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1. INTRODUCCION
Control de calidad "

El control de calidad es el conjunto de técnicas y actividades de accion operativa que se
utilizan, actualmente, para evaluar los requisitos que se deben cumplir respecto de la
calidad del producto o servicio, cuya responsabilidad recae, especificamente, en el
trabajador competente. Un factor importante para el funcionamiento de una
organizacion es la calidad de sus productos y servicios. Se debe tener siempre en cuenta,

los aspectos que inciden en ellas:

« SUPERVISION Y TRABAJADORES CALIFICADOS. La supervision de

manufactura y el personal de la planta, influyen decisivamente en la fabricacion.

« INSPECCION Y ESPECIFICACIONES TECNICAS. La inspeccién y pruebas

funcionales comprueban el cumplimiento con las especificaciones técnicas.

« INSTALACION Y SERVICIO DEL PRODUCTO. La instalacién y el servicio del
producto ayudaran a lograr el funcionamiento correcto, de acuerdo a las

especificaciones y por el control de mantenimiento adecuado.

* MEJORA EN LA CALIDAD. Cada esfuerzo y mejora que se realice hacia la calidad y
por mantenerla, significard un cambio positivo para el equipo de trabajadores de la

empresa.
Es necesario conocer las claves para el desarrollo de una gestion de calidad:

= La calidad como ventaja competitiva.

» La calidad es estrategia y planificacion.

= La organizacion debe orientarse a la calidad.
» La calidad viene del personal.

» Con la mejora continua, la calidad se retroalimenta.

Todos los trabajadores de una empresa tienen un grado de responsabilidad. Todo el
personal de las dependencias de la empresa y, en todos los niveles, deben estar
comprometidos permanentemente con efectuar controles de calidad. Este se inicia por

ellos mismos, al autoevaluar su nivel de desempenio y de trabajo.

1
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Ademas, se debe tener en cuenta:

Que el trabajador no debe tener duda en corregir cualquier falla en la atencion al
cliente, como: la rapidez, la amabilidad, la organizacidon, proporcionar buena
informacion, etc.

Que asegurar la calidad es hacer bien las cosas a través de procedimientos
simples, claros y accesibles.

Que en la formacion profesional, se debe considerar la calidad total como una
forma de pensar y de actuar, que conduce a la excelencia en todos los trabajos
desarrollados en la empresa. Por ende, implica que la calidad debe estar presente
y traspasarse a todo el personal y a todas las funciones de la empresa.

Existen controles o registros que podrian llamarse "herramientas para asegurar

la calidad de una empresa".
Estas son las siguientes:

1. Hoja de control o de registro. Sirve para reunir y clasificar las
informaciones.

2. Histograma. Presentacion de una serie de medidas clasificadas y
ordenadas.

3. Diagrama de Pareto. Herramienta que se utiliza para priorizar los
problemas o las causas que los genera.

4. Diagrama de causa efecto. Sirve para solventar problemas de calidad.

5. Anadlisis por Estratificacion. Es lo que clasifica la informacion recopilada
sobre una caracteristica de calidad.

6. Diagrama de Dispersion. Es el estudio de variables.

7. Grafica de Control. Se utilizan para estudiar la variacion de un proceso.
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2. ANTECEDENTES

2.1. Alcalimetria 1>

Para determinar la concentracion de una solucion desconocida se utiliza una segunda
solucion de concentracion conocida, que al mezclarse con la primera experimenta una
reaccion quimica especifica y de estequiometria también conocida. La solucion de

concentracion conocida se llama solucion valorada.

Valoracién o titulacion son los nombres que se dan al proceso de determinacion del
volumen necesario de la solucion valorada para reaccionar con una cantidad
determinada de la muestra a analizar. Por este motivo se dice que es un método de
analisis volumétrico. Se lleva a cabo agregando en forma controlada la solucién

valorada a la solucién problema, hasta que se juzga completa la reaccion entre las dos.

En la determinacion de la concentracion desconocida de un acido se utiliza una base de
concentracion conocida. En la determinacion de la concentracion desconocida de una
base se utiliza un acido de concentracion conocida. Se realizan una acidimetria o una

alcalimetria respectivamente.

En la reaccion de neutralizacion, los iones hidrogeno provenientes del acido y los iones

oxhidrilo de la base reaccionan formando agua.
HCl+NaOH —> H,0 + NaC(Cl
H'(ac) + CI (ac) + Na'(ac)+ OH(ac) ——»H,0O(l) + Na'(ac)+ CI" (ac)

Los aniones del acido y los cationes de la base son iones espectadores, la reaccion que

verdaderamente tiene lugar es:
H' (ac) + OH(ac) ——H,0 (1)

Cuando se han mezclado cantidades estequiométricamente equivalentes de 4cido y de
base se dice que se llega al punto de equivalencia de la titulacion. En el punto de

equivalencia el n° de H' debe ser igual al n° de OH.

Una de las formas de determinar cudndo se ha llegado al punto de equivalencia de una

titulacion acido-base es utilizando un reactivo indicador, que tiene distinto color en
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solucion acida o en solucion basica. El cambio de color indica que toda la solucién

problema se ha neutralizado y marca el punto final de la valoracion.

Los carbonatos son insolubles en su mayoria, excepto los del primer grupo de la Tabla
Periodica y los de amonio; por lo que para su determinacion se emplea un método
indirecto.

El Carbonato de Calcio (CaCO;) se disuelve en HCI de concentracion conocida,
agregando un exceso de este ultimo. El exceso de HCI se titula con una base fuerte

(NaOH), también de concentracion conocida. La reaccion que se lleva a cabo es:

CaC03 + 2HCl1 Yo Clz + HzO + C02
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2.2. Espectroscopia Ultravioleta — Visible !

Aunque el descubrimiento de la dispersion de la luz por Newton data de 1704 el
desarrollo de las técnicas experimentales en este campo fue muy lento. Solo mas de un
siglo después Fraunhofer cre6 un sistema 6ptico, que mediante uso de prismas y rendija
(slit), permitio detectar en el espectro de la luz solar las lineas de absorcion que llevan
su nombre. El conocimiento de que cada elemento quimico posee un espectro de
emision de lineas caracteristica se debe a Bunsen y Kirchhoff (1859), que pueden
considerarse los fundadores del analisis espectral y los primeros que construyeron un
equipo capaz de ser utilizado practicamente. Su desarrollo llevo al descubrimiento de
los nuevos elementos Rb, Cs, Sr, y a detectar la presencia del helio en el sol. Mientras la
Espectroscopia de Emision Atdémica poseia ya a fines del siglo XIX numerosas
aplicaciones practicas, en especial en la determinacion de metales en minerales, la
Espectroscopia de Absorcion Molecular en las regiones Ultravioleta y Visible solo
alcanzo6 desarrollo a partir de los afios 30 del siglo XX. El desarrollo de sistemas de
deteccion fotoeléctrica permitio en los afios 40 la sustitucion de los equipos de
deteccion fotografica, poco eficientes, y la generalizacion de esta técnica
espectroscopica. A partir de entonces los espectrofotometros UV-Vis se convirtieron en

instrumental comun en los laboratorios quimicos.

2.2.1 Regiones del espectro Ultravioleta-Visible

La region del espectro electromagnético que corresponde a las transiciones que
involucran a electrones de la capa de valencia se extiende por longitudes de onda de 100
a 1000nm (regiones ultravioleta-visible e infrarroja cercana). No toda esta zona es de
igual utilidad para la elucidacion de estructuras orgéanicas. La regioén por debajo de 200
nm, conocida como ultravioleta lejano, presenta caracteristicas que hacen complicada su

utilizacion:

a) En esta zona absorben las moléculas componentes del aire, lo que hace
imprescindible trabajar con equipos evacuados (de aqui el nombre alternativo de la

region: Ultravioleta de vacio).

b) Los materiales usuales para la construccion de componentes Opticos (celdas, lentes,

elementos dispersivos), el cuarzo y el vidrio, absorben fuertemente en esta zona. Se
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requiere trabajar con otros materiales, menos versatiles y mas costosos (LiF, Can,

zafiro, utilizables hasta 115, 125 y 140 nm respectivamente).

c) Los disolventes absorben fuertemente en esta region. Los hidrocarburos saturados

pueden usarse hasta 170 nm, los hidrocarburos perfluorados hasta 150 nm.
d) La sensibilidad de los detectores es generalmente baja.

e) La absorcion en esta zona es poco selectiva. Casi todos los compuestos presentan
absorcion en esta region. La region entre 200 y 400 nm, llamada Ultravioleta cercana, es
de gran utilidad en la determinacién estructural de insaturacion conjugada, aromaticidad
o de ciertos grupos insaturados con pares electronicos libres (carbonilo, nitro, etc.), sin
presentar los serios inconvenientes del ultravioleta de vacio. Se requieren materiales
opticos de cuarzo si se quiere acceder a la zona de longitudes de onda inferiores a 350
nm, mientras que el vidrio es utilizable en el resto de la region Ultravioleta cercana y
toda la region visible. La region visible, de 400 hasta cerca de 800 nm, es la unica del
espectro electromagnético a la que es sensible el ojo humano. Las bandas de absorcion
presentes en esta zona corresponden a transiciones electronicas de muy baja energia.
Todos los compuestos coloreados absorben selectivamente en esta region. Los
compuestos fuertemente conjugados y ciertos complejos de metales de transicion
absorben significativamente en la region visible. Ciertas transiciones electronicas
pueden presentarse a longitudes de onda superiores a 800 nm, pero éstas no son

comunes en los compuestos organicos.

