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RESUMEN 

En el presente trabajo se validó el método para la determinación de sulfatos por el 

método turbidimétrico en aguas naturales en dos rangos, uno bajo de 1 − 10 𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/

𝐿 y otro alto de 10 − 40 𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿, realizado en los predios del laboratorio de 

calidad ambiental (L.C.A.). El método fue validado siguiendo el protocolo de 

validación, donde se han evaluado los parámetros: rango de trabajo, linealidad, 

selectividad, límite de detección, límite de cuantificación, precisión, exactitud y 

robustez. 

Se ha trabajado con tres tipos de muestras, una de una vertiente ubicada en el macro 

distrito de Cotahuma, muestra de agua embotellada de la empresa de Viscachani y 

finalmente con muestras de deshielo de una hidroeléctrica del pueblo de Zongo que 

queda al norte de La Paz. 

Una vez que se han definido las condiciones de trabajo, se ha procedido con la 

verificación del turbidímetro AL 1000 (AQUA LYTIC), donde se hizo uso de un 

estándar de turbidez de 12,7 N. T. U. con un certificado de la empresa CHEMICALS 

GFS con el código YSI 6072. 

Posteriormente se han evaluado uno a uno los parámetros de la validación, donde para la 

evaluación del rango de trabajo, linealidad, selectividad (estándar + muestra), límite de 

detección, límite de cuantificación, exactitud y robustez se ha empleado un estándar 

preparado de 500 mg SO4
2−/L y además, un estándar de trabajo de sulfatos con una 

concentración de 1000 mg SO4
2−/L de la empresa MERK trazable a SRM desde NIST 

en H2O. 

Para los parámetros de repetibilidad y precisión intermedia se hizo uso de la muestra de 

agua Viscachani debido a que esta muestra cuenta con un respaldo técnico en cuanto a 

su composición química. 

Se evaluó los dos rangos de trabajo donde a partir de la prueba de Grubbs ninguno 

presenta valores anómalos y como el valor calculado de Cochran es menor al de tablas 

para todos los niveles de concentración, entonces la precisión de las medias es 
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independiente del valor de la concentración, esto quiere decir que se tiene una tendencia 

homocedástica. Se evaluó la linealidad en ambos rangos de trabajo de donde se han 

obtenido valores de coeficiente de correlación de 𝑟 > 0,999, y siguiendo los cálculos 

estadísticos se evidencio que existe correlación entre los valores de referencia y los dos 

intervalos estudiados son lineales. Posteriormente a partir de la evaluación de la 

incertidumbre o intervalo de confianza se evidencio que la precisión se puede determinar 

a partir de cualquier nivel de concentración de la curva de calibración, de igual manera 

los límites de detección y cuantificación se pueden determinar a partir de la ordenada al 

origen.  Se demostró que el método es selectivo en ambos rangos de trabajo, ya que 

estadísticamente se evidencia que la matriz no interfiere en la determinación de sulfatos. 

Una vez establecido el rango lineal se determinaron los límites de detección y 

cuantificación para ambos rangos de trabajo, donde para el rango alto se tiene LD =

0,24 y LC = 0,74, para el rango alto se tiene LD = 0,79 y LC = 2,39. Para la evaluación 

de la repetibilidad y precisión intermedia se han evaluado las varianzas, posteriormente 

las medias, donde para ambos casos los cálculos estadísticos han demostrado que no hay 

diferencias entre las varianzas y las medias, finalmente el coeficiente de variación para 

ambos rangos es %CV < 7% concluyéndose que el método en sus dos rangos de trabajo 

es preciso. La exactitud se evaluó a partir el porcentaje de recuperación (%R), 

obteniéndose valores de recuperación que están dentro del intervalo esperado (95-

105%). Posteriormente en la evaluación de la robustez se confirmó que el método es 

robusto para todas las variables que se han evaluado en el rango alto y no así para el 

rango bajo, la variable del volumen de solución tampón si afecta al resultado, por lo que 

se recomienda no cambiar esta variable al método normalizado. 

Cumpliendo con los parámetros evaluados se concluye que el método analítico para la 

determinación de sulfatos por el método turbidimétrico en agua natural para los dos 

rangos de trabajo es lineal, es selectivo, es preciso, es exacto y es robusto para todas las 

variables en el rango alto y para el rango bajo el cambio del volumen de la solución 

tampón no es sugerible, por lo tanto, se puede adoptar fácil y cómodamente como 

método de control de calidad rutinario. 
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Además, teniendo el método validado en aguas naturales, en su aplicación se analizó dos 

tipos de muestras de agua natural y una de agua mineral natural embotellada, las cuales 

cumplen con la norma NB-512 para este analito. 
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1. INTRODUCCIÓN 

La meta de un análisis químico de aguas es generar resultados correctos y confiables, 

siendo la validación de ensayos uno de los aspectos más importantes para conseguir este 

propósito; además constituye un factor clave para la prestación de servicios analíticos.  

Los sulfatos (SO4
2−) después de los bicarbonatos, son los principales aniones presentes 

en el agua; los cuales pueden presentarse de manera natural o como consecuencia de 

descargas de aguas industriales y por la utilización de fertilizantes agrícolas. Cuando los 

sulfatos se presentan de manera natural es posible que su origen se deba a algún depósito 

natural de minerales o por deposición atmosférica (Graniel Castro, 2009). 

La determinación de ion sulfato en aguas es una de las metodologías analíticas más 

discutidas que se conoce en el ámbito científico técnico del análisis de aguas, 

principalmente, por las desventajas que presentan los métodos aceptados 

internacionalmente (gravimétrico, turbidimétrico y cromatográfico). En el presente 

trabajo se hizo la evaluación del método analítico turbidimétrico, para la determinación 

de sulfatos en aguas naturales; el objetivo de este trabajo es validar el método ya 

estandarizado y confirmar correctamente la aplicación del método para el análisis de 

aguas naturales. Se trabajó con dos muestras de agua natural: de vertiente y de deshielo, 

y con una muestra de agua potable; de las cuales la muestra de vertiente y agua potables 

han sido utilizadas en diferentes parámetros de la validación, siguiéndose estrictamente 

los protocolos de validación. Se encontraron resultados satisfactorios en el rango de 

trabajo, la linealidad, selectividad, precisión, exactitud y robustez, con el fin de emitir 

resultados confiables y reales de las muestras analizadas. 

1.1.ANTECEDENTES 

Los sulfatos están presentes en muchos minerales y se utilizan comercialmente, sobre 

todo en la industria química. Se liberan al agua procedentes de residuos industriales y 

mediante la precipitación desde la atmosfera; no obstante, las concentraciones más altas 

suelen encontrarse en aguas subterráneas y provienen de fuentes naturales. En general la 

ingesta diaria media de sulfato procedente del agua de consumo, el aire y los alimentos 

es de aproximadamente 500 mg, siendo los alimentos la principal fuente. Sin embargo, 
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en regiones cuyas aguas de consumo contienen concentraciones altas de sulfato, el agua 

de consumo puede ser la principal fuente de ingesta (OMS, 2006). 

Los datos existentes no permiten determinar la concentración de sulfato en el agua de 

consumo que probablemente ocasiona efectos adversos para la salud para las personas. 

Los datos de estudio con puercos con una dieta líquida y estudios con agua de grifo en 

voluntarios muestran un efecto laxante con concentraciones de 1000 a 1200 mg/L, pero 

sin aumento de la diarrea, la deshidratación o la pérdida de peso (OMS, 2006). 

Las Normas internacionales para el agua potable de la OMS de 1958 sugirieron que 

concentraciones de sulfato mayores que 400 mg/L afectarían notablemente a la 

potabilidad del agua. Las Normas internacionales de 1963 y 1971 mantuvieron este valor 

como concentración máxima admisible o permisible. Las dos primeras ediciones de las 

Normas internacionales también sugirieron que concentraciones de magnesio y sulfato 

de sodio mayores que 1000 mg/L afectarían notablemente a la potabilidad del agua de 

consumo. En la primera edición de las Guías para la calidad del agua potable, publicada 

en 1984, se estableció un valor de referencia para el sulfato de 400 mg/l, basado en 

consideraciones gustativas. En las Guías de 1993 no se propuso ningún valor de 

referencia basado en efectos sobre la salud para el sulfato. No obstante, debido a los 

efectos gastrointestinales de la ingestión de agua de consumo con altas concentraciones 

de sulfato, se recomendó notificar a las autoridades de salud las fuentes de agua de 

consumo en las que las concentraciones de sulfato rebasen los 500 mg/L. La presencia 

de sulfato en el agua de consumo también puede producir un sabor apreciable en 

concentraciones mayores que 250 mg/l y contribuir a la corrosión de los sistemas de 

distribución (OMS, 2006). 

Para la determinación de sulfatos el analista puede escoger entre varios métodos: 

• El método gravimétrico está considerado un método de referencia, pero su 

ejecución es bastante larga y además requiere una cierta experiencia en su 

desarrollo (RODIER, 1989). 

• El método nefelométrico puede llevarse a la práctica más fácilmente y es idóneo 

para realizar análisis en serie. Sin embargo, el color del agua, las materias en 

suspensión y las materias orgánicas pueden alterar la determinación (RODIER, 
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1989). El método turbidimétrico es aplicable a un rango de 1 a 40 𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿 

de sulfato (Franson, 1992). 

• El método volumétrico y conductimétrico permiten una cómoda ejecución y dan 

resultados satisfactorios para los análisis corrientes (RODIER, 1989). 

• El método cromatográfico es adecuado para concentraciones superiores a 

0.1 𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿. Los métodos gravimétricos lo son para concentraciones de 

sulfato superiores a 10 𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿.  

• El método automatizado de azul de metiltimol es el método de análisis de gran 

número de muestras de sulfato solo cuando se dispone del equipo, y se pueden 

analizar unas 30 muestras por hora (Franson, 1992). 

 

1.2.PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA 

Por la necesidad de obtener datos confiables, la validación para la determinación de 

sulfatos por el método turbidimétrico es una necesidad para declarar la eficiencia del 

método cumpliendo uno de los acápites de la norma NB-ISO/IEC 17025:2005, con el fin 

de garantizar que los resultados tengan trazabilidad asociada. 

Según la norma ISO/IEC 17025:2005 Requisitos generales para la competencia de los 

laboratorios de ensayo y de calibración: los laboratorios deben validar todos los 

métodos que se utilicen en el laboratorio, tanto los desarrollados por ellos mismos 

como aquellos procedentes de fuentes bibliográficas o desarrollados por otros 

laboratorios. Además, que el laboratorio debe tener procedimientos de control de 

calidad para realizar el seguimiento de la validez de los ensayos y calibraciones 

llevados a cabo. 

Por esta razón, la validación de métodos analíticos es un requisito fundamental 

de las medidas que un laboratorio debe implementar, además que el laboratorio debe 

validar todo el procedimiento analítico teniendo en cuenta el intervalo de 

concentraciones y de matrices de las muestras de rutina. Este proyecto está orientado a la 

validación del método de análisis de sulfatos en guas naturales. 

El contenido de sulfatos en las aguas naturales es muy variable. Por esto, la norma 

boliviana NB-512 para agua potable pone como límite máximo tolerable de 400 mg/L 

(concentración máxima admisible) para agua de consumo. 
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Los sulfatos no suelen presentar problemas de potabilidad para las aguas de consumo, 

pero contenidos superiores a 400 mg/L pueden causar trastornos gastrointestinales en los 

niños. Se sabe que los sulfatos de sodio y magnesio tienen acción laxante, por lo que no 

es deseable un exceso de los mismos en las aguas de consumo. 

Es importante conocer los niveles de concentración, porque las aguas con alto contenido 

de sulfatos tienden a formar incrustaciones en las calderas y en los intercambiadores de 

calor. Algunos drenajes de minería pueden contribuir con grandes cantidades de sulfatos 

a través de la oxidación de piritas. 

En el laboratorio de calidad ambiental (L.C.A.), para la determinación de iones sulfato 

por el método turbidimétrico se cuenta con un rango alto y no así de un rango bajo en la 

determinación de este analito, tampoco se cuenta con su validación. 

Las aguas naturales, en su mayoría, presentan bajas concentraciones de sulfatos menor a 

10 mg/L, por lo que es necesario disponer de un método validado y que trabaje en el 

rango de 0 a 10 mg/L, actualmente en el L.C.A. solo se dispone de un método en el 

rango alto mayor a 10 mg/L. Es por tal motivo que en el presente trabajo se realiza la 

validación de un rango bajo que va desde 1 − 10 mg SO4
2−/L y un rango alto de 10 −

40 mg SO4
2−/L . 

1.3.OBJETIVOS 

1.3.1. OBJETIVO GENERAL 

Validar el método para la determinación de sulfatos en aguas naturales por el 

método turbidimétrico, en el laboratorio de calidad ambiental (L.C.A.). 

1.3.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS 

• Verificar la eficiencia del turbidímetro AL 1000 (AQUA LYTIC), 

comparando con una unidad de concentración estándar de turbidez de 

12.7 N. T. U.  

• Validar el método para la determinación de sulfatos en dos rangos de 

trabajo. Rango bajo de 1-10 mg/L y rango alto de 10-40 mg/L. 

Evaluando los siguientes parámetros; rango de trabajo, linealidad, 

límite de detección, límite de cuantificación, selectividad, precisión, 

exactitud y robustez. 
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1.4. JUSTIFICACIÓN 

La importancia del agua, el saneamiento y la higiene para la salud y el desarrollo han 

quedado reflejados en los documentos finales de diversos foros internacionales sobre 

políticas, entre los que cabe mencionar conferencias relativas a la salud, como la 

Conferencia Internacional sobre Atención Primaria de Salud que tuvo lugar en Alma 

Ata, Kazajstán (ex Unión Soviética) en 1978, conferencias sobre el agua, como la 

Conferencia Mundial sobre el Agua de Mar del Plata (Argentina) de 1977, que dio inició 

al Decenio Internacional del Agua Potable y del Saneamiento Ambiental, así como los 

Objetivos de Desarrollo del Milenio aprobados por la Asamblea General de las Naciones 

Unidas (ONU) en 2000 y el documento final de la Cumbre Mundial sobre el Desarrollo 

Sostenible de Johannesburgo de 2002. Más recientemente, la Asamblea General de las 

Naciones Unidas declaró el periodo de 2005 a 2015 como Decenio Internacional para la 

Acción «El agua, fuente de vida» (OMS, 2006). 

En consecuencia, a que es de gran importancia controlar  la calidad de agua y teniendo 

en cuenta que los iones sulfato son unos de los más abundantes en aguas naturales y que 

en grandes cantidades pueden provocar corrosión en los diferentes sistemas de bombeo, 

drenaje entre otros, además que en altas concentraciones en agua de consumo humano 

puede provocar enfermedades gastrointestinales, se ve necesario contar con un método 

validado para la determinación de este ión que es considerado como un anión 

mayoritario. 

En el laboratorio de calidad ambiental (L.C.A.) se busca demostrar que sus métodos 

analíticos pueden dar resultados confiables y adecuados para la finalidad que se requiere, 

ya que con base en estos se toman decisiones, las cuales están encaminadas a un mejor 

control de calidad. La necesidad de realizar la validación del método turbidimétrico para 

la determinación de sulfatos en aguas naturales asegura que los análisis realizados tienen 

una buena confiabilidad y también se demuestra que el laboratorio está estandarizado, 

además, de antemano teniendo en cuenta que los parámetros estadísticos son los que 

determinan la calidad que debe poseer una técnica para ser desarrollada con fiabilidad 

para resolver un problema analítico. 
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2. MARCO TEÓRICO 

2.1.INTRODUCCIÓN A LA VALIDACIÓN 

La validación comprende la comparación sistemática de todas las operaciones 

importantes y del equipo para un proceso o procedimiento. El objetivo de la validación 

es garantizar la calidad del proceso cuando se siguen procedimientos de producción y de 

controles establecidos (TORREZ, 2018) 

Entonces el proceso de validación implica: 

 

 FIGURA 1. Esquema del proceso de validación. 

