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RESUMEN

La presente investigacion es la determinacion de la presencia de Cromo
Hexavalente por Absorcién Atdmica con Horno de grafito en muestras de agua
provenientes de la zona noroeste con respecto a la Isla Cerro de Los Patos del
Lago de llopango, realizando la toma de muestras en septiembre del afio 2013.
Se seleccionaron 5 puntos de muestreo a 5, 10, 25, 50, y 100 metros de la
rivera del lago en direccion a la isla donde se encuentra ubicada la zona
industrial de textileria, curtiembre, pintura, entre otras, lugar donde se considero
un probable foco de contaminacion por la utilizacion de Cromo en sus procesos
de produccién. En investigaciones cientificas realizadas por paises como
México ha demostrado el impacto ambiental que puede ocasionar el uso de
altas concentraciones de este elemento al momento de desechar sus aguas,
esto ha llevado a la creacion de normativas para el tratamiento de este tipo de
agua residual. La concentracion de Cromo hexavalente en las muestras de
agua analizadas es de 0.00203 ppm de Cromo Hexavalente. Dichos resultados
indican que la concentracion de Cromo encontrada en el Lago de llopango no
es perjudicial para la salud ni el medio ambiente y al compararla con la Norma
de México NMX-AA-051-SCFI-2001 “Analisis de Agua-Determinacion de
Metales por Absorcion Atémica en Aguas Naturales, Potables, Residuales y
Residuales tratadas- Método de Prueba” se encuentra por debajo de los 0.5
ppm de Cromo que es el limite maximo permisible. Se recomienda que las
Industrias de Textileria, curtiembre, pintura, etc capaciten a sus empleados
sobre el manejo y tratamiento de aguas residuales obtenidas en el proceso de
produccion. Y que el Ministerio de Medio Ambiente y Recursos Naturales
monitoreen constantemente las aguas naturales del pais para poder establecer
si puede haber contaminacion por Cromo Hexavalente y complementar estos

estudios con el Método de Absorcién Atémica.
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1.0. INTRODUCCION

Se considera que el agua es el recurso natural que sufre mayor impacto
ambiental en El Salvador, el 90% del agua superficial de rios, lagunas y lagos
estd contaminada por desechos domésticos, agricolas e industriales. Segun
estudios realizados por estudiantes de quimica de la Universidad José Simeodn
Caras (UCA) en el afio 2000 establecieron que en un censo realizado por el
Ministerio de Salud sobre industrias contaminantes sefiala que en el municipio
de llopango es uno de los mas contaminados en su mayor parte por fabricas,
que probablemente no dan tratamientos previo a sus aguas antes de

desechar.

Las Industrias textileras o curtiembres generan en todas sus etapas cantidades
apreciables de desechos dafinos al medio ambiente, presentando una
migracion al subsuelo y eventualmente la contaminacion se deposita en los
reservorios de aguas subterrdneas, inhabilitando terrenos utilizables, lo cual ha

llegado a ser un problema en paises densamente poblados ,

El presente trabajo consistio en la determinacion de Cromo hexavalente por
Absorcion Atémica con Horno de grafito en muestras de agua provenientes de
la zona noroeste con respecto a la Isla Cerro de Los Patos del Lago de
llopango, ubicado en el municipio de llopango Boulevard del Ejército, esta zona
se considerado la mas idonea para la toma de muestras debido al grado de
contaminacion. Las muestras fueron recolectadas durante el mes de

Septiembre del afio 2013.

Se definieron cinco puntos de para la toma de muestra ubicados a 5, 10, 25, 50
y 100 metros de la ribera del Lago en la zona noroeste con respecto a la Isla
Cerro de los Patos, a una profundidad de 1.5 y 2.0 metros, posteriormente se
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llevaron al Laboratorio Dr. Max Bloch del Ministerio de Salud para su analisis

por el método de Absorcién Atdmica con horno de grafito.

La investigacion determind la ausencia de Cromo hexavalente en el Lago de
llopango, para el mes de Septiembre del afio 2013, con una concentracion de
0.00203 partes por millén de Cromo. Este resultado se encuentra por debajo del
limite maximo permisible de 0.5 mg/L de Cromo, segun la Norma de México
NMX-AA-051-SCFI-2001 “Andlisis de Agua-Determinacion de Metales por
Absorcion Atémica en Aguas Naturales, Potables, Residuales y Residuales

tratadas- Método de Prueba’,
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2.0. OBJETIVOS
2.1. OBJETIVO GENERAL

Determinar la presencia de cromo hexavalente en muestras de agua del

Lago de llopango por el método de absorcion atomica.

2.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

2.2.1. Recopilar bibliograficamente los efectos perjudiciales que produce
el cromo hexavalente en el medio ambiente y en los seres

humanos.

2.2.2. Seleccionar cinco puntos de muestreo en la zona noreste de la

Isla Los Patos del Lago de llopango.

2.2.3. Realizar el analisis de cromo hexavalente por el método de
Absorciéon Atdbmica en las muestras recolectadas

2.2.4. Comparar los resultados de cromo hexavalente obtenidos en las
muestra con la Norma Mexicana “Andlisis de agua-
Determinacion de metales por Absorcidbn Atomica en aguas
naturales, potables, residuales y residuales tratadas (NMX-AA-
051-SCFI-2001)” as)
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3.0. MARCO TEORICO

En las industrias textileras, curtiembre o de pintura tiene altos indices de
consumo de agua y por consiguiente genera grandes cantidades de aguas
residuales con alto contenido de materia organica, sélidos, salinidad, grasas y
presencia de contaminantes especificos, tales como cromo, sulfuros vy
amoniaco. Los efluentes del proceso de curtido de pieles contiene la mayor
parte del cromo trivalente presente en las aguas residuales de la industria de

curtido de pieles. (12

3.1. CROMO

3.1.1. CARACTERISTICAS .,

El cromo es un metal de transicidn solido, fragil, gris plateado brillante. Es muy
resistente frente a la corrosion, es un elemento comun y ocupa el puesto 21 en

abundancia entre los elementos de la corteza terrestre.

Su estado de oxidacion mas alto es el +6, aunque estos compuestos son muy
oxidantes. Los estados de oxidacion +4 y +5 son poco frecuentes, mientras que
los estados mas estables son +2 y +3. También es posible obtener compuestos
en los que el cromo esta presente en estados de oxidacion mas bajos, pero son
bastante raros. Existen cuatro isétopos naturales del cromo, °°Cr, 52Cr, 53Cr,
54Cr, y su mineral mas importante por abundancia es la cromita (FeCr204).

3.1.2. PROPIEDADES (10)

El cromo compacto posee una gran resistencia, es inoxidable tanto al aire
hamedo como al aire seco y aun calentado con bastante intensidad se oxida
s6lo en pequefio grado. Solamente al soplete de oxigeno arde convirtiéndose

en oxido de cromo desprendiendo chispas, si contiene carbono es de dificil
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combustién, puede conservarse inalterable en contacto con el aire, es

antimagnético, es relativamente suave y ductil cuando esta muy puro.

3.1.3 PROPIEDADES FISICAS DEL CROMO (0

- Nombre: Cromo

- Simbolo: Cr

- Grupo de la tabla periodica: 6

- NuUmero atémico: 24

- Valencia: +2, +3, +4, +5 y +6.

- Estado de oxidacion: +3.

- Electronegatividad: 1.6

- Configuracioén electrénica: [Ar]3d®4s?
- Masa atomica: 51.996 g/mol

- Punto de fusion: 1.857 °C

- Punto de ebulliciéon: 2.672 °C

- Densidad: 7.2 g/cm?

- Estructura cristalina: cubica centrada en el cuerpo.

- Aspecto: plateado metélico.

3.1.4. PROPIEDADES QUIMICAS (10

Los estados de oxidacién del cromo son: -2, 0, +2, +3 y +6, derivados de las
valencias -2 y +2 tiene poca importancia, el 0 corresponde al cromo metalico.
Los Unicos compuestos de importancia biologica son los derivados de los
estados de oxidacion +3 y +6, el primer grupo pertenecen el 6xido crémico
(Cr203) y las sales crémicas como el cloruro crémico (CrCls) o el anion cromito
(Cr(OH)*) y al segundo grupo, el trioxido de cromo (CrOs), los cromatos
(CrO4)? y los dicromatos (Cr207)%.
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Las sales de cromo divalente (sales cromosas), son muy inestables y sus
diluciones acuosas tiene color azul intenso, las sales de cromo Ill (sales
crémicas), son estables, sus diluciones no contienen iones Cr *3, son de color
verde o violetas, las sales normales de Cromo V son muy inestables y el mas
conocido son los peréxicromatos [Cr202 4+ y Crs(02)2 °*] rojos, el cromo VI forma
aniones y estos forman los cromatos amarillos en disolucién alcalina o neutra, y

los dicromatos rojos anaranjados en disolucion acida.

Tabla N° 1: Grados de Oxidacion del Cromo

HIDROXIDO/ IONES/COLOR DE
VALENCIA OXIDO/COLOR COLOR DISOLUCION NOMBRE DE LA SAL
Il - - Cr *3/ Azul Sales de Cromo Il
1] Cr203/ Verde Cr(OH)= / Verde [Cr(H20)e]*® / verde y Sales de Cromo Il
Grisaceo ;
violeta
v H3CrOs/ Azul CrOs””" / Pardo rojizo Peroxicromatos rojos
CrOs/ rojo H2CrOa4/ Rojo CrO4” | Amarillo Cromatos
- H2Cr207 / Dicromatos
VI Anaranjado Cr207” / Rojo
- H2Cr2012/ Azul |Cr:012”” [ Violeta Peroxicromatos azules
azulado

3.1.5 FUENTES DE CROMO

El cromo que entra al ambiente es aproximadamente un 64% del total de las
emisiones atmosféricas ingresa como cromo (lll) el cual procede de la
produccion de acero y de la combustién (comercial e industrial), mientras que el
32% es cromo (VI) que proviene de la fabricacion de productos quimicos,
actividades de cromado y de las torres de enfriamiento, segun la EPA
(Environmental Protection Agency) calculo que cada afio se emiten a la
atmosfera 2,840 toneladas métricas de cromo total, 110 mil toneladas de cromo
metalico. Para la poblacién en general, las principales fuentes son aire, agua y

alimentos.
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- AIRE: la concentracion de cromo total (cromo Ill y VI) en zonas no
industriales es menor de 0.1 mg/m?, en las zonas industriales quimicas que
usan pueden aumentar estos valores.

- AGUA: las concentraciones de cromo total en agua de bebida son inferiores
a 2 ug/L (2 ppb), los efluentes de industrias como las de cromado,
curtiembres, proteccion de madera, textiles, etc aportan cantidades
relativamente elevadas de cromo 0.4 a 8 ug Cr/L. El cromo VI puede persistir
en este estado en aguas con bajo contenido de materia organica, al pH
natural el Cromo Il forma compuestos insolubles (a menos que se formen
complejos).

- PLANTAS: Las plantas que no han crecido en suelos contaminados
contienen cromo en concentraciones de 0.2 mg/Kg, en suelos contaminados
esta concentracion puede llegar hasta 0.5%.

- ALIMENTOS: EI cromo se encuentra de manera natural en vegetales
frescos, frutas, levadura, grano y carne, pero el cromo Ill es un nutriente

esencial para los seres humanos. (1
3.1.5.1 FUENTES OCUPACIONALES DE EXPOSICION ()

Las principales fuentes de exposicion al cromo Il es en el curtido de pieles o
textileras, las del cromo VI son el soldado de acero inoxidable, cromado, y
ambos en la Industria del ferrocromo, Pigmentos del cromo, asi mismo a
exposicion a rellenos sanitarios y confinamientos industriales en los que se
hayan depositados desechos que contengan cromo, fabrica de cemento, torres
industriales de enfriamiento en las que se haya usado el cromo como inhibidor
de la corrosion, corrientes de aguas superficiales que reciba efluentes de las

industriales de galvanizado, curtido y textiles.
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3.1.6. APLICACIONES Y USOS (1

- El cromo se utiliza en metalurgia para aportar resistencia a la corrosion y un
acabado brillante.

- En aleaciones como el acero inoxidable contiene mas de un 12% de cromo,
aunque las propiedades antioxidantes, ademas tiene un efecto que fija la
ferrita y la fija.

- En pinturas cromadas sirve como tratamiento antioxidante

- Sus cromatos y oxidos se emplean en colorantes y pinturas.

- El dicromato de potasio (K2Cr207) es un reactivo quimico que se emplea en
la limpieza de material de vidrio de laboratorio y, en analisis volumétricos,
como agente valorante.

- Es comun el uso del cromo y de alguno de sus 6xidos como catalizadores.

- El mineral cromita (Cr203:-FeQ) se emplea en moldes para la fabricacion de
ladrillos (en general, para fabricar materiales refractarios). Con todo, una
buena parte de la cromita consumida se emplea para obtener cromo en
aleaciones.

- En el curtido del cuero es frecuente emplear el denominado "curtido al
cromo" en el que se emplea hidroxisulfato de cromo (1) (Cr(OH)(SO4) y en
textileras se usa como mordiente.

- Para preservar la madera se suelen utilizar sustancias quimicas que se fijan
a la madera protegiéndola. Entre estas sustancias se emplea 6xido de cromo
(VI) (CrOa).

- Cuando en el corinddn (a-Al203) se sustituyen algunos iones de aluminio por
iones de cromo se obtiene el rubi; esta gema se puede emplear, por ejemplo,
en laseres.

- El dioxido de cromo (CrO2) se emplea para fabricar las cintas magnéticas
empleadas en las casetes, dando mejores resultados que con 6xido de hierro
(1) (Fe203) debido a que presentan una mayor coercitividad.
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3.1.7 QUIMICA AMBIENTAL DEL CROMO ()

Los efluentes industriales que contienen cromo se incorporan a las aguas
naturales, la forma quimica dependera de la presencia de materia organica en
las aguas, si se encuentra presente en grandes cantidades, el cromo VI se
reducira a cromo lll, el cual se podra absorber en las particulas o formar
complejos insolubles. Estos pueden permanecer en suspension cerca del sitio
de entrada al ambiente, ser transportados al océano, o bien precipitar y ser
incorporados a los sedimentos. En los océanos ocurre un proceso similar. La
proporcion de cromo lll es directamente proporcional a la profundidad de los
sedimentos. El cromo también entra al ambiente a partir de todos los procesos
de combustion, incluyendo los incendios forestales. Aunque en este caso no se
conoce con certeza el estado de oxidacion que se emite, se supone que debe
ser la forma hexavalente, que con facilidad pasa al estado trivalente, que es el

mas estable.

3.1.8. EFECTOS ADVERSOS SOBRE LA SALUD HUMANA

Los efectos adversos del cromo sobre la salud del ser humano dependen sobre
todo del estado de valencia en el momento de exposicion y de la solubilidad del
compuesto de que se trate. Los compuestos de Cromo VI son fuertes agentes
oxidantes, tienden a ser irritantes y corrosivos, son considerablemente mas
toxicos que los compuestos de cromo lll, si las dosis y la solubilidad son

similares, ademas pueden a travesar mas facilmente las membranas celulares.

3.1.8.1 CROMO (lll)

Es un nutriente esencial para el metabolismo de azucares y grasas, potencia la
accion de la insulina (es parte del factor de tolerancia de la glucosa), en adultos

se recomienda una ingesta diaria de 500 y 200 pug de Cromo lll. La exposicion
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prolongada a cantidades excesivas de cromo (lll) puede desarrollar una
sensibilidad al cromo que causa enrojecimiento de la piel y lesiones en esta. (1)

3.1.8.2 CROMO VI )

- Qjos: conjuntivitis, lagrimeo y dolor.

- Piel: el acido crémico y sus sales son corrosivos para la piel, la lesion
caracteristica de la exposicién son las Ulceras penetrante y profunda, su
curacion es lenta, no producen dolor.

- Sistema respiratorio: la exposicion prolongada a cantidades mayores de 2
mg/m3 puede causar irritacion de la nariz, la inhalacion por periodos cortos y
con pequefas cantidades de cromo VI no causa efectos adversos, a
personas alérgicas al metal desencadena ataques de asma, entre otras
enfermedades de la Via respiratoria, hasta llegar a un cancer del pulmon.

- Tracto gastrointestinal: la ingesta de grandes cantidades causa un cuadro
gastrointestinal agudo con vomitos sanguinolentos, diarrea, sangre en las
heces, colapso cardiovascular y la muerte, si el intoxicado sobrevive, los
efectos posteriores pueden ser necrosis hepatica y renal y al final conducir a
la muerte.

- Céancer: la larga exposicion a derivados de cromo se asocian a cancer de
pulmén, que aparece tiempo después de que se ha cesado la exposicion, el

estado de oxidacion +6, es cancerigeno.

Los efluentes que contienen alta carga organica, sulfuro y cromo merecen
atencion prioritaria dentro de un programa de minimizacién en curtiembres

debido a su alta carga contaminante. )

Las aguas residuales cuando se descargan directamente a un cuerpo de agua
ocasionan efectos negativos en la vida acuatica y en los usos posteriores de

estas aguas. Un cuerpo de agua contaminado disminuye el valor de su uso
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como agua para bebida o para fines agricolas e industriales, afecta la vida
acuatica y los peces mueren por disminucién del oxigeno disuelto. Por otra
parte, si su uso es indispensable, los costos de tratamiento se tornan muy

altos,
3.1.9 TOXICOCINETICA

3.1.9.1 ABSORCION: ElI cromo puede entrar al organismo humano por
inhalacion, ingestién y en menor medida por la absorcién de la piel, en el caso
de los trabajadores de textileras o curtiembres las vias mas importante son
inhalacion y contacto dérmico, los compuestos de Cromo VI se absorben mas
rapidamente que los de Cromo lll, en lo que respecta a la ingestiéon se da por la
tomar agua o comer alimentos absorbiéndose menos del 1% del cromo Il y
alrededor de 10% del cromo VI, el cual en vez de ser absorbido se transforma a

Cromo lI.

3.1.9.2 DISTRIBUCION Y DEPOSITO: La pequefia fraccion de cromo que se
absorbe en el intestino pasa a la sangre, el cromo Ill no pasa facilmente las
membranas celulares, si no que se une a la transferrina, el cromo VI pasa

rapidamente a los eritrocitos en donde se convierte a cromo lll.

3.1.9.3 EXCRECION: ocurre principalmente a través de la orina en donde el
60% de Cromo VI es excretado por el riidn en las 8 horas siguientes, en forma

de cromo lll.

3.1.10 RIESGO PARA EL MEDIO AMBIENTE

Los desechos de curtiembre contienen un numero de constituyentes en
cantidades variables y significativas, de acuerdo a la materia prima, proceso y
producto final. Los materiales que pueden aparecer en los desechos de
curtiembre, incluyen entre otros: pelo, pedazos de piel y carne, sangre,

estiércol, sales, sal comun, sales de cromo y sulfuros entre otros.
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Después del proceso de curtido, se generan lodos si es que la curtiembre

cuenta con planta de tratamiento. Cuando se depuran los efluentes liquidos se

produce una gran cantidad de lodo residual, vale decir, aparece un nuevo

residuo sélido, que anteriormente no existia por cuanto todos sus componentes

eran evacuados en conjunto con el total del agua residual.

En general, los residuos de las curtiembres pueden causar problemas que

representan efectos negativos sobre el ambiente. La disposicion de los residuos

liquidos y sélidos, asi como las emisiones gaseosas sobre cuerpos de agua,

suelo y aire, degradan la calidad de estos ultimos ocasionando dafios

ambientales muchas veces irreversibles.

Efectos sobre cuerpos de agua. Las aguas residuales cuando son
descargadas directamente a un cuerpo de agua ocasionan efectos negativos
en la vida acuatica y en los usos posteriores de estas aguas.
Fundamentalmente y en forma resumida, los componentes especificos que
causan problemas en los cursos de agua son cromo, sulfuro y carga
bioldgica.

Efectos sobre el alcantarillado y plantas de tratamiento de aguas
residuales. Los efluentes crudos de curtiembre o textileras son lanzados a
una red de alcantarillado, provocan incrustaciones de carbonato de calcio y
gran deposicion de solidos en las tuberias. La presencia de sulfuros y
sulfatos también acelera el deterioro de materiales de concreto o cemento. Si
la carga contaminante presenta sustancias téxicas como el cromo, y es
lanzada a una planta de tratamiento, puede interferir con el proceso biol6gico
de la planta.

Efectos sobre el suelo. El suelo tiene cierta capacidad para neutralizar la

carga contaminante recibida. Consecuentemente, la descarga de un efluente
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tratado puede ser beneficioso para la irrigacion de un terreno agricola. Sin
embargo, los niveles de contaminacibn deben ser cuidadosamente
controlados para evitar el dafio de la estructura del suelo, y la consecuente
disminucién de la produccién agricola y aceleracion de la erosion.

- Efectos sobre la calidad del aire. Materiales particulados y sulfuro de
hidrogeno son las dos descargas gaseosas potenciales significativas. Los
malos olores como consecuencia de inadecuadas o inexistentes practicas de

limpieza, también afectan la calidad del aire.

3.2 LAGO DE ILOPANGO

El lago de llopango es un lago de origen volcanico en El Salvador. Mide 8 x 11
km, tiene una superficie de 72 km2 y una profundidad de 230 m. Se sitla a una
altitud de 440 msnm a 16 km de la ciudad San Salvador, entre los
departamentos de San Salvador, Cuscatlan y La Paz. Es el lago natural mas
grande de El Salvador. Sus aguas con abundante pesca y propio para la

navegacion a vela o en embarcaciones de motor.

La caldera de llopango se formd como resultado de una erupcion cataclismica
en el siglo 5 A. C., produciendo enormes flujos piroclasticos que destruyeron
diferentes ciudades mayas..

Situado en una caldera volcanica se trata del lago natural mas grande de El
Salvador. De su masa de agua emergen las islas El Portillo, Cerro Los Patos,
Chachagaste, Cerro Cutenama, y Los Cerritos. El lago drena sus aguas al rio
Jiboa. La vegetacion de la cuenca es de bosque subcaducifolio de caracter
secundario. Existe vegetacion acuatica y una buena representacion de algas.
Actualmente la cobertura vegetal en sus riberas se encuentra severamente
alterada debido a la gran actividad humana que ejerce presion sobre el recurso

pétreo, como también una intensa actividad agricola, cuyos insumos
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(fertilizantes, herbicidas y pesticidas) son arrastrados por las corrientes de
aguas lluvias alterando la poblacién de algas en el cuerpo de agua. Otro
elemento que ha dafado la cobertura vegetal es el desarrollo de complejos
turisticos y habitacionales en las riberas de dicho lago )
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Figura N° 1 Mapa Topogréfico del Lago de llopango
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3.3 METODO CUANTITATIVO UTILIZADO PARA EL ANALISIS DE CROMO
HEXAVALENTE.

3.3.1 FUNDAMENTO DEL METODO DE ABSORCION ATOMICA

La absorcién atomica es el proceso que ocurre cuando atomos de un elemento
en estado fundamental absorben energia radiante a una longitud de onda
especifica y luego la pierden en forma de calor.

La muestra se vaporiza y se convierte en atomos libres, en un proceso
denominado atomizacién. Sobre este vapor atébmico que se origina se hace
incidir la radiacién electromagnética que sera absorbida parcialmente por el

analito.
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Para determinados metales la absorcion atémica presenta una sensibilidad
superior a la emision de llama. La cantidad de energia absorbida en la llama a
una longitud de onda caracteristica es proporcional a la concentracion del
elemento en la muestra en un intervalo de concentracion limitado. La mayor
parte de los instrumentos de absorcion atdmica estan equipados para funcionar

también en forma de emision.

La sensibilidad de la espectrometria de absorcion atbmica de llama se define
como la concentracion de metal que produce una absorcion de 1 por 100
(absorbancia de aproximadamente 0,0044). El limite de deteccion del
instrumento se define aqui como la concentraciéon que produce una absorcion
equivalente al doble de la magnitud de la fluctuacién del fondo, tanto la
sensibilidad como los limites de deteccion varian en cada instrumento, el
elemento determinado, la complejidad de la matriz y la técnica seleccionada. El
intervalo de concentracibn optimo se extiende normalmente entre la
concentracion de varias veces la sensibilidad hasta la concentracion a la cual la
curva de calibracion empieza a ser plana. Para conseguir mejores resultados
conviene utilizar concentraciones de muestras y patrones dentro del intervalo

Optimo de concentraciones del espectrometro

Tabla N°2 Intervalos de concentraciones medibles con atomizacion
convencional.

Elemento Cr
Longitud de Onda (nm) 357.9
Gases de la Llama A -Ac (Aire - Acetileno)
Limite de deteccion del
0.02
Instrumento
Sensibilidad (mg/L) 0.1
Margen Optimo de i
Concentraciéon (mg/L) 0.2-10
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El principio instrumental es similar al usado en otros métodos, la muestra a
analizar se disocia en sus enlaces quimicos, hasta quedar en su estado
fundamental y gaseoso; es decir, en el nivel mas bajo de excitacion posible,
proviene de una fuente adecuada se hace pasar por las muestras que se
desean analizar, registrandose después, la cantidad de la luz absorbida por los
atomos, por medio de un detector, esto se logra midiendo la cantidad de luz,

antes y después de pasar a través de la muestras utilizada.

En la siguiente figura se muestra las partes importantes que debe de llevar un

Espectrofotdmetro de Absorcion Atémica:

Sistema optico de doble haz Dectcclores)
Haz de relerencia

I ?& Fuente de
|- ——| Monocromador -+ alimentacida
1 '-Q: de elevado

voltaje

— Haz de la muesira
Quemador-Atomizador

Senal

Combustible ==

Oxidante == Medidor

——d
automaltico Sistema elec-

lectura di- tronico ausika
- ———— — — =
gital

Accesorio
registrador

Figura N° 2 Componentes basicos de un Espectrofotometro de AA

Muestra

3.4 COMPONENTES BASICOS DE UN ESPECTROFOTOMETRO DE
ABSORCION ATOMICA ,

1. FUENTE DE RADIACION: es el encargado de emitir una linea espectral
especifica del elemento de interés, pues cada especie quimica es capaz, en
condiciones adecuadas de absorber sus propias radiaciones, que es
necesaria para efectuar una transicion en los atomos del elemento a analizar.
Una vez formado los atomos, la flama tiene la misma funcién que una celda
en espectroscopia visible o ultravioleta, los atomos de la flama absorben

radiacion de acuerdo a la Ley de Beer. Las fuentes de radiacion empleadas
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en el espectrofotometro de absorcién atémica deben originar una banda
estrecha, de intensidad adecuada y estabilidad suficiente, durante periodos
de tiempo prolongados. Las mas comunmente utilizadas son las lamparas de

catodo hueco.

2. SISTEMA DE ATOMIZACION O NEBULIZADOR: Suele estar integrados en
uno, en este sistema la disolucion de la muestra liquida es inicialmente
aspirada y dirigida como una fina niebla hacia la llama (atomizador), donde
se forman los atomos en estado fundamental, para obtener la llama se

requiere un combustible (ej.: Acetileno) y un oxidante (ej.: Aire).