2.2.2 Caracteristicas de las bandas de absorcion en la region Ultravioleta-Visible

Las transiciones electronicas en moléculas se presentan en forma de bandas, con
modificacion simultanea de los niveles de energia vibracionales y rotacionales. En
moléculas pequefias en fase gaseosa es posible observar la estructura fina vibracional de
las bandas electronicas con subestructura rotacional no bien resuelta. En moléculas mas
complejas la multiplicidad de los niveles vibracionales hace que el gran nimero de
transiciones de similar energia produzca bandas de absorcion continuas sin estructura
fina vibracional evidente. Esto es también lo usual cuando se registran los espectros de

absorcion UV en fases condensadas (disoluciones, solidos). Las principales
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caracteristicas de una banda de absorcion son: posicion del maximo, intensidad y
anchura.

La posicion de una banda, dada por la del maximo de absorcion, depende de la energia
de la transicion (relacion de Bohr).

La intensidad de una banda de absorcidon puede expresarse como absortividad molar
en el méximo, o més correctamente como intensidad integrada. Esta intensidad depende
del cuadrado del momento dipolo de la transicion (cambio en la distribucion de cargas
eléctricas durante la transicion). Se producen absorciones intensas cuando una
transicion es acompaifiada por un gran cambio en la distribucion de cargas, por otra parte
las transiciones con pequefio cambio en la distribucion de cargas producen débiles
bandas de absorcion, es comun trabajar con soluciones de concentraciones 10 a 10molL.
La anulacion del momento dipolo de transicion y por lo tanto la ausencia o baja
intensidad de una banda de absorcion esta vinculada con la simetria de las funciones de
onda y se expresa a través de las reglas de seleccion

La anchura de una banda de absorcion electronica depende del nimero e intensidad
de los componentes vibracionales de la transicion correspondiente. La distribucion de
intensidades entre los componentes vibracionales de una transicion electronica depende

de los cambios en la geometria de equilibrio de los estados base y excitados.

2.2.3 Transiciones electronicas en moléculas organicas

Las bandas de absorcion en las regiones ultravioleta y visible que presentan los
compuestos organicos se asocian con transiciones electronicas en la capa de valencia.
Los electrones involucrados en dichas transiciones corresponden a aquellos mas
débilmente atraidos por el conjunto de niicleos atdbmicos que componen la molécula y
cuyos estados pueden ser descritos a través de orbitales moleculares que se expresan
como combinaciones lineales de orbitales atomicos de la capa de valencia. Las
transiciones electronicas a orbitales moleculares més externos dan lugar a las
denominadas transiciones Ridberg presentes en el ultravioleta de vacio. Por otra parte,
las transiciones electronicas que involucran a los electrones de las capas internas son
muy energéticas y se presentan en la region de los rayos X del espectro
electromagnético. A estos efectos resulta conveniente recordar la -clasificacion
convencional de los orbitales moleculares en la capa de valencia de los compuestos

0rganicos.
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Orbitales 6 y 6*. Son orbitales moleculares localizados a lo largo del eje de unién de los
atomos. Los orbitales ¢ generan una densidad electronica elevada en la region
internuclear teniendo un caracter fuertemente enlazante. Los orbitales ¢*, como todos
los orbitales antienlazantes, presentan un plano nodal perpendicular al eje del enlace en
la regidn internuclear y tienen un acentuado caracter antienlazante.

Orbitales t y w*. Estos orbitales se emplean en la descripcion de los enlaces multiples.
Las regiones de mayor densidad electronica correspondiente a los mismos son aquellas
colaterales al eje del enlace. El caracter enlazante o antienlazante de estos orbitales es
menos acentuado que el de los orbitales .

Orbitales n. Estos orbitales moleculares tienen un acentuado caracter local y describen
pares electronicos libres asociados con heterodtomos O, S, N, Halogeno).
Energéticamente tienen caracter no-enlazante.

Segun el esquema de la figura 1, las transiciones electronicas posibles dentro de la capa
de valencia son:

a) Transiciones oo*. Se presentan en todos los compuestos organicos. Son en general

de gran energia (UV de vacio) e intensidad.

b) Transiciones ozn* y mo*. Son posibles solo en compuestos insaturados. Son
transiciones de baja intensidad (regiones de definicion de los orbitales involucrados

diferentes) en el UV lejano. Carecen de interés practico.

¢) Transiciones no*. Se presentan en compuestos con heterodtomos (O, N, S,
Halogeno), generalmente en la region cercana a los 200 nm. La intensidad es variable

dependiendo de la naturaleza del orbital n.

d) Transiciones nm*. Presentes solo en compuestos insaturados. En ausencia de
conjugacion estas transiciones se presentan en UV de vacio. Dan lugar a bandas intensas

que pueden aparecer en UV cercano, si esta presente insaturacion conjugada.

e) Transiciones nzt*. Presentes en compuestos insaturados con heteroatomos (grupos
carbonilo, nitro, azo, tiocarbonilo). Dan lugar a bandas débiles usualmente en la region

UV-cercana (baja energia de transicion).
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Fig. 1 Transiciones electronicas posibles dentro de la capa de valencia
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2.3. Espectroscopia de Absorcion Atémica'®”)

Cuando la transicion se produce desde el estado fundamental hasta el estado excitado
mediante la absorcion de la radiacion de una determinada frecuencia (caracteristica para
cada atomo), estamos en el caso de las técnicas de absorcion. En el caso en que los
atomos se lleven previamente a un estado excitado y se mide la intensidad de la
radiacion emitida a la frecuencia caracteristica correspondiente a la transicion desde el
estado excitado al estado fundamental, hablamos de técnicas espectrofotométricas de
emision.

La espectroscopia de absorcion atémica es una técnica muy relacionada con la
fotometria de llama ya que se utiliza una llama para atomizar la disolucién de la muestra
de modo que los elementos a analizar se encuentran en forma de vapor de atomos.
Ahora bien, en absorcion atomica existe una fuente independiente de luz
monocromatica especifica para cada elemento a analizar y que se hace pasar a través del

vapor de atomos, midiéndose posteriormente la emision absorbida.

Espectroscopia de absorcion atomica en flama.

La espectroscopia de absorcion atomica (EAA), tiene como fundamento la absorcion de
radiacion de una longitud de onda determinada. Esta radiacion es absorbida
selectivamente por atomos que tengan niveles energéticos cuya diferencia en energia
corresponda en valor a la energia de los fotones incidentes. La cantidad de fotones
absorbidos, esta determinada por la ley de Beer, que relaciona ésta pérdida de poder
radiante, con la concentracion de la especie absorbente y con el espesor de la celda o

recipiente que contiene los atomos absolvedores.

Descripcion de la técnica de EAA

La técnica de absorcion atomica en flama en una forma concisa consta de lo siguiente:
la muestra en forma liquida es aspirada a través de un tubo capilar y conducida a un
nebulizador donde ésta se desintegra y forma un rocio o pequenas gotas de liquido. Las
gotas formadas son conducidas a una flama, donde se produce una serie de eventos que
originan la formacion de atomos. Estos atomos absorben cualitativamente la radiacion
emitida por la ldmpara y la cantidad de radiacion absorbida estd en funcion de su
concentracion.

La senal de la lampara una vez que pasa por la flama llega a un monocromador, que

tiene como finalidad el discriminar todas las sefiales que acompanan la linea de interés.

10
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Esta sefal de radiacion electromagnética llega a un detector o transductor y pasa a un

amplificador y por ultimo a un sistema de lectura.

