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1. RISME.

En el presente trabajo de investigation se estudi6 el contenido de elementos
titanic= existentes en el ague potable, proveniente del manto Treanor:1 del vane de it
.Jtudad de Guatemala: per medio de it tecticet de Rettexidn Total de Rayos X sin Is
utilizaciOn de procedimientos de preconcentracitin de muestra. El propOsito del
presente estudio rue implementer un enelisis multielementel de rutina que fuer&
iire.cto, req>ido y con alto grado de sensibilidad pare. este tipo de muestras. Asi mismo,
establecer it tended del ague subterrinea en twilit° al contenido de elementos
quimicos segiin los paremetros establecidos per It Coonskin Guatemalteca de Normes, y
compararla con el ague potable superficial qua proviene de las plentes de tratamiento;
seem el estudio realizedo por 0. Perez en 1991, utilizando It misma tecnica y
metodologia. ( 5 )

Para is experimenteciOn se eligieron 19 paws de is Empress Municipal de Ague
(EMPAGUA) pare tener una muestra representative de cede uno de los 4 tipos de
acuiferos de donde se obtiene el egua subterrenea que se distribuye a is ciudad de
Guatemala. Las muestras obtenictas son enelizadas per medio de la tee:lite de Reilexien
Total de Rayos I clays fuente de exited& es un tuba de Coolidge con anode de molibdeno
(Mo); en is cuel se utilize un =tender interno de Selenio (Se) en una concentration de
2 pertes per milieu y un volumen de aplicacien de maestro. de 15 microlitros. Es
importante mencionar que el matins se realize. sin procedimientos de
preconcentración de muestres.

Se determiner qua la tecnica de analisis utilizada en It presente investigaciOn es
adecuade pare realize: andlisis multielemeiatales de rutina en egua potable, cumpliendo
oin las caracteristices de ser director ripida y con alto grado de sensibilidad pare
cuantificar concentrations manors: a 1 parte por minim de los elementos que son
detectados. Se estableciO que de los 11 elementos que fueron cuantificados. solemente
existe diferencia en is concentration de mengeneso (Mn) y estroncio (Sr) entre los 4
acuiferos estudiados. Estableciendo que el &culler° de tipo I (constituido per roces
ignees) as el que posee la mayor concentration de estroncio.



Asi mismo, a excepciOn del Mn -cue rue detected: fueret de especificaciones en uno
de los 19 posed muestreados, la candied del egua potable proveniente del mento freeitHico
del vane de la eluded de Guatemeda cuzeple con los pare metros de caliche] establecidos

la ComisiOn Guatemalteca de Norma:. De iguel menera se determine a exceptionpor que
del S total. Ca y Sr no existe diferencia significative en el ccrntenido de elemeiatos

(poxes) el aqua superficial (plants: dequimicos entre el egua subterreinea y potable
tratemiento).



enriquechniento de los elementos contenidos en les muestres; est comp lall1PICIL Se

hen majored° panimetros instrumentales en ache tecnica.(4) siendo el &detente
mils reciente Is &knits de reflexiOn total de rayos X, la cual permite obtener
limites de detection considereblemente menores que los cue se logran con las
tecnices de rayos X convencioneles.

El presente trebejo de investigation as una continuation de tin trabejo
prehminer sabre matins multielementel y control de celidad del egua potable
prevenient° de las Nantes de tratamiento de is Empresa Municipal. de Ague. en
cuanto a su contenido de Ca. Zn Cu Fe Mn Ni As hg Pb CI S K Sr, Bi y ti,(5). En
el cual se utilize Is reflezien total de rayos X come tienica awstitica. En cliche
estudio se determine que in mayor pane de los elementos cuantificados cumplen
con los requerimientos de celidad pen ague potelbe que la Comisien Guatemalteca
de Normas (COGUANOR) (6) establece en to qua respects a los limites maximos
permisibles

En el presente estudio se proyecta emettizet el egua potable subterranee qua se
distribuye a la ciudad de Guatemala proveniente del mento fret:into del valle de la
ciudad. y tamperer su talidad eon is del egua potable superficial que proviene de
las plantar de tratemiento qua operen en cliche Misdeed. Este aniklisis se
circunscribe al contenido de elespentos quimicos, determinando in celidad del ague

let de los encontrodos les estipulaal tamperer concentrations elementos con qua
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CtGIJAIIOR. Con este objeto se muestrearen un total de 19 poste, seleccionados
convenientemente con el propesito de obtener una muestra representative. tanto
del voile de la eluded de Guatemala ezi como de los cuatro tipos de ecuiferos de
donde se =tree cache. ague, los males eaten Masi:Ice:kg de is sigulante forma de
acuerdo a la composicién geolOgica del lugs: donde se ubicen los paws: Acuifero
tipo I: Basalt° y andesita fractured.: Acuifero tipo II: Callas. Acuifero tipo III:
V olcimico, blend° y duro. Acuifero tipo IV: Volchatco, blendo y few.

Al iguel qua en is inyestigacida anterior; is Monica enalitica a utilizer sere is
de tenni& total de rens I. No se utilizertiningen tipo de- preconcentraden de is
muestre. empleando Selenio como amender intern° pars is cuantifiaacien de los
elementos encontredos.
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3. ANTECEDENES

RECIIRSOS DE ALOHA SUBTERRANED

SIIQTE)ZYA1tEA DE LA CNDAD DE

DESCRIPCION
El voile de la Ciudad de Guatemala lo forma una depresien geolOgica de

aproximademente 40 Km de largo ( none - sus ) por 2025 Km de encho ( este -
oeste ), en un area promedio total de 800 Km 2 En la vecindedes del Palle exiaten
volcenes con altures mayores a 2,000 m. La elevation del centro del vatic en la
eluded es de aproximadamente 1,500 metros sobre el nivel del mar..

La diyisoria de agues continenteles atraviesa la eluded, direction noreste-
sureste, dividiendo el Pelle en dos cuenca:, none y sir. La cuenca none esti
drenada per profundas quebredes hacia el rio Motegua y de alli al Mar de las
Antilles, constituyendo eq>roximademente el 25% del total de la cuenca. La cuenca
stir, por los afluentes del rio Villalobos hacia el lego de Amatitlan y de ani, por el
rio Michatoya. afluente del rio Maria Linda que desemboca en el Ocean Pacifico.

Las precipitations medics anuales sobre el Valle y sus areas adyacentes
fluctaen entre los 900 y 1,200 mm Un gran namero de pequenes fuentes se
encuentren en les mergenes de la cuence sur, principelmente en les felts de la
region montelosa limitrofe. El nacimiento de era mils importante de la mien,
Ojo de Ague, se encuentra en el centro de la cuenca sue; su descarga media es de
300 L/s ( litros/segundo), con oscilaciones entre 244 y 516 L/s.(litros/segundo) ( 7
)

LOS ACUIFEROS DEL VALLE DE GUATEMALA :

Los salaam explotados en el Valle de Guatemala por los diferentes pews de
EMPAGUA son esencialmente de cuelro tipos, los cuales se describiren per order de
import:meta con respect° a:

a.La productivided del act/Vero ( referente a permeabilidad, trensmisi 'dad.)
b.El caudal especifico de los pews.
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Los tipos de acuiferos son:

&cannel tin I: COnstiuido pot basaltos y andeSitas (entigues colades).1
que consUtuyen el subnrato de otros terrenos volcOnicos. Estes rotas son
frecturadas y pueden proporcionar recursos importantes ya que drenen otros
acuiferos con permeebilidad menos elevada Pero con volumen de embelse
subterrOneo muy importante. Ellos constituyen los acuiferos mid importentes del
area de Ojo de Ague y Clemente.

A:culler° Un ri : Esti conformed° por races cantos cretécicas fracturades, y
muy a menudo kerstificades °specials:tante en la Bonet None de it Capital de
Guatemala. La extension horizontal y vertical. It estructura del embelse
subternineo de las calizas es mat conceit esi tembien comp la importancia de los.
recursos disponibles.

Senator° tips JAL Este forma& por terrenos volchnicas blendos y Tinos
(cenisas, pOmez, lobes, productos de alteraciOn, materieles retocados, eluviones,
depOsitos lacustres).

AsAfgaSpallti Este acuifero esui constituido por terrenos volcOnicos
duns (lajes. conglomerados, robes cementades).

Fstos consittuyen el manta superficial del Valle de Guatemala Estes terrenos
uenen caracteris. ticas hidrodindmicas mug diferentes de tm panto a otro debido a
una extrema variabilided vertical y lateral de lases, de granulometria y de
cestentacidn. Lee pates en servicio se dividen en 4 categories en relaciOn con el
tipo y In °elided de los 4 acuiferos ceptados en el Valle de Guatemala Estes
categories son:

Wajggatika1: El acuifero explotado esti constituido por basaltos y andentas
frecturades en donde se drena una parte importente del flujo subterninez de In
parte sus del Valle. Ubicado en el area denomineetlet Ojo de Agin - Diamente. En este
acuifero se encuentren los pozos mat ventajosos posse poste las mejores
c-eracteristices hidrodinómices en todo el Valle. Los caudeles unitarios son muy
altos ( caudal especifico muy importente ). Los niveles piezometricos erten cerca
del suelo y todos los pozos pueden bombearse durante 24 hores/dia.
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Catagagisifsa : Este student este constituido por Cense' frecturades y
karnificades de it zone. none del Valle. Lay calizes constituyen probeblemente
verios embeds= subterritneos, conectados o seperados, asthma como drenes por
debejo de los atuiferros volaSnicos que tienen um permeetbilideed de 10 a 100 veces
may bMa que la de les cedizes. Este acuifero as de buena celidad y los caudeles
especificos son elevados Los recursos potencieles parecen ser lmponantes
fomendo en cuenta el espesor de les tenses fracturades.

Ademes desde el punto de vista estralegico es importente porque el area none
del Valle as una zona de demands de ague muy fuerte. El inconveniente as qua el
nivel del ague as muy bejo (entre 150 y 210 mu) bajo terreno natural, por to qua el
bombed necesita instelaciones adecuades. Este *culler° as muy interesemte porque
los pours pueden producir caudeles muy elevelos sin abelimiento importente.

Qatiggria No. 3_y : Este acuifero esti constituido por terrenus voloinicos
blandos y sedimenterios de origen volcanic°, es may heterogeneo y sus
ceracteristices hidrodinamices veriest mucho de un punto a otro Los pores
ubicados en este acuifero estén distribuidos en lode la Ciudad de Guatemala y varios
abastecen directemente it Red de Distribuciem. La mayoria de los pozos estén
aisle:kis y no se sebe todavia si correspond= a puntos singuleres del &culler°
vcdcetnico con unet permeebilidad interesante o si existe alrededor de estos pesos
ice zone de cierta extension con buenes ceracteeristices hidrodinamices. Este
acuifero se subdivide en:

Atuitero captetlo en terreno volcanic° blendo y fin° (categoria leo3)
licuifero ceptado en terreno voleetco blendo y duro (categoric No.4)(8).

muss y DIRECCION DL LOS YLOPAirSzILAAMMAMIA:

.Sistema do thijn: La profundidad del nivel de les agues subterreteas varies
desde &Irmo; metros heats 50 6 100 m. La direcciOn del flujo y su drenaje ester,
determinacbs per its estructures geolegices. las delimitaciones del Valle y is lines
divisoria de agues continenteles. Las agues subterrateas escurren de les mergenes
y zone central del Valle hens les salidas del drenaje del acuifero.

Se observe que parte de los niveles representen horizontes perchados y otros, el
horizonte regional de les capes piroclestices y el nivel freictico de las capes
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endesiticas. Existen les posibilidedes de um desvio de Is lines divisoria de agues
subternineas, is que por lo vino. fue delineeide originalmente paredelamente a is
lines divisoria de las agues continenteles. Sin embargo, ens teoria no esti
suficientementa based& en dates de niveles. (7 ).

