidad que se esta midiendo, por lo tanto los resultados se expresan de la 

siguiente forma: 

Valor (mg/L)   incerteza 

Con 3 decimales después del punto decimal. 
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CAPITULO V 

RESULTADOS 
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5.0  RESULTADOS 

 

5.1 DETERMINACION DE LA LINEALIDAD DEL METODO DEL 

MOLIBDOSILICATO.   

 

La linealidad del método se realizó de la siguiente manera: 

Cada analista tomó una serie de ocho soluciones estándares de sílice durante 

un día de trabajo a las cuales se les aplico el método del molibdosilicato, las 

concentraciones analizadas fueron 0.0, 2.0, 4.0, 6.0, 8.0, 10.0, 12.0, 14.0 ppm. 

Con los datos obtenidos se elaboró la curva de calibración para cada serie. La 

regresión lineal y el coeficiente de correlación de los resultados se determinaron 

por mínimos cuadrados a partir de la absorbancia promedio de dos réplicas 

para cada caso y de los valores de concentración respectivos utilizando las 

siguientes formulas: 

Intercepto:                                   

 

  

   

 








i
i

i
ii

xx

yyxx
b

2
 

 

Ecuación de regresión de la curva de calibración:     

           xbya   
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Coeficiente de correlación:  

 

   
       2/122









yyxx

yyxxr

ii

ii  

 

 

Las tablas 1 y 3 muestran el promedio de los resultados de las absorbancias 

obtenidas por cada analista medidas a 410 nm y la curva de calibración para los 

datos expuestos en las tablas 1 y 3 se muestran en las figuras 1 Y 2, 

respectivamente. 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 61 

Tabla nº 1. Concentración de sílice en mg/L contra absorbancia  
                  ( analista 1 ) 
 

Concentración de sílice en 
mg/L Absorbancia 

0 0.0022 

2 0.1056 

4 0.2081 

6 0.3134 

8 0.4106 

10 0.5066 

12 0.6004 

14 0.7329 

 
 

A partir de estos datos se determinó la ecuación de regresión y el coeficiente de 

correlación utilizando la ecuación que representa una línea recta: 

Estos resultados se obtuvieron utilizando la ecuación que representa una línea 

recta: 

y=a+bx  

donde : 

     a   =  ordenada en el origen 

           b   =  pendiente de la recta 

 

 Para los datos de la tabla 1 tenemos: 

 

   

 








i
i

i
ii

xx

yyxx
b

2
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Tabla nº 2. Valores calculados para la obtención de la pendiente de la curva de     
                   calibración ( analista 1). 
 

x y xx i  yyi    2xxi     yyxx ii    

0 0.0022 -7 -0.357775 49 2.504425 0.128002 

2 0.1056 -5 -0.254375 25 1.271875 0.064706 

4 0.2081 -3 -0.151875 9 0.455625 0.023066 

6 0.3134 -1 -0.046575 1 0.046575 0.002169 

8 0.4106 1 0.050625 1 0.050625 0.002563 

10 0.5066 3 0.146625 9 0.439875 0.021498 

12 0.6004 5 0.240425 25 1.202125 0.057804 

14 0.7329 7 0.372925 49 2.610475 0.139073 

x  = 7 y = 0.359975   Σ = 168 Σ = 8.5816 Σ = 0.438881 

 

Sustituyendo los valores  de la tabla en la fórmula anterior tenemos : 

b  = 
168

5816.8
   

b  =   0.05108095 

Este valor lo utilizamos para encontrar  “a”  en la fórmula   y=a+bx , tenemos 

que: 

xbya   

     a   = 0.359975 – ( 0.05108095 ) ( 7 ) 

     a   = 0.00240835 
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 Para encontrar el valor del coeficiente de correlación se utilizó la fórmula : 

 

   
       2/122









yyxx

yyxxr

ii

ii  

 

Sustituyendo los datos en la fórmula tenemos : 

 r = 0.9994 

 

 

Los resultados obtenidos a través de los datos de la tabla 1 se muestran a 

continuación: 

Pendiente (b)                                    : 0.05108095 

Intercepto (a)                                    : 0.00240833 

Coeficiente de correlación (r)           : 0.9993988 

Ecuación de regresión                      : Y = 0.0511X + 0.0024 

Error residual                                    : 0.009372 
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curva de regresion ajustada
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Figura nº 1. Curva de calibración concentración de sílice contra lecturas de  
                    absorbancia (analista 1). 
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Tabla nº 3. Concentración de sílice (mg/L) contra absorbancia 
                   (analista 2). 
 