Fuentes de radiacion

Una vez que han sido formados los atomos, la flama tiene la misma funcion que una
celda en espectroscopia visible o Ultravioleta. Los 4tomos de la flama absorben
radiacion de acuerdo a la Ley de Beer si esta corresponde a la diferencia en energia
entre los niveles energéticos de algunos de los atomos presentes, de lo contrario, la
radiacion pasa por la flama sin disminuir la potencia de haz como efecto de los dtomos
contenidos en ella.

El desarrollo de un equipo comercial de absorcion atomica fue hasta principio de los
cincuentas, ya que aunque su potencial se vislumbra desde fines del siglo pasado, no se

sabia aun como tener una fuente de radiacion para este tipo de espectroscopia.

Niveles cuanticos en atomos

Los atomos de los diferentes elementos tienen lineas bien definidas que corresponden a
transiciones entre diferentes niveles atomicos. Estas transiciones tienen anchos
espectrales de décimas o hasta centésimas de nanometro. Cada elemento va a responder
a la excitacién de una radiaciéon de longitud de onda muy especifica ya que solo este
elemento absorbe o emite tal tipo de radiacion, porque esta corresponde a la diferencia
en energia entre dos niveles particulares de ese atomo.

La idea de Alan Walsh, el creador de la Espectroscopia de Absorcion Atomica fue la
siguiente: los 4tomos absorben y emiten radiacion de exactamente la misma frecuencia
o longitud de onda, ya que absorben radiacion al pasar del estado basal a un estado
excitado y tedricamente emiten la misma frecuencia de radiacion en el proceso inverso;
por lo tanto si se tiene una fuente de excitacion en donde el elemento excitado es el
mismo que se va a analizar, la radiaciéon emitida va a ser captada unicamente por el
elemento que es idéntico al de la fuente luminosa. Por ejemplo: si se desea cuantificar
Zn en una flama, se hace irradiar ésta con radiacion emitida por atomos de Zn; ésta va a
ser absorbida tinicamente por los atomos de Zn que se encuentran en la flama y no por
lo 4&tomos de cobre, cadmio o niquel o algun otro elemento presente, ya que la radiacion

que pasa por la flama corresponde inicamente a los niveles energéticos del Zn.

11
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Lampara de catodo hueco

Este tipo de fuente de radiacion es de las ampliamente difundidas en la EAA. La
lampara de catodo hueco (LCH o HCL [Hollow Cathode Lamp]) consiste de un cilindro
de vidrio sellado al vacio y con un gas inerte en su interior como se observa en la figura
2. Dentro de este mismo cilindro se encuentran dos filamentos; uno de ellos es el catodo
y el otro el anodo. El dnodo generalmente es un alambre grueso hecho de niquel o
tungsteno, el catodo es en forma de un cilindro hueco, en el interior del cual se
encuentra depositado en forma de una capa el elemento metalico que se va a excitar.
También regularmente y cuando esto es posible el catodo estd enteramente hecho del

metal a analizar.

CATODO (-] GAS INERTE
(ARGON O NEON)

ANODO (43

Fig. 2 Lampara de catodo hueco.

El catodo es la terminal negativa y el anodo es la positiva, cuando se aplica una

diferencia de potencial entre las dos terminales ocurre una serie de eventos que son

descritos a continuacion:

a) Por efecto del voltaje aplicado entre los dos electrodos ocurre una descarga
eléctrica. Si el catodo consiste de dos electrodos paralelos o de un cilindro hueco,
bajo circunstancias adecuadas la mayor parte de la descarga ocurre dentro del
catodo.

b) Estas descargas eléctricas aumentan la energia cinética y favorecen la ionizacion de
las moléculas de gas inerte. Estas especies ionizadas requieren carga positiva, por lo
cual son atraidas hacia el catodo.

c) Al chocar los iones de gas inerte (Ar+ en este caso) con las paredes del catodo, son
desprendidos atomos del metal de que estd el catodo o depositado sobre la
superficie del mismo.

d) Después de desprenderse del catodo, los atomos producidos son excitados por
choques moleculares con los iones y atomos de argon.

e) Los atomos excitados no pueden permanecer indefinidamente en un estado de

energia superior y procede el paso de emision electromagnética.

12
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A través de esta serie de procesos se obtiene un haz de radiacion bien concentrado,
ya que casi la totalidad de los eventos ocurren dentro del catodo de la ldmpara. También
el resultado final es la obtencion de un espectro caracteristico del elemento del que esta

hecho el catodo de la lampara.

Lamparas individuales y de multielementos

En el caso de las lamparas de catodo hueco, es posible tener ldmpara individual de
multielementos. Cuando existe la seguridad de que no hay interferencias espectrales
interelementos y cuando las propiedades metalurgicas son adecuadas para hacer la
aleacion necesaria se pueden construir catodos con mas de un elemento metalico. De
esta forma una ladmpara puede servir para determinar uno, dos, tres o hasta seis
elementos.

El costo de una lampara de multielementos, es menor a la suma del costo de cada una de
las diferentes lamparas individuales, desafortunadamente este tipo de lamparas tienen
grandes inconvenientes, entre ellos principalmente el que el haz de radiacion producido
no tiene la intensidad ni la pureza espectral que proporciona una ldmpara individual.
Otra gran desventaja que tienen, es que aun y cuando se emplee la ldmpara para
determinar un solo elemento, los elementos concomitantes también se estan gastando
sin obtener provecho de ellos.

Para elegir entre una ldmpara de catodo hueco individual y una de multielementos
deben considerarse factores como: frecuencia de uso, grado de exactitud requerida en

los resultados, presupuesto de laboratorio, etc.

Nebulizador

Cuando una solucioén acuosa de sales inorgdnicas disueltas es aspirada y dirigida hacia
una flama, en esta ocurre una serie de eventos que conducen a la formacioén de atomos
en la misma. El quemador de premezclado o de flujo laminar tiene la siguiente
secuencia de pasos en su operacion: inicialmente la muestra liquida debe ser conducida
al quemador. Para esto se hace uso del efecto Venturi.

Este efecto se crea cuando el oxidante (por ejemplo aire) se introduce a través de un
tubo disefado se manera tal que se genera un vacio lo cual produce la succion de la
muestra liquida a través del tubo capilar. Este mismo efecto Venturi favorece la
formacion de pequenas gotas en forma de rocio, cuando la solucion se hace impactar

sobre un cuerpo solido de disefio y geometria adecuada. El combustible necesario,
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(generalmente acetileno) se introduce directamente a la cdmara del nebulizador por
medio de un conducto adicional.

Debido a que el oxidante que se introduce a través del nebulizador para el efecto
Venturi no es suficiente para una adecuada combustion, el resto requerido se introduce
también a la cdmara del nebulizador por medio de un conducto adicional. El resultado
es que el quemador lleva finalmente una mezcla oxidante (aire) y combustible
(acetileno) que transportan pequeias gotas de rocio de la muestra aspirada.

Otras de las lineas conectadas a la camara del nebulizador es el tubo de drenaje. La
finalidad de este es desechar las gotas que por su tamafo grande condensan en el
deflector de flujo o esfera de impacto. La eficiencia y el grado en que la solucion
aspirada forma pequefias gotas de rocio son sumamente importantes ya que la
reproductibilidad y la sensibilidad de esta técnica dependen en gran parte de este paso
en la operacion del nebulizador.

Las pequenas gotas formadas, son arrastradas por el fluyjo de gases (oxidante y
combustible) que también entran a la camara de mezclado del nebulizador y que
sustentan la reaccién de combustion en el quemador. Unicamente las particulas que
tienen tamafios menores de 10 mm, lo que representa solo una pequefia fraccion del
volumen de muestra aspirada llega finalmente al quemador, mas del 90% de la solucion
es desechada a través de un tubo de drenaje en que el nebulizador tiene para este fin.

La intencion de esto es evitar que particulas demasiado grandes alcancen el quemador.
Cuando esto ocurre, debido a que el tiempo de residencia de la gota en la parte mas
caliente de la flama es de unicamente milésimas de segundo, si la gota es demasiado
grande, no se alcanzan a formar atomos a partir de esta, y es muy probable que se
originen falsas absorbancias y que la flama sea demasiado ruidosa tanto desde el punto

de vista audible como electronico.

Quemador
Con las gotas de solucion que alcanzan a llegar al quemador ocurren los siguientes
eventos:
» El solvente es vaporizado y se forman los cristales de las sales metalicas que
originalmente se encontraban en solucién como iones positivos y negativos. La
naturaleza de las sales formadas dependen principalmente de la constante de

producto de solubilidad del compuesto que cristaliza.
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» Una vez formadas las sales, estas son descompuestas por efecto de Ia
temperatura. Y el elemento es reducido al estado metélico solido.

