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RESUMEN

La Universidad de San Carlos de Guatemala a través de la facultad de
Ingenieria posee un rol fundamental para la busqueda de soluciones en beneficio
de la poblacion guatemalteca y de la proteccion del medio ambiente, sumando
esfuerzos en conjunto con los estudiantes, personal docente y demas

instituciones privadas y estatales.

El presente trabajo de graduacion evalia una metodologia basada en
espectrofotometria ultravioleta visible para la deteccién de metales contenidos en
agua de grifo, representativo de la red de distribucion de la Facultad de Ingenieria
con alcance para agua potable y aguas residuales. Especificamente se
analizaron los metales aluminio, cobre, hierro total, cromo hexavalente y

manganeso total; analizando de manera individual cada elemento.

La metodologia se desarroll6 para ser un proceso rapido y sencillo para
funcionar como una primera medida para la deteccion de parametros fuera de
limites establecidos. Cada metal fue sometido a una especifica longitud de onda
seleccionada, basado en la interaccién entre radiacion electromagnética y la
muestra, la cual, fue sometida a un proceso quimico por reactivos especificos

siguiendo el procedimiento de cada fabricante.

Para lograr cuantificar el metal presente en la muestra de agua, segun la
longitud de onda seleccionada, se midid la absorbancia de tres ensayos
independientes y se utilizo el promedio de los resultados. Para obtener una
ecuacién que relacionara la absorbancia con la concentracién, se utilizaron

curvas de calibracion basadas en la ley de Lambert-Beer. Con el objetivo de tener

X1



un proceso detallado, las curvas de calibracion preparadas a concentraciones
conocidas se consultaron bibliograficamente para cada metal. Los resultados de
las concentraciones calculadas fueron comparados con las normativas segun la
Comision Guatemalteca de Normas y la Agencia de Proteccion Ambiental de los

Estados Unidos.

El trabajo se desarrolla en cuatro capitulos principales. Primero se analiza
el recurso hidrico desde perspectivas cientificas y legislativas; se caracteriza
cada metal estudiado y sus consecuencias a nivel humano y comercial.
Seguidamente se hace un repaso teorico relacionado con el método descrito y
se describe los procesos y métodos seguidos, los resultados y su consecuente
andlisis. Finalmente, se hace una observacion sobre cémo podria influir este

tema y su relacion con algunos cursos de la Escuela de Ingenieria Mecanica.

Como uno de los fines del presente trabajo de graduacion se expuso una
metodologia detallada para le deteccion de metales contenidos en el agua para
poder habilitar el equipo de espectrofotometro VWR Uv 1600 PC de la Unidad de
Investigacion de la Escuela de Ingenieria Mecanica, se verificé que a pesar del
poco uso el equipo, y de su relativa simpleza, es de gran utilidad para un sinfin
de aplicaciones académicas, cientificas y comerciales con el fin de mejorar la

calidad de agua.
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OBJETIVOS

General

Desarrollo de una metodologia para la deteccion y caracterizacion de

metales contenidos en el agua por medio de espectrofotometria Uv-Visible.

Especificos

1. Categorizar normas y leyes nacionales aplicadas al uso del agua, asi

como describir a los elementos metalicos objetos de estudio.

2. Conceptuar los tipos de métodos e instrumentos utilizados en la

espectrofotometria para analisis en liquidos.

3. Estudiar el método instrumental éptico Uv-Visible para la deteccién de

metales contenidos en el agua.

4. Realizar un analisis de aplicacion practica y tedrica dentro de la Escuela

de Ingenieria Mecanica para el método descrito.
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INTRODUCCION

A pesar de que no se ha logrado demostrar a ciencia cierta como empezo
la vida en la Tierra, los hallazgos geoldgicos sugieren que comenz6 cuando esti
aun era joven. La vida era simple, apenas eran algunos organismos unicelulares
y cianobacterias que adaptaron el agua como un componente fundamental para
su existencia. Con el paso del tiempo, la vida se acento en la tierra, pero el agua
aun era parte esencial para la gestién de su organismo, como lo es hoy en diay

como lo seguira siendo.

El mundo evolucionado en el que hoy vivimos ha solicitado un gran ingenio
para suplir todas las necesidades que han surgido con el objeto de satisfacer los
requerimientos humanos. La firme demanda de materias primas, ha provocado
una explotacién intensiva de elementos metélicos como lo son el aluminio, cobre,
hierro, cromo y manganeso entre otros. Este aumento justificado, ha conectado
como una fuente mas de contaminacién, sobre todo, por el mal manejo que tiene
alcance desde niveles industriales hasta los hogares. La estimacion de
contaminacion por estos elementos estd sujeto a sus caracteristicas fisicas y
quimicas. Debido a esto, los recursos hidricos son los méas afectados por la

contaminacion.

El agua es el fluido mas importante para nosotros; es un componente vital
para nuestro metabolismo, transfiere energia en los procesos industriales, regula
el clima del planeta, da forma a nuestros alimentos, entre otros. Entonces, cuando
se habla de calidad de agua, esta implicito que encierra muchas caracteristicas
y variables que se deben cumplir para calificarla como apta para el uso que se le

solicita; industrial, humano o agricola. Dado que, en cada campo los oficios del
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agua son variables, es dificil determinar cuando se reunen las caracteristicas
hidroldgicas, fisicoquimicas y biologicas ideales para su aplicacion; se precisa de
un método adecuado que permita un analisis cuantitativo aplicado al agua. Asi
mismo, son muchas las consecuencias, a nivel industrial y humano, derivadas de
la mala calidad del recurso hidrico; para agua potable son las entidades estatales
gue dictan las especificaciones, mientras que para uso industrial cada proceso

requiere de parametros especificos.

Para la deteccion y cuantificacion de metales contenidos en el agua, se
precisé de una técnica que mide la interaccion entre la materia y la radiaciéon
electromagnética. Con el motivo de habilitar el equipo, se utilizé el
espectrofotometro de la Unidad de Investigacién de la Escuela de Ingenieria
Mecanica. Este método, de manera general, comprende toda aquella ciencia que

estudia la interaccién de la luz con la materia.

Para el desarrollo del trabajo y segun la metodologia seguida, se recapitulo
todo lo relacionado con la legislacién guatemalteca, incluidas normas, leyes y
estandares relacionados a la gestion del agua, seguidamente se teorizo los
métodos e instrumentos Opticos desarrollados para su andlisis cuantitativo. Para
lograr la cuantificacion de los metales en la muestra de agua, se realizaron
mediciones de absorbancia y segun informes antecedentes, se utilizaron curvas
de calibracion que relaciona una ecuacién con la concentracién. Con esta
metodologia examinada y los recursos con los que se conto, se abre una ventana
de posibles aplicaciones para el instrumento que puedan desarrollarse entre la

facultad, los alumnos y demas instituciones.
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1. ANTECEDENTES

1.1 El agua

La vida comenzo en el agua. Al volverse mas complejas y especializadas las
cosas vivas, abandonaron el mar y se asentaron en la Tierra, tomando el agua como

componente principal de sus cuerpos. Sobre el planeta Tierra, el agua es vida.!

Hablar de la calidad del agua puede reunir una considerable cantidad de
variables como los son el color, olor, sabor, alcalinidad, entre otros. En vistas de
esta complejidad, los cuerpos de agua se pueden caracterizar analizando tres
componentes basicos: su hidrologia, sus caracteristicas fisicoquimicas y la parte
biologica. El estudio de estos tres componentes conlleva a una evaluacion

completa sobre el estado del agua.

La disponibilidad del agua en cantidad y calidad para su uso, sobre todo
para consumo humano, es una de las principales necesidades de cualquier
sociedad. Por esta razoén, el estudio del agua es la rama de la ingenieria que
pretende diagnosticar los problemas relacionados con la calidad y su conexién
con los diferentes usos deseables de este vital liquido; juzgar qué variables de
calidad del agua se necesita controlar y los medios o recursos disponibles para
hacerlo.

El aire y el agua son los fluidos con mas movimiento en todo el planeta. Una
migracion constante en la superficie de la Tierra desde tiempo inmemorial,

circulando continuamente en los mares, los océanos, la atmoésfera, lagos y rios.

1 KEMMER, Frank. Manual del agua. p. 1.



Esta movilidad, de volumen constante, permite regular el clima de la tierra
y operar el ciclo del agua. A partir de los movimientos del agua, por ejemplo, en
los rios esta se pude difundir en las corrientes subterrdneas cuando su nivel es
bajo; o el agua puede entrar al rio a partir de estas corrientes cuando el nivel es
alto. Esto pude influir en la composicién quimica, sobre todo la del hierro y

manganeso.

1.1.1. Caracteristicas del agua

A aguellas caracteristicas que posee el agua, ya sea que se encuentren
contenidas o0 no, se les conoce como propiedades y que la distinguen de los
demas liquidos.

El agua se conoce como una sustancia quimica compuestas por 2 atomos
de hidrogeno y 1 de oxigeno y que puede presentarse en cualquiera de los tres
estados: liquido, gaseoso y solido. Los dos atomos de hidrégeno estan
separados entre si por 104,5 grados, adyacentes al atomo de oxigeno, de forma
gue la molécula es asimétrica; con carga positiva del lado del hidrégeno y carga
negativa del lado del oxigeno. Asi pues, el hidrégeno de una molécula atrae al
oxigeno de la molécula vecina. La union de las moléculas da como resultado una

fuerza de atraccion que recibe el nombre de puentes de hidrogeno.

La energia requerida para romper los puentes de hidrégeno y liberar una
molécula de agua para formar vapor es mucho mayor que la requerida por otros
compuestos quimicos. A causa de esto el vapor de agua tiene un alto contenido
energético y es un medio efectivo para transferir energia durante las operaciones
de una industria, en la construccion y en los hogares. Ademas, el agua libera mas

calor durante la congelacion que otros compuestos.



Figura 1. Molécula del agua
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Fuente: Sociedad Espafiola de Bioguimica y Biologia Molecular. El agua.

https://www.sebbm.es/. Consulta: marzo de 2021.

La congelacion del agua es bastante distinta a la de otros liquidos. Los
puentes de hidrégeno producen un arreglo cristalino que hace que el hielo se
expanda mas alla de su volumen liquido original, de forma que su densidad es
menor que la del liquido, y asi el hielo flota. Si este no fuese el caso, los lagos se
congelarian empezando por el fondo, y la vida en la forma en que la conocemos

no existiria.

Sobre la conductividad del agua, esta se ioniza muy ligeramente,
produciendo iones de hidrégeno e hidroxilo que actian como aislantes, ya que
estos no pueden conducir la corriente eléctrica. Al disolver sales u otros
materiales ionizantes en el agua, se desarrolla la conductividad eléctrica. Asi, es

posible proporcionar una medida del contenido de minerales disueltos en el agua.

La viscosidad es una propiedad final del agua que puede afectar su
tratamiento y su empleo. Es una medida de la friccion de una capa de moléculas

gue se mueve una sobre otra o en contacto con el recipiente que lo rodea. Al
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aumentar la temperatura del agua, esta friccion interna disminuye. Debido a este
efecto, las sales, gases y metales contenidos en el agua pueden difundirse mas
rapidamente; el tratamiento quimico se acelera y los procesos fisicos de

sedimentacion y desgasificacion se realizan con mayor rapidez.

1.1.2. Agua para uso humano, agricola e industrial

Segun sean las aplicaciones para las que estén destinadas el uso del agua,
asi seran las cualidades y caracteristicas que se deban cumplir en cuestién de
calidad, para asegurar los procesos correctos en los sistemas biologicos e

industriales.

Las fuentes de agua que sirven para alimentar los distintos procesos,
requieren un tratamiento especial antes de ser entregada para el consumo
destinado y segun sea su origen y condiciones hay que modificar sus
caracteristicas fisicas, quimicas y bacterioldgicas a fin de que se cumplan las
normas o requisitos establecidos. En Guatemala, la Comision Guatemalteca de
Normas COGUANOR,? dicta las especificaciones de calidad en materia de agua

para consumo humanao.
Algunas de las definiciones importantes respecto al agua son las siguientes:
o Agua potable: es aquella que, por sus caracteristicas organolépticas,

fisicas, quimicas y bacteriolégicas, no presenta un riesgo para la salud del

consumidor y cumple con lo estableciendo en la norma.

2 Decreto No. 1523. Diario de Centro América, Guatemala, 5 de mayo de 1962.
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Limite méximo aceptable, LMA: valor de la concentracion de cualquier
caracteristica del agua, arriba de las cuales estas son percibidas por los

consumidores, pero sin que implique un dafio a la salud.

Limite Maximo Permisible, LMP: valor de la concentracion de cualquier
caracteristica del agua, arriba de la cual no es adecuada para consumo

humano.

Caracteristicas fisicas y organolépticas: son aquellas que se detectan

sensorialmente o por medios de laboratorio.

Tabla I. Caracteristicas fisicas y organolépticas del agua
Caracteristicas LMA LMP

Color 50u 350u?d
Olor No rechazable | No rechazable
Turbiedad 5,0 UNT 15,0 UNT P
Conductividad eléctrica 750 uS/cm 1 500 puS/cm ¢
Potencial de hidrégeno 7,0-75 6,5-8,5¢4
Solidos disueltos totales 500,0 mg/L 1 000,0 mg/I
aUnidades de color en la escala de platino-cobalto.
b Unidades nefelométricas de turbiedad, UNT.
¢ En unidades de pH.
dimites establecidos a una temperatura de 25 °C.

Fuente: Comisién Guatemalteca de Normas.
Norma técnica guatemalteca COGUANOR NTG 29001. p. 6.

Caracteristicas quimicas del agua: son aquellas debidas a elementos o

compuestos quimicos organicos e inorganicos.



Tabla Il. Caracteristicas quimicas del agua para el consumo humano

Caracteristicas LMA en mg/L LMP en mg/L
Cloro residual libre @ 0,5 1,0
Cloruro CI 100,0 250,0
Dureza total CaCOs3 100,0 500,0
Sulfatos S04 100,0 250,0
Aluminio Al 0,050 0,100
Calcio Ca 75,0 150,0
Zinc Zn 3,0 70,0
Cobre Cu 0,050 1,50
Magnesio Mg 50,0 100,0
Manganeso total 0,1 0,4
Hierro total ° 0,3
a2 El Ministerio de Salud Publica y Asistencia Social sera el ente
encargado de indicar limites minimos y méaximos segun sea
necesario.
®No incluye LMP por la OMS establece que no es un riesgo para la
salud de consumidor, sin embargo, la apariencia puede ser afectada.

Fuente: Comision Guatemalteca de Normas.
Norma técnica guatemalteca COGUANOR NTG 29001. p. 7.

En términos agricolas, la calidad del agua se utiliza para indicar sus
caracteristicas con fines de riego, donde generalmente se toman como base las
caracteristicas quimicas del agua, segun la tolerancia de los cultivos a las sales,

las propiedades de los suelos y las condiciones climatologicas.

El agua utilizada para riego estd determinada por la concentracion y

composicién de los constituyentes disueltos que tenga.

Algunas de las caracteristicas mas importantes que determinan la calidad

del agua para riego son:



o Contenido de sales solubles: el efecto nocivo de las sales solubles, se
debe a que producen presiones osmoticas en la solucion del suelo que
estd en contacto con las raices de las plantas, las cuales, al pasar de
ciertos valores ocasionan disminuciones en los rendimientos o pérdida

total de las cosechas.

o Concentracion de bicarbonatos: en aguas ricas en iones de bicarbonato
hay tendencia del calcio y del magnesio a precipitarse en forma de
carbonatos a medida que la solucién del suelo se vuelve mas concentrada,
asi las concentraciones de calcio y magnesio se van reduciendo,

aumentando la proporcion relativa del sodio.

o Contenido de boro: esencial para el crecimiento de las plantas, pero

demasiado toxico cuando excede apenas ligeramente el nivel éptimo.

o Contenido de cloruros: segun se ha reportado, el ion cloruro es
especialmente téxico en arboles frutales, como citricos y en algunos
cultivos de fresa. En vista de que en la actualidad se carece de informacion
sobre la tolerancia de otros cultivos, s6lo se recomienda utilizar este indice

cuando se vaya a regar alguno de los cultivos especificados.

Los usos industriales del agua son variados y dependen en gran medida del
tipo de producto para el que ha sido destinado su uso. En términos generales, se
puede afirmar que los procesos industriales implican el consumo de agua como
medio dinamico para transporte de sustancias, elaboracién de sus productos,
operaciones de limpieza, generacion de energia, refrigeracion, producciéon de

vapor, entre otros.



De modo que resulta dificil la creacidon y estandarizacion de una norma de
calidad que pueda ser aplicada a la multitud de procesos industriales existentes.
Generalmente los requisitos del agua para uso industrial exceden muy a menudo

de los limites recomendados para uso humano.

En algunas industrias alimenticias, fabricantes de papel y textiles necesitan
establecer ciertas exigencias de tipo biolégico. La presencia de microorganismos
como bacterias y pseudomonas pueden causar problemas; bacterias, algas,
hongos como mohos y levaduras, pueden producir dafios en los productos finales

de la industria de textiles y papeleras.

Uno de los parametros mas importantes a considerar en varios tipos de
industria lo constituye la dureza, por ocasionar incrustaciones y depoésitos de
sales de calcio, sobre todo en evaporadores y sistemas de enfriamiento, en
industrias textiles y lavanderias, una dureza alta causa severos dafos a la

eficiencia del proceso.

En industrias alimenticias se producen precipitados de sales de calcio y
magnesio con azucares en pérdidas de acido ascorbico, originando deposiciones
de calcio durante el blanqueado de frutas y legumbres. En la industria cervecera
se prefiere que el agua tenga un contenido considerable de dureza, para asegurar
la reaccion 6ptima de enzimas que intervienen en el proceso, es necesario

agregar sales como cloruros y sulfatos de calcio.

Las industrias del café soluble emplean agua blanda, por lo que aplican
procesos de intercambiadores de iones y de ablandamiento para reducir la
dureza del agua al minimo; la presencia de hierro y magnesio, puede conducir a
la produccion de manchas mas tenaces en equipos industriales y cantidades

excesivas de éstos pueden afectar el sabor y color de alimentos y bebidas.
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1.1.3. El recurso hidrico en Guatemala

Desde el traslado de la ciudad de Guatemala al Valle de la Ermita, se
estiman que eran 1 860 metros cubicos de agua que abastecian a los vecinos de
la ciudad en esa época.® La red era alimentada por los rios Las Vacas, Mixco y
Pinula, siendo este ultimo el principal. Aun hoy, se puede ver los rastros del
sistema de distribucion en lo que se conoce como el acueducto de Pinula en la

zona 13 de la ciudad capital.

Guatemala es un pais montafioso de posicion geogréfica intertropical que
posee un clima calido la mayor parte del afio, con algunas variaciones regionales
gue depende del relieve montafioso y de la distancia al mar. Ubicado en el centro
del continente americano, colinda con las masas continentales de América del

Norte y América del Sur.

La precipitacion promedio anual es de aproximadamente 2 000 milimetros,
con variaciones que van desde 700 milimetros en las regiones secas del oriente
del pais, hasta 3 300 en las zonas norte y de occidente.* La lluvia se concentra
en los meses de junio a septiembre. El pais se divide en tres vertientes de
escurrimiento superficial, la del Pacifico, la del Caribe y la del Golfo de México.

La vertiente del Pacifico tiene una extension de 24 237 kilobmetros
cuadrados que constituye un 22 % del territorio nacional, 18 cuencas y un caudal
promedio anual de 808 metros cubicos. La vertiente del Caribe tiene una

extension de 33 799 kilometros cuadrados que abarca un 31 % del territorio,

3 MONROQY, Elizabeth. Andlisis de la situacion juridica actual de los recursos hidricos en la
Republica de Guatemala y la necesidad de crear una ley de aguas y rectoria del recuro hidrico.
Trabajo de titulacion (Licenciada en Ciencias Juridicas y Sociales). Guatemala: Facultad de
Ciencias Juridicas y Sociales, Universidad de San Carlos de Guatemala, 2011. p. 4.

4 1bid. p. 5.
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posee 10 cuencas y un caudal anual de 1 000 metro cubicos; incluye los rios de
mayor longitud de territorio guatemalteco. Finalmente, la vertiente del Golfo de
México, contiene afluentes que cruzan la frontera con dicho pais, con un area de
50 852 kilometros cuadrados completando asi el 47 % restante del territorio
nacional; conformado por 10 cuencas y un caudal promedio anual de 1 372

metros cubicos.

La riqueza hidrica del pais de incluye 23 lagos y lagunas mayores y mas de
120 lagos y lagunas menores. El potencial de agua subterranea, calculado con
base en el indice de infiltracion se estima en 33 699 millones de metros cubicos.
Los acuiferos aluviales de la costa pacifica son los que se estiman de mayor
rendimiento y algunos en el altiplano.

1.2. Ambito legal y técnico

En Guatemala, el cuidado, mantenimiento y aprovechamiento del agua

estan distribuido entre cddigos, leyes y ordenanzas municipales.

1.2.1. Legislacion ambiental

Las leyes y normas respecto a la proteccién y conservacion de los recursos
naturales, comprende una serie de instrumentos legales que se relaciona con el
actuar y el tipo de convivencia de algun individuo o poblacién en relacion con el
ambiente. Estructurado por leyes generales, leyes especificas, decretos
ministeriales, normas y ordenanzas municipales que controlen el uso, la

distribucion y el aprovechamiento adecuado de los recursos.

En Guatemala, ante la ausencia de alguna institucion o departamento que

regule el uso del agua, asi como la falta de una ley especifica que proteja su uso,
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provoca una legislacion variada que se distribuye sobre todo en acuerdos
ministeriales y ordenanzas municipales; trabajos aislados que provocan un
escaso control, dando lugar asi a una fécil contaminacion y en consecuencia

problemas sanitarios.

Sobre la legislacion guatemalteca en contexto con el agua, como ejemplo,
la Ley de Proteccion y Mejoramiento del Medio Ambiente,® contiene principios
fundamentales, con el propésito de garantizar la proteccion y mejoramiento de
los recursos naturales y asi garantizar un ambiente propio de vida para el futuro.
Asi, aunque esta ley vela por proteger de la contaminacién a los recursos
naturales no especifica los procedimientos, técnicas o generalidades para un uso
integral y responsable del recurso hidrico. No existe una entidad con las
atribuciones basicas, como lo son la planificacion, investigacion y direccién; por
lo cual se considera el desempefio de la administracion del agua muy pobre,
como se puede constatar en el estado fisico de las aguas, en la insatisfaccion de
la demanda, la salud publica y las diversas practicas de uso.

1.2.2. Constitucion Politica Republica de Guatemala

La Constitucion Politica de la Republica de Guatemala, llamada también
como Carla Magna, es la norma fundamental establecida para regir juridicamente
el pais, fijando obligaciones, limites y relaciones entre los habitantes del pais y
los organismos que legislan. Buscando garantizar al pueblo sus derechos y
libertades. Uno de estos derechos es el acceso al agua.

Algunos articulos que tiene relacion con el derecho de acceso al agua, se

relacionan con los méas basicos como el Derecho a la Vida, especificado en el

5 Diario de Centro América. Decreto nimero 68-86.Guatemala, 5 de diciembre de 1986.
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articulo 3 y el Derecho a la Salud especificados en el articulo 93. En materia de
recursos naturales, donde se incluye el recurso del agua, se pude hacer mencién
del articulo 97 Medio Ambiente y Equilibrio Ecolégico, donde el Estado, las
municipalidades y los habitantes estan obligados a la prevencion de la

contaminacion a los recursos naturales y asi mantener un equilibrio ecologico.

Finalmente, algunas leyes especificas sobre la gestién del agua pueden
hacerse mencion al articulo 127 Régimen de Aguas: establece que todas las
aguas son de dominio publico, inalienables e imprescindibles y una ley especifica
regulara su uso y goce. Al igual que el articulo 128 Aprovechamiento de Aguas
Lagos y Rios: donde establece el aprovechamiento de las aguas de lagos y rios
para fines agricolas, agropecuarios, turisticos o de cualquier otra naturaleza que
pueda contribuir al desarrollo y economia del pais, aunque no se satisface el uso
integral del agua. Asi como en ningun otro articulo alude previsiones para

requerimientos futuros.

1.2.3. Cédigo de Salud y Codigo Penal

El Cédigo de Salud,® establece las politicas en materia de salud, como un
derecho fundamental de la poblacién y una obligacién de las entidades del
estado. Garantiza la participacién de todos los guatemaltecos y guatemaltecas

en busqueda de esta, siendo el agua un pilar fundamental del ser humano.

Acceso y Cobertura Universal, segun el articulo 78, establece que es deber
del Estado y del Ministerio de Salud impulsar politicas prioritarias y de necesidad

publica que garantice el acceso y la cobertura de los servicios de agua potable.

6 Diario de Centro América. Decreto nimero 90-97. Guatemala, 7 de noviembre de 1997.
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El articulo 79 estable la obligacion de las municipalidades de abastecer de

agua potable a sus comunidades.

De forma general, el Codigo de Salud atribuye al Estado, al Ministerio de
Salud y a las distintas municipalidades las obligaciones de utilidad publica, la
construccion de obras destinadas a los servicios de agua, la dotacion de agua a
las empresas, la proteccién de los cuerpos de agua, tratamiento, vigilancia,
purificacion, entre otros. Las dimensiones de los impactos en la salud, se ve
reflejado en la poblacion que no tiene acceso al agua en condiciones de

salubridad.

El Cédigo Penal,” es utilizado por la Justicia Guatemalteca con el objetivo
salvaguardar los recursos del pais. La necesidad de proteger el recurso del agua

garantiza un ambiente sano para la integra administracion del recurso.