Bajo este forma. el finite entre Is cuenca del norte y is del stir podria sufrir
eatables en ciertos lugares de Is divisoria de agues continentales. ides aim, pueden
existir cambios defences haste lieges a tms disminucien significative del area de
is cuenca none dendo importencia primordial a is cuenca subtenanta cue drena
hacia el stir con direction al logo de Amatitlim. Como is mayor pane de los dabs de
niveles se eerier° a medides hechas en el relleno piroclestice y eluvial, per el
memento no se pueden der indicaciones sabre tins division en dos subcuencas, en
relation al ecuiXero endesitico. Sin embargo, se considers que es mils ecertedo
scepter Is suposicien de que el acuifero profundo endesitico drena hacia el sir,
pees en direction norte existe to impedimenta montaitoso metamerfico hermetic°.
El sistema de bloques andesiticos inclinedos que existen en los margenes del Valle,
<Irene les agues subterrimeas hacia el graben y hens is satida principal en is
region Ojo de Ague No obstente, hay posibilidades de Is existencia de otras sedidas
en los declives.

Entradas y salidas: El acuifero en el area del vedle de Guatemala es
alimentado par Is filtration de lluvies que teen directemente sabre los
eflorataientes de les formations geolOgices. Parte de los flujos subterninees cerce
de Is superficie provienen de is Intranet de les agues de Iluvia y pequenes
fuentes, y del flujo hacia el relleno piroclestico o directamente hacia les
infraestructuree basioss andesitices profundes. 'fodo ello de acuerdo con is
posiciOn de las estructures y sistemes de rajedures y lanes.

Les agues subterranean corren en el Valle, principelmente en direccien stir
hacia la salida del drenaje o al Logo de Amatitlen. Thimbles' pueden salir pequenes
carrientes en el lade none del Valle hacia is cuenca del rio Las Veep:. La regiOn de
to fuente de Ojo de Ague sine de selida al drenaje del acuifero andesitico. Por el
memento no se puede responder a is pregunta si existen otres salidas en el Sur,
tento bajo el Lego de Amatitlen cam al stir de al o bajo is base del rio Idichatoya.
Pare comproberlo seria necesario realizes estudios complementerios. ( 7 ).
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METODOS DE RATOS T:

pia CIPIOS TII/IDAMENTALES:

Existen diferentes tipos de tectiess espectroscapicas basadas en los rayos X, que
on is emisien, absorciOn y difraccien de rayos X, las cueles tienen machos usos

pars el analisis cualitativo y cuantitativo Cuando un element° absorbe radiackin
de longitudes de onda cotta eltamente energetices o cuando es bombardeado con
electrones suficieritemente energaticos pen poder etbstreer un electron de las
capes mils interns (K y L ) del element°, Was un breve period° de tiempo dicho
elementovuelve de su estedo, excited° el initial mediante una serie de transitions
electrenicas hacia el orbital vecante lo que se caracteriza per is emisien de rayos X
de longitudes de onda propica pare el element° que fue excited°, conocidas come
lineas espectreles. Este fenemeno as el de fluorescencia de rayos X.

Generalmente, los grupos de lineas espectrales de utilidad analitica se conocen
coma linens r que tienen longitudes de onda mils cartes ( me: energeticas ) Y les
limes L de longitud de onda mils largas respect° de las primeres. Cada element°
producire una serie de lineas espectrales propias a su naturalism y sere°
esencielmente independientes de la combinacien quimica en todos los elementos.
excepts, en los de peso attic° mat bejo. Alt is peskiest de lee lineas Ka pare un
element° dada, es is misma. tanto si Se es un metal puro, comp si se tratere de un
oxide o sulfur°. Por lo que is identificaciOn de elementos en los espectro de lineas
par media de fluorescencia de rayos X se realize coMparando las energies asociades
a cads lines espectral con las correspondientes ens, gist yet establecides pare cadet
element°. Y Is intensidad de cadet una de les linen espectrales est& asociada con is
cantided del element° en is muestra que se analiza.

Para fines enaliticos, los rayos X se obtienen per medic de: I) bombardeo de un
blanco metedico con un has de electrones de ails energies 2) por exposition de una
substancie a un hes primario de rayos X, con objeto de generer un hez secundario
de rayos X nuorescentes y 3) per el

 empleo de una fuente rediactiva
 cuY0 proceso

de desintegracien de per resulted° la mitten de rayos X.

Eileen 3 tipos de fUentes en los instrumentos de rayos X, que son los tubes de
Coolidge, los radioisetopos y las ruentes fluorescentes secunderies. La molts utilizade
pare trate:as enaliticas es el tuba de Coolidge, que consiste en un tube al alto vatic
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en el que hay un °Sudo de filament° de tungsten y un Onodo masivo construido
de tungsten, cobre, molibdeno, crcrmo, plats. niquel, cobalt°, sodio o hierro. Se
wan diferentes circuitos pars calenter el filament° de tungsteno (catodo) y
&cetera: los electrones haste el blanco metalico (finodo) pie productra los rayos X
de utitided astatine& con una energia propia a Is del metal que se emplee como
anode.

Los aparatos utilizedos en is fluorescencia de rayos X esuin cis:Mead -3s como
dispersivos en longitud de orida y dispersivos en energia, segUn sea el meted°
utilized° pare resolver los espectros de linens que se produzcan. Pero Ultunamente
existe is tendencia a utilizer los sistemes dispel .ivos en energia debido a su
simplicidad, felts de componentes mecanicos mOviles en los sistemes de excitation
y cletecciOn de los espectrofotOmetros. Ademes is ausencia de colimadores y un•
difractor de cristal, asi como it mayor proximidad entre el detector y la muestra
tienen como consecuencia que is energia que liege al detector sea 100 vecw mayor
o aim mss respecto de los sistemes dispersivos en longitud de ends

Estes caracteristices permiten el use de fuentes mat &biles, como materiales
rediactivos o tubes de Coolidge de bajo poder cuyo costo es menor y que producen
generelmente menor deho a la muestra per efecto de is rediacidn. (9 ).

ESPECTROMETRIA DE RATOS I POR REPLETION TOTAL

El analisis por fluorescencia de rayos X, es ampliamente usado pars is
identificaci& y cuantificeicitt de elementos en una gran variedad de muestras de
diferente naturelesa. Las carecteristicee propias de este mato& son. is simplicidad
en la instrumentation, rapid= de medicien, y el alto grade de automatization que
se puede 'ogres +Moaners:.

En cuantificacien de elementos tram, sin embargo, le sensitividad del matins
por fluorescencia de rayos X conventional es generelmente insuficiente cuando se
desea medir concentraciones en el orden de let panes per bittern (ppb).( 10 ).

En 1971 Yoneda y Honuchi, fueron los primeros en reporter un metodo especial
pars incrementar la efectividad de la relacian sepal-ruido; y luego fue estudiacb
par Aiginger y Vobretuschek. El matodo consiste en logrer Is reducciOn de is



radiambn dispersive de rondo y asi aumenter la sensitivided y elcanzar mejorPf
limites de detecciOn en el anelisis por fluorescencia de rayos X. Estos autores ;Jan
utilizado el elect° en el que el rayo X incide sobre un disco de cuarzo con un angul:
muv pequetio, sufimente pare que sea totalmente refletado.eli.

A este nuevo metodo de analtstz se le llama rettexten total de rayos X.(10). ts•
metodo espectroscepic - 0 (R.T..R.X.) es una version modificada de la test: -1.)
tonvencional de fluorescencta de rayos X (E .12.X.) dispersive en energia con nsh
aumento sustancial en los limites de deteccien

Asi, si una mtestra delgada es depositada sobre la superficie pulida d.
reflector de cuarzo y excitada por la rediación incidente producida . >or un tut . ,Ja
sewn X en un angulo de unos pocos minutos de arco, la ocurrer.,cia norn -  1 i :
radiation dispersive coherente y Compton caused-) por el substrato es
:tompletamente eliminada debido a que la radiation excitante no penetra -
porta muestres, reflector de emirs°. La radiation fluorescente pot- otro is t
iuplicade en Intensified debido a la excitation de la muestrg i•ror la retch.- . •

t ncidenle y reflejada (10).

CONCEPTOS BAS1COS:

L !MITES DE DETECC ION T £000 ESPECTRAL

Como un resultado de consideraciones estadistacas los limites mime. t -

, Jeteccum ( LMD) pars les tecnices de fluorescencta de revos X EPX v P. l' R
.letertairiado per is expresthri

3 rondo espectralLMD - oncentractenarea del plc°

Este ecueciOn expresa claramente pie existe una relation directame •u
eroporcional entre el rondo espectral y los limites de deteccion (LMD). por lo die-
mayor fondo espectrel el velar pane el limite minimo de detección es mayor to •-• 1 .1
e: indeseable pars to: propo:itos arialiticos ctlantitativos. en las tecni a . ,
miteriarmente menclonadas

En la: tecntcas de fluore-P- a de rayos X. el Condo espectral es caused -) 1.. •
mieraccsones de la radia • .» • e materia espectalmente por Is disper I -,.:
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elastics e ineléstica de los fotones primaries que inciden sobre In muestra y el
soporte que contiene a Ss El fondo espectral especialmente en la regiOn de beat
energia es debido a la dispersion Compton, causada per fotones de frenamiento 0
Bremsstrattlung de edta energia sobre el mismo cristal detector. Tambien
=puttees en el soporte de muestra y contaminantes en Is minas contribuyen a
aumentar el fondo espectral.(11,12)

La tecnica de fluorescencia de raves X que utilize una reflexien total del rayo
primerio que incide sobre la muestra, logra que este tenga una interaction
virtualmente muy pequena con el reflector portador de la misma; asi se logra una
reduction &Ostia de la radiation disperse y come consecuencia de este se logra
un increment° en la relation Pico de interes / rondo espectrel , logrand° asi
mejorer los finites de detection (LMD) a tangos mes bajos, del orden de los-
ptcogramos. Compared° con otras variantes de la fluorescencia de rayos X (F 21) ,
el meted° de la reflexien total de rayos I tiene un poder de detection mejorado en
dos o tres Ordenes de magnitud. (13.14).

REPLETION T REFRACCION:

Cuando un rayo X colimado incide sobre la superficie plena lisa y
perfectamente pulida de un reflector pueden Devitt- tres tipos de fenemenos,
dependiendo del Ongulo del rayo incidente:

a) Cuendo el angulo de incidencia es mayor que el Ongulo critico, provoca que
el rayo incidente penetre en el reflector ., siendo refracted°

b) Cuando el angulo de incidencia es igual que el angulo critic°, de luger a que
el rayo incidente se propague a lo largo, sobre Is superficie del reflector.

c) Cuando el angulo de uncidencial es menor que el engulo critic°, ocurre is
reflexien total del rayo incidente. En este case el angulo de incidencia es igual el
angulo de reflexien. La intensidad del rayo reflejado deberia set igued S del
angulo incidente. En reelidad esto no ocurre, ya que el primer° ye reducida su
intensidad debido a °rectos de absorcien, que esten relacionados con una ligera
penetration del rayo incidente en el medic', aim en el caso de la reflexiiin total.
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El reflector sine como soporte de is muestra, is cued es depositada sobre el
centro de este; es preferible que la muestra sea colocada como una pelicula muy
fins pen disminuir el tondo espectral. Asi el reflector tiene un prop6sito, el de
servtr como portador de muestra y coma reflector del rayo primerio de rayon X. Es
Importente whiter que de toda el area del reflector pie no este cubierta de
muestre, pero que sutra penetraciOn del rayo incidente produciré radiatiOn de
Condo, debida a proc...,mie de dispei4i6n, y linees fluorescentes provenientes de
impurezes. En el area trouped& par is muestra. tento arta cotno el reflector (por
elect° de refracciOn) produciran rondo espectral.

El anvil° critics de is refleziOn total depende tents, del material del que este
eisnstituido el reflector (tvithero atomics, Z; peso atOmico, A; densidad, p) Y de is
longitud de onda del rays incidente.. 1. Esta dependencia este' expresade per la
siguiente ecuacieri:

angulo critics = "I 5.4x10 -10 * ( p 1* A2)

Este ecuatiOri define que existe un valor de X critics pent un anvil° critics
definido geometricamente.. Asi is dependencia de Is longitud de onda k respects de
el anguto critics puede ser utilizada pare modificar is distribuciOn espectral del
rayo reflejado; de este mantra is refleziOn total del rayo I puede funcionar como
un Intro que elimina alias energies del rayo incidente, o bien actna como un
dispositivo que permite reflejer energies bajas de este.(ver figura)

•

cis

I e e.c7or
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La rediachin primarin incidente posse una distribuchin espectrel que esti
comprendida entre A min qua es el limits de elta anemia. haste X • iniirnia Para
un Ongulo critico de incidencia determined°, esti asociada una longitud de onda
A 1 o una energia El que es limitante. La pane del espectro de edta energia ( A
rifler que A I) es refrecteide y absorbide per el materiel reflector, mientres
que is parte del espectro de baja energia ( A mayor qua A 1 ) es totelmente
reflejada. Este concept° es el que se utilize en is nueva version de reflexhin
multiple en is técnica de reflexiOn total de rayos X: R.T.R.X.. (11,12).