» Posteriormente el metal pasa del estado liquido al estado gaseoso y finalmente
se tiene en un vapor atdmico que es capaz de absorber radiacion de longitudes de
onda bien definidas.

» Si la temperatura es los suficientemente alta y/o el elemento metalico es de bajo
potencial de ionizacidn, parte de los atomos del elemento pierden uno o mas de
sus electrones y se ioniza parcialmente. Esto no es conveniente ya que la

ionizacion es una interferencia en EEA.

Tipos de llamas

Aunque a lo largo del desarrollo de la EAA se han utilizado diferentes combinaciones
de gases para producir la reaccion de combustion en el quemador (ejemplo: oxigeno-
acetileno, aire-hidrogeno, oxigeno-hidrogeno, etc.), las tnicas combinaciones que hoy
en dia se emplean con fines practicos son las flamas: aire propano, aire-acetileno, 6xido
nitroso-acetileno.

Las flamas recomendadas aparecen en la parte inferior de cada elemento que estan
mostradas en la figura 3 y tiene el siguiente significado: 0, no requiere flama; 1, flama
aire-acetileno; 1+, flama aire-acetileno, rica en combustible; 2, flama aire-propano; 3,
flama acetileno-oxido nitroso. En el caso de los elementos alcalinos se tiene el problema
de que se ionizan facilmente en flamas de alta temperatura, como aire-acetileno lo cual
es una interferencia en la EAA.

Para esto se utiliza un supresor de ionizaciéon, o se emplea una flama de menor
temperatura, como lo es la flama de aire-propano y se determina el elemento por
Espectroscopia de Emision de Flama. Los métodos para evitar la ionizacion excesiva
son: usar un supresor de ionizacion, una flama apropiada, la energia adecuada de la

lampara y que el analito no se encuentre en exceso.
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Fig.3 Elementos susceptibles de determinarse por EAA, asi como las lineas de

absorcion mas intensas y las flamas recomendadas.

Interferencias espectrales
Las interferencias espectrales son originadas, por sefales alteradas de la longitud de
onda de radiacidon electromagnética seleccionada. Esta alteracion tiene diferentes

origenes y son los siguientes.

a) TRASLAPAMIENTO DE LINEAS ATOMICAS.
En EAA se hace incidir radiacion de longitud de onda que corresponde
exactamente a la longitud de onda requerida para efectuar una transicion
especifica en los atomos de la especie absorbente. Aunque en teoria existe la
posibilidad de que otra especie atomica que no es la que se estd analizando
absorba la radiacion incidente, esta posibilidad es sumamente dificil de que se
llegue a presentar debido a que las lineas de absorcion de los atomos son
sumamente agudas, ademds de que se tiene bien documentada toda la informacion
de las lineas espectrales de los diferentes elementos, por lo cual casi siempre se

sabe de antemano cuando pudiese llegar a ocurrir esta eventualidad.

16



PARAMETROS DE ANALISIS DE SUELOS JUAN GABRIEL SALINAS ANDRADE

b) INTERFERENCIA POR DISPERSION POR PARTICULAS

Cuando la solucion aspirada hacia el quemador tiene un gran niimero de sélidos
disueltos, es probable que se tenga interferencia por dispersion por particulas. Este
tipo de interferencia se debe a que si el nimero de particulas sélidas que llegan al
quemador es demasiado grandes es posible que no ocurra en forma completa
todos los pasos que producen la descomposicion de las particulas que se

encuentran en solucion.

INTERFERENCIA POR TRASLAPAMIENTO DE BANDAS MOLECULARES

Por matriz de la muestra se entiende todo lo que acompaiia al analito; el entorno
en que se encuentra éste. Por ejemplo: en una muestra de agua, la matriz es el
agua y todos los demas solidos disueltos y en suspension que se encuentran en la
misma. El analito, es el elemento que se va a cuantificar.

Se dice que la matriz es muy compleja ya que tiene gran cantidad de componentes
quimicos y de solidos disueltos y/o en suspension. La interferencia por bandas
moleculares ocurre cuando la matriz tiene en cantidades grandes, compuestos
moleculares sumamente complejos; por ejemplo: una muestra de orina o de
sangre. Al quemarse la muestra en la flama, los componentes organicos que se
encuentran en la matriz de la muestra producen compuestos y radicales que son
potenciales absolvedores de radiacion electromagnética.

Si las bandas de absorcion de estos compuestos caen dentro del rango de la linea
de absorcién del elemento a determinar, se tendrd una interferencia de tipo

espectral, ya que se registrard una falsa absorbancia.

Interferencias no espectrales

Las interferencias no espectrales son aquellas que causan errores y que pueden dar

origen a lecturas mayores o menores a los valores normales. Las interferencias de este

tipo son las que se detallan a continuacion:

a) INTERFERENCIA POR IONIZACION

En la flama ocurren una serie de eventos que conducen a la formacioén de 4&tomos
a partir de compuestos en solucidn, sin embargo, cuando la temperatura de la

flama es muy alta y/o el elemento pierde facilmente uno o mas de sus electrones
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b)

mas exteriores ocurre la ionizacion. La ionizacion es indeseable debido al error
que causa en las lecturas del analito.

Considérese el caso del Sodio atomico y del Sodio ionizado; en este Gltimo caso
el Sodio ha perdido su electron mdas externo y se encuentra cargado
positivamente. Espectroscopicamente las dos formas de Sodio son
completamente diferentes por lo que al hacer incidir radiacion de longitud de
onda especifica esta serd absorbida por Sodio atomico més no por el sodio
ionizado, ya que los niveles energéticos de este son diferentes.

Obviamente esto conlleva a una subestimacion en la lectura del analito. La
ionizacion se presenta en los alcalinos, alcalinotérreos, lantanidos y algunos

otros elementos de bajos potenciales de ionizacion.

INTERFERENCIA POR PROPIEDADES FISICAS DE LAS SOLUCIONES

Para que dos soluciones de la misma concentracion den iguales lecturas de
absorbancia deben tener la misma velocidad de aspiracion hacia la flama y la
proporcion de liquido aspirado que finalmente llega al quemador debe ser
constante. Considérese por ejemplo que se va a determinar contenido de calcio
en una miel. Loégicamente la muestra sin diluir no puede ser aspirada
directamente, ya que no puede ser succionada a través del capilar del
nebulizador.

Si esta se diluye se puede lograr que la muestra sea aspirada, pero al emplearse
estandares de calcio preparados con alguna sal de calcio y agua destilada, la
proporcion de solucion aspirada que llega al quemador es diferente en muestras
y estandares. Para corregir por este efecto se emplea la técnica de adicion de

estandar con la finalidad de homogenizar las propiedades fisicas de estandares y

muestras.

INTERFERENCIAS POR VOLATILIZACION DE SOLUTO

El solvente que acompana al analito y demads sales, es evaporado en la camara de
nebulizacion o inmediatamente después de que ha alcanzado la flama, por lo que
ocurre en la parte mas baja del quemador la formacion de particulas sélidas que

posteriormente se descompone hasta la formacion de dtomos y entidades mas
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simples. Posteriormente a la solvatacion y formacion de particulas soélidas,
ocurre la descomposicion de las sales y la formacion de dtomos.

Esto no siempre ocurre asi, cuando la sales formadas son de caracter refractario,
esto es resisten la descomposicion a atomos y entidades mas simples si la
temperatura no es lo suficientemente alta. La formacion de entidades quimicas
de resistencia a la volatilizacion en flamas comunes origina interferencias, ya

que no permiten que el analito sea atomizado eficientemente.

Analisis cuantitativo

El analisis cuantitativo en espectroscopia de absorcion atomica es semejante al realizado
en espectroscopia UV y Vis. Para esto se prepara una serie de estandares y se hace una
curva de calibracion con base a esta grafica se determina la concentracion de las
soluciones problema.