Oeadante

CambLskible

Dreflector

Tubo due e Fhaju

acpiracion

Figura N°3 Quemador — Nebulizador de un Espectrofotometro de AA.

3. MONOCROMADOR: Permite seleccionar longitudes de onda que proceden
de la emision de la fuente, parte de la radiacion no absorbida es dirigida
hacia el detector. La unica finalidad del monocromador es aislar la linea de
medida del elemento de interés, la rendija debera ser lo mas estrecha
posible, con objeto de reducir la cantidad de radiacién emitida por la llama

que llega al detector.
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4. DETECTOR O TRASDUCTOR: acoplado con un sistema lector o de registro

de los espectros. El detector universalmente usado en absorcién atomica es
el tubo fotomultiplicador. Cuya mision es transformar, en relacion
proporcional, las sefales de intensidad de radiacion electromagnéticas en

sefales eléctricas o de intensidad de corriente (unidades de absorbancia).

3.4.1. INTERFERENCIAS (9, 6)

Se considera la influencia de diversos factores sobre la absorbancia atdmica del

elemento a determinar y la forma de evitar dichos efectos:

Espectrales: Son originadas, por sefiales alteradas de la longitud de onda de
radiacion electromagnética seleccionada. Tiene lugar cuando se produce
absorcién o emision por una especie a la misma longitud de onda que el
analito, o a una longitud de onda tan proxima que el monocromador no

puede separar ambas sefales.

Fisicas: Se deben a cambios en las propiedades fisicas, tales como
viscosidad, densidad, tensién superficial, etc., en la disolucion del analito y
en los patrones, los cuales pueden afectar al proceso de nebulizacion.
Pueden evitarse procurando que las propiedades fiscas y la matriz sea la
misma en la muestra y en los patrones, también utilizando el método de

adicién estandar, o simplemente operando con disoluciones mas diluidas.

Quimicas: Son aquellas en las cuales algun tipo de compuesto molecular
esta presente, o puede formarse en la llama (6xidos, hidroxidos, carburos o
nitruros metalicos térmicamente estables), con la siguiente disminucién de la
poblacion de atomos libres, también pueden ser interferencias aniones o

elementos que pueden formar fosfato, silicato, aluminio, boro, etc. Estas se
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pueden evitar aumentando la temperatura o empleando agentes liberadores
(Lantano (La) o Estroncio (Sr)) o agente complejantes (EDTA).

3.4.2. Caracteristicas de la Absorcién Atomica

- Es un excelente método para la determinacion de elementos a nivel de trazas.

- Esta basado en la absorcion de radiacidén electromagnética, cumpliéndose la
Ley de Beer.

- La sensibilidad se define como la concentracion en solucion del elemento a
determinar que origina una absorbancia de 0.004 (1% de absorcién) unidades

a la longitud de onda usada, respecto al disolvente (blanco).

- Limite de deteccidn es la mas baja concentracion que estadisticamente puede

distinguirse del cero (blanco).
3.5. Analisis de Muestras

El método que se implemento para analizar las muestras fue de los “minimos
cuadrados”, que consiste en la minimizacion de la suma de los cuadrados de
las diferencias en las ordenadas en donde el modelo cometerd un errores
(residuos) y es aplicable cuando se trata de un problema de aproximacion
lineal, y determina los valores de los parametros m (pendiente) y b (intercepto)

de la linea recta que mejor se ajusta a los datos experimentales,

Para comprobar si el modelo lineal se ajusta o0 no para estudiar la relacion entre
la Absorcién y la Concentracion de Cromo en el mes de septiembre se

determino,,

- La ecuacion de la recta.
- Los pardmetros de la pendiente (m),

- Elintercepto (b)
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- Coeficiente de determinacion (r?), de la linea de regresiéon o curva de
calibracion ajustada por el método de los minimos cuadrados.

En un modelo lineal, la variable dependiente que se expresara con la letra Y, la
variable independiente se denotaran con la letra X. Para verificar la validez del
modelo lineal se utiliza el coeficiente de determinaciéon r? (o el coeficiente de
correlacion r), que indica el grado de dependencia entre las variables x e y. Se
Comparan los valores de “y” calculados y reales. Su valor puede variar entre O

y 1(6)

El r>=1, lo que nos indica que hay una correlaciéon perfecta en la muestra, es

decir, no hay diferencia entre el valor y calculado y el valor y real.

Si r?= 0, la ecuacioén de regresion no es Util para predecir un valor y. Es decir:

no existe ninguna relacion entre las variables.

La exactitud de la linea calculada depende del grado de dispersion de los datos.
Cuanto més lineales sean los datos, mas exacto sera el modelo de regresion

lineal.



CAPITULO IV
DISENO METODOLOGICO
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4.0. DISENO METODOLOGICO
4.1 Tipo de estudio:
El presente trabajo se clasifica como: Prospectivo y Experimental.

- Prospectivo: porque el trabajo desarrollado, servira como un antecedente
para futuras investigaciones y proyectos relacionados con la contaminacion de

lagos.

- Experimental: se determino la concentraciéon del Cromo Hexavalente
aplicando el método de absorcion atomica realizado a muestras de agua del

lago de llopango

4.2 Investigacion bibliografica:

Para ello se visitaron las bibliotecas de las siguientes Instituciones.
- Universidad de El Salvador; Biblioteca Central

- Universidad de El Salvador; biblioteca Dr. Benjamin Orozco, de la Facultad

de Quimica y Farmacia.

- Universidad Centroamericana José Simeon Cafias (UCA), Biblioteca P.

Florentino ldoate, S. J.
- Internet
4.3. Investigacion de campo:
Se realizaron tres visitas al Lago de llopango:

- La primera visita consistid en la ubicacion de la zona mas apropiada para la
realizacion de la toma de muestra de agua del Lago de llopango, procurando
gue esta se encontrara en direccion a las industrias textileras, curtiembre,

pintura, etc., debido a que estas utilizan el cromo en sus procesos quimicos
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y ala vez se seleccionaron los cinco puntos para la toma de muestras, por lo
cual la zona que resulto apropiada para la realizacion de nuestro proyecto
fue en direccidn con respecto a la Isla Cerro los Patos que se encuentra
ubicada a una latitud de 13°38'54.96" y una longitud de 89°1'42.96".

En la segunda visita se procedi6 a la primera recoleccion de las 10 muestras
de agua en los 5 puntos previamente seleccionados y a dos diferentes
profundidades (1.5 y 2 metros) durante el mes de Septiembre de 2013.

La tercera visita correspondié a la segunda recoleccion de 10 muestras en

los mismos 5 puntos previamente selecciones y a las mismas profundidades.

Universo: Agua del lago de llopango

Muestra: Dirigida a los cinco puntos previamente seleccionados para toma
de muestra del lago de llopango en la Isla Cerro los Patos a una distancia de
5, 10, 25, 50 y 100 metros de la orilla, respectivamente a profundidades de
1.5y 2 metros cada una en la zona seleccionada del lago de llopango.

4.4 PARTE EXPERIMENTAL

INDICACIONES PARA LA TOMA DE MUESTRA:

Tomar la muestra en frascos limpios de plastico con capacidad de 1000
mililitros, con tapadera de rosca, previamente preparados (agregando a
cada frasco limpio 2 mL de Acido nitrico concentrado). Conservar los frascos
a menos de 10 °C. Después de afadir a cada frasco la muestra de agua,
tomar el pH (pH < 2)

TOMA DE MUESTRAS:

La toma de muestras se realiz0 en cinco puntos previamente seleccionados
con respecto a la Isla Cerro los patos a 1.5y 2 metros de profundidad.

Para llegar a los puntos de muestreo seleccionado se utiliz6 como recurso
una Lancha, ubicada en la zona turistica del pueblo El Valle, la primera

muestra se tomo6 a una distancia de 5 metros en direccion a la Isla Cerro los
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Patos hacia la ribera del Lago, la segunda muestra se tomé a una distancia
10 metros, la tercer muestra se tomo a una distancia de 25 metros, la cuarta
muestra se tomo a una distancia de 50 metros y la quinta muestra se tomé a

una distancia de 100 metros.

Para hacer la toma de muestra se utilizO un instrumento elaborado
artesanalmente, un baston de madera con medidas de 1.5 metros y 2
metros (VER ANEXO N° 2) que facilité tomar las muestras en los cinco

puntos seleccionados.

Procedimiento para la toma de muestra:

1. se coloco el frasco en una canasta ensamblada a un baston de
madera, paratomar las muestras de agua. (VER ANEXO N° 2).

2. Se introdujo el frasco en el agua del lago y en los puntos de muestreo
gue se seleccionaron en la primera visita,

3. Se ambiento el frasco con la muestra (se tomd una porcidn de agua y se
hicieron varios movimientos para que el agua llegara a todas las partes
del frasco luego se descarté el agua) antes de realizar la primera
muestra.

4. Luego se procedid a tomar las muestras a profundidades de 1.5 metro y
2 metros de profundidad.

5. Se traslado la muestra del frasco al recipiente previamente preparado
con 2 mL de Acido Nitrico concentrado.

6. Se tomo el pH, con papel Tornasol (pH < 2),

7. Tapar el recipiente inmediatamente,

8. Se identifico la muestra y su duplicado con fecha, hora y niamero de
muestra.

9. Se repitié el mismo procedimiento para los cuatro puntos restantes con

sus respectivos duplicados.
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10.Se almacenaron los recipientes en una hielera a una temperatura de
10°C (NO CONGELAR LA MUESTRA).

11.Las muestras se llevaron al Laboratorio central Dr. Max Bloch del
Ministerio de Salud (MINSAL) antes de cumplir las 12 horas, desde la

toma de muestras. (9

NOTA: este mismo procedimiento se aplicé al segundo muestreo tomado el

segundo fin de semana del mes de septiembre de 2013.

4.5 ANALISIS

Método Espectrometria de Absorcion Atomica g

Principio: EI método se basa en la medicion espectrofotométrica de
absorcion atémica para la medicion del contenido de cromo en una muestra
acidificada con llama de 6xido nitroso/acetileno. La medicidn se realizara a
una longitud de onda de 357, 9 nm. Se adiciona lantano para evitar las

interferencias en la matriz.

Equipo: Espectrofotometro de Absorcion Atomica Perkin Elmer AAnalyst
Modelo AAB00 que incorpora todos los componentes del horno, de llama y de
grafito en un solo instrumento, ademas es un equipo que esta disefiado para la
determinacion de antimonio, bismuto, cadmio, calcio, cesio, cromo, cobalto,
cobre, estroncio, estafo, hierro, iridio, litio, magnesio, manganeso, niquel, oro,
paladio, plata, platino, plomo, potasio, rodio, sodio, talio, y zinc (ademas de

otros elementos de interés en el analisis de aguas).

Caracteristicas técnicas:
- Fotémetro: sistema éptico de un solo haz.
- Monocromador: Disefio con accionamiento motorizado para la seleccion de

longitud de onda automatica.
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- Rango de longitud de onda: 190-870 nm. Red de difraccion 1800 lineas /
mm ardié a 236 nm y 597 nm. Area Rejas: 64 x 72 mm. Dispersion lineal
reciproca: 1,6 nm/mm (nominal). Distancia focal: 267 mm. Anchos de banda
espectrales: 0,2, 0,7 y 2,0 nm, de doble altura;

- Detector: Amplio rango segmentado, de bajo ruido, amplificador.

- Lampara: ldmparas de catodo hueco (depende del elemento que se vaya a
analizar).

- Gas: sistema con aire — acetileno y oxido nitroso-acetileno. El flujo del gas
interno 0 ml/min (parada de gas), 50 ml/min (mini-flujo), y 250 ml/min (flujo
completo)

- Sistema de quemador: cuenta con un nebulizador resistente.

- Horno de grafito: La fuente de poder del horno de grafito esta integrado y el
magneto Zeeman opera desde un fuente de poder dedicada sencilla de 230
volts (+ 5%, - 10%), 30 amp, 50 o 60 Hz, y una fase capaz de proporcionar
7.7 KW de potencia pico.

Calibracion gy Se fij6 el instrumento de acuerdo a las instrucciones del
fabricante (A= 357,9 nm) utilizando una llama de oxido nitroso/acetileno. Se
aspira una solucién de calibraciébn y se optimiza. La altura del mechero y
las condiciones de la llama, se ajusta la respuesta del instrumento a
absorbancia cero con el agua. Se aspira el conjunto de soluciones de
calibracion y la solucion blanco. Se hace una grafica que tenga las
concentraciones de cromo de las soluciones de calibracion en miligramos por
litro, como la variable “X” y los correspondientes valores de absorbancia

como ordenada.
FUNCIONAMIENTO DEL EQUIPO

1. Encender el equipo y conectar la lampara de catodo hueco para Cromo que

se va a determinar.
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Alinear la lampara hasta obtener la maxima energia.

Seleccionar el ancho de banda espectral 6ptimo para el cromo hexavalente.
Seleccionar la longitud de onda para este caso a 357,9 nm (recomendado
en la APHA) ,

Optimizar la longitud de onda ajustandola hasta obtener la maxima energia.
Esperar de 10 min a 20 min para que se estabilice el equipo, una vez
encendida la lampara.

Conectar el acetileno, ajustar la velocidad de flujo al vapor especificado y
enciéndase la llama, dejar estabilizar la llama unos cuantos minutos.

Ajustar las condiciones de la flama aire-acetileno (de acuerdo a las
indicaciones del fabricante).

Encender la flama. Permitir que el sistema alcance el equilibrio de
temperatura.

Aspirar un blanco (matriz libre de analitos a la cual se le agregan todos los
reactivos en los mismos volimenes y proporciones usadas en el
procesamiento de la muestra).

Poner en cero el instrumento.

Aspirar una disolucion estandar de Cromo, ajustar la velocidad de flujo del
nebulizador hasta obtener la maxima sensibilidad.

Ajustar el mechero (quemador) en vertical y horizontalmente para obtener
una respuesta maxima.

Aspirar nuevamente el blanco y volver a poner el instrumento a cero.
Aspirar el siguiente patron al medio del intervalo lineal.

Realizar la curva de calibracion con un minimo de cuatro concentraciones y
un blanco de reactivos en el intervalo lineal demostrado para Cromo, El
primer punto debe ser igual o mayor al limite de cuantificacion, y el ultimo
debe estar dentro del intervalo lineal.

El instrumento esta listo para funcionar.
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18. Cuando se terminen los analisis, apagar la llama, desconectando primero

el acetileno y después el aire.

ESTANDARIZACION:

1. Seleccionar al menos cuatro diluciones de la solucién patrén de cromo,
para establecer limites para la concentracion esperada del metal de una
muestra.

2. Aspirar cada patron sucesivamente en la llama y registrar la absorbancia
Hacer aspirar un blanco y poner a cero el Equipo.

4. Preparar una curva de calibracion trasladando a un papel de grafica lineal la
absorbancia de los patrones en funcidén de sus concentraciones [Nota: este
paso No es necesario en instrumentos equipados con lectura directa de las
concentraciones]

5. Trazar una curva de calibracién para Cromo (Cr) con la concentracion
original del patron antes de la adicion de H20:2 (el H202 se le agrega

después de trazar la curva de calibracion).



CAPITULO V
RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS
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5.0. RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS

5.1. SELECCION DE LOS PUNTOS DE MUESTREO:

Se seleccionaron cinco puntos de muestreo al azar en la zona noroeste en
direccion a la Isla Cerro de Los Patos del Lago de llopango donde se aglomera
la zona industrial textileras de ese municipio (Ver Figura N° 1). El primer punto
seleccionado esta ubicado a una distancia de la ribera del Lago de 5 metros, el
segundo punto a 10 metros, el tercer punto a 25 metros, el cuarto punto a 50
metros y el quinto punto a 100 metros, hacia la Isla Cerro los Patos en direccion

noroeste. Todas las muestras se tomaron a una profundidad de 1.5y 2 metros.

Cuadro N° 1: Toma de muestras de agua de lago de llopango para determinar
Cromo Hexavalente

DISTANCIA PRIMERA SEGUNDA
MUESTRA No
(mts) PROFUNDIDAD (mts) | PROFUNDIDAD (mts)
1 5 15 2.0
2 10 15 2.0
3 25 15 2.0
4 50 15 2.0
5 100 15 2.0
1% & >ancha de Reslensial U ¥ r:l:;;;pa | Satélite
Ll_l'| 2 H.'[:-bo.' ;f*.‘ontes giste b T
Ciind de San Bartolo 3 . o,
i + Biia Delgado: * S;f? N?_w\a{"'”a'
S:n Auopi I:?L\,}r.\“
lvador @& Soyapango | jigpango
e VE:—R:LN\ Candelaria
“a Cailag, Lago de
I llopango
San Marcos __ " Santa Cruz
Planes de Paraiso

Renderos 2 de Ozorio
=

Datosdemapa 2014 Google Téminosdeuso

Figura N° 4 Ubicacion Geogréfica de la Isla Cerro de Los Patos
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5.2. ANALISIS DE MUESTRAS

Se elaboré la curva de calibracién de Cromo para las muestras tomadas en el
Mes de Septiembre de 2013, tomando en cuenta lo descrito en la APHA (9). Se

emplearon estandares de Cromo a las concentraciones de 4, 10, 20 y 40 ppm.

Cuadro N° 2: Lecturas de Absorbancia de los Estandares de Cromo.

Concentracion
ST Absorbancia
(Ppm)
1 4.00 0.1002
2 10.00 0.2418
3 20.00 0.4522
4 40.00 0.8520

Curva de Calibracion de Cromo

1.0000 )
0.8000 40.00, 0.8520
S / y =0.0211x + 0.0164
- R? = 0.9984

0.6000
=@—"Seriesl
0.4000 Ao, 0.4522 '
‘ / ——Lineal (Series1)
0.2000 10.00,0.2418 Lineal (Series1)
é 4.jo, 0.1002
0.0000 ¢ 6.00,0-0000

0.00 10.00 20.00 30.00 40.00 50.00
Concentracion (ppm)

Absorbanc

Figura N° 5 Curva de calibracion de Concentracion vrs Absorbancia de Cromo

La recta lineal obtenida en la curva de los estandares permite obtener los
intervalos de concentracibn que presentardn una relacién lineal entre
Absorbancia y Concentracion de Cromo. Lo que expresa la grafica es que el

comportamiento esta en funcion de la concentracion del analito.
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Cuadro N° 3: Resultados del contenido de Cromo hexavalente o Total en los
analisis de las muestra de Agua del Lago de llopango.

No. Muestras

Codificacion del

Lectura de Concentracién de

Absorbancia de las

Laboratorio Mx (ppm) Muestras
PRIMER MUESTREO
1 518A 0.000203 0.0044
2 518B 0.000203 0.0044
3 519A 0.000203 0.0044
4 519B 0.000203 0.0044
5 520A 0.000203 0.0044
6 520B 0.000203 0.0044
7 521A 0.000203 0.0044
8 521B 0.000203 0.0044
9 522A 0.000203 0.0044
10 522B 0.000203 0.0044
SEGUNDO MUESTREO
11 546A 0.000203 0.0044
12 546B 0.000203 0.0044
13 547A 0.000203 0.0044
14 547B 0.000203 0.0044
15 548A 0.000203 0.0044
16 548B 0.000203 0.0044
17 549A 0.000203 0.0044
18 549B 0.000203 0.0044
19 550A 0.000203 0.0044
20 550B 0.000203 0.0044

Como observamos en el cuadro las lecturas de las 20 muestras en ambas toma

de muestras presentaron una concentracion de 0.00203 mg/L (o ppm) con una

Absorbancia de 0.0044, debido a este resultado el analista preparo como

minimo 4 niveles de concentraciones partiendo de la solucion de referencia.

Se procedi6 a la preparacion de muestras fortificadas con estandar, teniendo el

cuidado de mantener constante la cantidad de muestra, las cuales se preparan

utilizando la mitad de la muestra analitica que originalmente requiere el método

y se adiciona el analito, hasta completar lo que represente el 100% de éste en




48

la muestra y se debe analizar la muestra para determinar el contenido del

analito .

Las muestras fortificadas se analizaron por el mismo analista bajo las mismas
condiciones utilizando como referencia el estandar de cromo. Se midio la
respuesta analitica bajo las mismas condiciones de medicion y se reporto la

relacion entre Concentracion vs. Absorbancia.

Criterios de aceptacion
Cantidad adicionada vs. Sefal obtenida
r2 > 0.95 (definido por el laboratorio dependera del tipo de andlisis y del nivel de

concentracion del analito en la matriz.)

Ademas hay dos parametros importantes para el Analista conocidos como
“Limite de Deteccion y Limite de Cuantificacion”, que se relacionan con la
cantidad de analito requerida para dar un resultado significativo, cualitativo o
cuantitativo. Un resultado "positivo" no es suficiente para que el analista
considere detectado un analito. Se precisa conocer el limite de deteccién en las
condiciones del método; de lo contrario se puede incurrir en un falso positivo:
gue supone que el analito esté presente en la muestra cuando de hecho no lo
estd. El limite de Cuantificacion es un término cuantitativo (menor cantidad
medible) mientras que el limite de deteccion es cualitativo (menor cantidad
detectable). Numéricamente es mayor el limite de Cuantificacion y representa la
menor cantidad de analito que puede analizarse con un % de Coeficiente de
Variacion y de Recuperacion aceptables, Las concentraciones menores pueden
detectarse pero no cuantificarse .,



Cuadro N° 4: Resultados de muestras fortificadas con Estandar de Cromo

No. Codificacion Fortificacion AFaSSO{Abjgsctiraage
Muestras Labodr(;ltorio ST e I\/(I;(pcrg)n ST Fortificadas

con ST
1 518A 50 0.01447 0.0307
2 518B 50 0.01447 0.0307
3 519A 50 0.01447 0.0307
4 519B 50 0.01447 0.0307
5 520A 50 0.01447 0.0307
6 520B 100 0.02939 0.0623
7 521A 100 0.02939 0.0623
8 521B 100 0.02939 0.0623
9 522A 100 0.02939 0.0623
10 522B 100 0.02939 0.0623
11 546A 200 0.04205 0.089
12 546B 200 0.04205 0.089
13 547A 200 0.04205 0.089
14 547B 200 0.04205 0.089
15 548A 200 0.04205 0.089
16 548B 400 0.2671 0.5647
17 549A 400 0.2671 0.5647
18 549B 400 0.2671 0.5647
19 550A 400 0.2671 0.5647
20 550B 400 0.2671 0.5647

49
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Figura N°6 Grafica de la Curva de Regresion de Cromo Hexavalente en
muestras fortificadas con estdndar en el Mes de  septiembre
2013.

El método que se implemento para analizar las muestras fue de los minimos
cuadrados, que consiste en la minimizacion de la suma de los cuadrados de
las diferencias en las ordenadas en donde el modelo cometera un errores
(residuos) y es aplicable cuando se trata de un problema de aproximacion
lineal, y determina los valores de los parametros m (pendiente) y b

(intercepto) de la linea recta que mejor se ajusta a los datos experimentales (1s)

Para comprobar si el modelo lineal se ajusta o0 no para estudiar la relacion entre
la Absorcién y la Concentracion de Cromo en el mes de septiembre se

determino ):

- La ecuacion de la recta.
- Los pardmetros de la pendiente (m),
- Elintercepto (b)
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Coeficiente de determinacién (r?), de la linea de regresiébn o curva de

calibracion ajustada por el método de los minimos cuadrados.

Los calculos se realizarén y analizaron utilizando Microsoft Office Excel 2007,

obteniéndose los siguientes resultados:

r> =1, el cual nos indica que no hay diferencia entre el valor y calculado y el
real, el intercepto (b=0) y la pendiente (m=2.114), de acuerdo con estos datos

la ecuacién obtenida es:

Y=2.114X+0
Sustituyendo Y en la ecuacion de la grafica y despejando X para obtener la

concentracion de las muestras:

_ Oppm
T 2114

X

X=0 ppm de Cr

Este resultado nos indica que no hay presencia de Cromo en las muestras de

Agua del Lago de llopango.
5.3. COMPARACION DE LOS RESULTADOS DE LOS ANALISIS

Cuadro N°5: Comparacion de Muestras Fortificadas con Estandares.

No. Codificacion Fortificacion de | Concentracion de
Muestras ol =il Mx con ST (ppm) ST
Laboratorio PP
1 518A 50 0.01447 0.01447
2 518B 50 0.01447 0.01447
3 519A 50 0.01447 0.01447
4 519B 50 0.01447 0.01447
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Cuadro N° 5 (continuacion)

No. Crelifeseitn Fortificacion de | Concentracion de
Muestras = . il Mx con ST (ppm) ST
Laboratorio
5 520A 50 0.01447 0.01447
6 520B 100 0.02939 0.02939
7 521A 100 0.02939 0.02939
8 521B 100 0.02939 0.02939
9 522A 100 0.02939 0.02939
10 522B 100 0.02939 0.02939
11 546A 200 0.04205 0.04205
12 546B 200 0.04205 0.04205
13 547A 200 0.04205 0.04205
14 547B 200 0.04205 0.04205
15 548A 200 0.04205 0.04205
16 548B 400 0.2671 0.2671
17 549A 400 0.2671 0.2671
18 549B 400 0.2671 0.2671
19 550A 400 0.2671 0.2671
20 550B 400 0.2671 0.2671
0.3
0.25 S EEEE
s 02 e EEEE
5]
c
-‘Eu 0.15 — 1§ - mFortificacion de Mx
g con ST (ppm)
< 01 444- Concentracion de
ST
0.05 e EEEE
o e LLUNRRRRRRRRENR
1 3 5 7 9 11 13 15 17 19
Concentracion de Cromo (ppm)

Figura N° 7 Grafica de Comparaciéon de Resultados de Concentracion de
Estandar vrs Muestras fortificadas con Estandares.
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Los resultados obtenidos de Cromo hexavalente segun la Normativa Mexicana
NMX-AA-051-SCFI-2001 ., “Andlisis de agua- Determinacion de metales por
Absorcion Atomica en aguas naturales, potables, residuales y residuales
tratadas”(4) el cromo hexavalente también puede evaluarse analiticamente como
cromo total siempre que cumpla con los valores establecidos por la Norma (0.5
ppm), son menores de 0.05 ppm cuyo valor puede determinarse en el
Espectrofotdmetro de Absorcion Atdbmica Perkin EImer Modelo AA800, como se
puede apreciar en la Figura N° 6, donde la muestra se fortifico con una cantidad
conocida de estandar de cromo en una proporcion de 50, 100, 200 y 400 ppm,
se procedio a la lectura de las muestras, con el objetivo de demostrar que el
analito “original” (que es el que se encuentra formando parte de la muestra en
su forma original) seran recuperados en la misma extension que los analitos

gue han sido afiadidos a la muestra mediante la fortificacion.

Esto es debido a que el comportamiento quimico del analito fortificado en la
matriz puede no ser el mismo que el de los analitos originales, la union a la

matriz puede ser también diferentes.

5.4. COMPARACION DE RESULTADOS CON LA NORMA OFICIAL
MEXICANA NMX-AA-051-SCFI-200115)

Cuadro N°6: Comparacion de los resultados de las muestras del Lago de
llopango con la Norma Oficial Mexicana.