Fte.: EURACHEM, 2005  
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2.2.DEFINICIÓN DE VALIDACIÓN 

Validar un método es el proceso para definir un requisito analítico, y la confirmación de 

que cuenta con capacidades consistentes con las aplicaciones requeridas. Inherente a 

esto está la necesidad de evaluar el desempeño del método.  

Las definiciones de validación según la ISO 9000, ISO/IEC 17025 y VIM son las 

siguientes: 

Tabla 1 Diferentes definiciones del concepto de validación 

Definición Referencia 

Confirmación, a través de la aportación de evidencia objetiva, 

de que se han cumplido los requisitos para un uso o aplicación 

especifico previsto. 

ISO 9000 

Confirmación, a través del examen y aportación de evidencias 

objetivas, de que se cumplen los requisitos particulares para un 

uso específico previsto. 

ISO/IEC 17025 

Verificación, donde los requisitos especificados son adecuados 

para un uso previsto. 
VIM 

Fte.: EURACHEM, 2005 

A continuación, se muestra características de desempeño evaluadas durante la 

validación: 

Tabla 2 Características de desempeño de un proceso de validación 

Características de desempeño 

Selectividad 

Límite de detección (L.D.) y Limite de cuantificación (L.C.) 

Intervalo de trabajo 

Sensibilidad de trabajo 

Exactitud 

Precisión 

Robustez 

Fte.: EURACHEM, 2005 
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2.3.IMPORTANCIA DE LA VALIDACIÓN DE MÉTODOS ANALÍTICOS 

El objetivo de la validación de un procedimiento analítico es demostrar que es apto para 

el propósito indicado por medio de tratamientos estadísticos y evaluaciones cualitativas 

por parte del laboratorio en general. Ahí reside la importancia de una adecuada 

validación ya que establece bajo qué circunstancias debe realizarse un ensayo para así 

asegurar que los datos obtenidos puedan cumplir en su totalidad la calidad deseada 

brindando seguridad y respaldo.  

También proporciona datos para tomar decisiones de rechazo y/o nuevos 

análisis (TORREZ, 2018). 

2.4.CUANDO VALIDAR UN MÉTODO 

El método debe ser validado cuando es necesario demostrar que sus características de 

desempeño son adecuadas para el uso previsto. 

En la norma ISO/IEC 17025 que indica que se debe validar cuando: 

• Métodos no normalizados. 

• Métodos diseñados/desarrollados por el laboratorio. 

• Métodos normalizados usados fuera de su ámbito de aplicación. 

• Ampliaciones o modificaciones de métodos normalizados. 

2.5.PARÁMETROS EMPLEADOS EN LA VALIDACIÓN 

2.5.1. INTERVALO DE TRABAJO 

Es el intervalo en el cual el método proporciona resultados con una incertidumbre 

aceptable. El extremo inferior del intervalo de trabajo está determinado por el límite de 

cuantificación. El extremo superior del intervalo de trabajo está definido por las 

concentraciones a las cuales se observan anomalías significativas en la sensibilidad 

analítica. 
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FIGURA 2. Intervalo de trabajo y linealidad 

Fte.: Validación del método para iones sulfatos por gravimetría. 

2.5.2. LINEALIDAD 

Se considera que un método tiene una respuesta lineal cuando existe una relación 

directamente proporcional entre la respuesta obtenida cuando se aplica el método y la 

concentración del analito en la matriz dentro del rango de concentraciones del analito de 

interés (EURACHEM, 2005). 

Para evaluar si existe una relación lineal entre dos magnitudes se lleva a cabo una 

regresión por el método de mínimos cuadrados. 

Después de establecer el comportamiento lineal se debe realizar la curva de calibración 

graficando los resultados niveles de concentración Vs. la señal instrumental. 
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FIGURA 3. Curva de calibración 

Fte.: Regresión y correlación lineal simple, UNAM. 

 

2.5.3. SELECTIVIDAD 

La selectividad analítica se relaciona con “el grado en el que un método puede ser 

utilizado para determinar analitos particulares en mezclas o matrices sin interferencias 

de otros componentes de comportamiento similar”. 

Las interferencias pueden causar un sesgo al exacerbar o disminuir la señal atribuida al 

mensurando. Usualmente, el grado en el que ocurre este efecto para una matriz particular 

es proporcional a la señal y, por lo tanto, en ocasiones es denominado efecto 

“proporcional”. Esto cambia la pendiente de la función de la calibración, pero no la 

ordenada en el origen, este efecto también es denominado “rotacional”. 

Un efecto “traslacional” o “fijo” surge a partir de una señal producida por interferencias 

presentes en la solución de estudio. Por lo tanto, es independiente de la concentración 

del analito. Usualmente se le refiere como interferencia de “fondo” o “línea base”. 

Afecta a la ordenada en el origen en una función de calibración, pero no su pendiente. 

No es inusual que ambos efectos proporcionales y traslacionales se encuentren presentes 

simultáneamente. El método de adiciones estándar solo permite corregir los efectos 

proporcionales. (EURACHEM, 2005) 

 



 

16 

 

2.5.4. LÍMITE DE DETECCIÓN 

El límite de detección es la concentración más baja que puede ser detectada, pero no 

necesariamente cuantificable. Indica la concentración más baja del elemento que puede 

ser medida, esto es, que pude ser diferenciada de cero (EURACHEM, 2005). 

La IUPAC define el límite de detección como la menor concentración o cantidad 

absoluta de un analito que produce una señal significativamente mayor que la que se 

obtiene con el blanco del reactivo. 

2.5.5. LÍMITE DE CUANTIFICACIÓN 

El límite de cuantificación es la menor concentración de analito que puede ser 

determinada con un nivel aceptable de precisión y exactitud.  

El límite de cuantificación estrictamente es la concentración más baja del analito que 

puede ser determinada con un nivel aceptable de precisión de repetibilidad, veracidad 

(EURACHEM, 2005).  

2.5.6. PRECISIÓN 

Precisión (precisión de la medida) es una medida de cuan cerca están los resultados entre 

sí. 

 

FIGURA 4. Relación entre precisión y exactitud 

Fte.: Aspectos generales sobre la validación de métodos, Instituto de salud pública. 
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2.5.6.1.REPETIBILIDAD 

Supone dar la más pequeña variación en los resultados, es una medida de la variabilidad 

en los resultados cuando una medición se lleva a cabo por un solo analista utilizando el 

mismo equipo en un corto plazo de tiempo. 

Condiciones para la repetibilidad: 

• El mismo método 

• La misma muestra (homogénea) 

• En un solo laboratorio 

• Un solo analista 

• Con el mismo equipamiento 

• En un corto intervalo de tiempo 

2.5.6.2.PRECISIÓN INTERMEDIA 

Está determinada en condiciones intermedias de precisión y de reproducibilidad, que 

presentan las condiciones extremas para determinar la precisión de un método de prueba. 

Es una medida de la variabilidad en los resultados cuando una medición se lleva a cabo 

por diferentes analistas. 

Condiciones para la precisión intermedia: 

• El mismo método 

• La misma muestra (homogénea) 

• En un solo laboratorio 

• Diferentes analistas 

• Con distinto equipamiento 

• En mayores intervalos de tiempo 

2.5.6.3.REPRODUCIBILIDAD 

Supone dar la mayor variación en los resultados, es una medida de la variabilidad en los 

resultados entre laboratorios. También puede referirse a la variación observada entre 

laboratorios utilizando diferentes métodos, pero con la intención de medir la misma 

magnitud (7 GUIA del EURACHEM) 

Condiciones para la reproducibilidad: 
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• El mismo método 

• La misma muestra (homogénea) 

• En distintos laboratorios 

• Diferentes analistas 

• Con distinto equipamiento 

• En intervalos largos de tiempo 

2.5.7. EXACTITUD 

La exactitud de un procedimiento analítico expresa la proximidad entre el valor que es 

aceptado convencionalmente como valor verdadero o un valor de referencia y el valor 

experimental encontrado. 

No debe confundirse la exactitud con la precisión, pues la precisión está relacionada con 

la dispersión de una serie de mediciones, pero no da ninguna indicación de lo cerca que 

esta el valor verdadero. Para que un método sea exacto se requiere de un cierto grado de 

precisión con el uso de un material de referencia. 

La validación de un método busca cuantificar la exactitud probable de los resultados 

evaluando tanto los errores sistemáticos como los aleatorios sobre los resultados. 

Normalmente la exactitud se estudia con dos componentes: la veracidad y la precisión. 

La veracidad es una expresión de cuan cercana se encuentra la medida de un conjunto de 

resultados respecto al valor real (EURACHEM, 2005). 

2.5.8. ROBUSTEZ 

La robustez de un procedimiento analítico es una medida de su capacidad para 

permanecer no afectado por pequeñas variaciones premeditadas de los parámetros del 

método. 

La robustez proporciona una indicación de la fiabilidad del método durante su uso 

normal. 

En cualquier método habrá ciertas etapas que, si no se realizan con suficiente cuidado, 

tendrán un efecto significativo en el desempeño del método e incluso puede resultar que 

el método no funciona en absoluto. Estas etapas deberían ser identificadas, por lo 

general como parte del desarrollo del método, y si es posible, su influencia en el 

desempeño del método evaluado utilizando una prueba de resistencia (prueba de 

robustez). La AOAC ha definido este término y describe una técnica establecida para 
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llevar a cabo una prueba de este tipo utilizando un diseño experimental Plackett-Burman 

(EURACHEM, 2005).  

2.5.8.1.DISEÑO DE PLACKETT-BURMAN 

El diseño de Plackett-Burman es un diseño de “screning” (barrido), que permite 

establecer la relación entre variables de estudio y la variable respuesta. Es un diseño 

completamente ortogonal que reduce sustancialmente el número de experimentos a 

realizarse con un elevado número de variables.  

La ventaja que presenta el diseño de Plackett-Burman es su condición completa de 

ortogonalidad entre el número de variables y el número reducido de experimentos 

cuando se trabaja con muchos factores (Tinoco, 211).  

2.6.AGUAS NATURALES 

 

Aquéllas cuyas propiedades originales no han sido modificadas por la actividad humana; 

y se clasifican en: 

Superficiales, como aguas de lagos, vertientes, lagunas, pantanos, arroyos con aguas 

permanentes y/o intermitentes, ríos y sus afluentes, nevados y glaciares. 

Subterráneas, en estado líquido o gaseoso que afloren de forma natural o por efecto de 

métodos artificiales. 

Meteóricas o atmosféricas, que provienen de lluvias de precipitación natural o artificial.  

2.7.EL SULFATO 

El sulfato es ampliamente distribuido en la naturaleza y puede estar presente en las 

aguas naturales en concentraciones que varían desde unos pocos a varios cientos de 

miligramo por litro. Aguas residuales que drenan de minas pueden contribuir con 

grandes cantidades de SO4
2− a través de la oxidación de la pirita (Franson, 1992). 

El contenido de los sulfatos no suele presentar problemas de potabilidad en las aguas de 

consumo humano, pero contenidos superiores a 300 ppm pueden causar trastornos 

gastrointestinales en los niños (Alfayate, 2005), (D. Wilson, 2005). 

El ion sulfato es abundante en aguas naturales, un amplio rango de concentraciones se 

encuentra presente en aguas de lluvias y su determinación proporciona valiosa 

información respecto a la contaminación y fenómenos ambientales; adicionalmente, 
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puede proporcionar información acerca de la contaminación de ácido sulfúrico 

proveniente del dióxido de azufre presente en la atmosfera (Arboleda, 2000), 

principalmente provenientes de motores que utilizan como combustible diésel. Se ha 

notificado un valor medio anual de alrededor de 6 ppm de precipitación sobre Europa 

central (Biblioteca de la OMS, 2007). 

En el caso de las aguas duras, los sulfatos junto con otros iones ejercen un poder 

incrustante y de allí la importancia de su determinación para usos industriales, 

especialmente en el caso de agua para calderas, ya que este fenómeno en dichos equipos, 

puede disminuir su efectividad y, por consiguiente, su tiempo de vida (Alfayate, 2005). 

Los sulfatos en concentraciones superiores a los 200 ppm favorecen la corrosión de los 

metales y cambian el sabor al agua (en menor medida que los cloruros y carbonatos), lo 

que también incrementa la cantidad de plomo disuelto, proveniente de la tuberías de 

plomo (Gallego, 2015). 

En lugares donde pueda aumentar la concentración de fitoplancton, se puede presentar 

zonas anaerobias debido a la descomposición de materia orgánica, en las que las 

bacterias afines al sulfato se activan (I. Aguilera, 2010), (Stolyar, 2007). Estas bacterias 

toman el oxígeno de los sulfatos formando sulfuro de hidrogeno, el cual es un 

compuesto de olor desagradable y altamente tóxico que elimina muchos organismos del 

medio, excepto las bacterias anaeróbicas del ecosistema (I. Aguilera, 2010), (Stolyar, 

2007), (P. Guevara, 2009). 

SO4
2− + Bácteria Orgánica   

𝑎𝑛𝑎𝑒𝑟ó𝑏𝑖𝑐𝑜
─────── ▶
𝑏𝑎𝑐𝑡𝑒𝑟𝑖𝑎𝑠

   S2− + H2O + CO2 

   S2− + 2H+   ◀ ──── ▶  H2S 

A valores de pH por encima de 8 la mayoría de los sulfuros existen en solución como 

HS− y    S2− y la cantidad de H2S libre es tan pequeña que la presión parcial es 

insignificante y los problemas por el olor no ocurren. A  pH por debajo de 8 el equilibrio 

se desplaza rápidamente hacia la formación de H2S no ionizado y se completa cerca del 

80 % a un pH de 7, bajo tales condiciones la presión parcial del H2S es lo 

suficientemente grande para causar problemas de olor, siempre que la reducción del ion 

sulfato produzca una cantidad apreciable de sulfuros (Gómez, 1995). 
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El sulfato es la forma oxidada estable del azufre, siendo, muy soluble en agua, como se 

había mencionado anteriormente. Sin embargo, los sulfatos de bario, estroncio y plomo 

son insolubles. El sulfato disuelto puede ser reducido a sulfito y volatilizado a la 

atmosfera como H2S, precipitando como sales insolubles e incorporado a organismos 

vivos. 

 

FIGURA 5. Ciclo hidrológico de los Sulfatos 

Fte.: Ciclo del azufre, enciclopediaOnline.com. 

Las bacterias capaces de oxidar el H2S a H2SO4, están presentes en las aguas residuales 

domésticas. 

En la parte superior de las alcantarillas, normalmente presentan condiciones aeróbicas, 

bajo estas condiciones las bacterias oxidan el H2S a H2SO4. 

En la parte superior de las alcantarillas, normalmente presentan condiciones aeróbicas, 

bajo estas condiciones las bacterias oxidan el H2S a H2SO4. 

H2S + O2  
𝐵𝑎𝑐𝑡𝑒𝑟𝑖𝑎
→        H2SO4 

Lo que ocasiona el desarrollo de una acidez fuerte, que ataca el concreto. Esto ocasiona 

serios problemas en las coronas de las alcantarillas, donde el drenaje es mínimo (Gómez, 

1995). 

Los sulfatos, son sales solubles en agua a excepción de los de Pb, Ba y Sr, se hallan 

profusamente repartidos en todas las aguas. El ion precede fundamentalmente de los 
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procesos de disolución de yesos (CaSO4. 2H2O), sin olvidar las cantidades procedentes 

de la oxidación bacteriana de sulfuros. (Galvin, 2003) 

Debe hacerse mención, por su importancia, al efecto desfavorable que producen altos 

contenidos de sulfatos (tanto cálcicos como magnésicos) en aguas destinadas a obras 

públicas, generando la sal de CANDOLT-MICHAELIS conocida como “cáncer del 

cemento” y que destruye irremediablemente el hormigón. Como efecto positivo, ha de 

destacarse que aguas con importante contenido de sulfatos, insolubilizan los metales 

pesados allí presentes y minimizan su toxicidad. (Galvin, 2003) 

Además, se ha reportado en una evaluación de manantiales y vertientes en la ciudad de 

La Paz que una de las principales fuentes de sulfatos está dada por la thernardita 

(Muñoz, 2017). 