ESPECTROMETRIA DE FLUORESCE:NELL DE RATOS I DISPE ' SIVA EN
MEDIA COI Rearms TOTAL MULTIPLE DEL RAY° INCIDENTE.

Desde la construction del primer prototipo de espectremetro pare fluorescencin
de rayos x con reflexitin total por H. Schvenke y J. Knoth (10), nuns
perfeccionemientos esenciales hen silo introducidos con el objeto de mejorer: is
senntividad de los anélisis, el consumo de voltaic del tube de rayos X, y is
aplicacito de is reflexhin total multiple del rayo X incidente Con respect° a este
Ultimo perfeccioneraiento, H. Aiginger y P. Vobreuschek proponen un distil°
donde el rayo es reflejado una vez, previo a su interaction con el segundo
reflector que contiene la muestra.(11,12); H. Schvenke y J. Knoth proponen un
dim& donde el rayo es reflejado dos veces previa a su interaction con el tercer
reflector que contiene lassuestra. (10).

Este. modificachin con:Late en un precis° y alines& arreglo de dos o tres
reflectores, uno de los cuales attire lambien como el portador de is muestra. El rayo
incidente que proviene de un tube de rayos I, se refleja una o dos veces
respeCtiVeMente y sigue un casein° en zig-vig antes de interactuar con el
reflector que contiene a is muestre. la cuel es colocada como una pelicula fins en
la parte central del reflector. (10) La muestra se excite por el rayo incidente y
estate su radiaciOn ceracteristica que es detectada por tin detector de Si (Li), el coal
este colocado j usto enfrente del reflector que contiene a la muestra

Este arreglo proportion ventedes fisicas y geometricas adicioneles, como son.
un gran ingot° nib& y un minimo de fotones de dispersiOn de Compton. Para
fotones de belies energies se observe tin fentomeno de dispershin minimo a un
engulo de 90 grados entre el rayo incidente y is posichin del detector. que es el
que ester dado pars este tipo de sistema. (11,12). En resumen el sistema de reflexhin
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multiple, incluyendo el reflector qua scan como soporte de is muertrm opera
come tm Intro qua deja peter beget energia It eliMitla los ibtones bramsrtrahlung
de albs energia qua provienen del tubo de rayos I. (10). La figura siguiente, ilustra
la distribution °spectral de is radieciOn primeria utilisando el siztema de reflexion
total simple y el de venni& total multiple.
Reflexitin Total Simple Reflexicin Total Mtiltiple

n
t
e
n
s

d

d

/6 )
i

■114i1A‘simityA1/41

4.4101.0.4.44Atako1/4•••

Energia ( Kilo electrbn Volts )

Notes: ( O i/a ) = cuentas per Segundo.

Cuendo se utilize tube de mos I con imodo de molibdeno, axao fuente de
excitecien. is cepecided de detection es limits% pars los elementos comprendidos
entre el festers al nrconio (P: niter° atemico • 15; Zr: niamero meanies • 40) Y
entre el lenteno el wants Me; Minium Mimic° • 57; U: rotten, Wm' ico • 92).
Elementos con mesterei es/Saitos menores de 13; el: carbon, nitrogen y =igen°,
no tandem ser determinados por este metodo. Coma de 20 elementos pueden ser
&palisades timuiteneemente. Para equellos gum poseen niimero atemico manor at
del molibdeno, Is medic:16n se realiseri con radiecidel tipo X; y pert elementos con
nine= eatimico mayor clue el del molibdeno, is eaedicien se realisent con
radiecien tipo L. Cute& se utilisen reflect ores de cueno (5102) coma soporte de
muerte. todce los espect.ros moatreren tin pica de silicio, per lo tante no es posible
cuantificar el silicio gut content& la muestra. Per otro lade, los pesos del
molibdeno provenientes de la rediaciem primaria incidente, ari como el pito
corrtspondiente al nen (niter° attimico 18) debido a is tentacled de Otte
presente en el sire, entreat presentee en todos los meant Enos picot son
inlierentes a este meted° y no son posibles de eviter .(15)
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EARAIMILIsnanna junalanznamR

I Puede ser lento de forma cristalina como emorfa
2. Debe ser ertremademente pure.
3 Debe poseer tanto resistencia mecatica como quimica
4. Debe mostrer buena fecilidad pars el lavedo 7 pulido.
5 Sus lineal riuorescentes cancteristicas deben ester fuera

de el rengo de energia de interes.
6. Debe poseer alto grado de tended reflective.
7 Debe de tener un precio razonable.

PREPARAC ION DE LA MIIIESTRA

Preferiblemente, el material de muestra deberi ester disponible en forma de
una solution acuoso u organics. o bien unet emulsion, donde la idea basica es que el
disolvente see fficilmente evaporable. Para muestres selides, es preferible Is
preparacien per medio de una digestiOn con &tido nitrico. Independientemente de
la naturatent de is matriz de is muestra una solution estkader de una sal de un
metal bete ser adicionede a este. siendo este el °standar intemo que servirit pare la
cuetntificaciOn.(12,16).

El disolvente sine pare meatier la muestra con el estander intern°. La muestra
es pipeteada sobre el reflector de cuarzo en volamenes entre 1 y 300 microlitros.
Pere solutions ec uoses, Is superficie del reflector de cuerzo que contendra la
muestra es tratada con una solution hidrotObica ej: solution de silicon., con el
objets de reducir el area qua ocupera is soluciOn de muestra y poder esi pipetear
volizaenes mayoral de 100 microlitros. La eplicacidn se realize en el centro del
reflector, luego se secs pare dejer una pelicula muy fins is cued debe tener un
ditimetro máximo entre 5 y 8 mm , dependiendo de tipo de espectremetro a utilizer
(12,16).

La sobreseliente sensitividad de is 12 .T.R.I. implements is aplicacein, sin
restrictions, de um tecnica de pelicula fins con estanderizacien interns, la cued
elimina is necesided de estandares externos depenthendo de is matriz de la
muestra El unto requerimiento es qua dicho estander intern° este
homogèneemente distribuido en el material de muestra.(12). Debido a este teethes,
una funciOn de calibraciOn estable es una condition inherente de este metodo. La

Of1011fOs0 Of lA UNIVERSIIAI IF RI WOE If WNW
Sionoteca Cestt&i
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curia de calibratien es determined& per repetides mediciones de solutions
enender multielementales. Una vez cuidadosamente establecida (normelmente en
la lase de to instalaciOn del equipo), dicha calibraciOn no debent ser altered. o
modificada., except°, per supuesto si el herdvere es ve.riado 0 one parte sensitive
del software es cambia*. Este calibration es valide: independiente de Is
naturals* de is matrix de la muestra del rengo de concentration y pare cuedquier
element° utilized° como este/War intern. (16).

ANALISIS CUMITITATIVO DE MUISTRAS

Los aperatos de fluorescencia de rayos I modernos pueden utilizerse pare el
analisis cuantitativo de materieles complejos con um precision que equivele o
excede a la de los métodos quimicos cliisicas por via hismede a la de otros-
instrumentos. Sin embargo, pare que is precision de estos anitlisis elcance ese
nivel, es necesario disponer de patrottes * calibraciOn que se eproximen
considereblemente a las muestras en composition (mimics y fisica, y de metodos
adecuados pare resolver o crater los efectos que provienen de la propia matriz de is
musstra.( 9 )

Efectos de_ la mattiz: Es importente comprender que los rayos I
producidos en el proceso de fluorescencia se generan no solo en los &tomes * is
sucerflcie de la muestre. sino tembien en los &toms ;tuxedos muy abajo * ells. Azi,
'ma parte del hes incidents y el hes fluorescence resultante atraviesen un
considerable espesor de mueStra dentin del cual puede hater absorcien y
dispersiOn tent° de uno comp del otro. El grado con que uno u otro hex es atenuado
depende del tteficierite de ebsorciOn de masa del medio, el cual, a su vex, es
determined° no solo per el coeficiente de absorciOn * mesa del element° excited°,
sine tembien por los coeficientes de los demis elementos de is muestra Asi, atmque
is intensided nets de wit lines que liege el detector en un anelists de &mitten de
rayos I depende de is concentreciOn del element° que produce Is lines, nimblest
depende de los coeficientes de concentration y absorcien de la matriz.( 9 )

Los efectos de Is absurdest par la matrix pueden hazer que los resultados
. -..alculados sean altos o beeps. Un segundo efecto * la melds, llamado efecto de
refonamiento puede der tembien resultados mayores que los esperados. Estos
efectos pueden hetes que la intentided de una lines enalitica depend& no solo de is
concentraciOn del elemento pie interests sino, tembien en manor grado, de las



18

concentration's de los distintos elementos que constituyen la matrix de is muestre.
Se han eleborado varies lecnicas pets compensar estos efectos . ( 9 )

CaUnfasten son isarsagn: Aqui is relation entre la intensidad de is Linea
enelitica y la concentration se determine empiricamente con un conj unto de
patrones que se aproximen estrechamente a las muestres en su composiciOn
general. Se supone entonces que los efectos de absorcian y reforzemiento son
tdenticos en les muestras y patrones, y se empleen dates empiricos pera converts
los dams de emisien en concentrations. Sin dude. el grado de compensation
cleanse& de este mode depende de la semejanza entre is muestra y los patrones . (9)

Uso de patrons interns:g: En este procedimiento se introduce un
elemento a concentration conocida y fija tento dentro de los patrones de -
,xilibracien como de las muestres; el elemento ailadiclo no debera ester contenido
en la muestra original. La sea& de is intensidad de linen del elemento que se
determine a la intensidad de linen del patron intern, sine de paremetro enelitico.
Aqui se supone que los efectos de absorcien y reforzemiento son igueles pant les
dos limes y que el use de rezones de intensidad compense estos efectos.( 9 )

Ditucien de)a mantra y los patrones: En este C820, 111 muestra y los
patrones se diluyen con unit substencia que ebsorbe debilmente los rayon X, dentro
de los aisles esti el egua, disolventes orginicos que contienen solo carbon,
hidregeno, oxigeno y nitrogen, almidin, carbonato de lit°, altmina, y écido
barite o vidrio de Doren. Empleendo un exams° de diluyente, el efecto de is matrix
se vuelve esencialmente constente pare los patrones y les muestras, y se aloes=
ins compensation adecuada(4)

En is tétnica de R.T.R.X., la cuentificacien de los elementos se realize en funcien
del elemento que se utilize como estander intern, que contiene la muestra que es
analizada. Esto esti expresedo per is eettecien:

Ii • Csi.
Ci =  - - - - - - - - - - - -

ri/si • Ise
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Dendt
Ci !es Is concentration del elemento en estudio.
Cei es la concentration de el estender interno.
Ii : Ia intensidad de el elemento en estudio.
lei is intensidad de el este:irides intern.
K (i/sj): es Ia constente de sensitividad relative del elemento en

estudio respecto del estender interno.

RECOLECCION T ALMACENAMIENTO DE MUESTRAS.

A continuaciOn se den a conocer una serie de investigaciones realizades pare
prevents Ia contamination durente el muestreo y el almecenerniento .

A. Knoche] y A. Prange (14), quienes hicieron estudios en la determinaciOn de
elementos trine en ague de mar utilizando R I R.X., dean-Samson que les meioses
conditions de trabrno eren, utilizer botelles purificades de polietileno y que los
muestreadores trabejeran con guentes del mismo material Les muestres son
tornades a 30 cm. bajo la superficie. Las muestres fueron trensferides a les botelles
mencionades, y acidifiendes a pH menor de dos, luego de cerrer ernes, se empaceron
en balsas de polietileno numerades y luego se guerderon a baja temperature.