No. Codificacion Result.e%dos de Limite permisible por la Norma
Muestras del Concentracion de Cromo | Oficial Mexicana NMX-AA-051-
Laboratorio hexavalente en Muestras SCFI-2001 (ppm)
PRIMER MUESTREO

1 518A < 0.0005 0.5

2 518B < 0.0005 0.5

3 519A < 0.0005 0.5

4 519B < 0.0005 0.5

5 520A < 0.0005 0.5




Cuadro N° 6 (continuacion)

e Resultado§ e Limite permisible por la Norma
No. Codificacion del Concentracion de = :
Muestras Laboratorio Cromo hexavalente en | Oficial Mexicana NMX-AA-
Muestras 051-SCFI-2001 (ppm)
6 520B < 0.0005 0.5
7 521A < 0.0005 0.5
8 521B < 0.0005 0.5
9 522A < 0.0005 0.5
10 522B < 0.0005 0.5
SEGUNDO MUESTREO
11 546A < 0.0005 0.5
12 546B < 0.0005 0.5
13 547A < 0.0005 0.5
14 547B < 0.0005 0.5
15 548A < 0.0005 0.5
16 548B < 0.0005 0.5
17 549A < 0.0005 0.5
18 549B < 0.0005 0.5
19 550A < 0.0005 0.5
20 550B < 0.0005 0.5
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Figura N° 8 Comparacion de los resultados de las muestras de agua del Lago
de llopango con la Norma Oficial Mexicana ()
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Los resultados obtenidos indican que la concentracién de Cromo Hexavalente
se encuentra por debajo del limite maximo permisible segun la Ley de Aguas
del Distrito Federal de México NMX-AA-051-SCFI-2001 “Analisis de agua-
Determinacion de metales por Absorcién Atdmica en aguas naturales, potables,
residuales y residuales tratadas”w). Estos resultados pueden deberse a que
algunas de las Industrias de Textileras, de pintura, curtiembres y otros
productos, probablemente estan tratando sus aguas antes de desecharlas, que
segun estudios anteriores de la Universidad José Simedn Cafias UCA,
determinaron que una empresa de la zona textileras cercana al Lago de

llopango cuenta con una planta moderna de tratamiento para aguas.



CAPITULO VI
CONCLUSIONES
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6.0. CONCLUSIONES

El Método de Absorcion Atdbmica que se empleo para la determinacién de
cromo hexavalente en muestras de aguas procedentes del Lago de
llopango es el método méas adecuado, pues debido a que los resultados
de concentracidon obtenidos en el estudio son relativamente bajos
(<0,0005 mg/L), pero al hacer el razonamiento estadistico se obtuvo un
coeficiente de determinacién r? igual a 1 que nos indica que hay una
correlacion perfecta en la muestra, por lo tanto se ajusta al proposito

para el cual fue elegido.

La seleccion de los puntos que se establecieron para la toma de muestra
se consideraron en base a los siguientes aspectos: ser una zona
representativa, susceptible a la contaminacién Industrial, densamente
poblada y con alcantarillado insuficiente, por lo cual se tomé la decisién
que la zona que cumplia con estas caracteristicas y la mas ideal es en

orientacion a la zona noroeste con respecto a la Isla Cerro los Patos.

La concentracion de Cromo Hexavalente obtenida en los analisis de las
muestras de las aguas del Lago de llopango tomadas durante el mes de
Septiembre del afio 2013 no presento concentraciones significativas (<
0.0005 mg/L), por lo que podemos decir que los resultados estan debajo
del limite permisible que segun la Norma de México NMX-AA-051-SCFI-
2001 “Andlisis de agua- Determinacion de metales por Absorcidn
Atdmica en aguas naturales, potables, residuales y residuales tratadas”

es de 0.5 ppm).

El resultado del andlisis fue de < 0.0005 mg/L de Cromo total para las 20

muestras tomadas, este resultado puede deberse probablemente a los
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componentes de origen natural del Lago y al proceso de renovaciéon de
sus aguas. En este proceso los nutrientes y otros elementos
provenientes del fondo del lago son inyectados a las capas de agua mas
superficiales. Cuando el proceso finaliza estos elementos vuelven a

sedimentarse.

Las Industrias que se encuentran alrededor del Lago de llopango,
probablemente estan implementando un tratamiento previo a sus aguas
después de ser utilizadas en los procesos industriales, antes de

desecharlas, para minimizar la contaminacién del Lago de llopango.



CAPITULO VIl

RECOMENDACIONES
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8.0. RECOMENDACIONES

1. Que la entidad competente de El Salvador imparta Jornadas en las
Industrias textileras, de pintura, curtiembre y otros productos que utilizan
el Cromo como mordiente en sus procesos quimicos, concientizacion
ambiental pues estos pueden provocar una gran variedad de impactos
medioambientales y toxicoldgicos, debido a la complejidad y a la gama
de productos quimicos.

2. Que las industrias que emplee Cromo en sus procesos, deben de
impartir  capacitaciones de Seguridad e Higiene ocupacional a sus
empleados para un mejor manejo de este tipo de reactivo, debido a que
al tener una exposicion durante cortos periodos de tiempo a altas
concentraciones puede producir alteraciones a la salud humana y a largo

plazo un dafio en los rifiones y en el higado y hasta cancer.

3. Que el Ministerio de Medio Ambiente y Recursos Naturales (MARN) y
Ministerio de Salud (MINSAL) realicen convenios con otros paises que
cuenten con la tecnologia idonea, como por ejemplo Estados Unidos de
América u organizaciones dedicadas a proteger la salud publica (por
ejemplo la EPA, OSHA, FDA, ASTDR y NIOSH) para ejecutar
capacitaciones que estimulen a las empresas a contar con areas mas
adecuadas que protejan la salud de sus empleados y del medio

ambiente.

4. Que el Ministerio del Medio Ambiente y recursos naturales (MARN)
monitoree periodicamente los niveles de concentracion de Cromo, en las

plantas de tratamiento de las empresas que cuenten con ella, en los
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tanques de almacenamiento, canaletas donde se vierte el agua residual y
el Lago de llopango a diferentes profundidades para descartar niveles

excesivos.

Que las Industrias implementen una metodologia para cada operacion de
procesamiento textil u otro tipo de producto que lleve en su proceso
cromo y se identifique cuidadosamente cada una de las fuentes de
residuos. Esto probablemente se puede lograr mediante un controly
reconocimiento de los potenciales contaminantes contenidos en

los analisis del proceso.

Que las Industrias de textileria, pintura y curtiembre implementen
mecanismos de prevencion de contaminacion (reduccion en la fuente)
que han sido utilizadas con éxito como la modificacién del proceso, el
uso de métodos alternativos, la conservacion de los compuestos

quimicos y del agua, el tamizado y substitucion de compuestos quimicos
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G LOSAR I O (15)

Aguas naturales: Se define como agua natural el agua cruda, subterranea,

de lluvia, de tormenta residual y superficial

Analisis de blanco analitico: Es el someter una alicuota de agua reactivo a
todo el proceso de analisis por el cual pasa una muestra real. Los
laboratorios deben realizar los analisis de blancos para corregir la sefial de

fondo del sistema de medicion.

Blanco: Agua reactivo o matriz equivalente a la que no se le aplica ninguna

parte del procedimiento analitico y sirve para evaluar la sefial de fondo.

Calibracion: Conjunto de operaciones que establecen, bajo condiciones
especificas, la relacion entre los valores de una magnitud indicados por un
instrumento o sistema de medicién, o los valores representados por una
medida materializada y los valores correspondientes de la magnitud,
realizados por los patrones, efectuando una correccion del instrumento de

medicién para llevarlo a las condiciones iniciales de funcionamiento.

Disolucion estandar: Disolucion de concentracion conocida preparada a

partir de un patrén primario.

Descarga: Accion de verter, infiltrar, depositar o inyectar aguas residuales a
un cuerpo receptor en forma continua, intermitente o fortuita, cuando éste es

un bien del dominio publico de la Nacion.
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Fortificacion: Es la adicion de una cantidad de analito de interés, sobre una
muestra problema. La cantidad afiadida puede ser conocida dependiendo de

la aplicacion.

Limite de cuantificacion del instrumento: Concentracion minima del
analito en una muestra y que puede ser cuantificada con precision y
exactitud aceptables bajo las condiciones de operacion establecidas en el

instrumento.

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

instrumento.

Limite de cuantificacion del método (LCM): Es la menor concentracion de
un analito o sustancia en una muestra que puede ser cuantificada con
precision y exactitud aceptables bajo las condiciones en que se lleva a cabo
el método.

Limite de deteccion del método (LDM): Es la minima concentracién de un
analito o sustancia en una muestra, la cual puede ser detectada pero no
necesariamente cuantificada bajo las condiciones en que se lleva a cabo el

método.

Limite maximo permisible: Valor o intervalo expresado en unidades de
concentracion, cantidad de materia o unidades especificas, asignado a un
parametro, el cual no debe ser excedido en la descarga de aguas
residuales. Estos valores estan consignados en los criterios ecologicos para

uso o aprovechamiento del agua.



68

Linealidad: Define la habilidad del método para obtener resultados de la

prueba proporcionales a la concentracién del analito.

Método de minimos cuadrados: Es el método que nos permite encontrar

la ecuacion de una recta a partir de los datos experimentales.

Rango o intervalo: Se define como el intervalo entre la concentracion
superior e inferior para las cuales se ha demostrado la correcta precision,

exactitud y linealidad del método. (Validacion de métodos analiticos
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ANEXO N° 1

PREPARACION DE REACTIVOS



ANEXO N° 1

PREPARACION DE REACTIVOS

REACTIVOS:

Todos los reactivos deben tener un grado analitico (AR) reconocido.

Agua desionizada o agua destilada: que se usara para las determinaciones
en blanco y para preparar reactivos y soluciones estandar deberan tener un
contenido de cromo que sea despreciable en comparacion con las
concentraciones mas pequefas por determinar en las muestras.

Acido clorhidrico: £ = 1.18 g/ mL, pureza 98% p/p

Acido nitrico: £ = 1.42 g/ mL, pureza 98% p/p

Perdxido de hidrogeno: solucion al 30 %, (p/p).

Oxido de lantano (LaO3)

ESPECIFICACIONES DEL OXIDO DE LANTANO

Formula: LaOs
Peso Molecular: 325.82 g/mol.
Densidad: 6.51 g/cm? (20 °C)

Porcentaje de pureza: 100%.

PREPARACION DE UNA SOLUCION DE OXIDO DE LANTANO:

. Pesar en balanza analitica un beaker de vidrio de 250 mL de capacidad, 20 g
de oxido de lantano (La203),
. Preparar un bafio de hielo y colocar el beaker con los 20 gramos de oxido de

lantano.

3. Agregar 200 mL de acido clorhidrico (HCI) concentrado y disolver.

. Transferir la solucion a un balén volumétrico de 1000 mL y llevar a aforo con

agua destilada.



5.

Tapar, Homogenizar, envasar, etiquetar, almacenar.

PRECAUCION: Cuando se prepara esta solucion, la reaccion de La20s con |

es fuertemente exotérmica.

ESPECIFICACIONES DE DICROMATO DE POTASIO

Formula: K2Cr207.

Peso molecular: 294.19 g/mol.
Peso atomico: 51.992
Densidad: 2.69 g/cm? (20 °C)
Porcentaje de pureza: 100%.

PREPARACION DE UNA SOLUCION DE DICROMATO DE POTASIO QUE
CONTENGA 1 X 10 g/mL DE CROMO:

1.

Secar una porcién de dicromato de potasio (K2Cr207) a 105°C + 2 °C por 2 h

previamente pesado.

. Pesar en balanza analitica 2.828 gramos de Dicromato de potasio (K2Cr207),

previamente secado (Ver Calculos de Dicromato de Potasio).

3. Transferir a un beaker de 250 mL de capacidad.

4. Afadir 100 mL de Agua destilada, agitar hasta completa disolucion.

5. Transferir a un balén volumétrico de 1000 mL vy llevar a volumen con agua

6.

destilada.

Homogenizar, envasar, etiquetar y almacenar.

CALCULOS DE DICROMATO DE POTASIO:

294.19 g/mol contiene 2 x 51.992 = 103.992 gramos de cromo

294.19 g/mol K2Cr207 103.992 g de Cr

X 1.00g
X =2.828 g de K2Cr207



1 gramo 1000 mL de solucion
X 1ImL

X=1 X10 3 gramos de Cromo

PREPARACION DE UNA SOLUCION PATRON DE CROMO:

1. Pesar en balanza analitica 2,825 g + 0,001 g del dicromato de potasio.

2. Secar una porcion de dicromato de potasio (K2Cr207) a 105 °C + 2 °C por 2 h
previamente pesado.

3. Enfriar y disolver en agua destilada 2,825 g + 0,001 g del dicromato de
potasio seco.

4. Transferir a un balén volumétrico de 1000 mL, 5 mL de &cido nitrico
concentrado (HNOg) y aforar hasta la marca con agua destilada.

5. Almacenar esta solucion en recipientes de polietileno o de vidrio borosilicato
a temperatura ambiente.

6. Etiquetar el balén volumétrico de 1000 mL
1 ml de esta solucion estandar contiene 1,00 mg de Cr
PREPARACION DE UNA SOLUCION ESTANDAR DE CROMO:

1. Transferir con una bureta de 50 mL solucién patrén de cromo, preparado
anteriormente, a un frasco volumétrico de 1000 mL.

2. Luego agregar 1 mL de acido nitrico concentrado (HNO3).

3. Llevar a aforo con agua destilada.

4. Mezclar hasta homogenizar, y envasar en un frasco plastico de polietileno (o
vidrio).

5. Almacenar en recipientes de polietiieno (0o de vidrio borosilicato) a
temperatura ambiente.

6. Etiquetar.



PREPARACION DE LAS SOLUCIONES DE CALIBRACION:
Procedimiento: Ensayo en blanco

Se realiza un ensayo en blanco en paralelo con las determinaciones,
aplicando el mismo procedimiento y las mismas cantidades de todos los
reactivos que se implementaron en el muestreo y determinacién, pero con

diferencia que la muestra sera reemplazada por agua destilada y desionizada.

Antes de cada determinacion, las soluciones de calibracion se prepararan a
partir de la solucidon estandar de cromo, con al menos cinco soluciones que
cubran el intervalo de concentraciones por determinar de la siguiente

manera:

1. Transferir con una pipeta volumétrica las cantidades siguientes: i) 1.00 mL, ii)
2.50 mL, iii) 5.00 mL, iv) 10.00 mL y v) 20.00 mL de solucion estandar de
cromo a un frasco volumétrico de 100 mL respectivamente.

2. Posteriormente afiadir a cada matraz 2 mL de acido clorhidrico concentrado
y 10 ml de solucién de lantano.

3. Diluir con agua destilada y llevar a aforo.

4. Homogenizar, rotular, guardar en frascos de vidrio.

5. Estas soluciones corresponden a las concentraciones de cromo de: i) 1
mg/mL, i) 2.5 mg/mL, ii) 5 mg/mL, iv) 10 mg/mL y v) 20 mg/mL

respectivamente



ANEXO N° 2

Figura N° 7 Instrumento utilizado para la tomar muestra de agua del lago de

llopango

Figura N°8: Toma de muestra de Agua de Lago de llopango



ANEXO N° 3

INVESTIGACION DE LA PRESENCIA DE CROMO
HEXAVALENTE EN
LAS AGUAS DEL LAGO DE ILOPANGO POR EL METODO DE
ABSORCION ATOMICA

MUESTRA N°

HORA DE MUESTREO
FECHA DE MUESTREO
RECOLETOR DE MUESTRA
TESTIGO:

LUGAR:

Figura N° 9 Etiqueta para la identificacién de las muestras.




ANEXO N° 4

Figura N° 10: Espectrofotometro de Absorcién Atdmica Perkin Elmer AA 800



ANEXO N° 5

CERTIFICADOS DE RESULTADOS DE ANALISIS DE LAS MUESTRAS DE
AGUA
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AHNISTERIO DE SALLD —
LABORNTORIO NACIONAL DE REFERENCIA CL SALYADOR
LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD DE ALIMENTOS Y TONICOLOGIA
MIGILANCIA DE LA CALIDAD DEL AGUA

TRAZAS DE METALES (F-REP-50)

Numero de referencia: SI8 A
NOMBRE DEL SOLICITANTE: UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR, F Q F
NOMBRE DEL REMITENTE: GABRIELA RIVAS
DIRECCION DE TOMA DE MUESTRA:bJ;_GSO DE ILOPANGO (PROFUNDIDAD 1 METRO) DISTANCIA 5
ORIGEN DEL AGUA: LAGO
FECHA DE RECOLECCION: 15/09/13
FECHA DE RECEPCION: 16/09/13
HORA DE RECOLECCION: 03:00 _#
FECHA DE ANALISIS: 26/09/13
DETERMINACION  REFERENCIA BIBLIOGRAFICA  RESULTADO | T
(Cubress (Cu): Standard Methods 19t Edition 3300-Cu 18 311113/ Comg/ll. 130
IHieren=s (Fey: Stancid Methods 1oth Edition 35000 1e. 31113 | mg/L 0.30
Cadmio®* (Cay: Standand Methods 19tk Edition 35004 31138 |  omg/L 0,003
Zines® [VATTH Standard Methods 19(h Edithon 3300-20 311113 mg/l. 5.00
Crtsimu™s (rp: Standard Nethodds oy Badition 3300 ¢r 311313 i 00005 n]g{’__ . 0.05
Niguel™” (Nip: Standand Metiods 19ih Sidition 3500-Ni 311315 mg/1. I 0.02
Manganeso®®  (Mn): ' Standard Methods T9th Hdition 3300-Ma 3111138 | mg/l. 0.10
Sadio®* (N Stendard Methods V0 Edition 35000 Na 3111TH ' mg/L. 200.00
Plome® (' Standard Methods 1900 Fidition 3500. Pb 511318 mg/l. 0.01
Aluminin (AR Stmbiand Methods 99k Edition 3500 A1 51118 me/[ : 0.2
Arsénico (As) standard Methods 1908 Bdition 3300 As 3114 13 mg/1. 0.01
[Mercurio (Hg): Standand NMethods |9 Edition 3300 He 31128 my/L 0.001
Selenio (Se) and Methods 12ih Edition 3300 Se 3514 13 . me/l, 0.01

*Valor de acuerdo a la Norma Salvadorena NSO 13.07.01.08
“*Determinaciones Acreditadas bajo Norma ISONEC 17025:2005

Obseryaciones:

Instituto Nacional de &alud
‘aboratorio Nacional de Refar:;l“
Laboratorlo de Control de Cai
de Allmentos y Toxicologia
Ministerlo de Salud
E) Salvador C. A-

Livda. MpAea Caveia de Vel

defe de Laboraiogs

Prohitida ta reproduccian tolal o parcial sin la aprobacion de la jefalura del laboratorio, los resullados
corresponden a la muastra analizada, cualquier quela deberd presentarse en los siguientes 30 dias

B Rowsonv et Edificio D Mo Bloche fremte o Pavgue © aseatban Velelus: 22701316 - 2205-1611

16/10/2013
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A& MINISTERIO DE SALUD i _'s'.il:.'vm:.:'on
LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA = I
LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD DE ALIMENTOS ¥ TOXICOLOGIA
VIGILANCIA DE LA CALIDAD DEL AGUA

TRAZAS DE METALES (F-REP-50)

Numero de referencia: S8 8B

NOMBRE DEL SOLICITANTE: UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR, FQF

NOMBRE DEL REMITENTE; GABRIELA RIVAS

DIRECCION DE TOMA DE MUESTRA: k?rc;o DE ILOPANGO (PROFUNDIDAD 2 METRO) DISTANCIA 5
ORIGEN DEL AGUA: LAGO

FECHA DE RECOLECCION: 15/09/13

FECHA DE RECEPCION: 16/09/13

HORA DE RECOLECCION: 03:00

FECHA DE ANALISIS: 26/09M13

DETERMINACION : REFERENCIA BIBLIOGRAFICA | RESULTADO s
Cobres® (Cu: Standard Methods 19th Edition 3500-Cu B, 311 13:1 | IY'I_QII- _1_39
Hicrro®* (Fe): | Sundard Methods 191h Edition 3500 - Fe. 3118 | | mg{L _ 0.30
Cadmio** (Cd): | Sundard Methods 19t Edition 3300-Cd 31138 mg/l. L 0.003
ZineH# s | Sundard Methods 191 Edition 3500-70. 31118 | ‘ mg/L i 5.00
Cromo®* (Cr): Stndard Metheds 19th Edition 3500 Cr 31138 , < 00005 I mg/L. - “.055
Niquel## (Ni): e dition 3500-Ni 31138 | : mg/L. ' 0.02
Mangancesa™®  (Mn): ! Standard Methods 19th Edition 3500-Mn 311113 I mg/L . 0.10
Sodio®* (Na): . Standard Metheds 191h Edition 3500 Na 31118 | ; mg/l. _200700
Plomo=* (Ph): :Sl:lnd:ml Methods 19th Edition  3500- PP _“||_m._ i mg/L 0.01
Aluminio (Al | Stundard Methods 19th Edition 3506 - AISTLIE | mg/L. 0.2
a;l‘!i('lliﬂ.'l.l (As): I Standard Methods 19th Tdition 3500 As 3114 B ; mg/L 0.01
Mereurio (Hg): | Standard Methods 19 Edition 3500 Hu 3112 B : ' mg/L 0.001
Selenio (Sep . Standard Methods 19th Edition 3500 Se 3114 B . mg/L. 0.01

*Valor de acuerdo a la Norma Salvadoreiia NSO 13.07.01.08

**Determinaciones Acreditadas bajo Norma ISO/IEC 17025:2005

Observaciones:

fud

ituto Nacional de Sa

l::lltl:rlu Naclonal de Rag::::;s

aboratorio de Control de‘ .

¢l ge Alimentos y Toxicolog
Ministerlo de Salud

Jefe de Laboratoiio &1 Selvador i

vra Garcia de

Prohibida la reproduccion total o parcial sin la aprobacion de la jefatura del laboratorio, los resultados
corresponden a la muestra analizada, cualquier queja debera presentarse en los siguientes 30 dias

Alameda Roosevelt, Edificio De. Max Bloch, frente a Parque Cuseatlan Telefax: 2271-1316 - 2205-1611

11/10/2013
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Y “é g MINISTERIO DE SALUD T
b i LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA EL SALYADOR
LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD DE ALIMENTOS Y TOXICOLOGIA
VIGILANCIA DE LA CALIDAD DEL AGUA

TRAZAS DE METALES (F-REP-50)

Numero de referenciaz S19A

NOMBRE DEL SOLICITANTE: UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR, FQF

NOMBRE DEL REMITENTE: GABRIELA RIVAS

DIRECCION DE TOMA DE MUESTRA: Ild;go DE ILOPANGO (PROFUNDIDAD 1 METRO) DISTANCIA 10
ORIGEN DEL AGUA: LAGO

FECHA DE RECOLECCION: 15/09/13

FECHA DE RECEPCION: 16/09/13

HORA DE RECOLECCION: 03:00

FECHA DE ANALISIS: 26/0913

IDETERMINACION : REFERENCIA BIBLIOGRAFICA RESULTADO LM
Ef_nbl'c** (Cu): . Standard Methods 19th Edition 3500-Cu 3. 31 I_IB | o __mgfL B -__ld-lﬁ_- )
_;_1};-.-.-:.** (Fe): ' Standard Methods [9th Edition 3500 Fe. 31118 mg/L 0.30
Cadmiio®* (Ca): 1| Standard Methods [9(h Tidition 3500 31130 | - H@’L 0-,003__-
Ziners (Zn): | Standard Methods 19th Edition 3500-Zn. 311105 | _ u@L 5.00
C_'I'u-mn*“' (Cr): Standard Methods 19 Edition 3500 - (v 311383 ! < 00005 ;gﬂ_, 0.05
sliqucl*" (Ni): Standard Methods 19h Edition  3500-Nj 31138 ! “;é,;[“' . ﬂ.bz
Rimgnm-mﬂ M)z | Standard Methods 190 Edition 3500-Mn 3118 mgfL 010
.L_o-c-:ﬁ" (Na): ! Standdard Methods 19th Edition 3500 - Na 31118 | . i mig;’I: 2_!10.@0
Plomo** @by | Standard Methods 19th Gdition - 3500- 6 31 nz; mg/ll. | 0.01
Aluminio (AD: ! Standard Methods 19th Bdition 3500 - AL31B [ mg/L 0.2
Eni'ﬁu (As): : Standard Methods 191 Edition 3500 - As 3114 q ; i’_gi[_‘ . -0.[”
Mereurio (| Standard Méthods 19h Edition 3500 Tlg 31128 | ' mg/L 0.001
].S_t'-le.nin (8c): ! Standard Methods 191h Edition 3500 - Se 3114 B i ;ng}L 0.01

*Valor de acuerdo a la Norma Salvadoreiia NSO 13.07.01.08
**Determinaciones Acreditadas bajo Norma ISO/IEC 17025:2005

Observaciones:

tnstituto Nacional de Salud

Laboratorio Nacional de Raferenc:ja

Laboratorio de Control de Callda
de Alimentos Y Toxicologla

- Ministerio de Salud

£l Salvador C. A.

Licda. Mayra Garcia de

Jele de Laboratorio

Prohibida la reproduccion total o parcial sin la aprobacion de la jefatura del laboratorio, los resultados
corresponden a la muestra analizada, eualquier queja debera presentarse en los siguientes 30 dias

Alameda Roosevelt, Edificio Dr. Max Bloch. Frente a Pargue Coseatlan Telefan: 22711316 - 2205-1611
11/10/2013
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b LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA EL 3,5.5-*"&5 on

LABORATORIO DE ' CONTROL DE CALIDAD DE ALIMENTOS Y TOXICOLOGIA
VIGILANCIA DE LA CALIDAD DEL AGUA
TRAZAS DE METALES (F-REP-50)

Numerg de referencia: S19B )
NOMBRE DEL SOLICITANTE: UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR, FQF
NOMBRE DEL REMITENTE; GABRIELA RIVAS

DIRECCION DE TOMA DE MUESTRA:LAGO DE ILOPANGO (PROFUNDIDAD 2 METRO) DISTANGIA 10

ORIGEN DEL AGUA: LAGO

FECHA DE RECOLECCION: 15/09/13

FECHA DE RECEPCION: 16/09/13

HORA DE RECOLECCION: 03:00

FECHA DE ANALISIS: 26/09/13

IEE’_I"EERMI\A(TU\’ ] REFERENCIA BIBLIOGRAFICA RESULTADO el

|Cobre*= (Cuy: | Seandard Methods I'}lh_l;ll_mn 3500-Co B mﬁ___ | _' mgf‘l,. _—1—3_6_; ]

qine;'mw Fex ‘ Standard Metliods 19th Ji;;;n_wm Fe.3011B mg/L 0.30

JCadmip®* - (Cul): . Standard Methods 19 Ld‘itltm 3500-Cd 311 ‘ili | mg/L 0.003 )

mecﬂ! {Zn): 1 Standard Methods 19U Edition 3500:Zn. 311 1B i . mg/L = _5:00_-“

. . . | PREPRRRT (Ecian incio . i
() | Standard Methods 19th Edition: 3500 - Cr 31138 | <0,0003 mg/L 0.05
'-ﬁ\‘i_}i | Standard Methods 19th 1 ;_lmun SOOI NUEB | I“l'lg/L 0.02

: Mangnnma'?w (Mn): l Standurd Methods 19(h Edition 3500-Mu 311118 1 D _m“;![‘ _“frlo__

ol (Na): ' | Standard Methods 1910 Edition 3500 -Na 31 II_B ' Bl mg/L 200.00
- (Ph): . _. Standard Methods 191k I.dm;: 3500- Ph 31138 o —n;]; _-_ _m

(Al: 'sidndar(l Methads 191 l‘dlum wm AL3LTIB N :%;;[_ r __6:2 -
(As): Sundard Methiods 190 Edition 3500 ~As 31147 T mgfL ~0.01
.{ﬁg}: Standard Methods 19413 dn.m wm Hg 3112 13_ ' mEL B 0.001
{Se): ‘xtandm‘d MLll'lf.‘K[H F‘Jltl B dm(m “Il(] e ]_A_!; - . ﬂ‘hgfL 0.01

*Valorde acuerdo a la Norma Salvadoreiia NSO 13.07.01.08
**Determinaciones Acreditadas bajo Norma ISO/IEC 17025:2005

instituto Naclonal de Salud
rencia
Mﬂw de Vela. Ll:oralcrlo i':’a:lg::: :;mla e

Jefe de Labor m de Alimentos y Toxicologlia
Ministerlo de Salud
E) Salvador C. A.