Se establecen las sanciones correspondientes por el mal uso y manejo del
agua, pudiendo ser multas monetarias o prision. Estas sanciones pueden ser
impuestas por los delitos como la explotacion ilegal de los recursos y la

contaminacion. El delito ambiental fue incluido en este cddigo.

Como se ha podido evidenciar, actualmente no existe una ley especifica en
relacion con el agua; tampoco existe un marco juridico para el sector del agua
potable y saneamiento propiamente, ya que éste ha sido un tema abandonado
por parte de la administracion publica, por lo que las comunidades deben valerse
por sus propios medios para abastecerse de agua. Estos temas representan un

gran desafio para los administradores de los recursos de agua en Guatemala.

7 Diario de Centro América. Decreto niumero 17-73. Guatemala, 30 de agosto de 1973.
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Figura 2. Regulacion para agua y saneamiento
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1.3. Caracteristicas de los elementos objeto de estudio

Dado las actividades humanas, entre los metales de mayor volumen de

explotacion esta el aluminio, cobre, cromo, hierro y manganeso.

1.3.1. Reactivo

Los espectros en la region ultravioleta para el andlisis de muestras se miden
usando casi siempre soluciones de un analito diluido. Al seleccionar un reactivo
no sélo se debe tener en cuenta su transparencia o color, sino también sus
posibles efectos sobre el sistema absorbente. Ademas, los limites maximos de
absorciéon también son afectadas por efectos del reactivo.

La formacion de especies absorbentes mediante el uso de reactivos
adecuados hace necesario considerar toda una serie de factores, entre los cuales

se tiene:

o El pH: es una variable importante ya que el equilibrio de la disolucion es

dependiente de él, asi como su influencia sobre los iones metalicos.

o Concentracion de reactivos: se requiere establecer los limites maximos y
minimos, cantidades fuera de los margenes causa deviaciones de la ley

de Lambert-Beer.

o Tiempo adecuado de reaccién: cuando la muestra se considera estable y
su formacioén es rapida no es necesario controlar el tiempo de reaccion,
sin embargo, cabe considerar que se debe de mezclar los componentes

durante un periodo de tiempo prudente.
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Temperatura: en determinadas reacciones se requiere que el
procedimiento se lleva a cabo a temperatura elevada para poder aumentar

la formacion cinética de una determinada combinacion.

Orden de adicidn de los reactivos: es importante, en ocasiones, afiadir mas
de un reactivo segun una secuencia especifica. Por ejemplo, para el
estudio del cobalto se requiere la formacion de 6xido de cobalto II, que es
utilizado como aditivo en la industria cerdmica, por lo cual el peroxido de

hidrogeno, como el oxidante, se agrega en ultimo lugar.

Eliminacién de interferencias: hay pocas reacciones que se realicen
completamente, lo que hace necesario eliminar las interferencias de
determinadas especies. Su eliminacion puede llevarse a cabo por medio

de algun disolvente organico con agua.
Concentracion de sales: las altas concentraciones de electrolitos pueden
influir en la absorcién de la muestra, debido a la formacién de asociaciones

iGnicas que originan un cambio en la absorbancia.

Un reactivo aplicado a la espectrofotometria uv-vis debe ser transparente

en la region del espectro donde la muestra absorbe radiacion. La muestra debe

ser lo suficientemente soluble en el disolvente para dar un resultado bien definido

y homogéneo. Ademas, se deben considerar las interacciones posibles del

disolvente con las especies quimicas absorbentes.

1.3.2. Caracteristicas generales

Los metales forman parte de una amplia gama, desde los mas utilizados

como el aluminio, cobre, magnesio, hierro hasta los mas resistentes como el
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tungsteno y molibdeno. Todos estos elementos metalicos tienen aplicaciones
importantes debido a sus caracteristicas y propiedades unicas como lo puede ser
la resistencia a la corrosion, conductividad eléctrica y térmica, ductilidad y su

sencillez al ser manejados.

Un motor a propulsion de turboventilador para el avion Boeing 757 contiene
en general los siguientes metales y aleaciones: 38 % de titanio, 37 % de niquel,
12 % de cromo, 6 % de cobalto, 5 % de aluminio, 1 % de niobio y 0,02 % de
tantalo.

Figura 3. Metales en un motor de propulsién PW2037
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aleacion de Ti presion de aleacion Turbina de Turbina de
deTio Al alta presion de  baja presion de
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Fuente: KALPAKJIAN, Serope. Manufactura, ingenieria y tecnologia. p. 171.

17



1.3.2.1. Aluminio

El aluminio, es uno de los elementos mas abundante en la corteza de la
Tierra, y que representa alrededor del 8 % de la superficie. Se obtiene a través
de fuentes naturales, formando silicatos, como los feldespatos; aunque la mayor
parte de las veces se obtiene de la bauxita. Es un metal no ferroso, de color

plateado, duro y resistente.

En el afio 1809,2 Humphry Davy fue pionero en el estudio del aluminio,
aungue fue hasta en el afio 1825 cuando Hans Christian Orsted logré aislarlo
mediante la reduccién de cloruro de aluminio con una amalgama de potasio. Las
propiedades del metal puro fueron estudiadas en el afio 1827 por Friedrich
Wohler, para ello calentd potasio metalico con cloruro de aluminio, produciéndose

en la reaccion aluminio puro.

Aunque es considerado como un elemento metalico, su tipo de quimica lo
coloca al lado de los elementos intermedios. Su punto de fusion es de 660 °C y
el de ebullicion es de 2 467 °C. El aluminio adopta una estructura cubica centrada
en las caras. El principal atractivo para su uso esta dado por su baja densidad,

igual a 2,7 g*cm™.

Es un metal no toxico, ni magnético y no produce chispa. Estas
caracteristicas lo hacen util para diversos fines de proteccion eléctrica. Una de
sus cualidades mas importantes es su maleabilidad, puede ser maquinado y
soldado facilmente, puede ser fundido por cualquier método y laminado a
cualquier espesor, estampado, estirado, forjado, entre otros. Para la designaciéon

de la aleacion del aluminio, términos que estan estandarizados; el grupo 1xxx son

8 Universidad Nacional Autbnoma de México. La tabla de los elementos. p. 188.
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para aluminio con un minimo de pureza del 99 % y mayores, en grupos de
aleacion de 2xxx al 8xxx, los dos ultimos digitos sirven solo para identificar los
diferentes metales que se combinan con el aluminio, que pueden ser cobre,

manganeso, silicio, magnesio, zinc, entre otros.

El proceso para obtener un lingote de aluminio puro, parte de la bauxita.
Este se disuelve en hidréxidos de sodio y se le precipita mediante diéxido de
carbono; se le disuelve criolita fundida a 800 °C y a continuacién se electroliza.
Asi se obtiene un metal resistente a la corrosion, debido que en su superficie
existe una capa superficial dura y delgada de 6xido de aluminio; estas capas
pueden ser preparadas para absorber tintes de distintos colores lo que da lugar
a un producto con una apariencia agradable. En la figura 4 se puede observar la
formacion de una capa protectora formada por aluminio y oxigeno dando lugar a

la aluminia; es un proceso comun en algunos metales conocido como pasivacion.

Figura 4. Pasivacion del aluminio
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Fuente: RAYNER-CANHAM, Geoff. Quimica inorgénica descriptiva. p. 233.
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1.3.2.2. Cobre

Toma su nombre de la palabra en latin, Cuprum, derivado de Cyprium aes,
que es un metal que proviene de Chipre, de donde se extraia este elemento. Es
maleable y ductil, un excelente conductor de calor, el mas alto de todos los
metales, y buen conductor de electricidad, solo por detras de la plata, ademas de
ser resistente a los golpes del aire y el agua. Asimismo, es un elemento clave

para el metabolismo humano.

El cobre, aunque no es abundante en la Tierra como el aluminio, se
encuentra en la naturaleza, como en la mayoria de los metales, conformado con
otros elementos y minerales. Generalmente se extrae en forma de sulfuros, como
en el caso de la covelita, la calcocita, la calcopirita y la bornita; asi como de 6xidos
como la malaquita, la crisocola y la calcantita. Puede obtenerse mediante los
procesos pirometaldrgico o por hidrometalurgia, para después refinarlo
electroguimicamente y asi obtener un producto con una pureza de cerca del
99,95 %.

Como las propiedades del cobre mas importantes son la alta conductividad
eléctrica y térmica, resistencia a la corrosion, no es magnético y puede ser unido
facilmente al laton, una de sus mayores utilidades en aleaciones se da como
revestimiento metalico. Las aleaciones de cobre comerciales mas importantes
son: latones, aleacién de niquel y hasta 62 % de cobre; bronces, aleaciones de
estafio y hasta 12 % de cobre; cuproniqueles y monel, aleaciones de cobre y

niquel utilizado sobre todo en monedas.

Debido a sus caracteristicas de conductividad y precio, el cobre se utiliza
en el 75 % de la industria eléctrica, con un 99 % de pureza. Aunque también es

ampliamente utilizado en la fabricacion de cafierias e instrumentos de cocina, asi
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también por sus propiedades Unicas para la eliminacion de bacterias y virus, es
muy utilizado en las industrias farmacéuticas y alimenticias, asi como en los

botones de ascensores o en las perillas de las puertas.

1.3.2.3. Cromo

El cromo toma su nombre de la palabra chroma que significa color
nombrado asi por Nicholas Vauqueli, un naturista y quimico francés del siglo
XVIII. El cromo como tal no se encuentra en la naturaleza, sino que es separado
de menas como la cromita o piedra de cromo hierro, pero si esta ampliamente
repartido en la superficie de la Tierra. Estas menas son trituradas o molidas, luego
son afiadidas cantidades controladas de cal y expuestos a una temperatura de

aproximadamente 1 100 °C, asi el material se lixivia y se aisla el cromo puro.

El cromo es un metal blanco, duro, brillante y fragil. Se funde a 1 890 °C y
es extremadamente resistente a agentes corrosivos ordinarios. A temperaturas
elevadas, es comun que el cromo se combine con azufre, silicio, carbono y

nitrdgeno para aplicaciones especiales.

La utilidad méas importante que se le da al cromo puro es el cromado de una
gran variedad de piezas, como equipos eléctricos, utensilios varios o accesorios
de automoviles. Aunque también es utilizado como un protector contra la
corrosion por tener la caracteristica de pasivacion; asi mismo como en aleaciones

con hierro y niquel para formas aceros inoxidables.

El cromo se considera como un elemento de aleacién de bajo costo,
formando aceros al cromo de alta dureza y resistencia al deterioro, estos son
denominados aceros serie 5xxx. EL cromo es soluble hasta 13 % en hierro. Como

su presencia aumenta también la resistencia al desgaste, son ampliamente
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utilizados en cojinetes, asi también, de 2 % a 4 % de cromo tiene excelentes

propiedades magnéticas y son utilizados en imanes permanentes.

Ciertos factores permiten la existencia de varios compuestos de cromo. Los
mas importantes son los cromatos y dicromatos. Algunos cromatos son
insolubles y de color amarillo, lo que favorece su utilidad al pintar con ellos
marcas amarillas en las carreteras. Por su parte, los dicromatos tienen una
estructura que incluye un atomo de oxigeno, que lo convierte en un agente
oxidante, por ejemplo, con el etanol; esta reaccién es utilizada en los analizadores

del aliento para detectar un consumo excesivo de alcohol.

1.3.2.4. Hierro

Es bien conocido que gran parte del centro de la Tierra es una masa de
hierro fundido en constante movimiento, que genera el protector campo
magnético del planeta evitando, sobre todo, la luz ultravioleta del Sol. El hierro
también ayuda a tefiir ciertos aspectos de nuestra vida, como el rojo de nuestra

sangre o el rojo del 6xido de hierro en la superficie de Marte.

El hierro constituye el segundo metal mas abundante de la corteza de la
Tierra. Es extraido de menas de las cuales las mas comunes son la hematita que
contiene 70 % de hierro, la limonita con un 42 % de hierro y en menor proporcién
la magnetita, siderita y la pirita. Para le obtencion del hierro, estas menas son
reducidas en el alto horno para producir arrabio, material que contiene hasta 4 %
de carbono y otras impurezas y sirve como materia prima para la produccion de

hierro fundido en el horno de cubilote y acero en horno eléctrico.

El hierro puro es un metal blanco y brillante que se funde a 1 528 °C. En el

aire humedo se oxida rapidamente, dado que esta capa de 6xido se deprende
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con facilidad, el hierro no posee la propiedad de pasivacion. Su red cristalina varia
fuertemente con la temperatura, a 904 °C es cubica centrada en la cara y de 904
a 1 401 °C es cubica compacta. Hasta la temperatura de Curie, 768 °C, es
ferromagnético y por encima de esa temperatura se vuelve paramagnético

simple.

Figura 5. Diagrama hierro-carburo de hierro
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El hierro por si mismo no posee altas propiedades de ductilidad y tenacidad,
aungue si es resiliente, es decir, tiene la capacidad de absorber trabajo, por esa
razon es utilizado, por ejemplo, en la creacion de tornillo de banco, aunque
requieren de algun tratamiento térmico. La mayor utilidad del hierro se da con la
aleacion de carbono para la produccion del acero, y asi su importancia y
caracteristicas estan determinadas por la cantidad de carbono que posee, que
es de hasta un 2 %. La porcion de carbono agregado determina las condiciones
del acero méas que el hierro.

1.3.2.5. Manganeso

El manganeso es el tercer elemento mas abundante de la corteza de la
Tierra, es un metal quebradizo con una tonalidad grisacea, es ductil y maleable y
un buen conductor del calor y la electricidad. Su historia comienza en el afio 1740
cuando Johann Pott, un quimico aleman, determina que la pirolusita no contenia
hierro, sino algun otro metal aun no detectado; afios después, el quimico
austriaco Ignatus Gottfried logra separar manganeso impuro de la pirolusita y fue
hasta que en el afio 1774 que el quimico sueco Johan Gahn logra la creacién de

un metal quebradizo, el manganeso.®

Al ser uno de los metales mas abundantes, en al menos un centenar de
minerales lo contienen. Las mas importantes son los carbonatos y silicatos. Rara
vez se utiliza en forma pura, su mayor utilidad es en la produccién del acero como
reactivo para reducir el oxigeno y azufre o es utilizado también como agente de
aleacién. Ademas, se utiliza como recubrimiento en los electrodos para

soldadura, ceramica y vidrio. El metilciclopentadienil manganeso tricarbonilo,

9 Universidad Nacional Autbnoma de México. Op. Cit., p. 66.
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conocido como MMT, es utilizado como aditivo del combustible para inhibidor de

humos y antidetonantes.

Las propiedades fisicas y quimicas del manganeso son parecidas hasta
cierto punto, a las del hierro. El manganeso es duro y fragil, se funde a 1 247 °C.
Es bastante electropositivo y se disuelva facilmente en &acidos diluidos no
oxidantes. El manganeso es uno de los elementos para aceros aleados menos
costosos y esta presente en todos los aceros como desoxidador, posee la
designacion de aceros serie 13xx. La presencia de manganeso reduce la
fragilidad en caliente, aunque solo cuando el contenido de manganeso excede

un 0,80 % se puede clasificar como acero aleado.

El manganeso es un metal vital para los organismos vivos; ayuda a convertir
los desechos nitrogenados en el compuesto excretable urea. Gran parte del
proceso de la fotosintesis lo necesita 0 como el sulfato de manganeso usado para
el crecimiento de los cultivos; asi como en el metabolismo humano. Aunque el

exceso de manganeso, se cree que ayuda al desarrollo del Parkinson.

1.4. Efectos de la presencia de metales en el agua

Los efectos nocivos que los metales provocan en el organismo son variados

Yy, por consiguiente, de alta preocupacion para la salud humana.

1.4.1. Salud humana

Son variadas las consecuencias producto de la presencia de estos metales
en el agua, y que pueden ser contaminadas desde fuentes directas o indirectas.
Es dificil de determinar donde y en que parte del cuerpo se concentra los metales

y el tiempo que permanecen ahi, estos pueden distribuirse por los diferentes
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tejidos, de forma irregular, ya sea por medio del torrente sanguineo o por el
liquido cefalorraquideo. Una vez dentro del cuerpo, estos elementos pueden
sustituir la vacante al algunos otros, como el calcio en los huesos o el zinc del
cerebro; de una forma sustitucional, estos no proporcionarian las cualidades para

la correcta funcion de las actividades metabdlicas del cuerpo.

Para el caso del aluminio, existen sospechas que una exposicion
prolongada a este material es causa de Alzheimer y cancer, aunque aun sin
comprobar, también se cree que altera el calcio del sistema nervioso y causa una
demencia grave. En varios informes publicados en los afios cuarenta,? sefialaba
casos de fibrosis pulmonar entre los trabajadores de la industria del aluminio;
conocida como enfermedad de Shaver; descrita por primera vez en el afio 1934.
Se ha observado la absorcion de niveles elevados de aluminio y dafios en el
tejido nervioso en individuos que requieren didlisis renal. Los efectos
toxicolégicos causados por el aluminio siguen teniendo un gran interés por su

importancia comercial.

Fragmentos de cobre metélico o de aleaciones en el agua pueden alojarse
en los ojos produciendo lo que se conoce como chalcosis, que puede dar lugar a
uveitis o inflamacion del iris, y la posterior perdida del ojo. Las sales de cobre son
generalmente inocuas, ya que la induccion del vomito libera al paciente de gran
parte del cobre; aunque algunas personas pudieran parecer la enfermedad de
Wilson, una enfermedad rara y hereditaria, que no les permite eliminar el cobre
correctamente, acumulandose este sobre todo en el higado y provocando su
inflamacion, conocido como hepatitis. Cuando se bebe algun liquido que ha
estado en contacto con caferias, grifos o valvulas de cobre puede producir

irritacion del tracto gastrointestinal.

10 MORENO, Carmen et al. Estudio exploratorio en trabajadores expuestos a aluminio en la
central electronuclear “Juragua”. https://scielo.org/es/. Consulta: abril de 2021.
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Se considera al hierro como irritante local para los pulmones al ser inhalado
y al tracto gastrointestinal al ser consumido. Los experimentos hechos en
animales indican que el O6xido de hierro excesivo podria actuar como una
sustancia co-cancerigena favoreciendo el desarrollo de cancer cuando se es

expuesto simultdneamente con la exposicion de sustancias cancerigenas.

Por su parte, la ingesta o contacto de los compuestos de cromo en ciertos
estados de oxidacién pueden producir irritaciébn o corrosién cutdneo-mocosa,
reacciones cutaneas de tipo alérgico o ulceraciones de la piel. Asi afectan
principalmente a la piel y al aparato respiratorio. EI cromo hexavalente se

considera un elemento cancerigeno y altamente toxico.

Respecto al manganeso, poco se sabe de las consecuencias de una ingesta
excesiva. La mayor parte de los estudios se basa principalmente en la inhalacién.
Pero si se tiene claro que puede llegar al aparato digestivo a través de los
alimentos o el agua contaminada; la absorcion de manganeso a través de la piel
puede considerarse como despreciable. La intoxicacion crénica por manganeso,
conocido como manganismo, puede tener consecuencias a nivel pulmonar y del

sistema nervioso.

1.4.2. Manejo industrial

Las impurezas del agua varian en gran medida de su fuente, generalmente
las aguas superficiales presentan un alto contenido de contaminantes de tipo
organico como inorganicos; aunque las aguas subterraneas presentan un mayor
namero de solidos en suspensién. Es dificil considerar parametros generales
respecto al agua que alimenta la gran variedad de procesos industriales y

comerciales que existentes en el mercado mundial, sin embargo, si se puede dar
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una guia general para dosificar los problemas que pudiera provocar los metales

que estuvieran presentes.

Los limites de las caracteristicas del agua en la industria son casi siempre
de mayores condiciones que el agua destinada al consumo humano, aunque
también se exceden en sus parametros. En la industria, la dureza del agua es
uno de los pardmetros de mayor interés por controlar; un agua rica en minerales,
fundamentalmente con sales de calcio y magnesio, se precipita y concentra
dando lugar a incrustaciones indeseadas en calderas, condensadores y turbinas,
lo que dificulta el buen funcionamiento del equipo y conlleva una depresion de la

eficiencia del proceso.

Tabla I11. Parametros de agua de alimentacion para calderas
Pardmetro Caldera
Oxigeno disuelto Cero
Cloro libre Cero
pH 9,5a11,0
Conductividad Méaximo de 4 500 uS
Dureza total Cero
Hierro Maximo de 0,1 mg/l
Sdlidos disueltos totales Méaximo de 3 000 uS

Fuente: ARAUJO, Boris. Congreso de ingenieria mecénica CIM, afio 2020.

En la industria hidroeléctrica y en equipo de bombeo, se prefiere un agua
con un bajo contenido de conductividad y alcalinidad, dado que estos provocan
un alto flujo de electrones provocado por las diferencias quimicas entre las
sustancias; asi el equipo empieza a ceder y a comportarse como un anodo,
llevando a una corrosion catastréfica entre las piezas de las maquinas. Esto se
presenta en mayor medida en presencia de metales con tendencia al

ferromagnetismo como el hierro.
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2. MARCO TEORICO

2.1. Introduccién a los métodos instrumentales de analisis

Los procesos y métodos presentes en la industria exigen la verificacion de
una variada cantidad de necesidades, donde se hace absolutamente necesario
controlar y mantener constantes algunas magnitudes como la presion, el caudal,
la temperatura, el pH, la conductividad, entre otros. Los instrumentos de control
y medicidn permiten una comprobacion regular en condiciones de confiabilidad y

prontitud.

2.1.1. Generalidades de los instrumentos

Los procesos para el control de variables pueden generalizarse en dos
grandes categorias: procesos continuos y procesos discontinuos. En ambos
casos se necesita que la variable a controlar sea un valor fijo o un valor cambiante

con el tiempo, en una medicidn que puede ser constante o intermitente.

2.1.1.1. Campo de medida

El campo de medida, o también range, es el total de los valores de la
variable que estan contenidos dentro de los limites maximos y minimos que
posee el instrumento, es decir, la capacidad de medida de este. Esta determinado
por dos valores extremos: el limite superior de medida y el limite inferior de
medida, por ejemplo, la capacidad de un termometro de patio de medir la

temperatura ambiente desde los 0 °C hasta los 100 °C.
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2.1.1.2. Alcance

El alcance, conocido como span, es una operacion algebraica entre los
valores del limite superior e inferior del campo de medida del instrumento. Puede
entenderse como el valor absoluto del total de valores que estan contenidos

dentro del instrumento de medicion.

2.1.1.3. Error

El error es una desviacion de la medida teédrica o ideal. Es importante que
se reconozca que no se puede obtener un valor exacto de la variable que se esté
midiendo, esto es un resultado generalmente de los factores como son las

imperfecciones del instrumento y los errores humanos.

El error absoluto es una medida de la desviacion entre un valor tedrico y un

valor real:
Error absoluto = valor leido — valor verdadero
El error relativo es una medida de la calidad de medicion:
Error relativo = error absoluto / valor verdadero
Cuando una medicion se realiza con la participacion de varios instrumentos,
colocados uno a continuacion de otro, el valor final de la medicibn estara
constituido por los errores inherentes de cada uno de los instrumentos. El error

maximo posible sera la suma de cada uno de estos.

+ [Error instrumento 1 + Error instrumento 2 + ...]
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Ahora bien, como es improbable que todos los instrumentos tengan al
mismo tiempo su error maximo en todas las circunstancias de la medida, suele
tomarse como error total de una medicion la raiz cuadrada de la suma algebraica

de los cuadrados de los errores maximos de cada instrumento:

+./(Error instrumento 1)2 + (Error instrumento 2)2 + -
2.1.1.4. Exactitud

La exactitud es la cualidad de un instrumento de medicion el cual dara
lecturas proximas al valor tedérico o ideal de la variable que se esté midiendo,
siendo considerado el valor medido como si fuera el valor verdadero. Dicho de

otra manera, es la reduccién al minimo de la desviacién maxima.

La exactitud puede ser expresada de varias formas, puede darse en
porcentaje, en unidades de la variable, tanto por ciento de la lectura efectuada o
como una escala. El término utilizado en los instrumentos de medicion para
referirse a la exactitud se da en términos de inexactitud. Asi, un manémetro con
un campo de medida de 0 a 10 bar puesto en un sistema de 10 bar; el manémetro

marcara 9,5 bar y tendra una inexactitud de + 0,5 bar o de £ 5 %.

Es importante recalcar que, en los instrumentos, los valores de exactitud
son los proporcionados por el fabricante, de tal manera que estan establecidos

para el usuario sin necesidad de realizar alguna operacion matematica.
2.1.1.5. Precision

La precision es la capacidad de un instrumento de dar lecturas regularmente
muy parecidas, es decir, lecturas muy préximas unas de otras con un minimo
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grado de dispersion de las mismas. Los instrumentos estan pensados para que
sean precisos, aunque no necesariamente exactos; la exactitud viene dada por

la calibracion. La precision es sinonimo de repetibilidad.

Figura 6. Exactitud y precision
> 2 :f_\
GD ":@ ]
= J
Baja exactitud y baja precisién Baja exactitud y alta precisién

Alta exactitud y baja precision Alta exactitud y alta precisién
Fuente: SKOOG, Douglas. Fundamentos de quimica analitica. p. 85.
2.1.1.6. Sensibilidad
La sensibilidad es la razén que existe entre el incremento de la lectura
sefialada y el incremento de la variable que lo ocasiona, por lo tanto, el

instrumento serd mas sensible cuando menor sea la cantidad que puede medir e

indica cuantas de las cifras medidas son significativas.
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2.1.1.7. Histéresis

Es la diferencia maxima que se observa en los valores indicados por el
indice o la pluma del instrumento, para un mismo valor cualquiera del campo de
medida, cuando la variable recorre toda la escala en los dos sentidos, ascendente

y descendente.