2.8.LÍMITE PERMISIBLE DE CONCENTRACIÓN DE SULFATOS EN 

AGUA PARA CONSUMO HUMANO 

En Bolivia, de acuerdo al reglamento nacional para el control de la calidad del agua para 

consumo humano NB-512, especifica los criterios y los valores respectivos para evaluar 

las condiciones físicas, químicas y microbiológicas para el agua de consumo humano y 

establece como valor máximo aceptable para sulfatos de 400 ppm (NB-512, 2005). 

2.9.TURBIDÍMETRO 

Técnica analítica basada en la dispersión de la luz por partículas en suspensión en el 

seno de una disolución, la cual mide la disminución de la transmitancia del haz de luz al 

atravesar la muestra (MetAs, 2010). 

Así el instrumento mide la intensidad de la luz dispersada a 90 grados cuando un rayo de 

luz pasa a través de una muestra de agua.  
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FIGURA 6 Turbidímetro básico 

Fte.: www.hach.com 

Los turbidímetros o nefelómetros deben estar diseñados con niveles muy pequeños de 

luz extraviada, con el objeto de no tener una deriva significativa en el periodo de 

estabilización del instrumento, y también para no interferir en mediciones de turbidez de 

baja concentración. 

En la expresión de los resultados, las unidades utilizadas son:  

Tabla 3 Unidades utilizadas para turbidez 

Nombre Símbolo o Unidad 

Unidad nefelométrica de 

turbidez 
NTU 

Unidad nefelométrica de 

formazina 
FNU 

 

Anteriormente se utilizaban las unidades de turbidez Jackson (JTU) basadas en el 

antiguo método Jackson con lo que se tiene los siguientes factores de conversión de 

unidades: 

Tabla 4 Factores de conversión de unidades de turbidez 

Unidad JTU NTU/FNU 

JTU 1 19 

NTU/FNU 0,053 1 

 

Medida de la turbidez 

La medida de la turbidez del agua se puede efectuar utilizando el efecto Tyndall. 
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Efecto Tyndall. Un líquido turbio se aclara rápidamente cuando es atravesado por un haz 

luminoso, este el fenómeno llamado de Tyndall, debido a que las partículas insolubles en 

suspensión difunden lateralmente una parte de los rayos luminosos. 

La intensidad de la luz difractada depende de ciertos factores. Está ligada al número y a 

la dimensión de las partículas, a su índice de refracción, así como al liquido en el que 

están en suspensión. La intensidad de la luz también es función de la longitud de onda, 

de la luz incidente, y de la dirección de la observación. 

Además, puede variar con la temperatura (RODIER, 1989). 

La intensidad de la luz reflectada por las partículas esféricas de sustancias no 

absorbentes se da por la fórmula de Rayleigth: 

𝐼 = 𝐼0𝐾
𝑁𝑣2

𝜆4
𝑠𝑒𝑛2𝜑 

Donde: 

I: Intensidad de la luz de Tyndall en una dirección que forma un ángulo de 𝜑 con el haz 

inicial. 

I0: Intensidad del rayo inicial. 

K: Constante que engloba las características ópticas del sistema. 

N: Número de partículas que causan la desviación en el volumen transparente. 

v: Volumen de estas partículas. 

λ: Longitud de onda de la radiación utilizada. 

2.9.1. UNIDAD NEFELOMÉTRICA DE TURBIDEZ 

La unidad nefelométrica de turbidez, (U.N.T.) expresada habitualmente con el acrónimo 

NTU del inglés Nephelometric Turbidity Unit, es una unidad utilizada para medir la 

turbidez de un fluido, sólo líquidos y no aplicable a gases o atmósfera. Corresponde con 

una concentración del producto utilizado como patrón llamado Formacina, que es una 

suspensión que se puede crear utilizando soluciones acuosas de Sulfato de Hidracina y 

Hexametilentetramina en unas proporciones conocidas para formar el patrón de turbidez 

de 400 N.T.U.  

El instrumento usado para su medida es el nefelómetro o turbidímetro, que mide la 

intensidad de la luz dispersada a 90 grados cuando un rayo de luz pasa a través de una 

muestra de agua.  

https://es.wikipedia.org/wiki/Turbidez
https://es.wikipedia.org/wiki/Nefel%C3%B3metro
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La unidad usada en tiempos antiguos era la Unidad de Turbidez de Jackson (Jackson 

Turbidity Unit – J.T.U.), medida con el turbidímetro de vela de Jackson. Esta unidad ya 

no está en uso estándar. En lagos la turbidez se mide con un disco Secchi.  

Una medición de la turbidez puede ser usada para proporcionar una estimación de la 

concentración de TSS (Sólidos Totales en Suspensión), lo que de otra forma es un 

parámetro tedioso y no fácil de medir 

2.10. SELECCIÓN DEL MÉTODO 

El método turbidimétrico permite determinar hasta 40 𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿 de sulfatos. Si la 

muestra presenta una concentración mayor se debe realizar una dilución. Las aguas con 

alta turbiedad han de ser tratadas previamente por centrifugación o filtración para su 

clasificación y posterior análisis. Interfiere también un exceso de sílice superior a 

500 𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿 y en las muestras con alto contenido de materia orgánica puede 

dificultarse la precipitación de sulfato de bario (I. Aguilera, 2010), (APHA, 2012). 

 

• Principio: el ion sulfato es precipitado en un medio de ácido acético con cloruro 

de bario de manera tal de formar cristales de sulfato de bario de tamaño 

uniforme. La absorbancia de luz de la suspensión de sulfato de bario es medida 

con un fotómetro y la concentración de sulfatos es determinada comparando la 

lectura con una curva estándar (Franson, 1992). 

SO4
2− + 2HCl →    H2SO4 + 2Cl

− 

 H2SO4 + BaCl2  →  BaSO4 + 2HCl 

• Interferencias: interviene el color o la materia suspendida en grandes 

cantidades. Algo de materia suspendida puede ser removido por filtración. Pero 

si ambas interferencias son pequeñas en comparación con la concentración de 

sulfatos. La sílice en exceso de 500 mg/l interfiere y aguas conteniendo grandes 

cantidades de material orgánico pueden hacer que no sea posible precipitar 

satisfactoriamente el sulfato de bario. (Franson, 1992). 

En las aguas potables no están presentes otros iones aparte del sulfato que forman 

compuestos insolubles con el bario en condiciones fuertemente ácidas. Efectuar 

https://es.wikipedia.org/wiki/Vela
https://es.wikipedia.org/wiki/Disco_Secchi
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la determinación a temperatura ambiente. Una variación de temperatura en el 

rango de 10℃ no causa un error apreciable. (Franson, 1992). 

• Concentración mínima detectable: Aproximadamente 1 mg de 𝑆𝑂4
2−/𝐿 

(Franson, 1992). 

• Corrección de la turbidez: Se debe medir el color y la turbidez realizando 

blancos a los que no se haya agregado 𝐵𝑎𝐶𝑙2. 

• Por encima de 40 mg SO4
2−/L, la precisión disminuye y las suspensiones de 

BaSO4 pierden estabilidad. 
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3. METODOLOGÍA EXPERIMENTAL 

3.1.ZONA DE ESTUDIO 

La primera muestra que se ha estudiado para establecer el rango de trabajo y para 

la evaluación de la selectividad, está ubicada en la ciudad de La Paz, provincia 

Murillo, en donde se tienen más de 100 vertientes según el reporte de la alcaldía 

municipal de La Paz (Villafán, 2017). Se ha escogido la vertiente que queda en el 

macro distrito de Cotahuma, debido a que es una fuente de agua natural de fácil 

acceso, que además se utiliza para consumo humano, para servicios básicos, entre 

otros. 

La segunda muestra que se ha estudiado se ha evaluado para establecer el rango 

de trabajo es agua de deshielo de una hidroeléctrica en Zongo que queda a 

aproximadamente 100 Km de La Paz, Bolivia. 

3.2.UBICACIÓN DEL PUNTO DE MUESTREO 

Muestra de COTAHUMA 

El punto de muestreo en el Macro Distrito de COTAHUMA, con sus coordenadas 

se muestra en la tabla 5 en coordenadas UTM, la imagen satelital en la figura 7 y 

la toma de la muestra en la figura 8: 

Tabla 5 Coordenadas del punto de muestreo 

Y X 

8173767.032106593 591283.7063768317 

Zona 19 
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Fte.: Google My Maps 

 

Muestra de donde se ha tomado la muestra (punto 2): 

FIGURA 7.  Mapa de los puntos de recolección de muestras. 
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FIGURA 8. Muestra el punto de muestreo en el Macro distrito de Cotahuma. 
 

Muestra de agua embotellada VISCACHANI 

Esta muestra se ha comprado de la calle 27 de Cota-Cota  

 

FIGURA 9. Muestra de agua Vizcachani 
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Muestras de deshielo de una hidroeléctrica ubicada en Zongo 

Las centrales hidroeléctricas se ubican aproximadamente a 100 Km del norte de la 

ciudad de La Paz (Esquerdo, 2001). 

 

FIGURA 10. Planimetría Valle de Zongo 

Fte.: W. Esquerdo, 2001. 

3.3.TOMA DE LA MUESTRA 

Para la toma de la muestra se hizo uso de dos frascos de plástico (P.V.C.) de 1L y 

uno de cristal para el análisis microbiológico. 

Muestra para el análisis de sulfatos 

Primeramente, el frasco debe ser lavado tres veces con la muestra de agua, luego 

se debe tomar la muestra, donde la misma no debe estar completamente llena, 

finalmente se cierra la tapa. 

Muestra para el análisis Microbiológico 



 

32 

 

Primeramente, se debe sumergir el frasco esterilizado a unos 30 cm contra 

corriente de la vertiente, se abre el frasco y se llena 2/3 partes de su volumen, 

finalmente se cierra el frasco. 

NOTA. – El cerrado del frasco, después de haber tomado la muestra, debe hacerse 

cuando el frasco este sumergido. 

Una vez realizada la toma de la muestra se siguió la siguiente cadena de custodia: 

• Etiquetado de la muestra 

• Sellado de la muestra 

• Libro de registro de campo 

• Envió de la muestra al laboratorio 

• Almacenamiento de la muestra 

• Asignación de la muestra para ser analizada 

 

3.4.ALMACENAMIENTO DE LA MUESTRA PARA ANÁLISIS DE 

SULFATOS 

Para el análisis de sulfatos la muestra debe estar contenida en un frasco de polietileno o 

en vidrio (RODIER, 1989). 

Las tres muestras para el análisis de sulfatos estaban contenidas en frascos de polietileno 

almacenadas en un refrigerador a 4℃, donde las mismas solo puede estar almacenadas 

por 24 días, de pasar este tiempo la muestra ya no es representativa para el análisis de 

sulfatos.   

3.5.METODOLOGÍA DE PREPARACIÓN DE LA MUESTRA PARA SU 

ANÁLISIS. 

Para hacer el análisis de iones sulfato, la muestra se debe filtrar por un filtro de 0,45 𝜇𝑚 

de tal manera que el filtrado debe ser el adecuado para el análisis (volumen aproximado 

de 𝑣 ≤ 40 mL, para cada análisis), como se muestra en la figura 11. 
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Figura 11 Filtración de la muestra para análisis de sulfatos con la ayuda de una bomba 

de vacío. 

3.6.LAVADO DEL MATERIAL DE VIDRIO 

El material de vidrio primeramente se lava con agua de grifo, por lo menos tres veces, 

luego este pasa a la solución de MUCASOL al 25 % por 24 horas, pasando este tiempo 

el material se lava una vez más con agua de grifo por lo menos tres veces, luego se lava 

con agua desionizada (tres veces) y pasa por el baño de ácido clorhídrico al 10 % por 24 

horas, pasando este tiempo estos materiales son lavados con agua de grifo por lo menos 

tres veces, luego se lava con agua desionizada (tres veces) y finalmente se lava con agua 

MILI-Q (tres veces). 

3.7.EQUIPOS, MATERIALES Y REACTIVOS 

Se presentan los equipos, materiales y reactivos en las siguientes tablas: 

Tabla 6 Materiales utilizados en el desarrollo del proyecto. 

MATERIALES CARACTERÍSTICAS UBICACIÓN 

12 matraces Erlenmeyer TIPO “A” L.C.A. 

1 matraz aforado de 2[L] TIPO “A” L.C.A. 

1 matraz aforado de 1[L] TIPO “A” L.C.A. 

4 vasos de precipitados de 100[mL] TIPO “A” L.C.A. 

2 vasos de precipitados de 250[mL] TIPO “A” L.C.A. 

Micropipeta de 1000[μL] EPPENDORF L.C.A. 
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Micropipeta de 10000[μL] NICHIPIT EX L.C.A. 

Micropipeta de 5000[μL] NICHIPET EX L.C.A. 

Probeta de 50[mL] TIPO “A” L.C.A. 

Bureta de 50[mL] TIPO “A” L.C.A. 

Tubos de cultivo con sus tapones PYREX L.C.A. 

12 magnetos TEFLON L.C.A. 

Bureta de 30[mL] TIPO “A” L.C.A. 

Cubeta de Vidrio 
AL 1000 AQUA 

LYTIC 
L.C.A. 

Filtro 0,45[μm] WHATMAN L.C.A. 

2 envases de plástico de 250[mL] POLIETILENO L.C.A. 

2 envases de plástico de 1[L] POLIETILENO L.C.A. 

2 envases de plástico de 100[mL] POLIETILENO L.C.A. 

Puntas para las micropipetas EPPENDORF L.C.A. 

Guantes de Nitrilo NITRILO L.C.A. 

Papel higiénico SCOOTH L.C.A. 

 

Tabla 7 Equipos utilizados en el desarrollo del proyecto. 
 

EQUIPOS CARACTERÍSTICAS UBICACIÓN 

Estufa  BINDER L.C.A. 

Turbidímetro 
AL 1000 AQUA 

LYTIC 
L.C.A. 

Agitador magnético con placa 

calefactora 
IKAMAG RCT L.C.A. 

Bomba de Vacío ICELEC L.C.A. 

Refrigerador WHIRLPOOL L.C.A. 

Calefactor de bloque ECO 25 Thermoreactor L.C.A. 

Titulador electrónico TITRETTE® SERIES L.C.A. 

Multiparámetro HQ40d 

Laboratorio de 

Química Ambiental 

CCQ – UMSA 

Espectrofotómetro de absorción 

atómica a la llama  

Perkin Elmer Analyst 

3110 
L.C.A. 

Espectrofotómetro de absorción 

atómica con horno de grafito 

Perkin Elmer Analyst 

200-700 
L.C.A. 
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Espectrofotómetro UV-Vis 
Perkin Elmer Lambda 

25 
L.C.A. 

  

Tabla 8 Reactivos utilizados en el desarrollo del proyecto. 
 

REACTIVOS CARACTERÍSTICAS APLICACIÓN 

Sulfato de sodio anhidro Carlo Erba Reagenti 

Preparación de las 

soluciones estándar de 

sulfato y solución 

tampón B 

Cloruro de bario di hidratado Alto qulity 
Determinación de 

sulfatos 

Cloruro de magnesio Hexa 

hidratado 
Winkrer 

Preparación de la 

solución tampón A y B 

Acetato de sodio tri hidratado Synth 
Preparación de la 

solución tampón A y B 

Nitrato de potasio p.a. MERCK 
Preparación de la 

solución tampón A y B 

Ácido acético Glacial Laboratorios Cicarelli 
Preparación de la 

solución tampón A y B 

Ácido Clorhídrico MERCK 
Limpieza de 

materiales 

Ácido Sulfúrico MERCK 
Determinación de 

DQO 

Indicador Ferroina BIOPACK 
Determinación de 

DQO 

Dicromato de Potasio BAKER ANALYZED 
Determinación de 

DQO 

Sulfato de Plata MERCK 
Determinación de 

DQO 

Mucasol BRAND Lavado de materiales 

Agua desionizada 
Obtenida en el 

laboratorio 

Preparación de 

soluciones 

Agua MILI-Q 
Obtenida en el 

laboratorio 

Preparación de 

soluciones 

Sulfato de hierro Laboratorios Cicarelli 
Determinación de 

DQO 

 

3.8.PREPARACIÓN DE REACTIVOS 

Preparación de la Solución Tampón  
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• Solución Tampón A 

Disolver 30 g de cloruro de magnesio (MgCl2 ∙ 6H2O), 5 g de acetato de sodio 

(NaCH3COO ∙ 3H2O), 1 g de nitrato de potasio (KNO3) y 20 mL de ácido acético 

(CH3COOH) (90 %) en 500 mL de agua destilada y luego diluir hasta 1 L. 