Prohibida la reproduccion total o parcial sin la aprobacién de la jefatura del laboraterio, los resultados
corresponden a la muestra analizada, cualquier queja debera presentarse en los siguientes 30 dias

Observaciones:

Alameda Runsevelt, Edificio Dr. Max Bloch, frente a Pargue Cuseatlan Telefiss 2271-1316 - 2205-1611
14/10/2013



- 4 ¢

Numero de referencia:
NOMBRE DEL SOLICITANTE:

NOMBRE DEL REMITENTE:

il g
ﬂ%ﬁﬁ‘aﬁ huce ™

MINISTERIO DE SALUD

LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA
LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD DE ALIMENTOS Y TOXICOLOGIA
VIGILANCIA DE LA CALIDAD DEL AGUA

TRAZAS DE METALES (F-REP-50)

5200 A

GABRIELA RIVAS

UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR, FQF

- -
&5

—-— .
M::/" ™%
EL SALVADOR

DIRECCION DE TOMA DE MUESTRA:LAGO DE ILOPANGO (PROFUNDIDAD 1 METRO) DISTANCIA 25

MTS
ORIGEN DEL AGUA: LAGO
FECHA DE RECOLECCION: 15/09/13
FECHA DE RECEPCION: 16/09/13
HORA DE RECOLECCION: 03:15
FECHA DE ANALISIS: 26/09/13

IDETERMINACION

REFERENCIA BIBLIOGRAFICA RESULTADO | e
Cobre** (Cu): Standard Methods 19th Edition 3500-Cu 3. 311 m" mg/l. | 130
;-ii;.'rrn"'* (Fe): Standard Methods 19h Edition 3500 - Fe, 31118 mgr’L 0.30
Cadmio®™* (Cd): . Standard Methods 19th Edition 3300-Cd 31138 I mg/L 0.003
Line®# (Zn): Standard Methods 19h Edition 35300-Zn. 311183 . m_g}l- 5.00
Cromo™* (Cr): Standard Methods 191h Edition 3500 Cr 31138 | = 000035 I mg/1. 0.05
Niquel®* (Ni): ' Standard Methods 190 Edition 3300-Ni 311303 ' mg/L 0.02
Manganeso®*  (Nn): Standard Methods 190 Edition 3500-Mna 311118 mgfL 0.10
Sodio® (Na): | Standard Methods 19th Edition 3500 Na 3B : !ﬁg/L 200.00
Plomo®* (Ph): :Slnml;ml Methaods 191h Edition 3500- Pl msnl mg/L 0.01
Aluminio (Al Standard Methods 19th Edition 3500 ALS1TTTB mg/L. 0.2
Arsénico (As): Standard Methods 19th Bdition 3500 As 3114 I‘ mg,fl.. .0.01
Mercurio (Hg): Standard Methods 19 Edition 3500 H2 311283 ' mg/l. 0.001
Selenio (Se): | St bAchods 19 lidition 3500 Se 31141 | mg/L 0.01

*Valor de acuerdo a la Norma Salvadoreina NSO 13.07.01.08

**Determinaciones Acreditadas bajo Norma ISO/IEC 17025:2005

Observaciones:

ayra Garcia de

nstituto Nacional de Salud
oratorio Naclonal de Referencla
aratorio de Control de Calidad
- &lirnentos y Toxicologla

Jefe de Laboratorin Ministerio de Salud
El Salvadcr C. A.

Prohibida la reproduccian total o parcial sin la aprobacién de la jefatura del laboratorio, los resultados
corresponden a la mueslra analizada, cualquier queja debera presentarse en los siguientes 30 dias

Adameda Roosevelt, Edificio Dre. Max Bloch. frente a Pavgue Cuseatlan Telefas: 2271-1316 - 2205-1611

11/10/2013
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MINISTERIO DE SALUD TN
LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA EL SALYADOR

LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD DE ALIMENTOS Y TOXICOLOGIA

VIGILANCIA DE LA CALIDAD DEL AGUA
TRAZAS DE METALES (F-REP-50)

Numero de veferencia: S0 8
NOMBRE DEL SOLICITANTE: UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR,FQF
NOMBRE DEL REMITENTE: GABRIELA RIVAS
DIRECCION DE TOMA DE MUESTRA:H:%O DE ILOPANGO (PROFUNDIDAD 2 METRO) DISTANCIA 25
ORIGEN DEL AGUA: LAGO
FECHA DE RECOLECCION: 15/09/13
FECHA DE RECEPCION: 16/09/13
HORA DE RECOLECCION: 03:15

FECHA DE ANALISIS: 26/09/13

DETERMINACION REFERENCIA BIBLIOGRAFICA RESULTADO ; ";'F‘:"'"‘_L;“""“’
Cobre®# (Cu): Standard Methods 19th Edition 3500-C'u 18, 3111 Ii; . mg/L i 1.30
Hierro** (Fe): . Standard Methods 19th Edition 3500 e, 311118 I mg/L 0.30
Cadmin®= (Cd): Standard Methods 19h Edition 3500-Cd 31138 - I I'I'lg/L ‘ 0.603
Line®* (Zn): Standard Methods 19t Edition 3500-Zn. 311118 I mg/L 5.00
Croma®=* {Cr): Stanclard Methods 19th Edition 3300 Cr 311308 . = 0.0005 I mg/L | 0.05
Niguel#* (Ni): Stanclard Methods 19t Edition 3500-Ni 311383 . mg/l I 0.02
Manganeso®* (Mn): Standard Methods 19th Edition 3500-Mn 31118 . mg/l. . 0.10
Sodio®® (N Standard Methods 191h Edition 3500 Na 31018 ' mg/L. 200.00
i'lumn** (Ph): Standdard Methods 10h Edition  3500- Ph 31138 . ' mg/L. 0.01
Aluminio (Al): Standard Methods Th Edition 3500 AL3T11B ! mg/L - 0.2
Arsénico (As): Standard Methods 19th Fdition 3500 As 3114 8 mg/l. 0.01
Mercurio (Hg): Standand Methaods 19t Edition 3500 1g 3112 8 . mg/L. 0.001
i!\'clcniu (Se): . Standard Methods 1ot Edition 3500 Se 3114 B - mg/L. 0.01

*Valor de acuerdo a la Norma Salvadoreiia NSO 13.07.01.08

**Determinaciones Acreditadas bajo Morma ISO/IEC 17025:2005

Observaciones:

instituto Nacional de Salud
Laboratorlo Nacional de Referencla
: Vidsboratorio de Control de Calidad
4 ‘2 Alimentos y Toxicologia

gl Ministerio de Salud

El Salvador C. A.

ayra Garcia (

Jefe de Lahora

Prohibida la reproduccion tolal o parcial sin la aprobacion de la jefatura del laboratorio, los resultados
corresponden a la muestra analizada, cualquier queja debera presentarse en los siguientes 30 dias

Mameda Rooseseh, Edificio De. Mas Bloch, frente a Pargue Coseatlan Telefax: 2271-1316 - 2205-1611

11/10/2013
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3 sii II MINISTERIO DE SALUD #:/
- LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA EL SALVADOR

LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD DE ALIMENTOS Y TOXICOLOGIA

VIGILANCIA DE LA CALIDAD DEL AGUA
TRAZAS DE METALES (F-REP-50)

Numero de referenciaz 521 A

NOMBRE DEL SOLICITANTE: UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR, F Q F

NOMBRE DEL REMITENTE: GABRIELA RIVAS

DIRECCION DE TOMA DE MUESTRA:IRPFGSO DE ILOPANGO (PROFUNDIDAD 1 METRO) DISTANCIA 25
ORIGEN DEL AGUA: LAGO

FECHA DE RECOLECCION: 15/09/13

FECHA DE RECEPCION: 16/09/13

HORA DE RECOLECCION: 03:25

FECHA DE ANALISIS: 26/09/13

IDETERMINACION REFERENCIA BIBLIOGRAFICA | RESULTADO R
Cobre** (Cu): Standard Methods 19th Edition 3500-Cu 13, 3|11r§i ‘ mg/L L.30
Hicrro®** (Fe): iSI.'nn‘:nrd Methads 19th Tidition 3500 Fe. 31118 | mg/l. | 0.30
Cad_lltin“' (Cd): | Stundard Methods 191h Edition 3500-Cd 31138 : I l';”l}_;",;"-l- [ 0__00_:3
_Z.i;;c** (Zn): ; Standard Methods 19th lidition 3500-Zn, 31118 ‘ I mg/L ’ 5:00'
Cromo®* (Cr): Standard Methods 19 Edition 3500 Cr31138 -' < (L0003 ! mg;’]__ (;IS
Niquel## (Ni): :f\‘l;nu{:uxli\lulluul.\ ot Fdition 3S00-Ni 31138 | ' 1ﬁ£.’L | 0.02
Manganeso™  (Mn): | Sirpctnd Methods 19th lidition 3500-Mn 31118 | I mg/L | 0.0
Sodio® (Na): | Standard Maibods 19t lidition 3500 Na3UIB | | mglL 200.00
{Piomass (P | Standard Methods 19th Edicion. 3500- Ph 31138 | ' méﬂ‘ 0.01
;uumiuiu (Al): f Standard Methods 19ih Edition 3500 AL31113 ‘ i mg/L : 0.2
e (As): | Suindard Methods 196 Edition 3500 As 3114 il : ;n.g;‘L 0.01
J;’I-el-curin (Hg): Standard Methods [9th Edition 3500 He 3112 B ' mg/l. 0.001
[Selenio (Se): : Standard Methods 191h Edition 3500 Se 3114 B . . mgf]__ 0.01

*Valor de acuerdo a la Norma Salvadoreiia NSO 13.07.01.08

**Determinaciones Acreditadas bajo Norma ISO/IEC 17025:2005

Observaciones:

instituto Naclonal de Salud

REAGRREES de Alimantos y Toxicologia
Ministerlo de Salud

Jefe de Laborat
¢le de Laborate El Saivador C.A.

atorio Naclonal de Referencla
: ,L;::t:ralolio de Control de Calidad
¥

Prohibida la reproduccion tolal o parcial sin la aprobacion de la jefatura del laboratorio, los resultados
corresponden a la muestra analizada, cualquier queja debera presentarse en los siguientes 30 dias

Alameda Roasevelt, Editicio D, Max Bloch, frente a Pargue Cuseatlan Telefax: 2271-1316 - 2205-1611

11/10/2013
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MINISTERIO DE SA e . &
LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA EL SALVADOR
LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD DE ALIMENTOS Y TOXICOLOGIA
VIGILANCIA DE LA CALIDAD DEL AGUA

TRAZAS DE METALES (F-REP-50)

b P+

‘."‘;;f
oA

Numero de referencia: 521 B

NOMBRE DEL SOLICITANTE: UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR,FQF

NOMBRE DEL REMITENTE: GABRIELA RIVAS

DIRECCION DE TOMA DE MUESTRA:II;R.GSO DE ILOPANGO (PROFUNDIDAD 2 METRO) DISTANCIA 25
ORIGEN DEL AGUA: LAGO

FECHA DE RECOLECCION: 15/09/13
FECHA DE RECEPCION: 16/09/13

HORA DE RECOLECCION: 03:25

FECHA DE ANALISIS: 26/0913

DETERMINACION _ REFERENCIA BIBLIOGRAFICA l RESULTADO ”;;’;;;‘_"';l“
Cobre** (Cu): Standard Methods 191 Edition 3500-Cu B, 311118 mg/L. 1.30
Hiorro®s (Fe): | Siandunt Meihods 19th Edition 3500 Fe. 311118 mg/l. | 0.30
Cadmio®* (Cd): Standard Methods 190h Edition 3500-Cd 31133 - I mg?’L 0.003
Zine** (Zn): I Standard Methods 19th Edition 3300-Zn. 311118 - | mg/L. ”5.60
Cromo*®* (Cr): I Standard Methods T0h Edition 35000 Cr 31138 < 0.0005 I mg/l. 005
|Niquer== (Ni): Standard Methods 191h Edition 3500-Ni 311313 | ' ;“g,'[_ | 0.02
Manganeso®*  (Mn): | Standard Methods 19t Edition 3300-Ma 311113 mg/l. 0.10
{Sodio®* (Na): Standard Methods 191h Edition 3500 Na 31118 ' . mg/L 200.00
{Plomo** (Ph): Standard Methods [91h Edition  3300- Ph 31138 I mg/L 0.01
Aluminio (B E ! Standard Metlwads 19th Edition 3500 - AL3111B ' | mg/L. 0.2
Arsénicn (As): Standard Methods 19ih Fdition 3500 As 3114 1i m@_ 0.01
Mercurio (Hg): Standard Methods 19th Edition 3500 g 31128 : | mg/L. 0.001
Selenio (Se): I Standard Methods 19t Editien 3500 Se 3114 18 : - mg/l. I'J.IJI'

*Valor de acuerdo a la Norma Salvadoreiia NSO 13.07.01.08
**Determinaciones Acreditadas bajo Norma ISO/IEC 17025:2005

Licdi. Mayra Garcia de

Jefe de Laborgefrio

Observaciones;

{ituto Nacional de Salud
ab::?:wrio Nacional de Refarsn:ha
Laboratorio de Control de Calid
de Alimentos y Toxicologia

Ministerlo de Salud
El Salvador C. A.

Prohibida la reproduccion total o parcial sin la aprobacion de |a jefalura del laboratorio, los resultados
corresponden a la mueslra analizada, cualquier queja debera presentarse en los siguientes 30 dias

Alameda Roosevelt. Edificio De, Max Bloch, freate o Pacqoe Cuscatban Telefas: 2271-1316 - 2205-1611

11/10/2013
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s 3;_ j MINISTERIO DE s_,u,Ul)_ _ 51 si eA 1;0 .
LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA onatin
LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD DE ALIMENTOS Y TOXICOLOGIA
VIGILANCIA DE LA CALIDAD DEL AGUA

TRAZAS DE METALES (F-REP-50)

iy

Numero de referencias 522 A
NOMBRE DEL SOLICITANTE: UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR, FQF
NOMBRE DEL REMITENTE: GABRIELA RIVAS
DIRECCION DE TOMA DE MUESTRA:'E?[‘GSO DE ILOPANGO (PROFUNDIDAD 1 METRO) DISTANCIA 100
ORIGEN DEL AGUA: LAGO
FECHA DE RECOLECCION: 15/09/13
FECHA DE RECEPCION: 16/09/13
HORA DE RECOQLECCION: 03:30
FECHA DE ANALISIS: 26/09/13
DETERMINACION i REFERENCIA BIBLIOGRAFICA ' RESULTADO . L‘:Z’;;;:;m';f“
\C-u;!re“‘ (Cu): | Standard Methods 19th Edition 3500-Cu B. 3111 Il. = ll [ng!l | _1_3_[;_
i ! i
Hierro™® (Fey: | Standard Methods 19th Edition 3500 Fe. 31118 | | mg/L 0.30
(?l:lminM {Cd): ! Standard Methods 19th Edition 3500-Cd 31138 ; I iﬂEIL ‘ 0.003
Zinch+ ) . Standard Methods 19th Edition 3500-7n, 31118 ; i ll@'l. 5.00
._Cl.'-t\mm‘“F (Cr): Stackard Methads 19th Edition 3500 Cr 31138 ; < (L000s I mg,.“.[_: ) _[)_[_}5
Niquel## (Ni): | Standard Merhods 191h Fdition 3500-Ni 311365 | . mg/L 0.02
Manganeso™™  (Mn): | Sumdard Methods 191h Fdition 3500-Mn 31113 ' mg/L. 0.10
l;u_tliu“ (Na): . Standard Methods 19h Edition 3300 Na 31118 mg/L _2_66-30
r:‘:l_(l_l:llil"* (Ph): Stndard Methods 19h Edition  3500- Ph 31138 ! ﬂg”—- ' _0-_(”
Aluminio (A Standard Methods 19t Edition 3500 AL3TTB | mg/l. 0.2
Arsénico (As): | St Methods 19h Edifion 3500 As 3114 li: my/L. - 0.01
;crcnriu (Hg): j Standard Methods T9h Edition 3500 Mg 3112 183 ' | mg/L. 0.001
Selenio (Se): Standard Methods [9th Edition 3300 Se 3114 18 | I mQ!L 0.01

*Valor de acuerdo a la Norma Salvadorefia NSO 13.07.01.08
**Determinaciones Acreditadas bajo Norma ISO/IEC 17025:2005

Observaciones:

tituto Nactonal de Salud
ub;:.astorio Naclonal de Refaren:lds
oikaboratorio de Control de Calid
slimentos y Toxicologia
Ministerio de Salud
El Salvador C. A,

Licda. Xlayra Garcia de

Jefe de Laboratorio

Prohibida la reproduccion total o parcial sin la aprobacion de la jefatura del laboratorio, los resultados
corresponden a la muestra analizada, cualquier queja debera presentarse en los siguientes 30 dias

Abameda Roosevel, Edificio Dr. Nax Bloch, frente o Pacgue Cuséatlan Telefox: 227121316 - 2205-1611

11/16/2013
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3;? MINISTERIO DE SALUD - Giion
j Sttt LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA CL SALVADOR

LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD DE ALIMENTOS Y TOXICOLOGIA
VIGILANCIA DE LA CALIDAD DEL AGUA

TRAZAS DE METALES (F-REP-50)

Numero de referencias
NOMBRE DEL SOLICITANTE:

5§22 8B
UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR, F QF

NOMBRE DEL REMITENTE: GABRIELA RIVAS
DIRECCION DE TOMA DE MUESTRA:LAGO DE ILOPANGO (PROFUNDIDAD 2 METRO) DISTANCIA 100

MTS
ORIGEN DEL AGUA: LAGO
FECHA DE RECOLECCION: 15/09/13
FECHA DE RECEPCION: 16/09/13
HORA DE RECOLECCION: 03:30
FECHA DE ANALISIS: 26/09/13
DETERMINACION . REFERENCIA BIBLIOGRAFICA | RESULTADO f";;fglg_;;_;';m
[Cabre®* (Cu): | Standard Metlods 19th Edition 35300-Cu 13, 31 |||3! mg/L. L30
;i'ﬂ.m“ (Fe): i Standard Methods 19th Edition 3500 Fe, 31118 ! i mg/L _ 0.3_0
Cadmio** (Cd): Stamdard Methods 19th Edition 3500-Cd 31138 ' mg/l, 0.003
_z;** (Zn): :.*iluml'mi Methods 19t Edition 3500-7n. 31118 E i mg/L 5.00
.(:-n-zuum*‘* (Cr): | Standard Methods 190 Edition 3500 - Cre 31138 - < 0,0005 ' mgfL : 6.05
Niguel™* {Ni): ! Stndard Methods 19th Edition 3500-Ni 31138 ' - mg/L 0.02
--iangam-mw (Mn): %Hmmkmi Methads 19th Fdition 3300-Mn 31111 | | _,;é)]_ 0.10
[;mlin** (Na): i Standard Methods 19th Edition 3500 Na 31118 ,‘ ‘ ;h_g._fl_ 200.00
Plomo** (Ph): | Standard Methods 19(h Ediion. 3500- b 31 135 [ ' ;gﬂ_ 0.01
;;I_Illllil!itl (Al: ‘ Standind Methods 19th Edition 35000 Al 311 lil- ; I mg/L. _0-2 -
;sénicu (As): } Standard Methods 19th Edition 3500 -As .‘T_M l; ;;13{]_ 0.01
Mjcuriu (Hg): | Standard Methods 19th Edition 3500 Hg 3112 B i ; m_g_.q__ 0.001
'S;Eﬁu (Se): Standard Methods 19th Edition 3500 Se 3114 8 } ! _n;;;], 0.01

*Valor de acuerdo a la Norma Salvadorefia NSO 13.07.01.08
**Determinaciones Acreditadas bajo Norma ISO/IEC 17025:2005

Observaciones:

instituto Naclonal de Salud
‘aboratorio Nacional de Referencia
Laboratorio de Control de Calidad

logla
Licda, Mayra Gareia de Vla de A;;mrsmfoyd‘:o;ia‘izd g
Jefe de Laboratori El Salvador C. A.

Prohibida la reproduccion tolal o parcial sin la aprobacion de la jefatura del laboratorio, los resultados
corresponden a la muestra anallzada, cualquier queja debera presentarse en los siguientes 30 dias

Alameda Roosevell. Edificio Dr. Max Bluch. feente a Parque Cuseatlan Telefax: 22711316 - 2205-1611

11/10/2013
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R 3 MINISTERIO DE SALUD ‘ ﬁ'”lﬁ;on
N LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA =k SR
LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD DE ALIMENTOS Y TOXICOLOGIA
VIGILANCIA DE LA CALIDAD DEL AGUA
TRAZAS DE METALES (F-REP-50)

Numero de referencia: 546 A
NOMBRE DEL SOLICITANTE: UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR, F QF
NOMBRE DEL REMITENTE: GABRIELA RIVAS
DIRECCION DE TOMA DE MUESTRA:LAGO DE ILOPANGO, 5 mis DE DISTANCIA, (1 mt)
ORIGEN DEL AGUA: LAGO
FECHA DE RECOLECCION: 22/09/13
FECHA DE RECEPCION: 23/09/13
HORA DE RECOLECCION: 11:30
FECHA DE ANALISIS: 26/09/13
IDETERMINACION ' REFERENCIA BIBLIOGRAFICA RESULTADO | HIMReerTv
Cobress (Cu): Standard Methods 19th Edition 3500-Ca B. 31118 @I _1:56_
Hierro®* (Fe): | Standard Mathods 19th Edition 3500 Te, 31113 mg/l. | 0.30
.t_'l;min“ (Cd): ' Standard Methods 19h Editipn 3500-Cd 31138 | mg/L. I 0.0(;3
Ziness (Zny: Standard Methods 191 [dition 3500-7n. 311113 | mg/L 5.00
ia'::.mli** (Cr): | Signdard Methods [9th Edition 3500 Cr 31138 | < 0.0005 mg/L. ' 035
INiquel** (Ni): | Sumdurt Methuts [9th dition  3500-Ni 311313 L ' mg/L - 0.02
Manganeso®®  (Mn): i Standard Methods [9th Edition 3500-Mn 31118 I I rr?g,r’[__ El—o
Lodlu‘-"-‘ (Na): ' Standard Methods 19th Edition 3300 Na 311118 ’ K mg/L. 200.00
Plomo®* (Ph): : Standard Methods 190 Edition  3300- Ph 3113183 I h mg{[. _6-0_1
Aluminio (AD): ' Standard Methods 19th Edition 3500 A13111B ' mg/l. f 0.2
;\;énitu (As): | Sramtband Methods [9th Edivion 3500 As 3114 I: - ,,{gﬂ_ 0.01
;\-*harcnrin (Hg): I Standard Methods 19th Edition 3500 112 3112 Ii] ‘ m;/[. 6.001
iS_e;nio (S¢): ! Standard Methods [9th Edition 3500 Se 3114 B [ ' mg/l _031

*Valor de acuerdo a la Norma Salvadorefia NSO 13.07.01.08
**Determinaciones Acreditadas bajo Norma ISO/IEC 17025:2005

Salud
{ituto Nacional de
) 'Labcinl::lorlo Naclonal ‘:ﬁe ;:‘aée;:::l:
Licd L Carein do A vlal-aboratorio de Contr o
’ g : Ao de Alimentos ¥ Toxicolog

de Salud
Jefe atori Ministerio )
lefe de Laboratorio | Salvador C.A.

