UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR
FACULTAD DE QUIMICA Y FARMACIA

CUANTIFICACION DE LOS NIVELES DE PLOMO POR EL METODO DE ION
SELECTIVO EN AGUA POTABLE EN LA COLONIA JARDINES DE
GUADALUPE, ANTIGUO CUSCATLAN

TRABAJO DE GRADUACION PRESENTADO POR
ROCIO SAKURAKO ESCOBAR MIYOSHI

YESIKA MARISELA PORTILLO GONZALEZ

PARA OPTAR AL GRADO DE

LICENCIATURA EN QUIMICA Y FARMACIA

MARZO, 2014

SAN SALVADOR, EL SALVADOR, CENTRO AMERICA.



UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR

RECTOR

ING. MARIO ROBERTO NIETO LOVO

SECRETARIO GENERAL

DRA. ANA LETICIA ZAVALETA DE AMAYA

FACULTAD DE QUIMICA Y FARMACIA

DECANO

LICDA. ANABEL DE LOURDES AYALA DE SORIANO

SECRETARIA

LIC. FRANCISCO REMBERTO MIXCO LOPEZ



COMITE DE TRABAJO DE GRADUACION

COORDINADORA GENERAL:

Licda. Maria Concepcion Odette Rauda Acevedo.

ASESORAS DE AREA DE CONTROL DE CALIDAD DE PRODUCTOS
FARMACEUTICOS, COSMETICOS Y VETERINARIOS:
MSc. Rocio Ruano de Sandoval.

ASESORA DE AREA DE GESTION AMBIENTAL: CALIDAD AMBIENTAL:

MSc. Cecilia Haydeé Gallardo de Velazquez.

DOCENTES DIRECTORES:
Lic. Henry Alfredo Hernandez Contreras.
Licda. Rosa Mirian Rivas de Lara.



AGRADECIMIENTOS

Primeramente agradezco infinitamente a mis padres que hasta la fecha me
han apoyado y alentado en mis suefios de aprendizaje y capacitacion. Sin

ayuda de ellos yo no podria haber obtenido este triunfo.

De manera especial agradezco también a mis asesores de tesis, Lic. Henry
Alfredo Hernandez Contreras y Licda. Rosa Mirian Rivas de Lara quienes nos
brindaron sus asesorias con mucha disposicion. Adicionalmente,
agradecemos la colaboraciéon de la Coordinadora General Licda. Maria
Concepcidon Odette Rauda Acevedo, al técnico en laboratorio del Laboratorio
Fisicoquimico de Aguas, Jorge Alberto Carranza Estrada, a las asesoras de
area, MSc. Rocio Ruano de Sandoval y Licda. Cecilia Haydee Gallardo de

Veldzquez

Agradezco también a todos los docentes de la Facultad de Quimica y
Farmacia que en una u otra forma colaboraron en mi formacion de Quimica y
Farmacia, como también a mis compafieros y compafieras que compartimos

tiempos valiosos de la vida.

Especialmente agradezco mucho a mi compafiera de tesis Yesika Marisela
Portillo Gonzalez, con quien compartimos momentos tanto de satisfaccion

como dificiles que juntas pudimos resolver con ayuda mutua.

Roci6 Sakurako Escobar



AGRADECIMIENTOS

Primeramente agradezco a Dios todopoderoso por darme la sabiduria e

inteligencia para finalizar mi carrera profesional.

A mi Abuela que aunque por circunstancias mayores no esta conmigo pero es
una de mis razones para seguir adelante junto con mi hija Dannisa que me

impulsaban para lograr esta meta y que se sientan orgullosas de este logro.

A mi Madre por haber sido un apoyo incondicional asi mismo un ejemplo que
me impulsaba siempre a seguir adelante y no rendirme, a mi Tio Oscar por su

apoyo como un padre, le doy las gracias por todo lo que han hecho por mi.

A mis hermanos, a mi Novio (Jonathan) y mis mejores amigos que siempre me

han brindado su apoyo en todo el proceso de mi carrera profesional.

Agradecimientos a mis Docentes Directores, Lic. Henry Alfredo Hernandez
Contreras y Licda. Rosa Mirian Rivas de Lara por su guia y esmero durante
este proceso. Adicionalmente, agradecemos la colaboracién de la Coordinadora

General Licda. Maria Concepcion Odette Rauda Acevedo.

Al Ing. Sergio Armando Maravilla y al Lic. Jorge Alfredo Carranza Estrada por
ser de mucha ayuda a nuestro trabajo de graduacion. Y finalmente a mi
compariera de tesis Rocié Sakurako Escobar que juntas hemos trabajado para

culminar nuestra carrera profesional.

A todos muchas gracias por su infinito amor.

Yesika Marisela Portillo



INDICE

Resumen
Capitulo |
1.0 Introduccion.

Capitulo Il
2.0 Objetivos.

Capitulo IlI

3.0 Marco Tedrico.

3.1 Generalidades del agua potable.
3.2 Generalidades del plomo.

3.2.1 Propiedades fisicas y quimicas del plomo.

3.2.2 ¢Donde se encuentra el plomo?
3.2.3 Plomo en agua potable.
3.2.4 Principales vias de absorcion del plomo.
3.2.4 Principales vias de absorcion del plomo.
3.2.6 Efectos neuroldgicos.
3.2.7 Efectos renales.
3.2.8 Anemia.
3.2.9 Efectos cardiovasculares.
3.2.10 Sistema reproductor.
3.3 16n Selectivo
3.3.1 Ventajas.
3.3.2. Desventajas.
3.3.3 Efecto de temperatura.

3.3.4 Interferencia.

Paginas

XVili

23
23
25
25
26
27
28
30
31
32
33
34
35
36
37
37
37
38



3.3.5 Complejo.
3.3.6 Efecto de pH.
3.4 Documentacion.
3.4.1 Protocolo de evaluacion de parametros de desempefio.
3.4.2 Informe de la evaluacién de los pardmetros de desempefio.
3.5 Parametros de desempefio.
3.6 Procedimiento para la determinacion de los parametros a
Evaluar.

3.6.1 Criterios de aceptacion.

CAPITULO IV
4.0 Disefio Metodologico.
4.1 Tipo de estudio.
4.2 Investigacion Bibliogréfica.
4.2.1 Revision bibliogréfica.
4.3 Investigacion de campo.
4.3.1 Universo.
4.3.2 Muestra.
4.4 Parte Experimental.
4.4.1 Equipo necesario.
4.4.2 Materiales.
4.4.3 Reactivos.
4.4.4 Preparacion de estandares.
4.4.5 Preparacion de la curva de calibracion.
4.4.6 Procedimiento realizado a los estandares para obtener la
curva de calibracion del equipo.
4.4.7 Protocolo de los parametros de desempernio.
4.4.8 Evaluacion de los parametros de desempefio del

método.

38
39
39
39
40
41

41
41

44
44
45
45
45
46
46
47
47
47
48
49
50

51
52

52



4.4.8.1 Selectividad. 52

4.4.8.2 Linealidad del sistema. 53
4.4.8.3 Linealidad del método. 55
4.4.8.4 Rango. 58
4.4.8.5 Exactitud. 58
4.4.8.6 Precision. 60
4.4.8.6.1 Repetibilidad. 60

4.4.8.6.2 Precision intermedia. 61

4.4.8.7 Limite de cuantificacion. 63
4.4.8.8 Limite de deteccion. 65
4.4.8.9 Robustez. 67
4.4.9 Criterios de aceptacion. 68
4.4.10 Procedimiento de toma de muestra. 70

4.4.11 Procedimiento realizado para medir la concentracién de

plomo en las muestras de agua potable recolectadas en la

colonia jardines de Guadalupe, Antiguo Cuscatlan. 71

Capitulo V
5.0 Resultados. 73
Capitulo VI
6.0 Conclusiones. 107
Capitulo VI
7.0 Recomendaciones. 111

Bibliografia.

Glosario.

Anexos.



INDICE DE ANEXOS.
Anexo N°

1. Planta de bombeo de Antiguo Cuscatlan y ubicacion de la
colonia Jardines de Guadalupe

2. Método normalizado para plomo segun APHA.

3. Modelo del electrodo de plomo

4. Cuadro de parametros de desempefio a utilizar para

métodos normalizados y no normalizados

5. Preparacion del electrodo de plomo y procedimiento de
calibracion del manual del electrodo selectivo de iones.

6. Curvas de estandares.

7. Cuadro de resultados de las muestras analizadas de agua
potable.
8. Tabla de T-Student

9. Tabla de Fisher

10. Protocolo de pardmetros de desempefio del método del 16n

selectivo de plomo

11. Certificado de analisis del plomo



INDICE DE CUADROS.
Cuadro N°

1. Criterios de aceptacién

2. Resultados de las muestras de agua potable de la

colonia Jardines de Guadalupe.

3. Resumen de resultados obtenidos de los
parametros de desempefio para el método del

lon Selectivo.

4. Informe de los pardmetros de desempefio para el

método del lon Selectivo

Péagina

68

97

101

102



INDICE DE FIGURAS.

Figura N° Péagina
1. Linealidad del sistema del método del ion Selectivo
de plomo. 76
2. Ubicacion de la colonia Jardines de Guadalupe 99
3. Zonas con mayor prevalencia de plomo en las zonas 100

muestreadas



Tabla N°

INDICE DE TABLAS

Pagina
Resultado de la selectividad de método de 16n Selectivo. 74
Resultado de linealidad de sistema para el método de i6n
Selectivo. 75
Promedio de los resultados de la linealidad de sistema del
método de i6n Selectivo. 76
Resultado obtenido en la linealidad de método de i6n Selectivo
de plomo. 80
Resultado con lo que se determind la linealidad de método. 80
6. Resultado de la exactitud del método de i6n Selectivo del
plomo. 84
. Resultado con lo que se determind la exactitud de método de
ion Selectivo de plomo. 84
Resultado de la repetibilidad del método de i6n Selectivo de
plomo. 87
Resultado de la precision intermedia para el método de i6n
Selectivo del plomo para analista 1. 88
10.Resultado de la precision intermedia para el método de ién
Selectivo del plomo para analista 2. 89
11.Resultado de limite de cuantificacion del método de i6n
Selectivo del plomo. 91
12.Resultado con lo que se determiné el limite de cuantificacién
del método de i6n Selectivo del plomo. 91
13.Resultados de los blancos para la determinacion de limite de
cuantificacion del método de i6n selectivo de plomo. 93
14.Resultado de la robustez de método de ion Selectivo del 95

plomo.



APHA:

bi:

bo:
Cv:
CVyxy:

diZ

EPA:

IC (B1):
IC (Bo):

LC:

LD:

mg:

mV:

Mg:

dL:

NSO:

OMS:

ABREVIATURAS Y SIMBOLOS

American Public Health Association.
Pendiente.

Ordenada al origen.

Coeficiente de variacion.

Coeficiente de variacion de regresion.

Diferencia absoluta de la media aritmética de cada condicion
respecto a la media aritmética de la condicion normal.
Environmental Protection Agency (Agencia de Proteccion Ambiental
de EE.UU).

Intervalo de confianza para la pendiente.
Intervalo de confianza para la ordenada al origen.
Limite de cuantificacion.

Limite de deteccion.

Miligramos.

Milivoltio.

Microgramos.
Decilitro.

Norma Salvadoreiia Obligatoria.

Organizacion Mundial de la Salud.



Sb:

Sy/x.

<A

Coeficiente de determinacion.
Desviacion estandar.

Desviacion estandar de los blancos.
Desviacion estandar de regresion.
Media aritmética.

Sumatoria.

Sumatoria de datos obtenidos de los ensayos.



RESUMEN.

El presente trabajo presenta en detalle el proceso que se llevo a cabo para la
cuantificacion de plomo en agua potable por el método del i6n selectivo en la

colonia Jardines de Guadalupe, Antiguo Cuscatlan.

Primero se realiz6 una evaluacion de parametros de desempefio para el método
del i6n selectivo ya que este no se encuentra validado para dicho analisis. Los
pardmetros analizados fueron: selectividad, linealidad del sistema, linealidad del
método, rango, exactitud, precision (repetibilidad y precision intermedia), limite

de deteccion, limite de cuantificacion y robustez.

Resultando que todos los parametros cumplen con su criterio de aceptacion a
excepcion de la repetibilidad que no cumple. Dichos parametros se realizaron
bajo las condiciones del Laboratorio Fisicoquimico de Aguas de la Facultad de

Quimica y Farmacia de la Universidad de El Salvador.

Luego de realizada la evaluacion de los parametros de desempefio se procedio
a la recoleccion de las 53 muestras de agua potable en la colonia Jardines de
Guadalupe y se analizaron por el método del i6n selectivo obteniéndose como
resultado que los valores de concentracion de plomo obtenidos en cada una de
las muestras de agua potable recolectadas fueron mayores que el valor maximo
establecido por la Norma Salvadorefia Obligatoria NSO 13.07.01:08 Agua, Agua

Potable (segunda actualizacion) que es de 0.01lmg/L. Obteniéndose valores



con un rango de 0.03 hasta 0.66 mg/L y su valor promedio fue de 0.2355 mg/L,
lo que demuestra la contaminacién con este metal que tiene el agua potable de

la zona.

Basandose en los resultados obtenidos de concentracién de plomo en el agua
potable, se le recomienda a la directiva de la Colonia Jardines de Guadalupe
gue gestione ante las autoridades competentes como el Ministerio de Salud y
ANDA (Administracion Nacional de Acueductos y Alcantarillados) que
proporcionen el monitoreo del agua potable que se distribuye en dicha colonia
para que se le dé el tratamiento adecuado y esta pueda cumplir con el limite
maximo permitido de plomo de la Norma Salvadorefia Obligatoria NSO

13.07.01:08 Agua, Agua Potable (segunda actualizacion) que es de 0.01 mg/L.
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1.0 INTRODUCCION.

El estado natural del agua puede ser afectado por procesos naturales, asi como
también por las actividades humanas la contaminacion causada por el hombre
a los mantos acuiferos ha sido esencialmente quimica. El plomo es un metal
pesado considerado como un contaminante en agua de consumo humano, se
utilizaba anteriormente como material en fontaneria contaminando de esta

forma el agua por medio de la corrosion de las tuberias.

La importancia de realizar un analisis al agua potable de la colonia Jardines de
Guadalupe ya que los pobladores han expresado que antiguamente esta tenia
buen gusto pero por construcciones cercanas a la colonia cambiaron las
caracteristicas organolépticas del agua potable que llegaba a sus hogares; asi

también manifestaron que hay casos de personas con problemas renales.

En el presente trabajo se cuantificd los niveles de plomo en agua potable por el
Método del I16n Selectivo utilizando soluciones estandar de plomo y muestras de
agua potable que se recolectaron directamente de los grifos seleccionados de la
colonia Jardines de Guadalupe, municipio de Antiguo Cuscatlan, departamento
de La Libertad; debido a que el método no se encuentra validado se realizé la
evaluacion de parametros de desempefio para asegurar que el método es
confiable utilizando como matriz el agua potable que se encuentra en el

Laboratorio Fisicoquimico de Aguas.
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Los pardmetros que se utilizaron para la evaluacion del Método del 16n
Selectivo son: selectividad/ especificidad, linealidad del sistema, linealidad del
método, rango, exactitud, repetibilidad, precision intermedia, limite de
cuantificacion, limite de deteccion y robustez; los cuales permitieron cuantificar

el plomo presente en el agua potable de la colonia antes mencionada.

Luego se compararon los valores obtenidos en cada una de las muestras para
determinar si se cumple con la concentracion de plomo que exige la Norma
Salvadorefia Obligatoria NSO 13.07.01:08 Agua. Agua Potable (Segunda
Actualizacion).

Los analisis de las muestras se realizaron en el Laboratorio Fisicoquimico de
Aguas de la Facultad de Quimica y Farmacia de la Universidad de El Salvador
durante los meses de agosto a septiembre del 2013 periodo en el cual se
obtuvo evidencia documental y experimental del cumplimiento de los

pardmetros de desempefio del Método del 16n Selectivo.
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2.00BJETIVOS.

2.1 OBJETIVO GENERAL.

Cuantificar los niveles de plomo por el método del ion selectivo en agua

potable en colonia Jardines de Guadalupe, Antiguo Cuscatlan.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS.

221

2.2.2

2.2.3

224

2.2.5

Evaluar parametros de desempefio del método del i6n Selectivo para
la cuantificacion del plomo en agua potable en colonia Jardines de
Guadalupe, Antiguo Cuscatlan.

Elaborar el informe de los parametros de desempefio con los

resultados obtenidos.

Realizar la toma de muestras de agua potable en la zona delimitada
de Avenida Rio Amazonas y Calle del Pacifico de la colonia Jardines

de Guadalupe, Antiguo Cuscatlan.

Analizar en el Laboratorio Fisicoquimico de Aguas de la Facultad de
Quimica y Farmacia de la Universidad de El Salvador las muestras

de agua potable recolectadas.

Comparar los valores de concentracion de plomo obtenidos de cada
una de las muestras recolectadas con el valor maximo establecido de
la Norma Salvadorefia Obligatoria NSO 13.07.01:08 Agua, Agua

Potable (segunda actualizacion).
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3.0 MARCO TEORICO.

Generalidades del agua potable.

La Norma Salvadorefia Obligatoria NSO 13.07.01:08 Agua. Agua Potable
(segunda actualizacion) define agua potable como aquella apta para el
consumo humano y que cumple con los parametros fisicos, quimicos y

microbioldgicos establecidos en esta norma. ()

Se denomina agua potable o agua de consumo humano al agua bebible
en el sentido que puede ser consumida por personas y animales sin
riesgo de contraer enfermedades. El término se aplica al agua que ha
sido tratada para su consumo humano segun las normas de calidad

especificadas por las autoridades locales e internacionales. (e)

El origen o fuentes de abastecimiento y suministro de agua para
consumo como agua potable son muy importantes en lo referente a su
calidad y composicion. Se pueden dividir las fuentes de abastecimiento

en fuentes superficiales y fuentes subterraneas. (12)

Fuentes superficiales: Las aguas que se encuentran en rios, lagos y
lagunas son susceptibles de emplearse con o0 sin tratamiento previo,

para su consumo como agua potable. 2

Hace afios y hasta fines del siglo XIX, era comdn tener una fuente de
suministro de este tipo y era posible consumir esta agua de una manera

segura sin ningun tratamiento previo, y sin requerir siquiera desinfeccion
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ya que el agua estaba libre de microorganismos patdégenos. El
crecimiento de la poblacion con el consiguiente incremento en la
produccion de desechos que se integran a estas fuentes superficiales y
la revolucion industrial, tuvieron como consecuencia el deterioro de la
calidad del agua de las fuentes de suministro mas inmediata que son las
aguas superficiales. Actualmente un rio, lago o laguna no contaminada
por substancias organicas, inorganicas o por bacterias patdégenas es algo
raro o inusual, por lo que todas estas aguas requieren de un tratamiento
previo para hacerla cumplir con los parametros de calidad de agua
potable. (12)

Aungque estas fuentes de abastecimiento son las mas contaminadas
también son las que requieren de menor infraestructura para su
extraccion y consumo, por lo que cuando se tienen disponibles y en
abundancia, es mejor opcién que la perforacién de pozos para extracciéon

de agua subterranea. (12)

Fuentes subterraneas: Las fuentes subterrdneas son aquellas en las que
el agua se encuentra bajo la superficie y para extraerse se requiere de la
perforacién de un pozo. La calidad de estas aguas es mejor que las que
se encuentran en la superficie, ya que es dificil o poco probable que
éstas sean contaminadas por residuos y aguas residuales generadas por

la actividad del hombre. (12

Su principal desventaja es que los acuiferos cada vez estan a mayores
distancias de perforacion, lo cual encarece el costo de perforacion y de
bombeo, ademas de que a medida que se hace mas profunda la

perforacién es mayor la probabilidad de que estas aguas contengan
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metales y compuestos téxicos (plomo, arsénico, fluor, etc.), o metales
probleméticos como hierro y manganeso. (12)

Generalidades del plomo.

Su simbolo es Pb, su nimero atdbmico es 82 y su masa atdmica es 207.2
g/mol. El plomo es un metal de color gris azulado que pierde su brillo

cuando se expone al aire.

Propiedades fisicas y quimicas del plomo. @3)

Propiedades fisicas:
Punto de fusién: 327.4 °C.
Punto de ebullicién: 1770 °C.

Densidad (g/ml): 11.35 (20 °C); 11 (327 °C, sdlido); 10.67 (327 °C,
liquido).

Solubilidad: insoluble en agua.
Capacidad calorifica (a 20 °C): 0.031 cal/g/ °C.

Presion de vapor (mm de Hg): 0.9975 (890 °C); 9.975 (1160 °C); 99.975
(1420 °C); 200.25 (1500 °C) y 399.75 (1600 °C).

Conductividad eléctrica: 7.8 (respecto al Cu que es de 100).