La espectrofotometria de absorcion atomica ha desplazado casi completamente a la
fotometria de flama, debido a que esta tltima es mas susceptible de interferencias y la
sensibilidad en ambos métodos es similar. La mayor aplicaciéon de la fotometria de
flama es en la deteccion de Sodio y Potasio. Por EAA es posible determinar mas de 70
elementos. La espectroscopia de fluorescencia atdmica es mas sensible que estas dos
técnicas espectroscopicas, sin embargo, requiere de fuentes de radiacion mads intensas.
Esta técnica produce mayores efectos de interferencia y este es otro factor limitante de

la fluorescencia atémica.
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2.4. Cartas de control '
Entre las mas importantes herramientas en el control estadistico de la calidad es la
grafica o carta de control, también llamada grafica de Shewart, por ser este economista
quien la investigd y la puso en practica aproximadamente en el afio 1920.
Una de sus principales caracteristicas es la capacidad de diferenciar las causas
asignables de las no asignables de la variacion de la calidad. Las graficas de control son
utiles para vigilar la variacion de un proceso en el tiempo, probar la efectividad de las
acciones de mejora emprendidas y para estimar la capacidad de un proceso.
Su uso posibilita el diagnostico y correccion de muchas dificultades presentes en un
proceso, en donde no so6lo es necesario mejorar la calidad sino que también hay que
reducir el desperdicio y el “re trabajo”.
En el control estadistico de la calidad se habla de un mejoramiento continuo, por esto
las graficas de control se deben utilizar en forma permanente para observar el
comportamiento del proceso, alin cuando los resultados revelen que se trata de un
proceso estable, ya que se puede lograr mayor uniformidad modificando el proceso
basico a través de ideas correctivas.
Los diagramas de control de variable son utilizados en parejas, porque mientras uno
controla la variacion de un proceso, el otro verifica el promedio del mismo. Es
aconsejable analizar primero el diagrama de la variabilidad, ya que si este indica la
presencia de condiciones fuera de control, la interpretacion del diagrama al promedio
sera incorrecta.
Las cartas de control se elaboran teniendo en cuenta los siguientes pasos:
e Definir la caracteristica de la calidad a evaluar
La variable debera ser medible y expresable en niimeros, por lo general estin
expresadas en funcion de longitud, masa, tiempo, corriente eléctrica, temperatura,
etc.
e Escoger el subgrupo racional
Los datos que se retinen en forma aleatoria no se los considera racionales, un
subgrupo racional es aquel en el que la variacion que se produce dentro del grupo
mismo se debe a causas fortuitas; esa variacion sirve para calcular los limites de
control y la variacioén entre un subgrupo y otro sirve para evaluar la estabilidad a

largo plazo.
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Reunir los datos necesarios:

Los mismos se deben registrar en tablas sencillas para facilitar los calculos dex, R
s.

Calcular la linea central de ensayo y los limites de control

Segun los parametros estadisticos conocidos, las ecuaciones a utilizar son

mostradas en la tabla 1:

Tablal. Ecuaciones para calcular la linea central y los limites de control

Método Grafica X Grafica R Grifica s

L Y Oy conocidas CL = sy CL =d,oy CL=5=c,04
UCLy = u, + Aoy UCL; =D,o UCL, =B,o
MR, Sy LCL; =D,oy LCL, = B0,

My, y Oy estimadas a partir CL=X CL=R

de xyR UCL, = X + AR UCL, =D,R
LCL, =X - AR LCL, =D,R

L, y O, estimadas a partir LT CL=5%

deXyg UCLi=i+A3§ UCLs:B

i LCL, =B

Gl =S AT

Representar graficamente las cartas de control

Se realizan con software especifico para estadistica. Los graficos consisten en

trazar una linea central continua, con los pardmetros de §, s 0 X, y las lineas de
los limites superiores e inferiores en linea discontinua y por medio de puntos o
marcas, se dibujan los datos.
Considerar y evaluar de los resultados obtenidos
Las graficas de control determinan si el proceso es “estable o bajo control” o si se
encuentra “fuera de control”. Se puede decir que un proceso esta fuera de control
en los siguientes casos:

a) Existen puntos fuera de los limites de control.

b) Existen 7 puntos consecutivos de un mismo lado de la linea central.

c) Existen 7 puntos consecutivos en orden ascendente o descendente.

d) Existen 2 o 3 puntos consecutivos demasiado cerca de uno de los limites de

control.

¢)
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3. JUSTIFICACION

Actualmente en el mundo hay una constante competencia entre diferentes instituciones
y empresas que ofrecen productos o servicios a las personas. Si uno desea lanzar al
mercado un nuevo producto u ofrecer un servicio y estar al nivel de las grandes
empresas e instituciones debe ofrecer un producto o servicio de gran calidad. Para poder
evaluar la calidad de los diferentes productos o servicios se crearon una serie de normas
que son conocidas como el control de calidad.

En el laboratorio quimico del IGEMA se realizan analisis para personas dentro y fuera
de la universidad, todos ellos regidos bajo un control de calidad estricto.

En el presente trabajo se mostraran experimentos que se realizaron en el laboratorio
quimico del IGEMA y que son comunes en la carrera de Ciencias Quimicas, pero que

estan basados en normas internacionales del control de calidad.

4. OBJETIVOS
4.1. Objetivo General

Conocer y familiarizarse con todos los procedimientos y normas exigidas en el

laboratorio de control de calidad IGEMA.

4.2. Objetivos especificos
e Apoyar en todas las tareas asignadas por el personal del laboratorio.
e Fortalecer los conocimientos adquiridos en la carrera aplicandolos en un
laboratorio de control de calidad.

e Obtener destreza en la calibracion y el manejo de equipos en el laboratorio.

5. CARACTERISTICAS DEL LABORATORIO (IGEMA)

5.1 Personal:
e Jefe de laboratorio: Lic. Cristian Herbas
e Responsable del Laboratorio de Instrumentacion: Lic. Pablo Morales

e Responsable del Laboratorio de fisicoquimica: Lic. Julio Cesar Calderén
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5.2 Presentacion del laboratorio:
Cuenta con los medios humanos y técnicos para analizar todo tipo de matriz;
minerales, suelos, lodos, aguas, aire entre otros. Es un laboratorio con una gran
experiencia a la investigacion y a empresas dedicadas a diferentes actividades.
Desde el ano 2003, participa en ensayos de aptitud inter laboratorios; su
participacion estd enfocada al aseguramiento de la calidad de los servicios que

ofrece.

5.3 Principales servicios de Analisis
a) Analisis fisico-quimico general.
» Analisis de aguas al consumo humano (parametros segun la ley del medio
ambiente).
» Analisis de aguas residuales (DQO, DBOS, Materias de suspension, N total,
P total).
» Lodos (parametros definidos por los clientes).
» Analisis de suelos (Materia organica, Nitrogeno, Fosforo, Potasio).
» Analisis de minerales (parametros definidos por los clientes).
b) Analisis de trazas
Las técnicas de ICP-OES (ver anexo 4) y Absorcion Atdmica (AA) para los
pardmetros inorgdnicos (metales), junto con la cromatografia para los parametros

anionicos, nos permiten llegar a cuantificar compuestos a niveles de ppb (ug/L) y

ppt (ng/L).

5.4 Alcance y campo de aplicacion.

Tiene como alcance, todas las actividades del sistema de gestion de calidad del

Laboratorio Quimico del IGEMA-UMSA.

Este laboratorio tiene como documento de gestion de calidad un campo de

aplicacion:

e Las actividades técnicas desarrolladas por el Laboratorio Quimico del IGEMA-
UMSA.

e Las actividades que bajo caracteristicas contractuales, requieran auditar externa e
internamente al Laboratorio Quimico IGEMA-UMSA.

e La acreditacion del laboratorio quimico del IGEMA-UMSA tiene alcance para

los parametros de mediciones siguientes:
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MATRIZ AGUAS: pH, Conductividad, Cloruros, Hierro, Plomo, Arsénico,

Manganeso, Nitritos, Nitratos y Sulfatos.

5.5 Direccion

Calle 27, Cota Cota Campus Universitario. Tel: (02) 2793392, (02) 2790253.

6. ACTIVIDADES REALIZADAS EN EL LABORATORIO

De acuerdo a los objetivos definidos anteriormente mis actividades y responsabilidades

realizadas fueron las siguientes.

(o]

Toma de temperaturas y de humedad relativa de todos los ambientes dentro del

laboratorio a horas: 8:30, 11:30 y 14:30, durante todos los dias de trabajo de la

s€émana.

Determinacion de carbonatos por alcalimetria.

Extraccion sélido - liquido con benceno y analisis de espectros UV- Visible.

Manejo, calibracion y analisis de plomo en muestras de quinua por absorcion

atOmica

Preparacion de muestras de suelo para analisis.

Elaboracion de cartas de control de temperaturas y humedad relativa.

7. METODOLOGIAS

7.1 DETERMINACION DE CARBONATOS POR ALCALIMETRIA.

e Equipos y materiales

>

YV V V V V V V V VYV V

3 Matraces Erlenmeyer de 100 ml.
1 Probeta de 100 ml.

Mangueras.