La manes de purificer its botches de polietileno es: lavendo con acetone pare
remover grass o residuos gresos. Luego de enjuagues con egua pure, las botelles
fueron tratadas con unos mililitros de HC1 concentrado (Suprepur Merck) y
egitando. Luego se laven muches veces con ague pin Seguidemente se hate una
dilueicin (150) con HC1 concentrado (Suprepur); este soluciOn se introduce en cede
una de les botelles, dejendolas por unos dies a 60 °C. , las botelles son lavadas con
ague pure y guarded's en bolses de polietileno Los frescos pare realize:
losmuestreos fueron puestos en remojo con detergente (REIS, Roth) y tratados con
HNO3 diluido y dejedos varios dies antes de sir lavados con ague pure , pete luego
ser utilizedos.

R. Peneyappan y col. (17), determineron que cuendo se actdifica el ague con
HNO3 a pH 2 no gerantiza qua centidades del orden de microgremos permenecerem
en soluciOn durente el elmecenamiento o sea que, son adsorbidos per las paredes
del recipiente qua los contiene.
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R.P. Stosset y A. Prange (13) reportan qua tat rauestres son tratedes con fitl
::oncentrado (Suprapur) a pH cercano a 1.7 y guardadas en botelles de polietileno
clue son empaceries en balsas de este materiel y guardades a baja temperature_ La
purificectOn de todos los componentes qua tienen contacto con leg muestras es :
primer° lavandoles en un beito de detergente, lavando con ague. ultrepura;
:".eguidamerite se dejan en HNI13 0.1 N (Suprepur) por una semana. Lump se lavan
perfectemente con ague ultrapure Las botches de polietileno tambien son lemades
siguiendo este tratemiento, pero se deism con una solution diluida de RHO, hare el
moment° de ser trades.:

APLICACIONES EXPERIMENTALES

La tecnica de RI.R I. es Bien establecida como un método enalitico part la
determinación die sistemas de multielementos. Este tecnica tiene la ventaja de . ser
mode. utilizer pact ciantided de muestra, alter sensibilidad en la cuentificacien de
elementos, utilize procedimientos sencillos de preperaciOn de muestres, no hay
interferencia entre linees espectrates de elementos. utilizer Wender interno pare.
la cuantificathert de los elementos en estudio.

Esta tecnica proportions alta exactitud y precision, pero tiene una serie de
limitaciones en los limiter belos de detection, pare analisis multielemental de
elementos trete en muestras de agues nett Tales. Para solucioner estes limitaciones
algunos matodos de preconcentracien o enriquecimiento de los elementos disueltos
son desarrollados. En arras tecnicas se involucren menipulaciones quimicea y/o
fisicas de it muestre. Pero en todos to cams, it tecnica debe ser *ride y simple,
tratando de no conteminer la mantra.

Se hen reported° estudios sobre anidisis de agues de riot y agues de Iluvia en
donde 1es mediciones se realizen sin ningiin procedimiento de enriquecimiento 0
preconcentracian de muestras El procedimiento consiste en preparar una
solucien con 50 ppb at Co come estander interno., luego se tome. 50 microfilms de
este_ los cuales son depositados sobre el reflector periodos, y son secedos per
aplicación de vs vacia.. part ter analizader posteriormentes.(18,13)

Para meioses el poder de deteccion., puerien ser utilizados procedimientos de
rreconcentracion o enriquecimiento de muestras. El procedimiento consiste en
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tomer 10 ml de muestralos cueles son liofilizados, y el residua es tratado con 0.3 ml
HNO3 conc. a una temperaruta de 80 °C. Luego se diluye con 0.6 ml de ague ultra
pa Siempre utilizando Co (cobalto) como estindar intern. La muestra es
aplicada sobre el reflector parader en cantidedes de 25 a 50 microlitros.(18.13)
alcanzendo de esta me sere meioses limites de detecciOn.

Un grupo de investigadores realize un estudio pare cuantificar metales petados
en ague de mar. en el rango entre nanogremos y ptcogremos. Pare esto se
deserrollo un procedimiento que se adecuen a los niveles del anatisis, el cued este
besedo en A:I .R I. y to tecnica de preconcentraciOn de cromatografia en fate
reverse. El procedimiento consiste en utilizer de 50 a 100 ml de muestra la cued se
acidifica a pH de 4.5, utilizando HNO3 Suprapur y un buffer de acetato. La
separaciOn de los elementos tram de is metric que los contiene se logra a traves de -
din acomplejamiento con una soluciOn metenelica at 4% de dibenzilditiocarbemato
le sodio (NeDBDTC), Una columna de fete reverse es preperetcla con unos mililitros.
de una soluciOn ultrapura de metanol acuoso., luego los complejos metalicos son
adsorbidos per is columna. Esta se deja sects, y luego los complejos son eluidos con
2 a 3 ml de una mezcla de CHC13CH3OH en una proporciOn de (70:30). La solution
que results es depositada sabre el reflector portador, luego eveporada al vecio pare
ter analizetdet posteriormente utilizando un tie -repo de colecciOn de 1000 segundos y
el tuba de rayon X bajo les sigusentes condiciones : 59 kV, y 33 mA.(I 8,13).

H. Schwenke y J. Knoth., (10)., utilizer el metodo de preconcentraciOn, consiste
en tomer alicuotas de muestra de 50 ml. con la cuel se preparan solutions a 100
ppb de Co 6 Se oomo estandar interne y se ajurta el pH entre 4 y 5 . Estes alicuotes
se concentran en un factor de 5 o 10 por medio de liofilizaciOn. Luego se toman
alicuotes de 50 microlitros de cadet muestra, los cueles son depositados sobre el
reflector portador, el cued es anteriormente siliconizado. Sabre la alicuota anterior
es adicionado un volumen de 5 microlitros de una soluciOn de amonio-pirrolidina-
ditiocarbemato. (APDC) 1 %. Esto hate de la deal se con el objeto eviler evaporation
meteles volatiles como el mercuric, y arsenic° durante la eveporaciOn del
disolvente at momenta de secar is muestra. Una vez secs esta, las sustencies que
seen solubles en ague son disueltes adicionendo 100 microlitros de ague. bidestilada.
Los quelatos metalicos, insolubles en ague. permenecen sobre la superficie del
reflector portador. y la muestra este lista pare ser enalizada por R.T.P.X.
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-i JUSTIFICACIONES

7 i El ague potable que se utilize en la ciudad de Guatemala proviene de fuentes
uperficieles es potetbilizada a traves de 5 planters de tratemiento, distribuidas

subterréneas se localize en el mento (mite° del yells de la eluded, y es ceptado -
de 4 tipos de acuiferos los cuales estén clesificados dependiendo de la
composition del material de dondegeolegica se capta el ague pare su
exploteciOn.

42 Concientes de que el ague proveniente de esters dos fuentes naturales, puede
ester sujeta a contamination per elementos quimicos, los cueles Organ tal
pepel imperrtante en los procesos biolegicos qtr pueden resulter perjudicieles
pare la de las fuentes naturales de agues, y actualmente con mayor neon debido
al crecimiento industrial progresivo en la ciudad capital, wi como tembien is
implantation deserrollo de de dey programer control calidad del ague. potable
qua se suministra a la eluded de Guatemala.

4 3. Pere poder ejercer este control de calidad es necesario realizes estudios de
contamination embiental de las fuentes de egua potable. Para ello es necesario
hater uso de une tecnica de enadisis de rutina pars muestres acuoses que
cumpla con les de directs,ceracteristicas ser multietementel, simple, rapids,
we no produzca interferencies espectrales entre elementos alto dey grado
sensibilidad pare determiner concentrations menores a 1 ppm de los
elementos que seen encontrados en las fuentes de egua bedo estudio.
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OBJETIVOS

GENERAL

Retainer un analins multielemental en el ague potable que se distribuye en
la ciudad capital de Guatemala, proveniente del manta freittico del Vane de la
nudad.

ESPECIFICOS

1. ‘4plicar un mitodo de analisis multielemental de rutina clue cumpla con las
caracteristicas de ser directo, rapid° y con alto grado de sensibilidad, pare
analizar muestras de ague potable, utilizando Is tecnica de espectrometria de
reflexian total de rayos X.

7 2.2 Establecer .si el ague subterritnee que se distribuye a is ciudad Capital de
Guatemala cumple con lets caracteristicas guimices de calidad respecto al
contenido y concentration de elementos quimicos que establece is Comisian
Guatemalteca de Normas ( COGUANOR ) pars el ague. potable.

52.3. Determiner n existe diferencia significative entre las concentraciones de
cadet uno de los elementos encontrados en las agues provenientes de las
cuatro acuiferos de donde se extrae el ague potable que se distribuye en is
studied de Guatemeda Si existe tel diferencia. establecer coma se distribuyen
los velores de concentration pare cads element) dentro de dichos acuifercrs.

" Determiner si existe una diferencia signific-ativa entre las concentraciones
de los elementos cuentificados en el ague potable superficial proveniente de
plantas de tratamiento y en el ague potable proveniente de pozos.



6 HIPOTESI S

6.1 Es posible reenter anedisis multielementel de rutina en ague potable, per
medic de is tecnica de Reflexidn Total de Rayos X utilizando como fuente de
excitation tin tube de reyos X con Sod° de Mo (nolibdeno), sin utilizer-
tecnicas de preconcentraciOn de la muestra.

6.2 El valor de is concentracien de cads uno de los elementos cuentificados en el
ague proveniente de los 4 tipos de acuiferos: Tipo I (beseltos y andesitas
frecturades), Tipo II (cetzes), Tipo III (volcanic° blend° y duro) y Tipo IV
(volcanic° blendo y firm), no sobrepesa los limites maximos permisibles,
establecidos per Is Comisi6n Guatemalteca de Normes (COGUANOR).

6 3 No existe me diferencia significative en los • de concentration pare
cadet uno de los elementos cuentificados en los cuatro tipos de acuiferos
estudiedos.

6.4. Existe tins diferencia significative entre los valores de concentration de los
elementos cuentificados en ague subterranea ( pans ) con los cuantificados
en egua superficial (plantas de tratamiento ).
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8 MATER [ALES T METODOS

UNIVERSO DE TRABA 0:

*Muestras at ague potable, obtenidas de 19 perm, de Is Empress Municipal

de Ague. EMPAGUA.
* Solution acuosa estender de Se 02 (dioxide at selenio), que contiene 1003

ppm at Se.

MEDIOS:

RECURSOS HUMANOS:

* P. Agr. Oscar R. Perez Estrada, estudiante de la carrera at Lic. en Quimica
* Lic. Rony Estuerdo Ayala Jimenez, esesor del trabaio de investigatiOn.

RECURSOS FISICOS:

• 19 poems, que representen los cuatro tipos de acuiferos del vane de la

Ciudad de Guatemala.
* Laboratorio Anelitico Nuclear; Section Industrial.Direccien General de

Inertia Nuclear.
* Instituto de InvestigaciOnes Quintiles: y BiolOgicas.
* Biblioteca de baDireccien General de Energia Nuclear.
* Biblioteca Central de la Universided de Sem Carlos de Guatemala.
* Biblioteca de Is Universidel del Valle de Guatemala

RECURSOS MATERIALES :

EQUIPO PARA DEFLEXION TOTAL DE RAINS I:

* Generador de alto voltaic; Philips. PV1729.
* Regulador de Temperature. ruhler-[lover.
* Tube de Rayos X. con anode de Mo.
* Porte musstres.
* Detector semiconductor de Si(Li ) Canberra. ,en beim Dever *

Nitregeno liquid°.



* Fuente de alto voltaje. Orme. 402.
* AmpUric:ardor de renal, Canberra . 2020.
*13omba de vacio (compresor). Millipore.
* Deshumedecedor. Whirlpool. ABA-012.

EQUIP° PARA AIALIZAR ESPECTROS:

* Analizador multicanal Canberra. Serie 35 plus.
• CompuladoraCanberrn-Packard.
* Monitor Sastron SC-431V.
* Impresora Epson RI-130 FR plus.
* Programa Aril V4.00 IBM-PC

EQUIPO PARA TRATAMIEWTO ESTADISTICO:

* Programa SAS Ver. 6.02.
* Computadora Confident PC-AT.
• Impresora Panasonic.