Observaciones:

Prohibida la reproduccion lotal o parcial sin la aprobacion de la jefatura del laboratorio, los resultados
corresponden a la muestra analizada, cualquier queja debera presentarse en los siguientes 30 dias

Alamedn Roosevelt, Edificio Dr, Max Bloch. frente a Parque Coseatlan Telefas: 2271-1316- 2208-1611

11/10/2013
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\ ﬂ,t ‘5 MINISTERIO DE SALUD - TN
Mg LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA EL SALYADOR

LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD DE ALIMENTOS Y TOXICOLOGIA
VIGILANCIA DE LA CALIDAD DEL AGUA
TRAZAS DE METALES (F-REP-50)

Numero de referenciaz 546 B
NOMBRE DEL SOLICITANTE: UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR, FQF
NOMBRE DEL REMITENTE: GABRIELA RIVAS

DIRECCION DE TOMA DE MUESTRA:LAGO DE ILOPANGO. 5 mts DE DISTANCIA, (2 mt)

ORIGEN DEL AGUA: LAGO

FECHA DE RECOLECCION: 22/09/13

FECHA DE RECEPCION: 23/09/13

HORA DE RECOLECCION: 11:30

FECHA DE ANALISIS: 26/09/13

[DETERMINACION REFERENCIA BIBLIOGRAFICA | RESULTADO ! LHOE NG
Cobre** (Cu): : Standard Methods 19th I’.diii-un 3500-Cu B. 31 IIll; i _m_gi_ iF—I?l}“
Hierro® (Foy: | Standard Methods 19th Edition 3500 Fe. 311113 . : mg/l. | 030
Cadmio®*  (Cd)s | Standard Methods 191h 1dition 3500-0d 311318 | . mglL _0,003
;z,.;*w (Zn): ! Standard Methods 19105 Edition 3800-70. 3111183 | mg/L 500
i.'_mmn** (Cr): | Standard Methods Foh Bdition 3300-Cr 31138 i < (1LO00S i mg,"L 0.05 -
.NEI]I.-M_““' (Ni): . Stamdard Methods 19h Edition 3500-Ni 31138 [ mg/L. r 0.62
:.1mlg,ancsn“'* (Mn): ‘ Standard Methods 19h Edition 3300-Mn 31118 | ] m?;{_[_ - -6-.10
El.i.diu** (Na): Standard Methods 19th Edition 3300 Na 311183 ‘ | méfl_ 20'0-.00
_i’_i_onm** (Ph): Standid Methods 191h Fidition 3500~ P ,!II?-is: { mg/L ! 001
Aliminio (Al): Standard Methods 191h Edition 3300 A1311113 | mg/L : 0.2
;\rsén’icn (As): . Standird Methods T9h Edition 3300 As 3114 B‘ ! lﬁgﬂ.. 0.61 j
;"T(‘_ﬂ‘ll!'ill (Hg): ! Standard Methods T9h Edition 3500 1l 3112 B ‘ mg/L 0.6&'1_. .
;i-elvuin {Sep: Standard Methods 19h Edition 35300 Se 3114 83 1 l'ng;"L _0_.01_

*Valor de acuerdo a la Norma Salvadorefia NSO 13.07.01.08

Observaciones: =
Instituto Naciongl de Saiu
aboratorio Nacional de Referencla

**Determinaciones Acreditadas bajo Norma ISO/IEC 17025:2005
Calidad
Laboratorio de Control de
de Alimentos ¥ Toxicologla

Wﬂ reia d Ministeric de Salud

Jefedé Laboratorio El Saivador C. A

"ela

Prohibida la reproduccion total o parcial sin la aprobacion de la jefatura del laboratorio, los resultados
corresponden a la muestra analizada, cualquier queja debera presentarse en los siguientes 30 dias

Alameda Roosevelt. Edificio De. Max Bloehi. feente a Pavque Cuseatlan Telefax: 2271-1316 - 2205-1611

11/10/2013
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] 3; ¥ MINISTERIO DE SALUD s
B LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA EL SALVADOR

LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD DE ALIMENTOS Y TOXICOLOGIA
VIGILANCIA DE LA CALIDAD DEL AGUA

TRAZAS DE METALES (F-REP-50)

Numero de referencia: 547 A
NOMBRE DEL SOLICITANTE: UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR, FQF
NOMBRE DEL REMITENTE: MELANIE ESCALANTE

DIRECCION DE TOMA DE MUESTRA:LAGO DE ILOPANGO, 10 mts DE DISTANCIA, (1 mt)

ORIGEN DEL AGUA: LAGO

FECHA DE RECOLECCION: 22/09/13

FECHA DE RECEPCION: 23/09/13

HORA DE RECOLECCION: 11:36

FECHA DE ANALISIS: 26/09/13

IDETERMINACION . REFERENCIA BIBLIOGRAFICA | RESULTADO

Cobre** (Cu): I Standard Methods 19t I“.d-iliun 3500-Cu B, ,ﬁ:i!? ) .. mg/_l-

Hierro*# (Fe): I Standard Methods 19th Edition 3500 - Fe: 311113 | mg/L

Cadmio** (Cdy: Standard Methods 1910 Edition 3500-Cd 31138 : mg/L

Z;l.tc'*' (Zn): ‘ Standard Methods 19th Edition 3500-Zn, 31118 I mg/L

E_‘.romt)** (Cr): . Standard Methods 19th Edition 3300 Cr 31138 | = 0.,0005 lTlgf'L 0.05
Nl:q-m'l"" (Ni): - Standard Methods 191 Edition 3500-Ni 311318 ! mgﬂ_. . 0:0_2
[Manganeso=* (Mn): | Standard Meifods 191 Edition 3300-Mn 311118 I mg:;[‘ 0.10
's_ndiu** (Na): ' Standurd Methods T91h Edition 3300 Na 31118 mgfL 200.00
i"h-lllw** (Ph): | Standard Muethods Tl Edition 3500- Ph 31138 : _m_gll_ 0.01
f’;l.uminiu (Al ! Standard Methads 19th Edition 3500 AL3TIB ! 1;_1!;,’,11 0-5
xvtenten (As): | Standard Methads [9th Edition 3500 As 3114 1 ' mg/L 0.01
Mercurio (Hga): Standard Methods 190h Edition 3500 e 31128 ! 111-;'_:1/1.. 0.001
Selenio (Se): Standard Methods 192 Edition 3500 Se 3114 83 mgfL _BI)_I-

*Valor de acuerdo a la Norma Salvadoreiia NSO 13.07.01.08
**Determinaciones Acreditadas bajo Norma ISO/IEC 17025:2005

Observaciones:

Instituto Naclonal de Salud

Licda. Xtayra Garcia de Vel

Ministerlo de Salud
El Salvador C. A.

boratorio Naclonal de Rafan_mcla
Laboratorio de Control de Calidad
de Alimentos y Toxicologla

Prohibida la reproduccién total o parcial sin la aprobacion de la jefatura del laboratorio, los resultados
corresponden a la muestra analizada, cualquier queja debera presentarse en los siguientes 30 dias

Alameda Roosevelt. Edificio Dr. Mas Bloch, frente a Pavgue Cuseatlan Telefax: 27121316 - 2205-1611

11/10/2013
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. LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA o8 28
LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD DE ALIMENTOS Y TOXICOLOGIA
VIGILANCIA DE LA CALIDAD DEL AGUA
TRAZAS DE METALES (F-REP-50)
Numero de referencia: 7B
NOMBRE DEL SOLICITANTE: UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR, F Q F
NOMBRE DEL REMITENTE: MELANIE ESCALANTE
DIRECCION DE TOMA DE MUESTRA:LAGO DE ILOPANGO, 10 mts DE DISTANCIA, (2 mt)
ORIGEN DEL AGUA: LAGO
FECHA DE RECOLECCION: 22/09M13
FECHA DE RECEPCION: 23/0913
HORA DE RECOLECCION: 11:35
FECHA DE ANALISIS: 26/09/13
DETERMINACION REFERENCIA BIBLIOGRAFICA | RESULTADO AR g
(:Tll;‘l.'“ (Cu): : Standard Methods 19h Edition 3500-Cu 13, 311 IE! : .1_11;‘!]4 1"30 “
Hicrro®* (Fe): Standard Methuds 190 Edition 3500 1 3118 | | mg/L 0.30
Cadmio®*  (Cd): | Standard Methods 19th Tdition 3500 31138 |  mg/L 0_003
Zing**® (Z£n): | Standard Methods 1910 Edition 3300-Zn. 31118 : | l;g_fL 5.00
Erc;mn** (Cr): . Standard Methods 19th Bdition 35300 Cr 31138 ‘ < 0.0005 | 1;ng,r'l__ : 0.05 B
Niguel#* (Ni: | Standard Methods [9h Fdition 3500:Ni 31138 | mg/L L 0.02
N_Tangancsu“ (Mn): Standard Methods [9th Edition 3300-Mn 311113 l | ,-ng,q__, | 010
{Sadio®* (Na): i Stndard Methods 19th Edition 3300 Na 3111183 I ' :ﬁg/l, 'iﬁl]._()'o
IPromos= (Phy: | Standard Methods 191h Edition  3500- Pb 31138 - m;yL 0.01
{Alminio (Al ' Standard Methods 191h I'inl-i1ion s oaAldng mj;;/L I EZ
JArsénico (As): Standard Methods 191h Edition 3500 As 3114 Bi |-nQ'L Ij"_"
;\'lcr-t'tli‘ill (Hg): Standard Methods T9ih Edition 3500 11 3112 8 ' i mé;;_ 0.001
[éclt‘lliu (Se): ‘ Standard Methods 191h Edition 3500 Se 3114 B I mé}]_' al

*Valor de acuerdo a la Norma Salvadoreiia NSO 13.07.01.08

**Determinaciones Acreditadas bajo Norma ISO/IEC 17025:2005

Observiaciones:
stituto Naclonal de Salud
oratario Naclonal de Rafart_mc'la
Laboratorio de Control de Calidad
de Alimentos y Toxicologia
Ministerio de Salud
E! Salvador C. A.

Lieda, YWayrd Garciade V

Jefe de Laborators

Prohibida la reproduccion lotal o parcial sin la aprobacion de la jefatura del laboratorio, los resultados
corresponden a la muestra analizada, cualquier queja debera presentarse en los siguientes 30 dias

Abimeda Roosevelt, Edificio Dr. Mas Bloch, frente a Pargue Coseatlan Telefax: 2271-1316 - 2205-1611

11/10/2013
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L A i MINISTERIO DE SALUD —
it LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA EL SALYADOR

LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD DE ALIMENTOS Y TOXICOLOGIA
VIGILANCIA DE LA CALIDAD DEL AGUA

TRAZAS DE METALES (F-REP-50)

Numera de referenciaz S48 A
NOMBRE DEL SOLICITANTE: UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR,FQ F
NOMBRE DEL REMITENTE: GABRIELA RIVAS

DIRECCION DE TOMA DE MUESTRA:LAGO DE ILOPANGO, 25 mts DE DISTANCIA DE LA ORILLA, (1 mt)

ORIGEN DEL AGUA: LAGO

FECHA DE RECOLECCION: 22/09/13

FECHA DE RECEPCION: 23/09/13

HORA DE RECOLECGION: 11:40

FECHA DE ANALISIS: 26/09/13

DETERMINACION REFERENCIA BIBLIOGRAFICA | RESULTADO [| it s
E.'obn:“ (Cu): | Standard Methods 19 Edition 3500-C'a 13, 31 I_llé! ) : n}_g/l._ ]_ m_
Hiervo®* (Feg: | Standard Methods 19th Edition 3500 - Fe. 311115 ! mg/L ' 0.30
Cadmio= (cay: | Standard Methods 19th Edition 3500-Cd 31 1313 I  omgl | 0_603
Einc“ (#n): Standard Methods 19th Edition 3500-Z0 3111183 ' ' mg/L. 5.00
Cromao®* (Cr): . Stancdard Methiods 19th Edition 3500 Cr 31138 | = 00005 | mgfl. . 6_05
Niquel** (Ni): ' Standard Methods 19 Idition 3500-N 31130 | mg/L. | 0.02
;I-angaucsu“ (Mn): Standard Methods 9 Edition: 3300-=Mn 31118 ! ; mg/L. 0.10
léadiu"* (Na): ' Standard Methods 19 Edition 3500 Na 31118 : ' mg/L. 200.00
;'lﬂnm“ (Ph): ‘ Standard Maethods 19 Edition. 3500- Ph 31138 | . mg/L. 0.01
Aluminio (Al | Standand Nethods 19t Edition 3500 A1 31118 I mg/L - 0.2
Arsénico (As): Stundard Methods 19t Edition 3500 As 3114 I_!“ ‘ mg/L. 0.0|_
1.\-3crtu|'in (Hg): I Standird Methods 19 Edition 3300 {1g 31128 ‘I . mg/L 0.001
Isetenio (Se): ' Standard Methods 191h Ldition 3500 Se3114 B J' : mg/L 0.01

*Valor de acuerdo a la Norma Salvadoreiia NSO 13.07.01.08
**Determinaciones Acreditadas bajo Norma ISO/IEC 17025:2005

Observaciones:

Instituto Nacional de Salud
boratorio Nacional de Referencla
Laboratorio de Control de Calidad

Licda. Y de Alimentos y Toxicologia
Ministerio de Salud
Jefe de Laborator £1 Salvador C. A.

Prohibida la reproduccion total o parcial sin la aprobacion de la jefatura del laboralorio, los resultados
corresponden a la muestra analizada, cualquier queja debera presentarse en los siguientes 30 dias

Alameda Roosevelt. Edificio Dre. Max Bloch, frente a Pargue Coseatlan Telefas: 227020316 - 22051611

11/10/2013
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AR © MINISTERIO DE SALUD
& i g LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA
LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD DE ALIMENTOS Y TOXICOLOGIA
VIGILANCIA DE LA CALIDAD DEL AGUA

TRAZAS DE METALES (F-REP-50)

Numero de referenciaz 548 B

NOMBRE DEL SOLICITANTE: UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR, FQF

NOMBRE DEL REMITENTE: GABRIELA RIVAS

DIRECCION DE TOMA DE MUESTRA:LAGO DE ILOPANGO, 25 mts DE DISTANCIA DE LA ORILLA, (2 mt)

ORIGEN DEL AGUA: LAGO
FECHA DE RECOLECCION: 22/09/13
FECHA DE RECEPCION: 23/09/13
HORA DE RECOLECCION: 11:40
FECHA DE ANALISIS: 26/09/13
DETERMINACION - REFERENCIA BIBLIOGRAFICA RESULTADO HamEb0
Cobre*# (Cu): Standard Methods 19th Edition 3500-Cu B, 31118 - mg/L 1.30
Hierro##* (Fe): Stamckard Methods 19th Edition 3500 e, 3111B ' mg/L 0.30
Cadmio**  (Cd): Standard Methods 191h Fdition 3300-Cd 31138 - mg/l 0.003
Zing** (Zn): Standard Methods 19t Edition 3500-/n. 31118 mg/L. 5.00
Cromo®* (Cr): Standard Methods 191 Edition 3300 Cr31 138 | < 0.0005 mg/L. :; 0.05
Niquel** (Ni): Standard Methods 19th Edition 3500-Ni 311313 | C omg/l ' _0.02
i\'l_alngmu'sn** (Mn): . Standard Methods 19th Edition 3500-Mun 31118 | mg/]__ 0.10
[Sodio=* (Na): Standard Methods 191h Fdition 3500 Na 31118 | mg/L 200.00
Plomo** (Ph): Standard Methods 19th Tidition 3500- Ph 31138 mg/L 0.01
i\l_l!llli!li" (Al): | Standard Methods 19th Edition 3300 - A131118 mg/L 0.2
Arsénico (As): Stundard Methods 19th Edition 3500 As 31141 mg/L 0.01
Mereurio (Hg): Standard Methods 19th Edition 3500 g 31121 mg/L 0.001
Selenio (Sey Standard Methods [9ih Edition 3500 Se 3114 B __mg/L, 0.01
*Valor de acuerdo a la Norma Salvadorefia NSO 13.07.01.08
**Determinaciones Acreditadas bajo Norma ISO/IEC 17025:2005
Obscervaciones:
Instituto Naclonal de Saf':’r:lnda
poratorio Nacional d& Recmidad
fahcraiono de Control deloali
wlaT gg Alimentos ¥ Toxico d
Ministerio de Salu
€1 Salvador C. A

Prohibida la reproduccian loltal o parcial sin la aprobacién de la jefatura del laboratorio, los resultadas
corresponden a la muestra analizada, cualquier queja debera presentarse en los siguientes 30 dias

Alameda Rovsevelt. Edificio D, Mas Bloch, frente a Pavgue Coscatlan TeleFax: 2271-1316 - 22051611

11/10/2013
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g 0% LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA EL SALVADOR
LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD DE ALIMENTOS Y TOXICOLOGIA
VIGILANCIA DE LA CALIDAD DEL AGUA
TRAZAS DE METALES (F-REP-50)

Numero de reflerencia: 549 A

NOMBRE DEL SOLICITANTE: UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR, F Q F

NOMBRE DEL REMITENTE: MELANIE ESCALANTE

DIRECCION DE TOMA DE MUESTRA:LAGO DE ILOPANGO, 50 mts DE DISTANCIA, (1 mt)

ORIGEN DEL AGUA: LAGO

FECHA DE RECOLECCION: 22/09/13

FECHA DE RECEPCION: 23/09/13

HORA DE RECOLECCION: 11:45

FECHA DE ANALISIS: 26/09/13

DETERMINACION . REFERENCIA BIBLIOGRAFICA I RESULTADO |
Cobre®= (Cup: Standard Methods 191h Edition 3500-Cu 8. 31118 Comg/ 130
Hicrro®* (Fe): Standard Methods 19th Edition 3300 Te. 311113 } ‘ mg/l. | 0.30
Cadmio®** (Cd): | Standard Methads 191h Edition 3500-Cd 3113083 ‘ l;”lgf_[.a l 0.003
Zin.c** (Zn): : Standard Methods 191h Edition 3500-Zn. 311113 : : mg/L ’ 5.00
A (©r: | Standard Mcthods 1916 Edition 3560 Cr 31138 | < 00008 | mg/L. . _g(;_s
Niquel## (Ni): I Standard Methods 1 9h l-'_t.iiliun A300-Ni 31138 . I mg;L I 062
Manganeso®*  (Mn): ' Standard Methods 19th Edition 3500-Mn 31118 . mg/L. 0.10
Sodio** (Na): | Standard Methods 191 Fdition 3500 Na 3B | ' mg/L 200.00
Plomo®# (Ph): . Stundard Methods 19th Edition  35300-Ph 31138 . mg/1, ! 0.01
Aluminio (Al Standaird Methods 19th Edition 3500 AI3T11B - ' mg/L. ' 0.2
A;’-séuim (As): | Stundard Methods 191h Edition 3500 As 3114 li - mg/l, _d-_("
IMereurio () | Swndani Methads 191 Edition 35000 11g 3112 B ' ' me/L 0.001
S_ell.-n.in (Se): . Standard Methods [9ih Edition 3500 Se 3114 B ‘ ;“g/L 0.01

*Valor de acuerdo a la Norma Salvadoreha NSO 13.07.01.08
**Determinaciones Acreditadas bajo Norma ISO/IEC 17025:2005

Obhservaciones:

Instituto Nacional de Salud
aboratorio Nacional de Refarﬁg::ia
Laboratorlo de Cont_rol de Gal
de Alimentos ¥ Toxicologla
Ministerio de Salud
E) Salvador C. A.

Tavra Garcia de V}a

Jefe de Laboratori

Prohibida la reproduccion total o parcial sin la aprobacién de la jefatura del laboratorio, los resultados
corresponden a la muestra analizada, cualquier queja debera presentarse en los siguientes 30 dias

Alameda Roosevelt. Edificio Dre, Max Bloch, frente a Pavgue Cuseatlan Telefax: 2271-1316 - 2205-1611

1110/2013
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i LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA ALVA
LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD DE ALIMENTOS Y TOXICOLOGIA
VIGILANCIA DE LA CALIDAD DEL AGUA
TRAZAS DE METALES (F-REP-50)

Numero de referencia: 549 B
NOMBRE DEL SOLICITANTE: UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR, F Q F
NOMBRE DEL REMITENTE: MELANIE ESCALANTE
DIRECCION DE TOMA DE MUESTRA:LAGO DE ILOPANGO, 50 mts DE DISTANCIA, (2 mt)
ORIGEN DEL AGUA: LAGO
FECHA DE RECOLECCION: 22/09/13
FECHA DE RECEPCION: 23/09/13
HORA DE RECOLECCION: 11:45
FECHA DE ANALISIS: 26/09/13
DETERMINACION ‘ REFERENCIA BIBLIOGRAFICA RESULTADO | sEEmsxm0
Cobre** (Cu): Standard Methods 1910 Edition 3500-Cu B, _mm: i mg/l. | jﬁ_
l.lh.:rl'u“ (Fe): I Standard Methods 19th [E:Iil-iuu-.‘:ﬁlm Fe. 31118 : I'l‘lgfL 0.30
é‘,admin‘” (Cal)s I Stamchard Methods T9th Edition 3500-Cd 311318 I ; I'llgﬂ_ [ 0.003
Zinc** (Zn): ' Standard Methods 191 lidition 35007, g ' mg/L. l 5.00
Cromo®* (Cr): Standard Methods 19th Edition 3500 Cr3l13B | < 0.0005 mg/L. | 0.05
Niguel®** (Ni): -' Standard Mathods 19th Edition 3500-Ni 31138 ; . mg/lL. . -6-02
Mnl_u-,nncsn** (Mun): I Standard Methods 19th Edition 3500-Mn 311113 l - .m.g,q_‘ - 0.10
Smlio“ (Na): Standard Methods 19th Edition 3500 Na 31113 | I mgf‘l- 200:00
Plomo** (Ph): Standard Methods 19th Edition 3500- Pb 31138 | ' mg/L 0.01
Aluminio (Al Standard Methods 19th Edition 3500 Al 31118 ; mg/L ' 0.2
A— (A$): | Standard Methods 191 Edition 3500 As 3114 | mg/L 0.01
Mereurio (Hg): Standardd Methuds 191h Edition 3300 112 3112 8 . . mg/L 0.001
Selento (Se): Standard Methods 191 Edition 3500 Se3114 8 | ; mg/L 0.01

*Valor de acuerdo a la Norma Salvadorefia NSO 13.07.01.08
**Determinaciones Acreditadas bajo Norma ISO/IEC 17025:2005

Observaciones:

instituto Nacional de Salud
boratorie Nacional de Refarencla
Laboratorio de Control de Calidad
ayraGareia de VHa  de Alimentos y Toxicologia
Ministerio de Salud

El Saivador C. A,

Licda.

Jefe de Laboratori

Prohibida la reproduccion total o parcial sin la aprobacion de la jefatura del laboratorio, los resultados
corresponden a la muestra analizada, cualquier queja debera presentarse en los siguientes 30 dias

Alameda Roosevelt. Edificio Dr. Moy Bloch, frente o Pavgue Coscatlan Telefax: 2271-1316 - 2205-1611

1102013
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I MINISTERIO DI SALLD
" LABORANTORIO NACTONAL DE REFERENCIA
LABORATORIODE ¢ ONTROL DE CALIDAD DE ALINIENTOS Y TOXICOLOGIA
MIGIEANCIA DE LA CALIDAD DEL AGUA
TRAZAS DE METALES (F-REP-50)

Numero de vrelerencia: S50 A
NOMBRE DEL SOLICITANTE: UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR, FQF
NMOMBRE DEL REMITENTE: GABRIELA RIVAS

DIRECCION DE TOMA DE MUESTRA:LAGO DE ILOPANGO, 100 mts DE DISTANCIA, (1 mt)

ORIGEN DEL AGUA: LAGO

FECHA DE RECOLECCION: 22/09/13

FECHA DE RECEPCION: 23/09/13

HORA DE RECOLECCION: 12:00

FECHA DE ANALISIS: 26/0913

[DETERMINACION REFERENCIA BIBLIOGRAFICA RESULTADO TR St
Cobress (Cuge Standard Methods 1900 Bgdition 330000 13 311118 mg/l. 130
Hierro=® (Fe): Standaed Methods 19t Ldition 3300 1o 3111R mg/l. 0.30
Cadmio™= (Cdy: Standied Methods Toth Edition 35300-Cd 511318 mg/l. 0.003
Zing®# {Zn) Standard Methods Pah diton 3300-/n, 31111 mg/L 5.00
Croma™® 1 Standard Methods Dol Bdition: 33000 Cr 311318 n.000s mg/l. 0.05
Niguel* (Niy: Standard Methods 19th Edition 3300-Xi 311318 mg/l. 0.02
Manginess®® (M Standard NMothods 19t Edition: 3300-Mn 31111 mg/l 0.10
Sodio®* (N Stanalard Methonds 19th Edition 33000 Na 31118 mg/L 200.00
Plomoe* (h): Standord Methods 19 Edition 3300- Ph 311318 mg/l 0.01
Aluminio CAD: 7 Standand Methods 19th Edition 3500 ALSTTTB my/L 0.2
Arsénico (As): Standand Methods o Bditon 3300 As 3114 13 mg/l. 0.01
Mereurio (1) Standard Methods 1o Edition 3300 1 31128 mg/L. 0.001
Selenin (Se): Standard Methods 19th Fdition 3500 Se 31141 mg/l. 0.01

*Valor de acuerdo a la Norma Salvadoreiia NSO 13.07.01.08
**Determinaciones Acreditadas bajo Norma ISO/IEC 17025:2005

Obsersaciones:

Instituto Nacional de Salud

Laboratorlo
Leboratorio
de Allmentos ¥

Nacional de Referencla
de Control de Calidad
Toxicologlia

Ministerio de Salud
El Salvador C. A.

Prohibida la reproduccion total o parcial sin la aprobacion de la jefatura del laboratorio, los resultados
corresponden a la mueslra analizada, cualquier queja debera presentarse en los siguientes 30 dias

Ahvmieda Rooseselis Editicio Do, My Bloch, frente a Pacgoe Cosentlan Telefan: 2270-1306 - 2205-161 1

16/10/2013
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’ LABORATORIO NACIONAL DE REFERENCIA tL SALYADOR
LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD DE ALIMENTOS Y TOXICOLOGIA
VIGILANCIA DE LA CALIDAD DEL AGUA
TRAZAS DE METALES (F-REP-50)

Numero de referencia: 508

NOMBRE DEL SOLICITANTE: UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR, F Q F

NOMBRE DEL REMITENTE: GABRIELA RIVAS

DIRECCION DE TOMA DE MUESTRA:LAGO DE ILOPANGO, 100 mts DE DISTANCIA, (2 mt)

ORIGEN DEL AGUA.: LAGO

FECHA DE RECOLECCION: 22/09/13

FECHA DE RECEPCION: 23/09/13

HORA DE RECOLECCION: 12:00

FECHA DE ANALISIS: 26/0913

[DETERMINACION REFERENCIA BIBLIOGRAFICA | RESULTADO | ™sassiiG
Cobres= (Cuk: Standard Methods 1 Edition 3300-Cu B, 311183 mg/l. 1.30
Hierro™® (Fe): ' Standiard Methods 19th Edition 3500 Fe. 311118 , mg/l. 0.30
Cadmio®= (Cd): Standard Methods 19t Edition 3500-Cd 31138 | ' mg/l. ' 0.003
Zine#® (Zn): Standard Methods 19t Edition 3500-2n. 311113 - mg/l. 5.00
Cromo®* (Cry: I Standird Metlods Pl Edition 3500 Cr 311313 < (.0003 mg,"l, 0.05
Niguel (Nip: Standied Methods 1ot Edition 3500-Ni 311313 mg/L. | 0.02
Manganeso®™  (Mn): Stmndard Methods 19th Edition 3500-Mn 31118 omg/L 1 0.10
Sodin®* (Na): Standard Methods Toth Edition 3500 Na 311113 ' mg/L ‘ 200.00
Plomo®* (’bhy: Standard Methods Poh Edition 3500- "h 311383 . . I'I'Ig-f]. : 0.01
Aluminio (Al Standard Methods 1l Edition 3300 AL3THIB . me/l. | 0.2
Arsénico (As): Standard Methods T'ih Edition 353000 As 3114 Ii. I'l‘lgf"]. | 0.01
Mercuria (1) Standard Methods 19 Edition 3300 e 311213 . mg/l. 0.001
Sclenio (Se)y: Standard Methods 19h Edition 3500 Se 311413 me/d. | 0.01

*Valor de acuerdo a la Norma Salvadoreina NSO 13.07.01.08
**Determinaciones Acreditadas bajo Norma ISONEC 17025:2005

Observaciones:

Instituto Nacional de Salud
boratorio Nacional da Referencia
Laboratoric de Control de Calidad
de Alimentos y Toxicologia
Ministerio de Salud
El Salvador C. A.