Concentración de 
sílice en mg/L Absorbancia 

0 0.0021 

2 0.1106 

4 0.2164 

6 0.3202 

8 0.4212 

10 0.5173 

12 0.6213 

14 0.7076 

 

 

Los resultados obtenidos a través de los datos de la tabla 3 se muestran a 

continuación: 

Pendiente                                  : 0.0506 

Intercepto                                  : 0.0106 

Coeficiente de correlación         : 0.9997 

Ecuación de regresión               : Y = 0.0506X + 0.0106 

Error residual                             : 0.007053 
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Figura nº 2. Curva de calibración (analista 2). 

 

Las curvas de calibración a 410 nm son lineales en el intervalo de 0.0 a 14.0 

mg/L de sílice; al aplicar el método de los mínimos cuadrados a los resultados 

registrados se obtuvieron las ecuaciones de la recta que se muestran en el 

siguiente cuadro junto con la comparación de los otros valores obtenidos : 

 

Tabla nº4. Valores de los parámetros para calcular las ecuaciones de la   
                  linealidad del método. 
  

 Analista 1 Analista 2 

Ecuación de regresión Y = 0.0511X + 0.0024 Y = 0.0506X + 0.0106 

Pendiente 0.05108095 0.0506 

Intercepto 0.00240833 0.0106 

Coeficiente de correlación 0.09993988 0.9997 

Error residual 0.009372 0.007053 

Concentración de sílice 

A
b
s
o
r
b
a
n
c
i
a 
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5.2 OBTENCION DE LA PRECISION DEL METODO DEL 

MOLIBDOSILICATO. 

 

La precisión del método se estableció a través de la determinación de la 

repetibilidad y la precisión intermedia. 

Para la evaluación de la repetibilidad un mismo analista realizó el análisis de 10 

réplicas de tres concentraciones diferentes ( 2.0, 6.0 y 10.0 mg/L de sílice ), que 

se encuentran dentro del rango lineal del método, y 10 réplicas de muestra de 

agua potable en días diferentes. Las tablas 5, 6, 7 ,8 y 9 muestran los 

resultados obtenidos por el analista 1  para determinar la repetibilidad, la 

desviación estándar (  ) y el coeficiente de variación ( CV ) para cada 

concentración analizada. 

 

Desviación estándar: 


 

 1

2



 

n

i
i

xx
 

 

Coeficiente de Variación:  

CV = (   / x  ) x 100   
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Tabla nº 5. Absorbancias  para  calcular la repetibilidad, desviación estándar  y  
                  coeficiente de variación ( estándar concentración 2.0mg/L de sílice  
                  analista 1). 
 

 No de 

lectura  
Absorbancias 

Concentración de 

sílice 

mg/L 

x x  i    2 i x x   

1 0.1157 2.0771 0.0312 0.000975019 

2 0.1150 2.0632 0.0174 0.000302457 

3 0.1152 2.0672 0.0213 0.000455561 

4 0.1141 2.0455 -0.0004 1.56228e-07 

5 0.1129 2.0217 -0.0241 0.000581325 

6 0.1122 2.0079 -0.0379 0.001439798 

7 0.1134 2.0316 -0.0142 0.000202472 

8 0.1145 2.0534 0.0075 5.63983e-05 

9 0.1126 2.0158 -0.0300 0.000902373 

10 0.1156 2.0751 0.0292 0.000855505 

  2.0458  x    Σ = 0.005771063 
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Las concentraciones se determinaron a partir de las absorbancias obtenidas 

despejando  x  de la ecuación: 

 

 y=a+bx  

 

Por ejemplo, para la lectura número 1: 

 

x= ( y-a ) / b 

donde  y= 0.1157 

x= ( 0.1157 – 0.0106 ) / 0.0506 

x=  2.0771 

 

A partir de estos datos de concentración obtenemos la desviación estándar, el 

coeficiente de variación y la varianza, de las diferentes concentraciones 

analizadas, de la  siguiente manera: 

Para la desviación estándar utilizamos la fórmula: 

 


 

 1

2



 

n

i
i

xx
 

 


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Para el coeficiente de variación utilizamos la fórmula: 

 

CV = (   / x  ) x 100   

   

CV = ( 0.0251 /  2.0458 ) x 100 

CV = 1.24% 

 

Para la varianza, la cual es utilizada en la determinación de la precisión 

intermedia, utilizamos la ecuación: 

22  s   

 22 0.0251 s  

 2s e-4 

 

Los resultados obtenidos a través de los datos de la tabla 5 se muestran a 

continuación: 

Desviación estándar               : 0.0251 

Coeficiente de variación         : 1.24% 

Varianza                                 : 0.00625 
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Tabla nº 6. Absorbancias  para  calcular la repetibilidad, desviación estándar  y  
                  coeficiente de variación ( estándar concentración 6.0mg/L de sílice  
                  analista 1). 
 