• Solución Tampón B (requerida cuando la concentración de SO4
2− en la 

muestra es menor de 10 mg SO4
2−/L) 

Disolver 30 g de cloruro de magnesio (MgCl2 ∙ 6H2O), 5 g de acetato de sodio 

(NaCH3COO ∙ 3H2O), 1 g de nitrato de potasio (KNO3); 0,111 g de sulfato de 

sodio (Na2SO4) que son 75 𝑝𝑝𝑚 𝑒𝑛 𝑠𝑢𝑙𝑓𝑎𝑡𝑜 y 20 mL de ácido acético 

(CH3COOH) (90 %) en 500 mL de agua destilada y luego diluir hasta 1 L. 

Cloruro de Bario 

BaCl2 ∙ 2H2O  en cristales de 20 a 30 mallas. En la estandarización, se produce 

una turbiedad uniforme con este rango de malla y el buffer apropiado. 

Solución estándar de sulfato de 500 mg/L 

Preparar una solución estándar de sulfato como se describe a continuación: 

• Desecar la sal de sulfato de sodio en una estufa a 110 ℃ por 2 horas. 

• Disolver 0,7393 g de sulfato de sodio anhidro (Na2SO4) en agua Mili-Q, 

para preparar 1 L de solución del mismo. 

 

3.9. DETERMINACIÓN DE IONES SULFATO 

3.9.1. Formación de turbidez con la adición de cloruro de bario 

Medir 40 mL de muestra, o una porción adecuada llevada a 40 mL con agua Mili-

Q (si se necesita hacer una dilución), en un Erlenmeyer de 250 mL. Añádase 

10 mL de solución tampón (A o B), colocar un magneto y mézclese en un 

agitador, mientras se agita, se añade ~0.066 g de cristales de BaCl2 ∙ 2H2O, 

empezando el recuento de tiempo inmediatamente.  

Se debe dejar agitando durante 60 ± 2 segundos a velocidad constante.  

3.9.1.1.Tampón para el Rango Bajo 

Debido a que en este rango de trabajo se tienen concentraciones bajas de 

sulfato (1-10 mg/L), se debe hacer uso de la solución “tampón B”. 
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3.9.1.2.Tampón para el Rango Alto  

Para este rango de trabajo se debe hacer uso de la solución “tampón A” ya 

que se trabajan con concentraciones altas (10-40 mg/L). 

 

3.9.2. Medida de la turbidez del sulfato de bario 

Tras finalizar el periodo de agitación, verter la solución en la cubeta del fotómetro 

y se debe medir la turbidez a los 5 ± 0,5 minutos. 

3.9.3. Preparación de la curva de calibración  

Los patrones han sido preparados según el rango de trabajo, como se muestra a 

continuación: 

Para el Rango Bajo 

Los niveles de concentración en el rango bajo van de 1 - 10 mg SO4
2−/L. Se 

trabajó con el estándar preparado de sulfatos de 500 mg/L (solución madre), de 

donde se preparó otra solución de 100 mg/L. el esquema de preparación de la 

curva de calibración se muestra en la figura 12. 

 

Figura 12 Esquema de preparación de la curva de calibración de sulfatos en el rango 

bajo. 

Fte.: Elaboración propia. 
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Los volúmenes que se usaron para preparar cada nivel de concentración para la 

curva de calibración se muestran en la tabla 9. 

 

Tabla 9 Volúmenes que se usaron para preparar cada nivel de concentración para la 

curva de calibración del rango bajo. 

Concentración 

mg/L 

Volumen de 

Estándar 

mL 

Volumen del 

Tampón B 

mL 

Volumen de 

Agua Mili-Q 

mL 

Volumen 

Total 

mL 

1 0,5 

10 

39,5 

50 

2 1,0 39,0 

4 0,4 39,6 

6 0,6 39,4 

8 0,8 39,2 

10 1,0 39,0 

 

Para el Rango Alto 

Los niveles de concentración en el rango alto van de 10 - 40 mg SO4
2−/L. Se 

trabajó con el estándar de sulfatos de 500 mg/L y el esquema de preparación de la 

curva de calibración se muestra en la figura 13. 

 

Figura 13 Esquema de preparación de la curva de calibración de sulfatos en el rango 

alto. 

Fte.: Elaboración propia. 
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Los volúmenes que se usaron para preparar cada nivel de concentración para la 

curva de calibración se muestran en la tabla 10. 

 

 

Tabla 10 Volúmenes que se utilizaron para preparar cada nivel de concentración para la 

curva de calibración del rango alto. 

Concentración 

mg/L 

Volumen de 

Estándar 

mL 

Volumen del 

Tampón A 

mL 

Volumen de 

Agua Mili-Q 

mL 

Volumen 

Total 

mL 

10 1,0 

10 

39,0 

50 

15 1,5 38,5 

20 2,0 38,0 

25 2,5 37,5 

30 3,0 37,0 

35 3,5 36,5 

40 4,0 36,0 

 

3.9.4. Corrección para el color y turbidez de la muestra 

Se debe corregir el color y turbidez realizando blancos a los que no se han 

añadido BaCl2 ∙ 2𝐻2𝑂.  

3.9.5. Determinación de la concentración de Sulfatos 

La concentración de SO4
2− en la muestra, se determina comparando la lectura de 

la turbidez (N.T.U.) con la curva de calibración preparada. 

3.10. DETERMINACIÓN DE LA DEMANDA QUÍMICA DE OXÍGENO 

Colocar las muestras junto a los reactivos para el análisis de D.Q.O. de la siguiente 

manera: 

• Vierta con una micropipeta 2,5 𝑚𝐿 de la muestra sin filtrar 

• Vierta con una micropipeta 1,5 𝑚𝐿 de dicromato de potasio 

• Vierta con una micropipeta 3,5 𝑚𝐿 de sulfato de plata 

Después de tener la mezcla dentro del tubo, se debe tapar muy bien con sus tapones y se 

debe invertir por lo menos dos veces (con mucho cuidado) para mezclar su contenido. 

Se coloca el tubo en un digestor de bloque precalentado a 150 grados Celsius y sométase 

a reflujo por dos horas, pasado este tiempo, el tubo debe enfriarse a temperatura 

ambiente. 
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Se debe hacer un trasvaso cuantitativo de la solución contenida en el tubo a un matraz 

Erlenmeyer de 250 𝑚𝐿 con la ayuda de una piseta que contiene agua Mili-Q. 

Se agrega una gota del indicador ferroina y se titula con el sulfato de hierro, el punto 

final de la titulación es cuando el indicador cambia de azul verdoso a marrón rojizo. 

Se determina la concentración de DQO, con la siguiente ecuación: 

 

DQO en mg O2/L =
(A−B)∙M∙8000

mL de muestra
  Ecc.1 

Dónde: 

A: Volumen de sulfato de hierro usado para el blanco  

B: Volumen de sulfato de hierro usado para la muestra 

M: Concentración en “Molaridad” del sulfato de hierro 

 

3.11. VERIFICACIÓN DEL TURBIDÍMETRO 

Para la verificación del turbidímetro AL 1000 (AQUA LYTIC) se hará uso de un 

estándar de trabajo de 12,7 N. T. U. donde para esto se debe medir 10 veces la misma, 

donde a partir del intervalo de confianza se evaluará la precisión y la exactitud de la 

verificación: 

I. C. = N. T. U.̅̅ ̅̅ ̅̅ ̅̅ ̅ ± tn−1
σ

√n
    Ecc.2 

Dónde: 

N. T. U̅̅ ̅̅ ̅̅ ̅̅ : Valor medio de N.T.U. 

t
(
α

2
;n−1)

: Valor de t con n-1 grados de libertad con un grado de significancia del 95%. 

𝜎: Desviación estándar 

n: Número de mediciones. 
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Procedimiento para la verificación: 

• Llenar la cubeta con agua Mili-Q hasta ¾ partes de la misma. 

• Abrir la tapa e introducir la cubeta en el orificio para medir la turbidez y cerrar la 

tapa. 

• Realizar el auto cero presionando la tecla “→ 𝐎 ← " (con agua Mili-Q). 

• Cuando se haya apagado la lampara recién se abre la tapa y se saca la cubeta, se 

lava la misma con agua Mili-Q tres veces. 

• Llenar la cubeta hasta ¾ partes con el estándar de turbidez y esta se coloca 

dentro del orificio para medir la turbidez. 

• Esperar 1 minuto para que se estabilice la solución dentro de la cubeta. 

• Presionar la tecla   

• Anotar la lectura 

3.12. DETERMINACIÓN DEL RANGO DE TRABAJO 

Rango Bajo 

Se ha evaluado las muestras de una hidroeléctrica que opera en Zongo y como sus 

concentraciones están entre 1 − 5.1 mg SO4
2−/L se prepara una curva de calibración tal 

que en ese rango sea cuantificable la concentración de sulfatos para este tipo de 

muestras, la curva de calibración se prepara con un estándar de trabajo de sulfatos de 

500 mg SO4
2−/L con los siguientes niveles de concentración: 

1, 2, 4, 6, 8 y 10 mg SO4
2−/L donde cada nivel de concentración se debe preparar por 

duplicado para su posterior lectura. 

Rango Alto  

Se ha evaluado dos tipos de muestras: agua embotellada Viscachani con una 

concentración que va de 67,3 − 67,5 mg SO4
2−/L y agua de un manantial de Cotahuma 

con una concentración que va de 36,7 − 36,8 mg SO4
2−/L, esto  para elaborar un rango 

de trabajo donde las concentraciones de este tipo de muestras se encuentren dentro del 

rango de calibración que se propone, debido a que concentraciones superiores a 40 

mg SO4
2−/L disminuyen la precisión y el sulfato de bario pierde estabilidad, entonces el 
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nivel máximo de concentración para este rango es 40 mg SO4
2−/L por lo tanto, la curva 

de calibración se prepara a partir de un estándar de trabajo de sulfatos de 

500 mg SO4
2−/L, donde los niveles de concentración para este rango de trabajo son: 

10, 15, 20, 25, 30, 35 y 40 mg SO4
2−/L donde cada nivel de concentración se debe 

preparar por duplicado para su posterior lectura. 

3.12.1. Evaluación de los resultados 

La evaluación de los resultados consiste en verificar que los resultados pertenecen 

a la misma población estadística. 

 

• Promedio. 

𝐗̅ =
∑ 𝐗𝐢
𝐧
𝐢=𝟏

𝐧
  Ecc.3 

• Desviación estándar. 

𝐬 = √
∑ (𝐱𝐢−𝐱̅)

𝟐𝐧
𝐢=𝟏

𝐧−𝟏
  Ecc.4 

 

• Test de Grubbs (evalúa los valores aberrantes). 

Calcular el 𝑮𝒊 estadístico 

𝐆𝟏,𝐧 =
𝐗𝐧−𝐗̅

𝐒
  Ecc.5 

Comparar con el G tabulado (ANEXO) para el 𝟗𝟓[%] 

GTabulado > GCalculado 

Si es que esta condición no se cumple para el valor que se analiza, este debe ser 

considerado un valor anómalo y debe ser eliminado. 

 

• Test de Cochran`s (Detecta los errores aleatorios, es decir el sesgo de los 

valores). 

Calcular el C(cal.): 
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Ccal. =
S2max

∑ S2i
n
i=1

  Ecc.6 

Comparar con el valor tabulado (ANEXO): 

𝐶𝑇𝑎𝑏𝑢𝑙𝑎𝑑𝑜 > 𝐶𝐶𝑎𝑙𝑐𝑢𝑙𝑎𝑑𝑜 

- Si 𝐶𝑡𝑎𝑏. > 𝐶𝑐𝑎𝑙. la precisión de las medias es independiente del valor de la 

concentración. Esta condición de varianza uniforme se llama 

HOMOCEDASTICIDAD. 

- Si 𝐶𝑐𝑎𝑙. > 𝐶𝑡𝑎𝑏. la precisión de las medias no es independiente del valor de la 

concentración. Esta condición de varianza no uniforme se llama 

HETEROCEDASTICIDAD. 

 

• Evaluación de la Normalidad (evalúa si los datos cumplen una distribución 

normal). 

Esta evaluación se hará con un análisis de datos a partir de ANOVA de donde se 

obtiene un diagrama de frecuencias llamado histograma y otro gráfico donde se 

evalúa la distribución normal de mediciones sobre una variable aleatoria, donde la 

distribución de frecuencias de sus resultados adopta una distribución normal o 

gaussiana. 

Se van a evaluar tres niveles de concentración de la curva de calibración: el límite 

inferior, el límite superior y un nivel intermedio. 

 

• Calcular el intervalo de confianza a partir de la ecuación 2. 

 

3.13. EVALUACIÓN DE LA LINEALIDAD 

A partir de las ecuaciones usadas en el subtítulo 3.5 (rango de trabajo), se debe evaluar 

lo siguiente: 

• Establecer el modelo lineal. 

y = a + bx Ecc.7 

• Calcular la pendiente y el intercepto. 



 

44 

 

 

b =
n∑xiyi−∑xi ∑yi

n∑xi
2−(∑xi)

2
 Ecc.8 

 

a =
∑xi

2∑yi−∑xi ∑xiyi

n∑xi
2−(∑xi)

2
  Ecc.9 

 

• Calcular el coeficiente de correlación. 

 

r =
n∑xiyi−∑xi∑yi

√[n∑xi
2−(∑xi)

2][n∑yi
2−(∑yi)

2]
 Ecc.10 

 

• Calcular el error típico. 

Sy/x = √
∑ (𝑦𝑖−a−b𝑥𝑖)

2n
i=1

n−2
 Ecc.11 

Una manera de evaluar la linealidad del método en estudio, es mediante la prueba 

estadística t (t de Student): 

• Calcular la correlación lineal significativa (tr). 

tr =
r√q−2

√1−r2
 Ecc.12 

Comparar (𝑡𝑟) con el valor tabulado (𝑡𝑡𝑎𝑏.) Con un grado de significación del 

95[%] y (p-2) grados de libertad (ANEXO) 

✓ Si 𝑡𝑟 > 𝑡𝑡𝑎𝑏. Existe correlación entre los valores de referencia. La 

respuesta del método y el intervalo estudiado es lineal. 

✓ Si 𝑡𝑟 < 𝑡𝑡𝑎𝑏. No existe correlación entre los valores de referencia. 

La respuesta del método y el intervalo estudiado es lineal. 

3.13.1. Gráfico de la incertidumbre para la linealidad del método. 

Es preciso determinar la incertidumbre o intervalo de confianza a lo largo del 

intervalo de linealidad del método, aspecto relacionado con la precisión del 

método, límite de detección y límite de cuantificación. 
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El intervalo de confianza en NTU para la recta de linealidad ha sido determinada 

con la siguiente ecuación: 

  Ecc. 13 

Donde: 

Y0: Es el intervalo de confianza en N.T.U. para la recta de la linealidad. 

Y0̅̅̅: Es el valor promedio de los patrones. 

CME: Es la desviación estándar de y respecto de x. 

X0: Es el valor de concentración de la muestra. 

X0̅̅ ̅: Es el valor promedio de la concentración de la muestra. 

Sxx: Es la suma de la diferencia entre cada observación y la media, lo que se 

conoce como el residuo o error residual. 

n: Es el número de estándares de la curva de calibración. 

3.14. DETERMINACIÓN DEL LÍMITE DE DETECCIÓN 

Se determinará la mínima cantidad detectable del analito presente. Para esto se realizó el 

análisis de seis niveles de concentración (rango bajo) y siete niveles de concentración 

(rango alto), de la siguiente manera: 

• Calcular el error típico. 