2.1.1.8. Selectividad

La selectividad se refiere al grado de interferencia de unas especies sobre
otras. El caso méas favorable de selectividad es aquel en el que ninguna otra
sustancia interfiere y la reaccién o el método son completamente caracteristicos
de la sustancia que se determina; se dice entonces que el método es especifico.
La selectividad de los métodos instrumentales es muy diversa, existiendo algunos

muy especificos, en especial, en algunos métodos 6pticos.

2.1.2. Tipos de errores y fuentes de ruido

Como se ha explicado anteriormente, el error es una desviacion que
presentan las medidas de los valores reales o tedricos. Por su parte, el ruido es
cualquier perturbacion eléctrica o de sefal accidental no deseada que modifica

la trasmision, indicacion o registro de los datos medidos.

Es importante determinar las caracteristicas y diferencias entre ambos
conceptos, debido a que son la fuente mas comun de una incorrecta medicion vy,
por consiguiente, una mala interpretacion de los datos de la variable. Son el
origen de la degradacion de la exactitud y la precision de un analisis y contribuye

a hacer menos favorable el limite de deteccion.
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La precision de una medicion se puede determinar con relativa facilidad al
replicar los procesos cuidadosamente. Lastimosamente, la exactitud en una
medicién o analisis no es sencilla de obtener, debido a que se hace necesario
conocer el valor ideal de la variable que se esta midiendo, y es ese mismo valor
él que se quiere determinar mediante el analisis. Es peligroso suponer que un
resultado preciso sera exacto, ya que estos pueden ser precisos sin ser exactos
0 pueden ser exactos sin ser precisos. Un andlisis puede ser afectado por varios
tipos de errores.

Un error aleatorio, también conocido como indeterminado, provoca que los
datos de una medicién sean mas o menos simétricos alrededor de una media de
los mismos, pueden ser datos con precision, pero sin exactitud. Un error
sistematico, o determinado, hace que la media de los datos adquiera un valor
diferente al valor ideal, es provocado por una serie de réplicas de las mediciones
donde los resultados sean altos o bajos unos de otros; un error sistematico puede
darse, por ejemplo, en la pérdida de un analito cuando se evapora de una

muestra, asi la mezcla ya no sera ideal.

Otro tipo de error es el bruto o grueso, estos son errores ocasionales que
por lo general son grandes y pueden afectar gravemente la medicion ya sea con
valores altos o bajos; generalmente son errores humanos. Por ejemplo, al tocar
con los dedos las celdas utilizadas para colocar el analito dentro del
espectrofotometro, puede provocar una alteracion en la via del haz de luz y asi,

una incorrecta lectura. Los errores brutos pueden ser sinéGnimo de datos atipicos.

De forma general, los errores pueden ser agrupados como se muestra a

continuacion:
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o Los errores instrumentales: dado que todos los aparatos pueden ser fuente
de erros sistematico, derivados de un comportamiento inadecuado del
instrumento, puede ser debido a una mala calibracion o a condiciones
ambientales no apropiadas. Aunque estos pueden ser detectados

facilmente y corregidos.

o Los errores de método: atados a un comportamiento fisico o quimico no
adecuado al sistema establecido. Este puede ser causado por reacciones
quimicas incompletas, inestabilidad fisica o elementos secundarios
creados durante el experimento que afecten las mediciones. Estos son
dificiles de detectar y por lo tanto uno de los errores sistematicos mas

graves.

o Los errores humanos: son inversamente proporcionales al cuidado,
atencién, limitaciones o experiencia del experimentador. Son variadas las
causas que pueden dar lugar a una mala medicién, por ejemplo,
determinar la posicion del puntero de un mandémetro, estimar porciones de

forma que estén fuera de sus limites, entre otros.

El ruido es un factor presente en todo tipo de elementos instrumentales
dedicados a la analitica, lamentablemente en algunas ocasiones esto es
inevitable debido a efectos, por ejemplo, termodindmicos que no son posibles de
controlar. En la mayoria de las ocasiones, la intensidad con la se da el ruido N
es de manera constante y no depende de la magnitud de la sefial de salida S. La
relacion sefal/ruido o relacion S/N es una cifra de mucha utilidad utilizada para

describir el desempefio del instrumento.

En relacion con el parametro S/N se define como:
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En la formula anterior, x representa la media de la sefial medida y o la
desviacion estandar. Se puede argumentar que mientras mas grande la relacion

S/N més favorable seran las condiciones de medicién.

Figura 7. Relacion sefal/ruido

Sefial

S =50

Fuente: HERNANDEZ, Lucas. Introduccién al anélisis instrumental. p. 29.

Cada medicién analitica esta constituida por dos componentes. El primero,
la sefial, lleva informacién acerca del analito de interés para el cientifico. El
segundo, llamado ruido, es informacién extrafia que no se desea porque degrada
la exactitud y precision de un analisis. El término ruido deriva de la ingenieria de
radio, donde la presencia de una sefial no deseada se manifiesta como estética
de audio o ruido. El término se aplica ahora en ciencia e ingenieria para describir
las fluctuaciones aleatorias que se presentan siempre que se hacen mediciones

duplicadas en sefales que se supervisan de manera continua.
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Las fluctuaciones aleatorias se describen y tratan por medio de métodos

estadisticos.! El origen del ruido puede ser quimico o instrumental:

o Ruido quimico: es aquel que proviene de situaciones quimicas y
termodindmicas incontrolables y afectan las caracteristicas a nivel
molecular del sistema que se analiza. Pueden ser provocados por un
cambio no detectado de temperatura o presion, cambios en la humedad
del ambiente, una alteracion en la intensidad de luz o vapores resultantes

de las reacciones.

o Ruido instrumental: se relaciona directamente con el instrumento. Puede
provenir de la fuente de alimentacion, los elementos procesadores de
sefal y los elementos de salida.

El ruido instrumental puede provenir de varias fuentes, como los causados
por la agitacion de los electrones y de los portadores de carga eléctrica como los
capacitores, los transductores, resistencias, las celdas electroquimicas, entre
otros. Estos cambios pueden causar fluctuaciones en el voltaje que alimenta al
instrumento y se conoce como ruido térmico. Cuando los electrones o particulas
cargadas se enlazan, como acurre con el ruido de disparo, afecta especialmente
a las fotoceldas en el espacio en donde se realiza la reaccion.

Un tipo de ruido llamado fluctuante se reconoce por la dependencia que
tiene de la frecuencia, los cuales son inversamente proporcionales; a veces
denominado como ruido 1/f. Finalmente el ruido ambiental es una suma de la

interferencia del ambiente que rodea al instrumento, como las numerosas fuentes

11 SKOOG, Douglas. Principios de andlisis instrumental. p. 110.
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de radiacion electromagnética, las sefales de la radio publica, la television, las

perturbaciones ionosféricas, y demas.

Algunas de las formas para minimizar los efectos del ruido son:

o Disminuir la temperatura del ambiente donde se realiza la medicién. Por
ejemplo, un sistema de fotodiodos de luz uv-vis llevado desde una

temperatura de 25 °C a -196 °C reducira el ruido térmico a la mitad.

o La interferencia de la radiacion electromagnética exterior puede ser
controlada por un blindaje del sistema, como una jaula de Faraday, una
conexion a tierra o la reduccion de la longitud de los conductores eléctricos

dentro del sistema del instrumento.

o La instalacion de filtros analdgicos; como muchas sefiales de los
instrumentos son de baja frecuencia con anchos de banda que se
extienden en intervalos de unos pocos Hertz, de tal forma que el filtro

eliminara muchos de los componentes de alta frecuencia.

2.1.3. Los métodos analiticos

Para cualquier tipo de analisis o investigacion el primer paso sera uno de
las dificiles, ya que la seleccion de un método de estudio requiere reunir varios
factores como la experiencia, el alcance, presupuesto, disponibilidad de equipo,
entre otros. La complejidad de los elementos a estudiar y su numero de

componentes influenciara siempre en la eleccién del método.
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Durante un analisis tipico, los resultados pueden obtenerse a partir de dos
medidas; por medios directos como pesar la muestra o determinar su volumen,
mientras que la segunda trata de determinar la cantidad proporcional que le da
el analito a la muestra. La segunda medida es la que regularmente complementa

el andlisis y puede determinarse de varias maneras.

Figura 8. Diagrama de flujo para seleccionar un método instrumental
Problema
Planteamiento Obtencion de la
—
de problema muestra

Elecciéon de método

v
A

e instrumento
o |

¢ Resultados

reproducibles?

lSi

Medir y estimar — - )
<——| Eliminar interferencias

confiabilidad

> Publicar —— | Conocimiento y teoria

Fuente: elaboracion propia, utilizando Microsoft Word.
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Si lo que se requiere es determinar la masa de un analito o de la alguna
mezcla quimica puede usarse los métodos gravimétricos. Con los métodos
volumétricos puede determinar el volumen del analito en una solucién, siempre y
cuando exista un reactivo que reaccione con la muestra. Para medidas mas
complejas, como determinar las propiedades eléctricas, puede usarse los
métodos electroliticos. Mientras que los métodos espectroscépicos exploran la

relacion entre la radiacidn electromagnética y los atomos del analito.

Tabla IV. Propiedades base de los métodos instrumentales

Propiedades Métodos instrumentales
Emision de radiacion Espectroscopia de emision, uv, luz visible, de
electrones; fluorescencia, fosforescencia vy
luminiscencia.
Absorcién de la radiacién | Espectrofotometria uv, luz visible, IR; resonancia
magnética.
Dispersion de radiacion | Turbidimetria; espectroscopia de Raman.
Refraccion de radiacion | Refractometria; interferometria.
Difraccion de radiacién Métodos rayos X y difraccion electrénica.

Rotacion de radiacion Polarimetria dispersion 6ptica; dicroismo circular.
Potencial eléctrico Potenciometria; cronopotenciometria.

Carga eléctrica Coulombimetria.

Corriente eléctrica Amperometria; polarografia.

Resistencia eléctrica Conductimetria.

Masa Gravimetria.

Razén de masa/carga Espectrometria de masas.

Velocidad de reaccién Métodos cinéticos.

Caracteristicas térmicas | Gravimetria térmica vy titulometria; analisis
térmico; métodos conductimétricos térmicos.
Radiactividad Métodos de activacion y de dilucion de is6topos.

Fuente: SKOOG, Douglas. Principios de analisis instrumental. p. 2.

Varias de las caracteristicas que son la base de la aplicacion de los
instrumentos, han sido conocidas y estudiadas desde del siglo pasado o mas.
Debido a la carencia de tecnologia en esas épocas su aplicacion fue retrasada
hasta nuestros dias. El desarrollo de la electrénica y la computacién es
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directamente proporcional al desarrollo de nuevos y modernos meétodos

industriales.

De forma general, los métodos analiticos pueden ser clasificados en dos
grupos: aquellos que estan basados en interacciones de materia-materia, es
decir, reacciones quimicas, y por otro lado, como ya se ha planteado, la
revolucién de la tecnologia y el avance humano lleva consigo nuevos problemas,
surgen asi los métodos instrumentales basados en la interaccion materia-
energia; conocidos también como métodos fisicos debido a que no incluyen la

modificacion de la composicidn fisica o quimica del sistema.

El objetivo de un instrumento es la medida de percepcion sensorial de una
propiedad asi como la determinacion de la instensidad de dicha propiedad. Puede
considerarse que un instrumentno analitico es un dispositivo que convierte una
sefal, que no suele ser detectable para el ser humano, en forma que si lo es.
Esta constituido por cuatro componentes principales: generador de sefal,
detector, procesador de sefial y dispositivo de lectura.

2.1.4. Clasificacion de métodos instrumentales opticos

Los instrumentos y métodos utilizados durante un andlisis tienden a

caracterizarse de la siguiente forma:

o Métodos quimicos: analisis cuantitativo y cualitativo

o Métodos instrumentales: de tipo 6ptico, electroquimico y otros
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Tomando en cuenta la anterior consideracién, es posible clasificar los
métodos instrumentales Opticos en sistemas espectrofotométricos y no

espectrofotométricos; derivados de los métodos espectroscopicos.

Los métodos espectroscopicos son todas aquellas disposiciones en las
cuales hay un intercambio de energias, especificamente entre la radiacion
electromagnética y la materia; o que se desea es determinar el espectro
provocado por las transiciones entre distintos niveles energéticos. Los métodos
no espectroscopicos, aunque también utilizan la radiacion electromagnética,
estos miden cambios de direccion o en las propiedades fisicas de la propia
radiacion; no existe un intercambio de energia 0 una interaccion entre estos y la

materia.

Figura 9. Tipos de métodos instrumentales Opticos

-Ahmrﬂjaﬁn | niveles moleculares: UV-visible. IR, microondas
l_ niveles atomicos: absorcion atémica, rayos X

niveles modeculares: lumindscencia (luorescencia,
[oslorescencia) A :
Emision niveles atdmicos: espectrometria de emisidn, foto-
- metria de [lama ICP, fluorescencia de rayos X,
- fluorescencia atémica

ESPECTROSCOPICDS

Dispersion: turbidimeiria, nefelometria
Refraccion: refractometria, inierferometria
Difraccion: rayos X, elecirones

Rotacion dptica: polarimetria, dicroismo circular

NC ESPECTEOSCOPICOS

Fuente: HERNANDEZ, Lucas. Introduccion al analisis instrumental. p. 40.
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Los métodos de absorcion son los de uso mas demandados y, por lo tanto,
los mas generalizados. Tienen sus bases en la absorcion selectiva de radiacion
por parte de un producto o especie que se desea estudiar. Aqui, las transiciones
de interaccion se dan a niveles de vibracion y rotacion molecular por la absorcion

de radiacion ultravioleta, visible, infrarroja y de microondas.

Los métodos de emision son utilizados en menor medida que los de
absorcion. Es este tipo de analisis se utiliza la radiacién electromagnética emitida
por la materia, sin tomar en cuenta las causas que provocan dicha emision. Los
niveles de absorcion y de emisién se trataran, brevemente, mas adelante en este

capitulo.

Las técnicas analiticas de dispersion, difraccidon y refraccion son basadas
en el movimiento de la luz debido a particulas en suspension en el seno de una
disolucion, donde el sistema no varia en los distintos niveles energéticos, sino
que la radiacion que incide en la disolucion induce un dipolo eléctrico oscilante
gue actla como una nueva fuente de radiacion. La intensidad de esta nueva
radiacion depende en gran medida del numero de particulas, del medio y de

longitud de onda que incide en un dngulo especifico.

Si durante el movimiento de la luz se produce una disminucién apreciable
en la intensidad de la radiacion incidente y pueden observarse un rayo que incide
en el mismo sentido, se denomina turbidimetria. Si se requiere de una mayor
sensibilidad respecto a la turbidimetria se hace uso de la nefelometria, esta es
una medicién que se le realiza a la intensidad de radiacion a un cierto angulo

respecto al haz incidente, normalmente a 90 grados.
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Existen otras técnicas basadas en las medidas de dispersion de la luz que
son Utiles para determinar la forma y tamafio de las particulas y las masas
molares. Estas técnicas basadas en el indice de refraccion es la refractometria,
una técnica no destructiva Util en pequefas cantidades de muestra y mediciones
rapidas y sencillas. Cuando se miden diferencia entre el indice de refraccion de
la muestra y el de una sustancia patron se tiene la interferometria, de mayor

precision.

La difraccion de rayos X es el método de mas utilidad para estudiar las
estructuras cristalinas de los solidos, durante este método se hace incidir un haz
monocromatico sobre la muestra a analizar y se obtiene de regreso un espectro
de rayos X difractados Unicos del solido. Una analogia similar ocurre con la
difraccidén de rayos gamma y de electrones, la ventaja de estos sobre los rayos X
es que cuando se analiza la superficie de un solido hace que se pueda prescindir

del interior, debido al menor poder de penetracion de los electrones.

La polarimetria y el dicromismo circular estan estrechamente relacionados,
basados en la absorcion diferencial de la luz polarizada de forma circular en
direcciones opuestas, puede obtenerse informacién complementaria sobre las
estructuras de las sustancias. Esto es posible debido a que ciertas sustancias se
caracterizan por una asimetria molecular o cristalina, por lo que son 6pticamente

activas.
2.2. Espectrofotometria
Los métodos espectrofotométricos son un grupo de métodos y técnicas

analiticas basados en la interaccion de la radiacion electromagnética con alguna

sustancia. ElI termino espectrofotometria, a veces Illamado también
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espectroscopia, comprende toda aquella ciencia que trata con las interacciones

de varios tipos de radiacion.

La imagen presentada a continuacion contiene los espectros de emision
Optica de varias sustancias gaseosas. Cada espectro es una huella Unica de la
sustancia correspondiente que puede usarse para identificarla. En orden
descendente, las sustancias son bromo, deuterio, helio, hidrogeno, cripton,
mercurio, nedn, vapor de agua y xenén. Las intensidades de las lineas en los
espectros producen informacién relacionada con las concentraciones de los

elementos.

Figura 10. Espectros de varias sustancias

Fuente: SKOOG, Douglas. Principios de analisis instrumental. p. 131.
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2.2.1. Panorama histérico

La evidencia del analisis instrumental se remonta a los primeros afios del
siglo XX, fue durante el afio 1903 que los Cientificos de la Universidad de
Freiberg, Alemania, kuster y Gruters,'? realizaron varios experimentos
relacionados con potasio, dioxido de carbono e hidroxido de sodio sentando asi,
las bases de las valoraciones conductimétricas desarrollandose posteriormente
las valoraciones potenciométricas; estas técnicas estudian la conduccion de una
corriente eléctrica a través de una solucién de un electrolito donde cargas

positivas se mueven hacia el catodo y cargas negativas hacia el anodo.

Posteriormente durante la década de 1930 se desarrollaron los primeros
avances en electrodos de vidrio que era sensibles a iones de hidrogeno que
constituyo el avance mas importante de la época para mediciones de pH en
medios acuosos, posterior a los electrodos de vidrio se desarroll6 la aplicacion
de los métodos de andlisis quimico y fisico para la determinacién de la
concentracion desconocida de un reactivo, método conocido como el analisis de
volumetrias. Durante esa misma época, Jaroslav Heyrovsky descubrié la
polarografia, util para obtener el cambio de un analito cuando el potencial que
pasa sobre él se modifica.

Para esa época ya se presentaba la necesidad de analizar componentes
con concentraciones inferiores al 0,01 % para una gran variedad de muestras,
asi mismo, aun con el auge la segunda revoluciéon industrial se manifesto la
necesidad de realizar diferentes analisis a los productos industriales en un tiempo

récord y con resultados confiables. La necesidad de solucionar nuevos

12 HERNANDEZ, Lucas. Introduccion al andlisis instrumental. p. 16.
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problemas provoco el desarrollo espontaneo de los instrumentos electronicos

para el analisis, sobre todo en los paises mas industrializados de la época.

Durante la década de 1940 ya era muy utilizadas, de forma rutinaria, los
métodos de los espectrofotbmetros de ultravioleta e infrarrojos, los
espectrofotometros de emision, entre otros. Tecnologia que tardoé en llegar a los
paises menos desarrollados y a los laboratorios universitarios; que marco un

riesgo debido a la falta de personal que manejaran dichos instrumentos.

Aunque las bases cientificas de la espectrofotometria se remontan muchos
afnos antes, pudiéndose trazar desde los trabajos sobre la luz por Isaac Newton
en el aflo 1664, el descubrimiento de la radiacion infrarroja por el cientifico
aleman William Herschel y la radiacion ultravioleta por el también fisico aleméan
Johann Ritter, ambos estudios a principios del siglo XIX, hasta el nacimiento de
la espectroscopia como rama cientifica gracias al astronomo y fisico aleméan

Joseph von Fraunhofer.

Durante los acontecimientos bélicos del siglo pasado, se tuvo lugar a un
gran avance en la evolucion de la ingenieria y la tecnologia. El proyecto
Manhattan, nacimiento de la bomba atémica, acelero los métodos industriales,

de produccién, el microandlisis y las técnicas instrumentales.

Las técnicas cromatograficas, de la década de 1950, experimentaron un
desarrollo continuo hasta la época actual; como un método cientifico para la
separacion y la caracterizacion de mezclas complejas que tiene como objetivo
separar los distintos componentes. Unidos a esos progresos, posibilitaron
también el avance de la espectrofotometria de masas y la resonancia magnética

nuclear.
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Para el estudio de los niveles de partes por millén, entre los afios cincuenta
y sesenta, aparte de que provoco un perfeccionamiento de las técnicas
existentes, también sustentd el desarrollo de otras, como el caso de la
espectrofotometria de absorcibn que en muy poco tiempo se hizo casi

insustituible para el analisis de metales a nivel de trazas.

Finalmente, durante el inicio del auge de la informéatica iniciado en la década
de 1980, modifico profundamente las técnicas analiticas instrumentales,
desarrollando los microordenadores para el control de los instrumentos como una
facil manipulacién de la abundante informacion obtenido en las medidas
experimentales. Las facilidades presentadas por una computadora como la
automatizacion de los analisis controlando los tiempos de muestreo,
procesamiento de datos, la evaluacibn matematica y estadistica de estos

presenta una gran ventaja, sobre todo en la accesibilidad de estas tecnologias.

2.2.2. Caracteristicas de la radiacion electromagnética

La radiacidn electromagnética es una forma de energia que se transmite en
el espacio a velocidades muy cercanas a la de la velocidad de la luz, esta puede
describirse como una onda con propiedades de longitud de onda, frecuencia,
velocidad y de amplitud. Puede nombrase a la radiacion electromagnética como
luz en la regidn ultravioleta y visible, la luz en contraste con las ondas de sonido,

no requieren de un medio de transmision y viajan facilmente a través del vacio.

El modelo de onda no explica el fendbmeno asociado con la absorcion y
emisibn de la energia radiante. Para estos procesos, la radiacién
electromagnética puede ser tratada como paquetes discretos de energia o como

particulas llamadas fotones; la energia de un foton es proporcional a la frecuencia
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de radiacion. Estas visiones duales de la radiacion como particula y onda no son

excluyentes sino complementarias.

Asi también, algunas propiedades de la radiacion electromagnética se
considera que se conforma por ondas constituidas por componentes eléctricos y
magnéticos perpendiculares entre si, esta incorpora caracteristicas como

longitud de onda, frecuencia, velocidad y amplitud.

Figura 11. Variaciones del campo eléctrico y magnético de un haz luz

Campo eléctrico
A

Campo mag nético H/-\

Direccion
de

propagacion

Fuente: SKOOG, Douglas. Principios de analisis instrumental. p. 133.

Todos los métodos 6pticos hacen uso de la radiacion electromagnética, una

de las formas de caracterizar una onda es el uso de los siguientes parametros:

o Frecuencia: asociado al simbolo griego v, es el nUmero de ciclos por
unidad de tiempo. Por ejemplo, las veces que pasa por un determinado
punto en 1 segundo. La unidad de frecuencia es el segundo reciproco,

conocido como Hertz.
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o El nimero de onda: asociado al simbolo griego v, se define como el

inverso de la longitud de onda. Su unidad mas utilizada es el cm™.

o Longitud de onda: asociado al simbolo 4, es la distancia entre dos puntos
de la onda que han pasado un ciclo completo. Por ejemplo, las distancia
entre los maximos y minimos sucesivos de la onda. Se puede expresar en
cualquier unidad de longitud, entre los mas frecuentes esta el metro,

nanémetro, micrometro y angstrom.

Se puede considerar que la radiacién electromagnética es una forma de
energia radiante que se propaga en forma de ondas transversales. Su vibracion
es perpendicular a la direccién de su propagacion, lo cual imparte un movimiento
ondulatorio a la radiaciéon. La onda se describe ya sea en términos de la distancia
gue ocupa un ciclo completo, o en funcién de los ciclos que pasan por un punto

fijo por unidad de tiempo.

En los métodos espectrofotométricos, la muestra en solucion absorbe
radiacion electromagnética procedente de una fuente adecuada, y la cantidad
absorbida se relaciona con la concentracion del analito en la solucion. Una
solucién que contenga iones cobre Il es azul porque absorbe el color
complementario, el amarillo, y transmite la luz azul restante. Cuanto mas
concentrada sea esa solucion de cobre, mas luz amarilla absorbe, y el color azul

gue resulta en la solucién se hace mas intenso.

En un método espectrofotométrico, se mide la cantidad de esta luz amarilla
gue se absorbe y que se relaciona con la concentracion. Se podra comprender
mejor los métodos espectrofotométricos en la medida que se comprenda el

espectro electromagnético y la forma en que las moléculas absorban la radiacion.
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Tabla V. Colores de las diferentes longitudes de onda

Longitud de onda Color Color trasmitido
absorbida, en nm | absorbido complemento
380 - 450 Violeta Amarillo verdoso
450 - 495 Azul Amarillo
495 - 570 Verde Violeta
570 - 590 Amarillo Azul
590 - 620 Anaranjado Verde azulado
620 - 750 Rojo Azul verdoso

Fuente: CHRISTIAN, Gary. Quimica analitica. p. 458.