ELWIN) PARA PREPARAR MIIESTRAS:

CRISTALERIA:

4 7 balones aforadas de 100 ml

tango 40° - 200 °C.

* 3 beakers de 600 ml
* 2 beaker de 250 ml.
* 2 probetas de 50 ml
* 2 pipetas de 1 ml
* 2 agitadores de vidrio.
* 20 reflectores de cuarzo.

EQUIPO:

• Bombe de vacio Canberra. sodelo 7400-01.
* Desecadara plestica, con have pare. vacio. Bel-art
* Horno conventional. Blue It model° S117-11TA-1
* Micropipeta Gilson. (1 - 20 ;IL).

26
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* hitc-roptpeta Gilson ( 1 - 100 4).

• Puntes plastices pars micropipetes

MATERIALES:

* 1 piseta de 200 ml.

• 5 cedes de Petri plestices.
•10 pliegos de papal limpia lentes Spectrofilm. ultrafino p&p rayon X.
* bolses de polietileno de 20 x 7.5 cms.
4 60 botelles plestices. torten de 50 ml

MATERIALES PARA RECOLECCION DE MIIESTRAS:

* 60 botelles pie- slices de 500 ml
* 60 bolsas plestacas de 20.5 x 30 cms.

REACT IVOS:

* HNO3 65% Merckn. grado analitico.
* Solution de Ertren al 3%.
* SoluciOn siliconizente.
* SoluciOrt Winder de Se02 de 1.000 +/- 0.002 g. Tltrisol, Merck@
• Ague. desionizada.

EQUIPO V MATERIAL AIIIILIAR:

• Campane de extraction de gases, Labeonco.
• Detector Geiger-M011er.
* Bela de protecciOn de plomo.
• Destilsdor Corning MP-4S.

METODOS:

El procedimiento experimental que se deserrolla en el presente trabMo de
In vesugaciOn este. integrado por varies lecnices o matodos, algunos propuestos y
deco, 1 ullados (incluyendo pequertes vertaciones) por tnvestigadores en el campo
de le. Renexien Total de Payos X., otros, fueron implementados directemente pare



/ cues se le anciuyen pequenas modificamones

4" Prepare: una solution de Extran el 3%, utilizando ague desionizeda pars la
diluciOn.

- Preparer una solution de HNO3 0.IN, utilizando ague desionizada pens la
dilution.

' Laver primer° con ague desionizada.
' Dej er en remojo con Estrin S 3% durante 24 bores.
• Laver con eguet desiontzada heists pie ye no existen restos de Extren en el

material.
' Osier en remojo con HNO3 0.1 H durante 7 dies.
* Laver con ague desminerelizada.

RECOLECCION DE MUESTRAS

* It volumen de Its muestras as de 500 ml.
• Para la recoleccien se utilizen botellas plastic:as de 500 ml.
* La muestra se toms directemente del pow antes que el egua sea cloreda y entre

a la red de distribuciOn.
*Itaago de tomer tat muestras let botelles perfectaxaente rotuladas se

tntroducen en bolses plesticas de 20.5 x 30 cms pare evitar cuelquier
contamination.

PREPARACION DE MUESTRAS:

PATRON INTERNO

El elemento que se utilizara pare este fin es el Se. Para to cuel se prepare una
xducion de este elemento a una concentration de 1000 ppm. utilizando una
solutiOn Titrisol Merck de Se02 de 1 +/- 0 g. Era se dillfle haste 1 litro.000 .002
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on egos desiontzada, guardendola en un recipiente plastic° bien cerrado y
;e rotula.

PREPARAR SOUK IONES CON EL PATRON INTERIM :

* Preparar son coda una de les muestres one soluciOn que contenga 2 ppm del
patron intern°

w Medir 200 pl de la solucion de Sea 1000 ppm; diluir a 100 ml, utilizendo ague de
cede una de las muestras pars hacer is dilution.

Guarder Is nueva solution en botches plastic:es de 50 ml, rotular
adecuadamente.

REFLECTORES :

Los reflectores serviran coma portadores de muestra deben ester bienque
limptos.

• Layer con egua desionizada.
* Introducir cede reflector en bolsites pie:slices de 20 x 7.5 cras. Agreger extras

el 3%, suficiente pare cubrir el reflector; egitar fuertemente, dejarlos
reposer en esta solution durente 24 bores.

4 	libres deLaver con ague desionizada. haste que queden extran
* Agreger one soluciOn de FINO3 0.1 N., suficiente pare cubrir el reflector.

dwante 24 boresAgitar fuertemente, dejar reposer en esta soluciOn
* Laver con abundente ague desionizada.
• Para seat los reflectores se colocen sobre papel absorbente, de forma que

descensen sobre su espesor, pare que el ague se elimine was nipidemente,
edemas se nit& la conteminacien de les superficies pulides del reflector.

* Limpiar perfectamente les superficies pulides de los reflectores con papel
limpialentes. Durente todo el proceso es neceserio eviter toter las cares
pulides de los reflectores con los dedos.

• Aplicer en la pane central de is superficie de cede reflector entre 5 a 10 pL
de unet solution siliconizente (silicOnisopropanol en relaciOn 1:1). Es
neceserto que Is cantidad aplicada se expands sobre is superficie del
reflector menteniendo este en forma horizontal.
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* Colacer Ia reflectores en recipientes resistentes al calor, e introducirlos en un
hate electrico de temperature variable dura.nte 20 minutes a una
temperature de 80'C.

• Enfrier. treslader a cajes de Petri plesticas Con esto los reflectores estén listos
para aplicarles las muestres

APLICACION DE bITIESTRAS :

* Agitar la solucien de muestra que contiene el patron interno.
* identifies: el reflector con Ia muestra que se analiza lo cual se hate con lapis

en el borde del reflector.
• Medir 15 si. de la muestra y depositerlos en a centre del reflector
* Los reflectores con las muestres se trasladen en cajas de Petri plestices a una

desecadora conectada a una bombe de vacio.
• Aplicer vacio dtrente 10 - 15 min., pare eliminar el ague de cede aplicacien;

con to cuel los elementos contenidos en las muestres queden adheridos sobre
la superficie del reflector, listos pare su analisis.

PREPARACION DEL EQUIPO PARA EL ANALISIS POR R.T.R.L .

* Polarizer el detector de Si (Li) a -800 voltios.
• Coneetar el Analizador Multicenal, con el detector de Si(Li) y con is

computadora.
4 Activer el deshumedecedor.del sistema de R.T.R I - detector de Si (Li).
* Active: el enfriador del sistema de generation de alto volt*.
* Encender el generador de alto voltaic, selecaonando las siguientes

conditions: Kilovoltaie= 40 // Miliamperaje= 20.
4 Realized° esto , se esperen de 20 - 30 minutes pare estabilizar el sistema.
* Abrir la ventena No.4, que es un dispositivo electromeeenico que permite el

peso del rayo X prtmario, proveniente del tube de rayos X , el sistema de
reflexidn total.

4 	Determiner si hay tugs de rayos X en el sistema. utilizendo un detector

C:eiger- Willer
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eq>roximademente, tiempo con el que se pueden visualizer les sefiedes de
interel pare la celibrecifin, que son.

Ka (Tutees K elfa) de Se ........... Energies11 2 KeV.(kiloelectrdn volts)
Kes (lines: K alfa) de /do ......... Energ,im,17.4 IeV.(lciloelectrOn volts)
Ks (linens K elfa) de Si ............ Energies- l .74 KeV.(kiloelectrOn volts)

* Se calibres con dos sefieles o energies, cads una asociada a un canal
determined:len el analizador multicanal, con lo cued Ste automMicemente se
programa pare proporcioner a cads meal que eperezca en un canal
cualquiera del analizador multicemel, la energia en KeV.(kiloelectrOn volts)
que le corresponds, de acuerdo a Is identidad del element's que proportion
dicha what

* Se celibren les 2 memories con les que se trabeia en el anon:actor multicanal,
la cuedes son: 1/1 , 1/2.

La calibracidn es velida mientres se tenga el tubs de raves I funcionendo. Per to
Lento cads yea que se comienza a trabeder con iSste, es neceserio repetir el
proceso de caLibración.

MEDICION :

* Colocer el reflector portador de la muestra en el dispositivo portador de
muestres de el sistema de R.T.R I.

• Programer el enedizador multicanal, pare opera: con un tiempo de coleccidn
de 1000 seg. Active: e sistema It coleccisin It forma provisional, mientres se
edusta el mejor angulo de reflexien total pare el rays I primerio.
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* Muster la position del reflector que sine como portador de is muestra pare.
lograr el major angulo de reflenOn total del rayo X primerio que incidirit
sobre dicho reflector, lo cued se logra, extend° las intensidades de las sal:lades
Kay K 0 del lio seen tales que IC 0 es mayor o iguel a Ka.

* Actives at sistema de coleccián definitive pare is muestra qua se enalixera.
• Grebes el espectro obtenido, en el disco duro de la computadora en el

clirectorio Axil. SPE.
* Anchises* el espectro obtenido, utilizando el programa Axil. Version 4.00 e

imprimis el reporte con los resultados obtenidors por dicho programa.

CALCULO DE CONCENTRACION :

• Determiner si las areas reported% por el programs Axil pare los elementos
encontrados son significativas pars ser tomades en cuenta. to cull se
determine si el valor del area es mayor de tres veces Is desviecien estâncier
pert este,

4 	Calcular el valor de Is concentration en ppm , utilizando let siguiente

fOratule:

Ii • CSe
Ci =  - - - - - - - - - - - - - -

ISe * XI

Donde:

li . intensidad ( area) del elemento en estudio i.
Ice s intensidad (ores ) del patron intern°, en este caso es Se.
Cj - concentration en ppm del elemento en estucho i.
Cse= concentration del patron interno (Se) qua en el presente

trabajo es de 10 ppm.
Kasen es una constente de sensitividad relative del element° i

respecto at patron intern° (Se).Este valor se calcula reelizando analisis
multielementeles de concentracidn conocida, utilizendo is siguiente fermulet:
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intensidad (area) del elemento i * concentracien de Se.
Ki/Se  - - - - - - - - - 

intensidad (Area) de Se * concentration del element:, i.

* En este trabajo de investigation los valores de Ki/Se pare los elementos: Ce. Ti,
V. Mn, Fe. Cu, Zn, Sr, Hg, Pb, Bi, Se; son los calculados por Perez, F.(19). Para
los elementos S, Cl, IC., los valores de Ki /Se fueron cedculados por Perez,
0.(5).anexos table. No.6

LIMITES MINIMOS DE DETECCION •

El limite minimo de detection es is minima cantidad de un element° dodo, qua
es posible cuentificer con seguridad. Si las concentrations obtenidas pare un -
element° son menores qua estos limiter, cliches concentrations no son
confiebles pare ser tornados en cuenta en el proceso de cutintificacian.

Se determinen los tisanes minimos de detection pare coda uno de los
elementos cuentificedos. utilizando Is siguiente formula .

Ft3 4Thr
4'LMIX = CiAi

LMDi limite minimo de detection pen el element° 1.
El fondo espectrel de i.
AL Area de i.
Ci . concentration de i en ppm.

Pere poder reenter estos celculos, se utilizen los siguientes velores
proporcionados por el azielizedor multicenel:

- Integral = Area + Fondo espectral.
- Area.
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Con lo cuel se determiner el valor del fondo espectral ; el valor de ispuede
concentraciOn se calcula tel y como se explic6 anteriormente. Estos limites se
calculen utilizer,* los valores de dos reflectores portadores de distinta muestra.

DISKS° DE LA INVESTIGACION :

En este trabajo de investigaciOn se estudiereM cuatro tipos be acuifet•os, cads uno
de los cuales este constouido per un roimero proporcional de subunit*: de
muestreo ( pozos ), siendo un total de diecinueve. Estos se muestreeren tres veces,
una Nei cads 15 dies, tomendo utzemuestrapor pozo per periodo de muestreo. Serest
un toted de 57 muestres cede una de les cued= sere mediae* por dupticado.

TRATAMIENTO ESTADISTICO :

a.) Cgaparar is calidad del agua waakHLProveniente del
"mato greatly:, del valle de la Ciudad de Guatemala.