Solucion de HCI de 0,1 N.

Muestra de marmol P.A.

Muestra de carbonato de sodio P.A.

Muestra de arcilla # 6.
Muestra de arcilla # 7.
Muestra de arcilla # 8.
Muestra de arcilla # 9.

Muestra de arcilla #10.
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El procedimiento para la determinacion de carbonatos es mostrado en la figura 4.

Marmol P.A.

Muestra #6
Muestra #8 Muestra #10

Muestra #9

> Pesar0,25g

A 4

Colocar en el matraz 1 del
sistema (ver Anexo 6)

A 4

Agregar 2 mL de HCl
0,IN

Registrar volumen de agua
desplazado

Na2C03 P.A.

Fig.4 Diagrama de flujo para la determinacion de carbonatos
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7.2 EXTRACCION SOLIDO - LiIQUIDO CON BENCENO Y ANALISIS DE
ESPECTROS UV- VISIBLE.

e Equipos y materiales
» 3 muestras de piedras diferentes.

Benceno.
Embudos de separacion.

Embudo de filtracion y papel filtro.

YV V V V

Soporte para embudos.
» Espectrometro UV — Visible.
e Procedimiento
El procedimiento para la extraccion con benceno y analisis de espectros UV-Vis

es mostrado en la figura 5.

Muestra de
piedra #3

Muestra de
piedra #2

Agua presente en
la muestra #3

Muestra de Blanco
piedra #1

Colocar en embudos de
separacion

Agregar 30 mL de
benceno

Agitar y dejar reposar
por 24 horas

Separar la fase orgénica

Analizar en el
espectrometro UV-
Visible

Fig.5 Diagrama de flujo para la extraccion y analisis en espectroscopia UV-VIS
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73 MANEJO Y CALIBRACION UTILIZANDO PATRONES POR
ABSORCION ATOMICA.

e Equipos y materiales
» Matraces volumétricos de 100 ml.

» Pipetas volumétricas de 1, 2,4 y 5 ml.
» Agua destilada.
» Solucion de estandares de calibracion de cada metal de 100 ml de
concentracion 100 ppm.
» Espectrometro de Absorcion Atomica Hitachi 180 30.
e Procedimiento
El procedimiento para la el manejo y calibracion del espectrometro de absorcion

atomica es mostrado en la figura 6.

Preparar estandares

Seleccionar la serie de
estandares

h 4

Seleccionar y preparar
la lampara a usar

h

Ajustar y alinear el
equipo

¥

Encender la llama y
regular

h

Calibrar con la serie
de estandares

Fig.6 Diagrama de flujo para el manejo y calibracion del espectrometro de absorcion

atémica
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7.4 PREPARACION DE MUESTRAS DE SUELO PARA ANALISIS.

e Equipos y materiales
» 3 muestras de piedras diferentes.

» Mortero de titanio.
» Mortero de agata.
» Agua destilada.
e Procedimiento
El procedimiento para la preparacion de muestras de suelos es mostrado en la

figura 7

Muestra de
piedra #1

Muestra de
piedra #3

Muestra de
piedra #2

Reducir a polvo fino en
el mortero de titanio

A

Homogeneizar en P
mortero de 4gata

Colocar en un envase
codificado

Fig.7 Diagrama de flujo para la preparacion de muestras de suelos
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8. RESULTADOS
8.1 Alcalimetria

Después de haber realizado el experimento con todas las muestras se obtuvieron los

siguientes datos tal como se muestra en la tabla 2:

Tabla 2. Volumen de agua desplazado después de la reaccion de HCI con las muestras

Muestra Vol. H,O (mL)
6 A 57
6 B 54,5
7A 81,5
7B 85
8 A 81
8B 83
9A 85
9B 88
10 A 90
10 B 89
Miérmol A 86
Marmol B 87,5
CaCOs3 A 92
CaCO; B 91

Para calcular el porcentaje de carbonatos en la muestra se debe calcular la masa de CO,
utilizando la formula PV =nRT (1).

Transformando la ecuacion (1) obtenemos:

FVM
RT

Donde: P es la presion atmosférica
V es el volumen desplazado
M es la masa molecular
R es la constante universal de los gases
T es la temperatura

Para la muestra 6:

Latm X Q,0056L X 44—

m = —— Mg = g,01004gCG, = 0,01004gC0;
0,082 —r X 298K
¥%Coas = M:w: 100% = 55,77%
00185
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Para la muestra 7:

Latm X Q00834 X 44—

m= pr B = 001499900, = 0,01499gC03
QJQSEWX 298K
Toleg

Para la muestra 8:

latm X 0,0082L X 442

m = — Mt = g,01476gCa, = 0,01476gC 03
0,062 1 X Z96K
. GEl4Tay . .
WO = ————x 100% = 82%

00185

Para la muestra 9:

Latm X §,00865L X 44 =

oy - I % m0,0156900, = 001563003
Q’,QSZ‘WX 298K
2%Cod = 221399 o 4000 = 86,5
*~"s T go18¢ i

Para la muestra 10:

latm X 0,00895L X 44%;

m = — == 0,0161gC0, = 0,0161gC0;3
0,082 g7 X 298K
Y = MK 10f% = R%.5%
0,018g

Para la muestra de marmol:

latm X 0,00867L X 44;&?

m = —— == (,0156gC0, = 0,0156gC03
0,082 77 X 298K
%CaE = wx 100% = 86,8%
0,018g

Para la muestra de CaCOs:

latma ¥ 0,00915L X 44%?

- o “ = 0,0168g00, = 001855007
0,082 57— X 298K
woos = 00165g ¥ 100% = 91,5%
’ 0,018¢ ’ ’
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8.2 Espectroscopia UV — Visible

Rango de medida: 175 —350 nm

Blanco:

En el espectro del blanco donde solo se encontraba el benceno se observan dos de los
tres picos caracteristicos del benceno uno a 215 nm que es la banda primaria y otro a
250 nm que es la banda secundaria o bencenoide (ver anexo 2).

Estas dos bandas corresponden a transiciones 1 — m* que son caracteristicas del

benceno por ser un compuesto aromatico (poseer dobles enlaces).

Agua:

En el espectro del agua que estaba mezclada con la muestra se observan los mismos dos
pertenecientes al benceno. El agua absorbe a 167 nm y por lo tanto no aparece en el
espectro. Dado que no hubo cambios en las longitudes de onda se puede implicar que el

agua no contenia ningiin compuesto de la muestra.

Solido:

En el espectro del solido hay una pequefia variacion en el pico a 192 nm con respecto al
blanco de benceno. Puede que sea un compuesto que se extrajo con el benceno. Por la
region en la que aparece corresponde a una transicion del tipo n——=o *. Estas
transiciones corresponde a hidrocarburos unidos a dtomos con pares de electrones no

compartidos como O, N, S, etc.

Bituminoso:

En el espectro del bituminoso se observa la misma variacién pero con mayor intensidad.
La diferencia entre este espectro y el espectro del s6lido es que el pico se desplazé a la
izquierda a 191,3 nm.

El pico también corresponde a una transicion n—c¢ *.

Pizarra:

En el espectro de pizarra se observan dos picos grandes muy diferentes a los picos del
benceno. Estos se encuentran en 194,4 y 196 respectivamente. Ambos picos pertenecen
a la transicion electrénica

n—-:cg *.
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8.3 Preparacion de estandares y espectroscopia de Absorcion Atomica

Para 10 ppm:
,_ L00mL ¥ Lippm _
T logppm
Para 5 ppm:
. LOQml ¥ Sppim
LdQppm
Para 4 ppm:
,_ Tiiml X 4ppan
LOOppm
Para 3 ppm:
= LOGml X 3ppim _
10Tpmm
Para 2 ppm:
= LOQmL X Ippm
- 100ppm -
Para 1 ppm:
. _ L0OmL X 1ppm
- LU mm -

Ldnk

Eink

dinl

Jmk

Lk

1k

Para las soluciones siguientes utilizamos como soluciéon madre la de 10 ppm

Para 0,5 ppm:
LOgmL X O.5ppmn
= - o - Sinl
L0omm
Para 0,4 ppm:
Lirdml = Qe
V= = gl
1 0opm
Para 0,3 ppm:
L&dmL X 03
V= ik 2P o 3mL
18 mm
Para 0,2 ppm:
L&dmL X O.2p
¥ = m o 2inL
1m
Para 0,1 ppm:
o 100mL ¥ O lppn
f = = Lk
1opm

Al medirlas en el espectrometro de absorcion atdmica utilizando una lampara de plomo
todas los estandares tuvieron la repetitividad deseada ademas todos los estandares

preparados tenian valores de absorbancia correspondientes a la concentracion utilizada.
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8.4 Cartas de control

En el laboratorio se realizaron cartas de control para las temperaturas que se registran
diariamente pero para mostrar una carta de control se utilizara las temperaturas del mes
de abril del 2010 tomadas del laboratorio denominado “Laboratorio instrumental” a tres

diferentes horas (8:30, 11:30, 14:30), cuyos datos se encuentran en la tabla 3.