2.2.3. Andlisis de longitud de onda y frecuencia

Como ya se ha expuesto anteriormente, la radiacion electromagnética se
debe considerar como una onda y una particula a la vez. Una onda se puede
caracterizar como una oscilacion eléctrica y de campos magnéticos. Para que
una onda puede trasladarse en el vacio, su velocidad c, su longitud de onda 1y

su frecuencia v, esta estrechamente relacionada de manera sencilla.
velocidad de la luz = ¢ = Av
La velocidad de la luz en el aire es muy proxima a la del vacio. Si el
movimiento de la radiacién no se da en el vacio, si en cambio, este es a través

de la materia, la velocidad disminuira de tal forma que depende de la interacciéon

entre el elemento y la radiacion, de manera general la velocidad sera:

velocidad de la luz = ¢ = Av
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Cuando consideramos la radiacion electromagnética como una particula,
fotdn, es necesario para explicar las interacciones con la materia, seria de
suponer que la interaccion de esta con el entorno requiere de un andlisis a nivel
mas pequefio, relacionado con la interaccion con atomos y moléculas. La
naturaleza de este analisis requiere la comprension entre las particulas de
energia, los fotones, y la materia, por lo tanto, se pude demostrar que la
frecuencia de la radiacién electromagnética es proporcional a la energia del fotdn.
La constante de proporcionalidad, llamada constante de Planck h, es util aqui

debido a que ayuda a relacionar la energia implicada en el proceso.

E =hv

Del mismo modo, se puede relacionar la energia de un fotén con la longitud
de onda de la luz. A partir de las ecuaciones anteriores se puede concluir que la
relacion entre la energia de la luz y la longitud de onda son inversamente

proporcionales.

Puede considerarse entonces que la radiacién electromagnética, tratada
como un sinénimo de luz o haz de luz, se constituye fundamentalmente por ondas
y particulas que se propagan a distintas velocidades en diferentes medios. Asi
también, es necesario indicar que la verdadera caracteristica de una radiacion es
la frecuencia, esto debido a que la velocidad y la longitud depende del medio
donde se propagan; a mayor longitud menor energia y a mayor frecuencia mayor

energia.
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2.2.4. Interaccién materia-radiaciéon electromagnética

Cuando sobre una muestra se incide radiacion electromagnética, esta
puede ser absorbida, de forma parcial, provocando transformaciones térmicas u
Opticas. Asi también, cuando parte de la radiacion puede ser dispersa o
fraccionada con o sin cambio de longitud de onda es posible que se puedan
originar cambios en las propiedades de la radiacion, sin necesidad de producirse
absorcion o emision, estos cambios pueden medibles y cuantificables.

Cuando existe la interaccion entre la materia y la energia térmica o
electromagnética las particulas pueden pasar a un estado activado, conocido
como estado excitado, en el que permanecen durante un periodo de tiempo muy
corto, para después regresar a su estado fundamental. Durante ese proceso,
existe también un intercambio de energia previamente absorbida a su entorno en

forma de calor o en forma de fotones, de la misma longitud de onda o menor.

Existe una relacidbn estrecha entre nuestro entorno y el espectro
electromagnético, este incluye, una gran variedad de frecuencias y por lo tanto
longitudes de onda. Este espectro pude dividirse en diversas regiones algunas
de mayor interés que otras.

La region ultravioleta se extiende desde los 10 hasta los 380 nm,
aproximadamente, si bien la region mas util en el andlisis es la de 200 a 380 nm,
y se llama region del ultravioleta cercano. A menos de 200 nm, el aire absorbe la
radiacion en forma considerable, por lo que los instrumentos trabajan al vacio;
por consiguiente, a esta regiéon se le llama region del ultravioleta al vacio. La
region visible comprende, en realidad, una parte muy pequefia del espectro
electromagnético, y es la region de longitudes de onda que puede ver el o0jo

humano; donde la luz aparece como color, esta se extiende de la region del
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ultravioleta cercano, de 380 nm a unos 780 nm. La region del infrarrojo va desde
unos 780 nm hasta 300 um, pero el intervalo que se usa con mayor frecuencia
para analisis es de 2,5 a 15 pm. Al intervalo de 0,8 a 2,5 um se le llama region
del infrarrojo cercano, la region de 2,5 a 16 pum es la region del infrarrojo medio y

las longitudes de onda mayores corresponden a la region del infrarrojo lejano.

Figura 12. Espectro electromagnético en espectrofotometria
Niimero de onda, cm™'
102 1 100 10 100 108
1 1 1 1 1 1
Longitud de onda
10m 100 cm I cm 100 m 1000 nm 10 nm 100 pm
1 1 1 1 1 1
Frecuencia, Hz
3 x 10° 3x10° Ix e 3% 102 3% 10 3% 10 3% 10"
1 1 1 1 I 1
Energia, J/mol
1073 10t 10 10 106 107 10°
1 1 1 | | 1
Tipo de RMN REE Microondas Infrarrojo Visible y Rayos X Rayos y

espectroscopia: ultravioleta

Fuente: SKOOG, Douglas. Fundamentos de quimica analitica. p. 654.

Existen tres procesos basicos por la cual una molécula o un atomo pueden
absorber radiacion; todos consisten en elevar la energia interna de la molécula a
un valor mas alto donde el aumento de esta energia es igual a la energia de

radiacion absorbida.

En el primero de ellos la molécula se hace girar en torno a varios ejes, en
cada eje hay niveles de energia definidos, por lo que la molécula puede absorber
radiacion y ascender a un mayor nivel de energia de rotacion o rotacional en lo
gue se denomina una transicion rotacional. En el segundo caso, las moléculas o
grupos de particulas dentro de una molécula vibran entre si, y la energia de esta
vibracion posee también niveles definidos; en ese caso, la molécula puede
absorber una cantidad discreta de energia y ascender a un nivel mas alto de
energia de vibracion, en una transicion vibracional. En el tercer tipo, los
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electrones de una molécula pueden ascender a una energia electrénica mayor,
lo cual corresponde a una transicion electronica. Estos temas se examinan mas
adelante en la seccion 2.2.6.

2.2.5. Medidas del espectro y dispersién de la luz

Generalmente en la espectrofotometria, las mediciones dependen de las
propiedades espectrales de la muestra y de como interactia con la luz, asi
también como del instrumento seleccionado. El objetivo del instrumento es dirigir
la luz, tanta como sea posible, hacia la muestra y asi proceder a un barrido, una
excitacion de las moléculas de la muestra. La luz resultante, de longitud de onda
Unica, pasa a través de los componentes del instrumento y resulta en un grafico

de intensidad detectada contra el tiempo, transformado a longitud de onda.

Figura 13. Medicién del espectro de alguna muestra ejemplo

Intensidad

] f—

Fuente: RUBINSON, Kenneth. Andlisis instrumental. p. 294.

El espectro puede variar levemente con las diferencias existentes entre los
instrumentos y sus componentes. En la mayoria de los casos estos limitan el

intervalo de longitudes de onda que pasan a través de los circuitos que manipulan
55



la luz, provocando asi una llamada longitud de onda nominal, que se puede
interpretar como el centro del intervalo de la longitud de onda. Como resultado,
el instrumento interpreta un promedio de la intensidad de luz que llega, para todas
las longitudes de onda seleccionadas que pasan por la muestra. Este proceso se

asemeja a un aumento del nivel de intensidad como muestra la figura anterior.

De forma general, se requiere de tres componentes basicos para llevar a
cabo este proceso, donde se puede realizar medidas en cualquier region del

espectro electromagnético.

. Una fuente de radiacion.

o Un componente que aisle una unica longitud de onda de la radiacion

electromagnética.

o Un transductor para medir los cambios en la cantidad de radiacion

electromagnética incidente.

Otro elemento clave para las mediciones de los métodos instrumentales
Opticos es considerar como cambia la luz durante el proceso, ya que la muestra
no solo puede absorber luz, sino también dispersarla. Desde una perspectiva
cuantica, implica que un foton puede ser amortiguado por la misma interacciéon
con alguna particula y asi emitir otro foton sin transicion de excitacion entre los
distintos niveles. Si el foton emitido tiene la misma longitud de onda que el fotén
incidente se dice que la dispersién es elastica. Cuando el foton emitido tiene una

longitud de onda diferente, el proceso se denomina dispersion inelastica.
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Tal y como una pelota que revota en distintas direcciones, la luz puede
moverse a distintos angulos ya sea en la misma direccion o contraria a la fuente
de la radiacion. Por tal motivo, el detector debe de situarse de tal forma que la
luz incida sobre él directamente o a muy pocos grados para poder medir la luz
dispersada deseada. Muchos instrumentos consideran esta dispersion y es
corregida y dirigida a través de un espejo 0 juegos de espejo colocados de

manera estratégica.

kL

Figura 14. Geometria de un haz de luz dispersa
Drispersion ] Muesiri
derefrocesn ™~ 7T T s — e - -r{f_h\\'- Dispersion
—_— : Y i 0

Salida de 1a r“f'E“’_"_'.m.":— AT _l'w\-.r--’)l‘“‘m& | die wvange

1 “‘*«q,{i

1

| “‘H“ Angulo

I Dhspersion de dispersiin

T perpendicular

Fuente: RUBINSON, Kenneth. Andlisis instrumental. p. 296.

La dispersion de la luz es un tema altamente complejo, existen muchas
propiedades diferentes de la luz, asi como de las muestras y materiales
involucrados en la medicion y que interactian entre si para producir resultados

Unicos.

2.2.6. Espectros de absorcion y emision

Cuando la muestra que se desea analizar se somete a radiaciéon
electromagnética, la interaccién entre sus moléculas y la energia provoca
cambios internos de forma espontanea. En el momento que la muestra absorbe
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radiacion electromagnética, las particulas de esta pasan a un estado excitado, es

decir, un estado de mayor energia con un incremento representado por x*.

X+ hv » X*

Para que la muestra pueda absorber parte de la radiacidon electromagnética
se hace necesario que se cumplan ciertas condiciones. La primera tiene que ver
con los campos eléctricos y magnéticos, debe de existir una interaccion entre
ambos en cualquiera de las areas mencionadas. Asi también, la segunda
condicion es que la energia del foton que incide debe de satisfacer claramente
los requerimientos de energia de la sustancia, en otras palabras, la energia de
los fotones absorbidos debe de ser idéntica a la diferencia de energia entre los
estados iniciales y final de la sustancia. Mateméticamente se describe como:

hv = Efinai — Einicial

Para cada estado excitado, en cada molécula existen varios estados de
energia vibracionales, y para cada uno de estos, estados rotacionales. Como se
ha explicado anteriormente, estos son los procesos por las cuales una molécula

pude absorber o emitir radiacion, los de mayor interés son tres estados basicos.

o Transiciones rotacionales puras: estas se dan cuando la energia de
radiacion no es lo suficientemente fuerte para dar lugar a las transiciones
de vibracion-rotacion. Aqui, la energia implicada se utiliza para transformar
la rotacion de las moléculas alrededor de su centro de gravedad y
corresponde a las regiones del infrarrojo lejano y microondas del espectro

electromagnético.
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o Transiciones vibracionales-rotacionales: cuando aumenta la energia que
la muestra ha absorbido, ademas de rotacion también se produce
vibracion y combinaciones entre ellos. Debido a las numerosas
transiciones que resultan aqui, el espectro de la muestra se constituira por
un conjunto de picos. La frecuencia a la que tiene lugar estas transiciones

corresponde a la region infrarroja.

o Transiciones electrénicas-vibracionales-rotacionales: cuando la energia
de los fotones absorbida es mayor que el de las dos anteriores,
corresponde a las regiones ultravioleta y visible. Pueden darse distintos

niveles de energia eléctricos en combinacién con vibracion y rotacion.

Figura 15. Absorcion de radiacion y el incremento de energia

~ s

Radiacion
incidente
Py

Radiacién
transmitida
P 0

-~

Fuente: SKOOG, Douglas. Principios de analisis instrumental. p. 149.

Cuando una molécula absorbe radiacion electromagnética pasa a un estado
excitado X*. Pero esta circunstancia solo ocurre en un tiempo muy corto, donde
la molécula pasa de un estado estable a inestable, asi que las condiciones hacen
gue se busque retornar rapidamente al estado inicial de la molécula. Este proceso
es llamado relajacién o desactivacion. Existen tres formas por la cuales una

molécula puede perder su estado excitado.

59



Relajacién vibracional: es un proceso donde la molécula regresa a su nivel
vibracional inferior del estado excitado, no existe una emisién de radiacion,

sino que la pérdida de energia se da en forma de calor.

Fluorescencia y fosforescencia: otra forma de relajacion que pueden
experimentar la molécula es cuando llega a su estado electronico
fundamental, emitiendo el exceso de energia en forma de radiacion
electromagnética, esta puede ser luz en forma de fluorescencia y

fosforescencia.
Emision de resonancia: cuando la energia que se absorbe por la muestra
se pierde total e integro en forma de radiacion electromagnética, siendo

de las mismas caracteristicas que el de la radiacion absorbida.

Los procesos de emision son casi idénticos a los procesos de absorcion,

con la clara diferencia de que no existe una externa excitacién eléctrica o

magnética. Matematicamente se representa de la siguiente forma:

X" > X+ hvy

La emision en una muestra proporciona la luz por si misma y la intensidad

de la luz emitida es funcion de la concentracion de los distintos elementos que

conforman la muestra. La mayoria de las fuentes de emision emiten luz

isotrépicamente, es decir, con la misma intensidad y forma en todas las

direcciones. Las mediciones por emision de luz se realizan imaginando una

esfera alrededor de la muestra, donde la luz incidente es el centro de dicha

esfera, la luz ilumina isotropicamente el casquete esférico de forma homogénea

sobre toda su superficie.

60



Figura 16. Espectrofotometria de emision de plasma acoplado

BV ——3|  Selector de longitud

kv

de onda l
1) T — (monoctenador %| Transcuctor Salida
Iy e o filtro)

luz, por ejemplo,

F Muestra emitiendo
antorcha [CP

Fuente: RUBINSON, Kenneth. Analisis instrumental. p. 299.
2.2.7. Generalidades de absorbancia y transmitancia

Cuando se estudia una muestra que absorbe o emite radiacion, implica la
medicién de una pequefia fraccién de luz de una longitud de onda especifica y
Unica que pasa a través de la muestra. Cuando el elemento a analizar no emite

luz por si misma, esta debe de incluir una fuente de radiacién externa.

Figura 17. Disefio general de un espectrofotometro
Entrada Luz
de luz transmitida
Selector de
7 Tongitud de onda i hv .
Fuente £l Muesira | Transducior Salidu
de luz (mnocromidor
o filtrog

Fuente: RUBINSON, Kenneth. Analisis instrumental. p. 301.
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Es dificil de controlar la exactitud de las fuentes de radiacion ya que estas,
ademas de la requerida, normalmente producen longitudes de onda no
deseadas. En la figura 17 se describe un monocromador, de forma general, este
actta como un filtro eliminando las longitudes de onda no deseadas y

seleccionando Unicamente la requerida para el estudio.

Cuando se desea estudiar los elementos que conforman una muestra,
normalmente se realizan dos medidas de la luz. Como lo muestra la figura 15, la
primera medida es la cantidad de luz total que sale de la fuente de radiacion, esta
se le denomina como P, es una medida en blanco cuando la concentracion del
material a analizar es cero. La segunda medida es la comparaciéon de luz entre

la muestra con la medida en blanco, denomina simplemente como P.
La comparacién que se realiza es fraccionar la muestra en blanco con la luz

final de la muestra. Para expresar esta relacion se utiliza el término de

transmitancia, con su simbolo habitual T.

Representado en forma de porcentaje, la transmitancia es:
%T=T=+100
Durante el analisis, es necesario determinar cual cantidad de luz esta siendo
concentrada y cambiada cuando se toma en cuenta una fraccién de la muestra,

gue en términos exactos es llamada densidad Optica, aunque se esta mas

familiarizado con el término de absorbancia, abreviado con la letra A.
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P
A= — logP— = — logT
0

Tabla VI. Términos y simbolos aplicados en espectrofotometria
Términos y simbolos Definicion Nombreys!mbolo
alternativo
Energia radiante | Energia radiante incidente | Intensidad incidente,
incidente, P, de una muestra en watts Iy
Energia radiante | Energia radiante transmitida | Intensidad
transmitida, P por una muestra transmitida, I
Py
Absorbancia, 4 IOg(F) Densidad 6ptica D
Transmitancia, T @ Trasmision, T
P
Longitud de trayectoria | Longitud  sobre la cual | | 4
de una muestra, b ocurre la atenuacion
Absortividad, a A/(bc) a k
Absortividad molar, ¢ | 4/(bc) Coeficiente de
absorcion molar

Fuente: SKOOG, Douglas. Fundamentos de quimica analitica. p. 662.

2.2.8. Ley de Lambert-Beer y sus limitaciones

Cuando se analiza la ecuacién de absorbancia, se puede ver que esta es
proporcional a la concentracion de la sustancia de la muestra que absorbe la luz
incidente. Entonces la absorbancia puede ser directamente proporcional a tres
magnitudes: una constante a que es una propiedad de la sustancia por si misma,
asi como de la longitud de onda; una longitud b que describa la distancia del paso
optico hasta donde la luz viaja hacia la muestra; una concentracién ¢ como una

medida en que la sustancia absorbe luz. Experimentalmente esto es:
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A=ax* bxC
Figura 18. Camino de un haz de luz a través de una muestra absorbente

Solucién
absorbente de
concentracion ¢

w = =

~ b

Fuente: SKOOG, Douglas. Principios de analisis instrumental. p. 158.

La ecuacion anterior describe la ley de Lambert-Beer,’® o simplemente
como ley de Beer, la cual es fundamental en el andlisis cuantitativo para la
relacion entre la absorbancia y la concentracion. Cuando la concentracién C se
expresa en moles/litros y la longitud de paso Optico b se expresa en centimetros,
la constante a tendra las unidades en litro moles y centimetros; en cuyo caso se
le asigna el simbolo ¢ y se le denomina absortividad molar; esta es una
caracteristica de la sustancia el cual también es dependiente de la medida de

longitud de onda.

litro

mol
)* b(centimetro) x C ( )

A (adimensional) = a ( -
litro

mol centimetro

A=¢c*x bxC

13 SKOOG, Douglas. Op. Cit., p. 337.
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La ley de Beer puede ser de gran utilidad en los analisis fisicos y de
ingenieria. Se puede calcular las absortividades molares de las especies si se
conoce su concentracion, asi también se puede utilizar el valor medido de la
absorbancia para obtener la concentracion si se conoce la absortividad y la
longitud de la trayectoria. Cabe resaltar que la absortividad depende de funciones
variables como el disolvente, la composicion de la disolucion y la temperatura.

Por lo tanto, se hace necesario tener una disolucién estandar del analito.

La ley de Beer también puede ser aplicada a distintas muestras que
contiene mas de un tipo de sustancias que absorban luz incidente. Cuando se
tenga la certeza de que no hay interaccion alguna entre las distintas especies
gue compone la muestra, se pude calcular una absorbancia total en una sola
longitud de onda Unica para el sistema, esto es, la suma de las absorbancias
individuales. En la figura 19, la pendiente de la recta representa el producto de la

longitud de trayectoria b y por la absortividad €.

Figura 19. Representacion grafica de la ley de Lambert-Beer
A
At e e »" Recta de calibrado
Ax_ ________________ i i
! |

Ao ! |

. I :

a i :

é1 Cx CQ C

A absorbancias; C concentraciones

Fuente: MARTINEZ, José. El espectro electromagnético, absorcion

visible-ultravioleta. https://www.upct.es/. Consulta: mayo de 2021.
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Existen algunas excepciones en la relacion lineal entre la absorbancia y la
longitud de la trayectoria para disoluciones muy diluidas. Sin embargo, existe
desviaciones fuertemente adheridas en la proporcionalidad directa entre
absorbancia y concentracién cuando la longitud de la trayectoria b es una
constante. Algunas de estas limitaciones son llamadas desviaciones reales, otras
son resultado de los métodos y técnicas aplicados para medir la absorbancia,
llamadas desviaciones instrumentales; las desviaciones quimicas consideran la
influencia del disolvente, la temperatura, reactivos, entre otros. Aunque esta

ltima desviacion no es de interés de este trabajo.

Las desviaciones reales consideran la deduccion de la ley de Beer, al no
tomar en cuenta que la absortividad depende de la refraccion de la luz, que este
a su vez varia con la concentracion provocando desviaciones negativas o
positivas respecto a los valores reales. Las concentraciones molares inferiores a
103 pueden prescindirse de la influencia de este factor ya que la refraccion se
considera esencialmente constante. Asi la ley de Beer posee un sentido de ley
limitante, que son todas las leyes que se cumplen bajo condiciones estrictas de

limites maximos y minimos.

A concentraciones molares mayores a 0,01 las distancias promedio entre
las particulas y moléculas de la muestra absorbente disminuyen hasta el punto
en gque cada una de ellas afecta la distribucion de cargas y asi el grado de
absorcion de la particula y molécula vecina. Como la forma de interaccion es
dependiente de la concentracion, esto provoca desviaciones de la relacion lineal

entre absorbancia y concentracion.
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Las desviaciones quimicas se dan cuando un analito se disocia, se asocia,
0 reacciona con el solvente para producir un producto teniendo un espectro de

absorcion diferente del analito.

Las desviaciones instrumentales son provocadas por fluctuaciones
producidas en la corriente eléctrica que alimenta al instrumento, la inestabilidad
de fuentes de radiacion o la respuesta no lineal del detector pueden originar el
mal funcionamiento del aparato de medicién; aunque puede disminuirse con una

correcta calibracion.

Para las mediciones espectrofotométricas la ley de Beer se debe de aplicar
solo cuando las mediciones a realizar son a través de fuentes de radiacion
monocromatica, aunque gran parte de los instrumentos utilizan radiacion
policromatica. Para solventar esto, se aplican filtros en conjunto con una rendija
para asi poder aislar una banda casi simétrica de longitudes de onda. Si las
bandas de las longitudes de onda seleccionadas para mediciones
espectrofotométricas corresponden a una region del espectro de absorcion en la
cual la absortividad molar es esencialmente constante, entonces las desviaciones
de la ley de Beer seran minimas. Muchas bandas moleculares en la region

ultravioleta visible del espectro encajan en esta descripcion.

Asi también, existe una radiacion esporadica que también se le conoce
como luz errante. Esto es un tipo de radiacién del instrumento que esta fuera de
la banda de longitud seleccionada, que a menudo es el resultado de la dispersion
y reflexibn no controladas por el instrumento, aunque rara vez afecta los

resultados finales.
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2.2.9. Curvas de calibracion

El espectro de cualquier sustancia se representa como una gréfica donde
se observa la relacion directa entre absorbancia como una funcion de la longitud
de onda. Para las mediciones generalmente se elige la longitud de onda
correspondiente a un maximo, pues el error de medicion disminuye y asi, la

sensibilidad es méaxima.

Las curvas de calibracion, absorbancia vs concentracion conocida, son
talvez, la aplicacibn mas comun para la ley de Beer. Aqui, se realiza una curva,
absorbancia en funcion de la concentracion, para lograrlo se preparan muestras
a concentracion conocidas y se someten a medicién a una longitud de onda

establecida.

Figura 20. Curva de calibracion tipica
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Fuente: Curvas de calibracién. https://es.wikipedia.org/.

Consulta: mayo de 2021.
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Se aplican cuando se desconocen los valores del coeficiente de
absortividad molar. Durante estos casos se necesita realizar una reaccion previa
ala medicion, para lograr asi que la muestra absorba luz. Generalmente el analito
no absorbe luz visible, pero es facil transformarlo en una especie absorbente
mediante la reaccion con un compuesto coloreado. Debe considerarse que a
concentraciones altas la linealidad se pierde, en parte por las propias limitaciones

de la ley y los resultados se vuelven poco fiables.

2.3. Espectrofotometria de absorcién ultravioleta visible

Las medidas de absorcion en las regiones ultravioleta y visible se pueden
aplicar ampliamente para identificar y determinar una gran cantidad de especies,
ya sean organicas e inorganicas. Es probablemente que este método de
absorcion molecular en las regiones ultravioleta/visible sea el mas utilizado de

todas las técnicas de analisis cuantitativo.

De acuerdo con las observaciones, en la espectrofotometria de absorcion
molecular en las regiones ultravioleta y visible se pueden obtener valores de

absortividad ¢ desde 0 hasta un méaximo del orden de 10° litro molt cm1.

Cuando existe un maximo de absorcion de la muestra, un rango dificil de
determinar, la magnitud de ¢ empieza a depender de como varia la seccion
transversal de la captura y de la probabilidad en que una particula en estado

fundamentes sea excitado.

Cuando se considera el proceso de la absorcion de la radiacion en la region
ultravioleta visible por parte de una molécula M de la muestra; se analiza como
un proceso de dos etapas; la excitacion electrénica y un producto de la absorcion
en una nueva especie M*. Como se ha hecho mencién anteriormente, el proceso
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de la excitacion de la particula se realiza en un lapso de tiempo muy corto,

alrededor de 10 a 10 segundos.

M+hy » M*

Durante el proceso de relajacion, existe una transformacion de energia de
excitacion hacia otros estados. Esta puede ocurrir por procesos fotoquimicos o

como una reemision de fluorescencia o fosforescencia.

De manera general, la absorcién en el rango ultravioleta y visible es el
resultado de la excitacion de los electrones de valencia encargados del enlace
de las moléculas de la muestra. Asi, las longitudes de onda se pueden
correlacionar con los tipos de enlace de la especie en estudio; aun asi, la
aplicacion mas importante de la espectrofotometria ultravioleta-visible es la

determinacion cuantitativa de compuestos.

En los elementos inorganicos, como los metales disueltos en soluciones
acuosas, la absorcién se da como el resultado de la excitacion de electrones no
enlazantes, sobre todo en el caso de los iones. Se absorben rangos de la

radiacion visible en por lo menos uno de sus estados de oxidacion.