Sy/x = √
∑ (𝑦𝑖−a−b𝑥𝑖)

2n
i=1

n−2
 Ecc.14 

• Calcular la desviación estándar del intercepto. 

Sa = Sy/x√
∑ 𝑥𝑖

2n
i=1

n∑ (𝑥𝑖−x̅)
2n

i=1

  Ecc.15 

• El cálculo del límite de detección a partir de la recta de calibración y la 

desviación estándar del intercepto. 

LD =
3,3∙Sa

b
 Ecc.16 
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3.15. DETERMINACIÓN DEL LÍMITE DE CUANTIFICACIÓN 

Se determina la mínima cantidad del analito presente. Para esto se realizó el análisis de 

seis niveles de concentración (rango bajo) y siete niveles de concentración (rango alto), 

de la siguiente manera: 

• Calcular el error típico.  

Sy/x = √
∑ (𝑦𝑖−a−b𝑥𝑖)

2n
i=1

n−2
 Ecc.17 

• Calcular la desviación estándar del intercepto. 

Sa = Sy/x√
∑ 𝑥𝑖

2n
i=1

n∑ (𝑥𝑖−x̅)
2n

i=1

  Ecc.18 

• El cálculo del límite de cuantificación a partir de la recta de calibración y 

la desviación estándar del intercepto. 

LC =
10∙Sa

b
  Ecc.19 

3.16. EVALUACIÓN DE LA SELECTIVIDAD 

La selectividad se evaluará por la comparación de inclinaciones de las curvas de adición 

patrón. 

Se prepara dos grupos de muestras que contengan la misma adición de analito para cada 

nivel de concentración. Un grupo contiene la matriz de las muestras (conteniendo un 

nivel básico de analito) y otro grupo no incluye la matriz de muestra. 

La matriz utilizada fue tomada de una vertiente de Cotahuma. 

Posteriormente se debe realizar la prueba estadística t (t de Student) para el análisis de 

las inclinaciones: 

• Cálculo de la desviación estándar del residuo.  

Sxx = ∑ (x1 − 𝑥̅)
2n

i=1   Ecc.20 

RSD = √
∑(y1−𝑦̅)

2

n−2
 Ecc.21 
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• Cálculo del error estándar a partir del RSD de cada curva. 

ESD = √
GL1(RSD)

2+GL2(RSD)
2

GL1+GL2
  Ecc.22 

• Cálculo de la t experimental se la hará con la siguiente ecuación. 

tcalc =
|b1−b2|

ESD√
1

Sxx1
+

1

Sxx2

 Ecc.23 

• Comparar (𝑡𝑐𝑎𝑙.) con el valor tabulado (𝑡𝑡𝑎𝑏.) Con un grado de significación 

del 95 % y (p-2) grados de libertad (ANEXO). 

 

- Si 𝑡𝑡𝑎𝑏. > 𝑡𝑐𝑎𝑙. no habría efecto matriz, por lo tanto, el método de 

adición patrón no es necesario. 

- Si 𝑡𝑡𝑎𝑏. < 𝑡𝑐𝑎𝑙. existe efecto matriz, por lo tanto, el método de adición 

patrón es necesario. 

• Evaluar si las pendientes son iguales a partir de los resultados reportados por 

ANOVA. 

• Determinar la concentración de la matriz a partir de una extrapolación. 

 

3.17. EVALUACIÓN DE LA PRECISIÓN 

Para la evaluación de la precisión realizará una evaluación de diferentes condiciones 

experimentales, donde se hará uso de la muestra de agua Viscachani debido a que la 

misma cuenta con un reporte técnico en cuanto a sus componentes. 

3.17.1. Repetibilidad (r) 

- El mismo método 

- La misma muestra (homogénea) 

- En un solo laboratorio 

- Un solo analista 

- El mismo equipo 

- En un corto intervalo de tiempo 

3.17.2. Precisión Intermedia (Rw) 

- El mismo método 

- La misma muestra (homogénea) 

- En un solo laboratorio 

- Diferentes analistas 

- Distinto equipamiento 



 

48 

 

- En mayores intervalos de tiempo 

3.17.3. Reproducibilidad 

En este caso se realizó una Inter comparación entre laboratorios para evaluar la 

precisión y exactitud de los resultados de las muestras de agua embotellada 

Viscachani y la muestra de Cotahuma. 

 

Evaluación de los resultados para la repetibilidad y precisión intermedia. 

• Calcular el promedio 

X̅ =
∑ Xi
n
i=1

n
  Ecc.24 

• Calcular la desviación estándar 

s = √
∑ (xi−x̅)

2n
i=1

n−1
  Ecc.25 

 

• Cálculo del coeficiente de variación 

% C. V.=
S

X̅
∙ 100 Ecc.26 

• Test de Fisher (para evaluar las varianzas) 

Fcalc =
S1
2

S2
2 Ecc.27 

• Cálculo de la repetibilidad combinada (Sag.) 

Sag. = √
(n1−1)S1

2+(n2−1)S2
2

n1+n2−2
 Ecc.28 

• Comparar las medias, de ser iguales se cumplirá la condición 𝑡𝑡𝑎𝑏. > 𝑡𝑐𝑎𝑙. 

con un grado de significación del 95 % y (p-2) grados de libertad 

(ANEXO). 

El cálculo de 𝑡𝑐𝑎𝑙. se lo hará con la siguiente ecuación: 
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tcal. =
|X̅1−X̅2|

Sag∙√
1

n1
+
1

n2

 Ecc.29 

3.18. EVALUACIÓN DE LA EXACTITUD 

Para la evaluación de la exactitud se realizará lo siguiente: 

• Fortificar con el estándar de trabajo de sulfatos de 1000 mg SO4
2−/L la 

matriz (muestra de agua embotellada Viscacani) con una concentración de 

5 mg SO4
2−/L para el rango bajo y con una concentración de 

10 mg SO4
2−/L para el rango alto. 

• Se prepara un grupo de muestras con una cantidad constante de matriz 

para determinar su concentración. 

• Se prepara otro grupo de muestras de muestra fortificada para cada rango 

de trabajo, para determinar su concentración. 

• Realizar por lo menos 10 mediciones por duplicado para cada rango de 

trabajo (bajo y alto). 

• Se calcula el porcentaje de recuperación. 

Ecc.30 

• Los porcentajes de recuperación están por lo general entre 95 − 105[%] 

y de estar dentro de estos limites existe una confiabilidad y veracidad del 

método (CYTDE, s.f.). 

• Determinar el intervalo de confianza a partir de la ecuación 2. 

3.19. EVALUACIÓN DE LA ROBUSTEZ 

Aplicando el diseño de Plackett-Burman, se evalúan siete parámetros diferentes (A, B, 

C, D, E, F y G), donde si el número de fatores es < 7, simplemente se descartan las 

columnas necesarias en la matriz de diseño y todo esto a través de ocho experimentos, 

donde cada parámetro es medido en dos niveles: “-” representa el parámetro sin 

modificar y “+” representa el parámetro modificado (MOYA). 
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Tabla 11. Diseño experimental de Plackett-Burman 

 

Fte.: IBMETRO, 2018 

Para la selección de las variables se toma en cuenta de manera general las observaciones 

durante el análisis. 

Esta evaluación se realizará a partir del programa Minitab 18, como diseño factorial con 

modelo de solo efectos principales, donde se evaluará los factores seleccionados a partir 

del análisis de varianza, el resumen del modelo, la ecuación de regresión en unidades no 

codificadas, el grafico de Pareto y la gráfica normal de efectos estandarizados. 

3.20. EVALUACIÓN DE LAS MUESTRAS DE AGUA 

Siendo que estimar la incertidumbre de la medida conlleva evaluar cada fuente que 

genera incertidumbre, una forma aproximada que estima el error asociado a la 

concentración se determinara a partir de las ecuaciones 31 y 32. 

Se determinará el intervalo de confianza para las muestras, a partir de la siguiente 

ecuación: 

           I. C. = X̅  ± tn−2 ∙ Sx0         Ecc. 31 

De donde 𝐒𝐱𝟎se calculará a partir de la siguiente ecuación: 
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               Ecc. 32 

Donde: 

Sx0: Desviación para la concentración de la muestra. 

Sy/x: Desviación estándar de y con relación a x 

b: Pendiente de la curva de calibración. 

m: Número de repeticiones para obtener Y0. 

Y0: En N.T.U. el promedio de la muestra. 

n: Número de patrones usados para obtener la curva de calibración. 

Y̅: En N.T.U. el promedio de los patrones. 

xi: Concentraciones de los patrones. 

X̅: Concentración promedio de los patrones. 

3.20.1. Evaluación de la intercomparación 

A partir de la ecuación 31 para el intervalo de confianza, se evaluará la precisión y 

exactitud de los resultados.  
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4. RESULTADOS Y DISCUSIONES 

El análisis y evaluación de resultados para cada uno de los parámetros de la 

validación en los dos rangos de trabajo (alto y bajo) para la determinación de iones 

sulfato en aguas naturales (muestra de Cotahuma y muestras de agua de deshielo de 

una hidroeléctrica de Zongo) y una muestra de agua embotellada (agua Viscachani) 

se muestra a continuación. 

4.1.VERIFICACIÓN DEL TURBIDÍMETRO 

Para la verificación del turbidímetro AL 1000 (AQUA LYTIC) se hizo uso de un 

estar de trabajo de 12.7 N. T. U. de donde se tiene los siguientes resultados: 

Tabla 12. Datos experimentales de la verificación del Turbidímetro. 

Nro. N.T.U. 

1 12,7 

2 12,6 

3 12,7 

4 12,7 

5 12,7 

6 12,7 

7 12,7 

8 12,8 

9 12,7 

10 12,7 

Promedio con 

su intervalo 

de confianza 

12,70 ± 0.03 

Desvest. 0,0471 

C.V. % 0,37 

 

Según el intervalo de confianza determinado con la ecuación 2, el estándar de 

turbidez de 12,7 N.T.U. está dentro de este intervalo, por lo tanto, se trabajó de 

manera precisa y exacta.  

4.2.RANGO DE TRABAJO 

Se trabajó con dos rangos de trabajo (BAJO y ALTO) para la determinación de iones 

sulfato. Cada punto de la curva se evaluó según el test de Grubb`s para el análisis de 

valores anómalos con la ecuación 5, se hizo el test de Cochran para el análisis de 
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varianzas y concluir su tendencia (homocedástico o heterocedástico) con la ecuación 

6, finalmente se ha evaluado si cumplen o no una distribución normal para tres 

niveles de concentración, el primer nivel, el del centro y el ultimo nivel de 

concentración. 

RANGO BAJO 

Tabla 13. Datos experimentales promedio para 1[mg SO4
2−/L]. Cálculo del 

estadístico (G) y el estadístico (C). 

C
o

n
c. 

Datos 

experimen. 

promedio 

N.T.U. 

Promedio 

N.T.U. 

Evaluación de Resultados 

G 

(Grubbs) 

G 

tablas 

95% 

G(tab)>G(cal) 
C 

Cochran’s 

C 

tablas 

95% 

C(tab)>C(cal) 

1
 

m
g
/L

 

2,00 

2,85 ± 0,46 

1,199 

2,290 ACEPTA 0,222 0,781 ACEPTA 

3,50 0,917 

4,00 1,622 

2,00 1,199 

3,00 0,212 

2,00 1,199 

3,50 0,917 

3,00 0,212 

2,50 0,494 

3,00 0,212 

 

Donde el resumen de sus frecuencias es (histograma): 
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FIGURA 14. Histograma de la concentración 1[𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿]. 

 

Distribución normal: 

 

FIGURA 15. Distribución normal para un 1[𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿]. 

 

Como se puede ver en la gráfica la distribución de las frecuencias de sus resultados 

adopta una distribución normal o gaussiana. 
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Tabla 14. Datos experimentales promedio para 2 [𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿] . Cálculo del 

estadístico (G) y el estadístico (C). 

C
o

n
c. 

Datos 

experimen. 

promedio 

N.T.U. 

Promedio 

N.T.U. 

Evaluación de Resultados 

G 

(Grubbs) 

G 

tablas 

95% 

G(tab)>G(cal) 
C 

Cochran’s 

C 

tablas 

95% 

C(tab)>C(cal) 

2
 

m
g
/L

 

4,00 

5,70 ± 0,59 

1,566 

2,290 ACEPTA 0,211 0,781 ACEPTA 

6,00 0,276 

4,50 1,106 

5,00 0,645 

7,00 1,198 

6,00 0,276 

7,00 1,198 

5,50 0,184 

7,00 1,198 

5,00 0,645 

 

Tabla 15. Datos experimentales promedio para 4 [𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿]. Cálculo del 

estadístico (G) y el estadístico (C). 

C
o

n
c. 

Datos 

experimen. 

promedio 

N.T.U. 

Promedio 

N.T.U. 

Evaluación de Resultados 

G 

(Grubbs) 

G 

tablas 

95% 

G(tab)>G(cal) 
C 

Cochran’s 

C 

tablas 

95% 

C(tab)>C(cal) 
4
 

m
g
/L

 
10,00 

11,40 ± 0,61 

1,088 

2,290 ACEPTA 0,200 0,781 ACEPTA 

12,50 0,855 

11,00 0,311 

10,50 0,699 

11,50 0,078 

9,50 1,477 

11,00 0,311 

11,50 0,078 

13,50 1,632 

13,00 1,244 

 

Donde el resumen de sus frecuencias es (histograma): 
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FIGURA 16. Histograma de la concentración 4[𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿]. 

 

Distribución normal: 

 

FIGURA 17. Distribución normal de la concentración 1[𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿]. 

 

Como se puede ver en la gráfica la distribución de las frecuencias de sus resultados 

adopta una distribución normal o gaussiana. 
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Tabla 16. Datos experimentales promedio para 6 [mg SO4
2−/L]. Cálculo del 

estadístico (G) y el estadístico (C). 

C
o

n
c. 

Datos 

experimen. 

promedio 

N.T.U. 

Promedio 

N.T.U. 

Evaluación de Resultados 

G 

(Grubbs) 

G 

tablas 

95% 

G(tab)>G(cal) 
C 

Cochran’s 

C 

tablas 

95% 

C(tab)>C(cal) 

6
 

m
g
/L

 

16,50 

16,55 ± 0,38 

0,136 

2,290 ACEPTA 0,200 0,781 ACEPTA 

16,50 0,136 

16,50 0,136 

17,00 1,220 

16,50 0,136 

16,50 0,136 

17,00 1,220 

17,00 1,220 

16,00 1,491 

16,00 1,491 

 

Tabla 17. Datos experimentales promedio para 8 [𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿] . Cálculo del 

estadístico (G) y el estadístico (C). 

C
o

n
c. 

Datos 

experimen. 

promedio 

N.T.U. 

Promedio 

N.T.U. 

Evaluación de Resultados 

G 

(Grubbs) 

G 

tablas 

95% 

G(tab)>G(cal) 
C 

Cochran’s 

C 

tablas 

95% 

C(tab)>C(cal) 

8
 

m
g
/L

 

22,00 

22,90 ± 0,56 

0,837 

2,290 ACEPTA 0,308 0,781 ACEPTA 

22,00 0,837 

25,00 1,954 

22,50 0,372 

22,00 0,837 

22,00 0,837 

22,50 0,372 

24,00 1,023 

23,00 0,093 

24,00 1,023 
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Tabla 18. Datos experimentales promedio para 10 [𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿]. Cálculo del 

estadístico (G) y el estadístico (C). 

C
o

n
c. 

Datos 

experimen. 

promedio 

N.T.U. 

Promedio 

N.T.U. 

Evaluación de Resultados 

G 

(Grubbs) 

G 

tablas 

95% 

G(tab)>G(cal) 
C 

Cochran’s 

C 

tablas 

95% 

C(tab)>C(cal) 

1
0
 

m
g
/L

 

26,50 

28,70 ± 0,72 

1,790 

2,290 ACEPTA 0,257 0,781 ACEPTA 

30,00 1,058 

30,50 1,464 

28,00 0,569 

30,00 1,058 

29,00 0,244 

27,50 0,976 

28,50 0,163 

28,50 0,163 

28,50 0,163 

 

Donde el resumen de sus frecuencias es (histograma): 

 

FIGURA 18. Histograma de la concentración 10[𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿]. 
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FIGURA 19. Distribución normal de la concentración 10[𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿]. 