$ Calculer el promedio y to de:Macke Wander de is concentraciOn en ppm de
los element% clantificados, pert Its dos repeticiones de cads una de Its 57
feUestral

• Cosaperer dichos promedios, con los valores * concentraciOn maxima
pennisible de los elementos, repomados por is ComisiOn Guatemalteca de
Normes. COGUANONA20).

b) Con el °bleb, de establecer si exist* diferencia significativa
en is conantracidn de cads uno de los elementos entre los
cuatro Woe de acuiferos involucrados en el *studio.

Realizes un Analisis de Varian= (ANDEVA) en Bloques at Azar con
submuestreo, pars coda uno de los Mementos cuentificedos. El modelo
estadistico a empleer es:

Yijk • 11+ Pt + +j + tit + nijk

i . i - b : Mow :3 bloques que representen cads die de muestreo.

t . 1 - t : iratemienlos : i tratemientos, que representen cads uno de los
ecuiferos &studied*
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k • I - n : ntmero de submuestras ( ikons) por unidad experimental ( ecuifero ),
es importente eclarar que el valor de k varier& pare cede uno de los emirates a

estudier..
El transient° estedistico se trabejari con un nivel de significancia de 4,0.05.

Prueba de bizeitekr:

do • no exists diferencia significative pare. el elemento estudiado, entre
trateraienlos.

13a a si existe diferencia significative pare el elemento estudiado, entre
tratemientos.(2122)

Tip° de *culler° DefiniciOn 11ptpssas
I. I Basalto y andesita I:tourist 4
2. II Cali= 3
3. III Volainico/ Blend° y duro 9
4. IV Volcinico/ Blendo y fino 3

Posta do &Weida:  Si F calculetiet es mayor que F tabulada, se ceche= la
dip:fleas nubs concluyead3 que si existe diferencia significative pens el
elemento anelindo entre tratemientos.(21)

Peelizer una Prueba de Tuckey, con el objeto de:

• Determiner entre cueles tratamientos ( acuiferos ) existe diferencia
significative.

• Establecer una distribución decreciente de las concentrations promedio para
cede elemento entre tratemientOs ( acuiferos ).

El comperador de Tuckey esti definido per:

lip • q( n, gl error. IX ) * Sa dOtlek:

U error ,..  Kilmer° de metes a comperer
S/C - 

-\ r 1 1 1T 1 + + +ni n2 	n3 	n4



n : ntimero de metes a comparer.
2x . error Mandel' 6 desviaciOn estandar de les medias a compere:.
gl : grados de libertad.
CC . nivel de significancia utilizado.

factor de anapensaciOn de medias
CM : cuadrado medio.

Regla de decision : Si la diferencia de los velores promedio de la concentrecien
del elemento entre los tratemientos ( acuiferos ) es mayor que el comperador
de Suckey (Vp ) se rechaza Ia hipOtesis nula y se concluye que si existe
diferencia significative de concentration pare el elemento entre los 2
tratemientos comparados.(23).

+ Realized* una prueba de diferencia minima significative (DMS) en aquellos
Mementos en donde el analisis de varianza indique que  existe diferencia
minima significative en sus concentrations entre bloques ( dies de muestreo
).

DMS = t (I-a )( n ) V ( Yi - Yj )
DMS = t ( I- a. )( n ) Yi - Yj

a= 0.05 ( nivel de significancia)
'I - grados de libertad esociados a la varianza estimada.

Si el valor albsoluto de la diferencia entre dos metes de bloques (dies de
muestreo) cuelesquiera, ex** el valor de DMS, los efectos entre los dos bloques
son significativemente diferentes.(24)

C) Comparar la calidad del ana subterrinea ( pozos )_italafid&
a Ia del agua superficial(plantas de tratamiento).

Reenter una prueba de hipOtesis de diferencia entre las medias de dos
poblaciones. Como se trate * un muestreo a pertir de poblaciones con
distribution normal y con varienzes desconocides. Es necesario realizer una
prueba de hipatesis de varianzas pars determiner si las varianzas entre diches
poblaciones on iguales o distintas. Lo cuel es es sumo interns, puesto que de lo
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anterior denpende el tratemtento estadistico a utilizer en is pruebe de hipOtesis
entre metes poblacioneles.

Prueba de Hip6tesis de Varianzas:

Ho: Cal = 622 y Het: ca l = Caz

El estedistico de prueba es: F = S 21 / 522

C12 t: variance de is primer poblacien.(elementos cue:Int-tondos en ague

s ubterranea,pozos )
622 : variance de is segunda poblecidn.(elementos cuentific-eklos en ague

superficial, plantas de tratatmento)
S21 : variance muestral de is primer población.
522: variance muestral de is segunda poblacien.

El estadistico de pruebe sloe uns distribution F bilateral. Asumiendo Is
convention de colocar is verienza mayor en el numerador. El valor de F
tabulado se obtiene pars A/2 =0.025 ; con (n1 - 1) geed.= ee libeelee pars el
numerador y (n2-1) grados de libertnd pars el denomidador. Tomando como
regla de desician cuando Fogodada *Sid se rechezet Ho.(24)

Luego se realizerit una prueba de hipOtesis entre medies de dos poblaciones
normedes en donde:

Ho: H. 1 = 112 y Ha: 111 --, 112

El estedistico de . uetta .

a) cellos  eleMentos con variances  Poblacionales iguelet

Oil - 12) - (111 - )12)1_
Sp \s n
4) 	n1 4 n2

2 2(n1-1) S i 	+ (n2-1) s 2

,.. 2
1 P - 	ni + n2 -2



38

El estachstico de prueba ague una distribution "t" de Student bilateral con (n1 +
ny - 2) grados de libertad y cd2.0.025.(2324).

b) Para aquellos elementos con verianzes psP Lmts ss di antes:

(Xi - X2) - (pl - pa)
t-

s
2

2
\ nt t n2

1
51
, 2 2)2

5 2

(111 n 2
GL- is212 (ST—. _

n n2
(ni -1 ) + (n2-1)

Ii : media muestrel pare is primer poblacian.
X2 : media muestral pars is segunda poblacien.
P1: media poblacional de las coneentretiones en ppm de los elementos

contenidos en el ague superficial (',lenses de tratemiento ).
p2: media poblacional at las concentrations en ppm de los elementos

contenidos en at ague subterrenea ( pesos ).
as
1: 

varianza muestrel de is primer poblaciOn.
2S
2

: varicose muestral de la segunda poblacien.

Sp: estimador mancomunado de variensas muestrales.
nt: nilmero de datos registredos de is muestra 1.
n2: namero de data; registrados de Is muestre 2.
GI.: grados de libertad.

El estattico de prueba sigue una distribution "r de Student bilateral con
0.12.0.025, y los grados de libertad oleo expresados por is expresien indiceda
enteriormente.
Pare embos tratemientos estedisticos lg tegle de ice, se define come: Si
tcalculada > 1.43bdeds, se rechaza is Ho. (25)



8. RESULTADOS T DI SCISSION :

Coals part tetlericin total de rayos I (R.T.R.I) :

Generador de Voltain:
Kilovoltaje: 40
Miliempereje 1 20

Como se mencion6 con enterioridad, el equipo utilized° pars la entaciOn de las
muestras es un tube de Rayos I con anode de Mo. Por lo tento son neceseries sates
condiciones en el generadcrr de voltaSe pert poder producir los electrons que wren
acelerados a alto vacio hacia el Mo. Con lo coal se genereren los rayos I primaries
carecteristicas de este metal pare &titer les muestres pie serer! enelizades.

Detector:
Voltam - EGO volts.
Amplificador: genencia gruesa 1000

genancia fine. 0.652

Como se utilize un detector semiconductor de Si-Li, es neceserio splicer el volteje
junto pars poder crear una region Optima sensible a las radiations provenientes de Is
muestra pare que puedan ser detectades con is mejor eficiencia posible. De iguel manera
son importerntes les conditions de operation indicades pert el amplificador; puesto que
con estos velores se logra una eedeacueda emplificaciOn de is seta' electric& proveniente
del detector pert que pueden ser registredes y analizades per el enelizedor multicenal.

Apli sicksi_a imiaaa:
Volumen de eplicaciOn 15 microlitros.

El volumen de muestra aplicado as un pariunetro importente en el anidisis de ague.
ya que entre mayor sea este• mayor as is masa de coda uno de los meteles presentee y per
to tento mayor sere it intensidad de las senates que seen registrades. La cuel es muy
beneficioso pare fines cuantitativos. Letzten dos factures tundementeles pie limitan el
volumen de aplicaciOn de muestra sobre los reflectores.:

KIFIRMI IE LA MGM IE SAl CMS If CAARIAAtA
BNiiloteca Cent's!



donde no siliconizen la superficie de los reflectores los volumes de aplicaciem utiliseedos
normalmente verien entre 2 a 5 microlitros. Estos volUmenes son adecuados cuendo lea
concentrations de los elementos a cuentificar son iguedes o mayores a una parte per
Millen. Por lento Is utilizactern de un volumen de muestra de 15 microlitros ofrece les
ventedes de poder cuentificer elementos cuyas concentrations seen inferiores a una
parte por mitten que es la concentration habitual pare ciertos elementos presentee en el

i egua potable.

Concentration del extender interne y Limiter maniacs de detection:

Concentracien de estendar interno (Se) : 2 ppm.

El hecho de discutir en forma conjunta estos espectos es debido a que even
inumamente relecionedos. En un trabedo de investigation anterior a este se utilise una
cxyncentractern de estander interno (Se) de 10 parses por millen (ppm).

I A continucacien se presentan los limiter minimos de detection pare los elementos
que fueron cuentificados en el presente trabejo de investigaciOn; asi como tembien los
obtentdos en una investigaciOn anterior.(5).

40
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ELEMENT, . 0__ 

LIMITES MINIMS

 levestirein actual

Pastes por mill&

DE DETECCION

Nanc9ramos

lavesiSaeiie aterier
Sei 0. Perez (5).
Partestor milleel 

.--

Nanognmos
S 2.71251.8480E-01 27720 1.8080E-01
Cl 1.3410E-01 20115 1.8080E-01 .... 2.7120
K ..... 6.8640E-02 1.0297 1.5190E-01 22789
Ca ........ 4.5608E-02 0.6841 1.0_320E-01 1.5483
It 1.1560E02 0.1734 1.0610E-02 • 0.1591
Fe  ..........5.0421E-03 0.0756 6.6955E-03 0.1043
Nt 8.0226E-03 01203 8.7500E-03 0.1313

7.51E0E-03 i 0.1127 5.%302-03 0.0991
at 7.4471E-03 0.1117 1.1490E-02 0.1724
Se 7.9019E-03 0.1185 8.3940E-03 ...... 0.1259
Sr 8.0138E-03 0.1202 7.1950E-03 0.1079
1.9 1.0420E-01 1.5630 1.1260E-01 ...  1.6890
Pb 1.9307E-02 0.28% 82850E-02 24136
ei 1 2100E-02 	--• 02715 8.3900E-02 24195
Ti 1.3536E-02 0.2030 8.0900E-02 0.4045

Ariore blest los resultados presentetdos en la table anterior muestran que el

thstainutr to concentration del extender interno se logra una clisminuciOn en los limites
minimos de detection. Lo cue' es muy importente desde el panto de vista cuentriativo.;
puesto que se pueden detector centidades mils pequries de los elementos que seen
cuentificados. Esto se debe a to siguiente• Los limites maximos de detection ester)
expresados comp:

LMD • 3 area
1 lai *conctentracian i

Por tento existe una relacidri directemente proportional entre el rondo espectrel y
los LW). Entre mayor sea is serial del °standar interno (Se) en Is muestra mayor sere el
tondo espectrel generado per esta en sus alrededores; destavorectiendo a los elementos que
epe _recen tercet del mismo, ya que los limites minimos de deteccién pera estos saran
mayores de los que se obtendrian si Is serial del extender interns fuer& de menor
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CALIDAD DEL AVIA POTABLE:

anterior se procede a
del vane de la
establecida per la

presentan los elementos
:

determiner is *elided del
eluded de Guatemala; de

ComisiOn Guatemalteca
curt concentration

presenten en el ague
no cumplen

cancentraciones que las
pars consumo humano.

suficiente evidencia que
con concentreciones

que atente contra
de los 3 recorridos de

con esta norms de
is posibilided de tma

pesos. Aunque se debt
pueden deberse a la

del pozo; cuendo los
largo. Esto

Perque ColOn) los cutlet
de is Empress

De los resultados
ague. potable proveniente
acuerdo a la norma de
de Normal (COGUANOR).
sobrepasa los Lisaites

Despues de temperer
subterreame se determine.
con este norms de
estipulades pare cads

En lo que respects
inclique que los pesos
Nara de especificacien
is selud de les personas.
sauestreo realizacbs
tended pars egua
contamination real
considerar que estas
nicieded debido entre
ponen en flmcionemiento
sucede en los pews en
operen segtin las necesidades
Municipal de Ague (EMPAGUA).

obtenidos de la table
del memo fret:alto

°elided pare egua potable
A continuation se

Maximos Permisibles

ELEmoMIt
—Fe .--..