  No de lectura  Absorbancias 
Concentración de sílice  

mg/L 

1 0.3348 6.4071 

2 0.3376 6.4625 

3 0.3353 6.4170 

4 0.3366 6.4427 

5 0.3355 6.4209 

6 0.3339 6.3893 

7 0.3341 6.3933 

8 0.3348 6.4071 

9 0.3319 6.3498 

10 0.3327 6.3656 

 Media 6.4055 

 

Los resultados obtenidos a través de los datos de la tabla 6 se muestran a 

continuación: 

Desviación estándar                : 0.0335 

Coeficiente de variación          : 0.52% 

Varianza                                   : 0.0011229 
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Tabla nº 7. Absorbancias   para calcular  la repetibilidad, desviación estándar  y  
                  coeficiente de variación ( estándar concentración 10.0mg/L de sílice  
                  analista 1). 
 

  No de lectura  Absorbancias 
Concentración de sílice 

mg/L 

1 0.5535 10.7292 

2 0.5554 10.7668 

3 0.5556 10.7708 

4 0.5486 10.6324 

5 0.5501 10.6621 

6 0.5517 10.6937 

7 0.5556 10.7708 

8 0.5485 10.6304 

9 0.5490 10.6403 

10 0.5563 10.7846 

 Media 10.7081 

 

Los resultados obtenidos a través de los datos de la tabla 7 se muestran a 

continuación: 

Desviación estándar                 : 0.0634 

Coeficiente de variación           : 0.59% 

Varianza                                   : 0.00396775 



 73 

Tabla nº 8. Absorbancias para calcular la repetibilidad, desviación estándar  y  
                  coeficiente de variación ( muestra de agua potable analista 1). 
 

MUESTRA 

AGUA POTABLE 

( No de lectura ) 

Absorbancias 

1 0.2068 

2 0.2060 

3 0.2055 

4 0.2052 

5 0.2036 

6 0.2044 

7 0.2042 

8* (0.2229*) 

9 0.2040 

10 0.2020 

 

 

*valor anómalo, el cual es eliminado  por medio de la Q de Dixon: 

pequeño) más valor -grande màs(valor 

cercano) más valor - sospechosovalor (
Q  

 

 
 2020.02229.0

2068.02229.0
Q




   

 

 

0.7703Q 
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Tabla nº 9. Absorbancias  para  calcular  la repetibilidad, desviación estándar   y 
                  coeficiente de variación ( muestra de agua potable analista 1). Tabla  
                  con los valores corregidos. 
 

MUESTRA 

AGUA POTABLE 

( No de lectura ) 

Absorbancias 
Concentración de sílice 

mg/L 

1 0.2068 38.7747 

2 0.2060 38.6166 

3 0.2055 38.5178 

4 0.2052 38.4585 

5 0.2036 38.1423 

6 0.2044 38.3004 

7 0.2042 38.2609 

8   

9 0.2040 38.2213 

10 0.2020 37.8261 

 Media 38.3465 

 

Los resultados obtenidos a través de los datos de la tabla 9 se muestran a 

continuación: 

Desviación estándar              : 0.2819 

Coeficiente de variación        : 0.73% 

Varianza                                : 0.07823914 
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Para la evaluación de la precisión intermedia se analizaron 10 réplicas de tres 

concentraciones diferentes dentro del rango de trabajo ( 2.0, 6.0 y 10.0 mg/L de 

sílice ) y 10 réplicas de muestras de agua potable por analista en días 

diferentes comparando los cuadrados de la desviación estándar  ( ) aplicando 

la prueba F. 

Las tablas 8, 9, 10 y 11, muestran los resultados obtenidos para la precisión 

intermedia determinados por el analista 2 en días diferentes con la desviación 

estándar (  ) y el coeficiente de variación (CV) respectivos(3). 

 

Desviación estándar: 


 

 1

2



 

n

i
i

XX
 

 

Coeficiente de Variación:  

CV = (   / x  ) x 100   
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Tabla nº 10. Absorbancias  para calcular la repetibilidad, desviación estándar  y  
                    coeficiente de variación ( estándar concentración 2.0mg/L de sílice  
                    analista 2 ). 
 