2.3.1. Leyes de absorcion de la radiacion

La espectrofotometria de absorcion en las regiones ultravioleta y visible del
espectro electromagnético resulta de gran utilidad como técnica auxiliar para la

determinacioén de estructuras de especies quimicas.

Ya se han descrito las leyes de absorcion de la radiacion, en las secciones

2.2.7 'y 2.2.8, las cuales son la absorbancia, transmitancia, ley de Lambert-Beer
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y las demas que se deriven de estas. Sin embargo, aqui se pretende realizar un

breve analisis de situaciones que son consideradas pertinentes.

Como se ha explicado en la seccion anterior, la absorcién de la radiacion
tiene bases en las consecuencias que se originan del estado de activacion de las
particulas que posteriormente elimina su exceso de energia en distintas formas.

La forma mas comudn de eliminar en exceso de energia es en forma de calor.

M+hvy - M* > M+ calor

Por experiencia, se sabe que la cantidad de calor disipado es muy pequefio,
por lo tanto, se tiene la ventaja de originar una interferencia minima en la muestra

gue se estudia.

El término generalmente utilizado en la medida de la radiacién absorbida es
la absorciometria, aunque cuando se trabaja con la regién visible del espectro
también puede ser llamado colorimetria; esta denominacion suele aplicarse a
algunos instrumentos de filtro con sistema de deteccién eléctricos. El termino
espectrofotometria suele aplicarse cuando el analisis se extiende hasta la regién

ultravioleta e infrarrojo.

En cuanto a la region ultravioleta, la zona de mayor interés en la practica es
la que se conoce con el nombre de ultravioleta proximo, alrededor de 200 y 400
nm, pues el ultravioleta lejano, entre 10 y 200 nm, presenta algunos problemas
ya que el oxigeno atmosférico absorbe radiacion en esta longitud, siendo
necesario que el instrumento trabaje en vacio, proceso no desarrollado

suficientemente.
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Respecto a la transmitancia, cuando un haz de luz de una determinada
longitud de onda atraviesa una muestra que contiene un Unica capa de disolucién
gue contiene una especie absorbente, este disminuye de P, a P; que para efectos
de andlisis cuantitativo, es una energia por unidad de tiempo y unidad de
distancia, asi se describe como la potencia del haz de luz; muchos
espectrofotometros describen esto como intervalos bajos, medios y altos; la
eleccion de estos depende en gran medida de las habilidades y razonamientos

personales.

Cabe resaltar que la absorbancia se considera un parametro de mayor
utilidad que la transmitancia. Por ejemplo, cuando hay una absorcion de radiacion
y P, = P entonces la absorbancia A es igual a 0, mientras que, si se absorbe el

99 % de la luz, solo se transmite el 1 % con lo que A obtendria un valor mayor.

2.3.2. Desviaciones y fuentes errores

La espectrofotometria de absorcion atbmica es una de las técnicas de
mayor aplicacion, sobre todo por su sensibilidad, para la identificacion

cuantitativa de mas de sesenta metales o elementos metaloides.

Como se ha declarado anteriormente, en las limitaciones de las leyes de
Lambert-Beer son las mismas aplicadas a los instrumentos analiticos Opticos,
aunque de forma general. Las aplicaciones de la espectrofotometria de absorcion

poseen limites, desviaciones y fuentes de errores que es preciso considerar.

Para muchos de los elementos metalicos, los limites de deteccion en
espectrofotometria de absorcion estan dentro de un intervalo de 1 a 20 ng/ml, o
0,001 a 0,002 ppm, esto solo es una idea general, ya que en algunas ocasiones

se encuentran limites de deteccién fuera de estos intervalos.
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Figura 21. Limites de deteccidén en ng/ml, para los elementos
seleccionados

Llama AAS Llama Llama
Ele- en Electro- de AES de
mente AAS  férmica AES ICP AFS
Al 30 0.1 5 02 5
As 200 0.5 — 2 15
Ca 1 0.25 .1 L] 04
Cd 1 .01 2000 0.07 1
Cr 4 0.03 5 0.08 113
Cu 2 0.05 10 0.04 0.2
Fe ] 0.25 A0 0.09 03
Hg 500 5 — = 5
Mg 0.2 0.002 4l 0.003 0.3
Mn 2 0.0 = 0.01 1
Mo 3 0.5 100 0.2 &
Na 0.2 0.02 0.1 0.1 0.3
Ni 3 0.5 00 02 04
Pb ] 0.1 200 1 5
Sn 15 5 300 — 200
v 25 1 200 0.06 25
Zn 1 (0.005 S0 000 0.1 0.1

Fuente: SKOOG, Douglas. Principios de analisis instrumental. p. 249.

En condiciones de operacion normales, el error relativo de la absorcion
atomica de llama, AAS, y de la mayoria de los métodos es del orden entre 1 % a
2 %. Con precauciones especiales, es posible reducir algunas décimas de error.

Tanto el error como las limitaciones de deteccion dependen en gran medida
del instrumento a utilizar, su calidad y precision facilmente provoca cambios en

las fronteras de estos limites.

En los métodos de absorcion atdmica, las lineas de emisiébn o camino de

los fotones, de las fuentes de radiacion electromagnética pueden dar lugar a una
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interferencia espectral como resultado del traslape de las mencionadas lineas.
Para que ocurra esta interferencia, la separacion entre dos lineas tendria que ser

menor que 0,1 A.

Las interferencias espectrales también pueden ocurrir cuando la fuente de
absorcion se origina en la matriz de la muestra. La potencia del haz de luz
trasmitido P es reducido por los componentes de la muestra, pero no la potencia
P, del haz incidente, asi resulta en un error donde la gréafica parece subir sin
aparente explicacion. Muchos instrumentos consideran este tipo de
interferencias, la mayoria lo corrige a través de un sistema de correccién de
fondo; un cortador, basicamente un espejo, provoca que la luz de la muestra y
de la fuente de radiacion pasen de manera alterna, evitando el traslape de las

lineas.

Un error aleatorio asociado con la medida de la intensidad de la luz se le
conoce como error fotométrico, la precision del instrumento depende en gran
medida de este error. Por la relacion algoritmica entre T y A, la precision en la
medida de la concentracion cambia segun el intervalo de absorbancia medido ya
gue la transmitancia P/P, es una magnitud directamente medida; aunque en el
analisis se utiliza mas la absorbancia ya que su valor en directamente

proporcional a la concentracion del elemento que absorbe luz.

Para tener una idea de lo que es el error fotométrico, en la figura 22 se
supone un erro relativo de T en + 0,005; este error en A disminuye de forma
continua de mayores a menores valores de absorbancia. Mientras que, un error
relativo en absorbancia, especificamente en bajas y altas concentraciones el

error se hace mayor que + 0,005.

74



Figura 22. Errores en la trasmitancia, absorbancia y la concentracion

0

0 02 {]:rﬂﬁ IHS L0 12 14 16 L8 20

Error relativo en la Absorbancia para
un ervor constante en T de 0,005%

Error relativo en la concentracién para
un error constante en T de 0,005 %

Fuente: RUBINSON, Kenneth. Andlisis instrumental. p. 304.

En la figura 22 se observa que, para bajas concentraciones, de 90 % de
transmitancia y A = 0,045, y para altas concentraciones, donde T es menor que
2 % y A es mayor que 1,70 el error relativo se hace mayor que + 0,005. Asi, para
alcanzar una mayor precision en un experimento de absorcion, la concentracion
de la muestra o la longitud del paso Optico, deben ser ajustadas en la que la
absorbancia a la salida del instrumento posea un intervalo entre 0,4 y 0,7. Este

mismo criterio pude ser aplicado para cualquier fotometro.
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Muchas veces la fiabilidad de los resultados de las mediciones depende
también de la habilidad, conocimientos y experiencia del operador. En este
sentido, los mayores errores suelen cometerse por el uso inadecuado de los

recipientes de la muestra. Resulta util considerar lo siguiente:

o Asegurarse de los recipientes estén completamente limpios, sin ralladuras,
exentas de huellas o adherencia en las paredes por las cuales pasara el

haz de luz.

. Los recipientes de vidrio y cuarzo es ideal limpiarlos con &cido nitrico o con
agua regia en frio. Una vez limpias, deben enjuagarse con agua destilada

y con varias porciones de la disolucion a medir.

. No deben secarse interiormente, mientras que el exterior debe de secarse
con papel suave. También es impotente que una vez llena con la

disolucién problema, no contenga burbujas.

. Aunque se debe de trabajar con cubetas idénticas para la muestra y
referencia, llamada también muestra en blanco o muestra en cero, es

buena practica utilizar la misma disolucion en cada una de ellas.

2.3.3. Aplicaciones

En teoria, cualguier muestra que pueda absorber radiacion
electromagnética en las regiones ultravioleta o visible es capaz de ser sometido
a técnicas espectrofotométricas. El mayor campo de aplicacion es en el analisis
cuantitativo. Cuando se trata de analisis cualitativo en los espectros ultravioleta
o visible, en general, son de menor utilidad de los métodos basados en regién

infrarroja.
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La identificacion de un compuesto puro requiere de la comparacion empirica
de los detalles del espectro, lo cual es dificil de obtener cuando se trabaja con
sustancias organicas. En disoluciones como el agua, alcoholes, esteres y otros,
las moléculas no estan aisladas, sino solvatadas, que limita la estructura
rotacional de las particulas y asi limita también la interaccion con la radiacion

electromagnética.

De forma general, la espectrofotometria en analisis cualitativo se usa
siempre en combinacion con los obtenidos a partir de espectros infrarrojos y
otros. El espectro de absorcidn ultravioleta y visible no es una prueba infalible de
la identidad de una especie 0 muestra, aunque si se puede disponer como una

herramienta de forma inteligente.

Respecto al campo del analisis cuantitativo, la espectrofotometria es de las
técnicas mas usadas, por ejemplo, en el campo biosanitario un 95 % de estudios
cuantitativos se llevan a cabo por este método. Cabe resaltar que, si se compara
con los métodos clasicos como los gravimétricos, los analisis
espectrofotométricos son menos exactos, aunque con una mayor sensibilidad y
rapidez ganan ventajosamente. Las precisiones, como se ha mencionado, son
bastantes aceptables dentro del rango de 1 % a 2 % aunque con ciertas

consideraciones facilmente pueden reducirse.
Como se ha mencionado, la base de los espectrofotometros es la ley de
Lambert-Beer. Para llevar a cabo este procedimiento consta de varias etapas que

establecen las condiciones de trabajo.

o La seleccion de la longitud de onda debe de corresponder al maximo de

absorcion de la muestra, asi se pueden obtener maximas sensibilidades;
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también ayuda a mantener la curva espectral dentro de los limites

satisfactorios de la ley de Beer.

o Las consideraciones en la preparacion de la muestra son varios; algunos
compuestos organicos absorben en la regidn uv-vis asi que los reactivos
solo se utilizan para eliminar interferencias. En algunos casos también,
algunos metales solo absorben cuando estan en proceso de oxidacion, por
esa razon se debe de incluir el proceso redox. Por ejemplo, el manganeso
se determina en forma de permanganato, el ion tiocianato para determinar

hierro y dietilditiocarbamato para determinar el cobre.

o Al determinar la relacién entre absorbancia y concentracion, en principio,
se podria encontrar la concentracién a partir de la ley de Beer. Sin
embargo, no es prudente determinar la absortividad molar por dicha ley o
por medio de un valor bibliografico. Lo mejor que se puede hacer es la
preparacién de un calibrado a partir de una serie de muestras preparadas

en las mismas condiciones.

Muchas veces se hace necesario el estudio de una muestra cuando hay
varias sustancias que la componen, y en muchos casos, su determinacion se
debe de llevar a cabo sin separar previamente las distintas sustancias. Para ellos
se aplica el método de adicion estandar, similar a las curvas de calibraciéon. A
varias muestras idénticas se les adicionan volumenes variables de una disolucion
estandar del elemento, de concentracion conocida. Se le afiade entonces los
reactivos correspondientes y cada disolucion se agrega a un volumen fijo, para
después medir la absorbancia. Asi se obtienen una gréfica de Absorbancia vs

volumen de concentracion definida.
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2.4. Disefio general de los instrumentos Opticos

Los métodos instrumentales Opticos pueden clasificarse de distintas
maneras, usualmente bajo los fendmenos fisicos sobre los cuales se apoyan, los
cuales son: absorcidn, fluorescencia, fosforescencia, dispersion, emision y
guimioluminiscencia. Los espectrofotometros que miden cada uno de esos
fendmenos pueden variar un poco en su configuracion, aunque la mayoria se

conforma de partes basicas similares.

Cabe resaltar que los instrumentos que utilizan las regiones ultravioleta e
infrarrojo poseen varias caracteristicas muy similares, es por ello que son
llamados instrumentos Opticos. Para los estudios en las regiones mas
energéticas que en la region ultravioleta y menos energéticas que en la regiéon

infrarrojo poseen caracteristicas que son muy distintas a los instrumentos opticos.

Las primeras y méas basicas configuraciones que utilizan los
espectrofotometros para la medicibn de los seis fendmenos fisicos antes
mencionados se componen de cinco componentes basicos: una fuente estable
de energia radiante, un recipiente transparente para la muestra, un dispositivo
que aislé longitudes de onda, un detector que transformé la energia radiante en

sefal eléctrica y una unidad procesadora de sefial.

La diferencia entre los distintos espectrofotometros depende de la region
dentro de la cual se vaya a realizar la medicion, y asi, de la longitud de onda para
las cuales estén disefiados. Su disefio también depende de su uso, si sera para
analisis cualitativo o cuantitativo y si se aplicara espectrofotometria molecular o
atomica. De forma general, su funcionamiento y bases teoricas sobre las cuales

funcionan son similares sin tomar en cuenta la region y la aplicacion.
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Figura 23. Instrumentos basicos en espectrofotometria
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Fuente: SKOOG, Douglas. Principios de analisis instrumental. p. 165.

2.4.1. Monocromador y policromador

Una gran demanda de aplicaciones de la espectrofotometria en los andlisis
fisicos y quimicos de muestras estandar, asi como de una gran variedad de los
elementos que componen estas muestras, constituye conocer y manipular gran

parte del espectro electromagnético.

Como ya se ha expresado, los equipos como el espectrofotometro son parte
de la gran gama de los instrumentos 6pticos; este término resulta ser un poco
ambiguo, ya que la palabra optico se emplea para describir un proceso en donde
la luz se puede controlar a través de lentes, prismas, superficies reflejantes, entre

otros.

En algunas ocasiones los espectrometros pueden ser diferenciados entre
si, segun la forma de como manipulen la luz, pueden ser: dispersivos y no
dispersivos. Los dispersivos cuentan con una separacion de colores de la luz en
un intervalo de angulos; aqui es importante distinguir la necesidad de una rendija,
para poder seleccionar un angulo y asi un intervalo del espectro deseado. Esta
seleccidon de una unica longitud de onda deseada en un tiempo determinado es

conocido como el monocromador dispersivo.
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Dependiendo del tipo de disefio del instrumento, asi como de su calidad y
precio, se pude tener la ventaja de poseer varios detectores a lo largo del area
de propagacién de la luz, utilizando un policromador dispersivo; detecta
simultdneamente un numero de longitudes de onda. EI monocromador es el
selector de longitud de onda mas utilizado. La figura 24 muestra un policromador

arriba y un monocromador abajo.

Figura 24. Muestra de un policromador y un monocromador
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Fuente: RUBISON, Kenneth. Andlisis instrumental. p. 291.

81



Los instrumentos no dispersivos funcionan permitiendo el paso de otras
longitudes de onda, ademas de la requerida, aunque no en la misma direccion.
En los métodos espectrofotométricos se requiere variar de forma continua la

longitud de onda de la radiacion, un proceso conocido como barrido del espectro.

Todos los monocromadores utilizados ya sea para radiacion ultravioleta,
visible o infrarroja son de disefio similar, usan rendijas, espejos, ventanas y redes
0 prismas, aunque los materiales de construccion si dependen de la regién a

utilizar, ver anexo 7.

Un monocromador se constituye de cinco elementos: una rendija de entrada
que proporciona una imagen éptica rectangular, un lente colimador que produzca
un haz paralelo de luz, un prisma que separa la luz en sus distintos componentes,
un elemento de enfoque que reforma la imagen sobre un plano focal y una rendija
de salida que aislé la banda espectral deseada. Los dos tipos de

monocromadores mas usados son de tipo red y bunsen de prisma.

o Monocromador de prisma: los mas utilizados para dispersar radiacion
ultravioleta, visible e infrarrojo. Un prisma de 60 grados fabricado a través
de una sola pieza de material, por ejemplo, cuarzo fundido de manera que

no causa polarizacion de la radiacion emitida.

o Monocromadores de red: la dispersion de la radiacidon electromagnética se
pude lograr dirigiendo un haz a través de una red de transmision o sobre
una superficie de una red de reflexion. Consiste en una superficie dura,
pulida sobre la cual existe un gran nimero de surcos paralelos y muy

préximos entre si, de 300 a 2 000 surcos por milimetro.
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2.4.2. Anchura de banday rendija espectral

Si se considera el funcionamiento de un monocromador, como lo muestra
la figura 24, se requiere de un elemento que separe la luz en sus diferentes

colores, los filtre y los guie hacia el detector.

Las rendijas son similares a cuchillas metalicas o pequefios espacios
cortados de una placa; van de diez a unos cientos de micrometros. La luz pasa a
través de la rendija de entrada y se dispersa en diferentes longitudes de onda y
a diferentes angulos, asi tnicamente una longitud seleccionada pasa a través de

la rendija de salida.

Una rendija define la anchura de los picos del espectro, conocido como
ancho de banda que es una longitud de la extension total, ya sea de frecuencias
o en el caso de los espectrofotometros de longitudes de onda, donde se
concentra la mayor potencia de la sefal de salida. El ancho de banda depende
de la amplitud de la propagacién de la onda y asi del ancho de la rendija. A una
mayor anchura de rendija mayor sera la intensidad espectral y el ancho de banda
se mostrara como una grafica mas pronunciada, aunque la resolucién del

espectro se reduce.

2.4.3. Resolucion del espectro

Cuando se trata el término de resolucion, se puede dar referencia de dos
términos distintos; uno es el poder de resolucion que depende del instrumento y
el otro es la resolucion del espectro. En otras palabras, la resolucion espectral se
refiere a la separacion de las longitudes de onda del espectro y el poder de

resolucion es la capacidad de un instrumento para separar longitudes de onda.
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Este aspecto depende, sobre todo, de la calidad del instrumento, si este
separa mejor las lineas espectrales tiene un poder de resolucion mayor, pero un

espectro mejor resuelto tiene un valor menor para su resolucion.

2.4.4. Fuentes de radiacién

La radiacion electromagnética que se utiliza para el andlisis instrumental se
concentra en el intervalo desde la resonancia magnético nuclear hasta la
radiacion gamma; una fuente de radiacién debe de ser capaz de irradiar gran

parte del espectro electromagnético.

Las fuentes de radiacion continuas son las que pueden emitir un amplio
intervalo de longitudes de onda, por otro lado, las fuentes que producen radiacion

en un estrecho intervalo se les llama fuentes de linea.

Para que una fuente sea aceptable para el uso en el espectrofotébmetro, y
aplicarla a estudios analiticos e instrumentales; esta debe de generar un haz de
luz radiante suficiente para que se detecte y se mida con facilidad, asi también,

debe de ser estable durante el periodo de uso.

Actualmente las fuentes mas usadas son las de tipo laser, esto se debe a
su alta intensidad para la emision y su estrecha anchura de banda, aunque no
son capaces de barrer automéaticamente un ancho intervalo de longitudes de
onda. Para poder llevar a cabo la medicion se utiliza un laser de longitud de onda
sencilla para poder excitar las moléculas de la muestra, que previamente fue
combinada con un reactivo, asi existe una sintonizacion en un porcentaje

especifico las longitudes de onda.
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La region ultravioleta de 190 a 320 nm: lamparas de deuterio, xenon y
mercurio. Para la espectrofotometria de absorcion se requiere de lampara
de fuente continua, tal vez, de las mas comunes es la lampara de deuterio
con un espectro dentro de la regién uv mejor definido. Para medidas de
fluorescencia es util una lampara de mayor intensidad y potencia, asi, se

pueden utilizar rellenas con xendn o vapor de mercurio a alta presion.

La region visible de 320 a 750 nm: lamparas de filamento de tungsteno. La
fuente mas comun de los espectrofotbmetros en la region visible es una
lampara incandescente. Posee un espectro continuo del intervalo del

ultravioleta al infrarrojo cercano.

La region infrarroja de 2,5 a 50 um: cuerpo incandescente de Nernst. En
la region de infrarrojo lejano, el vidrio puede llegar a opacar la longitud de
onda de esa region, por lo que es comun utilizar un emisor de Nernst, que
no es mas que un cilindro de aproximadamente 1 milimetro de diametro
gue contiene torio o circonio con filamentos de platino para crear el arco

eléctrico.

Como la emisién de radiacion emitida depende directamente del voltaje

suministrado, por lo que este debe ser estable; los instrumentos deben de llevar

incorporado un sistema de estabilizacién de corriente. Por otro lado, el calor que

produce las fuentes puede constituir un problema, por lo que, con frecuencia los

espectrofotometros llevan instalado un ventilador al lado de la fuente para disipar

el calor y proteger los demas componentes del instrumento.

Cabe resaltar que, debido a que el vidrio comun puede llegar a absorber

fuertemente a las longitudes de onda por debajo de los 350 nm, las fuentes de

radiacion en la region uv deben de utilizar ventanas de cuarzo, ver anexo 8.
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Las medidas de la absorcion de la radiacion en la regidn ultravioleta y visible
son relativas, es por eso que se debe de realizar una comparacion continua entre
la absorcién de la muestra que se contiene en el analito con el de una referencia
a cero que contenga las mismas especies y caracteristicas que de la muestra.
Con los instrumentos de haz sencillo, solamente un haz de radiacion pasa a
través de la muestra y llega al detector; la comparacion de la muestra en cero se
sustituye con la muestra en cada lectura lo que implica varios segundos entre

cada medida.

Cuando se requiera una medicion mas rapida donde la muestra se debe de
analizar varias veces por segundo se utiliza un instrumento de doble haz; la
radiacion pasa alternativamente a través de la muestra y la referencia cero, esta
rapida comparacion ayuda a eliminar los errores de fluctuaciones en la fuente y

el detector, elimina la inestabilidad electrénica y hace mas preciso los resultados.

2.4.5. Selectores de longitud de onda

En la mayoria de los casos, para el analisis espectrofotométrico, se requiere
de radiacion de longitudes de ondas limitadas, angostas y continuas, para asi,
intensificar la sensibilidad de las mediciones.

Idealmente, un selector de longitud de onda es un filtro que tiene en su
salida una sola longitud de onda o frecuencia. Esto no es real, no existe algun
selector que se aproxime a este ideal; esto es causa de la existencia de los picos
en las gréficas de longitud contra transmitancia. Hay dos tipos de selectores de

longitud de onda: filtros y los ya descritos monocromadores.
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Figura 25. Grafica de la salida de un selector de longitud de onda
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Fuente: SKOOG, Douglas. Principios de analisis instrumental. p. 176.

En la figura 25, entre mas pequefio el ancho de banda mas precisa se hace
la medicidn. Se usan dos tipos de filtros para seleccionar una longitud de onda
deseada, filtros de interferencia los cuales también son conocidos como

interferometro Fabry-Perot y los filtros de absorcion.

o Filtros de interferencia: como asi lo indica su nombre, estos dependen de
la interferencia Optica para poder filtrar las angostas bandas de la
radiacion. Un filtro de interferencia es un cilindro dieléctrico transparente
con fluoruro de calcio 0 magnesio que ocupa el espacio entre dos peliculas
metalicas delgadas semitransparentes, a su vez, esta configuracion se
coloca entre dos capas de vidrio u otro material transparente. El espesor
de dicha capa dieléctrica se controla con especial cuidado y se determina

la longitud de onda de la radiacion trasmitida. Su funcionamiento es
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sencillo, cuando un haz de luz choca contra este acomodo, solo una
fraccion atraviesa la primera capa metalica mientras que el resto se
dispersa,; la parte del haz de luz que logra atravesar la primera capa sufre
un proceso similar en la segunda capa. Si la luz reflejada en la segunda
capa metdlica es de una longitud de onda requerida, este se refleja desde
el lado interior de la primera capa que esta en fase con la luz proveniente
de la fuente que posee la misma longitud de onda, asi esta se refuerza
mientras que la demas radiacion sufre una fase destructiva. Pueden ser
de varios tipos: interferémetros de Fabry-Perot, cufias de interferencia y

filtros hologréficos.

Figura 26. Filtro de interferencia de fluoruro de calcio en peliculas de

plata
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Fuente: HERNANDEZ, Lucas. Introduccion al anélisis instrumental. p. 67.

Filtros de absorcién: el mayor estimulo para el uso de los filtros de
absorcion es su bajo costo comparados con los filtros de interferencia. Su
principal funcion es la de absorber porciones seleccionadas de radiacion y
son utilizados ampliamente para selecciones de banda en la region visible;
su disefilo general es el de un vidrio coloreado o con un colorante

suspendido entre dos laminas de vidrio. Los anchos de banda de los filtros
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de absorcion varian desde los 30 a 250 nm. La mayor desventaja es que
este tipo de filtros también absorben parte de la radiacion requerida y
podria tener un cambio en la transmitancia del 10 % o0 menos en sus picos
de banda, aunque, esto puede ser corregido a través de otros disefios y
configuraciones; los filtros de corte su transmitancia es del 100 % pero por

un periodo de tiempo maximo hasta llegar a una transmitancia O.