 

Como se puede ver en la gráfica la distribución de las frecuencias de sus resultados 

adopta una distribución normal o gaussiana. 

RANGO ALTO 

Tabla 19. Datos experimentales promedio para 10 [𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿]. Cálculo del 

estadístico (G) y el estadístico (C). 

C
o

n
c. 

Datos 

experimen. 

promedio 

N.T.U. 

Promedio 

N.T.U. 

Evaluación de Resultados 

G 

(Grubbs) 

G 

tablas 

95% 

G(tab)>G(cal) 
C 

Cochran’s 

C 

tablas 

95% 

C(tab)>C(cal) 

1
0

 

m
g
/L

 

27,04 

27,77 ± 0,33 

1,353 

2,290 ACEPTA 0,125 0,781 ACEPTA 

28,54 1,397 

27,07 1,298 

28,13 0,645 

28,13 0,645 

28,08 0,554 

27,58 0,363 

28,07 0,535 

27,07 1,298 

28,07 0,535 

Donde el resumen de sus frecuencias es (histograma): 
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FIGURA 20. Histograma de la concentración 10[𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿]. 

 

Distribución normal: 

 

FIGURA 21. Distribución normal de la concentración 10[𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿]. 

 

Como se puede ver en la gráfica la distribución de las frecuencias de sus resultados 

adopta una distribución normal o gaussiana. 
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Tabla 20. Datos experimentales promedio para 15 [mg SO4
2−/L]. Cálculo del 

estadístico (G) y el estadístico (C). 

C
o

n
c. 

Datos 

experimen. 

promedio 

N.T.U. 

Promedio 

N.T.U. 

Evaluación de Resultados 

G 

(Grubbs) 

G 

tablas 

95% 

G(tab)>G(cal) 
C 

Cochran’s 

C 

tablas 

95% 

C(tab)>C(cal) 

1
5
 

m
g
/L

 

43,04 

41,52 ± 0,63 

1,166 

2,290 ACEPTA 0,111 0,781 ACEPTA 

42,04 0,395 

41,07 0,353 

40,13 1,078 

43,13 1,235 

42,58 0,811 

41,08 0,346 

39,07 1,896 

42,07 0,418 

41,07 0,353 

 

Tabla 21. Datos experimentales promedio para 20 [mg SO4
2−/L]. Cálculo del 

estadístico (G) y el estadístico (C). 

C
o

n
c. 

Datos 

experimen. 

promedio 

N.T.U. 

Promedio 

N.T.U. 

Evaluación de Resultados 

G 

(Grubbs) 

G 

tablas 

95% 

G(tab)>G(cal) 
C 

Cochran’s 

C 

tablas 

95% 

C(tab)>C(cal) 
2
0
 

m
g
/L

 
56,54 

55,62 ± 0,53 

0,849 

2,290 ACEPTA 0,143 0,781 ACEPTA 

57,04 1,314 

54,07 1,450 

56,13 0,467 

53,63 1,859 

55,08 0,510 

56,08 0,421 

55,57 0,054 

56,07 0,411 

56,07 0,411 
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Tabla 22. Datos experimentales promedio para 25 [𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿]. Cálculo del 

estadístico (G) y el estadístico (C). 

C
o

n
c. 

Datos 

experimen. 

promedio 

N.T.U. 

Promedio 

N.T.U. 

Evaluación de Resultados 

G 

(Grubbs) 

G 

tablas 

95% 

G(tab)>G(cal) 
C 

Cochran’s 

C 

tablas 

95% 

C(tab)>C(cal) 

2
5

 

m
g
/L

 

69,04 

69,47 ± 0,80 

0,259 

2,290 ACEPTA 0,126 0,781 ACEPTA 

71,04 0,924 

67,07 1,425 

69,13 0,206 

69,13 0,206 

67,08 1,419 

70,58 0,652 

69,07 0,241 

72,57 1,829 

70,07 0,350 

 

Donde el resumen de sus frecuencias es (histograma): 

 

FIGURA 22. Histograma de la concentración 25[𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿]. 
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FIGURA 23. Histograma de la concentración 25[𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿]. 

 

Como se puede ver en la gráfica la distribución de las frecuencias de sus resultados 

adopta una distribución normal o gaussiana. 

Tabla 23. Datos experimentales promedio para 30 [𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿]. Cálculo del 

estadístico (G) y el estadístico (C). 

C
o

n
c. 

Datos 

experimen. 

promedio 

N.T.U. 

Promedio 

N.T.U. 

Evaluación de Resultados 

G 

(Grubbs) 

G 

tablas 

95% 

G(tab)>G(cal) 
C 

Cochran’s 

C 

tablas 

95% 

C(tab)>C(cal) 
3
0
 

m
g
/L

 
81,04 

82,97 ± 0,47 

2,101 

2,290 ACEPTA 0,125 0,781 ACEPTA 

82,54 0,475 

82,07 0,985 

83,63 0,707 

83,13 0,165 

84,08 1,195 

83,08 0,111 

83,07 0,100 

83,07 0,100 

84,07 1,184 
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Tabla 24. Datos experimentales promedio para 35 [mg SO4
2−/L]. Cálculo del 

estadístico (G) y el estadístico (C). 

C
o

n
c. 

Datos 

experimen. 

promedio 

N.T.U. 

Promedio 

N.T.U. 

Evaluación de Resultados 

G 

(Grubbs) 

G 

tablas 

95% 

G(tab)>G(cal) 
C 

Cochran’s 

C 

tablas 

95% 

C(tab)>C(cal) 

3
5
 

m
g
/L

 

96,04 

96,82 ± 0,60 

0,646 

2,290 ACEPTA 0,112 0,781 ACEPTA 

99,04 1,814 

95,07 1,442 

96,13 0,572 

96,13 0,572 

96,58 0,203 

98,08 1,027 

96,07 0,622 

97,07 0,198 

98,07 1,018 

 

Tabla 25. Datos experimentales promedio para 40 [mg SO4
2−/L]. Cálculo del 

estadístico (G) y el estadístico (C). 

C
o

n
c. 

Datos 

experimen. 

promedio 

N.T.U. 

Promedio 

N.T.U. 

Evaluación de Resultados 

G 

(Grubbs) 

G 

tablas 

95% 

G(tab)>G(cal) 
C 

Cochran’s 

C 

tablas 

95% 

C(tab)>C(cal) 
4

0
 

m
g

/L
 

104,04 

108,17 ± 0,97 

2,023 

2,290 ACEPTA 0,286 0,781 ACEPTA 

106,04 1,045 

107,07 0,542 

109,63 0,710 

109,63 0,710 

109,08 0,441 

109,08 0,441 

107,07 0,542 

109,57 0,681 

110,57 1,169 

 

Donde el resumen de sus frecuencias es (histograma): 
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FIGURA 24. Histograma de la concentración 40[𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿]. 

 

Distribución normal: 

 

FIGURA 25. Distribución normal de la concentración 40[𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿]. 

 

Como se puede ver en la gráfica la distribución de las frecuencias de sus resultados 

adopta una distribución normal o gaussiana. 
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En base a la evaluación estadística realizada a los resultados de las tablas 13 a la 25, 

la evaluación del test de Grubbs (G) se aceptó para todos los valores experimentales, 

por lo tanto, no se cuentan con resultados aberrantes o sospechosos, y los resultados 

pertenecen a la misma población estadística. En cuanto al test de Cochran (C) para 

los resultados se aceptan, por lo tanto, la precisión de las medias es independiente del 

valor de la concentración, esto quiere decir que se tiene una varianza uniforme lo que 

indica que se tiene una tendencia homocedástica para ambos rangos de trabajo. 

4.3.EVALUACIÓN DE LA LINEALIDAD  

Para la evaluación de la linealidad se prepararon soluciones de seis niveles de 

concentración en mg/L para el rango bajo (1 - 2 - 4 - 6 – 8 - 10) y siete niveles de 

concentración (10 - 15 - 20 - 25 – 30 – 35 - 40) en mg/L para el rango alto. 

 

RANGO BAJO 

Tabla 26. Datos experimentales para la determinación de la linealidad en el rango bajo. 

Nro. 
Estándar 

𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 

Duplicado 

  N.T.U. 

Promedios de 

N.T.U. 

1 1 
2,00 

2,00 ± 0,10 
2,00 

2 2 
4,00 

5,00 ± 0,10 
6,00 

3 4 
11,00 

10,50 ± 0,10 
10,00 

4 6 
16,00 

17,00 ± 0,10 
18,00 

5 8 
23,00 

22,50 ± 0,10 
22,00 

6 10 
29,00 

28,00 ± 0,10 
27,00 

r 0,9997 

Pendiente 2,9068 

Intersección al eje -0,8521 

 

Obteniendo la siguiente gráfica:  
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FIGURA 26. Linealidad del sistema en el rango bajo. 

 

A partir del análisis de mínimos cuadrados (ANEXO 5), se tiene los siguientes 

resultados mostrados en la tabla 27. 

Tabla 27. Resultados del análisis de mínimos cuadrados para el rango bajo. 

Σ 

Sxx 608,33 

Syy 5044,98 

Sxy 1741,67 

X̅ 5,17 

Y̅ 14,68 

(Xi)
2 2210,00 

 

Además, se hizo una prueba de ANOVA a un nivel de confianza del 95 %, donde los 

resultados se muestran en la tabla 28. 

Tabla 28. Resultados de la prueba ANOVA para el rango bajo. 

Error Típico 

0,2764 

Pendiente 0,03543 

Intercepto 0,2150 

 

De donde se tiene los intervalos de confianza tanto para la pendiente como para el 

intercepto: 

y = 2,9068x - 0,8521
R² = 0,9994
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2,8085 < 𝐛 < 3,0052 

−1,4491 < 𝐚 < −0,2550 

Se realiza le prueba “t” para ver si existe correlación entre los valores de referencia y 

la respuesta del método con el uso de la ecuación 12: 

Tabla 29. Resultados de prueba “t” para la evaluación de la linealidad 

𝐭(𝐜𝐚𝐥.) 82,041 

𝐭(𝐭𝐚𝐛.) 2,001 

 

Ya que 𝑇(𝑐𝑎𝑙.) > 𝑇(𝑡𝑎𝑏.) entonces existe correlación entre los valores de referencia y la 

respuesta del método, por lo tanto, el intervalo estudiado es lineal. 

RANGO ALTO 

Tabla 30.  Datos experimentales para la determinación de la linealidad en el rango alto. 

Nro. 
Estándar 

𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 

Duplicado 

  N.T.U. 
Promedios de 

N.T.U. 

1 10 
27,57 

28,07 ± 0,22 
28,57 

2 15 
41,57 

41,07 ± 0,22 
40,57 

3 20 
55,57 

56,07 ± 0,22 
56,57 

4 25 
70,57 

70,07 ± 0,22 
69,57 

5 30 
84,57 

84,07 ± 0,22 
83,57 

6 35 
97,57 

98,07 ± 0,22 
98,57 

7 40 
109,57 

110,57 ± 0,22 
111,57 

r 0,9997 

Pendiente 2,7821 

Intersección al eje 0,1543 

 

Obteniendo la siguiente gráfica: 
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FIGURA 27. Linealidad del sistema en el rango alto. 

 

A partir del análisis de mínimos cuadrados (ANEXO 5), se tiene los siguientes 

resultados de suma de cuadrados y el promedio de cuadrados, que se muestran en la 

tabla 31. 

Tabla 31. Resultados del análisis de mínimos cuadrados para el rango alto. 

Σ 

Sxx 7000,00 

Syy 51488,91 

Sxy 18957,46 

𝑋̅ 25,00 

𝑌̅ 68,91 

(Xi)
2 50750,00 

 

Además, se hizo una prueba de ANOVA a un nivel de confianza del 95 %, donde los 

resultados se muestran en la tabla 32. 

Tabla 32. Resultados de la prueba ANOVA para el rango alto. 

Error Típico 

0,6533 

Pendiente 0,02469 

Intercepto 0,6649 

 

y = 2,7821x + 0,1543
R² = 0,9996

0,00

20,00

40,00

60,00

80,00

100,00

120,00

0 10 20 30 40 50

N
.T

.U
.

Concentración de Sulfatos (mg/L)

Linealidad

Lineal (Linealidad)



 

71 

 

De donde se tiene los intervalos de confianza tanto para la pendiente como para el 

intercepto: 

2,7187 < 𝐛 < 2,8456 

−1,5548 < 𝐚 < 1,8633 

Se realiza le prueba “t” para ver si existe correlación entre los valores de referencia y 

la respuesta del método, con el uso de la ecuación 12: 

Tabla 33. Resultados de prueba “t” para la evaluación de la linealidad 

 

𝐭(𝐜𝐚𝐥.) 112,674 

𝐭(𝐭𝐚𝐛.) 1,996 
 

Ya que el 𝑇(𝑐𝑎𝑙.) > 𝑇(𝑡𝑎𝑏.) entonces existe correlación entre los valores de referencia y 

la respuesta del método, por lo tanto, el intervalo estudiado es lineal. 

4.3.1. Gráfico de la incertidumbre para la linealidad del método 

En la determinación de la incertidumbre o intervalo de confianza se hizo uso de la 

ecuación 13, para el rango bajo y rango alto se han obtenido las siguientes figuras: 
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Figura 28. Gráfico de la incertidumbre de la linealidad para el rango bajo. 

 

 

Figura 29. Gráfica de la incertidumbre de la linealidad para el rango alto. 
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Puede observarse que el intervalo de confianza en N.T.U. tanto para el Rango Bajo 

como para el Rango Alto de linealidad es aproximadamente constante a lo largo de la 

curva patrón, lo que significa que la precisión del método puede determinarse con 

concentraciones de sulfato prácticamente con cualquier concentración dentro del 

rango de linealidad. Los límites de determinación y cuantificación también pueden 

ser determinados a partir de la desviación estándar de la constante “a” ordenada al 

origen. 

4.4.EVALUACIÓN DE LA SELECTIVIDAD 

La selectividad se evaluará por la comparación de inclinaciones de las curvas de 

adición patrón para ambos rangos de trabajo, donde a partir de esta comparación se 

analizará si existe o no un efecto de la matriz en la determinación de iones sulfatos. 

La muestra tomada en el distrito de Cotahuma se ha caracterizado por su uso en la 

evaluación de la “selectividad”. 

Valores in-situ, tomados con la ayuda del multiparámetro HQ40d: 

Tabla 34. Parámetros fisicoquímicos de la muestra de Cotahuma. 

Parámetro 

𝐩𝐇 8,97 

Conductividad  𝛍𝐒/𝐜𝐦 360 

O.D.  𝐦𝐠/𝐋 6,37 

 

Valores determinados en el laboratorio: 

Tabla 35. Caracterización de la muestra de Cotahuma. 

ANALITO [𝐦𝐠/𝐋] 

Arsénico  < L.D. 

Manganeso (II) < L.D. 

Hierro (II) < L.D. 

Cromo (total) < L.D. 

Sodio (I) 28,15 

Potasio (I) 5,07 

Calcio (II) 23,10 

Magnesio (II) 10,24 

Fosfatos 2,59 

Cloruros 26,52 

Nitratos 26,60 
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Análisis Micro-Biológico: 

Tabla 36. Resultados del análisis micro-biológico. 

Análisis NMP/100mL 

Coliformes totales 1,6 

Coliformes fecales 7,5 

E. Coli 7,5 

 

Análisis de demanda química de oxígeno: 

Tabla 37. Resultados para D.Q.O. 

 𝐦𝐠/𝐋 

D.Q.O.  

 

RANGO BAJO 

Se muestran los resultados para el análisis del efecto de la matriz en el rango bajo, 

donde se ha trabajado con un volumen constante de 1,0 mL de la muestra de 

Cotahuma: 

Tabla 38. Resultados para la evaluación de la selectividad en el rango bajo. 