  No de lectura  Absorbancias 
Concentración de sílice 

mg/L 

1 0.1173 2.1087 

2 0.1164 2.0909 

3 0.1166 2.0949 

4 0.1164 2.0909 

5 0.1168 2.0988 

6 0.1177 2.1166 

7 0.1162 2.0870 

8 0.1151 2.0652 

9 0.1173 2.1087 

10 0.1155 2.0731 

 Media 2.0935 

 

Los resultados obtenidos a través de los datos de la tabla 10 se muestran a 

continuación: 

Desviación estándar                : 0.0159 

Coeficiente de variación          : 0.76% 

Varianza                                   : 0.00025123 
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Tabla nº 11. Absorbancias  para  calcular la repetibilidad, desviación estándar  y  
                    coeficiente de variación ( estándar concentración 6.0mg/L de sílice  
                    analista 2). 
 

  No de lectura  Absorbancias 
Concentración de sílice 

mg/L 

1 0.3334 6.3794 

2 0.3321 6.3538 

3 0.3350 6.4111 

4 0.3376 6.4625 

5 0.3367 6.4447 

6 0.3310 6.3320 

7 0.3332 6.3755 

8 0.3338 6.3874 

9 0.3341 6.3933 

10 0.3323 6.3577 

 Media 6.3897 

 

Los resultados obtenidos a través de los datos de la tabla 11 se muestran a 

continuación: 

Desviación estándar                : 0.0404 

Coeficiente de variación          : 0.63% 

Varianza                                  : 0.00161203 
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Tabla nº 12. Absorbancias  para  calcular  la repetibilidad,  desviación estándar     
                    y coeficiente de variación ( estándar concentración 10.0mg/L de   
                    sílice analista 2). 
 

  No de lectura  Absorbancias 
Concentración de sílice 

mg/L 

1 0.5446 10.5534 

2 0.5442 10.5455 

3 0.5379 10.4209 

4 0.5531 10.7213 

5 0.5399 10.4605 

6 0.5395 10.4526 

7 0.5464 10.5889 

8 0.5435 10.5316 

9 0.5442 10.5455 

10 0.5504 10.6680 

 Media 10.5488 

 

Los resultados obtenidos a través de los datos de la tabla 12 se muestran a 

continuación: 

Desviación estándar                 : 0.0938 

Coeficiente de variación            : 0.89% 

Varianza                                    : 0.00867705 
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Tabla nº 13. Absorbancias para calcular la repetibilidad, desviación estándar y  
                    coeficiente de variación ( muestra de agua potable analista 2).  
 

MUESTRA 

AGUA POTABLE 

( No de lectura ) 

Absorbancias Concentración de sílice 

mg/L 

1 0.2084 39.0909 

2 0.2092 39.2490 

3 0.2074 38.8933 

4 0.2058 38.5771 

5 0.2067 38.7549 

6 0.2073 38.8735 

7 0.2099 39.3874 

8 0.2069 38.7945 

9 0.2021 37.8458 

10 0.2038 38.1818 

 Media 38.7648 

 

Los resultados obtenidos a través de los datos de la tabla 13 se muestran a 

continuación: 

Desviación estándar                : 0.4687 

Coeficiente de variación          : 1.21% 

Varianza                                   : 0.21626298 
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Tabla nº 14. Desviación estándar por concentración de sílice  
                     (mg/L). 
 

Desviación Estándar por concentración 

concentración  
        mg/L  Analista A  Analista B Media/concentración 

2 0.02532251 0.01597548 0.021 

6 0.03351018 0.04046748 0.037 

10 0.06348800 0.09388704 0.079 

Agua potable 0.28192377 0.46871704 0.375 

    Promedio 0.128 

 

 

 

Tabla nº 15. Contraste F para la comparación de desviaciones estándar. 
 

[SiO2] 

mg/L 
Analista S

2
 n Fexp F tabla Conclusión 

2.0 
1 0.02529000 10 

1.532 4.026 Fexp<Ftabla 
2 0.01651000 10 

6.0 
1 0.03351018 10 

1.208 4.026 Fexp<Ftabla 
2 0.04046748 10 

10 
1 0.06348800 10 

1.489 4.026 Fexp<Ftabla 
2 0.09388704 10 

Agua 

potable 

1 0.28192377 9 
1.662 4.357 Fexp<Ftabla 

2 0.46871704 10 

 

 

La comparación de las desviaciones estándar obtenidas se hizo a través de la 

prueba F por medio de la siguiente ecuación: 

2
2

2
1

S

SF 
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Donde los valores de las varianzas se ubican de manera que F sea siempre 

mayor o igual a 1. 