2.4.6. Recipientes para muestras

A excepcion de la espectrofotometria de emision, todos los métodos

requieren de recipientes para contener la muestra objeto de estudio.

Los contenedores, conocidas también como celdas o cubetas, donde se
colocara la muestra debe de ser de un material transparente a la radiacion en la
region del espectro que se requiera. El cuarzo o silice fundidos son de amplia
aplicacién sobre todo en le region uv de 350 nm. Los recipientes plasticos o de
silicato se usan en la regién de 350 a 2 000 nm. El cloruro de sodio cristalino es

el material mas utilizado en la region infrarroja.

En algunos instrumentos de gama baja, se utilizan tubos de ensayo
cilindricos como recipientes para la muestra, es importante que estos tubos
siempre se coloquen igual, por lo que es necesario marca los lados a una
referencia de modo que la cara que da a la fuente de radiacion siempre sea la

misma.

Las celdas tipicas para la region ultravioleta y visible poseen en promedio,

un centimetro de paso optico.
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Figura 27. Recipientes de muestra para espectrofotometria
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Fuente: HERNANDEZ, Lucas. Introduccién al anélisis instrumental. p. 71.

2.4.7. Transductores de radiaciéon

El transductor o detector, es un dispositivo capaz de realizar la

transformaciéon o conversién de una sefial de entrada, que puede ser presion,
temperatura, nivel u otros, a una sefal de salida, generalmente una sefial
eléctrica. Tiene la cualidad de convertir grandes sefiales de entrada a valores
relativamente pequefos. En el caso de la espectrofotometria ultravioleta y visible,

el transductor es un detector que convierte la energia radiante en una sefal

eléctrica.

Idealmente un detector debe poseer las caracteristicas: sensibilidad

elevada en la region espectral de interés, repuesta lineal, tiempo de respuesta

rapido, ser aplicable en un amplio rango de longitudes de onda, elevada relacion
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sefal/ruido y disponibilidad para amplificacién. Aunque en la practica realmente
no existe un detector ideal, para ello se avaluan todos los factores anteriores y

se selecciona el detector que mejor se adapte a la medicion.

Para determinar una sefial eléctrica ideal que produce un transductor ideal,
este debe de ser directamente proporcional a la potencia radiante P, una sefial
de salida de corriente S y un factor k que representa la sensibilidad de calibracién

gue en algunos textos es recomendado igual a 3. Matematicamente es:

S =kP

Entre los detectores de mayor aplicacién se encuentra: celdas fotovoltaicas,

fototubos y tubos fotomultiplicadores.

o Celdas fotovoltaicas: constituidos por un electrodo positivo, generalmente
hecho de hierro, sobre la que se deposita una fina capa de algiin material
semiconductor, como el selenio, y se le recubre con una capa muy fina de
oro o plata que actia como electrodo negativo. Cuando un haz de
radiacion electromagnética incide sobre la capa del semiconductor, se
liberan electrones en las bandas de conduccién haciendo que estos pasen
desde la superficie del selenio hasta el electrodo negativo, asi se produce
un aumento en la conductividad que es proporcional al namero de fotones
gue inciden sobre la superficie del semiconductor. Las celdas fotovoltaicas
presentan un uso limitado en la region visible, su maxima sensibilidad se
presenta hasta 550 nm, entre 350 y 750 nm su repuesta disminuye hasta
un 10 %.
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Figura 28. Seccién transversal de una celda fotovoltaica
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Fuente: SKOOG, Douglas. Principios de analisis instrumental. p. 192.

Fototubos: se constituye por un catodo semicilindrico que se recubre
internamente por un material fotosensible, y un anodo en el interior de un
recipiente al vacio. Cuando la radiacion electromagnética incide sobre el
catodo produce una emisién de fotoelectrones con direccion al anodo,
donde se origina una corriente eléctrica que puede ser medible y

proporcional a la incidencia de los fotones. Los fototubos son mas

sensibles que las celdas fotovoltaicas.

Figura 29. Fototubo y sistema de lectura de amplificacion
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Fuente: SKOOG, Douglas. Principios de analisis instrumental. p. 193.
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Tubos fotomultiplicadores: consisten en un catodo fotosensible con una
serie de electrodos, conocidos como dinodos, en el cual, cada uno de ello
esta a un potencial menos negativo que él le precede. Un haz de radiacion
llega al catodo provocando una emision de electrones que son acelerados
hasta el primer dinodo, luego, cada choque de cada fotoelectrén origina la
emision de otros electrones adicionales que son conducidos hacia el
dinodo dos y asi sucesivamente has llegar al dltimo dinodo. La corriente
producida en el proceso se recolecta en el anodo, se amplifica
electronicamente y se mide. Generalmente, los fotomultiplicadores
contienen entre 9 y 10 dinodos, de los cuales se originan entre 108 a 10’

electrones por cada foton.

Figura 30. Seccidn transversal de un tubo fotomultiplicador
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Fuente: SKOOG, Douglas. Principios de analisis instrumental. p. 195.
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2.4.8. Procesadores de sefal y lectura

Un procesador de sefial es un dispositivo electronico capaz de amplificar
una sefial eléctrica proveniente de un transductor de radiacion; pueden invertir
corrientes, cambiar la fase de la sefial y actuar como un filtro para remover las
sefiales que no son requeridas. Adicional, debe de ser capaz de llevar a cabo
operaciones matematicas en la sefial de entrada, tal como una transformada de

Fourier y demds integraciones o conversiones de distintos algoritmos.

Existe una gran variedad de disefios para procesadores, se incluyen
medidores digitales y analogos, registradores, tubos de rayos catddicos, paneles
de pantallas de cristal liquido y las pantallas de computadoras.

En un detector, por ejemplo, un tubo fotomultiplicador, su salida se
constituye basicamente de pulsos de electrones por cada foton como una sefial
analogica. Esa sefial debe de ser filtrada para eliminar las fluctuaciones
indeseables que puede ser causa de algunos fotones erréticos. Si la intensidad
de la radiacién es muy baja para una relacion sefial/ruido exitosa la sefial de debe
de procesarse a través de eso pulsos, que resulta un método mas ventajoso; tipo
de medicidon que lleva por nombre conteo de fotones.

2.4.9. Tipos de instrumento Opticos
Existen varias clasificaciones y terminologias utilizadas para describir y
diferenciar los tipos de instrumento Opticos. Cabe resaltar que es simplemente

una nomenclatura comuan para distinguir los campos de aplicacién donde mejor

se adapten instrumentos, su disefio y base tedrica siguen siendo muy similares.
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El instrumento que normalmente se utiliza para hacer mediciones de
transmitancia o absorbancia de muestra segun una longitud de onda es el
espectrofotometro. Este es quiza, el instrumento més sofisticado, poseedor de un
monocromador en lugar de filtros junto con sistemas de deteccion de alta
confiablidad y sensibilidad. Por otro lado, un fotémetro es un dispositivo que mide
la intensidad de radiacion, aplicado como un instrumento sencillo constituido por
filtros para seleccionar una Unica longitud de onda de un fototubo para medir la
intensidad de radiacion.

El colorimetro es el instrumento éptico mas simple, usa como detector el ojo
humano para medir y calificar la absorcion de color de una muestra problema con

el de una muestra estandar; especialmente usado en la region visible.

El espectroscopio es el instrumento disefiado para detectar, de manera
visual, lineas espectrales o lineas de emision atémica, se usa exclusivamente
para analisis cualitativo y para los elementos que posean lineas de emisién en la
zona visible del espectro. Para registrar las lineas espectrales es utiliza el

espectrégrafo.

El espectrometro son los tipos de instrumentos que poseen sistemas de
deteccidn eléctricos; proporciona informacion sobre la intensidad de radiacion en

funcién de la longitud de onda o de frecuencia.
En conclusion, un espectrofotdmetro es un tipo de espectrometro capaz

de medir las particulas que componen la luz, generalmente usado en las regiones

visible, ultravioleta e infrarrojo.
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2.5. Métodos complementarios para analisis en liquidos

El andlisis de liquidos por métodos espectrofotométricos no es exclusivo, se

presentan otros procedimientos muy bien desarrollados y de alta confiabilidad.

25.1. Otros métodos instrumentales

El método 6ptico de mayor aplicacion para el andlisis cualitativo se da en la
region ultravioleta y visible, es en este rango en que la mayoria de los elementos
metalicos pueden caracterizarse; aunque puede ser complemento por medio de
otras técnicas. En resumen, los tres procedimientos de mayor interés son:

ultravioleta-visible, fotoluminiscencia e infrarroja.

La fluorescencia y la fosforescencia son técnica de excitacion donde se da
la absorcion de fotones, al ser métodos similares, generalmente se les nombra
con el termino de fotoluminiscencia. Un tercer tipo de luminiscencia es la
guimioluminiscencia que se basa en la radiacion que emite una especia excitante
gue se forma a partir de una reacciéon quimica. La aplicacion de estos tres
métodos ayuda a facilitar la determinacion cuantitativa de muestras, sobre todo
en especies inorganicas, aunque también es util para un conjunto de especies

organicas.

Uno de los aspectos mas interesantes de los métodos luminiscentes es su
inherente sensibilidad, con limites de deteccion que son casi siempre de uno a
tres 6rdenes de magnitud inferiores a los encontrados en los métodos absorcion.
Para el caso de especies seleccionadas en condiciones controladas, se han
detectado moléculas unicas mediante fluorescencia. Otra ventaja radica en sus
amplios intervalos de linealidad, que también son a menudo significativamente

mayores que los de los métodos de absorcion.
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La fotoluminiscencia es uno de los diversos mecanismos que posee una
molécula para regresar a su estado basal, o estado no excitado, después de
haber sido expuesta a radiacion y absorber parte de ella. Todas las moléculas
que son capaces de absorber radiacion tienen el potencial de la
fotoluminiscencia, pero no todos la manifiestan, ya que en la mayoria de los
compuestos su estructura interna no permite trayectorias sin radiacion para que

dé lugar a una relajacion a una velocidad mayor que la emision de luz.

Existen diferentes tipos de instrumentos de fluorescencia, aplicados
también a la fosforescencia. Si dos selectores de longitud de onda actian como
filtros, el instrumento se Illama fluorometro. Si ambos selectores son
monocromadores, el instrumento se llama espectrofluorbmetro. Algunos
instrumentos son hibridos y utilizan un filtro de excitacion junto con un
monocromador de emision. Los instrumentos para fluorescencia pueden
incorporar un disefio de doble haz para compensar los cambios en la energia de
la fuente de radiacion con el tiempo y la longitud de onda. Los instrumentos que
corrigen la distribucion espectral de la fuente se denominan espectrofluorometros

corregidos.

Muchos instrumentos de fluorescencia tienen aditamentos, conocidos como
fosforoscopios, que permiten que el mismo instrumento se utilice para

mediciones de fosforescencia.

De forma general, los métodos luminiscentes se utilizan con menor
frecuencia que los basados en la regién ultravioleta y visible, debido a la cantidad
de especies que absorben radiacion en esa regidon son mas que las especies que

manifiestan fotoluminiscencia.
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La espectrofotometria infrarroja es una técnica muy Util para poder
identificar compuestos organicos e inorganicos puros, puesto que, a excepcion
de las moléculas mononucleares como el dicloro, oxigeno o el dinitrégeno todos
los elementos y moléculas absorben radiacion infrarroja. Cada compuesto

molecular posee una absorcion del espectro infrarrojo Unica.

La espectrofotometria infrarroja es una técnica menos satisfactoria para el
andlisis cuantitativo que sus diferentes ultravioleta y visible, debido a la baja
sensibilidad y a las frecuentes desviaciones a la ley de Beer. Ademas, las
mediciones de absorbancia en la regidn infrarroja son considerablemente menos

precisas.

Actualmente pueden hallarse tres tipos de instrumentos infrarrojos;
espectrofotometros dispersivos, espectrofotometros de transformada de Fourier
y fotdbmetros de filtro. Los dos primeros se utilizan para obtener espectros
completos para una identificacion cualitativa, mientras que los fotometros de filtro
estan diseflados para aplicaciones cuantitativas. Los instrumentos de
transformada de Fourier y los de filtro son instrumentos no dispersivos en el
sentido en que ninguno de los dos utiliza una rendija, o prisma, para dispersar la

radiacion en sus longitudes de onda.

La espectrofotometria infrarroja ofrece el potencial para determinar un
ndamero inusualmente grande de sustancias porque casi todas las especies
guimicas moleculares absorben radiacion infrarroja. La reciente proliferacion de
las regulaciones gubernamentales sobre los contaminantes atmosféricos ha
demandado el desarrollo de métodos sensibles, rapidos y altamente especificos
para una gran variedad de compuestos quimicos. Los procedimientos de
absorcion en esta region parecen cumplir estos requerimientos mejor que

cualquier otra herramienta analitica.
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2.5.2. Introduccién alos métodos electroanaliticos

Hay una gran variedad de métodos electroquimicos, a los cuales facilmente
podria dedicérseles un trabajo completo. A continuacion, se exponen métodos
experimentales que utilizan mediciones directas de las muestras, las cuales

presenta ciertas ventajas sobre otros tipos de métodos.

Las mediciones electroquimicas son a menudo mas especificas para un
estado de oxidacién de la muestra en particular de algin elemento, asi se hace
posible determinar la concentracién de cada una de las especies de la muestra.
Una segunda ventaja es su costo relativamente bajo en comparacién con otros

métodos para un mismo estudio.

Los métodos de analisis potenciométricos se basan en la medicién del
potencial de celdas electroquimicas sin el paso de alguna corriente apreciable.
Desde el principio del siglo pasado, las técnicas potenciométricas han sido
utilizadas para encontrar puntos finales en las valoraciones. Estos métodos estan
relativamente libres de interferencias y son un medio rapido, conveniente y no
destructivo para determinar cuantitativamente numerosos aniones y cationes de

importancia.

La potenciometria puede ser aplicada para medir el pH de muchos
productos de consumo, los laboratorios clinicos determinan gases en sangre
como indicadores importantes de muchas enfermedades, los efluentes
municipales e industriales son monitoreados continuamente para determinar su
pH y las concentraciones de contaminantes en ellos, y los oceandgrafos
determinan el didxido de carbono y otras variables relacionadas en el agua de

mar.
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El equipo para los métodos potenciométricos es sencillo y econdémico, e
incluye un electrodo de referencia, un electrodo indicador y un aparato para medir

el potencial.

En los métodos coulombimétricos se mide la cantidad de carga eléctrica
requerida para convertir cuantitativamente una muestra de un analito a un estado
de oxidacion distinto. Los métodos coulombimétricos comparten la ventaja comun
de que la constante de proporcionalidad entre la cantidad medida y masa del
analito se calcula a partir de constantes fisicas conocidas con exactitud, lo cual

elimina la necesidad de calibracion con estandares quimicos.

Los métodos coulombimétricos son tan exactos como los procedimientos

convencionales y, ademas, son faciles de automatizar.

El equipo necesario para una valoracién coulombimétrica incluye una fuente
de corriente constante de uno a varios cientos de miliamperes, una celda de
valoracion, un interruptor, un temporizador y un dispositivo para monitorear la
corriente. Al mover el interruptor hacia la primera posicion, el temporizador y la
corriente en la celda de valoracion inician de manera simultdnea. Cuando el
interruptor se mueve hacia la segunda posicion, la electrdlisis y el cronometraje
son discontinuos. Sin embargo, con el interruptor en esta posicion, la corriente
continua fluye desde la fuente y pasa a través de un resistor, que tiene mas o
menos la misma resistencia eléctrica que la celda. Este arreglo asegura la
operacion continua de la fuente, ayudando, por lo tanto, a mantener una corriente

constante.

El término voltametria se refiere a un grupo de métodos electroanaliticos en
los cuales se recopila informacion acerca de la muestra al medir y la corriente

eléctrica en una celda electroquimica en funcion del potencial aplicado. Esta
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informacion se obtiene en condiciones que promueven la polarizacion de un
pequefio indicador o electrodo de trabajo. Cuando se monitorea una corriente
proporcional a la concentracion del analito a un potencial fijo, la técnica se

denomina amperometria.

Para intensificar la polarizacion, los electrodos de trabajo en voltametria y
amperometria tienen superficies de trabajo de unos cuantos milimetros
cuadrados cuando mucho y de apenas unos micrometros cuadrados 0 menos en
algunas aplicaciones. La voltametria es ampliamente usada para llevar a cabo
estudios fundamentales sobre procesos de oxidacion y reduccion en varios
medios, procesos de adsorcidn en superficies y mecanismos de transferencia de

electrones en las superficies de electrodos modificados quimicamente.

En la voltametria, la corriente que se desarrolla en una celda electroquimica
se mide bajo condiciones de polarizacion por concentracién, un electrodo
polarizado es aquel al que se le ha aplicado un exceso de voltaje del que es
necesario provocar para que ocurra una oxidacion o reduccion. En contraste, las
mediciones potenciométricas se hacen a corrientes que se aproximan a cero, en

las cuales la polarizacion es nula.

La voltametria difiere de la coulombimetria en que en esta Ultima las
mediciones se toman de tal manera que se minimizan o se compensan los
efectos de la polarizacion por concentracion. Sin embargo, en voltametria hay un
consumo minimo de analito, mientras que en la coulombimetria toda la muestra

se convierte a otro estado.

Los componentes de un sencillo aparato para llevar a cabo mediciones
voltamétricas; basicamente esta constituido por tres electrodos sumergidos en

una disolucién que contiene al analito.
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2.5.3. Introduccién alos métodos cromatogréficos

Las técnicas cromatogréaficas fueron desarrolladas originalmente por el
botanico ruso M. S. Tswett como un método para la separacion de pigmentos en
vegetales coloreados, la Unién de Quimica Pura y Aplicada, IUPAC, define la
cromatografia como un método utilizado para la separacion de componentes de
una muestra en la cual los componentes se distribuyen en dos fases, una
estacionaria como soélido, liquido o gel; y la otra estd en movimiento como el gas

o liquido.**

El termino de cromatografia se deriva de la palabra griega Chroma, color, y
Graphein, escribir, como un sinénimo de que los pigmentos vegetales separados
se ponen claramente de manifiesto como bandas coloreadas, sin embargo,

también pueden separarse sustancias incoloras por el mismo procedimiento.

Esta técnica posee un campo de aplicacion bastante amplio, se extiende
desde las ares de quimica y biologia, asi como los procesos industriales de
control de calidad, investigacion, analisis, medidas fisicoquimicas entre otros.
Puede aplicarse desde escalas micro y macro siendo posible una separacién de
componentes diversos en azucares, tierras raras, metales, productos

farmacéuticos, entre otros.

Existen varios métodos que parten de la cromatografia disefiada por Tswett,
atienden factores que estan en estado fisico de una fase movil, estacionaria o
soporte, conocido como método de columna o método plano; utilizando
mecanismos de separacidon. Segun la naturaleza de la fase movil los métodos

pueden ser liquidos y gaseosos.

14 GARY, Christian. Quimica analitica. p. 555.
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Los métodos cromatograficos se pueden clasificar de dos maneras. La
primera de ellas se basa en los medios fisicos por medio de los cuales las fases
estacionaria y movil se ponen en contacto. En la cromatografia en columna, un
tubo estrecho contiene la fase estacionaria a traves de la cual la fase movil se
fuerza a pasar por presion. En la cromatografia en plano, la fase estacionaria se
fija sobre una placa plana o en los intersticios de un papel; en este caso la fase

movil se desplaza a través de la fase estacionaria por capilaridad o por gravedad.

La clasificacion principal de los métodos cromatograficos se basa en los
tipos de fases moviles, estacionarias y en la clase de equilibrios involucrados en

la transferencia de los solutos entre las fases. Las tres técnicas basicas son:

o Cromatografia de gases, CG
o Cromatografia de liquidos, CL
o Cromatografia de fluidos supercriticos, CFS

En general, la cromatografia ha llegado a ser el principal método para la
separacién de especies quimicas estrechamente relacionadas entre si. Ademas,
se puede emplear para la identificacion cualitativa y para la determinaciéon

cuantitativa de las especies separadas.
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3. FASE DE INVESTIGACION

3.1. Metodologia

La metodologia aqui desarrollada utiliza el procedimiento
espectrofotométrico consistente en una determinacion indirecta para la
cuantificacion de los metales en el agua. Para ello, se obtiene una absorbancia
méaxima que es directamente proporcional a la concentracion, se utiliza una

longitud de onda ideal para cada metal, segun datos bibliograficos, las longitudes

de onda son:
Tabla VIl.  Longitudes de onda seleccionadas para la medicién
Elemento Longitud de onda en nm
Aluminio 396,1
Cobre 324,7
Cromo hexavalente 357,9
Hierro total 510,0
Manganeso total 279,5

Fuente: elaboracién propia, utilizando Microsoft Word.

El siguiente procedimiento es de aplicacion general para los metales
descritos en la tabla anterior, como ejemplo, se presentan los procesos
matematicos para la determinacion de aluminio en el apéndice 1. Para la
determinacion de concentracion del elemento en la muestra se utilizan curvas de
calibracion universales y repetibles; segun datos bibliogréaficos, con el método de
adicién estandar a concentraciones conocidas, las curvas de calibracion pueden
verse en el anexo 1 al 5.
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Debido a que se analizaron 5 metales, para la puesta en marcha para la
validacion se recopilo informacion bibliografica sobre las curvas de calibracion de
cada metal en los diferentes métodos de andlisis aplicables, asi como de sus
caracteristicas y limitaciones, con el fin de contar con un procedimiento detallado

para la realizacion de cada una de las curvas de calibracion.

Para la cuantificacion de la concentracion del elemento, se utiliza la férmula
obtenida de la curva de calibracién, sustituyendo valores de la ley de Beer. Se
presenta un ejemplo para la cuantificacion del aluminio en la seccién de
apeéndices. Segun esas relaciones, presentes en el anexo 1 al 5, las ecuaciones

para determinar la concentracion de cada metal son:

Tabla VIIl.  Ecuacion de concentracién para cada metal
Elemento Férmula
Aluminio C (mg/l) = (Abs — 0,0124) / 3,371
Cobre C (mg/l) = (Abs — 0,0026) / 0,173
Cromo hexavalente | C (mg/l) = (Abs — 0,0102) / 1,883
Hierro total C (mg/l) = (Abs — 0,0066) / 0,194
Manganeso total C (mg/l) = (Abs — 0,0198) / 0,102

Fuente: elaboracion propia, utilizando Microsoft Word.

3.1.1. Normas

Los limites maximos admisibles en la industria para los metales aluminio Al,
cobre Cu, hierro Fe, cromo Cr y manganeso Mn son muy variados y dependen,
sobre todo, de cada tipo de industria y de los estandares aplicados en cada

proceso.
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Sin embargo, hay valores muy bien definidos que establecen las
caracteristicas que definen una calidad adecuada, destinada al consumo humano
para alimentacion y uso doméstico. Cabe resaltar que aqui se excluyen todo tipo
de aguas purificadas envasadas y aguas carbonatadas.

3.1.1.1. APHA

La Asociacion Americana de Salud Publica, APHA por sus siglas en inglés,
es una organizacion profesional y cientifica fundada en el afio de 1872, con su
actual sede en Washington, DC. Esta se define a si misma como un ente que
vela por la salud de todas las personas y todas las comunidades, asi como la
capacidad de influir en las politicas para mejorar la salud publica.*®

Esta organizacion ha publicado métodos normalizados aplicados para el
andlisis de agua, con una primera edicion desde el afio 1905; con mejoras
respecto a los métodos y rangos mas precisos en la evaluacion y control de la
calidad del agua. A continuacion, se presentan las ultimas actualizaciones en

relacion con los métodos y técnicas recomendadas por esta entidad.

o El aluminio, Al, representa el 8,1 % de la corteza de la tierra, como
consecuencia en arroyos se puede encontrar concentraciones de 400 g/l
y en aguas subterraneas menores a 0,1 pg/l; es los Estados Unidos el
promedio de concentracion en agua para beber es de 54 pg/l. El aluminio
es un metal no esencial para la vida, las concentraciones excedentes
arriba de 1,5 mg/l son consideradas toxicas y a los niveles menores que
200 pg/l presentan un riesgo minimo. Los métodos espectrofotométricos

de absorcion y de plasma inductivo son los preferidos para detecciones

15 APHA. https://apha.org/. Consulta: octubre de 2021.
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del aluminio en liquidos, ya que estan exentos de interferencias ha

fluoruros y fosfatos.

La abundancia de cobre, Cu, en la corteza de la tierra es de 68 ppm; en
arroyos y rios el promedio de concentracion es de 4 a 12 ug/l y en aguas
subterraneas puede llegar a ser menores que 0,1 mg/l. El cobre es el metal
mas utilizado en la industria detras del hierro y el aluminio; las sales de
cobre pueden ser utilizadas en sistemas de distribucion de agua para
controles biol6gicos y como catalizador para la oxidacién del manganeso;
es un elemento esencial para plantas y animales. El promedio aceptado
de cobre en agua para beber es de 1,3 mg/l. ElI método
espectrofotométrico de absorcién y de plasma inductivos y el método de

neocuproina son los preferidos al estar exentos de interferencias.

El promedio de abundancia de cromo, Cr, en la corteza de la tierra es de
122 ppm, en arroyos y rios el promedio esta entres 1 ug/l y en agua
subterraneas generalmente es de 100 ug/l; encontrdndose en estados
trivalentes como en estados hexavalentes. El cromo es no esencial para
la vida, en estado hexavalente puede ser cancerigeno y corrosivo para la
piel; la maxima concentracion en agua para beber es de 100 ug/l. Se utiliza
el método colorimétrico para determinar las concentraciones de cromo
hexavalente en liquidos en el rango de 100 a 1 000 ug/l; en estados de
cormo total, estados hexavalentes y trivalentes, a concentraciones entre
0,5 y 5 000 pg/l puede aplicarse el método espectrofotométrico de

absorcion atémica.