Prohibida la reproduccion total o parcial sin la aprobacion de la jefatura del laboratorio, los resultados
corresponden a la muestra analizada, cualquier queja debera presentarse en los siguientes 30 dias

Adameda Rooseselt, Editicio Dreo Vias Bloch, frente a Pavgue Coscitlan Telefaa: 2271-1316 - 2205-1611

11/10/2013



ANEXO N° 6

NORMATIVA MEXICANA NMX-AA-051-SCFI-2001:
ANALISIS DE AGUA- DETERMINACION DE METALES POR ABSORCION
ATOMICA EN AGUAS NATURALES, POTABLES, RESIDUALES Y
RESIDUALES TRATADAS



CDU: 543.3.42
CANCELAALA

NMX-AA-051-SCFI-2001 NMX-AA-051-1981

SECRETARIA DE
ECONOMIA

ANALISIS DE AGUA - DETERMINACION DE METALES POR
ABSORCION ATOMICA EN AGUAS NATURALES, POTABLES,
RESIDUALES Y RESIDUALES TRATADAS - METODO DE
PRUEBA (CANCELA A LA NMX-AA-051-1981)

WATER ANALISIS - DETERMINATION OF METALS BY ATOMIC
ABSORPTION IN NATURAL, DRINKING, WASTEWATERS AND
WASTEWATERS TREATED - TEST METHOD

0 INTRODUCCION

Los efectos de los metales que se encuentran en las aguas naturales, potables y
residuales sobre la salud humana, pueden ir desde el intervalo de benéficos,
causantes de problemas hasta téxicos, esto es dependiendo de su concentracion, por
lo que su cuantificacion en cuerpos de agua es importante. Algunos metales son
esenciales, otros pueden afectar adversamente a los consumidores de agua, sistemas
de tratamiento de aguas residuales y cuerpos receptores de agua.

1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION
Esta norma mexicana establece el método de espectrofotometria de absorcion

atdmica para la determinacion de metales disueltos, totales, suspendidos vy
recuperables en aguas naturales, potables, residuales y residuales tratadas.

2 REFERENCIAS

Para la correcta aplicacion de esta norma se debe consultar la siguiente norma
mexicana vigente:



NMX-AA-051-SCFI-2001

2/47
SECRET;ARiA DE
ECONOMIA
NMX-AA-003-1980 Aguas residuales.- Muestreo. Declaratoria de vigencia
publicada en el Diario Oficial de la Federacion en 25
de marzo de 1980.
3 PRINCIPIO DEL METODO

El método para la determinacion de metales por espectrofotometria de absorcion
atodmica en aguas naturales, potables y residuales se basa en la generacién de dtomos
en estado basal y en la medicién de la cantidad de energia absorbida por estos, la cual
es directamente proporcional a la concentracién de ese elemento en la muestra
analizada.

4 DEFINICIONES

Para los efectos de esta norma se establecen las siguientes definiciones:

4.1 Aguas naturales

Se define como agua natural el agua cruda, subterranea, de lluvia, de tormenta,
residual y superficial.

4.2 Aguas residuales

Las aguas de composicion variada provenientes de las descargas de usos
municipales, industriales, comerciales, agricolas, pecuarias, domésticos y similares,
asi como la mezcla de ellas.

4.3 Aguas potables

Para uso y consumo humano: Aquella que no contiene contaminantes objetables ya
sean quimicos o agentes infecciosos y que no causa efectos nocivos al ser humano.
4.4 Analisis de blanco analitico

Es el someter una alicuota de agua reactivo a todo el proceso de analisis por el cual
pasa una muestra real. Los laboratorios deben realizar los analisis de blancos para

corregir la sefial de fondo del sistema de medicion. El analisis de blancos se debe
realizar en forma periddica o con cada lote de muestras segun lo requiera el método.



NMX-AA-051-SCFI-2001
3147

SECRETARIA DE
ECONOMIA

4.5 Bitacora

Cuaderno de laboratorio debidamente foliado e identificado, en el cual los analistas
anotan todos los datos de los procedimientos que siguen en el andlisis de una
muestra, asi como todas las informaciones pertinentes y relevantes a su trabajo en el
laboratorio. Es a partir de dichas bitacoras que los inspectores pueden reconstruir el
proceso de analisis de una muestra tiempo después de que se llevd a cabo.

4.6 Blanco

Agua reactivo o matriz equivalente a la que no se le aplica ninguna parte del
procedimiento analitico y sirve para evaluar la sefal de fondo.

4.7 Blanco analitico o de reactivos

Agua reactivo o matriz equivalente que no contiene, por adicién deliberada, la
presencia de ningun analito o sustancia por determinar, pero que contiene los mismos
disolventes, reactivos y se somete al mismo procedimiento analitico que la muestra
problema.

4.8 Calibracion

Conjunto de operaciones que establecen, bajo condiciones especificas, la relaciéon
entre los valores de una magnitud indicados por un instrumento o sistema de
medicion, o los valores representados por una medida materializada y los valores
correspondientes de la magnitud, realizados por los patrones, efectuando una
correccion del instrumento de medicion para llevarlo a las condiciones iniciales de
funcionamiento.

4.9 Descarga

Accioén de verter, infiltrar, depositar o inyectar aguas residuales a un cuerpo receptor
en forma continua, intermitente o fortuita, cuando éste es un bien del dominio publico
de la Nacion.

4.10 Desviacion estandar experimental

Para una serie de n mediciones del mismo mensurando, es la magnitud s que
caracteriza la dispersién de los resultados, dado por la formula:
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donde:

es el resultado de la i-ésima medicion, y

es la media aritmética de los n resultados considerados.

411 Disolucion estandar

Disolucién de concentracion conocida preparada a partir de un patron primario.

412 Disolucién madre

Corresponde a la disolucion de maxima concentracion en un analisis. Es a partir de
esta disolucién que se preparan las disoluciones de trabajo.

413 Exactitud

Mide la concordancia entre el valor medido y el valor verdadero. El valor verdadero
nunca se alcanza, y por lo tanto se usa como valor verdadero el valor generado por un
material de referencia (consultar el apéndice normativo A).

414 Material de referencia

Material o substancia en el cual uno o mas valores de sus propiedades son
suficientemente homogéneas y bien definidas, para ser utilizadas para la calibracion
de aparatos, la evaluacion de un método de medicion, o para asignar valores a los
materiales.

4 .15 Material de referencia certificado

Material de referencia, acompafiado de un certificado, en el cual uno o mas valores de
las propiedades estan certificados por un procedimiento que establece la trazabilidad a
una realizacion exacta de la unidad en la cual se expresan los valores de la propiedad,
y en el que cada valor certificado se acompana de una incertidumbre con un nivel
declarado de confianza.
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416 Medicién

Conjunto de operaciones que tiene por objeto determinar el valor de una magnitud.

417 Mensurando

Magnitud particular sujeta a medicion.

418 Metales disueltos

Aquellos metales en disoluciéon en muestras no acidificadas o en estado coloidal que
pasan a través de una membrana de poro de 0,45 micras.

4.19 Metales suspendidos

Aquellos metales en estado suspendido los cuales son retenidos por una membrana
de poro de 0,45 p.

4.20 Metales totales

Es la suma de las concentraciéon de metales en ambas fracciones de una muestra,
disueltos y suspendidos. Estos pueden ser determinados en una muestra sin filtrar que
previamente ha sido digerida vigorosamente con acido para solubilizar completamente
a los metales a determinar.

4.21 Muestra compuesta

La que resulta de mezclar un nimero de muestras simples. Para conformar la muestra
compuesta, el volumen de cada una de las muestras simples debe ser proporcional al
caudal de la descarga en el momento de su toma.

4.22 Muestra simple

La que se tome en el punto de descarga, de manera continua, en dia normal de
operacion que refleje cuantitativa y cualitativamente el o los procesos mas
representativos de las actividades que generan la descarga, durante el tiempo
necesario para completar cuando menos, un volumen suficiente para que se lleven a
cabo los analisis necesarios para conocer su composicion, aforando el caudal
descargado en el sitio y en el momento de muestreo.
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4.23 Limite de cuantificacion del instrumento

Concentracion minima del analito en una muestra y que puede ser cuantificada con
precision y exactitud aceptables bajo las condiciones de operacion establecidas en el
instrumento.

4.24 Limite de deteccion del instrumento

Concentracion minima del analito en una muestra, la cual puede ser detectada pero
no necesariamente cuantificada bajo las condiciones de operacion establecidas en el
instrumento.

4.25 Limite de cuantificacion del método (LCM)

Es la menor concentracion de un analito o sustancia en una muestra que puede ser
cuantificada con precision y exactitud aceptables bajo las condiciones en que se lleva
a cabo el método.

4.26 Limite de deteccion del método (LDM)

Es la minima concentracion de un analito o sustancia en una muestra, la cual puede
ser detectada pero no necesariamente cuantificada bajo las condiciones en que se
lleva a cabo el método.

4.27 Limite maximo permisible

Valor o intervalo expresado en unidades de concentracion, cantidad de materia o
unidades especificas, asignado a un parametro, el cual no debe ser excedido en la
descarga de aguas residuales. Estos valores estan consignados en los criterios
ecoldgicos para uso o aprovechamiento del agua.

4.28 Parametro

Variable que se utiliza como referencia para determinar la calidad del agua.

4.29 Patrén (de medicion)

Material de referencia, instrumento de medicién, medida materializada o sistema de
medicion destinado a definir, realizar, conservar o reproducir una unidad o uno o mas
valores de una magnitud para utilizarse como referencia.
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4.30 Patron nacional (de medicion)

Patrén reconocido por una decisidén nacional en un pais, que sirve de base para
asignar valores a otros patrones de la magnitud concerniente.

4.31 Patrén primario

Patrén que es designado o reconocido ampliamente como un patrén que tiene las mas
altas cualidades metrologicas y cuyo valor es aceptado sin referencia a otros patrones
de la misma magnitud.

4.32 Patrén secundario

Patrén cuyo valor es establecido por comparacién con un patrén primario de la misma
magnitud.

4.33 Patrén de referencia

Patron, en general de la mas alta calidad metroldgica disponible en un lugar dado, o
en una organizacién determinada del cual se derivan las mediciones realizadas en
dicho lugar.

4.34 Patron de trabajo

Patron que es usado rutinariamente para calibrar o controlar las medidas
materializadas, instrumentos de medicion o los materiales de referencia.

4.35 Precision

Es el grado de concordancia entre resultados analiticos individuales cuando el
procedimiento analitico se aplica repetidamente a diferentes alicuotas o porciones de

una muestra homogénea. Usualmente se expresa en términos del intervalo de
confianza o incertidumbre:

— s
X=x*t,,—F—
n
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donde:

= |

es la media calculada a partir de un minimo de tres mediciones
independientes;
o2 es el valor de la t de Student para un nivel de significancia del 95 %;

~

S es la desviacion estandar de la muestra;

n es el numero de réplicas, y

X es el resultado que incluye el intervalo de confianza.
4.36 Trazabilidad

Propiedad del resultado de una medicion o del valor de un patrén por la cual pueda ser
relacionado a referencias determinadas, generalmente patrones nacionales o
internacionales, por medio de una cadena ininterrumpida de comparaciones teniendo
todas las incertidumbres determinadas.

4.37 Verificacion de la calibracion

Una verificacion periddica de que no han cambiado las condiciones del instrumento en
una forma significativa.

5 EQUIPO Y MATERIALES

Solo se mencionan los equipos y materiales que son de relevancia para el presente
método.

5.1 Equipo
51.1 Balanza analitica con precisién de 0,1 mg.
5.1.2 Espectrofotémetro de absorcion atomica (EAA). Con haz sencillo o doble,

monocromador, detector, fotomultiplicador ajustable al ancho de banda
espectral, intervalo de longitud de onda que contenga las longitudes de los
analitos a analizar y provisto de una interfase con registrador o un
adecuado sistema de datos.

51.3 Generador de hidruros.

514 Vapor frio.
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5.1.5 Horno de grafito. Equipo capaz de programar las temperaturas, tiempos y

flujos de gas inerte y alterno en los pasos para atomizar la muestra, debe
contar con un sistema de enfriamiento para controlar la temperatura del
horno.

5.1.6 Lamparas de: Aluminio, antimonio, arsénico, bario, berilio, bismuto, calcio,
cadmio, cesio, cobalto, cobre, cromo, estafio, estroncio, hierro, iridio,
magnesio, manganeso, mercurio, molibdeno, litio, niquel, oro, osmio, plata,
platino, plomo, potasio, podio, rubidio, selenio, silicio, sodio, titanio,
vanadio, zinc (ademas de otros elementos de interés en el analisis de

aguas).
51.7 Horno de microondas, y/o autoclave, y/o placa de calentamiento.
5.1.8 Quemadores de 10 cm de 1 ranura, de 10 cm de 3 ranuras y para oxido

nitroso de 5 cm o los recomendados por el fabricante del equipo.

5.1.9 Celda de cuarzo cilindrica para el generador de hidruros o la recomendada
por el fabricante del equipo.

5.2 Materiales

Todo el material volumétrico utilizado en este método debe ser de clase A con
certificado y/o en su caso debe estar calibrado.

Limpieza del material.

5.2.1 Todo el material usado en esta determinacién debe ser exclusivo para este
procedimiento. Para el lavado del material remojar durante 1 h en una
disolucién de acido nitrico al 10 % y enjuagar con agua. Los detergentes
con base de amoniaco no deben usarse para la limpieza del material. Su
uso debe restringirse dentro del laboratorio.

5.2.2 Los contenedores de las muestras deben lavarse con disolucion de
detergente no idnico, libre de metales, enjuagarse con agua, remojarse en
acido toda la noche y volver a enjuagarse con agua libre de metales y dejar
secar (con cuidado especial para el analisis de trazas).

5.2.3 En los casos de que se presenten adherencias en el material debe dejarse
remojando de 12 h a 24 h con HNO; (1:5), HCI (1:5) o con agua regia (3
partes de HCI concentrado + 1 parte de HNO; concentrado) a 70°C,
después debe ser enjuagado con agua libre de metales.

524 En los casos de que el material presente grasas, enjuagar con acetona y/o
hexano.
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5.2.5 Papel filtro namero 40 (o equivalente).
5.2.6 Pipetas volumétricas tipo A o micropipetas calibradas.
5.2.7 Cajas de petri.
5.2.8 Tubos de grafito y accesorios (especificos para el horno de grafito
utilizado).
5.2.9 Material de consumo que necesite el espectrofotometro en flama y/o horno

y/o generador de hidruros y/o vapor frio.

5.2.10 Membranas de filtracion de 0,45 micras.

6 REACTIVOS Y PATRONES

Todos los productos quimicos usados en este método deben ser grado reactivo, para
las determinaciones que se realicen en horno de grafito deben ser grado suprapuor o
equivalente (no se mencionan todos los reactivos utilizados para eliminar
interferencias y para caracteristicas especificas de cada técnica).

Agua: Debe entenderse agua que cumpla con las siguientes caracteristicas:

Agua Tipo | Agua Tipo Il
Resistividad (megohm -cm a 18 >10
25°C)
Conductividad (uS/cm a 25°C) <0,06 <01
NOTA.- Consultar el apéndice normativo B.

6.1 Acido clorhidrico concentrado (HCI)

6.2 Acido nitrico concentrado (HNOs)

6.3 Acido sulfurico concentrado (H2S0y)

6.4 Disolucion de borohidruro de sodio (NaBH,) en hidréxido de sodio (NaOH)

a la concentracion especificada por el fabricante del equipo. Esta
disolucion debe prepararse justo antes de realizar el analisis.
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6.5

6.6

6.7

6.8

6.9

6.10

NOTA.-

6.11

6.12

6.13

7.1

ECONOMIA

Aire comprimido libre de agua y aceite

Acetileno grado absorcion atomica

Argon grado alta pureza o absorcién atémica

Nitrégeno grado alta pureza o absorcién atémica

Oxido nitroso grado alta pureza o absorcién atémica

Disolucion patron (certificada y/o preparada en el laboratorio 1 g/L 6 1
g/Kg) de: aluminio, antimonio, arsénico, bario, berilio, bismuto, calcio,
cadmio, cesio, cobalto, cobre, cromo, estafio, estroncio, hierro, iridio,
magnesio, manganeso, mercurio, molibdeno, litio, niquel, oro, osmio, plata,
platino, plomo, potasio, rodio, rubidio, selenio, silice, sodio, titanio, vanadio,
zinc (ademas de otros elementos de interés en el analisis de aguas).
Consultar el apéndice normativo C.

Disolucién patrén intermedia: Preparar las disoluciones patrén de acuerdo
al método tomando una alicuota adecuada de la disolucion patrén

certificada.

Disoluciones patron: Demostrar el intervalo lineal con un minimo de 4
disoluciones y un blanco que estén dentro del intervalo de trabajo.

Disolucién patrén para la matriz adicionada: La concentracion depende del

metal a analizar y de la técnica utilizada, se debe preparar a partir de la
disolucién patrén intermedia.

RECOLECCION, PRESERVACION Y ALMACENAMIENTO DE
MUESTRAS

Recoleccion

Debe tomarse un minimo de 500 mL de muestra para metales genéricos en su
mayoria, en un envase de polietileno o polipropileno. Para la determinacion de
mercurio, arsénico o selenio se necesitan 250 mL en envases separados llenando
hasta el tope.
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7.2 Tratamiento en campo y/o laboratorio

Para la determinacion de metales disueltos y/o suspendidos, tanto la muestra como los
blancos deben filtrarse a través de una membrana de poro de 0,45 micras,
previamente lavada con una disolucion de acido nitrico (1 %) y enjuagando con agua
tipo | antes de utilizarse.

7.3 Preservacion de la muestra
Las muestras y los blancos de campo deben preservarse afadiendo acido nitrico
concentrado hasta obtener un pH < 2. Todas las muestras deben refrigerarse a 4°C

hasta su analisis.

Para andlisis de metales a nivel de trazas en aguas naturales deben preservarse con
acido nitrico grado suprapuor o equivalente.

7.4 El tiempo maximo previo al analisis es de 6 meses. Para mercurio es de 28
dias.

8 CONTROL DE CALIDAD

8.1 Cada laboratorio que utilice este método debe operar un programa de

control de calidad (CC) formal.

8.2 El laboratorio debe mantener los siguientes registros:

- Los nombres vy titulos de los analistas que ejecutaron los analisis y el encargado
de control de calidad que verifico los analisis, y
- Las bitacoras manuscritas del analista y del equipo en los que se contengan los
siguientes datos:
a) Identificacion de la muestra;
b) Fecha del analisis;
c) Procedimiento cronolégico utilizado;
d) Cantidad de muestra utilizada;
e) Numero de muestras de control de calidad analizadas;
f)  Trazabilidad de las calibraciones de los instrumentos de medicion;
g) Evidencia de la aceptacion o rechazo de los resultados, y
h) Ademas el laboratorio debe mantener la informacion original reportada por los
equipos en disquetes o en otros respaldos de informacion,
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De tal forma que permita a un evaluador externo reconstruir cada determinacion
mediante el seguimiento de la informacién desde la recepcion de la muestra hasta el
resultado final.

8.3

9.1

9.2

9.3

9.3.1

Cada vez que se adquiera nuevo material volumétrico debe de realizarse la
verificacion de la calibracion de éste tomando una muestra representativa
del lote adquirido.

CALIBRACION

Se debe de contar con la calibracion del material volumétrico involucrado
en el método.

Verificacion de la calibracion de la balanza analitica.

Verificacion del espectrofotémetro de absorcion atéomica: La verificacion
debe realizarse cada vez que se utilice el espectrofotometro.

Aspiracion directa (aire-acetileno y/o 6xido nitroso-acetileno):

Este método es aplicable para la determinacion de antimonio, bismuto, cadmio, calcio,
cesio, cromo, cobalto, cobre, estroncio, estano, fierro, iridio, litio, magnesio,
manganeso, niquel, oro, paladio, plata, platino, plomo, potasio, rodio, sodio, talio, y
zinc (ademas de otros elementos de interés en el analisis de aguas).

9.3.1.1

9.31.2

9.3.1.3

9.3.14

9.3.1.5

9.3.1.6

Encender el equipo y conectar la lampara para el metal que se va a
determinar.

Alinear la lampara hasta obtener la maxima energia.

Seleccionar el ancho de banda espectral 6ptimo, el cual depende de cada
elemento en particular.

Seleccionar la longitud de onda para el metal de interés de acuerdo al
protocolo del laboratorio o del manual del fabricante.

Optimizar la longitud de onda ajustandola hasta obtener la maxima
energia.

Esperar de 10 min a 20 min para que se estabilice el equipo, una vez
encendida la lampara.
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9.3.1.7

9.3.1.8

9.3.1.9

9.3.1.10

9.3.2

ECONOMIA

Ajustar las condiciones de la flama aire-acetilieno de acuerdo a las
indicaciones del fabricante. Encender la flama. Permitir que el sistema
alcance el equilibrio de temperatura.

Aspirar un blanco (matriz libre de analitos a la cual se le agregan todos los
reactivos en los mismos volumenes y proporciones usadas en el
procesamiento de la muestra).

Aspirar una disolucion estandar del metal a analizar, ajustar la velocidad de
flujo del nebulizador hasta obtener la maxima sensibilidad, asi como
ajustar el quemador horizontal y verticalmente hasta obtener la maxima
respuesta.

Realizar la curva de calibracion con un minimo de cuatro concentraciones
y un blanco de reactivos en el intervalo lineal demostrado para cada
elemento (ver inciso 6.12). El primer punto debe ser igual o mayor al limite
de cuantificacion, y el ultimo debe estar dentro del intervalo lineal).

Generador de hidruros

Este método es aplicable para la determinacion de antimonio, arsénico, mercurio,
selenio, etc.

9.3.21

9.3.2.2

9.3.2.3

9324

9.3.25

9.3.2.6

9.3.2.7

9.3.2.8

Instalar la lampara adecuada, colocar la corriente de la lampara
dependiendo del metal a analizar.

Encender el espectrofotémetro y esperar a que se estabilice.

Seleccionar la longitud de onda y el ancho de banda espectral para el
elemento que va a ser determinado de acuerdo al protocolo del laboratorio
o del manual del fabricante.

Alinear la lampara a su maxima energia.

Alinear el accesorio que se va a usar para atomizar la muestra.

Ajustar el rayo de luz de la lampara de acuerdo con las especificaciones
del fabricante del equipo.

Ajustar los flujos de gas de aire y acetileno. Este ajuste no se requiere para
la determinacién de mercurio.

Alinear la celda de cuarzo en el rayo de luz y esperar de 20 min a 30 min
para su estabilizacion en la flama antes de iniciar el analisis; en este
periodo, preparar las disoluciones estandar y los reactivos.
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9.3.2.9

9.3.2.10

9.3.2.11

9.3.2.12

9.3.213

9.3.2.14

9.3.2.15

9.3.3

ECONOMIA

Colocar en el recipiente del reductor una disolucion de borohidruro de
sodio en hidroxido de sodio y conectar el recipiente al sistema segun las
especificaciones del fabricante del equipo.

Abrir el suministro de gas inerte y ajustar la presiéon de acuerdo a las
especificaciones del fabricante del equipo.

Conectar el vaso de reaccion al sistema generador y esperar el tiempo
suficiente para que todo el aire se purgue del sistema, entonces registrar el
cero en el espectrofotdmetro (autocero).

Conectar el vaso de reaccion que contiene el blanco de reactivos.

Purgar el sistema hasta eliminar completamente el aire, permitir la entrada
de la disolucion de borohidruro de sodio (ver inciso 6.4) hasta obtener la
lectura del blanco.

Limpiar el sistema haciendo pasar agua o acido clorhidrico diluido.

Realizar la curva de calibracion con un minimo de cuatro concentraciones
y un blanco de reactivos en el intervalo lineal demostrado para cada
elemento. El primer punto debera ser igual o mayor al limite de

cuantificacion, y el ultimo debera estar dentro del intervalo lineal.

Horno de grafito.

Este método es aplicable para metales, donde se requiere limites de deteccion mas

bajos.

9.3.3.1

9.3.3.2

9.3.3.3

9.3.34

9.3.35

9.3.3.6

Establecer la corriente de la lampara para cada metal y proceder de
acuerdo a lo indicado en el inciso 9.3.1.6.

Seleccionar el ancho de banda espectral 6ptimo, el cual depende de cada
elemento en particular.

Colocar la longitud de onda en el espectrofotometro para cada metal de
interés de acuerdo al protocolo del laboratorio o del manual del fabricante.

Alinear el tubo de grafito de acuerdo a las indicaciones del fabricante del
equipo.

Programar el flujo de gas inerte, gas alterno y de agua de enfriamiento de
acuerdo a lo especificado por el fabricante.

Seleccionar el programa para cada uno de los metales con las sugerencias
recomendadas por el fabricante del equipo.
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9.3.3.7 Inyectar la cantidad de muestra especificada por el fabricante en el tubo de
grafito.

9.3.3.8 Realizar la curva de calibracion con un minimo de cuatro concentraciones
y un blanco de reactivos en el intervalo lineal demostrado para cada
elemento. El primer punto debe ser igual o mayor al limite de
cuantificacién, y el ultimo debe estar dentro del intervalo lineal.

10 PROCEDIMIENTO

10.1 Realizar tres lecturas independientes (por lo menos) para cada muestra,

blanco, patrén, etc.

Las muestras de aguas residuales, requieren en general, un tratamiento previo antes
del analisis. Los metales totales incluyen las combinaciones de caracter organico e
inorganico, tanto disueltos como en particulas. Las muestras incoloras, transparentes
con una turbiedad < 1 UNT, pueden analizarse directamente sin digestion. En caso de
agua potable habra que concentrar para algunos metales.

10.2

10.2.1

10.2.2

10.2.3

10.2.4

Preparacion de la muestra para determinacion de metales disueltos y
suspendidos.

Para la determinacion de metales disueltos, la muestra debe filtrarse en el
momento de su coleccion y/o en el laboratorio a través de una membrana
de poro de 0,45 micras. Hacer un blanco utilizando una membrana similar,
lavada con agua para asegurarse que esta libre de contaminacion.
Preacondicionar la membrana_enjuagandola con acido nitrico (1 %) y
dandole un enjuague con agua tipo | antes de utilizarla.

Para la muestra de metales suspendidos, registrar el volumen de muestra
filtrada e incluir una membrana en la determinacion del blanco. Antes de
filtrar, centrifugar las muestras con un alto contenido de turbiedad en tubos
de plastico de alta densidad o TFE lavados con acido. Agitar y filtrar a una
presion de 70 Kpa a 130 Kpa.

Después de la filtracion, acidificar el filtrado a un pH de 2 con acido nitrico
concentrado y analizar directamente.

La membrana para analisis de metales suspendidos debe guardarse en
una caja de petri lavada, enjuagada con disoluciéon acida y seca, si la
filtracion se realiza en campo.
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10.2.5

10.2.6

10.2.7

10.2.8

10.2.9

10.3

10.3.1

10.3.2

10.3.3

ECONOMIA

Si durante el traslado de la muestra o durante el almacenamiento se forma
un precipitado, éste debe redisolverse.

Para la digestion de la muestra en parrilla de calentamiento y en vaso
abierto transferir la membrana a un vaso de precipitados de 150 mL y
afadir 4 mL de acido nitrico concentrado. Incluir un filtro para la
determinacion del blanco. Cubrir con vidrio de reloj y calentar. El acido
caliente disuelve la membrana rapidamente. Incrementar la temperatura
para la digestion del material.