Concentración N.T.U. 

 mg 𝐒𝐎𝟒
𝟐−

/L Agua + Patrón Matriz + Patrón 

1,00 2,00 ± 0,10 5,00 ± 0,10 

2,00 5,00 ± 0,10 8,00 ± 0,10 

4,00 10,50 ± 0,10 12,50 ± 0,10 

6,00 17,00 ± 0,10 19,50 ± 0,10 

8,00 22,50 ± 0,10 25,50 ± 0,10 

10,00 28,00 ± 0,10 30,50 ± 0,10 

 

Se tiene la siguiente gráfica, con los datos combinados de agua + patrón y de la 

matriz + patrón: 
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FIGURA 30. Resultados combinados del patrón+agua y patrón+matriz del rango bajo. 

 

De la figura 30, por extrapolación con la curva de calibración se determina la 

concentración de la muestra de Cotahuma:  

x = 0,6729 

Multiplicando por el factor de dilución: 

|𝐒𝐎𝟒
𝟐−| = 36,79 𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒

𝟐−/𝐋 

La grafica para los resultados de la muestra “sin matriz” es la siguiente: 

y = 2,9068x - 0,8521
R² = 0,9994

y = 2,8795x + 1,9562
R² = 0,9971
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FIGURA 31. Curva de calibración agua+patrón del rango bajo. 

 

Se hizo una prueba ANOVA a un nivel de confianza del 95 %, donde los resultados 

se muestran en la tabla 39. 

Tabla 39. Resultados de la prueba ANOVA para los datos sin matriz en el rango bajo. 

r 0,9997 

Pendiente 2,9068 

Intersec. Al eje -0,8521 

Error Típico 

0,2764 

Pendiente 0,03543 

Intercepto 0,2150 

 

De donde se tiene los intervalos de confianza tanto para la pendiente como para el 

intercepto: 

2,8085 < 𝐛 < 3,0052 

−1,4491 < 𝐚 < −0,2550 

La grafica para los resultados de la muestra “con matriz” es la siguiente: 

y = 2,9068x - 0,8521
R² = 0,9994
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FIGURA 32. Curva de calibración matriz+patrón del rango bajo. 

  

De la figura 32, por extrapolación se determina la concentración de la muestra de 

Cotahuma cuando y = 0: 

x = 0,6793 

Multiplicando por el factor de dilución: 

|𝐒𝐎𝟒
𝟐−| = 36,81 𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒

𝟐−/𝐋 

Se hizo una prueba ANOVA a un nivel de confianza del 95 %, donde los resultados 

se muestran en la tabla 40. 

Tabla 40. Resultados de la prueba ANOVA para los datos con matriz en el rango bajo. 

 

 

De donde se tiene los intervalos de confianza tanto para la pendiente como para el 

intercepto: 

2,6652 < 𝐛 < 3,937 

0,6597 < 𝐚 < 3,2566 

y = 2,8795x + 1,9562
R² = 0,9971
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A partir del análisis de mínimos cuadrados mostrados en el anexo 6 y las ecuaciones 

3, 20-22, se tiene los siguientes resultados: 

Tabla 41. Resumen de resultados para la prueba t-student de comparación de pendientes 

en el rango bajo. 

 Sin Matriz Con Matriz 

X̅ 5,17 5,17 

SXX 121,6667 121,6667 

Syy 7,6110 4,8986 

RSD(1;2) 0,8724 0,6999 

ESD 2,8028 

 

Finalmente, se realiza la prueba de hipótesis para evaluar la igualdad de las 

pendientes, con el uso de la ecuación 23: 

Tabla 42. Prueba t-student para evaluar la igualdad de las pendientes en el rango bajo. 

𝑇(𝑐𝑎𝑙.) 0,08 

𝑇(𝑡𝑎𝑏.) 2,09 

 

Ya que el 𝑇(𝑡𝑎𝑏.) > 𝑇(𝑐𝑎𝑙.) las pendientes son iguales, no existe influencia de la matriz 

y por lo tanto el método es selectivo. 

Según los intervalos de confianza determinados a partir de ANOVA se evalúa si las 

pendientes son iguales: 

Tabla 43. Comparación de las pendientes dentro de sus intervalos de confianza para el 

rango bajo. 

Agua + Patrón Patrón + Matriz 

𝑏 = 2,9068 𝑏 = 2,8795 

2,8085 < 𝐛 < 3,0052 2,6652 < 𝐛 < 3,937 

 

Las pendientes son iguales solo si la pendiente del análisis agua+patrón está dentro 

del intervalo de confianza del análisis de patrón+matriz y viceversa para la pendiente 

del análisis de patrón+matriz. 
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Como se puede ver ambas pendientes están dentro del intervalo de confianza de cada 

análisis, por lo tanto, las pendientes son iguales y de esta manera no existe influencia 

de la matriz y en conclusión el método es selectivo. 

Tabla 44. Muestra la concentración de sulfatos determinada por extrapolación para el 

rango bajo. 

Concentración determinada por 

extrapolación 

𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 

Rango Bajo 
Extrapolación 

(selectividad) 

36,79 ± 0,39 

36,81 ± 0,39 

 

Donde se puede ver que se ha trabajado de manera exacta y precisa debido a que 

ambas concentraciones están dentro del intervalo de confianza. 

RANGO ALTO 

Se muestran los resultados para el análisis del efecto de la matriz en el rango alto, 

donde se ha trabajado con un volumen constante de 5,0 mL de la muestra de 

Cotahuma: 

Tabla 45. Resultados para la evaluación de la selectividad en el rango alto. 

Concentración N.T.U. 

mg 𝐒𝐎𝟒
𝟐−

/L Agua + Patrón Matriz + Patrón 

10,00 28,07 ± 0,22 38,73 ± 0,22 

15,00 41,07 ± 0,22 51,23 ± 0,22 

20,00 56,07 ± 0,22 67,23 ± 0,22 

25,00 70,07 ± 0,22 80,23 ± 0,22 

30,00 84,07 ± 0,22 94,23 ± 0,22 

35,00 98,07 ± 0,22 109,23 ± 0,22 

40,00 110,57 ± 0,22 122,23 ± 0,22 

 

Se tiene la siguiente gráfica: 
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FIGURA 33. Resultados combinados del agua+patrón y patrón+matriz.del rango alto. 

 

De la figura 33, por extrapolación con la curva de calibración se determina la 

concentración de la muestra de Cotahuma:  

x = 3,602 

Multiplicando por el factor de dilución: 

|𝐒𝐎𝟒
𝟐−| = 36,02 𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒

𝟐−/𝐋 

La grafica para los resultados de la muestra “sin matriz” es la siguiente: 
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FIGURA 34. Curva de calibración agua+patrón del rango alto. 

 

Se hizo una prueba ANOVA a un nivel de confianza del 95 %, donde los resultados 

se muestran en la tabla 46. 

Tabla 46. Resultados de la prueba ANOVA para los datos sin matriz en el rango alto. 

R 0,9998 

Pendiente 2,7821 

Intersec. Al eje 0,1543 

Error Típico 

0,6533 

Pendiente 0,02469 

Intercepto 0,6649 

 

De donde se tiene los intervalos de confianza tanto para la pendiente como para el 

intercepto: 

2,7187 < 𝐛 < 2,8456 

−1,5548 < 𝐚 < 1,8633 

La grafica para los resultados de la muestra “con matriz” es la siguiente: 
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FIGURA 35. Curva de calibración patrón+matriz del rango alto 

 

De la figura 35, por extrapolación se determina la concentración de la muestra de 

Cotahuma cuando y = 0: 

x = 3,620 

multiplicando por el factor de dilución: 

|𝐒𝐎𝟒
𝟐−| = 36,20 𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒

𝟐−/𝐋 

Se hizo una prueba ANOVA a un nivel de confianza del 95 %, donde los resultados 

se muestran en la tabla 47. 

Tabla 47. Resultados de la prueba ANOVA para los datos con matriz en el rango alto. 

r 0,9997 

Pendiente 2,8107 

Intersec. Al eje 10,1764 

Error Típico 

0,7547 

Pendiente 0,7681 

Intercepto 0,02853 

 

De donde se tiene los intervalos de confianza tanto para la pendiente como para el 

intercepto: 

y = 2,8107x + 10,176
R² = 0,9995
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2,7374 < 𝐛 < 2,8840 

8,2019 < 𝐚 < 12,1509 

A partir del análisis de mínimos cuadrados mostrados en el anexo 6 y las ecuaciones 

3, 20-22, se tiene los siguientes resultados: 

Tabla 48. Resumen de resultados para prueba t-student de comparación de pendientes 

en el rango alto. 

 Sin Matriz Con Matriz 

X̅ 25,0 25,0 

SXX 1400,0000 1400,0000 

Syy 11,9170 8,6968 

RSD(1;2) 0,9965 0,8513 

ESD 3,5042 

 

Finalmente, se realiza la prueba de hipótesis para evaluar la igualdad de las 

pendientes, con el uso de la ecuación 23: 

 

Tabla 49. Prueba t-student para evaluar la igualdad de las pendientes en el rango alto. 

𝑇(𝑐𝑎𝑙.) 0,22 

𝑇(𝑡𝑎𝑏.) 2,06 

 

Ya que el 𝑇(𝑡𝑎𝑏.) > 𝑇(𝑐𝑎𝑙.) las pendientes son iguales, no existe influencia de la matriz 

y por lo tanto el método es selectivo. 

Según los intervalos de confianza determinados a partir de ANOVA se evalúa si las 

pendientes son iguales: 

Tabla 50. Comparación de las pendientes dentro de sus intervalos de confianza para el 

rango alto. 

Agua + Patrón Patrón + Matriz 

𝑏 = 2,7821 𝑏 = 2,8107 

2,7187 < 𝐛 < 2,8456 2,7374 < 𝐛 < 2,8840 
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Las pendientes son iguales solo si la pendiente del análisis agua+patrón está dentro 

del intervalo de confianza del análisis de patrón+matriz y viceversa para la pendiente 

del análisis de patrón+matriz. 

Como se puede ver ambas pendientes están dentro del intervalo de confianza de cada 

análisis, por lo tanto, las pendientes son iguales y de esta manera no existe influencia 

de la matriz y en conclusión el método es selectivo. 

Tabla 51. Muestra la concentración de sulfatos determinada por extrapolación para el 

rango alto. 

Concentración determinada por 

extrapolación 

𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 

Rango Alto 
Extrapolación 

(selectividad) 

36,02 ± 0,27 

36,20 ± 0,26 

 

Donde se puede ver que se ha trabajado de manera exacta y precisa debido a que 

ambas concentraciones están dentro del intervalo de confianza. 

4.5.EVALUACIÓN DEL LÍMITE DE DETECCIÓN Y LÍMITE DE 

CUANTIFICACIÓN 

A partir de los resultados del apartado de “Linealidad” de la recta de calibración se 

tomarán los valores de la pendiente (b) y de la desviación estándar del intercepto 

(error típico del intercepto) para calcular los límites de cuantificación y de detección 

para ambos rangos de trabajo (bajo y alto).  

RANGO BAJO 

Según la curva de calibración: 

Tabla 52. Resumen de los resultados de la linealidad del rango bajo. 

Nro. 
Estándar 

𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 

Duplicado 

  N.T.U. 

Promedios de 

N.T.U. 

1 1 
2,00 

2,00 ± 0,10 
2,00 

2 2 
4,00 

5,00 ± 0,10 
6,00 

3 4 11,00 10,50 ± 0,10 
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10,00 

4 6 
16,00 

17,00 ± 0,10 
18,00 

5 8 
23,00 

22,50 ± 0,10 
22,00 

6 10 
29,00 

28,00 ± 0,10 
27,00 

R 0,9997 

Pendiente 2,9068 

Intersec. Al eje -0,8521 

 

Obteniendo la siguiente gráfica:  

 

FIGURA 36. Linealidad del sistema rango bajo. 

 

Se tiene la desviación estándar del intercepto (error típico) a partir de la ecuación 15: 

𝑺𝒂 = 𝟎, 𝟐𝟏𝟓𝟎 

Se determina el valor del límite de detección, a partir de la ecuación 16: 

𝐋.𝐃.= 0,24 mg SO4
2−/L 

 

Este valor de "𝐋. 𝐃. "  indica la concentración mínima detectable para la 

determinación de iones sulfato en aguas naturales en el rango de trabajo (rango bajo).  
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Finalmente se determina el límite de cuantificación, a partir de la ecuación 19: 

𝐋. 𝐂. = 0,74 mg SO4
2−/L 

 

Este valor de "𝐋. C. "  indica el valor mínimo cuantificable para la determinación de 

iones sulfato en aguas naturales en el rango de trabajo (rango bajo).  

 

RANGO ALTO 

Según la curva de calibración: 

Tabla 53. Resumen de los resultados de la linealidad del rango alto. 

Nro. 
Estándar 

𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 

Duplicado 

  N.T.U. 
Promedios de 

N.T.U. 

1 10 
27,57 

28,07 ± 0,22 
28,57 

2 15 
41,57 

41,07 ± 0,22 
40,57 

3 20 
55,57 

56,07 ± 0,22 
56,57 

4 25 
70,57 

70,07 ± 0,22 
69,57 

5 30 
84,57 

84,07 ± 0,22 
83,57 

6 35 
97,57 

98,07 ± 0,22 
98,57 

7 40 
109,57 

110,57 ± 0,22 
111,57 

R 0,9998 
Pendiente 2,7821 

Intersec. Al eje 0,1543 
 

Obteniendo la siguiente gráfica: 
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FIGURA 37. Linealidad del sistema rango alto. 

 

Se tiene la desviación estándar del intercepto (error típico), a partir de la ecuación 15: 

𝐒𝐚 = 0,07555 

Se determina el valor del límite de detección, a partir de la ecuación 16: 

 

 

Este valor de "𝐋. 𝐃. "  indica la concentración mínima detectable para la 

determinación de iones sulfato en aguas naturales en el rango de trabajo (rango alto).  

Finalmente se determina el límite de cuantificación a partir de la ecuación 19: 

𝐋. 𝐂. = 2,39 mg SO4
2−/L 

 

Este valor de "𝐋. C. "  indica el valor mínimo cuantificable para la determinación de 

iones sulfato en aguas naturales en el rango de trabajo (rango alto).  

 

4.6. EVALUACIÓN DE LA PRECISIÓN 

En este apartado se evaluará el grado de concordancia entre los resultados obtenidos en 

mediciones repetidas para la determinación de iones sulfato en los dos rangos de trabajo 

(alto y bajo). Siendo que la precisión debe evaluarse con un material de referencia 
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certificado, se ha usado la muestra de agua embotellada Viscachani, debido a que esta 

muestra cuenta con un soporte técnico en cuanto a su composición: 

 

FIGURA 38. Muestra la composición de la muestra de agua embotellada Viscachani. 

Fnte. Empresa CASCADA. 

4.6.1. REPETIBILIDAD 

RANGO BAJO 

Tabla 54. Datos experimentales para la evaluación de la repetibilidad en el rango bajo. 

RANGO BAJO 

Nro. 
𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒

𝟐−/𝐋 

Día 1 Día 2 

1 66,57 64,85 

2 66,57 70,01 

3 70,01 70,01 

4 70,01 66,57 

5 70,01 70,01 

6 66,57 66,57 

7 70,01 66,57 

8 63,13 70,01 

9 66,57 68,29 

10 64,85 63,13 

Promedio 𝟔𝟕, 𝟒𝟑 ± 𝟎, 𝟔𝟒 𝟔𝟕, 𝟔𝟏 ± 0,64 

Desvest. 2,466 2,459 

Varianza 6,082 6,049 

C.V. % 3,657 3,638 

 

RANGO ALTO 

Tabla 55. Datos experimentales para la evaluación de la repetibilidad en el rango alto. 