Tabla 3. Temperaturas del mes de abril del 2010

Fecha T, T, T; T c
01/04/2010| 16,90 17,40 18,10 17,47 0,60
05/04/2010| 18,00 18,10 18,70 18,27 0,38
06/04/2010| 17,80 18,00 18,50 18,10 0,36
07/04/2010| 17,50 17,80 18,80 18,03 0,68
08/04/2010| 17,90 18,20 18,60 18,23 0,35
09/04/2010| 17,60 17,80 18,50 17,97 0,47
12/04/2010| 17,10 17,30 18,00 17,47 0,47
13/04/2010| 16,80 17,40 17,70 17,30 0,46
14/04/2010| 16,40 16,50 16,80 16,57 0,21
15/04/2010| 16,30 16,60 17,30 16,73 0,51
16/04/2010| 17,00 16,90 17,10 17,00 0,10
19/04/2010| 17,80 18,10 18,60 18,17 0,40
20/04/2010| 17,70 18,10 18,50 18,10 0,40
21/04/2010| 18,10 18,40 18,70 18,40 0,30
22/04/2010| 17,20 17,90 18,30 17,80 0,56
23/04/2010| 17,20 17,60 18,00 17,60 0,40
26/04/2010| 17,10 17,50 18,10 17,57 0,50
27/04/2010| 17,30 17,60 18,10 17,67 0,40
28/04/2010| 17,30 17,60 18,20 17,70 0,46
29/04/2010| 17,80 18,00 18,50 18,10 0,36
30/04/2010| 17,30 17,80 18,10 17,73 0,40
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Obtuvimos el valor promedio de las temperaturas promedio y de las desviaciones
estandar. El limite superior de control (LSC) y el limite inferior de control (LIC) se
calculan sumando y restando tres veces el promedio de las desviaciones estandar al
promedio de las temperaturas respectivamente, estos resultados son mostrados en la
tabla 4.

Tabla 4 Valores de la linea central y los limites de control

¢ media 0,42
Valor medio 17,71
LSC 18,97
LIC 16,46

Los datos mostrados en la tabla 4 y las temperaturas promedio mostrados en la tabla 3 ,

han sido graficados tal como se observa en la figura 8.
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09/04/2010 ]
11/04/2010 -
13/04/2010 ]
15/04/2010 ]
17042010 ]
19/04/2010 ]
21/04/2010 -
23/04/2010 ]
25/04/2010 -
27/04/2010 ]
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~

.

Fig. 8 Carta de control de temperaturas
Todos los puntos estan dentro los limites de control, lo que indica que en el mes de
abril las temperaturas estuvieron entre 16 y 19 °C. También indica que las
temperaturas en el laboratorio denominado “Laboratorio Instrumental” fueron
estables, el rango en que se trabajo estan dentro de los limites permitidos de

analisis.
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9. CONCLUSIONES:

(o]

Se ha cumplido con el cronograma y el plan de trabajo propuesto inicialmente,
siguiendo las normas de control de calidad establecidas.

Se cuenta con mayor conocimiento y experiencia en lo referente al laboratorio
quimico de servicios de analisis

Se logro aplicar el conocimiento obtenido en la Carrera de Ciencias Quimicas,
en un laboratorio a nivel profesional e incluso se amplio la vision en lo que
respecta al trabajo de un quimico.

Se aprendié a trabajar bajo un sistema establecido, colaborando con otros
quimicos y profesionales.

Se ha logrado conocer varias normas de control de calidad en especial la Norma
ISO 17025 (Ver anexo 5) referente a gestion de calidad.

En alcalimetria, se determin6 que las muestras de arcillas en su mayoria
contienen mas de 80% de carbonatos exceptuando la muestra 6 que sélo
contienen un 56% de carbonatos.

En el andlisis por espectroscopia UV — Visible, se determind que el compuesto
organico presente en las muestras de piedras y que les otorgaba una viscosidad
es un compuesto organico unido a un compuesto con pares de electrones libres
como ser oxigeno o nitrégeno.

Se comprobd que los patrones para la espectroscopia de absorcién atdémica
estaban correctamente preparados, porque al analizar cada patrén en el equipo,
se obtenia la concentracion preparada.

En la preparacion de muestras de suelo se logr6 alcanzar el tamizado de 2 mm
para cada muestra de piedras lo que posibilitdé su posterior andlisis. Si las
muestras no alcanzaran el tamiz deseado se corre el riesgo de que algunas
reacciones no ocurran como estan establecidos.

En el grafico de las cartas de control se observd que aunque las temperaturas
estin muy dispersas de la temperatura media ninguna se sale de los margenes
establecidos. Esto se debe al disefio del laboratorio y a equipos como
ventiladores que evitan una gran variacion en la temperatura del laboratorio.
Ademas el grafico nos muestra que dias son mas Optimos para trabajar y como

varia la temperatura en los diferentes meses del afio.
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ANEXOS
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ANEXO 1

Condiciones de lectura de metales por absorcion atémica a la llama

Longitud Correccion | Tipo de Rango de LD
Elemento de onda Comb. Oxid. de fondo Lll; ma trabajo estimado
(nm) (mg/L) (mg/L)
Aluminio | 3247 | Acetileno | OX40 No. Rica | 5a50 0,5
Nitroso Requerido
Berilio 2349 | Acetileno | 0¥9° | Requerido | Rica | 00522 | 0,005
Nitroso
Cadmio 228,8 Acetileno Aire Requerido Pobre 0,05a2 0,005
Cromo 3579 | Acctilongl il a0 gt Rica | 05a10 | 0,05
Nitroso Requerido
Cobalto 240,7 Acetileno Aire Requerido Pobre 0,5a5 0,05
Cobre 3247 Acetileno Aire Requerido Pobre 0,2a5s 0,02
Hierro 248,3 Acetileno Aire Requerido Pobre 0,2a5 0,03
Plomo 283,3 Acetileno Aire Requerido Pobre 0,5a10 0,3
Manganeso 279,5 Acetileno Aire Requerido Pobre 0,1a3 0,01
Molibdeno 313,3 Acetileno Qdeo Requerido Rica 0,5a1l0 0,1
Nitroso
Niquel 232 Acetileno Aire Requerido Pobre 0,2a5s 0,04
. ) Oxido . .
Vanadio 318,4 Acetileno i Requerido Rica 2a50 0,2
Nitroso
Zinc 2139 Acetileno Aire Requerido Pobre 0,05a1l 0,005
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ANEXO 2
Espectro UV del benceno

£

|

| ]
PPN B

BRI
HRE. N

b=
l‘—‘—hl.i‘-—-—- ettt -

:_..___|_._
oL O - ! i
SN N N . |

o w0 om |sw o am |

Diagrama causay efecto para determinar las causas que afectan la
uniformidad de los datos

] [MER)  [e

N

39



PARAMETROS DE ANALISIS DE SUELOS

ANEXO 3

JUAN GABRIEL SALINAS ANDRADE

Diagrama de flujo para la preparacion de muestras de suelo
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ANEXO 4
Espectroscopia ICP — OES

Mediante la espectroscopia de emision con plasma de acoplamiento inductivo o ICP —
OES (del ingles inductively coupled plasma optical emission spectrometry) es posible
determinar de forma cuantitativa la mayoria de los elementos de la tabla periddica a
niveles de traza y ultratraza, partiendo de muestras en disolucion acuosa.
La muestra, en forma liquida, es transportada por medio de una bomba peristaltica hasta
el sistema nebulizador donde es transformada en aerosol gracias a la accién de gas
argon. Dicho aerosol es conducido a la zona de ionizacién que consiste en un plasma
generado al someter un flujo de gas argon a la accion de un campo magnético oscilante
inducido por una corriente de alta frecuencia. En el interior del plasma se pueden llegar
a alcanzar temperaturas de hasta 8000 K. En estas condiciones, los atomos presentes en
la muestra son ionizados/excitados. Al volver a su estado fundamental, estos iones o
atomos excitados emiten radiaciones de una longitud de onda que es caracteristica de
cada elemento. Esta radiacion pasa a través de un sistema Optico que separa la radiacion
segun su longitud onda. A continuacidon un detector mide la intensidad de cada una de

las radiaciones relacionando ésta con la concentracion de cada elemento en la muestra.
APLICACIONES

Agricultura v alimentos

Determinacion de metales y posibles contaminantes en suelos, fertilizantes, materias
vegetales, alimentos, etc.