Calentar casi a sequedad evitando que hierva la muestra, enfriar y lavar el
vidrio de reloj con agua y afadir otros 3 mL de acido nitrico concentrado.
Cubrir y continuar calentando hasta digestion completa, generalmente es
cuando adquiere una apariencia cristalina o no cambia con la adicién del
acido.

Evaporar casi a sequedad (aproximadamente 2 mL), enfriar y lavar el vidrio
de reloj con agua, afiadir 10 mL de acido clorhidrico (1:1) y 15 mL de agua
por cada 100 mL de diluciéon y calentar por otros 15 min para redisolver
precipitados que se hallan formado. Los incisos 10.2.6, 10.2.7 y 10.2.8
pueden variar si se utilizan otras fuentes de energia (autoclaves u hornos
de microondas).

Enfriar, lavar las paredes del vaso y vidrio reloj con agua vy filtrar para
remover el material insoluble que pueda tapar el nebulizador. Ajustar el
volumen basado en la concentracién esperada de los analitos. La muestra
esta lista para su analisis.

Preparacion de la muestra para la determinacién de metales totales por
digestion en parrila de calentamiento y en vaso abierto en aguas
naturales, potables y residuales.

Homogeneizar perfectamente la muestra, verificando que no existan
solidos adheridos en el fondo del contenedor. Inmediatamente después
tomar una alicuota de 50 mL a 100 mL dependiendo de la naturaleza de la
muestra, y transferir a un vaso de precipitados para digestion.

Anadir 3 mL de acido nitrico concentrado y calentar en una placa,
evaporar, cuidando que no hierva, hasta aproximadamente de 2 mL a 5 mL
de muestra y enfriar.

Adicionar 5 mL de acido nitrico concentrado, cubrir con un vidrio de reloj y
pasar nuevamente la muestra a la placa de calentamiento. Incrementar la
temperatura de calentamiento hasta que exista reflujo de vapores.
Continuar calentando y en caso de ser necesario, agregar mayor cantidad
de acido nitrico concentrado y continuar la digestion.
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Cuando la digestion es completa (cuando la muestra tenga apariencia cristalina
constante) retirar la muestra y enfriar.

La digestion puede realizarse en placa térmica y en recipientes de teflén cerrados
usando como fuente de energia autoclave u horno de microondas.

NOTA.- Consultar el apéndice normativo E.

10.3. 4 Por cada 100 mL de volumen de disolucion final adicionar 10 mL de acido
clorhidrico (1:1) y 15 mL de agua, calentar la muestra sin llegar a ebullicion
por espacio de 15 min para disolver precipitados o residuos resultantes de
la evaporacion y llevar al aforo correspondiente (de 50 mL a 100 mL).

Enfriar, lavar las paredes del vaso y vidrio de reloj con agua vy filtrar para remover el
material insoluble que pueda tapar el nebulizador. Ajustar el volumen basado en la
concentracion esperada de los analitos. La muestra esta lista para su analisis. Las
concentraciones deben reportarse como metales totales.

Este procedimiento puede variar en la determinacion de arsénico, antimonio, mercurio
y selenio entre otros.

10.4 Analisis por aspiracion directa.

10.4.1 Calibrar el espectrofotémetro de absorcién atomica de acuerdo a lo
indicado en el inciso 9.3 o manual del fabricante.

10.4.2 Obtener una grafica con los valores de la curva de calibracion y realizar los
calculos cuantitativos. Analizar el lote de muestras.

10.4.3 Analisis de metales en aguas a nivel de trazas por aspiracién directa puede
hacerse por extraccion con solvente (MIBK).

NOTA.-  Consultar el apéndice normativo F.

10.5 Andlisis por horno de grafito.

10.5.1 Calibrar el espectrofotometro de absorciéon atomica, con el aditamento
horno de grafito de acuerdo a lo indicado en el inciso 9.3.3 o manual del
fabricante.

Inyectar la cantidad recomendada por el fabricante en el tubo de grafito del blanco de
reactivos y la disolucion de trabajo mas concentrada para optimizar el programa del
horno.



NMX-AA-051-SCFI-2001

19/47
SECRETARIA DE
ECONOMIA
10.5.2 Obtener una grafica con los valores de la curva de calibracién y realizar los

calculos cuantitativos.
10.5.3 Analizar el lote de muestras.
10.6 Analisis por generador de hidruros.

En forma directa para aguas naturales y potables (transparentes) y/o después de
previa digestion para aguas residuales.

10.6.1 Calibrar el espectrofotometro de absorcion atomica con el aditamento
generador de hidruros de acuerdo a lo indicado en el inciso 9.3.2. 0 manual
del fabricante.

10.6.2 Obtener una grafica con los valores de la curva de calibracién y realizar los
calculos cuantitativos.

10.6.3 Analizar el lote de muestras.

10.7 Analisis por vapor frio.
Para analisis con cloruro estafioso

10.7.1 Calibrar el espectrofotdmetro de absorcion atémica con el aditamento para
vapor frio (ver incisos 9.3.2.6 y 9.3.2.15).

10.7.2 Estandares, blanco y muestras deben ser tratados con acido nitrico y acido
sulfurico en presencia de permanganato de potasio para oxidar todo el
mercurio presente a forma de Hg**

El exceso de permanganato de potasio es reducido con cloruro de hidroxilamina.

El mercurio metalico se reduce con cloruro estanoso y el vapor atomico del mercurio
es llevado por medio del sistema aereador a la celda de absorcidn para ser detectado.

Para el analisis con boro hidruro de sodio.

Los estandares, blanco y muestras, mas un oxidante se conectan al sistema de vapor
frio para ser detectados, ver manual de fabricante.

NOTA.-  Consultar el apéndice normativo G.

10.7.3 Obtener una grafica con los valores de la curva de calibracién y realizar los
célculos cuantitativos.
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10.7.4 Analizar el lote de muestras.
1 CALCULOS
111 Realizar las graficas de la curvas de calibracién de cada uno de los
metales de acuerdo a las concentraciones esperadas de la muestra.
11.2 Calcular la concentracion de la muestra por medio de la ecuacién de la

recta que se obtiene de las curvas de calibracion para cada metal
empleando la siguiente ecuacion:

Ecuacion 1:

Y=mX+b
donde:
Y es la absorbancia de la muestra ya procesada;
m es la pendiente (coeficiente de absortividad), y
b es la ordenada al origen.

despejar X que debe ser la concentracion de la muestra procesada y tomar en cuenta
los factores de dilucion que se realicen en cada uno de los metales segun la técnica
utilizada, y se debe obtener la concentracion del metal en la muestra.

11.3 Si se trabaja con el método de adicion de estandares, obtener la grafica, el
coeficiente de correlacién y el valor de la muestra sin afadir.

11.4 Reporte de resultados:

11.4.1 No se deben reportar concentraciones de elementos por debajo del limite
de deteccion.

11.4.2 Reportar los resultados del analisis en mg/L.

12 INTERFERENCIAS

Las que a continuacion se informan son de las interferencias mas comunes.
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12.1

12.11

12.1.2

12.1.3

12.1.4

12.1.5

NOTA.-

12.2

12.2.1

ECONOMIA

Aspiracion directa

Interferencias quimicas. Son causadas por la pérdida de absorcion por
saltos cuanticos de atomos en combinaciones moleculares en la flama.
Este fendbmeno puede ocurrir cuando la flama no esta lo suficientemente
caliente para disociar la molécula. La adicién de lantano o estroncio a
blancos, muestra y estdndares disminuye esta interferencia asi como la
flama NO,/C,H, ayuda a la disociacion efectiva de las moléculas.

Interferencia de absorcion no especifica (fondo). La absorcion molecular y
la dispersion de la luz causadas por particulas solidas en la flama pueden
causar errores positivos. Para evitar este problema se debe utilizar
correccion de fondo. Estos sdélidos ademas de presentar una barrera fisica
al paso de la luz de la lampara en la flama , forman depdésitos en la cabeza
del quemador, sin embargo esto se puede evitar aspirando continuamente
agua acidulada.

Interferencias de ionizacion. Ocurren cuando la temperatura de la flama es
lo suficientemente alta para generar la remocion de un electrén de su
atomo neutral, generandose un ion con carga positiva. Este tipo de
interferencias pueden controlarse generalmente con la adicién de
elementos facilmente ionizables tales como Na, K y Cs en blancos,
muestras y estandares.

Interferencia fisicas. Estan relacionadas con las diferentes propiedades
existentes entre las muestras y los estandares. Las cuales pueden afectar
a la aspiracion y eficiencia de nebulizaciéon en el sistema de atomizacion.
Si las soluciones presentan diferencias de viscosidad y/o tension
superficial, la eficiencia de nebulizacién no sera igual y los resultados
analiticos se ven afectados. La presencia de otros compuestos ademas del
elemento de interés pueden afectar a los resultados analiticos. Estas
interferencias pueden ser corregidas utilizando el método de adicion
interna (adicion de estandares).

Para las interferencias especificas de cada elemento en el analisis de
metales por flama se recomienda ver manual del fabricante.

Para los elementos que presenten interferencias significativas en ciertas
matrices se recomienda el uso de la técnica de adiciéon de estandares.

Atomizacion sin flama (horno de grafito)

Interferencias quimicas (ver inciso 12.1.1). Este tipo de interferencias en
horno de grafito por lo general se elimina con el adecuado desarrollo del
programa de atomizacion, utilizando plataformas o adicionando
modificadores de matriz tal como Pd, Ni, etc.
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12.2.2

12.2.3

12.2.4

12.2.5

12.2.6

NOTA.-

ECONOMIA

Interferencias de absorcion no especifica (fondo) (ver inciso 12.1.2). Este
tipo de interferencias pueden ser corregidas en horno de grafito con el uso
de corrector de fondo: lampara de Deuterio (fuente continua); por efecto
Zeeman o Smith-Hieftje.

Interferencias espectrales. Son causadas por algun elemento debido al
traslape entre la longitud de onda de este elemento que esta interfiriendo y
la del analito de interés. También son causadas por la radiacién, absorcion,
reflexion y emisién de cuerpos opacos producidos durante el ciclo de
atomizacion. Este tipo de interferencias es poco comunes en la técnica de
absorcion atémica, pero en caso de presentarse, las formas de superarlas
es utilizando lamparas de un solo elemento (no multielementales) y/o
utilizando la técnica de adicion de estandares.

Interferencias por incandescencia. Estas se presentan por saturacion del
detector de la sefial de emision proveniente de la incandescencia del tubo
de grafito, especialmente a longitudes de onda alrededor de 500 nm y a
temperaturas de atomizacion mayores de 2,500°C. Este tipo de
interferencias se pueden corregir utilizando anchos de ranura (slit en
inglés) con altura reducida.

Interferencias de memoria. Se presentan cuando se analizan muestras con
concentraciones altas de un elemento, produciendo senales falsas en las
lecturas siguientes por acumulacion del mismo dentro del tubo de grafito.
Este tipo de interferencias puede eliminarse asignando temperaturas de
limpieza (100°C a 200°C después de la temperatura de atomizacion) o
utilizando tubos con cubierta pirolitica.

Para las interferencias especificas de cada elemento en el analisis de
metales por horno de grafito se recomienda ver manual del fabricante.

Para el adecuado uso de los modificadores, plataformas y corrector de
fondo, es necesario consultar la informaciéon proporcionada por el
proveedor del instrumento.

Para los elementos que presenten interferencias significativas se recomienda el uso de
la técnica de adicion de estandares.

12.3

12.3.1

Generador de hidruros

Las interferencias en generador de hidruros se presentan por presencia de
otros elementos o moléculas presentes en la muestra. Los efectos se ven
reflejados en una disminucién de la cantidad de hidruro formado y por lo
tanto en una disminucion de la sefial analitica. La forma de eliminar este
tipo de interferencias es modificando la concentracion del acido y/o del
borohidruro de sodio.
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12.3.2

13

131

13.2

13.3

13.4

13.5

13.6

13.7

ECONOMIA

Para las interferencias especificas de cada elemento en el analisis de
metales por generador de hidruros se recomienda ver manual del
fabricante

SEGURIDAD

Para el muestreo se necesita tener los cuidados que se establecen en la
norma mexicana NMX-AA-003 (ver 2 Referencias).

No se ha determinado la carcinogenicidad de todos los reactivos con
precision, por lo que cada sustancia quimica debe tratarse como
potencialmente peligrosa para la salud. La exposicidn a estas sustancias
debe reducirse al menor nivel posible.

Este método puede no mencionar todas las normas de seguridad
asociadas con su uso. El laboratorio es responsable de mantener un
ambiente de trabajo seguro y un archivo de las normas de seguridad
respecto a la exposicion y manejo seguro de las substancias quimicas
especificadas en éste método. Debe tenerse un archivo de referencia de
las hojas de informacion de seguridad el cual debe estar disponible a todo
el personal involucrado en estos analisis.

El borohidruro de sodio es una sustancia toxica, flamable y corrosiva.

Se requiere el uso de una campana de extraccion, ropa de proteccion,
lentes de seguridad y mascarilla cuando se preparan las soluciones donde
las reacciones entre el disolvente y el soluto son exotérmicas, esto es,
oxido de lantano en solucion acida. Se requieren iguales precauciones
cuando se diluyen, acidos fuertes, debe evitarse el contacto con la piel y
vias respiratorias.

Se requiere de un sistema de ventilacion permanente para eliminar una
gran cantidad de gases calientes y algunas veces toxicos producidos por el
quemador durante la operacion del instrumento. Como el acetileno es un
gas flamable deberan tomarse las precauciones adecuadas cuando se
use. Para evitar explosiones nunca pase el acetileno a través de
instalaciones o tuberias de cobre o aleaciones con alto contenido de cobre
(latén, bronce). Si el espectrofotometro no esta equipado con un escudo
protector, el operador debera usar lentes de seguridad para atenuar la luz
ultravioleta emitida por la flama. El 6xido nitroso es un gas que se usa
como anestésico, por lo que el lugar debe estar bien ventilado.

Los gases oxidantes deben separarse de los gases reductores mediante
una pared a prueba de fuego.
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13.8 Seguir cuidadosamente las guias de operacion del fabricante del equipo

para optimizar la velocidad del flujo de gas. Si no se emplean las
precauciones adecuadas, puede resultar una combustion peligrosa dentro
de la camara de mezcla de los gases.

13.9 Para evitar explosiones en la linea, no permitir que la presién de llegada
del acetileno al instrumento exceda 1,06 kg/cm? (15 psi).

13.10 Cuando se usa 6xido nitroso como oxidante, debe utilizarse una cabeza de
quemador de 50,8 mm de diametro, ya que utilizando una cabeza de
101,6 mm (4-in) ocurre un regreso de la flama. La flama de 6xido nitroso
debe encenderse usando primero una combinacion de aire-acetileno vy
luego cambiar a Oxido nitroso-acetileno. El 6xido nitroso nunca debe
pasarse a través de lineas que contengan residuos de aceites o grasas, ya
que puede causar una explosion.

13.11 Revisar que el tubo del desaglie de la camara de mezcla de gas esté lleno
con agua antes de comenzar cualquier analisis. Se recomienda el uso de
una trampa de seguridad o de cualquier valvula. Siga las instrucciones del
fabricante para mantener una presion positiva en el sello del liquido.

13.12 Dada la alta toxicidad del berilio, plomo, cadmio, niquel, mercurio,
antimonio, plata, bario, cromo, asi como todos los pasos de preparacion y
digestion de las muestras, extremar las precauciones de manejo de todas
las disoluciones y utilizar un cuarto bien ventilado.

13.13 El arsénico, el selenio y sus correspondientes hidruros son toxicos.
Manéjese con cuidado.

13.14 Los compuestos del antimonio son irritantes para la piel y las membranas
de las mucosas.

13.15 La inhalacién de los vapores de manganeso han sido reportados como
toxicos para el ser humano.

14 MANEJO DE RESIDUOS

141 Es la responsabilidad del laboratorio cumplir con todos los reglamentos
federales, estatales y locales referentes al manejo de residuos,
particularmente las reglas de identificacion, almacenamiento y disposicion
de residuos peligrosos.
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14.2 Cada laboratorio debe contemplar dentro de su programa de control de

calidad (CC) el destino final de los residuos generados durante la
determinacion.

14.3 Confinamiento. El laboratorio debe contar con areas especiales, que
tengan sefialamientos adecuados, para almacenar temporalmente las
soluciones contaminadas con metales pesados.

14.4 Los desechos acidos deben neutralizarse para poder transportarlos a su
disposicion final.

14.5 Todas las muestras que cumplan con la norma de descarga al
alcantarillado pueden descargarse en el mismo.

15 APENDICES NORMATIVOS
15.1 Apéndice normativo A - Definiciones estadisticas
- Introduccién

En la cuantificacion de elementos en matrices de aguas naturales, potables vy
residuales, es de suma importancia que la curva de calibracién sea confiable con
respecto al intervalo que puede utilizar para cuantificar concentraciones desconocidas
de patrones y muestras. El siguiente instructivo de trabajo tiene por finalidad
determinar este intervalo con patrones y con muestras y patrones.

1. Segun la definicion del Limite de Deteccion del Instrumento (LDI) y Limite
de Cuantificacién del Instrumento (LCI).

Yo =Yg +3S;

Y, =Y, +10S,

2. Obtencidn de los valores de absorbancia Y, de los puntos de la curva de
calibracion, donde el numero de estandares (i), podran estar en el intervalo
(5 <i<10)y el numero de réplicas (n) pueden estar entre (7 < n <10) para
flama y (3 < n <5) para horno y generador de hidruros y vapores.
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De cada serie de datos se obtiene la desviacion estandar (S;) y el promedio de la
absorbancia (Y;), con éstos dos Ultimos se calcula el coeficiente de variacion (CV)).

3. Comprobacion visual de la linealidad entre las absorbancia promedio (Y;) y
la concentracién graficando Y, vs X

4, Determinar el coeficiente de correlacion lineal.

a3 xY)-(Xx)3y)
IbEx - (Ex) hx v - (2 )

Sir > 0,99 se acepta. Si no se rechaza y regresamos al punto 2.

5. Si se cumplen las condiciones (3) y (4), se calcula la pendiente (b) y el
punto de interseccion (a) de la recta en el eje Y, por medio del método de
los minimos cuadrados:

y=a+bx

6. Calculo de las desviaciones SV entre los valores calculados por medio de

X

la linea recta (Yi) y los valores experimentales (71)-

6.1 Calcular los valores de la absorbancia (Yi) sustituyendo en la linea recta
las concentraciones (X):

X, 2>9,X, 2>9,,X5 2> 95,...%X, =9,

1
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6.2. Con los datos anteriores obtener SV
— 2
S = Z(Yi _Yi)
% (n-2)

6.3. Por definicion SV es igual a la desviacién estandar del blanco (Sg) vy el
término independiente de la linea recta (a) es igual a la absorbancia del
blanco (Y3g).

7. Con los valores obtenidos calcular (Y.p;, Y.ci). Sustituyendo estos valores

en la ecuacion de la linea recta, calcular las concentraciones
correspondientes: X.p ¥ X.ci. Con el valor X_ ¢ tenemos el primer punto
confiable de la linea recta.

8. Obtencién del Limite Superior de Linealidad (LSL) para esta serie de
puntos. Comparar el coeficiente de variacion (CV;), obtenido para cada
punto aceptandolo si cumple con el criterio CV; < 3%. Si los puntos de
concentraciones mas altas de la recta cumplen con este criterio se aceptan
y tendremos el LSL de la curva.

Con el LCl y el LSL se obtiene el intervalo lineal confiable de la linea recta.

9. Disminucion del Limite de Cuantificacion del Instrumento (LCI).

En algunos casos se podra hacer uso de la curva para cuantificar desde un valor
inferior al obtenido, aplicando los puntos inferiores al LClI, el criterio de CV;< 3%, si se
cumple con este criterio el punto LCI se podra recorrer a concentraciones inferiores,
ampliando el intervalo lineal hacia concentraciones mas bajas.

10. Determinacion de los Limites de Deteccion (LDM), Limites de
Cuantificacion (LCM) y limite superior de linealidad (LSLM) con la matriz
de la muestra.

Se procede en forma similar a como se procedio en el punto 2, con la absorbancia de
los patrones.
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e)

11.

12.

donde:

13.

ECONOMIA

Se elige una muestra con bajo contenido de metales < LCI.

Se afiaden a la muestra de 5 a 10 concentraciones conocidas y se leen de
7 a 10 veces.

La absorbancia promedio de la muestra Y;y se obtiene restando a la lectura
de la muestra adicionada la lectura de la muestra sin adicionar, para cada
adicion.

De cada serie de replicas se obtiene la desviacion estandar (Sy) el

promedio de las réplicas Y,,y con estos valores se calcula el coeficiente
de variacion.

Comprobar la linealidad analizando las muestras

El resto de los calculos se realiza siguiendo la secuencia de los incisos: 3,
4,5,6,7, 8,y 9. Con esto se deben obtener los valores correspondientes
al método.

Media (X).Xes la media de un numero finito de mediciones repetidas

(n<30). Es la estimacion de la media (un) o el promedio, de la distribucion
de valores aleatorios y se calcula como:

g 2X)

n-—1

es igual al nimero de mediciones.

Desviacion estandar de la distribuciéon normal, se define como:

para un numero infinito de determinaciones.

Para un numero finito de determinaciones; o se estima por medio de s y se calcula

como:
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14. Amplitud de la dispersion de la distribucion normal (u + i s) y su
probabilidad:

Probabilidad de la fraccion de los valores-Intervalo de Confianza. (X + S con n)

68,27 % utoc
95,45 % ut2c
99,70 % ut3c
15. Error estandar de la media (o p)

Es la desviacion estandar (o) dividida por la raiz cuadrada del nimero de valores, 6

c
A
Esto significa que otra muestra de la misma poblacion tendra una media dentro de

algunos multiplos de ésta. En la practica se dispone de un pequefio numero de
valores promedio, por lo tanto el intervalo de confianza de la media se expresa como

t 0,95% S

Jn

X+

el valor de tgs9, S€ consulta en tablas para n determinaciones, donde n>2

16. Desviacion estandar relativa (DER) o coeficiente de variacion (CV).

Este se expresa comunmente en porcentaje como:

cv=1002
U

y su estimacion como:
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CVleOi
X

Esta magnitud normaliza la desviacion estandar y facilita el hacer comparaciones
directas entre analisis que incluyen un amplio intervalo de concentracion.

17. Limite de Deteccién (LD) para el elemento de interés. Es la cantidad de
concentracion de analito que proporciona una sefal igual a la del blanco
(Yg) mas tres veces la desviacion estandar del blanco (Sg).

Y., =Y; +3S,

18. Limite de Cuantificacion o Limite de Determinacion (LC). Es considerado
como el limite mas bajo para mediciones cuantitativamente precisas y se
sugiere que sea una sefial igual a la del blanco (Yg) mas diez veces la
desviacion estandar del blanco (Sg).

Yic= Yg+10 Sg
15.2 Apéndice normativo B - Agua Tipo | y Tipo Il

El agua que se utiliza en la preparacién de muestras y patrones debe cumplir con las
siguientes caracteristicas:

Agua tipo | Agua tipo I
Tipo de analisis Concentracion en trazas | Concentracion
intermedia y alta intermedia y alta
Resistividad (megohm-cm a 25°C) 18 >10
Conductividad (1 S/ cm a 25°C) <0,06 <0,1
o En el andlisis de trazas de metales en agua por horno de grafito las

soluciones patron deben ser preparadas con Agua Tipo I.

o Para eliminar los iones de Fierro del agua se ajusta el pH entre 7y 75y
se airea para pasar el fierro Fe Il a Fe lll y después filtrar por una
membrana de 0,2 micras.
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o Para eliminar el Silicio del agua se ajusta el pH entre 2 y 3 y se filtra por

una membrana de 0,2 micras.

15.3 Apéndice normativo C - Preparacion de soluciones patréon

Los patrones primarios pueden ser soluciones certificadas y/o preparadas en el
laboratorio.

La preparacion se podra hacer a partir de tritrisoles, sales del elemento de interés o a
partir de metales, siempre y cuando cumplan con las especificaciones de pureza.

Las sales deben ser certificadas por un organismo autorizado y tener una pureza del
99 % y los metales de 99,9 % como minimo.

Deben ser conservados bajo condiciones controladas de humedad, temperatura y
medio oxidante que garantice sus caracteristicas de pureza.

- Reactivos
a. Agua libre de metales Tipo .
b. Los acidos grado reactivo, suprapuro o equivalente siempre y cuando la

concentracion del elemento de interés se encuentre a nivel de trazas.

C. Solucién de calcio. Disolver 630 mg de CaCO3, en 50 ml de 1 + 5 HCI. Si
es necesario, hervir cuidadosamente para obtener una completa
disolucién. Enfriar y diluir a 1 000 ml con agua.

d. Acido clorhidrico, al 1 %, 10 %, 20 % (v/v), 1 + 5, 1 + 1 y concentrado.

e. Acido nitrico, al 2 % (v/v), 1+1 y concentrado.

f Acido sulfurico, al 1 % (V/v).

g. Acido fluorhidrico, IN.

h. Solucién de lantano. Disolver 58,65 g de éxido de lantano, La,0O3, en 250

ml de HCI concentrado. Adicionar lentamente el acido, hasta la disolucion
total y diluir a 1 000 ml con agua.

i Peroxido de hidrogeno, al 30%.

J. Agua regia. Adicionar tres volumenes de HCI concentrado a un volumen de
HNO; concentrado.
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Soluciones patrén

Preparar una serie de soluciones patron de metales, en la concentracion y rango
optimos, por medio de la dilucion adecuada de la siguiente solucion stock de
metales con agua conteniendo 1,5 ml de HNO3/L.

Secar los reactivos antes de utilizarlos.
Para hidratos utilizar reactivos recientes.

Aluminio. Disolver 0,100 g de Aluminio metalico en una mezcla acida de 4
mL de HCI 1 + 1y 1 mL de HNO; en un vaso de precipitados. Transferir a
un matraz de 1 L, adicionar 10 mL de HCI 1 + 1 y diluir a 1 000 mL con
agua; 1,00 mL =100 ng Al

Antimonio. Disolver 0,266 9 g K(SbO)C4H,Os en agua, adicionar 10 mL + 1
HCl y diluir a 1 000 mL con agua, 1,00 mL =100 pg Sb.

Bario. Disolver 0,151 6 g de BaCl2 (secar a 250° por 2 horas), en
aproximadamente 10 mL de agua con 1 mL de HCI 1 + 1. Adicionar 10,0
mL de HCI 1 + 1 vy diluira 1 000 mL con agua; 1,00 mL = 100 ug de Ba.

Berilio. No secarlo. Disolver 1,966 g de BeSO4-4H,0 en agua, adicionar
10,0 mL de HNO; concentrado y diluir a 1 000 mL con agua; 1,00 mL =
100 ng de Be.

Bismuto. Disolver 0,100 g de Bismuto metalico en un volumen minimo de
1+ 1 HNOj. Diluira 1 000 mL con HNO;3 al 2% (v/v), 1,00 mL = 100 pg de
Bi.