El valor de F experimental se compara con el de la tabla de valores F que 

corresponde. 

Tomando como ejemplo los resultados para la concentración de 2.0 mg/L 

obtenidos por cada analista, tenemos: 

 

0.01651

0.02529
  F   

 

F = 1.532 
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5.3 ESTABLECIMIENTO DE LA EXACTITUD DEL METODO DEL 

MOLIBDOSILICATO. 

La exactitud se determinó por el método de recuperación preparando cada 

analista tres series de siete muestras, a cada serie se le adicionó una cantidad 

conocida (1.0, 2.0 Y 4.0 mg/L ) de sílice para obtener tres concentraciones 

diferentes. 

Mediante el cálculo del porcentaje de recuperación se estableció la exactitud 

utilizando la fórmula: 

 
100% 





 


CA

CUCF
R  

 

Donde: 

CF = Concentración del analito medido en la muestra fortificada. 

CU = Concentración del analito medido en la muestra no fortificada. 

CA = Concentración del analito que se ha añadido a la muestra fortificada (valor 

medido, no determinado por el método). 

 

Los resultados obtenidos en el análisis de las tres series de muestras 

fortificadas y la muestra sin fortificar se presentan en la tabla 16.  
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Tabla nº 16. Absorbancias y concentraciones para series fortificadas con sílice  
                    y  muestras sin fortificar. 

n 

Muestra sin 

fortificar 
Adición 1 mg/L Adición  2 mg/L Adición 4mg/L 

Abs [SiO2] Abs [SiO2 ] Abs [SiO2] Abs [SiO2] 

1 0.2115 4.1629 0.2667 5.2792 0.3217 6.3985 0.4244 8.5259 

2 0.2098 4.1295 0.2648 5.2396 0.3148 6.2579 0.4211 8.4556 

3 0.2122 4.1776 0.2699 5.3443 0.3160 6.2817 0.4271 8.5818 

4 0.2143 4.2199 0.2647 5.2392 0.3202 6.3666 0.4201 8.4341 

5 0.2094 4.1221 0.2621 5.1854 0.3200 6.3639 0.4187 8.4065 

6 0.2074 4.0804 0.2654 5.2518 0.3186 6.3351 0.4143 8.3147 

7 0.2091 4.1154 0.2624 5.1912 0.3187 6.3362 0.4181 8.3942 

Media  0.2105  4.171  0.265  5.3100  0.3190  6.4220  0.4210  8.5460 

 

Se evaluó el porcentaje de recuperación mediante la siguiente ecuación: 

 

 
100% 





 


CA

CUCF
R  

 

Tabla nº 17. Porcentajes de recuperación para las series fortificadas  
                    con sílice. 
 

CF mg/L CU mg/L CA mg/L % recuperación 

5.310 4.171 1 114 

6.422 4.171 2 113 

8.546 4.171 4 109 

 

 

 

Tomando como ejemplo la serie fortificada con 1.0 mg/L de sílice tenemos:  
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CF = 5.310 mg/L de sílice 

CU = 4.171 mg/L de sílice 

CA = 1.0 mg/L de sílice 

 

%R =  [ ( 5.310 - 4.171 ) / 1 ] x 100 

%R = 114% 
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 5.4 DETERMINACION DE EL LIMITE DE DETECCION Y EL LIMITE DE 

CUANTIFICACION DEL METODO DEL MOLIBDOSILICATO. 

El límite de detección se obtuvo analizando diez blancos independientes 

fortificados en su mínima concentración aceptable la cual, para este caso, es de 

1.0mg / L, medidos una vez cada uno. 

Con los resultados obtenidos se determinó el límite de detección a través de la 

ecuación : 

 

LD =B + 3  

 

Donde: 

LD = Límite de detección. 

B  = Valor promedio de las absorbancias de los blancos. 

  = Desviación estándar de la media de los blancos. 

 

De esta manera: 

LD = 0.064 mg/L 

Los resultados obtenidos se muestran en la tabla 18. 
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Tabla nº 18. Absorbancias del blanco fortificado a 1.0mg / L 
de sílice. 