Propiedades quimicas:

El plomo forma compuestos en los que su estado de oxidacién es de 2+

y 4+, el mas comun de ellos es de 2+. Los compuestos de Pb*" son
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covalentes, mientras que los de Pb*", son iénicos principalmente. Este
metal es anfotérico y forma sales plimbicas y plumbosas. Tiene una
excelente resistencia a la corrosion en el aire, agua y suelo. Se llevan a
cabo reacciones entre el metal y el medio ambiente, sin embargo, se
forma una capa protectora de sales insolubles de plomo. Por ejemplo en
presencia de oxigeno, el agua lo ataca, pero si contiene carbonatos y
silicatos, se forma una capa protectora de sus derivados y la corrosion se

hace muy lenta. (13)

Reacciona con acido nitrico, formando el nitrato soluble en agua. Lo
mismo sucede con al &cido acético y otros acidos organicos débiles,
formando las sales correspondientes. En el caso del acido sulfurico
concentrado, forma sulfato de plomo, el cual es insoluble y forma una
capa protectora sobre el metal. Con &cido clorhidrico la reaccién es muy

lenta y el cloruro correspondiente es poco soluble en agua. (13)

Por otra parte, al ser anfotérico, reacciona con alcalis formando
plumbatos y plumbitos, por lo que debe evitarse un contacto prolongado

de este metal con cemento fresco o concreto. (13)

¢Donde se encuentra el plomo?

El plomo se puede encontrar en todas partes de nuestro medio ambiente:
el aire, el suelo, el agua, e incluso dentro de los hogares. Gran parte de
la exposicion proviene de actividades humanas como el uso de
combustibles fosiles, incluyendo el uso anterior de la gasolina con plomo,
ciertos tipos de instalaciones industriales, y el uso pasado de la pintura

con plomo en los hogares. ElI plomo y compuestos de plomo se han
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utilizado en una amplia variedad de productos que se encuentran en y
alrededor de los hogares, incluyendo pintura, ceramica, tuberias y
materiales de fontaneria, soldaduras, gasolina, baterias, municiones, y

COSMEtICos. (14)

El plomo también puede ser emitido al ambiente desde fuentes
industriales y sitios contaminados. Mientras que los niveles naturales de
plomo en el suelo varian entre 50 y 400 partes por millén, la mineria,
fundicion, refinaciobn y actividades han resultado en incrementos
sustanciales en los niveles de plomo en el medio ambiente,

especialmente cerca de la mineria y fundicién de sitios. (14)

Cuando el plomo se libera a la atmosfera proveniente de fuentes
industriales o vehiculos, pueden viajar largas distancias antes de
depositarse en el suelo, donde generalmente se adhiere a particulas en
el suelo. El plomo puede moverse desde el suelo al agua subterranea en

funcién del tipo de compuesto de plomo y las caracteristicas del suelo.
(14)

Plomo en agua potable.

El valor permisible de plomo segun la Norma Salvadorefia Obligatoria
NSO 13.07.01:08 Agua. Agua Potable (segunda actualizacion) para la
calidad del agua es de 0.01 mg/L. ¢5)

El plomo puede entrar al agua potable a través de la corrosion de los
materiales de plomeria, especialmente cuando el agua tiene elevada
acidez o bajo contenido de minerales que corroen las tuberias y

accesorios. Las casas construidas antes de 1986 tienen mas
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probabilidades de tener tuberias de plomo, accesorios y soldadura. Sin
embargo, las casas nuevas también estan en riesgo: aunque legalmente
"sin plomo". El problema mas comun es con los grifos de laton o cromado
y accesorios con soldadura de plomo, de la que cantidades significativas

de plomo puede entrar en el agua, especialmente el agua caliente. (14)

La corrosion es una disolucion o desgaste de metal causada por una
reaccion quimica entre el agua y la tuberia. Un niumero de factores estan
involucrados en la medida en que el plomo entra en el agua, incluyendo
la quimica del agua (acidez y la alcalinidad), la cantidad de plomo que
entra en contacto con, el tiempo que el agua permanece en los
materiales de fontaneria, y la presencia de escamas protectoras o

revestimientos dentro de los materiales de fontaneria. (14

Principales vias de absorciéon del plomo.

Alrededor del 10-20% del plomo es absorbido por los intestinos.
Generalmente los efectos del envenenamiento por plomo son
neurolégicos o teratdgenos. El plomo organico causa necrosis de
neuronas. El plomo inorganico crea degeneracion axoénica. Ambas
especies de plomo causan edema cerebral y congestion. Los
compuestos organicos del plomo se absorben rapidamente y por lo tanto
suponen un mayor riesgo. Los compuestos organicos del plomo pueden
ser cancerigenos. Las mujeres son generalmente mas susceptibles al
envenenamiento que los hombres. ElI plomo causa alteraciones
menstruales, infertilidad y aumenta el riesgo de aborto. Los fetos son
mas susceptibles al envenenamiento por plomo que las madres, e

incluso los fetos protegen a la madre del envenenamiento por plomo. (3)
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En el organismo humano, el plomo inorganico no se metaboliza, sino que
se absorbe, se distribuye y se excreta directamente. La velocidad a que
se absorbe el plomo depende de su forma quimica, fisica y de las
caracteristicas fisiologicas de la persona expuesta (edad y estado
nutricional). La cantidad de plomo absorbida en el tracto gastrointestinal
de los adultos suele estar comprendida entre el 10% y el 15% de la
cantidad ingerida en los nifios y las mujeres embarazadas, la cantidad
absorbida puede aumentar hasta en un 50%.También se incrementa
significativamente en condiciones de ayuno y en casos de déficit de
hierro o calcio. Una vez en la sangre, el plomo se distribuye en tres
compartimentos: la sangre, los tejidos blandos (rifidn, médula ésea,
higado y cerebro) y el tejido mineralizado (huesos y dientes). El tejido
mineralizado contiene aproximadamente el 95% de la carga corporal total
de plomo en los adultos. ElI plomo en los tejidos mineralizados se
acumula en sub compartimentos que difieren en la velocidad de
reabsorcion del plomo. En el hueso existe un componente labil, que
intercambia rapidamente el plomo con la sangre y un reservorio inerte. El
plomo del reservorio inerte representa un riesgo especial, pues
constituye una posible fuente endégena de plomo. Cuando el organismo
se encuentra en condiciones fisiolégicas de estrés, como durante el
embarazo, la lactancia o una enfermedad cronica, este plomo
normalmente inerte puede movilizarse y aumentar los niveles de plomo
en sangre. Debido a la existencia de estos depdsitos de plomo mdviles,
con frecuencia deben transcurrir varios meses o incluso afios para
observar una disminucion significativa en los niveles sanguineos de
plomo, incluso tras la eliminacion total de la fuente de exposicion. El 99%
del plomo en la sangre esta asociado con los eritrocitos; el 1% restante
estd presente en el plasma, donde se encuentra disponible para ser

transportado a los tejidos. El plomo en la sangre que no se retiene se
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excreta a través de los rifiones o del aclaramiento biliar al tracto
gastrointestinal. En estudios de exposicion Unica en adultos, el plomo
muestra una semivida en sangre de aproximadamente 25 dias; en los
tejidos blandos, de unos 40 dias; y en la porcion no labil de los huesos,

de mas de 25 anos. 3)

3.2.5 Efectos del plomo.

El plomo afecta todos los 6rganos y sistemas. Actla como agonista o
antagonista de las acciones del calcio y se relaciona con proteinas que
poseen los grupos sulfidrilicos, amina, fosfato y carboxilo. El nivel
sanguineo de plomo materno aumenta el riesgo fetal y de alteraciones
neuroldgicas en los recién nacidos. Los embarazos con niveles elevados
de plomo en la sangre tienen un riesgo mayor de partos prematuros,
abortos espontaneos, muertes fetales y de recién nacidos con peso bajo
para su edad gestacional. En nifios, se ha asociado la exposicion al
plomo con ausencias mas frecuentes a la escuela, menor rendimiento
escolar, intervalos de reaccion prolongados y coordinacibn mano-ocular
disminuida. La inmadurez fisiolégica de fetos e infantes (hasta la edad de
36 meses) aumenta el riesgo de que el plomo penetre al sistema
nervioso central, lo que puede resultar en alteraciones neuroldgicas o de
conducta permanente. El plomo también puede afectar los sistemas
renal, endocrino y sanguineo. No existe un nivel de plomo en sangre que
se pueda considerar inocuo en nifios. La ausencia de sintomas no
excluye el envenenamiento por plomo. Algunos estudios sugieren que el
plomo continla ejerciendo efectos negativos en la conducta social
juvenil. Los efectos inmediatos del plomo son neuroldgicos, pero el
envenenamiento en la infancia puede conducir mas tarde a problemas

renales, hipertension arterial y problemas de la reproduccion. (15)
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3.2.6 Efectos neuroldgicos.

Los problemas neurolégicos se pueden presentar aun en individuos con
niveles de plomo en sangre considerados seguros (<10 pg/dL).
Individuos aun sin sintomas, especialmente nifios, pueden tener dafio
neuroldgico. En los nifios, la exposicion aguda a dosis altas de plomo
puede causar encefalopatia, con la presencia de ataxia, convulsiones,
hiperirritabilidad, estupor, coma y muerte. Varios estudios en nifios se
refieren a diferentes niveles sanguineos de plomo asociados con
encefalopatia, pero un nivel 270 ug/dL indica un riesgo alto de presentar
la complicacion. Este nivel estd asociado con dafio neurolégico o
alteraciones de conducta a largo plazo, aunque el nifio ain no presente

sintomas y signos de encefalopatia. (15).

Algunos estudios muestran que, por cada 10 pg/dL de aumento de plomo
en sangre, el cociente de inteligencia baja 4 a 7 puntos. La exposicion al
plomo también est4 asociada con otros problemas neuropsicoldgicos,
disminucién de la atencién con hiperactividad, sordera, alteraciones del
balance y de los nervios periféricos. Algunos de estos defectos persisten
en la edad adulta. Los individuos expuestos al plomo pueden presentar
las mismas complicaciones que presentan los nifios, pero a niveles mas
altos de plomo en sangre. Los sintomas precursores de la encefalopatia
incluyen somnolencia, irritabilidad, disminucién de la atencién, la
memoria y presencia de tremores, los cuales pueden ocurrir con niveles
mas bajos de plomo en sangre. En la realidad clinica, los sintomas y
signos no necesariamente ocurren en la forma esperada; algunos
sintomas ocurren a niveles mas bajos, otros a niveles mas altos. Existen
otros sintomas que pueden ocurrir a niveles de 40 a 120 pg/dL; estos
incluyen disminucion de la habilidad de entender, intervalo de reaccion,

actividad visual motora, cociente de inteligencia, memoria vy
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concentracion. Esta persona también puede presentar depresion,
cefaleas, cambios del estado de &animo, dolores de cabeza, mareos,
fatiga, impotencia, irritabilidad, letargia, nerviosidad, malestar general,
parestesias y debilidad. Ademas, se describe problemas de equilibrio
postural y alteraciones de los nervios periféricos. Los trabajadores
expuestos a niveles altos de plomo muestran paralisis del nervio radial,

debido a disminucion de la conduccion del nervio y debilidad muscular.
(15).

3.2.7 Efectos renales.

La severidad de la exposicion al plomo se relaciona directamente con los
efectos en el rifidn. Una exposicién severa por un periodo breve se le
asocia con alteraciones reversibles de la funcién tubular proximal,
glicosuria, aminoaciduria, hiperfosfaturia. Sin embargo, exposiciones
continuas o repetidas pueden conducir a nefropatia crénica (nefritis
intersticial), que es generalmente irreversible. No se conoce el nivel
minimo de plomo que causa esta complicacion, pero varios estudios
indican una concentracion >60 pg/dL. Tampoco existe alguna prueba de
diagndstico de dafo renal temprano. Pero, para evaluar la condicion
renal se emplea la creatinina en sangre y la prueba de la depuracion de
la creatinina. Algunos estudios encuentran un aumento acelerado de la
creatinina o disminucién de la depuracién de la creatinina cuando los
niveles de plomo en la sangre son <60 pg/dL. Los efectos del plomo en
ocasiones anteriores, por ejemplo durante la infancia, pueden favorecer
la disminucién de la funcién renal o la progresion a la fase crénica. En
nifos, los efectos renales de la intoxicacion aguda parecen reversibles y
la recuperacion ocurre generalmente dentro de los dos meses de

tratamiento. El tratamiento parece que previene la progresién de la
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nefropatia aguda a nefritis intersticial cronica. La enfermedad renal puede
mantenerse asintomatica hasta sus estadios tardios, a menos que se la
descubra mediante pruebas de laboratorio. La exposicion al plomo
también puede causar hipertension arterial de origen renal. Con la
disminucién de la funcién renal, la excrecién de acido Urico disminuye, lo
que determina hiperuricemia y sintomas de gota. Un estudio determiné
gue mas de la mitad de los pacientes que sufria de nefropatia
relacionada con plomo presentaba sintomas de gota. Los pacientes con
este tipo de gota presentan atagues menos frecuentes que los que
sufren de la gota clasica. Este tipo de gota puede ocurrir en mujeres de
edad reproductiva, lo que es raro en la gota clasica. Los casos de gota
por intoxicacién por plomo afectan al riibn mas frecuentemente y la

complicacion es mas severa que en los casos de gota clasica. (15).

3.2.8 Anemia.

La presencia del plomo disminuye la produccion del nacleo heme, lo que
afecta la habilidad del organismo de producir hemoglobina. ElI plomo
inhibe la dehidratasa del acido d-amino levulinico y la actividad de la
ferrochelatasa. La ferrochelatasa cataliza la insercion del hierro a la
protoporfirina IX y es muy sensible al efecto del plomo. Con la
disminucion de la actividad de esta enzima aumenta la protoporfirina del
glébulo rojo. En presencia del plomo, aumenta el &cido d-amino
levulinico, en sangre y plasma, asi como la protoporfirina libre. Se estima
gue un nivel de plomo en sangre de 50 pg/dL en adultos con exposicion
ocupacional y de alrededor de 40 pg/dL en nifios, representa el umbral
de anemia, aungue otros estudios en nifios sugieren un umbral mas bajo
(25 pg/dL). as)
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El plomo puede causar dos tipos de anemia, a menudo acompafadas
con inclusiones basdfilas de los eritrocitos jévenes. Una exposicion
severa aguda se asocia con anemia hemolitica. La anemia no es una
manifestacion temprana de la intoxicacion con plomo; solo se hace
evidente con exposiciones altas y prolongadas. En casos de exposicion
cronica, el plomo produce anemia, porque interfiere con la sintesis del
nucleo heme y disminuye el promedio de vida de los eritrocitos. La
alteracion de la sintesis del nacleo heme también afecta otros procesos

bioldgicos del sistema nervioso, renal, endocrino y hepatico. (s).

En nifios existe una correlacion inversa entre los niveles de plomo en la
sangre y los niveles de vitamina D. El plomo previene la conversion de la
vitamina D a 1, 24-dihidroxivitamina D. Esta hormona, que mantiene el
equilibrio del calcio intracelular y extracelular, ademas puede limitar el
crecimiento, maduracion y desarrollo de los huesos y dientes. Estos
efectos son evidentes en casos de exposicidbn cronica con niveles
sanguineos elevados (62 pg/dL) y desnutricion crénica, especialmente
relacionada a deficiencia de calcio, fésforo y vitamina D. (15).

En casos severos de envenenamiento, los nifios o adultos pueden
guejarse de coOlicos severos, que pueden ser considerados

equivocadamente como apendicitis 0 abdomen agudo. (15)
3.2.9 Efectos cardiovasculares.

La hipertension arterial esta relaciona con varios factores de riesgo; estos
factores incluyen la edad, peso corporal, dieta y actividad fisica. La

exposicién al plomo puede ser otro factor que contribuye al desarrollo de
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la hipertension. Aunque la exposicién a niveles bajos o moderados de
plomo (nivel sanguineo <30 pg/dL) solo muestra una relacion minima, los
niveles mas elevados, generalmente relacionados a contactos
ocupacionales, aumentan el riesgo de hipertension arterial y enfermedad
cerebrovascular. Comparados con los controles, los adultos que sufrieron
de envenenamiento con plomo durante la infancia tienen un riesgo mayor
de hipertension. Esta asociacion también ha sido encontrada en estudios
de poblacién con niveles de plomo en sangre <30 pg/dL. Se estima que
la intoxicacion con plomo causa hasta el 2% de casos de hipertension

arterial. @15)

3.2.10 Sistema reproductor.

La exposicion al plomo causa disminucion de la cuenta total y aumento
en la proporcién de espermatozoides anormales. Los efectos comienzan
con niveles de alrededor de 40 pg/dL. La exposicion crénica, aparte del
efecto de una exposicion aguda, también disminuye la concentracion,
cuenta total y motilidad de los espermatozoides. Se desconoce la
duracion de estos efectos nocivos, después que cesa la exposicion al

plomo. (15)

No se conoce con certeza si el plomo a niveles bajos afecta el resultado
de los embarazos. Pero, existe una asociacion clara entre la exposicién a
nivel ocupacional y las consecuencias en el embarazo. Algunos estudios,
gue comparan a mujeres embarazadas con niveles sanguineos mas
elevados de plomo que viven cerca de fundiciones con otras que viven
lejos, muestran aumento de la frecuencia de abortos espontaneos,
muertes fetalesy partos prematuros. Pero no todos los estudios

encuentran esta asociacion. (15)
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Durante el embarazo, el plomo entra liboremente al compartimiento fetal,
por lo que afecta la viabilidad fetal y el desarrollo del nifio durante la vida
extrauterina. Aun con niveles sanguineos bajos (14 pg/dL), la exposicion
al plomo puede aumentar el riesgo de partos prematuros y de recién
nacidos con peso menor que el esperado. Un estudio encontr6 una
asociacion del plomo con anomalias congénitas, como testiculos no
descendidos y complicaciones de la piel. Pero, no se ha demostrado

anomalias congénitas mayores relacionadas con el plomo. (15)

ION SELECTIVO:

Los electrodos de 16n Selectivo son dispositivos de medicion los cuales
detectan diferentes especies de lones en soluciones. Los electrodos de
lon Selectivo estan compuestos de una membrana sensora incorporada

a un cuerpo rigido. 1)

Las mediciones con un electrodo de i6n selectivo (ISE) se pueden usar
para medir concentraciones en agua, alimentos, muestras farmacéuticas
y biolégicas. En todo el mundo se han desarrollado y publicado muchos
meétodos analiticos usando ISEs. La gran variedad de métodos analiticos
gue estan disponibles son la ventaja principal de la tecnologia del
electrodo de i6n selectivo. Los electrodos de i6n selectivo se pueden usar
como indicadores del punto final o para realizar mediciones directas y

técnicas incrementales. (11)

Las mediciones con electrodo son mas faciles y rapidas que con otras
técnicas analiticas. El tiempo del andlisis generalmente es de un minuto.
En comparacion a métodos como el de absorcion atomica o
cromatografia, el costo de preparacion es menor y no se requiere equipo

costoso. Los métodos se adaptan al laboratorio y al campo. El color o la
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turbidez de la muestra no afectan la medicion. Una gran variedad de
técnicas analiticas esta disponible para el analista. (11

Ventajas:

No se ve afectado por el color o turbidez de la muestra.

Puede medir muestras dentro de un rango de concentracion muy amplio.
Duradero y fuerte.

Respuesta rapida de los resultados.

Medicion en tiempo real.

Bajo costo de operacion.

Facil de usar.

Desventajas:

Problemas con interferencias entre los iones y otros elementos.

Acomplejamiento de las muestras.

Efecto de temperatura.

Dado que los potenciales de electrodo se ven afectados por los cambios
en temperatura, las muestras y soluciones estandar deben estar dentro
de +1°C (+ 2 ° F) uno del otro. En el plano 10° M, un 1 ° C de
diferencia en temperatura da como resultado errores de mas de 4%. El
potencial del electrodo de referencia cambia lentamente con la
temperatura debido a los equilibrios de solubilidad de los que depende el
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electrodo. Los cambios de temperatura, el medidor y electrodo debe ser
recalibrado. El electrodo puede ser utilizado a temperaturas de 0 a 80 °
C, a condicién de que la temperatura de equilibrio se haya producido.
Para el uso a temperaturas sustancialmente diferentes de la temperatura
ambiente, estandares de calibracion deben estar a la misma temperatura
gue muestras. El electrodo debe ser utilizado de forma intermitente en

temperaturas de disolucion por encima de 80 ° C. (7)

3.3.4 Interferencia:

El electrodo no responde a los aniones o cationes. Los iones férricos y
cadmio también afectan a la superficie de la membrana, si el nivel de los
iones férricos o cadmio exceden el nivel de iones de plomo presentes en
la muestra. Si el nivel de iones férrico o cadmio son menos que el nivel
de iones de plomo, no se producira interferencia. Los iones férricos
pueden ser eliminados ajustando el pH de la muestra a 4 anteriormente
con hidréxido de sodio. Si el electrodo esta expuesto a altos niveles de
iones de interferencia, se puede volver inestable y lento en respuesta. Si
esto sucede, restaurar el rendimiento del electrodo normal y referirse a la

seccion mantenimiento del electrodo. (7)

3.3.5 Complejo:

El plomo forma iones complejos con muchas especies quimicas
comunmente en solucién tal como acetato, citrato, tiosulfato, pirofosfato y
iones hidroxido. El electrodo no responde a conductores que estan
enlazados a agentes complejantes, pero es capaz de responder a los
iones libres que quedan en la solucion. En algunos casos, los complejos

pueden ser rotos por el ajuste del pH adecuado. Si el nivel de agente
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complejante es conocida, la medicion para la concentracion total puede
realizarse mediante el uso de estandares con el mismo fondo. Si un gran
exceso de agente complejante es actualmente la técnica de adicion

conocida se puede utilizar para medir concentracion total de plomo. (7)

3.3.6 Efecto de pH:

3.4

Aunque el electrodo puede utilizarse en un amplio rango de pH, iones de
hidrogeno pueden interferir con mediciones de los niveles bajos de iones

de plomo. (7)

DOCUMENTACION.