El promedio de abundancia del hierro, Fe, en la corteza terrestre es igual

a 6,22 %; las aguas superficiales pueden contener hierro cerca de 0,7 mg/I

y en aguas subterrdneas los contienen en el rango de 0,1 a 10 mg/l. El
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promedio acepado de hierro en agua para beber es de 0,3 mg/Il. Los limites
de deteccion y sensibilidad para el procedimiento espectrofotométrico de
absorcién atomica, el método de plasma inductivo y el procedimiento
colorimétrico, son similares y en general adecuados para el analisis de

aguas naturales o tratadas.

El manganeso, Mn, existe en la corteza terrestre a una concentracion
promedio de 1 060 ppm, las aguas superficiales pueden contenerlo en
concentraciones de 7 pg/l y aguas subterrdneas las concentraciones son
menores que 0,1 mg/l. Aunque el manganeso se encuentra en las aguas
subterraneas en la forma ionica divalente soluble, debido a la ausencia de
oxigeno, parte o todo el manganeso de una instalacion de tratamiento de
agua puede aparecer en un estado de valencia superior; la determinacién
del manganeso total no diferencia entre los diversos estados de valencia.
El consenso sobre el maximo de manganeso permisible es de 50 pg/l en

agua para beber.

Respecto a la toma de muestras y almacenamientos, APHA recomienda:

Si Unicamente se trata de determinar el cromo disuelto en el liquido, se
recomienda filtrar la muestra a través de un filtro de membrana de 0,45 pm
en el momento de su toma. Silo que se desea es el contenido de cromo
total, acidulese la muestra sin filtrar hasta pH < 2 en el momento de

tomarla. Refrigerar la muestra a menos de 6 °C.

El ion de cobre tiende a ser absorbido en la superficie de los recipientes

para muestras, por lo tanto, se debe de analizar la muestra lo antes posible

después de su toma. En caso de almacenamiento, se debe de usar 0,5 ml

de cloruro de hidrogeno por 100 ml de muestra, para prevenir la absorcion.
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Para las muestras de hierro, limpiar con acido el recipiente de la muestra
y lavar con agua destilada. Se considera que el hierro disuelto puede pasar
a través de un filtro de membrana de 0,45 um, pero puede quedar incluido
el hierro coloidal o hierro reactivo. El hierro de las muestras de agua de
pozo o del grifo puede variar en concentracion y forma con la duracién y
el grado de afluencia antes y durante la toma de muestra. Cuando se tome
una porcion de muestra para determinar el hierro en suspension, sacudase
la botella de la muestra vigorosamente y con frecuencia para obtener una
suspension uniforme del hierro precipitado. Para obtener una
determinacidon precisa del hierro total, utilicese un recipiente separado
para la toma de la muestra. Tratese con acido en el momento de la toma
para disolver el hierro y evitar la absorcién o depoésito sobre las paredes
del recipiente de muestra.

El manganeso puede estar en una forma soluble en agua neutra al
principio de tomar la muestra, pero se oxida a un grado de oxidacion mas
alto y precipita o llega a ser adsorbido por las paredes del recipiente. Se
debe de determinar el manganeso enseguida de tomar la muestra. Si es
necesario el atraso de la medicion, se acidula la muestra empleando con

acido nitrico HNO3 hasta obtener un pH menor a 2.

De manera general, el tratamiento preliminar de las muestras que contienen

particulas o materia organica que pueden afectar los resultados debe de ser

considerado como un control de calidad. Se debe de incluir todos los metales

combinados organica o inorganicamente, tanto disueltos como en particulas.

Las muestras incoloras, transparentes, principalmente agua potable, con

una turbidez menor a la unidad nefelométrica de turbidez, inodoras, y de una sola
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fase, pueden analizarse directamente por espectroscopia de absorcion atdmica

0 espectroscopia de plasma de acoplamiento inductivo para metales en total.

Para analizar los metales disueltos, filtrese la muestra, acidulese el filtrado
y analicese directamente. Para determinar los metales suspendidos, filtrese la
muestra, realicese una digestion del filtro y del material sobre el filtro y analicese.
Para determinar los metales extraibles con acido, se extraen los metales y

después y se analiza el extracto.

3.1.1.2. COGUANOR NTG 29001

La entidad guatemalteca encargada del control y la creacién de normas y
estandares técnicos para la certificacion de procesos y productos es la Comisién
Guatemalteca de Normas COGUANOR.® Este organismo nacional se creé el 5
de mayo de 1962 por medio del decreto No. 1523 del Congreso de la Republica.
Nace con la misidon de contribuir a mejorar la competitividad de las empresas

nacionales y elevar la calidad de los productos y servicios de dichas empresas.

Constituido por un consejo nacional de normalizacion integrado por
representantes de los distintos sectores industriales, gubernamentales y
universidades del pais; quienes detallan las funciones mas importantes de la
entidad como la promocién de las normas a nivel nacional, aplicar programas de
normalizacion anual, revisar e introducir normas que justifiquen un proceso, asi
como la elaboracion de reglamentos técnicos.

Asi también, funciona como un organismo de certificacion con sistemas de

gestion de la calidad, sistemas de gestibn ambiental, productos y personal.

16 Comision Guatemalteca de Normas. COGUANOR NTG 29001 agua para consumo humano,
especificaciones. Guatemala: COGUANOR, 2013. 12 p.
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El estudio que establece los valores de las caracteristicas que definen la
calidad del agua apta para consumo humano se presentan en la norma
COGUANOR NTG 29001 Agua para consumo humano, especificaciones.
Relacionado con los métodos normalizados de La Asociacion Americana de
Salud Publica y las versiones mas recientes de las normas ISO 5667 1 al 9, ISO
9695 beta total e ISO 9696 alfa total.

Tabla IX. Rangos estandarizados en la norma COGUANOR NTG 29001

Sustancia Maximo Maximo permisible
aceptable, mg/l mgq/l
Aluminio 0,05 0,10
Cobre 0,05 1,50
Cromo hexavalente No define 0,05
Hierro total 0,30 No define
Manganeso total 0,10 0,40

Fuente: Comisién Guatemalteca de Normas COGUANOR.

COGUANOR NTG 29001 agua para consumo humano, especificaciones.

3.1.1.3. Parametros de calidad del agua

La Agencia de Proteccion Ambiental, EPA por sus siglas en inglés,'” es un
organismo ejecutivo independiente del gobierno federal de Irlanda destinada a la
proteccion de los recursos ambientales. Nacida el afio 1993, la agencia realiza
evaluaciones, investigaciones y educacién ambiental a nivel mundial; es el
organismo mas importante de Irlanda respecto a la responsabilidad de mantener,

promover y hace cumplir los estandares nacionales bajo leyes ambientales.

17 EPA. https://www.epa.ie/. Consulta: octubre de 2021.
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Como ente regulador, posee una legislacion interna respecto al aire, agua,
suelos, especies en peligro de extincion y residuos peligrosos. Desde el afio de
2001 maneja un acta respecto a la calidad del agua, la cual va acompafnada de
normas y estandares técnicos descritos en la guia titulada como parametros de
calidad del agua, interpretacion y estandares, la cual, con el objetivo de
complementar este trabajo, para agua destinada a consumo humano se resume
en la siguiente tabla.

Tabla X. Rangos estandarizados por EPA
Elemento Valor guiaen | Valor méximo obligatorio

mg/l mgq/l
Aluminio No aplica 0,20
Cobre No aplica 2,00
Cromo hexavalente No aplica 0,05
Hierro No aplica 0,20
Manganeso No aplica 0,05

Fuente: Agencia de Proteccion Ambiental, EPA.

Parametros de calidad del agua.

3.2. Recursos

Los recursos utilizados responden a las consideraciones del personal
especializado, asi como de los trabajos previos a este, segun las referencias
consultadas. Para la ejecucién de este trabajo, estimando la mejor calidad posible
en las mediciones y resultados, se requirio de diversos equipos electronicos,

quimicos, fisicos y papeleria en general.
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3.2.1. Humanos

El trabajo fue elaborado bajo la completa supervisién de personal docente
especializado en investigacion y desarrollo.

o Asesor - supervisor — docente

° Estudiante tesista

3.2.2. Fisicos

Los recursos fisicos, incluido el equipo, quimicos y manuales, pertenecen a

la institucién educativa descrita.

o Equipo de oficina: computadora, manuales y libros, cuadernos, impresora

y utensilios en general.

o Instalaciones: Universidad de San Carlos de Guatemala, Laboratorio de
Unidad de Investigacion de la Escuela de Ingenieria Mecanica, salén 302
edificio T7.

3.2.3. Materiales

Para el método desarrollado, se precisé de cristaleria para laboratorio,

equipo de proteccion personal y utensilios para limpieza.

. 2 cubetas de vidrio-cuarzo de 10 milimetros

o 1 pipeta para agua destilada
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o 1 pipeta para agua de muestra

o 1 probeta de 10 ml

o Recipiente para muestra
o Recipiente para desechos liquidos
o Bolsa de papel para desechos soélidos
o 1 pafio para limpieza de aparatos oculares
. Guantes de latex
o Agua destilada
o Agua desmineralizada
o Pafios para limpieza general
3.2.4. Instrumentacion

El equipo para medir absorbancia consta de un espectrofotbmetro

perteneciente a la institucion educativa ya descrita.

o Espectrofotometro VW-R Uv 1600 PC
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Tabla XI. Atributos del espectrofotémetro VW-R Uv 1600 PC

Categoria Especificacion
Sistema Optico Unico haz
Memoria externa interface USB
Lampara Deuterio D2; tungsteno
Rango de onda 190a 1 100 nm
Ancho de banda 4 nm

Precision de longitud de onda | =5 nm
Intervalos de escaneo de |0,1; 0,2; 0,5 1; 2; 5 nm,

longitud de onda controlada por computadora

Luz dispersada +0,05% T @ 220 nm & 360
nm

Rango fotométrico 0a200% T, -0,3 a3.0 Abs;
0-9999 C

Precision fotométrica +0,5% T, 0,005 Abs

Estabilidad 0,002 Abs/h @ 500 nm

Memoria interna 200 resultados

Peso 14 kg

Dimensiones en milimetros 490x360x240

Monitor Matriz LCD de 128x64 puntos

Fuente: VWR International. http://www.vwr.com.
Consulta: julio de 2021.

3.2.5. Reactivos

Los reactivos son parte de los materiales quimicos utilizados para lograr la

precipitacion de los metales analizados y proceder a la medicion de absorbancia.

o Set de 3 reactivos en polvo para aluminio: reactivo AluVer 3, reactivo de

acido ascorbico y reactivo bleaching 3.

o Reactivo en polvo para cromo hexavalente: reactivo ChromaVer 3.
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o Reactivo en polvo para cobre: reactivo Cul F10 Vario.

o Reactivo en polvo para hierro: reactivo Ferro F10 Vario.

o Set de 2 reactivos en polvo para manganeso: reactivo de citrato en polvo

y reactivo de periodato de sodio.

3.3. Procedimiento

A continuacion, se describe el método validado para la deteccion vy
cuantificacion de aluminio, cobre, cromo, hierro y manganeso presentes en

muestras representativas de agua para uso general.

3.3.1. Consideraciones previas

Se requiere tomar en cuenta algunos parametros, con el objetivo de precisar

las mediciones y mejorar la confiabilidad de los resultados.

o Al encender el instrumento, este requiere de 20 minutos para su
autocomprobacién y calentamiento; ayudara a dar una mejor precision a

las mediciones.

o Las cubetas para muestras, pipetas, probetas y el recipiente para muestra
requieren de un vigoroso lavado con agua desmineralizada y enjuague con

agua destilada antes y después de cada una de las mediciones.

o Limpiar y desinfectarse las manos antes y después de la practica, asi

también como el lugar de trabajo.
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3.3.2. Comprobacién de la calibracién del instrumento

Para determinar el nivel de calibracion del espectrofotometro y con el
objetivo de lograr una mayor calidad y precision en los resultados; se debe de
verificar, a diferentes longitudes de onda, el estado de absorbancia de una

muestra de agua destilada.
Como se presenta en la tabla Xll; para agua destilada la medicion de
absorbancia para cada longitud de onda fue cero; se concluye que el

espectrofotometro garantiza una correcta calibracion.

Tabla XIl.  Comprobacioén de la calibracion del espectrofotometro

No.de | Longitud de onda
medicion en nm
260
280
300
320
340
360
380
400
450
550

Absorbancia

Blo|o|~N|o|a|swnk
o|o|o|o|o|o|o|o|o|o

Fuente: elaboracion propia, utilizando Microsoft Word.

3.3.3. Preparacién de muestras para medicién

El siguiente método fue de la misma forma aplicado para cada medicion de

cada metal seleccionado.
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Lavar los materiales con agua desmineralizada y limpiar con agua

destilada para su esterilizacion.

Para la toma de muestras, se dejo correr el agua del grifo por al menos
dos minutos antes del muestreo, se muestreo justo antes de realizar la

medicion de absorbancia.

En el menu principal del espectrofotometro, con ayuda de los cursores, se
selecciona la opcion PHOTOMETRY, presionar ENTER.

Presionar la tecla SET y buscar la opcion de absorbancia ABS, presionar
ENTER y después RETURN.

Con ayuda de la pipeta para agua de muestras, llenar en su totalidad la

cubeta de cuarzo.

En cada cubeta de muestra, se debe asegurar que no existan
interferencias entre el haz de luz y la muestra como rayones, manchas,

burbujas, entre otros.
Limpiar la cubeta de la muestra y colocarla en el portador de cubetas del
espectrofotometro, cuidando que coincida con el camino del haz de luz;

cuidar que sea el lado claro de la cubeta y no el lado opaco.

Cerrar la tapa del portador de cubetas y presionar la tecla GOTO A e

introducir el valor de la longitud de onda, presionar ENTER para confirmar.
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Presionar la tecla ZERO, esto ajustara la absorbancia a un valor igual a 0

para la muestra, para asi detectar el metal precipitado por el reactivo.

Levantar la tapa de portador de cubetas y retirar la muestra, cerrar la tapa.

Colocar la segunda cubeta de la muestra con el reactivo preparado; ver
seccion 3.3.3.1 a 3.3.3.5.

Asegurarse que no existan interferencias entre el haz de luz y la muestra

tal como rayones, manchas, burbujas, y demas.

Limpiar la cubeta de la muestra y colocarla en el portador de cubetas del

espectrofotometro, cuidando que coincida con el camino del haz de luz.

Cerrar la tapa del portador de cubetas.

Presionar la tecla START.

Esperar hasta que el valor de la absorbancia se estabilice.

Presionar de nuevo la tecla START para crear una tabla de resultados.

Se mostraran los resultados en la pantalla.

Lavar los materiales con agua desmineralizada y después enjuagar con

agua destilada.
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3.3.3.1. Reactivo para aluminio

Para el método alumin6n 8012 de la marca Hach Company.

Llenar un recipiente previamente esterilizado hasta 50 ml y afadir el

contenido de un sobre de &cido ascorbico; agitar hasta disolver el polvo.

En el mismo recipiente, afadir el contenido de un sobre de reactivo

aluminio AluVer 3; agitar hasta disolver el polvo.

Llenar una probeta previamente esterilizado hasta 10 ml con la mezcla
anterior y afiadir el contenido de un sobre de reactivo bleaching 3; agitar
hasta disolver el polvo por al menos 30 segundos.

Esperar un periodo de reaccion de 15 minutos.

Con el reactivo ya preparado, llenar una cubeta de muestra para proceder

con le medicidon de absorbancia.

3.3.3.2. Reactivo para cobre

Para el método cobre bicinchoninat M153 de la marca Lovibond.

Llenar una probeta previamente esterilizado hasta 10 ml y afadir el
contenido de un sobre de reactivo Vario Cu F10; agitar hasta disolver el

polvo.

Esperar 2 minutos de reaccion.
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Con el reactivo ya preparado, llenar una cubeta de muestra para proceder

con la medicion de absorbancia.
3.3.3.3. Reactivo para cromo hexavalente
Para el método difenil carbohidracida 8023 de la marca Hach Company.
Llenar una probeta previamente esterilizada hasta 10 ml y afadir el
contenido de un sobre de reactivo ChromaVer 3; agitar hasta disolver el
polvo.

Esperar un periodo de reccién de 5 minutos.

Con el reactivo ya preparado, llenar una cubeta de muestra para proceder

con le medicion de absorbancia.

3.3.3.4. Reactivo para hierro total

Para el método 1,10 fenantrolina M221 de la marca Lovibond.

Llenar una probeta previamente esterilizado hasta 10 ml y afadir el

contenido de un sobre de reactivo FerroVer; agitar hasta disolver el polvo.

Esperar un periodo de reaccién de 3 minutos.

Con el reactivo ya preparado, llenar una cubeta de muestra para proceder

con le medicidon de absorbancia.
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3.3.3.5. Reactivo para manganeso total

Para el método de oxidacion por periodato 8034 de la marca Hach
Company.

o Llenar una probeta previamente esterilizado hasta 10 ml y afiadir el
contenido de un sobre de reactivo de citrato en polvo; agitar hasta disolver

el polvo.

o A la misma probeta, afiadir el contenido de un sobre de reactivo de

periodato de sodio; agitar hasta disolver el polvo.

o Esperar un periodo de reaccion de 2 minutos.

o Con el reactivo ya preparado, llenar una cubeta de muestra para proceder

con le medicion de absorbancia.

3.4. Resultados

Las siguientes tablas presentan los resultados del método aplicado al agua
de grifo de la escuela de Ingenieria Mecéanica. La tabla Xlll presenta las
mediciones de absorbancia del metal seleccionado; cada medicion se ejecutd
siguiendo los pasos anteriormente descritos, asi también, se presenta el

promedio de las absorbancias y las desviaciones de las mediciones.

En la tabla XIV se presentan la cuantificacion de la concentracion de
metales contenido dentro de una muestra representativa de agua de la red de
distribucion, agua de grifo. Para la construccion de la tabla, se sustituyo el valor
de la absorbancia media en su ecuacion correspondiente segun la tabla VIII.
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Los calculos realizados para la construccion de las tablas se presentan en
la seccion de apéndices. El proceso se realiz6 a una temperatura ambiente de
24 °C.

Cabe resaltar que, dado que no hay normativas sobre especificaciones de
agua de grifo, los resultados fueron comparados con las especificaciones de

agua para consumo humano.

Tabla XIll. Resultados de absorbancia para los metales seleccionados
Elemento |[A x5 nm |Abs 1|Abs 2| Abs 3|Abs prom. * o |CV %
Al 396,1 | 0,051 0,052 |0,055| 0,053 +£0.002 |3,774
Cu 324,8 |0,041|0,044 0,047 | 0,044 +£0.003 |6,818
Cr Vi 3579 |0,163|0,178|0,177| 0,173 £0.008 |4,624
Fe 510,0 | 0,009 |0,010|0,011| 0,010 +0.001 | 10,00
Mn 279,5 -- -- -- -- --

Fuente: elaboracion propia, utilizando Microsoft Word.

Tabla XIV. Concentraciones calculadas y sus limitaciones

mg/l
Concentracion COGUANOR NTG

Elemento calculada 29001 EPA
Al 0,012 0,100 0,200

Cu 0,239 1,500 2,000

Cr VI 0,086 0,050 0,050
Fe 0,017 0,300 0,200

Mn -- 0,400 0,050

Fuente: elaboracion propia, utilizando Microsoft Word.
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Figura 31. Cotejo de datos calculados vs referencia
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Fuente: elaboracion propia, utilizando Microsoft Word.

La tabla XV muestra los resultados de la medicién de exactitud respecto a
las deviaciones que existen entre la concentracibn maxima permisible segun la
norma COGUANOR NTG 29001 y la concentracion calculada; la muestra de

calculo para analisis de error se muestra en el apéndice 3.

Tabla XV. Porcentaje de desviacion respecto a COGUNOR NTG 29001

Elemento | % error
Al 88
Cu 84
Cr VI 72
Fe 94
Mn --

Fuente: elaboracién propia, utilizando Microsoft Word.
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3.5. Discusion de resultados

Se llevo a cabo una validaciéon del método aqui descrito que demuestra, de
una forma esquematizada, como se detecta, cuantifica y caracteriza los metales
y muchos otros elementos de tipo organico o inorganico, que pudieran estar
contenidos en el agua; con alcance sobre agua residual, agua potable, agua de

grifo, agua de lluvia, agua tratada y demas.

Dado que dentro de los edificios de la Facultad de Ingenieria existen filtros
para agua con fines de uso humano, con el objetivo de ejecutar un ensayo que
fuera rapido y de aplicacion general; se eligieron muestras representativas de la
red de distribucion de agua, asi como de los pozos de alimentacion,
seleccionando alicuotas de agua de grifo usados para lavado de manos y otras

practicas comunes.

Se utilizé agua de grifo, sin filtrar, dejando correr el agua por al menos 2
minutos y tomando la muestra justo antes de la medicion para evitar al maximo
la contaminacion del recipiente y del ambiente. Es necesario destacar que, estos
resultados obtenidos del analisis realizado al agua de grifo fueron comparados
con sus semejantes mas cercanos, especificaciones para agua potable, en
consecuencia, los limites y el andlisis estadistico son solo una idea general de la

aplicabilidad de este método.

Para cada metal, la eleccion de la longitud de onda fue fundamentada en
datos bibliograficos, ver anexo 1 a 5; a excepcién del hierro, esto debido a que
en la longitud de onda que ahi se describe, igual a 248,3 nm, no se encontraron
elementos absorbentes; caso similar al de manganeso que es explicado mas

adelante. Aunque la eleccion puede variar a criterio del investigador.
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Para cada metal se realizaron tres mediciones de absorbancias, cada una
independiente de la otra, quiere decir que, por cada medicion realizada, 15 en
total, se siguieron los pasos descritos en la seccion 3.3. Los resultados de la tabla
XIlI concuerdan correctamente con una desviaciéon no mayor a 0,8 % de la media;

las cuales son mediciones precisas.

Segun lo examinado, los elementos que estan bajo el limite permisible de
los estandares por COGUANOR NTG 29001, son el aluminio Al, cobre Cu y hierro
Fe; la diferencia entre estos valores, respectivamente son: 0,088 mg/l; 1,261 mg/l
y 0,283 mg/l; muy por debajo de los maximos permisibles y consecuentemente

son parametros aceptables.

La desviacion de estos metales respecto a su media tampoco varia mucho,
apenas en un 0,2 % para aluminio, 0,3 % para cobre y 0,01 % para hierro, la
linealidad de estos datos se considera idonea. Esto es confirmado por el
coeficiente de variacién, ya que al tener un valor proximo a 0, se indica poca
variabilidad de los datos, dicho de otra manera, se tiene homogeneidad en todas
las mediciones, y asi, un instrumento preciso. Por lo cual estas ganan

confiabilidad.

Se detect6 que el cromo hexavalente sobrepasa por 3 centésimas al limite
aceptable en agua potable descritas por la norma. La tabla XIV muestra un
resultado de 0,086 mg/l de Cr VI contra un maximo cuya presencia en el agua es
significativa para la salud humana, igual al 0,050 ml/I Cr VI; se midié un exceso
de cromo VI de 0,036 mgl/l.

Aunque esto no debe ser motivo de alarma, recordando que las
cuantificaciones aqui realizadas no son especificas de agua para consumo

humano, no se tomas en cuantas interferencias y no se fabrican los barridos
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espectrales. Si no mas bien, todos los resultados presentados en este trabajo
deben ser objeto de control y de analisis de otros métodos o técnicas por medio

de otros investigadores, con tal de precisar el resultado.

La desviacion del cromo VI respecto a la media es igual a 0,8 % y su
coeficiente de variacion es el segundo mas cercano a cero, 4,624 %. Las
mediciones de absorbancias para el cromo, y para los demés metales
estudiados, son satisfactorias.

La tabla Xlll no muestra resultados de absorbancia para analisis de
manganeso debido a que no pudo ser detectado a la longitud de onda
seleccionada; un examen sobre el ensayo indica dos casos: que no existe la
presencia de dicho metal en la muestra, al contrario, las moléculas de manganeso
gue estén contenidas en la muestra solo son excitadas a distintas longitudes de

onda o estan en distintos estados de oxidacion.

Se apoya el segundo caso dado dos evidencias: la primera de estas es que,
debido a lo especificado en el manual de fabricante del reactivo para manganeso
total, se describe claramente que al preparar la muestra como lo describe la
seccién 3.3.3.5, en la presencia de manganeso se deberia formar un color
parpura, el cual no se obtuvo como se muestra en el apéndice 9. La segunda
evidencia esta relacionada con el cobre Cu; como lo describe el método 3500-Cu
de la American Public Health Association, APHA, el cobre es utilizado para
catalizar la oxidacion del manganeso, recordando que se detecto la presencia de
este metal en las muestras. Dado esas dos evidencias, no es prudente afirmar la
ausencia de manganeso en las muestras, es preciso ejecutar otros métodos y
técnicas relacionados sobre todo con los distintos estados de oxidacion del
manganeso. Aunque se puede aseverar que el manganeso total no es medible

en para estas muestras.
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En relacidon a lo anterior, para futuras referencias es necesario determinar
el grado permutacion de la presencia de estos metales y demas elementos para
las distintas épocas del afio, dado que los resultados pueden variar segun las
condiciones climatolégicas o geoldgicas. El control de calidad de agua es un

trabajo incesante.