Andlisis clinico

Determinacion de elementos toxicos en orina, sangre, heces, leche materna, tejidos.
Geologia

Determinacion de la procedencia de sedimentos y rocas a través de su composicion.
Evaluacion de la contaminacion de suelos

Aguas

Determinacion de metales y contaminantes en aguas continentales, potables, vertido,

salmueras y aguas de mar.
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ANEXO 5

Norma ISO 17025. Generalidades.

ISO (Organizacion Internacional de Normalizacion) e IEC (Comision Electrotécnica
Internacional) forman el sistema especializado para la normalizacion mundial. Los
organismos nacionales miembros de ISO e IEC participan en el desarrollo de las
Normas Internacionales a través de comités técnicos establecidos por la organizacion
respectiva, para tratar con campos particulares de la actividad técnica. Los comités
técnicos de ISO e IEC colaboran en campos de interés mutuo. Otras organizaciones
internacionales, publicas y privadas, vinculadas a ISO e IEC, también participan en el
trabajo.

En el campo de la evaluacion de la conformidad, el Comité de ISO para la evaluacion
de la conformidad (CASCO) es responsable del desarrollo de

Normas y Guias Internacionales. (Organizacion Internacional para la Estandarizacion,
2009)

Evolucion de la ISO: ISO/IEC 17025

Internacionalmente, el proceso de estandarizacion de las actividades de los laboratorios
de ensayo y calibracion tuvo inicio con la publicacion de la Guia 25 ISO/IEC en 1978,
revisado posteriormente en 1993. En Europa, como esta Guia no se habia aceptado,
estaba en vigor la EN 45001 como norma para reconocer la competencia de los ensayos
y calibraciones realizadas por los laboratorios. (Acreditacion de Laboratorios de
Calibracion y Ensayo, 2003)

Tanto la Guia ISO 25 como la EN 45001 contenian aspectos cuyos niveles de detalle
eran insuficientes para permitir una aplicacion/ interpretacion consistente y sin
ambigiiedades, como por ejemplo: el contenido minimo que se debe presentar en la
declaracion de la politica de la calidad del laboratorio, la posibilidad de rastreo de las
mediciones, las operaciones relacionadas a los muestreos y el uso de medios
electronicos. Para suplir esas lagunas, la ISO inici6 en 1995 los trabajos de revision de
la Guia ISO 25 por medio del Working Group (WG 10) de la ISO/CASCO. (Bicho G. G
y Valle B., 2000)

De dicha revision resultdé la norma ISO/IEC 17025 - Requisitos generales para la
competencia de laboratorios de ensayo y calibracion, oficialmente editada en diciembre

de 1999 y publicada internacionalmente a principios del afio 2000.
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ISO/IEC 17025:1999

Esta norma establece los criterios para los laboratorios que desean demostrar su
competencia técnica, que poseen un sistema de calidad efectivo y que son capaces de
producir resultados técnicamente validos (McIntyre, J. D. y Honsa., 2000).

Los principales objetivos de la 17025 son:

11. Establecer un patron internacional Unico para testificar la competencia de los
laboratorios para realizar ensayos y/o calibraciones, incluyendo muestreo. Tal
patron facilita el establecimiento de acuerdos de reconocimiento mutuo entre
organismos de acreditacion nacionales.

12. Facilitar la interpretacion y la aplicacion de los requisitos, evitando, al maximo
posible, opiniones divergentes y conflictivas. Al incluir muchas notas que
prestan aclaraciones sobre el texto, ejemplos y orientaciones, la 17025 reduce la
necesidad de documentos explicativos adicionales.

e Extender el alcance en relacion a la ISO Guia 25, abarcando también muestreo y
desarrollo de nuevos métodos.

e Establecer una relacion mas estrecha, clara y sin ambigiiedad con la ISO 9001 y
9002 (la 17025 es de 1999, por lo tanto, anterior a la publicacion de la
9001:2000).

Las principales modificaciones introducidas por la 17025 con relacion a la ISO Guia 25
se pueden dividir en dos grupos: cambios estructurales y cambios coyunturales. Las
estructuras se refieren a la introduccion de nuevos conceptos relacionados en la
ISO/IEC 17025, cuya presentacion es totalmente diferente de la estructura existente en
la ISO Guia 25. Son diferencias no sélo de forma, sino también de contenido, que
demuestran claramente la preocupacion de la nueva norma por establecer orientaciones
generales y modernas para que los laboratorios desarrollen una sélida administracion de
sus actividades, segiin patrones de calidad reconocidos internacionalmente. Ademas, la
profundizacion de algunos requisitos de caracter técnico, antes superficiales en la ISO
Guia 25, proporcionan mejores condiciones para que los laboratorios demuestren de
forma mas consistente su competencia técnica. (Squirrell A., 2000)

NC ISO/IEC 17025:2006 “Requisitos Generales para la competencia de los
laboratorios de ensayo y calibracion”.

La NC ISO/IEC 17025:2006 es la misma ISO publicada en el 2005 mas un
Corrigendum Técnico publicado en el 2006. Contiene todos los requisitos que tienen

que cumplir los laboratorios de ensayo y de calibracion si desean demostrar que poseen
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un sistema de gestion, son técnicamente competentes y son capaces de generar
resultados técnicamente validos. (NC ISO/IEC 17025:2006).

La primera edicion hace referencia a las Normas ISO 9001:1994 e ISO

9002:1994. Dichas normas fueron reemplazadas por la Norma ISO 9001:2000, lo que
hizo necesario alinear la Norma ISO/IEC 17025. En esta segunda edicién se modifican
o agregan apartados s6lo en la medida que fue necesario a la luz de la Norma ISO
9001:2000. (Gonzalez C. y Gisela Z., 2000; NC-ISO 9001:2000, 2001)

Es conveniente que los organismos de acreditacion que reconocen la competencia de los
laboratorios de ensayo y de calibracion se basen en esta

Norma Internacional para sus acreditaciones (NC ISO/IEC 17025:2006). El capitulo 4
establece los requisitos para una gestion sélida. El capitulo 5 establece los requisitos
para la competencia técnica en los tipos de ensayos o de calibraciones que el laboratorio
lleva a cabo.

El creciente uso de los sistemas de gestion aumenta la necesidad de asegurar que los
laboratorios que forman parte de organizaciones mayores o que ofrecen otros servicios,
puedan funcionar de acuerdo con un sistema de gestion de la calidad que se considera
que cumple la Norma ISO 9001, asi como esta Norma Internacional. Por ello, se
incorporan con cuidado todos aquellos requisitos de la Norma ISO 9001 que son
pertinentes al alcance de los servicios de ensayo y de calibracion cubiertos por el
sistema de gestion del laboratorio. Por lo tanto, los laboratorios de ensayo y de
calibracion que cumplen esta Norma Internacional funcionan, también de acuerdo con la
Norma ISO 9001. (Norma UNE-EN ISO/IEC 17025, 2006)

La conformidad del sistema de gestion de la calidad implementado por el laboratorio,
con los requisitos de la Norma ISO 9001, no constituye por si sola una prueba de la
competencia del laboratorio para producir datos y resultados técnicamente validos. Por
otro lado, la conformidad demostrada con esta Norma Internacional tampoco significa
que el sistema de gestion de la calidad implementado por el laboratorio cumple todos
los requisitos de la Norma ISO 9001. (Erice A., 2000; Lloyd’s Register, 2003).

La aceptacion de los resultados de ensayo y de calibracion entre paises deberia resultar
mas facil si los laboratorios cumplen esta Norma Internacional y obtienen la
acreditacion de organismos que han firmado acuerdos de reconocimiento mutuo con
organismos equivalentes que utilizan esta Norma Internacional en otros paises.(Col A.,

2006).
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El uso de esta Norma Internacional facilitara la cooperacion entre los laboratorios y
otros organismos y ayudard al intercambio de informacion y experiencia, asi como a la
armonizacion de normas y procedimientos (NC

ISO/IEC 17025:20006).
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ANEXO 6

Sistema utilizado en alcalimetria, los matraces estan unidos con mangueras y estan

sellados con tapones de goma.
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