3.4.1 Protocolo de evaluacion de parametros de desempenio. (s)

Cuando se realiza la evaluacién de parametros de desempefio de un
método analitico es necesario contar con la documentacion que sea
capaz de evidenciar un objetivo, definicibn del sistema a evaluar,
identificacion de los pardmetros, disefio del plan experimental y criterios
de aceptacion. Este debe ser especifico para determinado método;
debiendo ir firmado y fechado por las personas responsables asi como

también la aprobacion del mismo.

El esquema de un protocolo de evaluacion de parametros de desempefio
puede incluir los puntos siguientes:

Objetivo: finalidad de la evaluacion.

Responsables: relacion de las personas que llevan a cabo la evaluacion

y de las que la aprobaran.
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Parametros a estudiar: los parametros se seleccionan en funcion de las
caracteristicas de la muestra, tipo de método analitico y rango de

concentracion del analito.

Muestra(s): el muestreo se realizara de acuerdo con procedimientos
escritos, en los cuales se indicaran los sistemas de identificacion y

tratamiento previo de las muestras.

Equipo(s): se han de identificar los equipos implicados en el proceso y
comprobar que estan convenientemente calificados, reflejando esto en el

informe de evaluacién de parametros de desempefio.

Métodos analiticos: existirian métodos que describen el procedimiento
para la determinacién de los parametros a evaluar, con indicacion de

reactivos, patrones, materiales, técnicas y célculos.

Criterios de aceptacion: se estableceran para cada uno de los
pardmetros y estaran basados en las necesidades o la finalidad del
método y en la informacion recogida en la fase de desarrollo del

procedimiento analitico.

Registro de resultados: este incluird el numero de muestras, fecha del

analisis, asi como también el analista que realizara el parametro.

Informe de la evaluacion de los parametros de desempefio. ()

El contenido del informe de la evaluacion de los parametros de

desempeiio debe abarcar los siguientes datos: titulo, resultados, analisis
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de resultados, cuadro comparativo con criterios de aceptacion,

conclusiones.

Parametros de desempenio. (s)

Los pardmetros de desempefio que se utilizan para la evaluacion del
método analitico son:

Exactitud.

Precision.

Linealidad

Intervalo o rango

Especificidad

Limite de deteccion

Limite de cuantificacién

Robustez. er glosario)

PROCEDIMIENTO PARA LA DETERMINACION DE LOS
PARAMETROS A EVALUAR.

Criterios de aceptacion. @) @)

Una vez se ha aprobado el protocolo se procede a hacer la evaluacion
de los parametros de desempefio de acuerdo a lo planificado, aqui se
incluye el proceso de calculo estadistico de los distintos parametros
evaluados y la elaboracion del informe de evaluacion de los parametros
de desempefio. El informe de la evaluacion de los parametros de
desempefio contendra la informacion suficiente para poder concluir
acerca de la evaluacion que se ha desarrollado. Debe incluir: Protocolo
de la evaluacion de los parametros de desempefio (0 hacer referencia al

mismo a traves de un codigo), resultados analiticos, resultados
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estadisticos, interpretacion de resultados, conclusiones, la declaracion de
aptitud del método y cuando aplique el certificado el cual podra incluir:
Analito evaluado.

Matriz o matrices ensayadas.

Técnica utilizada.

Documentos relacionados (protocolos, procedimientos, instrucciones de
trabajo).

Rango Validado.

Cuadro resumen con los resultados de los parametros de desempefio
evaluados.

Analistas autorizados para la realizacién del ensayo.

Ademas sera autorizado por o las personas asignadas por el laboratorio.



CAPITULO IV

DISENO METODOLOGICO.
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4.0 DISENO METODOLOGICO.

4.1 TIPO DE ESTUDIO.

El presente trabajo realizado se clasifico como bibliografico, experimental

prospectivo y retrospectivo.

- Bibliografico: Porque se realiz6 una investigacion bibliografica con la
finalidad de obtener toda la informacién tedrica necesaria para la ejecucion

de la parte experimental del presente trabajo.

- Experimental: Con la ayuda de toda la informacion bibliografica se realizd
la evaluacién de los parametros de desempefio del método del i6n
selectivo y el analisis del agua potable para la cuantificacion de plomo de
la colonia Jardines de Guadalupe en el Laboratorio Fisicoquimico de
Aguas de la Facultad de Quimica y Farmacia de la Universidad de El

Salvador.

- Prospectivo: Porque se gener6 toda la informacion acerca del método

utilizado y esta podra ser usada para realizar determinaciones en el futuro.

- Retrospectivo: Porque ya hay informacion de cuantificacion de plomo en
agua potable en el pais pero con métodos de determinacion diferentes,
esta informacion se recolecto y sirvid de base para iniciar el presente

trabajo.
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INVESTIGACION BIBLIOGRAFICA.
Revision bibliografica.
Para la realizacion del presente trabajo se realizO una revision

bibliografica en:

Biblioteca “Benjamin Orozco” de la Facultad de Quimica y Farmacia de la

Universidad de El Salvador.

Biblioteca Central de la Universidad de El Salvador.

Biblioteca de la Facultad de Ingenieria y Arquitectura de la Universidad
de El Salvador.

Biblioteca de la Universidad Salvadorefia Alberto Masferrer.

Biblioteca de la Universidad José Simeo6n Carfas

Documentacioén electroénica.

INVESTIGACION DE CAMPO.

La investigacibn de campo fue realizada en la colonia Jardines de
Guadalupe delimitando el area de estudio en avenida Rio Amazonas y
calle El Pacifico. Ya que en la avenida Rio Amazonas hay un punto de
buses y asi mismo se han reportado casos de problemas renales en los

habitantes. (ver anexo N° 1, figura N°5).
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4.3.1 UNIVERSO.

El universo compuesto por 71 derechos de agua activos. El derecho de
agua activo significa donde la gente esta recibiendo su servicio de agua
constante en la colonia Jardines de Guadalupe en Avenida Rio

Amazonas y calle El Pacifico.

4.3.2 MUESTRA.

La muestra tomada fue dirigida y puntual de acuerdo a la formula por el

numero de derechos activos de acuerdo al universo.

El nimero de derechos activos es de 71y se distribuyen en:

Avenida Rio Amazonas con 27 derechos de agua activos.

Calle EIl Pacifico con 44 derechos de agua activos.

Aplicando un muestreo al azar por cada sector se aplico la siguiente

férmula para encontrar el total de muestras: (10)

N «Za? *p *q
d?*(N—1)+Za?*p=*q

n =

Doénde:

n= Tamafo de la muestra

N= Tamairio de la poblacion

Za= Nivel de confianza = 1.96

p= Probabilidad de éxito o proporcién esperada = 0.05
g= Probabilidad de fracaso= 0.95

d= Precision= 0.03.
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Numero de muestras:

B 71 * (1.96)% % 0.05 * 0.95
~(0.03)2% (71 — 1) + 1.962 % 0.05 = 0.95
~ 12.955796

"~ 0.245476
n = 52.77825938 ~ 53

n

El total de muestras fue de 53 y se recolectaron con un muestreo al azar
en el mes de septiembre del 2013 en la colonia antes mencionada.
Ademéas se tomaron como matriz para realizar pardmetros de

desemperfio el agua potable del Laboratorio Fisicoquimico de Aguas.

PARTE EXPERIMENTAL.

Equipo necesario.()

Potencidémetro Mettler Toledo 355.

Electrodos de plomo.

Agitador magnético o Thermo Scientific Orion sonda agitadora.

Materiales: )

Balones volumétricos, buretas, agitadores de vidrio, pipetas volumétricas,
perillas, beakers, probetas graduadas y probetas de plastico; el material
de laboratorio necesario para el analisis tiene que ser de bajo nivel de

plomo.
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4.4.3 Reactivos:(7)

- Agua destilada o desionizada.

- Solucion de plomo de llenado del electrodo. Se utilizaron los resultados
optimos ™B solucion de llenado, cat. No. 900062, para el electrodo de
combinacion 9682BNWP plomo. La camara interior solucion de llenado,
cat. N ° 900002, y camara externa solucion de llenado, cat. N © 900003,
para la doble union electrodo de referencia que se utiliza con la 9482BN
y 9482SC plomo de media celda electrodos.

- Estandar de calibracion de plomo 0,1 M.

- Solucion de Metanol-formaldehido. La solucion de metanol-formaldehido
disminuye la solubilidad y retarda la oxidacién del elemento de electrodo
de deteccion. Se prepard la solucién de metanol-formaldehido en una
proporcién de 1:1 para todas las muestras y estandares. Preparacion: se
afiadieron 12 gotas de formaldehido al 37% a 4 litros de metanol grado

reactivo.

- Solucién de ajuste idnico (ISA). ISA proporciona un constante fondo de
fuerza idnica de las muestras y estandares. Esta solucién se prepar6 de
la siguiente manera: 5 M. NaClO, - Afadir 80,25 gramos NaClO4.H,O
grado reactivo a un matraz aforado de 100 mL. Afadié 50.0 mL de agua
destilada y se mezcl6 la solucién hasta que los sélidos son disueltos. Se

llevé a volumen con agua destilada y mezcld la solucion a fondo.
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4.4.4 PREPARACION DE ESTANDARES.q)

Preparacion del estandar de plomo equivalente a 1000 ppm:

Pipetear 4.8 mL de la solucion de estandar de plomo 0,1M en un bal6n
volumétrico de 100.0 mL. Diluir a volumen con agua desionizada y

mezclar bien.

Preparacién del estandar de plomo equivalente a 100 ppm:

Pipetear 10.0 mL de la solucién estandar de plomo equivalente a 1000
ppm a un balén volumétrico de 100.0 mL. Diluir a volumen con agua

desionizada y mezclar bien.

Preparacion del estandar de plomo equivalente a 10 ppm:

Pipetear 10.0 mL de la solucion estandar de plomo equivalente a 100
ppm a un balén volumétrico de 100.0 mL. Diluir a volumen con agua

desionizada y mezclar bien.

Preparacion del estdndar de plomo equivalente a 1 ppm:

Pipetear 10.0 mL de la solucién estandar de plomo equivalente a 10 ppm
a un bal6on volumétrico de 100.0 mL. Diluir a volumen con agua

desionizada y mezclar bien.

Preparacion del estandar de plomo equivalente a 0.1 ppm:
Pipetear 25.0 mL de la solucién estandar de plomo equivalente a 1 ppm
a un bal6on volumétrico de 250.0 mL. Diluir a volumen con agua

desionizada y mezclar bien.
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PREPARACION DE LA CURVA DE CALIBRACION.(7)

Los estandares utilizados para realizar la curva de calibracion se
prepararon a concentraciones bajas y volumenes pequefios que se

detallan a continuacién.

Preparacion del estandar de plomo equivalente a 0.5 ppm:

Pipetear 12.5 mL de la solucion estandar de plomo equivalente a 1 ppm
a un balon volumétrico de 25.0mL. Diluir a volumen con agua

desionizada y mezclar bien.

Preparacion del estdndar de plomo equivalente a 0.1 ppm:

Pipetear 2.5 mL de la solucién estandar de plomo equivalente a 1 ppm a
un balén volumétrico de 25.0 mL. Diluir a volumen con agua desionizada

y mezclar bien.

Preparacién del estandar de plomo equivalente a 0.03 ppm:

Pipetear 7.5 mL de la solucion estandar de plomo equivalente a 0.1 ppm
a un balén volumétrico de 25.0 mL. Diluir a volumen con agua

desionizada y mezclar bien.

Preparacion del estandar de plomo equivalente a 0.01 ppm:
Pipetear 2.5 mL de la solucion estandar de plomo equivalente a 0.1 ppm
a un balon volumétrico de 25.0 mL. Diluir a volumen con agua

desionizada y mezclar bien.
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Preparacién del estdndar de plomo equivalente a 0.0048 ppm:

Pipetear 3.75 mL de la solucidon estandar de plomo equivalente a 0.1
ppm a un balén volumétrico de 25.0 mL. Diluir a volumen con agua

desionizada y mezclar bien.

PROCEDIMIENTO REALIZADO A LOS ESTANDARES PARA
OBTENER LA CURVA DE CALIBRACION DEL EQUIPO: ()

Afadir 15.0 mL del estandar menos concentrado, 15.0 mL de la soluciéon
metanol- formaldehido y 1.0 mL de ISA a un vaso de precipitados de 50

mL y agitar la solucidn para mezclar.

Enjuagar el electrodo con agua destilada, secarlo y colocarlo en el vaso
de precipitados con el estdndar menos concentrado. Cuando la lectura se
mantenga estable en la pantalla, anotd el valor mV y concentracién del

estandar correspondiente.

Realizar el procedimiento del paso 1 con todos los estandares que

conforman la curva de calibracion.

d. Con el uso de papel semi-logaritmico, se prepar6 una curva de calibracion

por el trazado de los valores de milivoltios en el eje lineal y los valores de

concentracion de estandar en el eje logaritmico.

Usando la curva de calibracion preparada en el paso 4, se determinaron

las concentraciones reales de los estandares.
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Nota: Otros volumenes de solucion se pueden utilizar, siempre y cuando
la relacién de solucién de metanol-formaldehido para ISA sigue siendo
50:50:2.

PROTOCOLO DE LOS PARAMETROS DE DESEMPENO.

El protocolo se realiz6 tomando como base los parametros de
desempeiio a utilizar que se seleccionaron en funcion del método
analitico del 16n Selectivo de acuerdo a la bibliografia consultada asi
mismo fue el desarrollo de cada uno de ellos y se establecieron los
criterios de aceptacion correspondientes basandose en la finalidad del

método. (Ver anexo N°10)

EVALUACION DE LOS PARAMETROS DE DESEMPENO DEL
METODO.(),).6).8)

4.4.8.1 SELECTIVIDAD.

Se prepararon cuatro soluciones de plomo al 0.01 ppm se contaminaron
tres de ellas con estandar de hierro a una concentracion de 0.3 ppm,
0.01 ppm y 0.005 ppm luego se procedié a analizarlas por el método del

i6n selectivo.

Procedimiento:

Se prepararon cuatro soluciones estandar de plomo al 0.01 ppm

partiendo de una solucion de estandar de plomo equivalente a 0.1 ppm.
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Se contaminaron tres soluciones de estandar de plomo al 0.01 ppm con

estandar de hierro a una concentracion de 0.3 ppm, 0.01 ppm y 0.005

ppm.

- Se les realiz6 a cada una de estas el procedimiento para la

cuantificacion de plomo en las muestras de agua potable.

Se hicieron las lecturas con el electrodo de plomo en las mismas

condiciones.

Se procedid6 a obtener la concentracion real en cada una de las
soluciones estandar por medio de la curva de calibracion realizada el

mismo dia del andlisis.

El electrodo no responde a los aniones o cationes. Los iones férricos y
cadmio también afectan la superficie de la membrana, si el nivel de los
iones férricos o cadmio exceden el nivel de iones de plomo presentes en
la muestra estos producen interferencia. Si el nivel de iones férrico o
cadmio son menos que el nivel de iones de plomo, no se producira
interferencia. Los iones férricos pueden ser eliminados ajustando el pH
de la muestra a 4 anteriormente con hidroxido de sodio. Si el electrodo
estd expuesto a altos niveles de iones de interferencia, se puede volver

inestable y lento en respuesta.

4.4.8.2 LINEALIDAD DEL SISTEMA.

Se realiz6 analizando por el método del ion selectivo cinco soluciones
estandar de plomo por triplicado con concentraciones de 0.5ppm,
0.1ppm, 0.03ppm, 0.01ppm y 0.0048 ppm de plomo.
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Procedimiento:

Se prepararon cinco soluciones estandar de plomo por triplicado con
concentraciones de 0.5 ppm, 0.01 ppm, 0.03 ppm, 0.01 ppm y 0.0048.
Partiendo de las soluciones estandar de plomo equivalentes a 1ppm y

0.1 ppm.

Se les realizO a cada una de estas el procedimiento para la

cuantificacion de plomo en las muestras de agua potable.

Se hicieron las lecturas con el electrodo de plomo en las mismas

condiciones.

Se procedid6 a obtener la concentracion real en cada una de las
soluciones elaborandose una curva de calibracién de concentracion vrs.
milivoltios. Luego se calcul6 el valor de la pendiente (b,), la ordenada al
origen (by), coeficiente de determinacién (r%), intervalo de confianza de la
pendiente (IC(B1)), intervalo de confianza para la ordenada al

origen(IC(Bo)) y el coeficiente de variacion de regresion (CVyy).

Pendiente:
bl = nYy,xy — XXXy
T nYx?—(¥x)2

Ordenada al origen:

_Zy-b¥x

n

bo

Coeficiente de determinacion:

2 (Exy) - ExEy)?
(mZx?) = @202 y?) - E?)
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Intervalo de confianza para la pendiente:

2y2—=b;Yxy—byXy
Sy/x=

n—2

Sb1 = Sy/x

IC(B1) = by £ to975n-2 Sb1

Intervalo de confianza para la ordenada al origen:

21X

n

X =

(*)?

1
Rl PR F5%
n

IC(Bo) = bo % to.975n-2 Swo
Coeficiente de variacion de regresion:
S
CVy e = 224100
y
4.4.8.3 LINEALIDAD DEL METODO.
Se prepararon tres matrices de agua potable por triplicado y se le
adicionaron cantidades de estandar de plomo equivalentes a 0.0075

ppm, 0.01 ppm y 0.0125 ppm. Luego se analizaron por el método del i6bn

selectivo.
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Procedimiento:

Se prepararon tres matrices de agua potable por triplicado realizando a

cada una el tratamiento de muestras.

A las matrices preparadas se le adicioné una cantidad de estandar de
plomo al 0.0075 ppm, 0.01 ppm y 0.0125 ppm por triplicado, partiendo
del estandar de plomo de 0.1 ppm y manteniendo constante la cantidad

de matriz analitico en los tres niveles.

Se realiz6 a cada una de estas el procedimiento para la cuantificacion de
plomo en las muestras de agua potable. Luego se realizaron las lecturas
con el electrodo de plomo.

Los matrices adicionados se analizaron por un mismo analista bajo las
mismas condiciones y se reportd la cantidad adicionada vrs. cantidad
recuperada. Se calculé el valor de la pendiente (b,), la ordenada al origen
(bo), coeficiente de determinacién (%), intervalo de confianza de la
pendiente (IC(B1)), intervalo de confianza para la ordenada al origen
(IC(Bo)) y el coeficiente de variacion de regresion (CVyy). Usando las

siguientes formulas:

Pendiente:
_ nYyxy—Xxyy
o - (Ix)°

Ordenada al origen:

_Zy-bi¥x

n

bo



Coeficiente de determinacion:

2 (Zxy) - Ex)EW)?

T T -0y - Cy)d)

Intervalo de confianza de la pendiente:

n—2

S 2y2—=b;YXxy—byXy
y/x=

Sb1 = Sy/X

IC(B1) = by £ to975n-2 Sb1

Intervalo de confianza para la ordenada al origen:

21X

n

X =

(*)?

1
Sbo —_ Sy/x H+ Z ~ (ZX)Z
n

X

IC(Bo) = bg % t9.975n-2 Sho

Coeficiente de variacion de regresion:

S
CVyx = =2 % 100

57
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4.4.8.4 RANGO.
Procedimiento:

Este pardmetro se estableci6 mediante el valor maximo cuantificable
obtenido en la linealidad y el valor minimo obtenido en el limite de

cuantificacion.

4.4.8.5 EXACTITUD.

La exactitud del método se demostréo analizando una solucion de
referencia. Luego se prepararon diez réplicas del material de referencia
con una concentracion de plomo equivalente a 0.01 ppm y se analizaron

por el método del i6n selectivo.

Procedimiento:

- Se preparé una solucién de referencia de concentracién equivalente a
0.01ppm de plomo la cual dio como resultado un valor de referencia.