OW FERO
I

II
III

I

_ ..P020_ __ RECORRIDO .

Dian*, 7 2o.
Colonia Maya ....... 3o.
Fittros BricRda 2o.
Criamante 5 lo.

Fe
Fe
It  
tit I Dimwit 5 2o,
Mn 

- I--
I

..III .... __Iltarque
rii

Diantante 5 
Colic

iBrigada 6 1

30.
2a, _

• 3o.

las concentraciones de los elementos
que selamente 3 de los 11 elementos cum:Wilco:Jos

°elided, is coal establece que a mayores
uno de los elementos, el ague no es edecuada

al Fe y Ni; los resultados no muestren
en donde fueron detectetcbs estos elementos

exists una fuente de contamination constente
Esto es debido a cue solamente en uno

se detectaron concentrations que no cumplen
potable. De ninguna element se descarta
eislada en el ague proveniente de estos

concentrations enormelmente elevades
otres toms a la corrosion en la tuberia propie

dermas de tin periodo de tiempo rezonablemente
cuestien ( Colonia Maya, Filtros Brigade y

de abastecimiento de is red de distribution
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de <we
Diemante

submuestreo
diferencia
( recorridos
importentes

Los resultados obtenidos pert el Mn, son referidos a las muestres tomades en el pozo
5 en los tres recorridos de muestreo. Esto indica que existe una alta probebilided

en este pozo se presente una Puente de contamination de este elements.

Se procede a realize: un analisis de varianza en bloques at exec (ANDEVA) con
peril cede elemento cuentificedo. Con el objeto de determiner si existe

minima significative tents entre trecieraieritos (acuiferos) como entre *toques
de muestreo). A continuaciOn se presents una table con los datos mils

obtenidos en dicho enelisis estadistico.

ANALISIS DE VARIANZA
EN BLOQUES AL AZAR ...........

CON SUBMUESTREO

nformaciim relative al rnodelo estadistico utilized°

Tratamientos= 4 (scoffer°,  en estudio).
Bloques =3 (recorridos realizados).
Submuestres =19 (pozos distribuidas entre los ecuiferos estudados) -
Se utilize un models desbalanceado donde el roamer° de submuestres por tratamiento no son iquales 
Variables deperxfienta =13 (Elementos Quimicos estudiados).

=57Palmer° de observations en el cuadro de datos

Tips de error experimental= mancomunado expresedo comp tretamientos x blNues x submuestras .

Significancia utilize& = 0.05.

_ ..
Elements F Cattalo*. F Tabula& F Calculate' F Tabolado Sionificalicia Strtifiesecio

Tratesiestes Tratamientes Bleve3 Binges Tratsodoetes Blogon

5 0.84 2.92 2.37 3.52 1.4827 0 1098
Cl ____
K

2.12
Tio

____2:80 ...... _ ... .. ..
2.80 . ....

1, __
-

.1S-
.

t7te
.... ..3.1 9

. 3.19
0,1097
o.ttC

  0.3242
Coins*

2.50 2.80 8.36 3.19 0.0702 0.0007*
Fe 0.56 2.80 1.88 3.19 0.6451 0.1623
Ca 2.66 2.80 0.60 3.19 0.0580 0.5515
Zs 2.65

4.56
_,___ 2.80 

2.80
0.69
0.45

• 3.t99
3.19

0.0589 0.5085
Sr 0.0066 0.6371
Ti 1.04 2.93 1.32 3.33 0.3904 0.2828
Ma 
Ni

7.64
1.23

3.10
3.13

diferencia

0.01 •
0.79

minima significative
por •

3.49
3.52

0.0014*
0.3265

0.9897
0.4686

--

'
MOUE Los elementos
entre tratarnientos

que presentan
y/o entre bloques estén idicados
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Los twultados del =thins de varianza muestran que existe una diferencia minima
significative en la concentration de los elementos Estroncio y Manganese entre
Ireton:denies (acuiferos). Por lo que se realize la prueba de Tukey en estos elementos, con
el objeto de establecer entre cuales tratemientos existe diferencia significative y tambien
pare conocer cual es la distribuciOn de les concentrations promedio del Estroncio y
Manganese en los acuiferos estudiados.

PROEM DE TUKEY PARA EL ELEMENT° ESTRONCIO (Sr )

ACUIFERO MEDIA AGRUPACION DE TUKEY
II 0.4568 A
III 0.1233 .... B

I 0 1180 B
IV 	0.1065 B 

IOTA: les mediae que presentan la tnismsjetratzelaimziento._
ne son significativamente diferentes.

Los resultados obtenidos en esta prueba muestran la formation de dos grupos,
expresendo que existe diferencia significative en la concentration de este element° entre
los acuiferos que integren en grupo A respecto de los del grupo B; y no existiendo
niriguna diferencia entre los acuiferos de un mismo grupo. De tat manes que las
concentration de Sr en el acuifero II (Gansu) es distinta a les concentrations de este
elemento presentes en los siguientes acuiferos: I (besaltes y andesitas fracturedes), Ill
(terreno volcanic* blend° y find) y IV (terreno volcaXiico blonde y duro).

An mismo la prueba de Tukey muestra una distribuciOn decreciente respecto a la
concentration de Sr en los 4 acuiferos estudiados. De donde se puede observer que es en la
formation de Calizes (acuifero II) donde se encuentra la mayor concentration de este
elemento. Estes resultados concuerden con las pubticados per J. Green ( 26 ) en los cueles
sefiela que el Sr se encruentra presente en rocas Igneas, Sedimentaries y Metemerficas.

fatis•as
Pero hayandose en mayor porcentaie en les rocas Sedimentaries y especificamente en

La forma quimica en que se encuentra el Sr en este tipo de rocas este Thera del
alcance de este. investigation, debido a la net/talent del matodo enalitico; la cue( se
explica detallademente en el capitulo de antecedentes. No obstante, estudios Geoquimicos
indican que los elementos alcalinos y alcalinoterreos generelmente se presenten
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asociados

sulfates.

Con

grupo A:
acuifero

lino ) Los

Estes

mattes

volcanic°

publicados

en rocas

restentes.

se encuentra

be

diferencia

(recorridos

minima
diferencia.

Potesio

a aniones ozigenados comp: silicatos, aluminosilicatos, carbonates, fosfatos

( 26 )

respecto al Mn la pruebe de Tukey da come resulted° dos agrupamientos

acuifero I (basaltos y andesitas fracturadas); el grupo B: acuifero II (Gallas).

III (terreno volcanic° blando y duro), acuifero IV (terreno volcanic° blando

cuales se prescreen en la siguiente tabla:

y

el

y

y

la

los

Mn

en

tel

de

PRUEBA DE TUKEY PARA EL ELEMENTO MANGANESO ( Ma 

Agrup,eisa de
A

..

le . miscue tetra en

Tete' ...

B
B
B 

el tenmemiento.

.

ACUIFERO
I

MEDIA
5444

III 0.0358
II 0.0257
Ili 9.0209

POTA: Les mediae itiLe presenten
no son signIficatiyemente diterentes.

Is concentration
que se encuentra

rocas sedimenteries,

resultados

fracturadas

blendo duro

de

en

por S. R.

ignees, que

Asi mismo

expresen claramente que la concentreciOn de Mn en beseltos

es distinta a las concentraciones existentes en ceding, terreno

y terreno volcanic° blendo y lino. Aden& se puede observer que

Mn en el acuifero I ( baseitos y andesites frecturades ) as mayor a

los otros 3 acuiferos estudiados. Estes resultados concuerden con

Nockolds; en los cuales indica que existe un mayor contenido de

es el tipo de rocas pie forman el acuifero I, respecto al existente

que son el tipo de rocas qua forman los outs tres acuiferos

en este estudio se indica que la forma quince en la que este elemento

en este tipo de rocas es coma MnO (Oxide de manganese II). (26)

los resultados del analsis de variants muestren que existe

en Is concentration de Potesio y Celcio entre bloques
Por lo que se precede a realizes una prueba de direst nein

con el propesito de establecer entre cuales bloques existe

tarabien cued as Is distribution de las concentraciones promedio

los recorridos de muestreo realizedos.

minima significative

pt enelite

igual mantra

de muestreo).

significative
Asi como

v Calcio entre
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DIFERENCIA MINIMA . SIGNIFICATIYA PARA EL ELEMENTO POTASIO ( K )

RECORRI DO MEDIA 
2o. 3. 2940
I o 2 6160
3o 1.8590

NOTA: Las medics que presentan la misma letra en el aqrupamiento 
no son sionificativarnente diferentes.

AGRUPA MI ENTO
A
A B

Los resultados de la table anterior muestran 2 agrupamientos; el grupo A integreedo
per el primer y segundo recorrido y el grupo B per el primero y tercer recorrido. Al
igual que en la prueba de Tukey; estos agrupamientos indican que existe diferencia en la
oancentracién de K Unicamente entre el segundo y el tercer recorrido, siendo mayor la
concentration de este elemento en el segundo recorrido.

DIFERENCIA MINIMA SIGNIFICATIYA PARA EL ELEMENT!) CALCIO ( Ca)

AGRUPAMI ENTO ....________RECORRIDO MEDIA
2o.---- —....... 54.3740 A .10. 32.3670 B
33. 26.8080 	i ....... B

N011kLers mediae quepresentan la misma letra errel agrupemiento.
no son sigmficativamente diferentes.

Para el Ca. los resultados obtenidos indican que la concentration de este en el
segundo recorrido es distinta respect° de la concentration en el primero y tercero. Y al
iguel que el K, Ia concentration de Ca es mayor en el segundo recorrido tai como se
muestra en Ia table anterior. La razen de este comportamiento se debe a que los periodos
'3e muegtreo tel come aPereoen • 20,10. y 30., estubieron distribuidos en forma
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descendente respect° a conditions de precipitation pluvial. Por tent° el egos qua se
filtra a travez del suelo provoca Ia solubilizaciOn proportional it les diferentes sales qua
constituyen los minerales en las formations rocosas subterraneas: y Ia soluciOn
resultente formers perte del manto freatico correspondiente.