 
N° 

Lectura Abs [SiO2]  

1 0.0330 1.0029 

2 0.0340 1.0155 

3 0.0330 0.9721 

4 0.0330 0.9732 

5 0.0320 0.9530 

6 0.0320 0.9612 

7 0.0330 0.9825 

8 0.0320 0.9545 

9 0.0330 0.9706 

10 0.0320 0.9521 

  Promedio=> 0.9738 

 

Los resultados obtenidos a través de los datos de la tabla 18 se muestran a 

continuación: 

Desviación estándar        : 0.02136884 

Límite de detección LDM:  0.06410651 

 

El límite de cuantificación se determinó utilizando el valor promedio del 

intercepto obtenido en las curvas de calibración como una aproximación del 

blanco a través de la fórmula: 

 

LC = Yb + 10 sb 

LC = B + 10  
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Donde:  

Yb   = Valor promedio del intercepto. 

sb   = Desviación estándar de la media de los blancos. 

LC  = Límite de cuantificación. 

B    = Valor promedio de las absorbancias de los blancos. 

     = Desviación estándar de la media de los blancos. 

 

 

LC =B + 10  

LC = 0.0065 + 10 (0.02136884) 

LC = 0.220 mg/L 
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5.5 DETERMINACION DE LA INCERTIDUMBRE DE MEDICION DEL 

METODO DEL MOLIBDOSILICATO. 

Para la determinación de la incertidumbre se utilizaron los datos de la tabla nº10 

los cuales corresponden al estándar de concentración igual a 2.0 mg/L de sílice, 

y cuya desviación estándar es 0.0159, la cual utilizamos para determinar la 

desviación estándar relativa de la siguiente forma: 

 

x


RSD   

2.0935

0.0159
RSD   

00759494.0RSD   

 

A partir  de este valor  se determinó la incertidumbre con la fórmula siguiente: 

c . RSD .k   U  

(2) 4)(0.0075949 (2)  U   

0.03038  U
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CAPITULO VI 

ANALISIS DE RESULTADOS 
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6.0  ANALISIS DE RESULTADOS 

 

1. En la determinación de la linealidad del método, el cálculo del intervalo 

de confianza del intercepto demostró que pasa por cero; no existe 

desviación significativa con respecto a la regresión; exhibe una 

distribución aleatoria de los residuos, y los coeficientes de correlación de 

la regresión lineal se encontraron arriba de 0.996. 

2. El valor de la  desviación estándar  relativa  resultó  adecuado si  se tiene 

      en cuenta que el valor aceptable debe ser menor o igual a 2%, así mismo  

      los interceptos de las curvas no fueron significativos. 

 3.  Al evaluar  la  precisión  de  repetibilidad,  los  coeficientes  de variación 

      resultaron   ser   menores   que  1.5 %,  lo   cual   demuestra   la   buena 

      repetibilidad del método de cuantificación. No se observaron diferencias 

      significativas  entre  las  medias  de ambos analistas. El método analítico 

      fue reproducible en distintos días por un mismo analista. El coeficiente de 

      variación  total  menor  que 2%  demostró  que el método presenta buena 

      reproducibilidad. 

 4. La curva de recuperación mostró un comportamiento lineal obteniéndose   

     un   coeficiente   de   correlación   cercano   a  la  unidad  ( 0.9998 ),  una 

     pendiente   de   1.0091   siendo  el  intercepto  igual  a  cero,  además  la 

     recuperación media cumplió con el criterio de aceptación para este tipo de 

     análisis ( 80-120% ). 
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CAPITULO VII 

CONCLUSIONES
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7.0  CONCLUSIONES 

 

1.  El  método  del  molibdosilicato  para  la  determinación  de sílice en agua  

     potable   es   un  método   preciso,   exacto   y   lineal  en  el  intervalo  de  

     concentración estudiado. 

2.   La recuperación media de sílice en agua potable utilizando el método del  

      Molibdosilicato  fue  de 112 %,  valor  que  se encuentra dentro del rango  

      del criterio de aceptación para este tipo de análisis ( 80 – 120 )%. 

3.   El   límite   de    detección   del   método    del   molibdosilicato    para   la  

      determinación de sílice en agua potable es de 0.064 mg/L . 

4.   El  límite  de  cuantificación   del   método   del   molibdosilicato   para   la  

      determinación de sílice en agua potable es de 0.22 mg/L. 

5.   La incertidumbre del método del molibdosilicato para la determinación de     

      sílice  en  agua  potable  es  de    0.03038,  este  parámetro  brinda una  

      mayor   confiabilidad  a  los  resultados  obtenidos  en  la  aplicación   del  

      método en estudio. 

6. Con  los  ensayos  realizados  se ha demostrado que el método descrito 

es adecuado para cuantificar la sílice presente en agua potable en forma 

de  oxido de silicio ( SiO2  ). 
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En resumen los valores de los parámetros de  validación son: 

Linealidad o rango de trabajo          : 0.22 a 14.0 mg/L 

Límite de detección                          : 0.064 mg/L 

Limite de cuantificación                    : 0.22 mg/L 

Precisión promedia del método        : 0.128 mg/L 

Coeficiente de variación promedio   : 0.83 % 

Recuperación media de sílice           : 112  % 

Incertidumbre                                    : 0.03038 
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CAPITULO VIII 

RECOMENDACIONES 
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8.0  RECOMENDACIONES. 