- Se prepararon diez réplicas del material de referencia a una
concentracion equivalente a 0.01 ppm y se realizd el tratamiento de

muestra.

- Se les realiz6 a cada una de estas el procedimiento para la
cuantificacion de plomo en las muestras de agua potable y se realizaron

las lecturas con el electrodo de plomo.

- Se procedid6 a obtener la concentracion real en cada una de las
soluciones elaborandose una curva de calibracion de concentracion vrs.

milivoltios.
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Para verificar la veracidad utilizando un material de referencia, se
determiné la media y la desviacion estandar de la serie de réplicas de la
prueba y se comparé contra el valor caracterizado del material de

referencia.

Media aritmética:

2
y n

Desviacion estandar:

nQxy?) — (Xy)?
nn—1)

Contraste “t”

_ X— Xref.\/H
S

t

Donde:
X Media.
Xref.: Valor de referencia.

s: Desviacion estandar.

n: Numero de muestra.
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4.4.8.6 PRECISION.
4.4.8.6.1 Repetibilidad.

Se realizO con la preparacibn de diez soluciones estandar
correspondiente a 0.02 mg/mL de plomo, manteniendo las condiciones

de: dia, analista, instrumento y laboratorio.

Procedimiento:

- Se prepararon diez soluciones estandar de plomo a una concentracion
de 0.02 ppm partiendo de la solucibn de estandar de plomo
correspondiente a 0.1 ppm. Manteniendo las condiciones de: dia,

analista, instrumento y laboratorio.

- Serealiz6 a cada una de estas el procedimiento para la cuantificacion de

plomo en las muestras de agua potable.

- Se hicieron las lecturas con el electrodo de plomo en las mismas

condiciones.

- Se procedié a obtener la concentraciébn real en cada una de las
soluciones elaborandose una curva de calibracion de concentracion vrs.
milivoltios.

La estimacién de la repetibilidad del método se determind con el célculo
de la media aritmética, desviacién estandar y coeficiente de variacién de

las respuestas obtenidas

Media aritmética:

o2
y n
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Desviacion estandar:

nXy*) - Xy)?
nn—1)

Coeficiente de variacion:

S
CV ==-%100
y

4.4.8.6.2 Precision intermedia.

Se realizd con la preparacibn de diez soluciones estandar
correspondiente a 0.01 mg/mL de plomo, manteniendo las condiciones
de: dia, instrumento y laboratorio, variando su realizacion con dos

analistas diferentes.

Procedimiento:

- Se prepararon diez soluciones estandar de plomo a una concentracion
de 0.01 ppm partiendo de la solucién estandar de plomo correspondiente
a 0.1 ppm. Manteniendo las condiciones de: dia, instrumento y

laboratorio, variando su realizacion con dos analistas diferentes.

- Se les realiz6 a cada una de estas el procedimiento para la

cuantificacion de plomo en las muestras de agua potable.

- Se hicieron las lecturas con el electrodo de plomo en las condiciones

descritas anteriormente.
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Se procedid a obtener la concentracion real en cada una de las
soluciones elaborandose una curva de calibracién de concentracion vrs.

milivoltios.

La estimacién de la precision intermedia del método se determind con el
calculo de las desviaciones estandar y una prueba de Fischer, para
determinar si existe diferencia significativa entre los resultados de los

analistas que emplearon el mismo método.

Media aritmética:

2
y n

Desviacion estandar:

nQxy?) — (Xy)?
nn—1)

Prueba de Fischer: Se utiliza para determinar si existe diferencia
significativa entre los resultados de los analistas que emplearon el mismo
meétodo. Se determina como sigue:

S; - Desviacion estandar de la condicion 1.

S, - Desviacion estandar de la condicion 2.

Se calcula:
SZ
F = S—; , de forma tal que F= 1.
2

El valor critico (F tabulado) debe consultarse en las tablas estadisticas.
Para emplear estas tablas debe hallarse primero el nimero de grados de

libertad, el cual es igual a n-1, donde n es el nimero de muestras para un
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analista individual. Si Fexp< Frap NO existe diferencia significativa entre la

precision alcanzada por los analistas.

4.4.8.7 LIMITE DE CUANTIFICACION.

El limite de cuantificacion se determind mediante la preparacion tres
soluciones estandar de plomo por duplicado en concentraciones de
0.0001 ppm, 0.0005 ppm y 0.0010 ppm. SimultAneamente se prepararon

cuatro blancos y se analizaron por el método del i6n selectivo.

Procedimiento:

- Se determin6é mediante la preparacion tres soluciones estandar de plomo
por duplicado en concentraciones de 0.0001 ppm, 0.0005 ppm y 0.0010

ppm. Simultdneamente se prepararon cuatro blancos.

- Se les realizd a cada una de estas el procedimiento para la

cuantificacion de plomo en las muestras de agua potable.

- Se hicieron las lecturas con el electrodo de plomo en las condiciones
descritas anteriormente. Se establecié visualmente la concentracion
limite que permite cuantificar con razonable precision y exactitud la

respuesta obtenida.

- Se procedid a obtener la concentracién real en cada una de las
soluciones elaborandose una curva de calibracién de concentracion vrs.
milivoltios.

Con los datos obtenidos se calcul6:
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Pendiente:
b _nYxy—Xx)y
17 nYyx? — (¥x)2

Coeficiente de determinacion:

2 (mExy) - ExEy)?
(X x?) = @2 (Zy?) - Ey)?)

Intervalo de confianza para la pendiente:

_Ty-b,Tx
- n

2Xy2—=biYxy—boXy
y/x= n—2

bo

IC(B1) = by £ too75n-2 Sb1
Para los blancos se calculé la desviacién estandar (Sb) de estos por la

siguiente ecuacion:

_ InQ@y?) - Qy)?
Sb _\/ n—(n—1)

Limite de cuantificacion:
Co 10 = Sb
=5

Doénde:
LC= limite de cuantificacion.
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Sb= desviacion estandar de los blancos.
b;= pendiente

4.4.8.8 LIMITE DE DETECCION.

El limite de detecciébn se determiné mediante la preparacion tres
soluciones estdndar de plomo por duplicado en concentraciones de
0.0001 ppm, 0.0005 ppm y 0.0010 ppm. Simultaneamente se prepararon

cuatro blancos y se analizaron por el método del i6n selectivo.

Procedimiento:

- Se determindé mediante la preparacion tres soluciones estandar de plomo
por duplicado en concentraciones de 0.0001 ppm, 0.0005 ppm y 0.0010

ppm. Simultaneamente se prepararon cuatro blancos.

- Se les realiz6 a cada una de estas el procedimiento para la
cuantificacion de plomo en las muestras de agua potable.

- Se hicieron las lecturas con el electrodo de plomo en las condiciones
descritas anteriormente, estableciendo visualmente el nivel minimo en el

gue este puede detectarse fielmente.

- Se procedid a obtener la concentracién real en cada una de las
soluciones elaborandose una curva de calibracion de concentracion vrs.

milivoltios.

El limite de deteccion se calcul6 a partir de la dilucion en que no se
pueda distinguir la respuesta del analito de la del blanco. Luego se

calculé:
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Pendiente:
b = nYyxy—Xxxy
T nYx?—(¥x)2

Coeficiente de determinacion:

2 (mExy) - ExEy)?
(X x?) = @2 (Zy?) - Ey)?)

Intervalo de confianza para la pendiente:

_Ty-b,Tx
- n

2y2—b;Yxy—boXy
Sy/x=

bo

n—2

Sb1 = Sy/X

IC(B1) = by £ tg975n-2 Sb1

Para los blancos se calcul6 la desviacion estandar con la siguiente

formula:

_ InQ@y?) - Qy)?
Sb _\/ n—(n—1)

Limite de deteccion:

D_3><Sb
=
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4.4.8.9 ROBUSTEZ.

Procedimiento para determinar la robustez:

Se establecieron los factores propios del método los cuales se
consideran criticos, estos fueron: temperatura (baja, normal y alta) y
humedad. La temperatura baja se trabajo a 19.4°C y humedad de 50%,
la temperatura normal fue de 22.5°C y humedad de 48%, la temperatura
alta de 25.8°C y 45% de humedad; la evaluacién de este parametro se
realizd con dos repeticiones de una solucion estandar de plomo con
concentracion de 0.01 mg/mL para cada temperatura y humedad
especificados.

Se procedi6 a calcular la media aritmética de las condiciones ambientes
y condiciones controladas, luego se calculard la diferencia absoluta de
cada condicion respecto a condicion normal. Las formulas a utilizar son
las siguientes:

Media aritmética a temperatura ambiente:

S X Yo
Yo —no
Dénde:

no = Numero de mediciones a temperatura ambiente.
Yo = Temperatura a condicion normal.

Media aritmética para el analisis a temperaturas controladas:

LY
Vi n,

ni= Numero de mediciones a temperatura controlada.

yi= Temperatura a condiciones controladas.
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Diferencia absoluta de la media aritmética de cada condicion respecto a

la media aritmética de la condicién normal.

di= Yo- ¥

4.49 CRITERIOS DE ACEPTACION: (1),4).(6).(8).

Son los criterios que se establecen para cada parametro de desempefio,
con el fin de evaluar los resultados del estudio, estos criterios deben de
mantenerse a lo largo de toda la evaluacidbn de pardmetros de
desempeiio y cualquier cambio debe de ser justificado.

A continuacion se presentan los criterios de aceptacion para cada

parametro en estudio.

CUADRO N° 1 CRITERIOS DE ACEPTACION.

Pardmetros Criterios de aceptacién Referencia

CONACYT (Consejo
Nacional de Ciencia y
Tecnologia), Guia de
Selectividad La respuesta del método debe de ser | Validacion de Métodos
Unicamente debida al analito. Analiticos Fisicoquimicos,
elaborado y revisado por
Gilma Molina, aprobado
por Ing. Evelin de
Venegas,(4)

CONACYT (Consejo
Nacional de Ciencia y
Tecnologia), Guia de

Linealidad del Coeficiente de determinacion (r*)=0.98 Validacion de Métodos
sistema Intervalo de Confianza (IC(f31)) no debe incluir | Analiticos Fisicoquimicos,
al cero. elaborado y revisado por

Gilma Molina, aprobado
por Ing. Evelin de
Venegas,(4)
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Linealidad del método

Coeficiente de
determinacion r? a reportar
El valor de la pendiente

IC(By), debe incluir la
unidad
El valor de la ordenada

IC(Bo), debe incluir el cero
El CVyy, no mayor de 3% si

Ortega Aguirre L. y Otros.
2001. Validacion de
Métodos Analiticos.
Barcelona Espafia.(8)

las dos condiciones

es quimico o}

espectrofotométrico

Debe incluir la | Ortega Aguirre L. y Otros.
Rango concentracién inferior 'y | 2001. Validacion de

superior del analito, con | Métodos Analiticos.

adecuada precision, | Barcelona Espafia.(8)

exactitud y linealidad

Si tep< tw NO existe | Ortega Aguirre L. y Otros.
Exactitud diferencia significativa entre | 2001. Validacién de

las medias obtenidas por | Métodos Analiticos.

Barcelona Espafia.(8)

Precisién (Repetibilidad)

Coeficiente de Variacion
(CV) a reportar.

Ortega Aguirre L. y Otros.
2001. Validacién de
Métodos Analiticos.
Barcelona Espafia.(8)

Precision intermedia

Si Fep< Fuapb NO existe
diferencia significativa entre
la precisién alcanzada por
los analistas.

Ortega Aguirre L. y Otros.
2001. Validacion de
Métodos Analiticos.
Barcelona Espafia.(8)

Limite de cuantificaciéon

r’>0.98
El IC(B1), no debe incluir el
cero

Ortega Aguirre L. y Otros.
2001. Validacion de
Métodos Analiticos.
Barcelona Espafia.(8)

Limite de deteccion

r’>0.98
El IC(B1), no debe incluir el
cero

Ortega Aguirre L. y Otros.
2001. Validacion de
Métodos Analiticos.(8)

Robustez

|di|< 3% para métodos
quimicos o}
espectrofotométricos.

CONACYT (Consejo
Nacional de Ciencia Yy
Tecnologia), Guia de
Validacion de Métodos
Analiticos  Fisicoquimicos,
elaborado y revisado por
Gilma Molina, aprobado por
Ing. Evelin de Venegas,(4)
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4.4.10 PROCEDIMIENTO DE TOMA DE MUESTRA: (1)

Las muestras para analisis fisicoquimico se recolectaron en frascos de
polietileno con capacidad de 375 mL y con cierre hermético.

Para la toma de muestra se prosiguio de la siguiente manera:

a. Abrir la valvula del grifo hasta alcanzar el flujo maximo dejando correr el

agua durante uno o dos minutos.

b. Disminuir la intensidad del flujo de agua para la toma posterior de la

muestra.

c. Desenroscar el tapon del frasco y enjuagar dos veces con el agua para

ambientarlo.

d. Agregar 1.0 mL de acido nitrico concentrado y proceder a llenar el frasco

completamente.

e. Tapar el frasco con el tapon hermético y rotular.

f. Colocar las muestras en hielera para preservarlas a temperatura de 4°C

a 10°C para su posterior traslado.
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4.4.11 PROCEDIMIENTO REALIZADO PARA MEDIR LA CONCENTRACION
DE PLOMO EN LAS MUESTRAS DE AGUA POTABLE
RECOLECTADAS EN LA COLONIA JARDINES DE GUADALUPE,
ANTIGUO CUSCATLAN: @)

- Se coloco el medidor en mV y se calibr6 el electrodo como se describe
en el procedimiento de calibracion directa de pequefio volumen con un

medidor de modo mV.

- Pipetear 15.0 mL de muestra de agua potable, 15.0 mL de metanol-
formaldehido solucion y 1.0 mL de ISA a un vaso de precipitados limpio
50 mL y agitar la solucién para mezclar.

- Enjuagar el electrodo con agua destilada, secarlo y colocarlo en el vaso.
Cuando la lectura se mantenga estable en la pantalla, registrar el valor

enmV.

- Usando la curva de calibracion preparada con los estandares, determinar

la concentracidon desconocida de la muestra.

Retirar los electrodos de la solucion muestra, lavarlos con agua destilada
y secarlos con un pafio suave tratando de no producir friccion, cada vez

gue se realice una lectura.

Con las lecturas obtenidas de cada una de las muestras se procedid a

comparar cada uno con el limite de plomo segun la NSO 13.07.01:08.



CAPITULO V

RESULTADOS
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5.0 RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS.

Se elaboro el informe de los parametros de desempefio para la cuantificacion
de plomo en agua potable, donde se puede observar el desarrollo y
cumplimiento de estos, obteniéndose resultados los cuales se interpretaron en
cada parametro en estudio valiéndose de técnicas estadisticas para establecer
el cumplimiento de las mismas; asi como también se cuantificé el plomo
presente en las muestras de agua potable recolectadas de la colonia Jardines

de Guadalupe.

Se desarrollaron los procedimientos de operacién de los parametros de
desempefio: selectividad, linealidad del sistema, linealidad del método,
exactitud, precision (repetibilidad), precision intermedia, rango, limite de
cuantificacion, limite de deteccion y robustez; aplicando a cada uno de éstos el
método de estudio y evaluados con sus respectivos criterios de aceptacion por
medio de técnicas estadisticas. A continuacion se presenta el desarrollo de
cada parametro estudiado y también los resultados de cada una de las

muestras de agua potable recolectadas:

5.1 Determinacion de la selectividad del método del i6n selectivo de

plomo.@)

Para la determinacion de la especificidad se seleccionoé el hierro el cual
se considera una sustancia interferente para las lecturas del electrodo de

plomo y que suele encontrarse con frecuencia en el agua.

Se prepararon cuatro soluciones de plomo al 0.01 ppm se contaminaron
tres de ellas con estandar de hierro a una concentracion de 0.3 ppm,
0.01 ppm y 0.005 ppm luego se procedio a analizarlas por el método del

i6n selectivo. Los resultados se muestran en la tabla N°1.
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Tabla N°1 Resultados de la selectividad del método del i6n selectivo de

plomo.
N° Lectura (mV) Concentracion real Temperatura (°C)
replicas
1 Estandar de plomo
0.01 ppm. -160.1 0.0072 ppm 21.7
2 Estandar de plomo
0.01 ppm- Estandar -130.9 7.88 ppm 21.8
de hierro 0.3 ppm.
3 Estandar de plomo
0.01 ppm- Estandar -152.0 0.06 ppm 21.6
de hierro 0.01 ppm.
4 Estandar de plomo
0.01 ppm- Estandar -152.6 0.052 ppm 21.6
de hierro 0.005 ppm
De acuerdo a los resultados obtenidos el hierro es un interferente en las
lecturas obtenidas con el electrodo de plomo cuando este se encuentra
en concentraciones mayores que el plomo.
Segun los resultados obtenidos se cumple con la selectividad del método
del i6n selectivo de plomo.
5.2 Determinacion de la linealidad del sistema del i6n selectivo de

plomo.@)

La linealidad del sistema se determindé con la preparacion de cinco
soluciones estandar de plomo a concentraciones de 0.5 ppm, 0.1 ppm,
0.03 ppm, 0.01 ppm y 0.0048 ppm por triplicado.




Tabla N°2 Resultados de la linealidad del
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sistema para el método del i6n

selectivo
ephas | sebven ony | Lectra (my) - () | LU Fiomedio | Concenvacies B
1 -145.0/23.4
2 0.5000 -146.3/23.5 -146 0.4000
3 -146.7 /1 23.5
4 -153.2/22.7
5 0.1000 -152.2/22.8 -152.3 0.1300
6 -150.7 / 22.9
7 -168.6/21.9
8 0.0300 -161.6/21.9 -164.5 0.0300
9 -163.5/21.8
10 -182.9/22.3
11 0.0100 -180.1/22.4 -180 0.0100
12 -177.2122.4
13 -184.4/21.2
14 0.0048 -184.5/21.0 -186 0.0048
15 -188.3/20.9

Luego con el promedio de las lecturas de los cinco puntos de

concentracion se obtuvieron las concentraciones reales de cada uno de

ellos utilizando la curva de calibracion de los estandares ploteando las

lecturas obtenidas de cada punto.

El grafico obtenido para la linealidad del sistema del método del ion

selectivo es el siguiente. (Figura N°1)
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Figura N°1 Linealidad del sistema del método del I16n Selectivo de plomo.

Tabla N° 3 Promedio de los resultados de la linealidad del sistema del

método del i6n selectivo.

N° replicas X y X v Xy
1 0.5000 0.4000 0.25 0.16 0.20
2 0.1000 0.1300 0.01 1.69 x 10° 1.3x10°
3 0.0300 0.0280 9.0x 10" 7.84x 10" 8.4x10"
4 0.0100 0.0100 1.0x 10" 1.00 x 10 1.0x 10"
5 0.0048 0.0048 2.3x10° 2.30x 10® 2.3x10°
> x=0.6448 >y=0.5728 | Yx°=0.2610 | Yy°=0.1778 | Yxy=0.2139
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Ejemplo de la realizacion de los célculos:

Pendiente de la linealidad del sistema del método del i6n selectivo de
plomo:

_ 5(0.2139)—(0.6448)(0.5728)
17 5(0.2610)—(0.6448)2

b1=0.7874

Pendiente al origen de la linealidad del sistema del método del i6n

selectivo de plomo:

0.5728-0.7874(0.6448)
5

o=

b,=0.0130.

Coeficiente de determinacion de la linealidad del sistema del método del

i6n selectivo de plomo:

2— {(5%0.2139)—(0.6448%0.5728)}?
~ {(5%0.2610)—(0.6448)2}{(5x0.1778)—(0.5728)2}

= 0.9829.

Desviacion estandar de la linealidad del sistema para el metodo del i6n

selectivo de plomo :

5(0.1778)—(0.5728)2
S= =0.16746
5X4

Coeficiente de variacion de la linealidad del sistema para el método del

i6n selectivo de plomo:

 0.16746

Cv= X 100 = 0.16636%
100.66
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Media aritmética:

__Yx _ 0.6448
X_ —
n

=0.12896

Intervalo de confianza para la pendiente de la linealidad del sistema del

meétodo del idn selectivo de plomo:

\/0.1778—0.7874(0.2139)—0.0130(0.5728)
yix =
3

Sb;=0.02535 >
0.2610-0:6448)7

Sb;=0.0601

El valor de tabla de la distribucion t de Student, se determina para unt de
0.975, n-1 grados de libertad, siendo “n” el numero de réplicas.
Ejemplo: n =5 para n-2, corresponde a 5-2 =3 y para tres grados de

libertad el de t de Student de tabla es de 3.182.

IC(by)= 0.7874 * (3.182) -(0.0601)

IC(b1)= 0.9786, 0.5962
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Intervalo de confianza de la pendiente al origen de la linealidad del
sistema para el método del i6n selectivo de plomo.

(0.12896)2
(0.6448)2

1
Sb,=0.02535 |-+
5 0.2610-

She= 0.01373
IC(bo)= 0.0130+(3.182)(0.01373)

IC(bs)=0.05669, -0.03069.