Para determiner si existe diferencia significative en las concentraciones protaedio
de los elementos cuantificados entre el ague subterranea (pozos) y el ague superficial
(piantas it tratamiento), se realizan los siguientes tratemietos estadisticos

a)Prueba de hipOtesis de verienzv_mtmclos poblaciones :

POMBA DE HIIPOTESIS DE VARIANZ AS

Elamite Plantes - F Calculada F Tabulada Annteeiint McKeehan de HePeres
Varieeza Varianzas-

S 4.600E+00 2.637E+00 1.745 2330 ***
K 3.543E+01 5.420E-02 655.920 13.990 *4*
Cl 2.074E+00 2.609E-01 . 2.270 .- ,,,,, ---.- ***
Ca 6.484E+02 1.756E+00 369200 2270 ***
Fe 1.905E-01 1.760E-01 1.070 2270 +44

CM 2 500E-03 1,500E-03 1.388 2270 ***
Za 1.391E-01 1850E-04 749.420 2270 _. _—
Sr 2.900E-02 4.958E-05 584.960 2.270 
Ti 6.405E-04 2338E-03 3 650 2.310
MR

11-

7.990E-02 1.835E-04 435.370 2.630

De la prueba anterior m establece (pie it los 10 elementos en estudio :Momenta en el
ezufre, el hierro y el cobra no existe diferencia significative entre sus varianzes
poblacionales Este informaciOn es muy importante puesto qua dependiendo del
comportamiento it les verienzes poblacionales, se elige el tratemiento estedittico a
utilizer en la prueba de hipatesis de medial poblacionales.
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t. , ) Prueba de hipatesis de reedies entre dos poblaciones:

PRUEBA DE HIPOTESIS _______ ..._
ENTRE MEDIAS DE DOS POOL ACIONES
----- --- .. •

Elmeate 't" ealmdula twat" Libm-tad 't' tabolada Reeban He Aceptanien He
S 7.9732 55 207 ***
Cl 5.4706 58 ....... 2.00 ***
K 0.7201 75 ........... 1.99 *4*

Ca__ _ 7.2993 57 2.00 ... *** .
Fe-- 0 8249 75....... 1.99 ***

------Cu
--...-

1.4000 75 1.99
.-- -•

*4*

&I 1.4619 56 2.00 ***....... .....
Sr 28049 56 ..... 2.00 ***

0.3683 . 17 2.10 .. -lir--Ti __
Mr, 1.9366 25 2.06 ***

En is prueba anterior se compareron les concentraciones promedio de 10 elementos
cuentificados en el ague subterrenea (pesos) con las concentraciones de los
correspondientes elementos cuentificados en el ague potable superficial (planes de
tratamiento). Los resultados presentados en la tabla anterior indican que solamente el S
total. el Ca y el Sr presentan diferencia significative. Siendo is concentration de S total
mayor en ague potable superficial, el cual se debe probthlemente a que en este tipo de
egua utilize sulfato de aluminio como floculante en el proceso de potabilisacien.;
ocasionendo que el agua tratada poses cantidades relativamente elevades del ion sulfato.
Por el contrario las concentraciones de Ca y Sr son mayores en egua subterrinee. Estos
resultados se pueden apreciar en las siguientes gréficas:
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Comparacian de as concentreciones de los elernentos
cuantificados tanto en aqua subterranea (pozos) corn°
en owe potable superficial (abates de tratarniento).

m

5

40 ................................................................................................................

M .....................................................................................

30 .......................................................................................
-.
...

P 25 ......................................................................................
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0 pozos

63 Plantes

r. NI10 

I14
IL 4 MI 3l' a 3 11 :a al%11 30. Sk

0.35 ......

0.30 ......

0.25
p
p 020
m 0.15

0.10

0.05
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S Cl K Ca

II

0 pozos

.4 Plantar
4..,,

&
N

.1%..SR; - a%(atig tiS.i.\:411 IAA0.00
Fe Cu 2n Sr Ti Mn

elernento

Los resultacbs enteriores muestren un panorama general tanto cualitatiyo como
cuantitativo de it constitution quimica elemental de ester 2 fuentes de ague potable pare
proveer It red de distribution de It Empresa Municipal de Ague. (EMPAGUi.), en it ciudad
de Guatemala.

Es importante hacer noter que el tratemiento quimico utilized° en ester dos Fuentes
de ague para lograr su potabilizacien es muy distinto; debido a it close de sustancies que
se encuantren en les mimes. Por tanto son neceserios astudios más detellados, pare.
evaluer los cembios en el contendio de metales que suite el ague superficial en su proceso
de potabilizaciOn pare poder discutir con mejor fundament° les rezones referentes a is
diferencia de concentrations en S total, Ca y Sr que existen entre el egua subterrenea y
el ague potable superficial



9. CONCLUSIONES

9.1. La reflexión total de saws 1, que utilize. como tuente de exitteCiOn un tuba de Coolidge
con anodo de Mo sin la utilizaciOn de procedimientos de precocentracien de muestres,
es una Monica adecueda pare realizes analisis multielementales de rutina en ague

Ademes las de direct°,potable. cumple con ceracteristices set un metodo mantic°
regrido y con alto grado de sensibilidetd pare cuentificar concentraciones menores a 1
parte per million de los elementos que seen detectados.

92. De los 11 elementos que fueron cuentificados en los 19 pozos muestremiot solemente
el Mn detected° en el pozo denominedo Diemente 5, presents suficiente evidencia
pare suponer que les concentraciones de Ste esten per tact= de los limiter
maximos permisibles pare egua potable seem la Comisthn Guatemelteca de Normes.
Por tento a excepciOn del pozo enteriormente mencionedo; la calided del ague
potable que proviene del manta freatico del valle de Guatemala cumple con el
paremetro de calided en cuento al contenido de elementos quimicos.

91. Existe diferencia significative Unicamente en las concentraciones de Sr y Mn entre
los cuatro tipos de acuiferos estudiados. Determinendo que el contenido de Sr es
mayor en el "gun proveniente del ecuifero II (constituido por Galin's), resulted° que
concuerda con los publicados por J. Green (26). Asi mismo, el contenido de Mn en el
acuifero I (constituido por basaltos y andesites fractured's) es mayor que el
proveniente de los tres acuiferos restentes. Esto concuerda con lo publicado per SR.
Nockolds (26).

9.4. Se determine que a excepciOn del S total. Ca y Sr no aisle ninguna diferencia en e1
contenido de elementos quimicos entre el agile subterninea y el ague potable
superficial. Les concentrations de Ca y Sr son mayores en ague subternineec por el
contrast° is concentrecién de S total es mayor en egua potable superficial. Por lo
p.m en terminos genereles se puede indices que tento el ague potable superficial
como el ague subterrenea cumplen con el paremetro de cabled (Limiter Maximo:
Permisibles ) esteblecidos par la Comisien Guatemalteca de Normes (COGUANOR).
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95 Es importante utilizer is menus concentration posible de estendar intern (Se), con
el objets' de obtener mejores limites minimos de detecciOn pare aquellos elementos
cuyas senates erten cercanas a la del estandar intern, debido a que se reduce is
rediacien de tondo generada por Ste.

9.6 Con los tips de silictin solubtes en alcohol isoproPilico , se Pvederl preparer
solutions siliconizantes que permiten la aplicaciOn de un volumen maxim° de
muestra de 15 microlitros. Volumes' con el cual se logrea-on obtener los mejores
resultados desde el punto de vista cuentitativo en la tecruca de refleziOn total de
reyos X.

v.7 Para cuantificar Pb, As Hg y Bi en agua potable per medio de reflexien total de rayos
X, es necesario utilizer tecnicas de preconcentracien de muestras, ya que las
concentrations habituates de estos elementos son tan pequefias que se encuentran
por debaio de los limiter minimos de detection calculados pare Ostos.
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10. RECOMENDACIONES

10 I Para anelisis de mime en ague potable se recomienda utilizer tuna concentration de
este- rider interne (Se) de 2 pastes per millet. Ya que en base a los resultados obtenidos
en este investigation, este. concentration permit. meioses los limites minimos de
detection pare equellos elementos cuyes senates estén cercanas a la del estandar
in terno .

10 2 Realizer estudios con el objeto de determiner si es factible utilizer concentrations
menores de 2 panes per millOn de estSider interne (Se) en muestras de ague potable
pare logrer meioses resultados desde el punto de vista cuentitativo en Ia Monica de
reflexien total de rayos X.

10.3 Es neceserio desarroller Mcnicas de preconcentracian de muestras qua se apliquenel
&risings de ague potable con el proposito de poder cuantificer Pb, As, y Hg, debido a Ia
importencia qua estos elementos juegan desde el punto de vista toxicolegico.

10.4. Implementer Ia realization de anelisis quimicos multielementeles periOdicos a lo largo
del an o; tents en pozos como en las plentes de tratamierito de ague de Is Empress
Municipal * Agua con el objeto de monitorear is calidad del ague potable que
proportion cliche empress.

103 Deserroller trabajos de investigación con el objeto de implementer la utilizacien de itrio
(Y) comp estander inferno en los anelisis de rutina de ague. potable y especificamente
en is cuentificacian de Pb, As, Hg y Hi. Este elemento pone la vented& * mejorer los
limites minimos de detection de los elementos mencionados qua lo que se logra con el
selenio (Se), debido a que la energia * los rayos X ceracteristicos del itrio son lo
suficientemente distintes a la de los elementos en cuestien, disminuyendo el efecto de
rondo espectrel en dichos elementos, factor que es determinente pare el °Scull) de los
limites minimos de detection.

10.6 Realizes estudios mes detallados en aquellos pozos en donde se detectaron elementos que
no cumplian con los limites miximos permisibles en cuento el contenido de elementos
quimicos establecidos per la Comisien Guatemelteca de Normes; pare verificer si
realmente existen Nantes de contamination permanentes de estos elementos en dichos
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12. AtinOS

GLOSAR WI

Agua Potable: Es aquella que por sus caracteristica de tended especificadas
. es adecuada pare el consumo humano.(.6.)

Limite Maximo Aceptable (LMA) : Es el valor de is concentration de
cualquier caracteristica de calidad del ague, erriba del alai el egua Pica a ser
rechazable por Los consumidores, desde su punto de vista sensorial pero sin
que implique un daho a la salud del consumidor. ( 6 ).

Limite Maximo Permisible (LMP) : Es el valor de is concentration de
cualquier caracteristica del egua, arriba del coal, el ague no es adecuada el
consumo humano.( 6 )

Matrix Es el medio en el que esten contenidos los elementos que serail
analizados en una muestra.

Hex Primario: Son los rayos X que produce un elemento ya sea por radiacién
natural (radioisatopos) 0 Men, como producto de is excitation de este elemento
con electrones de alts energia.

Acuifero: Es el tipo de formaciOn geolOgica de donde se extrae el ague del
men to (*medico pare su explotacitin.
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P11703 de la Empress PlaateiEal de Ma
gee fueroa msestreades ea el preseete *stadia

1 Diamante 1
Diamente5_
Ojo de ague 2 
Ojo de ague 3 
Juana de Arco

6
7
8
9
10 Las Americas ................
1 I Colonia El Maestro 
12 Colonia Lourdes 
13 Jardi nes de is Asuncion
1 4 ........ Colonia San Antonio ...
15 Pargue Colon ................
I 6 ........  Inca&
17 Brigade 6 

19

Baseltos vaSesitas fracturadas

Calizas

Ter reno voloinico blendo  y duro

Ter reno yolcenico blando y fi no

Presto
Colon's San  Rafael
Colonie
Filtros Brigade 

16 Ciudad Vitt!,
JA. Salazar
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Sailataneins nealleas en as terrespentiestes
limiters maxims permisibles. (LMP) •

••
Sunshine's 	Limites méximos

Quimica   Permisibles (PPM)

Loco!

I tsop
500.000

1.700
1:009
0.500
0.020
0.002

400.000

_0.190
1.000
I.000

200.000.

_ 15.000
600.000

Deterterdes aniiiniess
Al umi nio  
Barb) 
Boro 
Ca'do

Cloruro
Cobre
Dureza Total (CeCO3)
Fluor uro
Morro Total
Maulluese 
Niguel 
Substanciss (emboss
Sulfeto

Cadre Ns. 5

5Ntsstenein Tkticas Cite se respective
Limit. IMP)

Permisible (PPM)

Arsenic 0.050 
:Cadmio 0.010
Cianuro   .................. 0.050
Cromo 0.050
Mercurio 	0.002
Nitrato 45.000 
Nitrito 0.010 
Plate 	0.050
Plomo 	0.100
Selenio 0.010

Substeiie !Amite Miximo

Cuadro No .4
61



16
17
19

Azufre
Clore
Potesio

0.02367
: 0.03467

0.06987

25
26
27
28

Cuedro No 6

62

Ceesteetes de Senitivided (Ki/Se)

No. AtOmico t Elemento Sensitivided

20 :Gild°
22 	'Menlo 
23 ........ yenedio
24 iCrome

Manganese
Hierro
Contrite
Niquel 

29 
Line

33 Arsinicei. 
34 •Selenio
38 ........  Estroncio
80 Mercurio
82 	Plomo
83 ilismuto

0.02367
0.03467
023000
0.34000
0.40790
0.49630 
0.60030
0.67680
0.78550
0.84080
0.95570
1.00000 .
1.12150

 0.32380
0.38730
0.42410
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