Las interferencias que pudiesen haber afectado los resultados son pocas;
como la calibracién del espectrofotémetro fue satisfactoria no se consideran las
interferencias de tipo instrumental. La acidez y alcalinidades mayores a 300 mg/I
y 1 000 mg/l de carbonato de calcio, fluoruros y polifosfatos deben ser controlados
en todos los niveles para la medicion de aluminio. Un pH excesivo en las
muestras para cromo hexavalentes afecta los reactivos, de manera general se

recomienda un valor de pH alrededor de 2.

Los metales presentes pueden ser interferencias para la medicion de otros
metales. El hierro, mayor a 20 mg/l, afecta la medicidon de aluminio; el hierro y
vanadio, superiores a 1 mg/l, afecta la medicién de cromo hexavalente; la dureza,
aluminio y hierro producen resultados inferiores en la medicién del cobre; hierro,
mayor a 5 mg/l, y otros elementos como calcio y cloruros, superiores a 700 mg/I,
afectan la medicidon del manganeso; el iridio puede afectar las mediciones de
hierro. Segun lo descrito, las interferencias producidas por los 5 metales aqui
estudiados estan muy por debajo de los niveles a controlar y por lo tanto son
insignificantes, no obstante, para los demas elementos no estudiados es preciso
ejecutar otro tipo de medicion y analisis.

Para determinar el nivel de exactitud de los resultados calculados de las
concentraciones, respecto a los estandares establecidos, se realizé un analisis
de error mostrado en la tabla XV. Segun los resultados obtenidos, las

desviaciones son: 88 % debajo de la limite permisible para aluminio, 84 % debajo
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del limite permisible para cobre, 72 % arriba del limite permisible para cromo VI,
94 % debajo del limite permisible para hierro y sin valor medible para manganeso.
Segun los porcentajes, las diferencias entre los resultados, respecto a la norma
COGUANOR, son: 0,088 mg/l de Al, 1,261 mg/l de Cu, 0,036 mg/l de Cr VI, 0,283
mg/l de Fe y sin datos para manganeso; datos comparados en la grafica de la
figura 31. Los limites de deteccion y cuantificacion no fueron considerados dado

que no se realizaron curvas de calibracion.

Cabe resaltar que, con fines analiticos se evalu6 una concentracion, aunque
realmente lo que se mide son el nimero de moléculas absorbentes en esa
especifica longitud de onda, por lo tanto, este método no cuantifica el total de las
moléculas de cada metal contenidas en la muestra, sino que cuantifica
Unicamente los elementos absorbentes a esa longitud de onda; cada
experimentador es libre de usar la longitud de onda que considere conveniente,
aunque es la experiencia de los ensayos pasados que dicta las maximas
absorbancias para cada elemento.

Considerando lo anterior, para mejorar la calidad de los resultados se
realiza un barrido espectral, en el cual se construye una grafica de absorbancia
vs longitud de onda de la muestra de interés analitico; segun el barrido, se obtiene
la longitud de onda a la mayor absorbancia medida en la cual la mayoria de las
moléculas de la especie absorbentes son excitadas. Con ese dato, se construyen

la curva de calibracion y se realiza la medicion.

Dado que es un trabajo puramente quimico, el proceso esta fuera del
alcance de este trabajo, debido a eso, las longitudes de onda aqui usadas se
seleccionaron cuidadosamente de investigaciones relacionadas y que aplicaron

los mismos métodos y técnicas aqui consideradas.
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En cuanto a los de mas parametros, refiriéndose sobre todo a la
transmitancia y la absortividad, son de menor interés analitico a menos que se
requieran especificamente. Como la transmitancia describe la potencia del haz
de luz, esta solo interesa en aplicaciones fisicas o puramente mateméticas. La
absortividad es un parametro de mucha variabilidad, aunque es sencillo
obtenerlo, dado que la pendiente de la curva de calibracién representa el

producto de este con el ancho de la cubeta para muestra.

El espectrofotometro VWR Uv 1600 PC, aunque es un instrumento con
algunas limitaciones, sobre todo el no poder calcular directamente la
concentraciobn, no restringe resultados eficaces y confiables. Las
especificaciones de la tabla Xl son del todo satisfactorias en relaciéon a la

precision.

Con el método desarrollado y evaluado se comprueba que, a pesar de su
relativa simpleza, el equipo puede aplicarse a un sinfin de muestra acuosa para
la deteccién y cuantificacion de los elementos que la componen. Resaltando que
el método uv-vis es ideal para el control de calidad de distintos tipos de agua

segun parametros establecidos.

En conclusién, el método aqui desarrollado debe de considerarse como una
primera medida para el control de la calidad del agua. Se presenta como un
ensayo rapido y de confiablidad para controlar patrones y detectar pardmetros

que estén fuera de los limites aceptables dictados por alguna institucion.

131



132



4.  APLICACIONES ACADEMICAS

4.1. Metodologia

Con este método se pretende acondicionar al futuro profesional con la
técnica de analisis instrumental basado en la absorcion y deteccidn de radiacion
electromagnética; a través del estudio tedrico y practico en ensayos
representativos a sistemas de calidad reales en el &mbito laboral. Con este

método, el estudiante podra:

o Fortalecer su formacion académica y su perfil profesional.

o Obtendré la capacidad resolutiva de problemas relacionados con la salud

humana y la contaminacion.

. Podra fortalecer los sistemas de calidad de las instituciones donde

desemperie su labor.

Los estudiantes conocerdn el método espectrofotométrico de absorcion
atomica y algunos otros de uso comun. Conoceran las formas de como la luz y
la materia interacttan entre si y las zonas del especto y su utilidad en la vida
cotidiana; conoceran la variada aplicacion relacionada con esta técnica, que
depende de la energia de radiacion, las transiciones que son provocadas y en

consecuencia las diferentes formas que puede ser aplicada esta tecnologia.
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Cabe resaltar que el objetivo de esta ensefianza es el conocimiento de la
utilidad de los métodos instrumentales 6pticos aplicados a analisis de calidad,
diagndstico e identificacion de contaminantes y estudio de materias prima entre
otros; para que el estudiante pueda conocer la variedad de técnicas y asi

seleccionar la que mejor se adapte a sus necesidades.

El método para la evaluacién de conocimientos seré parte del segundo o
tercer examen parcial, asi como parte del examen final. Algunas sugerencias de
evaluacion para determinar la conexién de conocimientos de distintas areas con
este tema son:

o Abordar conceptos sobre estructura y propiedades de los metales.
o Recuperar los conceptos relacionados al analisis de onda como longitud y
frecuencia, asi también del espectro electromagnético y las ondas

electromagnéticas.

o Construir un esquema sobre la base de la espectrofotometria y
posteriormente distinguir los distintos tipos y aplicaciones.

o Realizar calculos matematicos relacionados con la ley de Lambert-Beer.

o Abordar temas puntuales sobre absorbancia y transmitancia.

Como parte de un curso tedrico, es importante que los estudiantes

experimenten un proceso activo de capacitacion y aprendizaje, de los cual podria

darse lo siguiente:
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o Visitas técnicas guiadas en laboratorios o empresas que apliquen esta
tecnologia.

o Incitarlos a proponer trabajos de investigacion o proyectos relacionados
con el uso del espectrofotometro.

o Utilizar software de andlisis de espectrofotometros.

4.2. Cursos relacionados

El método para la deteccion de metales y otros elementos de caracter
organicos e inorganicos contenidos en medios liquidos aplicando la
espectrofotometria de absorcion atomica, esta relacionado con los siguientes

cursos de la Escuela de Ingenieria Mecanica:

o Instrumentacion mecanica, cédigo 512: introduccion a los conceptos
tedricos respecto a los métodos y técnicas de instrumentacion de

aplicacion industrial.

o Ciencia de los materiales, cédigo 452: se desarrollan los conocimientos
acerca de los campos de materiales metalicos, ceramicos, poliméricos y
compuestos, estudiando sus caracteristicas y aplicaciones y su utilidad en

la industria.
o Mantenimientos de hospitales, codigo 511: asegurando la calidad de las

instalaciones haciendo pruebas periodicas que podrian detectar dafos

internos dentro de los sistemas de distribucion de agua.
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o Plantas de vapor codigo 506: como un control de aguas de alimentacion y
lograr una correcta eficiencia en las calderas de vapor, ventiladores,

chimeneas, equipos auxiliares, turbinas y condensadores.

o Metalurgia y metalografia, codigo 454: como aplicacién en los ensayos no
destructivos para cuantificar la presencia de los metales en una barra de

acero u otro material.

4.3. Estructura tedrico-practico

El método como tal, debe de ser considerado como un tema perteneciente
al curso seleccionado, el cual deberé incluir punteo tanto por el area tedrica, por
medio de evaluaciones, como por el area practica.

Es importante que los estudiantes estén totalmente involucrados en la
manipulacion del instrumento, asi como de los materiales y reactivos a utilizar
para lograr una mejor comprension sobre el tema. Asi también, como parte de la
ensefianza se requiere que los alumnos aprendan a trabajar en un ambiente
laboral como parte de un equipo de trabajo, se propone la formacién de grupos
de 3 integrantes cuya finalidad es la cumplir con los dos indoles anteriores. De
esta forma cada integrante estara totalmente implicado en el proceso de analisis
de calidad, al mismo tiempo que desarrolla las habilidades grupales necesarias

para lograra sobresalir en el mundo laboral.

La parte teorica sera considerada como una unidad parte de la clase

magistral; distribuida en 3 partes cuyos contenidos se propone a continuacion:
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Tabla XVI. Sesiones tedricas para espectrofotometria
Sesion 1 Sesion 2 Sesién 3
Introduccién a los Disefio aeneral del

métodos Espectrofotometria 9

instrumentales épticos

espectrofotbmetro

Panorama historico
Generalidades

Errores y fuentes de
ruido
Clasificacibn de los
métodos
instrumentales épticos
Tipos de
espectrofotdbmetros

Repaso de longitud de
onda y frecuencia

Radiacion
electromagnética

Interaccion de la
materia con la luz

Espectros de

absorcion y emisién

Absorbancia y
transmitancia

Ley de Lambert-Beer

Curvas de calibracion

Monocromador y
policromador

Anchura de banda y
rendija

Fuentes de radiacion

Selectores de
longitud de onda
Recipientes para
muestras
Transductores y
procesadores de
sefal

Fuente: elaboracién propia, utilizando Microsoft Word.

La parte practica no deberéa ser considerada como un laboratorio, sino como

Cuidados y responsabilidades durante la practica: la cual debe de incluir

normas de conducta, responsabilidad hacia las instalaciones y los

distribuira de la siguiente manera:

un ensayo parte de la clase magistral; se distribuida en las sesiones requeridas
con grupos constituidos idealmente por 3 estudiantes, como en el apéndice 4,
cuyo contenido se basard en lo descrito en el capitulo 3 de este trabajo, se

instrumentos, manipulacion de desechos y otros.
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Primeros pasos con el espectrofotometro: encendido del instrumento,

manipulacion de muestras y reactivos, estudio de manual y otros.

Ensayo: descrito en el capitulo 3.

Limpieza: debe de ser incluidos los instrumentos, el equipo y las

instalaciones.

Adicionalmente, los alumnos deberan llevar a la préactica:

Bata

Calzado industrial

Guantes de latex

Lentes de proteccion

Mascarilla

Agua destilada

Una Pipeta y una probeta por cada grupo
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CONCLUSIONES

El método basado en la interaccion de la luz con la materia, materializado
en el espectrofotometro para determinar elementos contenidos en el agua
de caracter organico o inorganico. Se estima como una metodologia
ejemplar para cuantificar la composicion de las muestras que se estudien,
cuyo alcance es de casi la totalidad de elementos metalicos y demas como
lo pueden ser hidrocarburos, cromatéforos, nitratos y oxigeno; inicamente
limitados por la precision del instrumento. El amplio rango de la radiacion
ultravioleta y radiacion visible es donde se encentran las especies

absorbentes de mayor interés.

La distribucién equitativa y justa del agua en Guatemala esta limitada o es
insuficiente. La legislacion devenga la responsabilidad y obligacién a las
municipalidades de suministrar agua potable de calidad a la poblacién
residente de su municipio; que, por problemas econdémicos, técnicos u
omisién, no se ha logrado con éxito. Adicional al tema, no hay ninguna
institucion publica de caracter auténtico que garantice la sostenibilidad y

el cuidado de los cuerpos de agua.

La contaminacion del recurso hidrico es de los grandes problemas a los
gue actualmente se enfrenta la sociedad a nivel mundial, en parte por el
olvido de las autoridades gubernamentales y en parte por las negligencias
cometidas por la poblacion en general. Es necesario la aplicacion de

métodos y técnicas efectivas para el tratamiento del agua.
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La eleccion de los metales estudiados puede considerarse simbalico al
examinar que entre los elementos mas abundantes y utilizados estan el
aluminio, hierro y manganeso; el cobre de igual volumen de aplicacion
ademas de ser muy utilizado en la red de distribucion de agua y el cromo

hexavalente como un elemento téxico carcindbgeno confirmado.

Es posible detectar, cuantificar y diferenciar distintos elementos
contenidos en el agua por medio de diversos métodos instrumentales
opticos, los cuales debe ser estimados y utilizados como complemento y
no como métodos mutuamente excluyentes, ademas, como una medida

de exactitud de los resultados.

Dado que hay una relacion directamente proporcional entre la absorbancia
medida y el elemento absorbente, fue posible cuantificar la concentracion
segun la longitud de onda seleccionada, se pudo determinar absorbancias
en el rango de 0,01 a 0,2 junto con el analisis de varianza y errores,
coherente entre los limites de deteccion del instrumento; a través de
curvas de calibraciébn preparadas especificamente con la muestra y
longitud de onda elegida. Por tanto, se considera que el método es eficaz
para la deteccibn de metales en el agua dado la precisiébn de los

resultados.

Con el método desarrollado y validado se presta una referencia a seguir
para la aplicacion y desarrollo de demas trabajos con el instrumento; con
alcance para estudiantes y docentes. Igualmente, se logré habilitar el
espectrofotometro VWR 1600 PC de la Unidad de Investigacion de la
Escuela de Ingenieria Mecanica y se demostro la utilidad de este equipo.
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RECOMENDACIONES

Comprobar la calibracién del espectrofotometro por cada andlisis a
realizar, con el propédsito de asegurar la precision en los resultados

medidos.

Elaborar un barrido espectral, segun una absorbancia méxima para

conocer una longitud de onda ideal Unica por cada muestra.

Realizar una curva de calibracion propia de cada ensayo, muestra, y
elemento objeto de estudio, segun la longitud de onda seleccionada en
el barrido espectral.

Filtrar la muestra de agua para eliminar los sedimentos o material
organico que pueda afectar le medicion; puede ser con un papel filtro de
0,45 pm.

Considerar el cambio en las concentraciones segun la época del afio, las

caracteristicas climaticas y la posicion geografica.

Almacenar las muestras bajo un control de pH para el aluminio menor a
2, para cromo y manganeso menor a 2, para cobre y hierro menor a 2.
Se puede utilizar hidréxido de amonio para cobre y acido nitrico para los

demas.
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Ajustar el pH de las muestras entre 3,5 a 4,5 para aluminio, entre 6 a 9
para cromo hexavalente, entre 4 a 5 para manganeso, entre 4 a 6 para

cobre y entre 3 a 5 para hierro total.
Utilizar materiales cristalinos, preferiblemente de cuarzo-vidrio.
Evitar la contaminacion de la muestra y la muestra preparada de otros

ensayos previos, lavar las probetas y pipetas con acido y enjuagar con

agua destilada.
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APENDICES

Apéndice 1. Muestra de calculo para la concentracion de los metales

presentes en agua

Para el calculo de las concentraciones conocidas se utilizaron las
ecuaciones de la tabla VIII obtenidas de las diferentes curvas de calibracion del
anexo 1 al 5. Como ejemplo, se presentan los célculos para el aluminio. La

ecuacién para la concentracion es:

C de Al (mg/l) = (Abs — 0,0124) / 3,371

Donde C es la concentracion en mg/l y Abs, adimensional, es la
absorbancia. Tomando el valor de Abs promedio para el aluminio de la tabla XiIll,

y sustituyendo en la ecuacion anterior:

C de Al (mg/l) = (0,053 — 0,0124) / 3,371

C de Al (mg/l) = 0,012

El resultado calculado de aluminio contenido en una muestra representativa

de agua de grifo de la Escuela de Ingenieria Mecéanica es igual a 0,012 mg/l.

Fuente: PINEROS, Ximena y SANCHEZ, Ménica. Validacion preliminar de la
técnica de rotaevaporacion como método para concentrar aluminio, selenio y
hierro en agua potable y posterior determinacion por espectrofotometria de

absorcion atomica de llama. p. 31.
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Apéndice 2. Célculo estadistico

Para obtener informacién sobre la dispersién de los resultados directamente
medidos respecto a la absorbancia media, se calculé la desviacion estandar:

0.2

2 0P

n—1

Donde o representa la desviacion estandar, xi las mediciones de
absorbancia, X la absorbancia media y n es el nUmero de mediciones realizadas.
Asi, para el aluminio, la distribucion de las mediciones de absorbancia es

calculada de la siguiente forma:

2 _

, (0,051 0,053)2 + (0,052 — 0,053)2 + (0,055 — 0,053)2
o =T

3—-1

o= 10,002

Como complemento, para medir que tan homogéneos son los datos de

absorbancia, se aplica el coeficiente de variacion en forma de porcentaje CV %,

su férmula es:

% CV = (o / X) * 100

Sustituyendo los datos de aluminio, el coeficiente de variacion queda como:

% CV = (0,002 / 0,053) * 100 = 3,774 %

Fuente: RUBINSON, Kenneth. Analisis instrumental. p. 22.
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Apéndice 3. Calculo de error

Para determinar una medida de coherencia de la concentracion calculada
con los datos normalizados en COGUANOR NTG 29001, se calcul6 el error entre

estos dos. La formula de error es:

[Va — Vil

v * 100

% error =

Donde Va es el valor aceptado o normalizado y Ve es el valor experimental

o calculado. Sustituyendo los datos de la tabla XIV, para aluminio, el error es:

0,10 — 0,012]
% error = 010 x* 100

% error = 88

Fuente: SKOOG, Douglas. Fundamentos de quimica analitica. p. 86.
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Apéndice 4. Propuesta de hoja de control para practica de
espectrofotometria

iy A -
= PRACTICADE VA —
O L,_j_,.SAS ESPECTROFOTOMETRIA | 7‘\

VLIS G40 BL 4 CHRLOB S0 GLATNGLE

No. Practica:

Fechay hora:

Integrantes No. Carné

1.

2.

3.

Prueba de laboratorio

Elemento para analizar:

Longitud de onda seleccionada:

Descripcion de las condiciones de medicion:

Método aplicado:

0. Abs 1 Abs 2 Abs 3 Abs Prom. Desv. Est.

g|r|lw|N|k|=

Equipo Material Reactivo

Observaciones finales:

Fuente: elaboracion propia, utilizando Microsoft Word.
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Apéndice 5. Espectrofotometro VWR Uv 1600 PC de la Escuela de

Ingenieria Mecéanica

IDECYTIFODECYT 07-2018
0044D3E8

Fuente: sal6n de Unidad de Investigacion, T-7, Facultad de Ingenieria.

Apéndice 6. Materiales
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Continuacioén del apéndice 6.

Fuente: salén de Unidad de Investigacién, T-7, Facultad de Ingenieria.

Apéndice 7. Muestra de calibracion con agua destilada a distintas
longitudes de onda

0.000Abs

Rbs

Q. 000
0.000
0.000
0. 000

0. 000
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Continuacioén del apéndice 7.

0. 000Ab=

ES0. Orm

Ho.

E

Fuente: salon de Unidad de Investigacion, T-7, Facultad de Ingenieria.

Muestra de medicion de absorbancia para aluminio a

Apéndice 8.
396,1 nm

o)
:

-

[YRTRTE

Fuente: sal6n de Unidad de Investigacion, T-7, Facultad de Ingenieria.
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Apéndice 9. Muestra preparada para manganeso

Fuente: salén de Unidad de Investigacién, T-7, Facultad de Ingenieria.
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ANEXOS

Anexo 1. Curvade calibracion para aluminio

05

¥=3371c40.0124
044 r¥=00529

0.3 4

0.2 4

abzorbancia

0.1 4

0.0 4

o 20 40 &0 50 100 120

Concentracién (ppm)
* Conc.Alvs Abs

Fuente: MONCADA, Ximena y SANCHEZ, Monica. Validacién preliminar de la
técnica de rotaevaporacion como método para concentrar aluminio, selenio y
hierro en agua potable y posterior determinacion por espectrofotometria

de absorcion atomica de llama. p. 28.
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Anexo 2. Curvade calibracion para cobre

0.45
04 Curvas Cu
: B v = 0.173x + 0.0026
0.35 % R?=0.993
,g 0.3
L)
E 0.25 # 1" Curva Cu
"
g 0.2 W 2" Curva Cu
< 0.15 A 3°Curva Cu
"
01 4" Curva Cu
¥ L]
0.05 5% Curva Cu
0 ® 6" Curva Cu
0 05 1 15 2 + 7" Curva Cu
Concentracién (mg/fL)

Fuente: VEGA, Angela y VELEZ, Paulina. Validacién del método de determinacion
de cobre y zinc por espectroscopia de absorcién atébmica de llama en agua cruda
y tratada para el laboratorio de andlisis de aguas y alimentos de la universidad

tecnoldgica de Pereira. p. 72.

Anexo 3. Curvade calibracién para cromo hexavalente

1,20 T T

1,00

0,80 /

Abs 060 (— ! /
0,40 1 T 1 T I
I / | bs= 1;8828(0[1(:‘+'(,U;102
R¥=0,999 I

020 27—

T
oo 0
0,00 0,10 0,20 0,30 0,40 0,50 0,60 0,70
Concentracién Cr ® (mg/l)

Fuente: MACAS, Anibal. Validacién de métodos analiticos para la determinacién
de cloro libre residual, cromo hexavalente, cromo total y nitritos en muestras de

agua, en el centro de investigaciones y control ambiental “CICAM’. p. 160.
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Anexo 4. Curvade calibracion para hierro total

0.5
045 | y=0.1939x+ 0.0066 g

04 Rzziﬁ/
0.35 =

0.25 - -

02 -

0.15

-y ﬁw/

U T T
0 0.5 1 15 2 25

CONCENTRACION

ABSORBANCIA

Fuente: GARCIA, Virginia y MELGAR, Ernesto. Validacion del método
espectrofotométrico (3500 fe d) de la fenantrolina para determinacion

de hierro total en agua potable. p. 113.

Anexo 5. Curva de calibracion para manganeso

0.5000
0.4500
0.4000

= 03500

2 0.3000

3 02500
2 0.2000 y=0.1024x +0.0198

< (1500 R2=1
0.1000
0.0500
0.0000
0.00 100 200 3.00 400 500

Concentracion en mg/L

Fuente: PACHECO, José y TORRES, Beatriz. Validacion de un método analitico para
la determinacion de hierro (Fe) total y manganeso (Mn) en agua potable, natural

y residual por espectroscopia de absorcién atomica. p. 48.
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Tabla periddica de longitudes de onda para la

Anexo 6.

On y emision

7

espectrofotometria de absorci
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Fuente: RUBINSON, Kennett y RUBINSON, Judith. Andlisis instrumental. p. 391.
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Anexo 7. Materiales de construccidn para distintos elementos del

es pectrofoto metro
Longitud de onda, nme 104 200 400 TO0 1000 2000 004y TOO0 10 000 20 000 40 Do
Rerion del espectro RT uv Visible IR cercano IR IR lejano

1) Materiales para Fluorure de litio ,

celdas, ventanas,
lentes y prismas Silice o cuarzo fundido

Vidrio Corex

‘l"i.l.‘iti.l:lldc sililc:ltu

MNaC

KBr

TIEr o bien TII

ZnSe

Prisma de fluorita
by Selectores de
longitud 5
de ondas }

ilice o cuarzo fundido

Prisma de vidrio

Prisma de NaCl

Continue < |
Prisma de KBr
f
3000 | imeas/mm Redes 30 |ineas/mm
Cuiia de interferencia
Filtros de interferencia
Discontinue

Filtros de vidrio

Fuente: SKOOG, Douglas. Principios de analisis instrumental. p. 166.
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Anexo 8. Tipos de fuentes y detectores para espectrofotometros

Laongitwd deonds, nm 100 200 LI Ty L0k 2000 4000 Ty 10 004 24 Oy EURTLI]
Regién del espectro RT uy Visible IR cercano 1R IR lejano
(a1 Fuent Limpara
a) Fucntes

de Ar
Limpara de Xe
) |
Limpara de Hy o de Dy
} |
Continug < Limpara de tungsteno
I | |
) Emisor de Nernst (Zr0; + Y103)
I Alambre de niguel v cromo (Ni + Cr) I
| |
b . Globar (SiC)
Limparas de citodo hueco
h | —
Lincas i
Rayos ldser|
|
|
ib) Detectores i Placa fotogrifica
1 l 1
I Tubo fotomultiplicador
| {
Fototuba
Detector < I | Fotocelda
de fotones . Diodo de silicio |
Delector de transferencia | |
de carga
Foloconductor
1 |
Termopar (voltaje) o bolémetro (resistencia)
Celda neumitica de Golay
1 T T T
Delectares Celda piroeléctrica (capacitancia)
térmicos !

Fuente: SKOOG, Douglas. Principios de analisis instrumental. p. 167.
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