Coeficiente de variacion de regresion de la linealidad del sistema para el

meétodo del idn selectivo de plomo:

oy = 002535
Y 100.66

x 100

CVyn=0.02518.

De acuerdo a los resultados obtenidos en la linealidad del sistema del
método del i6n selectivo de plomo cumple ya que el r’=0.9829 y el
intervalo de confianza IC(31) es de 0.9786 y 0.5962.

Determinacion de la linealidad del metodo del ion selectivo de
plomo.@)

Se prepararon tres matrices de agua potable por triplicado y se le
adicionaron cantidades de estandar de plomo equivalentes a 0.0075
ppm, 0.01 ppm y 0.0125 ppm. Luego se analizaron por el método del ion

selectivo.
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Tabla N°4 Resultados obtenidos en la linealidad del método del i6n

selectivo de plomo.

N° de | Concentracion | Lectura | Temperatura | Lectura Promedio Concentracion real
replicas | tedrica (ppm) | (MV) (°C) (mV) (ppm)
1 -122.7 19.7 0.0075
2 0.0075 -102.7 19.5 -122.7 -
3 -96.8 19.5 -
4 -117.8 19.9 0.0100
5 0.0100 -118.0 19.7 -117.5 0.0098
6 -116.7 19.7 0.0110
7 -116.2 19.8 0.0120
8 0.0125 -115.3 19.6 -115.4 0.0125
9 -114.7 19.7 0.0127

De los datos obtenidos en la concentracion de 0.0075 ppm solo se utilizo
el de la réplica numero 1 ya que las réplicas 2 y 3 dan variabilidad en los
resultados por dicha razén no se utilizaran para calcular la linealidad del

método del ion selectivo de plomo.

Tabla N°5 Resultados con los que se determind la linealidad del método.

X y X’ Y Xy
1 0.0075 0.0075 5.62 x 10™ 5.62 x 10” 5.62 x 10”
2 0.0100 0.0100 1.0x 10" 1.00 x 10™ 1.0x 10"
3 0.0100 0.0098 1.0x 10" 9.60 x 10” 9.8 x 10°
4 0.0100 0.0110 1.0x 10" 1.21x 10" 1.1x 10"
5 0.0125 0.0120 1.56 x 10™ 1.44 x 10 1.5x 10"
6 0.0125 0.0125 1.56 x 10™ 1.56 x 10™ 1.56 x 10™
7 0.0125 0.0127 1.56 x 10™ 1.61x 10" 1.59 x 10
>x=0.075 | Yy=0.0755 | >x°=8.242 x10* | Yy°=8.342 x10™* | Y xy=8.292x10"
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Ejemplo de la realizacion de los célculos de la linealidad del método:

Pendiente para determinar la linealidad del método del i6n selectivo de
plomo:

_ 7(8.292 x107*)—(0.075)(0.0755)
© 7(8.242 x1074)—(0.075)2

1

b1=0.9826

Pendiente al origen para determinar la linealidad del método del i6n

selectivo de plomo:

~0.0755-0.9826(0.075)
=
7

b, =2.578x10™

Coeficiente de determinacion para determinar la linealidad del método del

i6n selectivo de plomo:

{(7x8.292x1074)=(0.075x0.0755)}"
{(7%8.242 x 1074)—(0.075)2}{(7%8.342 x10~%)—(0.0755)2}

2

r’=1

Desviacion estandar para determinar la linealidad del método del i6n

selectivo de plomo:

7(8.342 X10~%)—(0.0755)2
S= =1.82019
7X6
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Coeficiente de variacion para determinar la linealidad del método del ion

selectivo de plomo:

1.82019 5
Cv= X 100= 1.8057%x10"%
100.8

Intervalo de confianza para la pendiente para determinar la linealidad del

meétodo del idn selectivo de plomo:

\/8.342X 10~4-0.9826(8.292 x 10~4)—(2.578%x1074)(0.0755)
yix =
5

Sy/x = 4 . OX10-4

1

— -4
Sb;= 4.0x10 oo

8.242X10™ -

Sb;=0.08806

IC (by) = 0.9826 + (2.571) - (0.08806)
IC (by) = 1.209, 0.7562

Media aritmética:

— 0.075
X= — 0.0107

Intervalo de confianza para la pendiente al origen para determinar la

linealidad del método del i6n selectivo de plomo:

(0.0107)2

(0.075)2
7

1
Sbo= 4.0x10™* |= +

8.242 X10~4—
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Sbo= 9.54x10™
IC(bo)=2.578x10" +(2.571)(9.54x10™)
IC(bo)= 0.00270,-0.00219

Coeficiente de variacion de regresion para determinar la linealidad del
método del ion selectivo de plomo:
4.0x107*

CVyx = W x 100

CVy,= 3.966 x 10™

Segun los resultados obtenidos de la linealidad del método cumple
porque el r’=1, el valor de la pendiente IC(B1) es de 1.209; 0.7562, el
valor de la ordenada IC(Bo) es de 0.00270, -0.00219, el coeficiente de

variacion de regresion CVy,, es de 3.966 x 10,

Determinacién de la exactitud del método del i6n selectivo de

plomo.@)

La exactitud del método se demostré analizando una solucién de
referencia. Luego se prepararon diez réplicas del material de referencia
con una concentracion de plomo equivalente a 0.01 ppm y se analizaron

por el método del i6n selectivo.
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Tabla N°6 Resultados de la exactitud del método del i6n selectivo de plomo.

N° Concentracion teorica (ppm) Lectura (mV) Temperatura °C
replicas

Blanco -154.8 20.4
1 St. 0.01 -148.3 20.6
2 St. 0.01 -149.9 20.5
3 St. 0.01 -149.0 20.5
4 St. 0.01 -150.0 21.6
5 St. 0.01 -150.5 21.8
6 St. 0.01 -149.8 22.0
7 St. 0.01 -149.0 21.0
8 St. 0.01 -148.0 21.1
9 St. 0.01 -149.1 21.2
10 St. 0.01 -148.7 21.3

Para la determinacion de exactitud no se tomaron en cuenta la lectura de

las réplicas 1 y 8 ya que

al

usar dichos valores se obtiene una

variabilidad en los resultados y para evitar dicha variabilidad estos no se

usaran en los calculos.

Tabla N°7 Resultados con los que se determiné la exactitud del método del

ion selectivo de plomo.

Matriz Cantidad | Matriz + Cantidad % de Recobro
Adicionad | adicion Recuperada , Y)%
a (ppm) (ppm) v)
V)
1 9.32x10° 0.01 0.0080 0.0079 6.24 x 10-5 79
2 9.32x10° 0.01 0.0140 0.0139 1.93 x 10-4 139
3 9.32x10° 0.01 0.0075 0.0074 5.47x 10-5 74
4 9.32x10° 0.01 0.0060 0.0059 3.48 x 10-5 59
5 9.32x10° 0.01 0.0080 0.0079 6.24 x 10-5 79
6 9.32x10° 0.01 0.0130 0.0129 1.66 x 10-4 129
7 9.32x10° 0.01 0.0120 0.0119 1.42 x 10-4 119
8 9.32x10” 0.01 0.0180 0.0179 3.20x10-4 179
5> =0.10 Sy=0.0857 | >y’=1.03x10° SY= 857

Para calcular la cantidad recuperada se resto el valor de la matriz al valor

de la matriz+ adicion.
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Ejemplo de como se realizaron los célculos:
Porcentaje de recobro:
Y=107.125%

Media aritmética:

0.0857

y = =0.0107

Desviacion estandar para determinar la exactitud del método del i6n
selectivo de plomo:

\/8(1.03)(10‘3)—(0.0107)2
56

S=0.0120.

Contraste “t” para determinar la exactitud del método del i6n selectivo de

plomo.

0.0107-0.01
t = ——
P 0.0120 \/—

texp =0.165
tiap= 2.365 para siete grados de libertad segun t student.

Intervalo de confianza de la poblacion para determinara la exactitud del

método del idn selectivo de plomo.

El valor de tabla de la distribucion t de Student, se determina para unt de

0.975, n-1 grados de libertad, siendo “n” el numero de réplicas.
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Ejemplo: n =8 para n-1, corresponde a 8-1 = 7 y para siete grados de
libertad el de t de Student de tabla es de 2.365.
0.0120

V8

IC (W)= 0.0107 + 2.365 X

IC (u)= 0.0207, 6.66 x 10™

Segun los resultados obtenidos en la exactitud del método del ién
selectivo de plomo este cumple ya que texp < tap (0.165< 2.365) con esto

se comprobo que no existe diferencia significativa.

Determinacion del rango del metodo del idn selectivo de plomo.«)

Este parametro se establecio mediante el valor maximo cuantificable
obtenido en la linealidad y el valor minimo obtenido en el limite de
cuantificacion. El rango obtenido es de: 0.00849 a 0.5 mg/L.

Determinacion de la repetibilidad del método del i6n selectivo de

plomo.@)

Se realizd con la preparacion de diez soluciones estandar
correspondiente a 0.02 mg/mL de plomo, manteniendo las condiciones

de: dia, analista, instrumento y laboratorio.

Para calcular las repetibilidad del método del i6n selectivo de plomo se
utilizaron solamente sies datos ya que al utilizarse los diez habia

variabilidad en los resultados obtenidos.
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Tabla N° 8 Resultados de la repetibilidad del método del ién selectivo

de plomo.
N° Lectura(mV) Concentracion real
replicas (ppm)
2
)
v)
1 -149.1 0.012 1.44 x 10™
2 -149.1 0.012 1.44 x 10™
3 -148.1 0.030 9.0x 10™
4 -149.6 0.009 8.1x10°
5 -147.9 0.035 1.22 x 10°
6 -148.3 0.025 6.25 x 10™
Sy=0.123 Sy*=3.114x10"

Ejemplo de los célculos realizados:

Media aritmética:

~ 0123
y =——=0.0205

Desviacion estandar:

=0.01088

6(3.114x1073)—(0.123)2
6X5

Coeficiente de variacion para determinar la repetibilidad del método del
i6n selectivo de plomo:
~0.01088

V = ——— x100=53.07%
0.0205
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De acuerdo a los resultados obtenidos en la repetibilidad del método del
ion selectivo de plomo este no cumple porque el CV obtenido fue de
53.07%.

Determinacion de la precision intermedia del método del i6n

selectivo de plomo.()

Se realizd6 con la preparacion de diez soluciones estandar
correspondiente a 0.01 mg/mL de plomo, manteniendo las condiciones
de: dia, instrumento y laboratorio, variando su realizacibn con dos

analistas diferentes.

La estimacién de la precision intermedia del método se determiné con el
calculo de las desviaciones estandar y una prueba de Fischer, para
determinar si existe diferencia significativa entre los resultados de los

analistas que emplearon el mismo método.

Tabla N°9 Resultados de la precision intermedia para el método del

ion selectivo de plomo para el analista 1.

Lectura Lectura (mV) Concentracion real yi°
(ppm) y1
1 -167.7 0.022 4.84 x 10
2 -164.1 0.029 8.41x 10"
3 -163.7 0.030 9.00 x 10™
4 -164.0 0.034 1.156 x 10~
5 -163.5 0.031 9.61 x 10-"
6 -161.1 0.038 1.444 x 10°
7 -161.3 0.035 1.225x 107
8 -164.1 0.029 8.41x 10"
9 -158.8 0.045 2.025 x 10->
10 -161.0 0.037 1.369 x 10~
Sy, =0.33 Sy.” =1.1246 x 107




Ejemplo de la realizacion de los célculos:

Media aritmética de la condicion 1 para determinar la precision

intermedia del método del i6n selectivo de plomo:

___ 0.033 5
y;= —— =3.3x 10

Desviacion estandar de la condicibn 1 para determinar la precision

intermedia del método del i6n selectivo de plomo:
81: \/

Tabla N° 10 Resultados de la precision intermedia del metodo del i6n

10(1.1246 X 1072)—(0.33)2

10X 9

selectivo de plomo del analista 2.

=6.28 x 103

Lectura Lectura(mV) Concentracion real v,

2 (Ppm) >

1 -161.8 0.034 1.156 x 10~
2 -162.6 0.032 1.024 x 10°
3 -164.7 0.028 7.84x 10"
4 -161.3 0.035 1.225x 107
5 -158.6 0.043 1.849 x 10~
6 -160.7 0.039 1.521 x 107
7 -162.9 0.033 1.089 x 10°
8 -161.3 0.035 1.225x 107
9 -164.5 0.027 7.29x 10™
10 -162.5 0.032 1.024 x 10°

Sy, = 0.338

Sy,” =1.1626 X 10~
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Ejemplo de la realizacion de los célculos:

Media aritmética de la condicién 2 para determinar la precision
intermedia para el método del idn selectivo de plomo:

Vo= 28 6.0338
V2= 10 =
Desviacion estandar de la condicion 2 para determinar la precision

intermedia para el método del idn selectivo de plomo:

10(1.1626 X102 )-(0.338)2
—\/ ( OB 4 73x10°

2" 10 X9

Prueba de Fisher para determinar la precision intermedia del método del

ion selectivo de plomo:

_(6.28 x1073)?
" (4.73 x1073)2

=1.763 Fex=> 1

ex

Fiap = 3.179 de Fisher para 0.95.

De acuerdo a los resultados obtenidos para la precisiéon intermedia del
método del ion selectivo de plomo Si Fey < Frap NO existe diferencia

significativa entre la precisidén alcanzada por los analistas 1.763 < 3.179.

Determinacion del limite de cuantificaciéon del método del ion
selectivo de plomo.()

El limite de cuantificacion se determind mediante la preparacion tres
soluciones estandar de plomo por duplicado en concentraciones de
0.0001 ppm, 0.0005 ppm y 0.0010 ppm. Simultaneamente se prepararon

cuatro blancos y se analizaron por el método del i6n selectivo.
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Tabla N° 11 Resultados del limite de cuantificacion del método del i6n

selectivo de plomo.

N° de replicas Concentracion tedérica Lectura (mV) Temperatura (°C)
(ppm)
1 0.0010 -165.0 20.3
2 0.0010 -164.9 20.3
3 0.0005 -169.3 20.6
4 0.0005 -169.5 20.8
5 0.0001 -163.0 21.0
6 0.0001 -157.3 21.0
7 Blanco -154.9 20.3
8 Blanco -155.0 20.6
9 Blanco -154.8 20.8
10 Blanco -174.1 20.9

No se utilizaron las lecturas de concentracion de 0.001 ppm porgue las

lecturas dan variabilidad en los resultados.

Tabla N° 12 Resultados con los que se determiné el limite de cuantificacién.

X Y X Yy Xy Y (%)
1 0.0010 0.0100 1.0x 10° 1.0x 10° 1.0x 10° 100%
2 0.0010 0.0100 1.0x 10° 1.0x10° 1.0x 10° 100%
3 0.0005 0.0051 25x107 2.601 x 107 2.55x 10" 102 %
4 0.0005 0.0050 25x107 25x107 2.5x107 100%
>x=0.0030 | Yy=0.00301 | >x°=2.5x10° | Yy’=2.5101x10° | ¥xy=2.505x10"° | YY=402
Y= 100.5%
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Ejemplo de los célculos realizados:

Pendiente para determinar el limite de cuantificacion para el método del

ion selectivo de plomo:

_ 4(2.505 x107¢)—(0.003)(0.00301)
B 4(2.5 x10~6)—(0.003)?

1

b1=0.99.

Pendiente al origen para determinar el limite de cuantificacion del método
del i6n selectivo de plomo:

0.00301—0.99(0.003)
o 4

bo=1.0 x 10°

Coeficiente de determinacion para determinar el limite de cuantificacion
del método del i6n selectivo de plomo:

- {(4x2.505%1076 )=(0.003x0.00301)}"
“{(4%2.5 x 1076)—(0.003)2}{(4x2.5101 x10~6)—(0.00301)2}

r’= 0.9998.

Intervalo de confianza para la pendiente para determinar el limite de
cuantificacion del método del ion selectivo de plomo:

\/2.5101 x1076-0.99(2.505 x 1076)—(1.0 X1075)(0.00301)
yIx =
4-2

Sy/x= 5 X 10-6



Sb;=5x10°

2.5X10~

Sb1:0.01

IC(by)= 0.99 + (2.776) -(0.01)

IC(by)= 1.018, 0.9622

6_ (0.003)2
4
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Tabla N°13 Resultados de los blancos para la determinacién del limite de

cuantificacion del método del ién selectivo de plomo.

2z

Blanco Lectura (mV) y (ppm) y
1 -154.9 8.51x 10° 7.24x10°
2 -155.0 7.77 x 107 6.04 x 10°
3 -154.8 9.32x 10° 8.69 x 10”
4 -174.1 5.71x 10™ 3.26 x 10”7
Sy=8.27 x 10™ Sy’= 3.4797 x 10’

Desviacion estandar de los blancos para determinar el limite

cuantificacion del método del ion selectivo de plomo:

She \/4(3.4797 X 10=7)—(8.27 X 10—4)2

Sb =8.414 x 10

_ 10 X8.414 x 10~ %

0.99

LC = 0.00849.

de

De acuerdo a los resultados obtenidos para el limite de cuantificacion

este cumple porque el r’=0.9998 vy el intervalo de confianza para la
pendiente IC(B1) es de 1.018, 0.9622.
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5.9 Determinacién del limite de detecciéon del método del i6n selectivo de

plomo.@)

El limite de deteccion se determind mediante la preparacion tres
soluciones estandar de plomo por duplicado en concentraciones de
0.0001 ppm, 0.0005 ppm y 0.0010 ppm. SimultAneamente se prepararon
cuatro blancos y se analizaron por el método del i6n selectivo.

Se utilizaron los mismos resultados del limite de cuantificacion y se

calculé matematicamente el limite de deteccion.

3 XSb 3x8414x107*
by 0.99

LD =0.00255.

De acuerdo a los resultados obtenidos para el limite de deteccion este
cumple porque el r’=0.9998 y el intervalo de confianza para la pendiente
IC(B1) es del.018, 0.9622.

5.10 Determinacion de la robustez del método del i6n selectivo de

plomo.@)

Se establecieron los factores propios del método los cuales se
consideran criticos, estos fueron: temperatura (baja, normal y alta) y
humedad. La temperatura baja se trabajé a 19.4°C y humedad de 50%,
la temperatura normal fue de 22.5°C y humedad de 48%, la temperatura
alta de 25.8°C y 45% de humedad; la evaluacion de este parametro se
realizd6 con dos repeticiones de una solucion estandar de plomo con
concentracion de 0.01 mg/mL para cada temperatura y humedad

especificados.
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Tabla N° 14 Resultados de la robustez del método del i6n selectivo de plomo.

Temperatura baja. 19.4 °C

Humedad relativa: 50%

Temperatura ambiente: 22.5°C

Humedad relativa: 48%

Temperatura alta: 25.8 °C

Humedad relativa: 45%

Lectura |[[ ] [ ] Lectura | [ ] [ ] Lectura |[ ] [ 1]
(mV) teorica | real (mV) teorica | real (mV) teoric | real
ppm ppm ppm ppm a ppm
ppm
-194.0 0.01 0.0050 -149.1 | 0.01 0.013 -187.4 0.01 |3.22x10?
-196.4 0.01 4.60 x 10" -149.6 | 0.01 0.009 -190.2 0.01 |2.36x10°
SY,=5.46x10" SY,=0.022 Sy;i=5.58x10

Ejemplo de los célculos:

Media aritmética para temperatura ambiente.

0.022

Yo =——=0.011

Media aritmética para temperatura baja

Y.

_ 5.46 X103

=2.73x10°

Media aritmética para temperatura alta

__ 5.58x1073
yll =

=2.79x10°3

Diferencia absoluta de la media aritmética de cada condicion respecto a

la media aritmética de la condicion normal.

d; = |yo - yi|= [0.011- (2.73 x 10°%) | = 8.27x 10° < 3%

dp= |yo - yii |= [0.011- (2.79 x 10°) | = 8.21 x 10°3< 3%
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El valor de la diferencia absoluta de la media aritmética de cada
condicién respecto a la normal no es mayor de un 3%, y los valores no

reflejan variacion a diferentes condiciones.
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RECOLECTADAS EN LA COLONIA JARDINES DE GUADALUPE.

Se procedi6 a la recoleccion de las 53 muestras de agua potable en la

colonia Jardines de Guadalupe, habiendose realizado la evaluacion de

los parametros de desempefio y posteriormente se analizaron por el

método del i6n selectivo de plomo y se obtuvieron los siguientes

resultados.

CUADRO N° 2 RESULTADOS DE LAS MUESTRAS DE AGUA POTABLE

DE LA COLONIA JARDINES DE GUADALUPE.