 

1. Respetar los tiempos de reposo y agitación indicados en la técnica de 

análisis del método del molibdosilicato para la determinación de sílice en 

agua potable y así evitar error en las lecturas. 

2. Lavar minuciosamente la cristalería a utilizar es imprescindible para 

eliminar cualquier tipo de interferencia. 

3. Trabajar con material de referencia certificado y equipo analítico 

calibrado para minimizar la incertidumbre en los resultados. 

4. Acreditar los laboratorios analíticos para alcanzar el nivel que requieren 

los estándares de calidad; por lo tanto, es indispensable la validación de 

los métodos utilizados en dichos laboratorios.  

5. Determinar la incertidumbre de la medición, debido a que es un 

parámetro exigido actualmente para la validación de métodos; su valor 

radica en que contribuye tanto para obtener el intervalo de valores dentro 

del cual cae la concentración verdadera del analito como para demostrar 

que un laboratorio tiene la capacidad para realizar análisis de 

significación legal.  
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ANEXO No. 1 

LISTADO DE MATERIAL Y EQUIPO 
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 LISTADO DE MATERIAL Y EQUIPO. 

 

      Material: 

                    -Dispensadores de líquidos  “ repipet ”. 

                    -Pipetas volumétricas de 5.0 mL, 2.0 mL, 1.0 mL. 

                    -Erlenmeyer de 250mL. 

                    -Un par de celdas de 1cm de paso de luz. 

                    -Pizeta. 

                    -Bureta. 

                    -Balones volumétricos de 50.0 mL, 100.0 mL, 1000.0 mL. 

 

      Equipo: 

                   -Espectrofotómetro Perkin-Elmer modelo Lambda 2. 

                   -Balanza analítica Mettler modelo DE-50. 

                   -Cronómetro. 
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ANEXO No. 2 

LISTADO DE REACTIVOS 
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 LISTADO DE REACTIVOS 

 

 

        1.   Ácido Clorhídrico,  HCl 1+1. 

        2.   Reactivo de Molibdato amónico. 

        3.   Solución de Ácido oxálico. 

        4.   Solución Madre de Sílice ( 1000 mg / L ). 

        5.   Solución patrón de sílice ( 100 mg / L ). 

        6.   Soluciones estándares de 2.0, 4.0, 6.0, 8.0, 10.0, 12.0 y 14.0mg/mL. 
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ANEXO No. 3 

PREPARACION DE REACTIVOS 
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PREPARACION DE REACTIVOS(7). 

 

   -REACTIVO DE MOLIBDATO AMÓNICO. 

Disolver 10.0g de (NH4)6Mo7O24.4H2O en agua destilada con agitación y 

calentamiento suavemente, diluir a 100 mL. Filtrar si fuese necesario. Ajustar el 

pH a 7.8 con NH4OH ó NaOH exentos de sílice, conservar en un frasco de 

polietileno para estabilizar la solución ( Si no se ha ajustado el pH, aparecerá 

gradualmente un precipitado. Si la solución se conserva en vidrio puede 

lixiviarse sílice y los blancos serán elevados). 

 

   -SOLUCIÓN DE ÁCIDO OXÁLICO. 

Disolver 7.5g de H2C2O4.H2O en agua destilada y diluir a 100 mL. 

 

   -SOLUCIÓN MADRE DE SÍLICE ( 1000 mg/L ). 

Solución estándar certificada preparada a partir de Hexafluorosilicato de amonio  

(NH4)2SiF6 en agua destilada. ( Conservar en frasco de plástico 

herméticamente cerrado ). 
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-SOLUCIÓN PATRÓN DE SÍLICE ( 100 mg/L ).  

Diluir 10.0 mL de solución madre de sílice a 100 mL con agua destilada.  1.00 

mL = 1.0 g SiO2 / L . ( Conservar en frascos  de plástico herméticamente 

cerrados ). 
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ANEXO No. 4 

TABLA DE RECOLECCION DE DATOS PARA LA ELABORACION DE 

LA CURVA DE CALIBRACION 
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Cuadro No.1 Recolección de datos para la elaboración de la curva  

                    de calibración. 