Cadmio. Disolver 0,100 g de Cadmio metalico en 4 mL de HNO;
concentrado, adicionar 8 mL de HNO3; concentrado y diluir a 1 000 mL con
agua, 1,00 mL =100 ug de Cd.

Calcio: Suspender 0,242 9 g de CaCO; (secado a 180° por 1 h antes de
pesarlo) en agua y disolver cuidadosamente con una minima cantidad de 1
+ 1 HNOj3. Adicionar 10 mL de HNO; concentrado y diluir a 1 000 mL con
agua; 1,00 mL =100 ug de Ca.

Cesio. Disolver 0,126 7 de cloruro de cesio, CsCl, en 1 000 mL de agua;
1,00 mL = pg Cs.

Cromo. Disolver 0,192 3 g de CrO; en agua. Cuando la disolucién sea
completa, acidificar con 10 mL de HNO; concentrado, y diluir a 1 000 mL
con agua; 1,00 mL =100 ug Cr.
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10) Cobalto. Disolver 0,100 0 g de cobalto metalico en una minima cantidad de

1 + 1 HNO;. Adicionar 10 mL de 1 + 1 HCI y diluir a 1 000 mL con agua;
1,00 mL =100 pg Co.

11) Cobre. Disolver 0,100 g de cobre metalico en 2 mL de HNO; concentrado,
adicionar 10 mL de HNOj3; concentrado y diluir a 1 000 mL con agua; 1,00
mL = 100 ug Cu.

12) Estafo. Disolver 1,000 g de estafio metdlico en 100 mL de HCI

concentrado y diluir a 1 000 mL con agua; 1,00 mL = 1,00 pug Sn.

13) Estroncio. Suspender 0,168 5 g SrCO; en agua y disolver cuidadosamente
con una minima cantidad de HNO3 1 + 1. Adicionar 10 mL de HNO;
concentrado y diluir con agua a 1 000 mL; 1 mL =100 pg Sr.

14) Fierro. Disolver 0,100 g de alambre de fierro en una mezcla de 10 mL de
HClI 1 + 1y 3 mL de HNO; concentrado. Adicionar 5 mL de HNO3
concentrado y diluir a 1 000 mL con agua; 1,00 mL =100 ug Fe.

15) Iridio. Disolver 0,114 7 g de cloroiridiato de amonio, (NH4).IrCls, en un
volumen minimo de HCI al 1% (v/v) y diluir a 100 mL con HCI al 1%; 1,00
mL =500 pg Ir.

16) Litio. Disolver 0,532 3 g de carbonato de litio, Li,COs;, en un volumen

minimo de HNO3; 1 + 1. Adicionar 10 mL de HNO; concentrado y diluir a
1 000 mL con agua; 1,00 mL = 100 pg Li.

17) Magnesio. Disolver 0,165 8 g de MgO en un volumen minimo de HNO3; 1 +
1, adicionar 10 mL de HNOj; concentrado. Diluir a 1 000 mL con agua;
1,00 mL = 100 ug Mg.

18) Manganeso. Disolver 0,100 0 g de manganeso metalico en 10 mL de HCI
concentrado mezclado con 1 mL de HNO; concentrado. Diluir a 1 000 mL
con agua; 1,00 mL =100 pg Mn.

19) Molibdeno. Disolver 0,204 3 g de (NH;).MoO, en 1 000 mL de agua;
1,00 mL = ug Mo.

20) Niquel. Disolver 0,100 0 g de niquel metdlico en 10 mL de HNO;
concentrado y caliente, enfriar y diluir a 1 000 mL con agua; 1,00 mL = 100
pg Ni.

21) Oro. Disolver 0,100 g de oro metalico en un volumen minimo de agua

regia. Evaporar a sequedad, disolver el residuo en 5 mL de HCI
concentrado, enfriar y diluir a 1 000 mL con agua; 1,00 mL = 100 ug Au.
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22) Osmio. Obtener el estandar 0,1 M de solucion de tetroxido de osmio y

guardarlo en frasco de vidrio; 1,00 mL = 19,02 mg Os. Hacer diluciones
diariamente conforme se utilice usando H,SO, al 1% (v/v). PRECAUCION:
0Os0, es extremadamente toxico y volatil.

23) Paladio. Disolver 0,100 g de alambre de paladio en un volumen minimo
de agua regia y evaporar a sequedad. Adicionar 5 mL de HCI
concentrado, 25 mL de agua y calentar a disolucién completa. Disolver el
residuo en 20 mL de HCI 1 + 1 y diluir a 1 000 ml con agua; 1,00 mL = 100

ug Pt.

24) Plata. Disolver 0,157 5 g de nitrato de plata (AgNO3) en 100 mL de agua,
adicionar 10 mL de acido nitrico concentrado y diluir a 1 000 mL con agua;
1,00 mL = 100 pg Ag.

25) Platino. Disolver 0,100 0 g de platino metalico en un volumen minimo de
agua regia y evaporar a sequedad. Adicionar 5 mL de HCI concentrado y
0,1 g de nace y evaporar nuevamente a sequedad. Disolver el residuo en
20 mL de HCI 1 + 1 y diluir a 1 000 mL con agua; 1,00 mL =100 pug Pt.

26) Plomo. Disolver 0,159 8 g de nitrato de plomo, Pb(NO3),, en una minima
cantidad de HNO3; 1+ 1, adicionar 10 ml de HNO3; concentrado y diluir a 1
000 mL con agua; 1,00 mL =100 ug Pb.

27) Potasio. Disolver 0,190 7 g de cloruro de potasio, Cl, (secado a 110°C) en
agua y diluira 1 000 mL. 1,00 mL = 100 pg K.

28) Renio. Disolver 0,155 4 g de perrenato de potasio, KReO4 en 200 mL de
agua. Diluir a 1 000 mL con H,SO,4 al 1% (v/v); 1,00 mL = 100 ug Re.

29) Rodio. Disolver 0,386 g de hexaclordato de amonio, (NH4)sRhCle-1,5H,0,
en un volumen minimo de HCI al 10% (v/v) y diluir a 1 000 mL con HCI al
10% (v/v); 1,00 mL =100 ug Rh.

30) Rutenio. Disolver 0,205 g de cloruro de rutenio, RuCl;, en un minimo
volumen de HCI al 20% (v/v) y diluir a 1 000 mL con HCI al 20% (v/v);
1,00 mL = 100 ug Ru.

31) Silicio. No secar. Disolver 0,473 0 g de Na,SiO3-9H,0 en agua. Adicionar
10 mL de HNO; concentrado y diluir a 1 000 mL con agua; 1,00 mL = 100
ug Si. Guardar en polietileno.

32) Sodio. Disolver 0,254 2 g de cloruro de sodio, NaCl, secado a 140°C, en
agua, adicionar 10 mL de HNOj; concentrado y diluir a 1 000 mL; 1,00 mL
=100ug Na.
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33) Talio. Disolver 0,130 3 g de nitrato de talio, TINO3, en agua. Adicionar
10 mL de HNO3 concentrado y diluir a 1 000 mL con agua; 1,00 mL = 100
ug TL
34) Torio. Disolver 0,238 g de nitrato de torio, Th(NO3)4-4H,O en 1 000 mL de
agua; 1,00 mL =100 pg Th.
35) Titanio. Disolver 0,396 0 g de cloruro de Titanio puro (99,8 6 99,9%),

TiCls, en una mezcla de volumenes iguales de HCI 1N y HF 1N. Llevar
con esta mezclaa 1 000 mL; 1,00 mL =100 ug Ti.

36) Vanadio. Disolver 0,229 7 g de metavanadato de amonio, NH,VO3;, en
una minima cantidad de HNO; concentrado. Calentar para disolver.
Adicionar 10 mL de HNOS3 concentrado y diluir a 1 000 mL con agua;
1,00 mL =100 pg V.

37) Zinc. Disolver 0,100 g de Zinc metalico en 20 mL de HCI 1 + 1 y diluir a
1 000 mL en agua; 1,00 mL =100 pg Zn.

15.4 Apéndice normativo D - Control de calidad

- Generalidades

El control de calidad objeto de este procedimiento es el control de calidad interno del
laboratorio ya que el control de calidad externo o evaluacion de calidad es realizada
por organismos externos (CENAM, CNA, INE, EMA, etc.)

El control de calidad consiste al menos de siete elementos:

1. Certificacidon de la competencia del analista.

2. Recuperacion de las adiciones conocidas.

3.  Analisis de los patrones suministrados externamente.

4, Analisis de blancos de reactivos.

5. Calibracion con patrones.

6. Analisis de duplicados.

7. Mantenimiento de cartas de control.

- Procedimiento

o Competencia de analista: la competencia del analista debe ser por medio

de capacitacion continua, supervision y evaluaciones.
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. Calibracion con patrones: las calibraciones del instrumento deben ser con

patrones de concentracion conocida que de preferencia sea trazable a un
organismo de certificacion.

. Andlisis de patrones de suministro externo y/o patrones internos
preparados de forma independiente a los patrones utilizados en la curva de
calibracion.

o Participacién en evaluaciones externas: Participar en las evaluaciones

hechas por los organismos competentes en la materia y aplicar las
acciones preventivas y correctivas de acuerdo a los resultados obtenidos.

- Curva de calibracion

Formada por un blanco y tres a cinco patrones. La curva de calibracion debe estar
dentro del intervalo lineal de trabajo. Los puntos de la curva de calibracion deben estar
dentro del intervalo de concentraciones bajas (extremo inferior de la curva),
intermedios (centro de la curva) y altas (extremo superior de la parte lineal de la
curva).

) Verificacion de linea base y curva de calibracion. Analizar un blanco entre
las lecturas de las muestras y una de las soluciones patréon de la curva
cercana a la concentracion de la muestra; la primera para comprobar la
estabilidad de la linea base y la segunda para comprobar que el
instrumento mantenga en forma aceptable las condiciones iniciales de
calibracion.

Emplear como guia el siguiente criterio: el valor obtenido del patron de
control fuera del 95 % a 105 % de la concentracidén esperada sugiere un
problema potencial. Cuando el valor sobrepasa de 90 % a 110 % de la
concentracion esperada, la calibracion se considera fuera de control por lo
que es necesario hacer una correccion en el proceso. Las caracteristicas
de ejecucion se tienen con la informacién de los graficos de control, cuyos
limites se calculan.

o Verificacion de la respuesta del instrumento por medio de graficos de
control. Para verificar la respuesta de un instrumento en el tiempo a una
concentracion de un patron, inicialmente optimizado el instrumento, se
hacen de 10 a 20 lecturas de la concentracion seleccionada y se grafica en
las coordenadas concentracion contra tiempo. Con los datos se calcula la
media del valor X y la desviacion estandar S. Utilizar los limites X +2S y
X #+ 3S. Construir un grafico para cada instrumento de analisis e introducir
los resultados sobre él.
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. Verificacion de la exactitud del método. Anadir a una muestra de cada diez

(o de cada grupo si son menos), una cantidad conocida del metal que
interesa analizar para confirmar la recuperacion. La adicion debe estar
entre 5 y 50 veces el limite de deteccion del método de preferencia en el
punto medio (25 veces el LDM). La recuperaciéon del metal afiadido debe
ser entre 85 % y 115 %.

o Verificacion de la exactitud del método o de la ausencia de interferencias.
Al analizar una matriz nueva o de la que no se conoce el efecto de matriz
sobre la recuperaciéon del analito, se usa el método de adiciones
conocidas. Afadir a cada una de las muestras una cantidad conocida de
metal entre 5 y 50 veces el LDM (limite de deteccion del método) y analizar
para confirmar su recuperacion. Una recuperacion del metal afiadido entre
85 % y 115 % indican que los efectos de matriz no son significativos.

o Verificacion de el ensayo. Después de cada diez muestras (o de cada
grupo si son menos) analizar una solucién patrén, con objeto de confirmar
que el ensayo este bajo control.

o Verificacion de la reproducibilidad del método. En cada grupo de diez
muestras meter una muestra duplicada.

. Verificacion de la limpieza del material de vidrio y/o plastico. Analizar un
blanco de reactivos procesado igual que la muestra. Si los resultados con
el blanco dan concentraciones por encima del limite de deteccion del
método (Yg > LDM) repetir la preparacién de las muestras empleando
reactivos o materiales de vidrio y/o plastico mas limpios. LDM = Yg + 3
Se.

o Verificacion de la calidad analitica del laboratorio. Se recomienda en forma
semestral o anual por medio de pruebas inter-laboratorio organizadas en
forma externa a nivel Nacional e Internacional por organismos publicos o
privados.

15.5 Apéndice normativo E - Digestion de muestras por horno de
microondas y/o autoclaves
- Introduccion

La digestién acida de muestras de agua natural y/o potable es una etapa muy
importante del proceso de andlisis de la muestra.
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La digestidon en recipientes cerrados de teflon usando como fuente de energia un
horno de microondas y/o autoclave es un proceso eficiente que se refleja en rapidez,
ahorro de reactivos y disminucion de emisiones a la atmdsfera.

- Equipo y accesorios

1. Sistema de calentamiento por microondas capaz de liberar de 575 W a 1
000 W de potencia. La unidad debe ser capaz de ajustar la potenciaa 1 %
en un segundo de tiempo, contar con un sistema de control de presion
dentro de uno de los vasos y un sistema de ventilaciéon de 2,8 m>/min.

2. Sistema de calentamiento por autoclave debe tener una valvula de
seguridad que se abra a 15 libras de presidon de vapor y un manoémetro
para indicar la presion interna.

3. Vasos cerrados de teflén de 100 mL de capacidad. El vaso debe ser
transparente a los microondas y capaz de soportar una presion interna de
100 o mas psi y una temperatura de 200°C. El vaso debe tener valvula de
seguridad con una membrana de ruptura para prevenir la posible ruptura
del vaso o que salga disparada la tapa.

4. Los vasos usados para digestion en autoclave pueden ser los mismos u
otros vasos que soporten 15 libras y 125° C por tiempos que pueden ser
dos o tres veces mayores que los tiempos de digestion en microondas.

5. Los acidos utilizados deben ser de alta pureza para el analisis de trazas.

- Procedimiento

En un vaso de teflon de 100 mL transfiera 50 mL de la muestra. Marque y pese los
vasos con el contenido.

a. Si la muestra se analiza por flama, anadir 3 mL de acido nitrico y 2 mL de
acido clorhidrico.

b. Si la muestra se analiza por horno de grafito afiadir 5 mL de acido nitrico
suprapur.
C. Tapar los recipientes herméticamente y programar el microondas segun

las instrucciones del fabricante.

d. El periodo de digestion pude variar de 30 min a 50 min dependiendo de las
caracteristicas de la muestra y de la potencia aplicada.

e. Sacar y enfriar a temperatura ambiente los vasos del horno de microondas
y/o sumergir en agua fria.
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f. Agitar para mezclar la solucidon y ventilar a la atmoésfera para evitar
cualquier tipo de presion de gas dentro de los vasos y quitar los tubos de
ventilacion.
g. Pesar cada vaso en frio y si hay una pérdida de presion mayor de 0,5 g,

abrir el vaso y anadir una cantidad de agua tipo | para igualar el peso
perdido. Tapar y agitar el vaso.

h. Abrir y filtrar si se requiere para retener silicatos y otros materiales
insolubles. No lave o diluya la muestra digerida. El volumen final de la
muestra es de 55 mL.

NOTA.- Para usar el autoclave como fuente de energia en la digestion de la
muestra, se sigue el mismo procedimiento, excepto que el tiempo de la
digestién se duplica como minimo.

15.6 Apéndice normativo F - Determinacion de metales en trazas por
extraccion con metil isobutil cetona (MIBK)

Determinacion cuantitativa de trazas de metales en aguas por espectroscopia de
absorcion atomica en flama.

Este método cubre la determinacion de Al, Ag, Cd, Co, Cr, Fe, Mn, Ni, Pb, V y Zn entre
otros.

A una cantidad representativa de la muestra homogeneizada hacer una quelacion y
extraccién con solvente organico. Este método estd basado en la quelacién del metal
con ligandos organicos y su subsecuente extraccion con solvente organico metil
isobutil cetona (MIBK).

Se utilizan como agentes quelantes: ditiocarbamato pirrolidin de amonio (APDC); dietil
ditiocarbamato de sodio (NaDDC) y sal de amonio de nitrosofenilhidroxilamina
(KUPFERRON).

Para evitar problemas asociados con la inestabilidad de los complejos de metal
extraidos determine los metales inmediatamente después de la extraccion.

Son usados otros quelantes y otros solventes organicos para otros elementos de
interés en el andlisis de aguas.
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- Equipo

Espectrofotémetro de absorcidén atdmica y el equipo asociado para leer en flama
solventes organicos. Consultar el manual de operacién del fabricante.

- Reactivos y materiales
Los reactivos utilizados deben ser de alta pureza (grado espectrografico).
1. Metil isobutil cetona (MIBK) grado reactivo.

2. APDC (amino pirrolidin ditiocarbamato) en solucién al 1 % : Pesar 0,05 g
de APDC por cada muestra incluyendo patrones (0,75 g de APDC + 75 mL
MIBK + 75 mL agua) disolver agitando y recuperar la fase acuosa, purificar
afiadiendo un volumen igual de MIBK, agitar, separar en embudo de
separacion. Airear la fase acuosa para eliminar totalmente la MIBK y que la
solucion este transparente. La fase acuosa es la que se utiliza para afadir
a las muestras y patrones.

3. NaDDC (dietil ditiocarbamato de sodio) al 5,2 %: Pesar 6,5 g de NaDDC +
125 mL de agua + 10 mL de MIBK agitar fuertemente. En embudo de
separacion separar fase acuosa y desechar la fase organica, repetir la
operacion con 10 mL de MIBK agitar de nuevo y desechar la MIBK. Airear
la fase acuosa para eliminar totalmente la MIBK y que la solucion este
transparente. La fase acuosa es la que se utiliza para afadir a las
muestras y patrones.

4, Solucién de Ftalato de Potasio (CsHsKO,) al 20 %:Pesar 20,4 g de Ftalato
de Potasio + 2,8 mL de Acido Clorhidrico 1M aforar a 100 mL con agua. De
esta solucion afadir 2 mL a cada una de las muestras, patrones y blanco.

5. Sal de Amonio de Nitrosofenilhidroxilamina (Kupferron) en solucion al 5%:
Pesar 2,5 g de Kupferron + 50 mL de Acido Clorhidrico 0,33 M + 50 mL
MIBK, agitar fuertemente por 1 min. En embudo de separacién dejar
reposar para separar las fases descartar la fase acuosa anadir 50 mL de
agua desionizada agitar y descartar la fase acuosa asegurese que nada de
la fase acuosa permanece en el tronco del embudo. La fase organica es la
que se utiliza para afadir a las muestras y patrones.

6. Agua libre de metales: Suficiente cantidad de muestra de agua se somete
al tratamiento de extraccion de metales y para obtener mayor pureza
posteriormente afadir MIBK vy agitar; separar las fases y desechar la
organica, repetir la operacion y airear para eliminar totalmente la MIBK.
Esta agua libre de metales se utiliza en la preparacion de patrones.
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- Preparacion de la muestra

Las aguas residuales, requieren en general, un tratamiento previo antes del analisis
de acuerdo a la normatividad aplicable, a continuacion se presentan algunas
alternativas.

Filtrar las muestras si es necesario.

Poner el volumen segun el método elegido en un vaso de precipitado y ajustar al pH
como se indica en la tabla 1.

Pasar a botellas de polipropileno para afadir el quelante y el solvente con buretas
graduadas como se indica en la tabla 1F.

La solucion de kupferron agregarla directamente, es el reactivo ya preparado con la
MIBK.

Método 1 agitar mecanicamente por 30 min y pasar a un embudo de separacién. La
fase acuosa agua libre de metales se utiliza para preparacion de patrones y la fase
organica es la muestra problema para su analisis en el equipo.

Método 2 agitar mecanicamente por 2 min y pasar a embudo de separacion. La fase
acuosa agua libre de metales se utiliza en la preparacion de patrones y la fase
organica es la muestra problema para su analisis en el equipo.

Método 3 agitar mecanicamente por 2 min y medio y pasar a embudo de separacion.
La fase acuosa agua libre de vanadio se utiliza en la preparacion de patrones y la fase
organica es la muestra problema para su analisis en el equipo.

Ejemplo de preparacion de patrones para los diferentes métodos:

En la preparacion de las soluciones patron la eficiencia de la extraccién para los
complejos APDC, NaDDC, Kupferron se ve afectada por las diferentes matrices por lo
que deben ser preparadas en igual matriz como se describe en el inciso 6 con el agua
libre de metales.
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Sistemas de extraccion con metil isobutil cetona (MIBK)

Agente Quelante| Método 1 Método 2 Método 3
APDC 1% | NaDDC 5,2% | Solucién de
5mL 7 mL KUPFERRON
5mL
Solvente MIBK MIBK
25 mL 15 mL

Volumen de muestra

Ajustar el rango de pH para la extraccion

completa seg

Un método

Método 1

Al, Ag,
Cu, Fe,
Pb, Zn

Cd,
Ni,

500 mL

3ab

Método 2

Co, Cu, Fe,
Mn, Ni, Pb, Zn

100 mL + 8 gotas de
acido clorhidrico
concentrado

+ 2 mL sol. De phtalato
de potasio al 20 %

3,6

Método 3
\Y (método
adicién de
estandares)

10 mL de patrén de 0,4
mg/L se afora a 100 mL
con muestra

1,0

Método 1. En matraz de 500 mL preparar para la curva de calibracion en el equipo los
patrones como se indica en tabla 2 F, aforando con agua de mar libre de metales.

TABLA 2 F.- Concentraciones de patrones

Elementos Patrén 1 Patrén 2 Patrén 3 Patron 4 Blanco
mg/L mg/L mg/L mg/L mg/L
Co, Cu, Ni, Pb 0,0050 0,0100 0,0200 0,0400 0,000
Ag, Cd 0,001 0 0,002 0 0,004 0 0,008 0 0,000
Al, Fe 0,0250 0,050 0 0,100 0 0,200 0 0,000
Zn 0,000 5 0,001 0 0,002 0 0,004 0 0,000
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Método 2. En matraz de 100 mL preparar a partir de patron certificado del elemento las
siguientes concentraciones como se indica en la tabla 3 F aforando con agua libre de
metales.

TABLA 3 F.- Concentraciones de Co, Cu, Fe, Mn, Ni, Pb, Zn

Elemento Concentraciones mg/L Aforara 100 mL
Con agua libre de metales

Co, Cu, Fe, Mn, Ni, Pb, Zn |Bco. 0,00, 0,010, 0,025,
0,050y 0,100

Método 3. Determinacion de vanadio (método adicion de estandares): en matraz de
100 mL preparar a partir de patron certificado del elemento las siguientes
concentraciones como se indica en la tabla 4 F.

TABLA 4 F.- Concentraciones de vanadio

Elemento Concentraciones mg/L | Aforara 100 mL
Con agua libre de metales

\ 0,02, 0,04 y 0,08

Preparar patron de vanadio de 0,4 mg/L y afiadir I0 mL a cada una de las muestras y
aforar con muestra en matraz de 100 mL (queda el patrén de 0,04 mg/L adicionado en
cada muestra).

15.7 Apéndice normativo G - Digestion de muestras para la determinacion
de mercurio por generacion de vapor frio en equipos por lote o
continuos

- Introduccion

El mercurio en las muestras de aguas naturales, potables y residuales, puede estar
presentar en forma inorganica, organica y elemental. La generacion de vapores a partir
de cada una de las formas, por medio de la reduccién con cloruro estannoso, no es
igual, por lo que se requiere de una digestion para oxidar los diferentes mercurios y
pasen a la forma de (Hg"™").
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- Reactivos

Agua Tipo I.

Solucién patron de mercurio.

Acido nitrico concentrado ( HNO3)

Solucién de permanganato de potasio ( KMnO,) al 5 %.

Solucion de persulfato de potasio ( K;S;0s) al 5 %.

Solucién de cloruro de sodio con sulfato de hidroxilamina: disolver 12 g de

NaCl y 12 g de (NH,OH )H,SO,4 en agua y aforar a 100 mL. Se puede

sustituir por cloruro de hidroxilamina al 10 %.

o Solucion de cloruro estannoso al 10 % en HCI al 20 % o como lo indique el
fabricante del equipo.

o Acido sulfarico ( H,SO4) concentrado.

- Procedimiento de digestién y estandarizacién

Preparar la solucion de trabajo de 100 u /L ( 0,1 mg/L) a partir de la solucion patron
de 1 000 mg/L de mercurio.

Tomar la cantidad de muestra y patrones necesarios segun las indicaciones del
fabricante del equipo.

Preparar 100 mL de cada uno de los patrones de trabajo, del blanco y de la muestra,
procediendo de acuerdo a la secuencia presentada en la tabla 1 G.
1. Paso 1. Cantidad en mL de blanco, patrones y muestra.

2. Paso 2. Concentracion de mercurio en los patrones de trabajo y la
concentracion desconocida de la muestra(X).

3. Paso 3. Adadir 2 mL de H,SO,.
4. Paso 4. Adadir 1 mL de HNO..
5. Paso 5. Afadir la solucion de permanganato de potasio hasta que

permanezca el color (puede ser menos o mas de la indicada en la tabla
1 G) y reposar por 15 min para asegurar la oxidacion total. Cuando la
matriz de la muestra esta baja en material organico se aumenta el tiempo
de reposo de 15 min a minimo 2 h y se continuaen elpaso 7y 8.

6. Paso 6. Afadir la solucion de persulfato de potasio y calentar en bafio
maria a 95°C por 2 h. Enfriar a temperatura ambiente.

7. Paso 7. Anadir la cantidad necesaria de la solucién de hidroxilamina para
reducir el exceso de permanganato (decoloracion de la muestra).
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TABLA 1 G.- Procedimiento de digestion y estandarizacion
Paso 1 Paso2 Paso 3 Paso 4 Paso 5 Paso 6 Paso 7
Poner en un Hg H,SO, HNO; Solucién | Solucion Solucién
frasco mg/L Concentra- | Concentra- KMnO, K>S,0g | Hidroxila-mina
do do mL mL a que
mL ML desaparezca el
color
100 blanco | 0,0000 2 1 6 3,2 0-X
100 patron 1 | 0,000 5 2 1 6 3,2 0-X
100 patron 2 | 0,001 0 2 1 6 3,2 0-X
100 patron 3 | 0,002 0 2 1 6 3,2 0-X
100 patréon 4 | 0,005 0 2 1 6 3,2 0-X
100 muestra X 2 1 6 3,2 0-X

Paso 8: Afadir la solucion de cloruro estanoso para liberar el mercurio en
estado basal. El vapor atémico de mercurio es llevado a la celda de
absorcion para su deteccion.

Para el caso de mercurio utilizando el boro hidruro de sodio se realiza una digestién

acida.
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17 CONCORDANCIA CON NORMAS INTERNACIONALES

Esta norma mexicana no es equivalente a ninguna norma internacional por no existir
referencia alguna al momento de su elaboracion.

MEXICO D.F., A
DIRECTOR GENERAL DE NORMAS

MIGUEL AGUILAR ROMO

JADS/AFO/DLR/MRG
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