MX. Nombre de pasaje y Lectura | Concentracion | Temperatura
Numero de la casa (mV) (mg/L) (°C)
1 Pasaje Pacifico 6 -168.8 0.030 21.6
2 ¢ 7 -168.2 0.039 21.8
3 “ 8 -166.4 0.085 22.0
4 ¢ 11 -165.8 0.120 22.0
5 “ 12 -163.4 0.660 22.0
6 “ 13 -167.2 0.049 22.0
7 ¢ 14 -164.7 0.390 21.9
8 “ 15 -166.7 0.072 21.9
9 ¢ 20 -165.4 0.180 22.8
10 “ 27 -167.3 0.052 22.8
11 ¢ 28 -177.1 0.200 215
12 ¢ 31 -176.8 0.280 21.6
13 “ 33 -176.9 0.250 21.6
14 ¢ 34 -176.4 0.450 21.6
15 “ 36 -176.9 0.250 21.6
16 ¢ 37 -176.6 0.430 21.6
17 “ 38 -176.5 0.500 21.7
18 “ 39 -177.4 0.210 21.7
19 “ 42 -178.0 0.190 21.8
20 “ 43 -178.4 0.140 22.4
21 “ 45 -178.2 0.150 22.4
22 | Av. Rio Amazona 1 -177.8 0.220 22.4
23 ¢ N-1 -178.3 0.140 22.4
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Continuacion cuadro N°2

24 “ 1-H -178.6 0.100 22.4
25 “ N-2 -176.4 0.610 22.4
26 “ 2 -177.3 0.350 22.6
27 “ 3 -177.2 0.390 22.7
28 “ 4 -177.2 0.390 22.8
29 “ 5 -177.9 0.200 22.9
30 “ 8 -176.3 0.660 23.1
31 “ 12-P -176.5 0.550 23.1
32 “ C -178.6 0.100 23.0
33 “ 6 -176.3 0.660 23.1
34 “ 7A -178.4 0.140 23.1
35 “ 9 -177.6 0.390 23.1
36 “ 10 -177.9 0.200 23.1
37 Av. Rio Amazona J-14 -192.4 0.016 23.6
38 “ 11 -190.5 0.120 19.6
39 “ 12 -190-8 0.080 19.6
40 “ 13 -191.1 0.040 19.5
41 “ 13-P -190.8 0.080 19.5
42 “ 14-P -190.7 0.090 19.5
43 “ 14-B -189.6 0.220 19.5
44 “ 14-C -188.8 0.200 19.5
45 “ 14-D -190.6 0.100 19.5
46 “ 17-M -190.3 0.140 19.4
47 “ 17-P -189.2 0.300 19.4
48 “ 27-E -189.2 0.300 19.2
49 “ 27-P -190.6 0.100 19.2
50 “ 1-J -190.5 0.110 19.3
51 “ 2-Q -188.9 0.380 19.3
52 “ 2-H -189.9 0.190 19.3
53 “ N-3 -190.0 0.180 19.3
> 12.483
_ 12.483
X = =3 =0.2355 mg/L

Las lecturas en milivoltios varia ya que las muestras no se analizaron

todas el mismo dia, para cada dia de trabajo se empleo una curva de

calibracion diferente.
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La siguiente Figura N° 2 indica las zonas analizadas que fueron avenida

Rio Amazonas y Calle del Pacifico que estan trazadas en lineas rojas.
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Figura N° 2 Ubicacién de la colonia Jardines de Guadalupe. Las
flechas indican las calles Av. Rio Amazonas y calle El

Pacifico.

En la figura N° 3 se indican las zonas con mas prevalencia de plomo en
las calles muestreadas. Los colores rojos indican que se observaron
valores mayores de 0.60mg/L en 3 puntos en la figura. Como se puede
observar en las dos lineas, se detectan otros valores anémalos entre 0.4
y 0.5 mg/L aunque como se expreso anteriormente, todos los datos de
las muestras analizadas fueron mayores de 0.01lmg/L que es el valor
maximo permisible establecido por la Norma Salvadorefia Obligatoria

NSO 13.07.01:08 Agua, Agua Potable (segunda actualizacion).
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No se puede explicar con certeza la causa de esta contaminacion de
plomo en dicha zona, pero se puede inferir que los resultados son la
sumatoria de dos posibles causas. Una de las causas es que esta zona
esta influenciada por la cercania de una zona industrializada llamada El
Plan de la Laguna que corresponden a valores anGmalos que se pueden
deber a desechos quimicos provenientes de estas industrias. En cuanto
a los puntos mas elevados se infiere que se debe a que algunas casas
de esta zona poseen las mismas tuberias desde que se construyeron
alrededor de 45 afos y de esta manera el plomo puede entrar al agua
potable a través de la corrosion de los materiales de plomeria
especialmente cuando el agua tiene elevada acidez o bajo contenido de
minerales; asi mismo si el agua potable de la zona es caliente puede
darse un desgaste del metal por reaccion quimica entre el agua y la
tuberia cediendo cantidades significativas de plomo al agua potable.
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Figura N°3 Zonas con mas prevalencia de plomo en las calles

muestreadas
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CUADRO N°3 RESUMEN DE RESULTADOS DE LOS PARAMETROS DE
DESEMPENO PARA EL METODO DEL ION SELECTIVO.

Parametros Criterio de Aceptacion Resultado Dictamen
Evaluados
Especificidad La respuesta del método Se hace inestable cuando | Conforme
(Selectividad) debe de ser Gnicamente contiene Hierro mayor de
debida al analito. 0.01 mgl/L.
Exactitud texp< tiab 0.165<2.365 Conforme
¥ : debe incluirse dentro del | IC (u) = 0.0207, 6.66 x 10™
intervalo. y=0.0107
Precision CV: £ 11% para soluciones CV =53.07% No
(Repetibilidad) menores a 1ppm. Conforme
Precision Intermedia | Fexp< Frap Fexp= 1.763 Conforme
Fian = 3.179
Limite de r°>0.98 r’ = 0.9998 Conforme
Cuantificacién El IC(B1), no debe incluir el IC (B1) = 1.018, 0.9622
cero
Limite de Deteccion | r*=0.98 r =0.9998 Conforme
El'IC(B1), no debe incluir el IC (B,) = 1.018, 0.9622
cero
Linealidad de r’a reportar rr=1 Conforme
Método IC(By.), el valor de pendiente | IC (81) = 1.209;0.7572
debe incluir la unidad.
IC(Bo), el wvalor de la|IC(B,) =0.00270;-0.00219
ordenada debe incluir el
cero.
El CV,, no mayor de 3% si | CV,,=3.966x10™
es quimico o
espectrofotométrico.
Linealidad de r°>0.98 r’ = 0.9829 Conforme
Sistema (IC(B1)) no debe incluir al IC (B1) =0.9786;0.5962
cero.
Rango (Intervalo) Debe incluir la concentracién | 0.00849 mg/L a 0.500 Conforme
inferior y superior del analito, | mg/L de plomo
con adecuada precision,
exactitud y linealidad.
Robustez | di| < 3% para métodos d; =8.27x10° Conforme
quimicos o d,=8.21x10°

espectrofotométricos.
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CUADRO N°4 INFORME DE PARAMETROS DE DESEMPENO PARA
METODO ION SELECTIVO.

TITULO: Informe para determinar parametros de desempefio en el método ion selectivo para
la cuantificacién de los niveles de plomo en agua potable.

Estandar
Nombre Concentracion Lote Vencimiento
Solucién Estandar de 0.1M PS1 08/2013
plomo 0.1 M
Equipos
Nombre Nombre Fecha de calibracion
pH metro Metler TOLEDO 355 02/04/2013
Fecha de emision Fecha de revision Fecha de aprobacion Pagina N°
13/08/2013 15/08/2013 23/09/2013 Ya
OBJETIVO

Demostrar que el método ion selectivo es un método confiable para cuantificar los niveles de
plomo en agua potable y cumple con los requerimientos de: selectividad, exactitud,
repetitibilidad, precisién intermedia, limite de cuantificacién, limite de deteccién, linealidad de
método, linealidad de sistema, rango, robustez.

ALCANCE
Método de andlisis que se utiliza para cuantificar plomo en agua potable en concentracion
mayor de 0.005 ppm hasta 5 ppm utilizando el electrodo de plomo.

MATERIALES

Agitador

Balén volumétrico 25.0 mL, 50.0 mL ,100 mL.
Beakers 50.0 mL y 100 mL.

Bureta volumétrica 10.0 mL y 25.0 mL.
Pipeta volumétrica 15.0 mL

REACTIVOS

Acido nitrico

Agua destilada

Agua de chorro

Estandar de plomo

Solucién metanol-formaldehido
Solucién ISA ( perclorato de sodio 5M)

PARAMETRO DE DESEMPENO
Para validar el método se estudiaron el siguiente parametro:

ESPECIFICIDAD (SELECTIVIDAD)

RESULTADOS
Resultados
Se hace inestable cuando contiene Hierro mayor de 0.01 mg/L.
Parametro Criterio de Aceptacién
Especificidad (Selectividad) La respuesta del método debe de ser
Unicamente debida al analito.

Conformidad
Conforme
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Cuadro N°4 Continuacion.

TITULO: Informe para determinar parametros de desempefio en el método ion selectivo para
la cuantificacién de los niveles de plomo en agua potable.

Estandar
Nombre Concentracion Lote Vencimiento
Solucién Estandar de 0.1M PS1 08/2013
plomo 0.1 M
Equipos
Nombre Nombre Fecha de calibracion
pH metro Metler TOLEDO 355 02/04/2013
Fecha de emision Fecha de revisién Fecha de aprobacion Péagina N°
13/08/2013 15/08/2013 23/09/2013 2/4
EXACTITUD
RESULTADOS
Resultados
t0p=0.165 | y =0.0107 | IC (u) = 0.0207, 6.66 x 10
Pardmetro Criterio de Aceptacién
Exactitud Si texp < tap NO existe diferencia significativa

entre las medias obtenidas por las dos
condiciones.

Conformidad

Conforme
PRECISION (REPETIBILIDAD)
RESULTADOS
Resultados
CV =53.07%
Parametro Criterio de Aceptacién

Precisién (Repetibilidad)

Coeficiente de Variacion (CV)<11%.

Conformidad

No Conforme

PRECISION INTERMEDIA

RESULTADOS
Resultados
Fexp=1.763 Fian = 3.179
Parametro Criterio de Aceptacién
Precisién Intermedia Si Feyp < Fwp nO existe diferencia
significativa entre la precision alcanzada por
los analistas.

Conformidad

Conforme
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Cuadro N°4 Continuacion.

TITULO: Informe para determinar parametros de desempefio en el método ion selectivo para
la cuantificacién de los niveles de plomo en agua potable.

Estandar
Nombre Concentracioén Lote Vencimiento
Solucién Estandar de 0.1M PS1 08/2013
plomo 0.1 M
Equipos
Nombre Nombre Fecha de calibracion
pH metro Metler TOLEDO 355 02/04/2013
Fecha de emision Fecha de revisién Fecha de aprobacion Péagina N°
13/08/2013 15/08/2013 23/09/2013 Ya
LIMITE DE CUANTIFICACION
RESULTADOS
Resultados
r’ = 0.9998 |  IC(By)=1.018,0.9622 | LC = 0.00849
Pardmetro Criterio de Aceptacién
Limite de Cuantificacién r*>0.98

El IC(B1), no debe incluir el cero

Conformidad

Conforme
LIMITE DE DETECCION
RESULTADOS
Resultados
r’ = 0.9998 |  IC(B)=1.018,0.9622 | LD = 0.00255
Pardmetro Criterio de Aceptacién
Limite de Deteccién r*>0.98

El IC(B.), no debe incluir el cero
Conformidad

Conforme
LINEALIDAD DE METODO
RESULTADOS
Resultados
r° =1 IC (B,) = 1.209; 0.7562 IC (B,) =0.00270; CVyx=3.966 x 10™
-0.00219
Parametro Criterio de Aceptacion
Linealidad de Método Cantidad adicionada vs cantidad
recuperada:

Coeficiente de determinacion r*20.98
El valor de la pendiente IC(B,), debe incluir
la unidad.
El valor de la ordenada IC([3,), debe incluir
el cero.
El CVyx, no mayor de 3% si es quimico o
espectrofotométrico.
Conformidad

Conforme
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Cuadro N°4 Continuacion.

TITULO: Informe para determinar parametros de desempefio en el método ion selectivo para
la cuantificacién de los niveles de plomo en agua potable.

Estandar
Nombre Concentracion Lote Vencimiento
Solucién Estandar de 0.1M PS1 08/2013
plomo 0.1 M
Equipos
Nombre Nombre Fecha de calibracion
pH metro Metler TOLEDO 355 02/04/2013
Fecha de emision Fecha de revisién Fecha de aprobacion Péagina N°
13/08/2013 15/08/2013 23/09/2013 4/4
LINEALIDAD DE SISTEMA
RESULTADOS
Resultados
rY=0.9829 | IC(B,) =0.9786,0.5962 | IC (8,) = 0.05669; -0.03069 | CV,, = 0.02518
Parametro Criterio de Aceptacién
Linealidad de sistema Coeficiente de determinacién (r°)=0.98
Intervalo de Confianza (IC(f3;)) no debe incluir
al cero.
Conformidad
Conforme
RANGO (INTERVALO)
RESULTADOS
Resultados
0.00849 mg/L a 0.500 mg/L de plomo
Parametro Criterio de Aceptacion
Rango (Intervalo) Debe incluir la concentracién inferior y
superior del analito, con adecuada
precision, exactitud y linealidad.
Conformidad
Conforme
ROBUSTEZ
RESULTADOS
Resultados
d, =8.27x10° d,=8.21x10°
Parametro Criterio de Aceptacién
Robustez |di|s 3% para métodos quimicos o
espectrofotométricos.

Conformidad

Conforme




CAPITULO VI

CONCLUSIONES
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6.0 CONCLUSIONES

1. Los resultados obtenidos de los parametros de desempefio del Método de
I6n Selectivo para la cuantificacion de plomo en agua potable, demuestran
ser: exactos, precisos y lineales; en un rango de concentraciones en partes
por millon que comprende 0.00849- 0.500 mg/L. Lo que contribuye a una

mayor credibilidad en los resultados de los analisis que se realizaron.

2. En la determinacion de la exactitud el contraste “t” demostré que no existe
diferencia significativa entre los resultados obtenidos; en la determinacion de
la precision (repetibilidad) se obtuvo un CV de 53.07% el cual es debido a la
poca sensibilidad del equipo. Para la precisién intermedia la prueba de Fisher
demostré que no existe diferencia significativa entre los resultados de los

analistas que emplearon el mismo método.

3. El limite de cuantificacion y el limite de deteccion demuestran que el método
posee un limite cuantificable de 0.00849mg/L, un limite de deteccién de
0.00255 mg/L, coeficiente de determinacion mayor de 0.98 y el intervalo de
confianza para la pendiente IC (B1) no incluye el cero, con lo que se da
cumplimiento a los criterios de aceptacion para dichos parametros.

4. La determinacién de la linealidad del sistema produjo resultados aceptables
como un coeficiente de determinacion mayor de 0.98, lo que demuestra una
correlacion entre la concentracion del analito y la respuesta analitica. La
determinacion de la linealidad del método produjo resultados aceptables con
un coeficiente de determinacion de 1, ademas de un coeficiente de variacion
de regresidbn menor de un 3%, demostrando el cumplimiento de dicho

parametro de desempefio.
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5. El parametro de la robustez aplicado al método en estudio, demostro en sus
resultados que la diferencia absoluta de la media poblacional, para dicho
método se mantiene estable ante variaciones de humedad y temperatura en
el Laboratorio Fisicoquimico de Aguas de la Facultad de Quimica y Farmacia

de la Universidad de El Salvador.

6. El parametro de la selectividad demostr6 que una concentraciéon de hierro
mayor o igual al plomo presente en una muestra de agua potable produce
interferencia dando como resultados lecturas no confiables, si esto sucede se

debe ajustar el pH a 4 de la muestra anteriormente con hidréxido de sodio.

7. Los valores de concentracion de plomo obtenidos en cada una de las
muestras de agua potable recolectadas en la zona delimitada de avenida Rio
Amazona y calle del Pacifico de la colonia Jardines de Guadalupe fueron
mayores que el valor maximo establecido por la Norma Salvadorefia
Obligatoria NSO 13.07.01:08 Agua, Agua Potable (segunda actualizacion)
que es de 0.01mgl/L.

8. Al analizar las muestras de agua potable recolectadas en la zona delimitada
de avenida Rio Amazona y calle del Pacifico de la colonia Jardines de
Guadalupe, se obtuvieron valores con un rango de 0.03 hasta 0.66 mg/L y su
valor promedio fue de 0.2355 mg/L, demuestran que el agua potable de la
zona no esté apta para el consumo humano segun la Norma Salvadorefia
Obligatoria NSO 13.07.01:08 Agua, Agua Potable (segunda actualizacion)
gue es de 0.01mg/L.

9. Las posibles causas deducibles de la contaminacion con el plomo en la
zona analizada esta influenciada no solo por la zona industrializada
existente en El Plan de la Laguna sino que también por el uso de las

cafierias en las casas muy antiguas ya que el plomo puede entrar al agua
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potable a través de la corrosion de los materiales de plomeria especialmente
cuando el agua tiene elevada acidez o bajo contenido de minerales; asi
mismo si el agua potable de la zona es caliente, puede darse un desgaste
del metal por reaccion quimica entre el agua y la tuberia cediendo cantidades

significativas de plomo al agua potable.



CAPITULO VII
RECOMENDACIONES



1.
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7.0 RECOMENDACIONES.

Al Laboratorio Fisicoquimico de Aguas de la Facultad de Quimica y
Farmacia de la Universidad de EI Salvador, que cuando se realiza
mantenimiento al electrodo selectivo de plomo se debe cumplir con lo que

establece el manual del proveedor.

. Que el Laboratorio Fisicoquimico de Aguas de la Facultad de Quimica y

Farmacia de la Universidad de El Salvador, elabore una curva de calibracion
cada dia de trabajo con el electrodo de plomo ya que las condiciones

presentan variacion de un dia para otro.

. Que el Laboratorio Fisicoquimico de Aguas de la Facultad de Quimica y

Farmacia de la Universidad de El Salvador, deje estabilizar el electrodo
selectivo de plomo en solucion estandar de plomo de 0.01 ppm, solucién ISA
y solucion metanol-formaldehido cuando las condiciones de trabajo varian y

se presentan lecturas no confiables.

. Al Laboratorio Fisicoguimico de Aguas de la Facultad de Quimica y Farmacia

de la Universidad de El Salvador, realizar antes del andlisis de plomo el
analisis de hierro total cuando se analicen muestras de agua potable, ya que
el hierro causa interferencia a concentraciones mayores que el plomo. Si
esto sucede se debe ajustar el pH a 4 de la muestra anteriormente con
hidréxido de sodio.

. El electrodo selectivo de plomo debe permanecer siempre conectado para

evitar una desconfiguracion del ensayo.
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6. Al Ministerio de Salud y Ministerio de Medio Ambiente que realicen
investigaciones sobre la posible causa de la contaminacion con plomo de la
zona seleccionada ya que esta puede ser debida a la corrosion de los
materiales de plomeria especialmente cuando el agua tiene elevada acidez o
bajo contenido de minerales; asi mismo si el agua potable de la zona es
caliente, puede darse un desgaste del metal por reaccion quimica entre el
agua Yy la tuberia cediendo cantidades significativas de plomo al agua potable
0 por contaminacidbn causada por desechos quimicos de la zona

industrializada aledana a la colonia.

7. Al Ministerio de Salud, que realice estudios sobre la relacion que existe entre
la contaminacion de plomo y las enfermedades de afecciones renales que

aumentan en el pais.

8. A las directiva de la colonia Jardines de Guadalupe deben gestionar ante las
autoridades competentes, como el Ministerio de Salud y ANDA (Asociacion
Nacional de Acueductos y Alcantarillados) que proporcione el monitoreo del
agua potable que se distribuye en dicha colonia para que se le dé un
tratamiento adecuado y esta pueda cumplir con el limite maximo permitido de
plomo de la Norma Salvadorefia Obligatoria NSO 13.07.01:08 Agua, Agua

Potable (segunda actualizacion) que es de 0.01m/L.

9. Realizar la validacion del método del i6bn selectivo de plomo para el
aseguramiento de los resultados y asi la documentacion generada pueda

aplicarse a investigaciones futuras.

10.Que la Junta Directiva de la colonia Jardines de Guadalupe monitoree el

agua potable en el municipio de Antiguo Cuscatlan para confirmar los
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resultados anteriores, verificar su calidad y clarificar las causas de los valores

andémalos de plomo.
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GLOSARIO. 1),4),6),8),(14),(21)

Analito: Componente especifico de una muestra, a medir un analisis.

Blanco: Puede ser un blanco de reactivo o un blanco muestra problema que
contenga todos los ingredientes de la muestra excepto los analitos.

Coeficiente de variacion: Es la desviacion estandar expresada en funcién de

la media. Normalmente se expresa en porcentaje.