CONCENTRACIÓN 

(ppm) 

 

ABSORBANCIA 

 

 

A1 A2 A3 

2    

4    

6    

8    

10    

12    

14    
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ANEXO No. 5 

TABLA DE RECOLECCION DE DATOS PARA LA DETERMINACION 

DE SILICE EN AGUA POTABLE 
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Cuadro No.2 Recolección de datos para la determinación de sílice en agua  

                      potable. 

No. De 

Lectura 

 

 

ABSORBANCIA 

 

A1 A2 A3 
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ANEXO No. 6 

TABLA DE ACTUALIZACIONES DE LA EVALUACION DE LOS 

PARAMETROS DE VALIDACION DEL METODO  
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Cuadro No.3 Actualización de la evaluación de los parámetros de validación del 

                    método. 

 

No. 

 

Sección 

 

Naturaleza de 

la enmienda 

 

Fecha 

 

Autorización 
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ANEXO No. 7 

TABLA DE REVISION DE LA CALIBRACION DEL EQUIPO ANALITICO 
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Cuadro No.4 Revisión de la calibración del equipo analítico. 

 

Fecha de revisión 

 

Resultado de la 

revisión 

 

Fecha de la 

siguiente revisión 

 

Autorización 
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ANEXO No. 8 

PROTOCOLO DE DOCUMENTACION DE METODOS 
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PROTOCOLO DE DOCUMENTACIÓN DE METODOS(5). 

 

DETERMINACIÓN DE SÍLICE EN AGUA POTABLE POR EL MÉTODO DEL 

MOLIBDATO DE AMONIO 

 

1. CAMPO DE ACCIÓN. 

 ANALITO A DETERMINAR CON EL MÉTODO. 

 FORMA EN QUE SE DETERMINA EL ANALITO. 

 MATRIZ DE MUESTRA  DEL ANALITO. 

 RANGO DE CONCENTRACIÓN DEL ANALITO EN EL QUE SE PUEDE 

USAR EL MÉTODO. 

 INTERFERENCIAS CONOCIDAS QUE LIMITEN EL TRABAJO DEL 

MÉTODO. 

 TÉCNICA USADA POR EL MÉTODO. 

 TAMAÑO MÍNIMO DE LA MUESTRA. 

 

2. ADVERTENCIAS Y PRECAUCIONES. 

 

3. DEFINICIONES. 

 

4. PRINCIPIO. 

5. REACTIVOS Y MATERIALES. 
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6. APARATOS Y EQUIPOS. 

 

7. MUESTREO Y MUESTRAS. 

 

8. CALIBRACIÓN. 

 

9. CONTROL DE CALIDAD. 

 

10. PROCEDIMIENTO. 

 

11. CALCULO. 

 

12. REPORTE DE PROCEDIMIENTOS, INCLUIDA LA EXPRESIÓN DE 

RESULTADOS. 

 

13. REFERENCIAS NORMATIVAS. 

 

14. ( Apéndice sobre ) VALIDACIÓN DE METODOS. 

 

15. ( Apéndice sobre ) INCERTIDUMBRE DE MEDICION. 
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ANEXO No. 9 

METODO DEL MOLIBDOSILICATO 
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ANEXO No. 10 

LA RECTA DE REGRESION DE Y SOBRE X 
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ANEXO No. 11 

EL COEFICIENTE DE CORRELACION MOMENTO-PRODUCTO 
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ANEXO No. 12 

CONTRASTE DE DIXON 

( Q DE DIXON ) 
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ANEXO No. 13 

TABLA DE VALORES CRITICOS DE F  

TABLA DE VALORES CRITICOS DE Q 
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ANEXO No. 14 

RANGO DE TRABAJO Y RANGO LINEAL 

CUADRO RESUMEN 
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ANEXO No. 15 

PRECISION DE REPETIBILIDAD Y PRECISION DE 

REPRODUCIBILIDAD 

CUADRO RESUMEN 
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ANEXO No. 16 

LIMITE DE DETECCION 

CUADRO RESUMEN 
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ANEXO No. 17 

LIMITE DE CUANTIFICACION 

CUADRO RESUMEN 
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ANEXO No. 18 

RECUPERACIONES 

CUADRO RESUMEN 
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ANEXO No. 19 

PROCEDIMIENTO RECOMENDADO PARA LA ESTIMACION DEL 

INTERVALO DE INCERTIDUMBRE DE LA MEDICION BASADO EN LA 

DESVIACION TIPICA DE REPRODUCIBILIDAD INTERNA 
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ANEXO No. 20 

EXPRESION DE LA INCERTIDUMBRE DE LA MEDICION 
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