Desviacion estandar: Estadistico basico indicativo de la dispersiéon o

variabilidad de los resultados.

Desviacion estandar relativa: También llamada coeficiente de variacion, es
una medida de dispersion relativa que se obtiene dividendo la desviacion

estandar entre la media aritmética de un conjunto de datos.

Efecto de matriz: Alteracion o interferencia directa o indirecta en la respuesta
de un instrumento, como un espectrometro LC-MS/MS, debido a la presencia
de analitos no buscados en el analisis o de otras sustancias interferentes en las

muestras.

Especificidad: Es la capacidad de un método analitico para medir o cuantificar
simultdneamente o separadamente los analitos de interés de forma inequivoca,
en presencia de otras sustancias quimicas que pueden estar presentes en la

muestra.



Exactitud: Concordancia entre un valor obtenido empleando el método y valor

de referencia.

Limite de cuantificacion: Concentracibn minima del analito que puede ser
determinada con precision y exactitud aceptada, bajo las condiciones de
operacion establecidas.

Limite de deteccion: Concentracion minima del analito en una muestra, que
puede ser detectada, pero no necesariamente cuantificada, bajo las condiciones
de operacion establecidas.

Linealidad del método: Capacidad del método para proporcionar resultados
directamente o por medio de transformaciones matematicas definidas,
proporcionales a las concentraciones de analito en las muestra dentro de un

rango establecido.

Método analitico: Descripcion de la secuencia de actividades, recursos
materiales y parametros que se deben cumplir, para llevar a cabo el analisis de

un componente especifico de la muestra.

Muestra: Parte representativa de la materia muestra del analisis.

Parametros de desempefio: Parametro especifico a estudiar en un protc

de validacion.

Precision: Capacidad de un método para proporcionar resultados préximos
entre si. Grado de dispersion de los resultados analiticos respecto a su valor

medio.



Precision intermedia: Determina la variabilidad del método efectuando una
serie de analisis sobre la misma muestra, en un mismo laboratorio, pero en

condiciones operativas diferentes.

Potenciometria: Es la medida del potencial de una celda galvanica.

Protocolo de validacidon: Descripcion de pruebas especificas para demostrar
gue un proceso da resultados que cumplen con los criterios preestablecidos de

manera consistente.

Rango: Concentraciones incluidas entre la concentracién superior e inferiores
del analito (incluyendo estas), para las cuales se ha demostrado que el método

es preciso, exacto y lineal.

Repetibilidad: Evallua la precision del método efectuando una serie de analisis
sobre la misma muestra en las mismas condiciones operativas (aparatos,
reactivos, analista) en un mismo laboratorio y en un mismo periodo de tiempo

corto.

Robustez: Capacidad del método analitico para mantener su desempefio al
presentarse variaciones pequefias pero deliberadas, en los parametros de
desempefio del método.

Validacién: Establecimiento de la evidencia documental que un procedimiento
analitico conducira con un alto grado de seguridad a la obtencion de resultados
precisos y exactos dentro de las especificaciones y atributos de calidad

previamente establecidos.



ANEXOS.



ANEXO N°1
PLANTAS DE BOMBEO DE ANTIGUO CUSCATLAN Y UBICACION DE
LA COLONIA JARDINES DE GUADALUPE.
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Figura N°4 Plantas de bombeo de colonia Jardines de Guadalupe




Figura N° 5 Ubicacion de la Colonia Jardines de Guadalupe. Las lineas indican

donde estan ubicada la Avenida Rio Amazonas y Calle del Pacifico.



ANEXO N°2
METODO NORMALIZADO PARA PLOMO SEGUN EL APHA ¢z



Figura N°6 Métodos Normalizados para Plomo segun el APHA



Figura N°7 Métodos Normalizados para Plomo segun el APHA.



Figura N°8 Métodos Normalizados para Plomo segun el APHA.



ANEXO N°3
MODELO DEL ELECTRODO DE PLOMO.()
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Figura N°9 Modelo del electrodo de plomo.



MIETTLER . TOLEDO 388 lon Anciyzer

Figura N°10 Electrodo de plomo utilizado.



ANEXO N°4

CUADRO N°5 PARAMETROS DE DESEMPENO A UTILIZAR PARA

METODOS NORMALIZADOS O NO NORMALIZADOS.

Métodos Normalizados Modificados o No Normalizados

Parametros Identificacion Cuantificacion | Cuantificacion | Evaluacion de
de de caracteristicas
componentes componentes establecidas*
mayoritarios** | minoritarios o
impurezas en
trazas**
Selectividad/ Si + + +
Especificidad
Estabilidad + + + +
analitica de la
muestra
Linealidad del No Si Si +
Sistema
Linealidad del No Si Si +
Método
Rango No Si Si +
Exactitud No Si Si +
Repetibilidad No Si Si Si
Precision No Si Si Si
Intermedia
Reproducibilid No ++ ++ ++
ad
Limite de + No No No
Deteccién
Limite de No + Si +
Cuantificacion
Robustez + + + +

+: Puede o no requerirse, dependiendo de la normativa de referencia o la
naturaleza del analisis o de las modificaciones que se le hagan al método. ++:
Dependera de la disponibilidad de laboratorios. *: En esta categoria se hace
alusién a procesos previos a la cuantificacion (ej.: disolucion, liberacién de
analitos, etc.) el método usado para la cuantificacion (cuando aplique) se

validara de acuerdo a columnas 2 o 3. **;



ANEXO N° 5.
PREPARACION DEL ELECTRODO DE PLOMO Y PROCEDIMIENTOS
DE CALIBRACION DEL MANUAL DEL ELECTRODO SELECTIVO DE
IONES. 7).



Equipo necesario:(7)

- Potenciometro Mettler Toledo 355. Los electrodos también se puede utilizar en

metros con una variedad de entradas cuando un cable adaptador es utilizado.

- Cable del electrodo Thermo Scientific Orion. Los 9482BN y 9482SC electrodos
de plomo de media celda requieren un electrodo de referencia separado, Cat.
No. 900200.

- Agitador magnético o Thermo Scientific Orion sonda agitadora, Cat. No.
096019. La sonda agitadora se puede utilizar con 3-Star, 4-Star y 5-Star
medidores de mesa.

Materiales: )

- Matraces aforados, probetas graduadas y probetas de plastico; elmaterial de

laboratorio necesario para el analisis tiene que ser de bajo nivel de plomo.

Reactivos: ()

- Agua destilada o desionizada.

- Solucién de plomo de llenado del electrodo. Se utilizaron los resultados
optimos ™B solucion de llenado, cat. No. 900062, para el electrodo de
combinacion 9682BNWP plomo. Utilice la camara interior solucién de llenado,
cat. N ° 900002, y camara externa solucion de llenado, cat. N © 900003, para
la doble union electrodo de referencia que se utiliza con la 9482BN y 9482SC
plomo de media celda electrodos.

- Estandar de calibracion de plomo 0,1 M cat. No. 948206. Se preparara de la
siguiente manera: 1000 ppm solucién de plomo - Afadir 48,3 mL de 0,1 M de
estandar de plomo a un matraz aforado de 1 litro. Diluir a volumen con agua

destilada y mezclar bien la solucion.



- Solucion de Metanol-formaldehido. La solucion de metanol-formaldehido
disminuye la solubilidad y retarda la oxidacion del elemento de electrodo de
deteccion. Se hara la solucion de metanol-formaldehido en una proporcion de
1:1 para todas las muestras y normas. Solucién de metanol-formaldehido -

Anadir 3 gotas de formaldehido al 37% a 1 litro de metanol grado reactivo.

- Solucién de ajuste i6nico (ISA). ISA proporciona un constante fondo de fuerza
i6nica de las muestras y estandares. Esta solucién se hara de la siguiente
manera: 5 M. NaCIlO,4 - Afiadir 80,25 gramos NaClO4.H,O grado reactivo a un
matraz aforado de 100 mL. Afadir 50 mL de agua destilada y se mezcla la
solucion hasta que los soélidos son disueltos. Diluir a volumen con agua

destilada y mezclar la solucién a fondo.

- Solucion de sulfato de sodio estandar 0,1 M Cat. No. 948207. La solucion 0,1
M de estandar de sulfato de sodio es para mediciones de sulfato de hecho con
el electrodo de plomo.

Luego se prepararan diluciones en serie como se detalla a continuacion:

Diluciébn en serie es el mejor método para la preparacion de estandares.

Dilucion en serie significa que una primer estandar se va a diluir, usando

cristaleria volumétrica, para preparar un patron de segunda solucion. El

segundo estandar es similar y se diluir4 para preparar un estandar tercero, y asi
sucesivamente, hasta el intervalo deseado de los estandares se ha preparado.

1. Para preparar una solucién 102 M de estandar de plomo (2072 ppm de

plomo).

- Pipetear 10.0 mL de la solucion del estandar de plomo 0,1 M en un matraz
aforado de 100.0 mL. Diluir hasta la marca con agua desionizada y mezclar

bien.



2. Para preparar una solucién 10° M del estandar de plomo (207,2 ppm de

plomo).

- Pipetear 10.0 ml de la solucién del estandar de plomo 10% M en un matraz
aforado de 100.0 mL. Diluir hasta la marca con agua desionizada y mezclar

bien.

3. Para preparar una soluciéon 10® M del estandar de plomo (20,72 ppm de

plomo).

- Pipetear 10.0 ml de la solucién del estandar de plomo 10 M en un matraz
aforado de 100.0 mL. Diluir hasta la marca con agua desionizada y mezclar
bien. Para preparar los estandares con una concentracion diferente utilizar la

siguiente formula:

Ci1*V1i=Cy*V;

Donde:

C1 = concentracion del estandar original

V1 = volumen de la solucion original

C, = concentracién del estandar después de la dilucién
V> = volumen de la solucién después de la dilucién.
Preparacion del electrodo:(7)

Electrodo de plomo combinaciéon 9682BNWP:

- Retire el capuchon protector de embalaje desde el elemento de deteccion y
guardar el tapa para el almacenamiento. Rellene el electrodo con un resultado

optimo de llenado B solucién, cat. No. 900062.



Instruccion de llenado para el Electrodo Combinado 9682BNWP: (7)

1. Levante la tapa del surtidor de la botella de solucién de llenado a una

posicion vertical.

2. Insertar la boquilla en el orificio de llenado en el cuerpo exterior del electrodo
y afladir una pequefia cantidad de solucion de llenado para la camara de
referencia. Invertir el electrodo para humedecer la parte superior O-anillo y
luego devolver el electrodo a la posicion vertical.

3. Sostenga el cuerpo del electrodo con una mano y utilice el pulgar para
empujar hacia abajo sobre la tapa del electrodo para permitir unas pocas gotas

de solucion de llenado para drenar fuera del electrodo.

4. Suelte la tapa del electrodo. Si el manguito no devuelve a su posicién
original, comprobar si la O-ring estd hiUmeda y repetir los pasos 2 a 4 hasta que

el manguito vuelve a la posicién original.

5. Anadir la solucion de llenado para el electrodo hasta el orificio de llenado.
Nota: Agregue solucion de relleno cada dia antes de utilizar el electrodo. El
nivel de la solucion de relleno debe ser por lo menos de una pulgada por
encima del nivel de la muestra en el vaso de precipitados para asegurar una
velocidad de flujo adecuada. El relleno del agujero debe estar siempre abierto al

tomar medidas.
Comprobacién del funcionamiento del electrodo.)

Estas son las instrucciones generales que se pueden utilizar con la mayoria de

estandares para comprobar el funcionamiento del electrodo. Este procedimiento



mide la pendiente del electrodo. Pendiente se define como el cambio en
milivoltios observado con cada cambio diez veces en la concentracién. La
obtencion del valor de la pendiente proporciona el mejor medio para comprobar

el funcionamiento del electrodo.

1. Si el electrodo se ha almacenado seco, preparar el electrodo como se

describe en la preparacion del electrodo.

2. Conectar el electrodo a un metro con un modo de mV. Ajuste los metros al

modo mV.

3. Anadir 50.0 mL de agua destilada, 50.0 mL de la solucién de metanol-
formaldehido y 2.0 mL de ISA en un vaso de precipitado de 150 mL. Se agita la

solucién a fondo.

4. Enjuagar el electrodo con agua destilada y coloque el electrodo en la solucion

preparada en el paso 3.

5. Seleccione 0,1 M o 1000 ppm del estandar de plomo. Pipetear 1.0 mL del
estandar en el vaso de precipitados y se agita la solucién a fondo. Cuando una

lectura sea estable en la pantalla, anote el potencial de electrodo en milivoltios.

6. Pipetear 10.0 mL del estandar en el mismo vaso de precipitados y se agita la
solucion a fondo. Cuando una lectura se establezca, es la muestra y registrar el

potencial de electrodo en milivoltios.



7. No debe haber una diferencia de 25 a 30 mV entre las dos lecturas en
milivoltios cuando la temperatura de la solucion es entre 20 a 25 °C.

La Medicion Directa es un procedimiento sencillo que se usa para medir
grandes cantidades de muestras. Sélo se requiere una lectura del medidor para
cada muestra. La calibracion se realiza en una serie de estandares. La
concentracion de las muestras se determina comparando con los estandares. El
ajustador de fuerza ionica se afiade a todas las soluciones para asegurar que
las muestras y estandares tengan una fuerza iénica similar, pH adecuado, y

para reducir el efecto de interferencia de iones.

Técnica de Calibracion directa de pequefio volumen:(7)

Debido a que se requiere menos volumen de solucién, el uso de productos
quimicos como el estandar de plomo e ISA se reduce. Este método también es
conveniente cuando se realiza mediciones de campo, ya que la combinacion
9682BNWP electrodo de plomo no requiere un electrodo de referencia
separado. Todas las muestras deben tener una concentracion superior a 1 ppm
05 x 10°® M de plomo. Una calibracién de dos puntos es suficiente, aunque mas
puntos pueden ser utilizados. El siguiente procedimiento se recomienda
utilizando 25.0 mL de muestra. Pequefios volimenes de muestra se puede
utilizar, siempre que el volumen final de la solucion es suficiente para cubrir el

parte inferior del electrodo.



Configuracion de calibracion directa de pequefio volumen: ()

1. Se preparara la sonda de plomo 9682BNWP como se describe en la
preparacion del electrodo y se llenara el electrodo con solucion de llenado con
resultado 6ptimo B, Cat. No. 900062.

2. Se conectara el electrodo al medidor.

3. Preparar al menos dos estandares que soporten la esperada muestra que
sea amplia y que difieran en la concentracién por un factor de diez. Los
estandares pueden ser preparados en cualquier unidad de concentracion para
adaptarse el requisito de analisis particular. Todos los estandares deben estar a

la misma temperatura que las muestras.

Procedimiento que se hard utilizando un medidor con Modo ISE en
Calibracion directa de pequefio Volumen.()

1. Afadir 25.0 mL del estandar menos concentrado, 25.0 mL de la solucion
metanol-solucion de formaldehido y 1.0 mL de ISA a un vaso de precipitados

de 50 mL y agite la solucion para mezclar.

2. Enjuagar el electrodo con agua destilada, séquelo y coléquelo en el vaso de
precipitados con el estandar menos concentrado. Esperar para una lectura
estable y ajustar el medidor muestre el valor de la solucién, como se describe

en la guia del usuario.



3. Anadir 25.0 mL del estandar mas concentrado, 25.0 mL de la solucién de
metanol-formaldehido y 1.0 mL de ISA a una segundo vaso de precipitados de

50 mL y agite la solucién para mezclar.

4. Enjuagar el electrodo con agua destilada, séquelo y colégquelo en el vaso de
precipitados con el estdndar mas concentrado. Espere a que se estabilice la

lectura y ajuste el medidor para visualizar el valor del segundo estandar.

5. Anote el valor de la pendiente resultante. La pendiente debe ser entre 25y 30

mV cuando las normas son entre 20y 25 ° C.

6. Afadir 25.0 mL de muestra, 25.0 mL de metanol-formaldehido solucion y 1.0
mL de ISA a un vaso de precipitados limpio 50 mL y agitar la solucién para

mezclar.

7. Enjuagar el electrodo con agua destilada, séquelo y coléquelo en la muestra.

La concentracion de la muestra serd muestra en el medidor.

Nota: Otros voliumenes solucion se puede utilizar, siempre y cuando la relacion

de solucion de metanol-formaldehido para ISA sigue siendo 50:50:2.



Procedimiento a realizar si se utiliza un medidor con un Modo

Calibracion directa de pequefio volumen.()

1. Colocar el medidor en el modo mV.

2. Afadir 25.0 mL del estandar menos concentrado, 25.0 mL de la solucion
metanol-solucion de formaldehido y 1.0 mL de ISA a un vaso de precipitados

de 50 mL y agite la solucion para mezclar.

3. Enjuagar el electrodo con agua destilada, séquelo y coléquelo en el vaso de
precipitados con el estandar menos concentrado. Cuando una lectura estable

en la pantalla, anote el valor mV y concentracion estandar correspondiente.

4. Anadir 25.0 mL del estdndar mas concentrado, 25.0 mL de la solucién de
metanol-formaldehido y 1.0 mL de ISA a una segundo vaso de precipitados de

50 mL y agite la solucién para mezclar.

5. Enjuagar el electrodo con agua destilada, séquelo y coléquelo en el vaso de
precipitados con el estandar mas concentrado. Cuando una lectura estable este

en la pantalla, anote el valor mV y concentracion estandar correspondiente.

6. Con el uso de papel semi-logaritmico, preparar una calibracion por el trazado
de la curva de los valores de milivoltios en el eje lineal y los valores de

concentracion estandar en el eje logaritmico.



7. Afadir 25.0 mL de muestra, 25.0 mL de la solucién metanol-formaldehido y

1.0 mL de ISA a un vaso de precipitados limpio de 50 mL y agitar la solucion

para mezclar.

8. Enjuagar el electrodo con agua destilada, séquelo y coléquelo en la muestra.

Cuando una lectura estable este en la pantalla, registrar el valor en mV.

9. Usando la curva de calibracion preparada en el paso 6, determinar la

concentracion desconocida de la muestra.

Nota: Otros volumenes solucién se puede utilizar, siempre y cuando la relacion

de solucion de metanol-formaldehido para ISA sigue siendo 50:50:2.
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Figura N° 11 Esquema de preparacion de estandares.
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Figura N° 12 Esquema de preparacion de la curva de calibracion del electrodo
de plomo.



ANEXO N° 6
CURVA DE ESTANDARES
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ANEXO N° 7
CUADRO DE RESULTADOS DE LAS MUESTRAS ANALIZADAS DE
AGUA POTABLE.



CUADRO N°6 RESULTADOS DE LAS MUESTRAS ANALIZADAS DE
AGUA POTABLE

Mx. N° Lectura (mV) Concentracion (mg/L) Temperatura (°C)
1 -168.8 0.030 21.6
2 -168.2 0.039 21.8
3 -166.4 0.085 22.0
4 -165.8 0.120 22.0
5 -163.4 0.660 22.0
6 -167.2 0.049 22.0
7 -164.7 0.390 21.9
8 -166.7 0.072 21.9
9 -165.4 0.180 22.8
10 -167.3 0.052 22.8
11 -177.1 0.200 21.5
12 -176.8 0.280 21.6
13 -176.9 0.250 21.6
14 -176.4 0.450 21.6
15 -176.9 0.250 21.6
16 -176.6 0.430 21.6
17 -176.5 0.500 21.7
18 -177.4 0.210 21.7
19 -178.0 0.190 21.8
20 -178.4 0.140 22.4
21 -178.2 0.150 22.4
22 -177.8 0.220 22.4
23 -178.3 0.140 22.4
24 -178.6 0.100 22.4
25 -176.4 0.610 22.4
26 -177.3 0.350 22.6
27 -177.2 0.390 22.7
28 -177.2 0.390 22.8
29 -177.9 0.200 22.9
30 -176.3 0.660 23.1
31 -176.5 0.550 23.1
32 -178.6 0.100 23.0
33 -176.3 0.660 23.1
34 -178.4 0.140 23.1
35 -177.6 0.390 23.1
36 -177.9 0.200 23.1
37 -192.4 0.016 23.6
38 -190.5 0.120 19.6




Continuacion de cuadro N°4

X

39 -190-8 0.080 19.6
40 -191.1 0.040 195
41 -190.8 0.08 19.5
42 -190.7 0.09 19.5
43 -189.6 0.22 195
44 -188.8 0.20 19.5
45 -190.6 0.10 195
46 -190.3 0.14 19.4
47 -189.2 0.30 19.4
48 -189.2 0.30 19.2
49 -190.6 0.10 19.2
50 -190.5 0.11 19.3
51 -188.9 0.38 19.3
52 -189.9 0.19 19.3
53 -190.0 0.18 19.3
Total 12.483

12.433

53

=0.2355




ANEXO N°8
TABLA T-STUDENT. ()

s
[+] I . ]
030 020 010 0050 0,025 0010 0,0005
1 0,727 1,376 3078 6314 1271 3182 636,64

2 0,617 1,061 1,k44 2,820 4,303 &,943 31,60

3 58+ 0,978 1,638 2,331 3,182 4.54] 12,94
4 0,563 0,541 1,533 2,132 2776 3,747 B A10
5 0,559 0520 1,476 2.0L5 2,571 3,363 6,359
6 0,533 0,506 14403 1,943 2,447 3,143 2,959
7 0,543 0,396 L.415 1,893 2,363 2,553 5,405
. 0546 0389 L1397 18p0 2306 2,598 5,041
9 0,343 0,883 1,383 1,833y 2262 1821 4,731
0,542 0379 1.372 1812 2,21 2764 4,587
0,740 0874 1,383 1796 2,201 2,718 4,437
0,359 0437y 1,356 1782 Z,17% 2,681 4,314
{4,538 0,870 L350 L3710 2180 2,630 4,221
0,537 0,848 1,343 1,761 2,143 2624 4,140
0.336 0,886 1,341 1,753 413 2,402 4,073
{0,335 0,863 1.337 .74 2,120 2,583 4,015
0,534 0,863 1,313 1740 2,110 2.567 3,963
0,33+ 0,562 1,330 1.734 2101 1,552 3,922
0,333 0,361 1,328 1,729 209} 2,519 3,883
0,533 0,380 1,325 i,72% 2088 21528 3,350
0,532 0,859 1323 1,721 2080 2,318 15819
0,332 0,858 1321 1,717 2074 2,508 3.7%2
0,532 0,238 L,k19 1,714 2069 2304 3,767
0531 0857 1,318 1711 2068 2192 3745
0,531 03536 1,315 1,708 2,060 2,435 3,725
0,511 0,838 1,313 L.7064 2058 2479 1,707
0,33 0,853 1,314 1703 2032 2473 3,690
0,310 0853 1,313 1,701 2048 2,467 1.674
0,33 0334 1,111 1,6%% 2043 482 3639
0530 C,834 1310 1,697 2042 2,457 3,646
. 0.25% 0,851 1,303 1,648 2,021 2,423 31,551
aQ, 0,328 0.349 1,298 1,676 2009 2303 1,493
13 0,527 0838 1,296 1,671 2,000 2390 3,460
o, 0,327 0,848 1,292 1,664 1,990 2,374 3,415
a. G256 0,843 1,2%0 660 1,984 2,363 3,189
0, 0,525 0,843 1,228 1,633 1,972 2,345 3,339
o, 0.33% 0,842 1,283 1,648 1,363 2,334 3,310
a, 0.524 0,842 1,282 1,645 L9460 _2.}26 3,291




ANEXO N°9
TABLA DE FISHER.(5)

Tabla 5, VALORE

S F DE LA DISTRIBUCION F DE FISHER

1-0=0.95 V4 = grados de libertad del numerador
1-0=P(F<f,,.. v, = grados de libertad del denominador
Vs 1 2 3 4 5 6 7 8 g 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20
1 161445 196,499 215707 224.583 230960 233988 ?36.767 230.8B4 2¢0.543 241887 42081 243905 244.650 245363 245043 246465 246.917 247.324 247688 248.015
2 18513 18.000 19164  19.247  18.296  19.329 19,353  18.371 13385 19.306 19405 19412 19.419  19.42¢ 19429 10433 10437  19.440 19.443  19.446
3 10,128 9.552  9.277 8117 9.013  8.541 8887  B.845 EB812 RTAS A7Vl 8745 8729 8715 B703 8662 2883  B675  B.66T 3660
4 7709 £.844  6.591  £.388 6256  B.963 6094 6041 5999 5964 5936 5912  5B91 5873 L85 5844 5832 5871 5811 5.803
5 6608 5786 5409 5162 5060 4350 4876  4B18 4772 A/A% 4704 4678 4855 4836 4648 4604 4500  AS5T9 4568 4558
6 S987 5143 4757 4534 4387 4284 4207 4147 4009 406D 4027 4000 3976 D956 3938 3922 3908 3696 3.084  3A74
7 5591 4737 4347 4120 3972 3866 3787 3726 2677 A6Y’  3E03  3.575 3550  3.529 3.511 3.494  3.48) 3457 3455 3445
8 5318 4453 4066  3.838 3688 3581 3.500 3438 1388 434/ 3213 3284 3259 3237 3218 3202 3487 3173 3161 3150
9 5117 4256 3.863 3633 3482 3374 3293 3230 3479 3 43¥ 3102 3.073 3048 3025 3006 2089 2874 2080 2948 2936
10 4965 4103 3708 3478 3328 3217 3135 2072 2020 2978 9943 2§13 2887 2865 2845 2828 2812 2798 2785 2774
11 4844 3982 3587 3057 3204 3095 3012 2948 2896 244 2818 2788 2761 273 2719 2761 2685 2671 2658  2.646
12 4747 3885 3490 3259 3106 2896 2913 2849 796 2753 2717 2687 2860 2537 2817 2559 2503 2568 2555 2544
13 4667 3506 3411 3178 3025 2915 2832 2767 714 2871 7635 2604 2577 2584 2533 2515 2489 2484 2471 2458
14 4600 3738 3344 3112 2.958 2848 2764 2689  2.646 2607 7565 2534 2507 2484 2463 2445 2428 2413 2400 2388
15 4543 3682  3.287 3056 2901 2780 2707 2641 2588 2ode 2507 2475 2448 2424 2401 2385 2388 2353 2340 2328
16 4454 3634 3239 3007 2852 2.741 2857 2891 2538 a4 PAS6 2425 2397 2373 2353 2331 2317 2302 2288 2276
17 4.451 3592 3197 2965 2810 2699 2814 2548 Z494  vas 2413 2384 2353 23290 2308 2288 2272 2257 2243 2230
18 4414 3555 3180 2528 2773 2661 2577 2510 2456 2412 n3f4 2342 2314 2290 2289 2250 2233 2217 2203 2191
19 4381 3522 31427 2895 2740 2628 2544 2477 2423 2070 2840 2308 2280 2256 2234 2215 2488 2182 2168 2.155
20 4351 3483 3098 Z.B66 2711 2.58% 2514 2447 2393 vaan 2310 2278 2250 2225 2203 2984 2487 2.151 2137 2124
21 4325 3487 3072 2840 2885 2573 2488 2420 2386 2071 2283 2280 2222 2187 2176 2156 2139 2123 2100 2.096
22 4301 3443 3043 2817 2661 2549 2464 2397 2342 2347 2259 2226 24198 2173 2451 2131 2114 2088 2084 2071
23 4279 3422 30828 2786 2.640 2.528 2442 2375 22320 200, 2236 2204 2175 2450 2128 21068 2081 2075 2061 2.048
24 4250 3.403 3009 2776 2621 2.508 2423 2385 2300 2nh 2216 2183 2155 2430 2108 2088 2070 2054 2040  2.027
25 4242 2.385 2,891 2759 2,603 2430 2405 2337 2282 UM 3198 29185 2436 2111 2,088 2069 2051 2038 2021 2007
26 4225 2369 2875 2743 2587 2474 22388 2324 2481 2148 2119 2084 2072 2052 2.034 2018 2,003 1990
27 4210 3354 2960 2728 2572 2458 2373 2205 225D 204 2966 2132 2403 2078 2086 2036 2018 2.002 1.887 1974
28 4196 2340 2847 2714 2558 2445 2359 2291 23 o st 2118 2089 2084 2041 2,021 2.003 1,867 1972 1.858
29 4183 3328 2934 BTOY 2545 2432 2348 2278 2.2@3 v 1// sA4B 2104 2075 ZO0S0 2027 2007 1988 1873 1858 1.945
30 4171 3316 2922 2690 2,534  2.421 2334 2266 2211 s D126 2002 2083 2037 2015 1.995 1876 1960 1845 1932
40 4085 3232 2839 2606 2449 2336 2249 2980 2124 puss i 2003 1974 1048 1924 1904 1885  1.868  1.853 1,839
50 4034 3183 2780 2557 2400 2286 2199 2130 2673 som 1962 18m 1895 1871 1850  1.831 1814 1738 1.784
60 4.001 3.150 2,758 2.825 2.368 2.254 2167 2.097 2.040 1 ta1/ 10R/ (O] 1838 $.815 1,796 1778 1.763 1.748
70 3.978 3128 2736 2.503 2346 2231 2143 2074 2,01/ 1t 1 184 1836 1812 1780 1779 1753 1737 1722
80 3.950 31 2718 2.486 2.329 2.214 2.128 2.055 1.89G 10 Pan 1075 [T 18517 1.783 1.772 1.752 1.734 1718 1.703
90 3.947 3088 2706 2473 2316 2201 2413 2043 1,886 10K I 1861 TRE 1803 1779 1787 1737 4720 1703 1g88
100 3.936 3,087 2,696 2,483 2.305 2191 2103 2,032 1.875 1404 1tk 1850 1.813 1702 1.768 1,746 1726 1708 1691 1.876
200 | 3888 3.041 2.650 2.417 2.258 2144 2.058 1.985 1.827 1878 1837 1301 1.763 1,742 1717 +.694 1674 1656 1639 1623
500 | 3880 3014 2623 2350 2232 2.117 2,028 1.857 1.899 850 1.6808 1772 1.740 1712 1,685 1.664 1,843 1.625 1607 1.592
10001 2851 3006 2614 2381 2223 2108 2.019 1948 1883 1840 1798 1762 1730 4702 1676 1654 1633 1514 1597 1581

Elaborada por trene Patricia Valdez y Alfaro.



ANEXO N°10 )
PROTOCOLO DE PARAMETROS DE DESEMPENO DEL METODO
DEL ION SELECTIVO DE PLOMO.



Cuadro N° 7 Protocolé de parametros de desempefio del método del 16n
Selectivo de plomo.

TITULO: Protocolo para determinar pardmetros de desempefio en el método ion selectivo para
la cuantificacién de los niveles de plomo en agua potable.

Estandar
Nombre Concentracion Lote Vencimiento
Solucién Estandar de 0.1M PS1 08/2013
plomo 0.1 M
Equipos
Nombre Nombre Fecha de calibracion
pH metro Metler TOLEDO 355 02/04/2013
Fecha de emision Fecha de revision Fecha de aprobacion Pagina N°
13/08/2013 15/08/2013 23/09/2013 1/8
OBJETIVO

Demostrar que el método ion selectivo es un método confiable para cuantificar los niveles de
plomo en agua potable y cumple con los requerimientos de: selectividad, exactitud,
repetibilidad, precisién intermedia, limite de cuantificacion, limite de deteccién, linealidad de
método, linealidad de sistema, rango, robustez.

ALCANCE
Método de andlisis que se utiliza para cuantificar plomo en agua potable en concentracion
mayor de 0.005 ppm hasta 5 ppm utilizando el electrodo de plomo.

MATERIALES

Agitador

Bal6n volumétrico 25.0 mL, 50.0 mL y 100.0 mL.
Beaker 50.0 mL y 100.0 mL.

Bureta volumétrica 10.0 mL y 25.0 mL.

Pipeta volumétrica 15.0 mL

REACTIVOS

Acido nitrico

Agua destilada

Agua de chorro

Estandar de plomo 0.1 M

Solucion metanol-formaldehido
Solucion ISA ( Perclorato de sodio 5M)

PARAMETRO DE DESEMPENO
Especificidad (Selectividad)
Exactitud

Precision (Repetitibilidad)
Precision Intermedia
Limite de Cuantificacion
Limite de Deteccién
Linealidad del Método
Linealidad del Sistema
Rango

Robustez




TITULO: Protocolo para determinar parametros de desempefio en el método i6n selectivo
para la cuantificacion de los niveles de plomo en agua potable.

Estandar
Nombre Concentracion Lote Vencimiento
Solucién Estandar 0.1M PS1 08/2013
de plomo 0.1 M
Equipos
Nombre Nombre Fecha de calibracion
pH metro Metler TOLEDO 355 02/04/2013
Fecha de emision Fecha de revision Fecha de aprobacién Pagina N°
13/08/2013 15/08/2013 23/09/2013 2/8

A. SELECTIVIDAD.

- Se prepararon cuatro soluciones de plomo al 0.01 ppm se contaminaron tres de ellas con
estandar de hierro a una concentraciéon de 0.3ppm, 0.01ppm y 0.005ppm luego se procedio
a analizarlas por el método del ion selectivo.

Procedimiento de selectividad:

- Se prepararon cuatro soluciones estandar de plomo al 0.01 ppm partiendo de una solucién
de estandar de plomo equivalente a 0.1 ppm.

- Se contaminaron tres soluciones de estandar de plomo al 0.01 ppm con estandar de hierro
a una concentracion de 0.3 ppm, 0.01 ppm y 0.005 ppm.

- Se les realizo a cada una de estas el procedimiento para la cuantificacion de plomo en las
muestras de agua potable.

- Se hicieron las lecturas con el electrodo de plomo en las mismas condiciones.

- Se procedié a obtener la concentracion real en cada una de las soluciones estandar por

medio de la curva de calibracion realizada el mismo dia del analisis.

B. LINEALIDAD DEL SISTEMA.
Se realizé analizando por el método del ion selectivo cinco soluciones estandar de plomo por
triplicado con concentraciones de 0.5ppm, 0.1ppm, 0.03ppm, 0.01ppm Yy 0.0048ppm de

plomo.
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Procedimiento de linealidad del sistema:

- Se prepararon cinco soluciones estandar de plomo por triplicado con concentraciones de
0.5 ppm, 0.01 ppm, 0.03 ppm, 0.01 ppm y 0.0048. Partiendo de las soluciones estandar de
plomo equivalentes a 1ppm y 0.1 ppm.

- Se les realizo a cada una de estas el procedimiento para la cuantificacion de plomo en las
muestras de agua potable.

- Se hicieron las lecturas con el electrodo de plomo en las mismas condiciones.

- Se procedi6é a obtener la concentracién real en cada una de las soluciones elaborandose
una curva de calibracion de concentracion vrs. milivoltios. Luego se calculo el valor de la
pendiente (b,), la ordenada al origen (b,), coeficiente de determinacion (rz), intervalo de
confianza de la pendiente (IC(B.)), intervalo de confianza para la ordenada al

origen(IC(Bo)) y el coeficiente de variacion de regresion (CV,y).

A. LINEALIDAD DEL METODO.

Se prepararon tres matrices de agua potable por triplicado y se le adicionaron cantidades de
estandar de plomo equivalentes a 0.0075 ppm, 0.01 ppm y 0.0125 ppm. Luego se analizaron

por el método del i6n selectivo.
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Procedimiento de linealidad del método:

- Se prepararon tres matrices de agua potable por triplicado realizando a cada una el
tratamiento de muestras.

- A las matrices preparadas se le adiciono una cantidad de estandar de plomo al 0.0075
ppm, 0.01 ppm y 0.0125 ppm por triplicado, partiendo del estandar de plomo de 0.1 ppm y
manteniendo constante la cantidad de matriz analitico en los tres niveles.

- Se les realizo a cada una de estas el procedimiento para la cuantificacién de plomo en las
muestras de agua potable. Luego se realizaron las lecturas con el electrodo de plomo.

- Los matrices adicionados se analizaron por un mismo analista bajo las mismas
condiciones y se report6 la cantidad adicionada vrs. cantidad recuperada. Se calculd el
valor de la pendiente (b,), la ordenada al origen (b,), coeficiente de determinacién (r2),
intervalo de confianza de la pendiente (IC(,)), intervalo de confianza para la ordenada al

origen (IC(Bo)) y el coeficiente de variacion de regresion (CV,y).

B. RANGO
Procedimiento de rango:
Este parametro se estableci6 mediante el valor maximo cuantificable obtenido en la

linealidad y el valor minimo obtenido en el limite de cuantificacion.

C. EXACTITUD.
La exactitud del método se demostr6 analizando una solucién de referencia. Luego se
prepararon diez réplicas del material de referencia con una concentraciéon de plomo

equivalente a 0.01 ppm y se analizaron por el método del ion selectivo.
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Procedimiento de exactitud:

- Se preparo una solucion de referencia de concentracion equivalente a 0.01ppm de plomo
la cual dio como resultado un valor de referencia.

- Se prepararon diez réplicas del material de referencia a una concentracion equivalente a
0.01 ppm y se les realiz6 el tratamiento de muestra.

- Se les realizé a cada una de estas el procedimiento para la cuantificacién de plomo en las
muestras de agua potable. Y se realizaron las lecturas con el electrodo de plomo.

- Se procedié a obtener la concentracién real en cada una de las soluciones elabordndose

una curva de calibracién de concentracion vrs. milivoltios.

D. PRECISION.
F-1. Repetibilidad.
Se realizé con la preparacion de diez soluciones estandar correspondiente a 0.02 mg/mL de

plomo, manteniendo las condiciones de: dia, analista, instrumento y laboratorio.

Procedimiento de repetibilidad:

- Se prepararon diez soluciones estandar de plomo a una concentracion de 0.01 ppm
partiendo de la solucién de estandar de plomo correspondiente a 0.1 ppm. Manteniendo
las condiciones de: dia, analista, instrumento y laboratorio.

- Se les realizo a cada una de estas el procedimiento para la cuantificacion de plomo en las
muestras de agua potable.

- Se hicieron las lecturas con el electrodo de plomo en las mismas condiciones.

- Se procedid a obtener la concentracion real en cada una de las soluciones elaborandose

una curva de calibraciéon de concentracién vrs. milivoltios.
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F-2. Precision intermedia.

Se realizé con la preparacion de diez soluciones estandar correspondiente a 0.01 mg/mL de
plomo, manteniendo las condiciones de: dia, instrumento y laboratorio, variando su

realizacion con dos analistas diferentes.

Procedimiento de precision intermedia:

- Se prepararon diez soluciones estandar de plomo a una concentracion de 0.01 ppm
partiendo de la solucion estandar de plomo correspondiente a 0.1 ppm. Manteniendo las
condiciones de: dia, instrumento y laboratorio, variando su realizacién con dos analistas
diferentes.

- Se les realizo a cada una de estas el procedimiento para la cuantificacion de plomo en las
muestras de agua potable.

- Se hicieron las lecturas con el electrodo de plomo en las condiciones descritas
anteriormente.

- Se procedié a obtener la concentracién real en cada una de las soluciones elabordndose

una curva de calibracién de concentracion vrs. milivoltios.

E. LIMITE DE CUANTIFICACION.

El limite de cuantificacién se determind mediante la preparacion tres soluciones estandar de
plomo por duplicado en concentraciones de 0.0001 ppm, 0.0005 ppm y 0.0010 ppm.
Simultdneamente se prepararon cuatro blancos y se analizaron por el método del ion
selectivo.
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Procedimiento de limite de cuantificacion:

- Se determin6 mediante la preparacion tres soluciones estandar de plomo por duplicado en
concentraciones de 0.0001 ppm, 0.0005 ppm y 0.0010 ppm. Simultaneamente se
prepararon cuatro blancos.

- Se les realizo a cada una de estas el procedimiento para la cuantificacion de plomo en las
muestras de agua potable.

- Se hicieron las lecturas con el electrodo de plomo en las condiciones descritas
anteriormente. Se establecera visualmente la concentracion limite que permite cuantificar
con razonable precisién y exactitud la respuesta obtenida.

- Se procedié a obtener la concentracién real en cada una de las soluciones elabordndose

una curva de calibracién de concentracion vrs. milivoltios.

F. LIMITE DE DETECCION.

El limite de deteccion se determind mediante la preparacion tres soluciones estandar de
plomo por duplicado en concentraciones de 0.0001 ppm, 0.0005 ppm y 0.0010 ppm.
Simultdneamente se prepararon cuatro blancos y se analizaron por el método del i6n

selectivo.
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Procedimiento:

- Se determin6 mediante la preparacion tres soluciones estandar de plomo por duplicado en
concentraciones de 0.0001 ppm, 0.0005 ppm y 0.0010 ppm. Simultaneamente se
prepararon cuatro blancos.

- Se les realizo a cada una de estas el procedimiento para la cuantificacion de plomo en las
muestras de agua potable.

- Se hicieron las lecturas con el electrodo de plomo en las condiciones descritas
anteriormente. Se estableciendo visualmente el nivel minimo en el que este puede
detectarse fielmente.

- Se procedié a obtener la concentracién real en cada una de las soluciones elaborandose

una curva de calibracién de concentracion vrs. milivoltios.

G. ROBUSTEZ.

Procedimiento para determinar la robustez:

Se establecieron los factores propios del método los cuales se consideran criticos, estos
fueron: temperatura (baja, normal y alta) y humedad. La temperatura baja se trabajé a
19.4°C y humedad de 50%, la temperatura normal fue de 22.5°C y humedad de 48%, la
temperatura alta de 25.8°C y 45% de humedad; la evaluacién de este pardmetro se realiz6
con dos repeticiones de una solucion estandar de plomo con concentracion de 0.01 mg/mL

para cada temperatura y humedad especificados.




ANEXO N°11
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Figura N° 19 Certificado de andlisis del plomo.