RANGO ALTO 

Nro. 
𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒

𝟐−/𝐋 

Día 1 Día 2 
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1 65,96 68,21 

2 68,21 68,21 

3 68,66 67,76 

4 66,41 65,96 

5 66,86 65,96 

6 69,11 66,86 

7 66,86 66,86 

8 66,41 67,76 

9 66,86 67,31 

10 67,76 67,31 

Promedio 𝟔𝟕, 𝟑𝟏 ± 𝟎, 𝟏𝟗 𝟔𝟔, 𝟐𝟐 ± 𝟎, 𝟏𝟗 

Desvest. 1,0590 0,8148 

Varianza 1,1215 0,6639 

C.V. % 1,5733 1,212 

 

Luego para evaluar la homogeneidad de las varianzas, con el uso de la ecuación 27, 

se muestra en la tabla 56. 

Tabla 56. Resumen de resultados de la prueba “F” para la repetibilidad. 

 Rango Bajo Rango Alto 

𝐹(𝑐𝑎𝑙.) 0,995 0.592 

𝐹(𝑡𝑎𝑏.) 3.18 3.18 

 

Como 𝐹(𝑡𝑎𝑏.) > 𝐹(𝑐𝑎𝑙.) para ambos rangos de trabajo (alto y bajo), entonces no existe 

diferencia estadísticamente significativa entre las varianzas, por lo tanto, se tiene 

varianzas homogéneas. 

Comparando varianzas se calcula 𝑆𝑎𝑔.: 

Tabla 57. Resumen de resultados para hallar la desviación agrupada para la 

repetibilidad. 

 Rango Bajo Rango Alto 

𝒏𝟏 − 𝟏 9 9 

Varianza (1) 6,0817 1,1215 

𝒏𝟐 − 𝟏 9 9 

Varianza (2) 6,0488 0,6639 

𝒏𝟏 + 𝒏𝟐 − 𝟐 18 18 
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De donde se tiene la varianza agrupada calculada con la ecuación 28 para los dos 

rangos de trabajo: 

Tabla 58. Resultados de los valores obtenidos para la desviación agrupada para la 

repetibilidad. 

 Rango Bajo Rango Alto 

𝑺𝒂𝒈. 2,4628 0,9448 

 

Se procede a realizar el test de t-student con un nivel de confianza de 95 %, a partir 

de la ecuación 29: 

Tabla 59. Resultados de la prueba t-student para la comparación de medias en la 

repetibilidad. 

 Rango Bajo Rango Alto 
𝑇(𝑐𝑎𝑙.) 0,1482 0,2018 

𝑇(𝑡𝑎𝑏.) 2,120 2,120 

 

Como 𝑇(𝑡𝑎𝑏.) > 𝑇(𝑐𝑎𝑙.) para ambos rangos de trabajo (bajo y alto), entonces no existe 

diferencia estadísticamente significativa entre ambos valores medios.  

4.6.2. PRECISIÓN INTERMEDIA 

RANGO BAJO 

Tabla 60. Datos experimentales para la evaluación de la precisión intermedia en el 

rango bajo. 

RANGO BAJO 

Nro. 
𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒

𝟐−/𝐋 
Analista 1 Analista 2 

1 64,85 63,13 

2 70,01 68,29 

3 70,01 66,57 

4 66,57 70,01 

5 70,01 73,45 

6 66,57 73,45 

7 66,57 64,85 

8 70,01 63,13 

9 68,29 64,85 

10 63,13 66,57 

Promedio 𝟔𝟕, 𝟔𝟏 ± 𝟎, 𝟔𝟒 𝟔𝟕, 𝟒𝟑 ± 𝟎, 𝟔𝟒 
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Desvest. 2,459 3,825 

Varianza 6,049 14,629 

C.V. % 3,638 5,672 

 

RANGO ALTO 

Tabla 61. Datos experimentales para la evaluación de la precisión intermedia en el 

rango alto. 

RANGO ALTO 

Nro. 
𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒

𝟐−/𝐋 
Analista 1 Analista 2 

1 68,21 65,22 

2 68,21 67,01 

3 67,76 65,66 

4 65,96 66,56 

5 65,96 66,56 

6 66,86 66,11 

7 66,86 67,01 

8 67,76 67,91 

9 67,31 65,22 

10 67,31 66,11 

Promedio 𝟔𝟔, 𝟐𝟐 ± 𝟎, 𝟏𝟗 𝟔𝟔, 𝟑𝟒 ± 𝟎, 𝟏𝟗 

Desvest. 0,8148 0,8538 

Varianza 0,6639 0,7290 

C.V. % 1,212 1,287 

 

Luego para evaluar la homogeneidad de las varianzas, con el uso de la ecuación 27, 

se tiene los resultados mostrados en la tabla 62. 

Tabla 62. Resumen de resultados obtenidos para la prueba “F” en la precisión 

intermedia. 

 Rango Bajo Rango Alto 
𝐹(𝑐𝑎𝑙.) 2,42 0,548 

𝐹(𝑡𝑎𝑏.) 3.18 3.18 

 

Como 𝐹(𝑡𝑎𝑏.) > 𝐹(𝑐𝑎𝑙.) para ambos rangos de trabajo (alto y bajo), entonces no existe 

diferencia estadísticamente significativa entre las varianzas, por lo tanto, se tiene 

varianzas homogéneas. 
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Comparando varianzas se calcula 𝑆𝑎𝑔.: 

Tabla 63. Resumen de resultados para hallar la desviación agrupada de la precisión 

intermedia. 

 Rango Bajo Rango Alto 

𝒏𝟏 − 𝟏 9 9 

Varianza (1) 6,0488 0,6639 

𝒏𝟐 − 𝟏 9 9 

Varianza (2) 14,6289 0,7290 

𝒏𝟏 + 𝒏𝟐 − 𝟐 18 18 

 

De donde se tiene la varianza agrupada calculada con la ecuación 28 para los dos 

rangos de trabajo: 

Tabla 64. Resultados de los valores obtenidos para la desviación agrupada en la 

precisión intermedia. 

 Rango Bajo Rango Alto 

𝑺𝒑𝒐𝒐𝒍 3,2154 0,8345 

 

Se procede a realizar el test de t-student con un nivel de confianza de 95 %, a partir 

de la ecuación 29: 

Tabla 65. Resultados de la prueba t-student de comparación de medias en la precisión 

intermedia. 

 Rango Bajo Rango Alto 
𝑇(𝑐𝑎𝑙.) 0,1135 0,5482 

𝑇(𝑡𝑎𝑏.) 2,120 2,120 

 

Como 𝑇(𝑡𝑎𝑏.) > 𝑇(𝑐𝑎𝑙.) para ambos rangos de trabajo (bajo y alto), entonces no existe 

diferencia estadísticamente significativa entre ambos valores medios.  

4.7 EVALUACIÓN DE LA EXACTITUD 

Para la evaluación de la exactitud se trabajó con la muestra de agua embotellada 

Vizcachani, debió a que la misma cuenta con un soporte técnico (figura 38) en cuanto 

a su composición química, la que será fortificada con el estándar de trabajo de 

sulfatos de 1000 mg/L. 

  RANGO BAJO 
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Muestra (agua embotellada Viscachani) fortificada con 𝟓 𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 del estándar 

de trabajo de sulfatos de 1000 mg/L. 

Tabla 66. Datos experimentales para la evaluación de la exactitud en el rango bajo. 

RANGO BAJO 

Nro. 
Muestra Muestra Fortificada % 

Recuperación N.T.U. 𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 N.T.U. 𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒

𝟐−/𝐋 

1 18,00 64,85 ± 0,61 19,50 70,01 ± 0,66 103,20 

2 19,50 70,01 ± 0,66 21,00 75,17 ± 0,72 103,20 

3 19,50 70,01 ± 0,66 21,00 75,17 ± 0,72 103,20 

4 18,50 66,57 ± 0,63 20,00 71,73 ± 0,68 103,20 

5 18,50 66,57 ± 0,63 20,00 71,73 ± 0,68 103,20 

6 19,50 70,01 ± 0,66 21,00 75,17 ± 0,72 103,20 

7 19,00 68,29 ± 0,64 20,50 73,45 ± 0,70 103,20 

 

Como el porcentaje de recuperación calculado con la ecuación 30, se encuentra entre 

95 − 105 %, entonces existe confiabilidad y veracidad del método.  

RANGO ALTO 

Muestra (agua embotellada Viscachani) fortificada con 𝟏𝟎 𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 del estándar 

de trabajo de sulfatos de 1000 mg/L. 

Tabla 67. Datos experimentales para la evaluación de la exactitud en el rango alto. 

RANGO ALTO 

Nro. 
Muestra Muestra Fortificada % 

Recuperación N.T.U. 𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 N.T.U. 𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒

𝟐−/𝐋 

1 76,06 68,21 ± 0,19 88,96 78,28 ± 0,20 100,77 

2 75,56 67,76 ± 0,19 87,96 77,41 ± 0,20 96,53 

3 75,56 67,76 ± 0,19 88,46 77,85 ± 0,20 100,90 

4 76,06 68,21 ± 0,19 88,96 78,28 ± 0,20 100,77 

5 76,06 68,21 ± 0,19 88,96 78,28 ± 0,20 100,77 

6 75,56 67,76 ± 0,19 87,96 77,41 ± 0,20 96,53 

7 75,06 67,31 ± 0,19 87,46 76,98 ± 0,20 96,66 
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Como el porcentaje de recuperación calculado con la ecuación 30, se encuentra entre 

95 − 105 %, entonces existe confiabilidad y veracidad del método.  

4.6.  EVALUACIÓN DE LA ROBUSTEZ 

Para la evaluación de la robustez se hizo uso del estándar de trabajo de sulfatos de 

1000 mg/L. En el rango bajo se trabajó con una concentración de 2 mg/L y en el 

rango alto se trabajó con una concentración de 20 mg/L. 

Diseño de Plackett-Burman 

Para este diseño se han escogido seis parámetros, lo cual implica eliminar una 

columna en el diseño de Plackett-Burman (tabla 11). 

Para la selección de las variables de estudio; se toma en cuenta algunas observaciones 

durante el análisis: 

• Analista: Uno de los errores de medición es debido al operador (analista), ya 

que este influye en los resultados de una medición por la imperfección de sus 

sentidos, así como por la habilidad que posee para efectuar las medidas. Al 

evaluar la variable de cambio de analistas, se verá si existe o no diferencia 

significativa en la determinación de iones sulfatos. 

• Orden de los reactivos: Se han hecho pruebas durante la evaluación del 

rango de trabajo y se ha observado que el orden de la adición de soluciones 

afectaba en una medida de ±1 en cuanto a la medida de N.T.U.  

• Menor cantidad de Sol. Tampón: Es preciso evaluar este parámetro debido 

a que el uso de 10 mL conlleva gastar la solución tampón y usar menos 

volumen de esta solución ayudaría a optimizar el método, además se verá si 

esta variable sigue regulando el pH (pH ácido) y de esta manera evitar la 

formación de hidróxido de bario (poco soluble). 

• Mayor peso de 𝐁𝐚𝐂𝐥𝟐 ∙ 𝟐𝐇𝟐𝐎: En la guía base que se usó para este método 

(standar methods) indica que se debe usar una cucharada de sulfato de bario, 

pero no indica exactamente el peso que debe usarse de este reactivo y siendo 

que la concentración de sulfatos es muy variable en aguas naturales se ha 
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evaluado como una cantidad mayor de este reactivo afectaría en la formación 

del sulfato de bario. 

La cantidad que normalmente se utiliza de cloruro de bario di hidratado en el 

L.C.A. es de ~0,066 g y esta cantidad se ha aumentado a ~0,3 g para ver el 

efecto en la formación de sulfato de bario y claro ver si esto generaría un error 

en la determinación de sulfatos en aguas naturales.  

• Agitación con Ultra Sonido: El proceso de agitación mecánica conlleva a 

problemas relacionados con la manipulación de la muestra y esto genera 

errores en la reproducibilidad. Este método se basa en el uso de energía 

ultrasónica para asegurar una mejor eficiencia en el contacto de soluto y 

solvente (Hielscher, 2019), además con esta variable se pretende optimizar la 

agitación mecánica.  

• Lectura a los 𝟑[𝐦𝐢𝐧]: La evaluación de esta variable nos ayudaría a 

optimizar el método, debido a que esperar 5 minutos para cada la lectura y 

esta multiplicada por el número de muestras hace este método muy tedioso. 

A partir de los parámetros mencionados, se elabora la tabla 68. 

Tabla 68. Parámetros estudiados en la evaluación de la Robustez 

Factor  Método Normalizado Cambio al Método  

A - Analista 1 Analista 2 + 

B - H20+ Estándar+Buffer Estándar+H20 +Buffer + 

C - 10[mL] de Tampón 5[mL]de Tampón + 

D - 0,07[g] BaCl2 ∙ 2H2O 0,3[g] BaCl2 ∙ 2H2O + 

E - Agitación con Magneto 
Agitación con 

Ultrasonido 
+ 

F - lectura a los 6[min] Lectura a los 3[min] + 

 

RANGO BAJO 

Para la evaluación de la robustez en el rango bajo se trabajó con una concentración de 

2 mg/L del estándar de sulfatos de 1000 mg/L. 
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El diseño de Plackett - Burman para el análisis de robustez en el rango bajo se 

muestra en la tabla 69. 

Tabla 69. Resultados del diseño se Plackett – Burman para el rango bajo. 

A B C D E F N.T.U.  

-1 -1 -1 -1 -1 -1 54 s 

-1 -1 1 -1 1 1 25 t 

-1 1 -1 1 1 1 46 u 

-1 1 1 1 -1 -1 26 v 

1 -1 1 1 1 -1 27 w 

1 1 1 -1 -1 1 27 x 

1 1 -1 -1 1 -1 50 y 

1 -1 -1 1 -1 1 46 z 

 

Puesto que el número de experimentos es ocho y los factores son solo seis, se tienen 

suficientes grados de libertad para poder hacer el análisis de robustez a partir de un 

Análisis de Varianza en lugar de un análisis de medias. Este se ha realizado en el 

programa Minitab 18, como diseño factorial con modelo de solo efectos principales.  

Los resultados para el análisis de varianza se muestran en la tabla 70. 

Tabla 70. Análisis de Varianza con el programa Minitab 18 para el rango bajo. 

 
Fuente. Minitab 18. 

La significancia de los factores A, B, D, E, F son Sig. > 0,05; entonces la variación de 

estos no afecta a los resultados del método, por lo que el método es robusto a estos 
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factores con un nivel de confianza del 95%. Con relación al factor C (volumen del 

buffer), la significancia es Sig. (0,049) < 0,05; por lo tanto, el cambio en el volumen 

del buffer si afecta al resultado del método, por lo que se recomienda no cambiar el 

volumen establecido en el método normalizado.   

Resumen del modelo a partir de Minitab 18: 

Tabla 71. Resumen del modelo a partir de Minitab 18 para el rango bajo. 
S R R2 

2,4748 0,9972 99.43% 
 

 

Ecuación de regresión en unidades no codificadas: 

 

 

NTU = 37.625 - 0.125 A - 0.375 B - 11.375 C - 1.375 D - 0.625 E - 1.625 F 

 

A partir del modelo de la robustez, y sus parámetros de calidad, puede establecerse 

que evidentemente el volumen del buffer (factor C) es el de mayor peso, lo que 

significa que un cambio en este factor afectará al resultado de la medida. 

El gráfico de Pareto como la gráfica normal de efectos estandarizados también nos 

muestra la misma conclusión, siendo el volumen del buffer (factor C) significativo en 

el resultado de la medida.  
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Figura 39. Diagrama de Pareto de efectos estandarizados para el rango bajo. 

Fuente. Minitab 18. 

Donde además se tiene la gráfica de efectos estandarizados: 

 

Figura 40. Gráfica normal de efectos estandarizados para el rango bajo. 

Fuente. Minitab 18.  
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RANGO ALTO 

Para la evaluación de la robustez en el rango alto se trabajó con una concentración de 

20 mg/L del estándar de trabajo de sulfatos de 1000 mg/L. 

El diseño de Plackett - Burman para el análisis de robustez en el rango bajo se 

muestra en la tabla 72. 

Tabla 72. Resultados del diseño se Plackett – Burman para el rango bajo. 

A B C D E F NTU  

-1 -1 -1 -1 -1 -1 56 s 

-1 -1 1 -1 1 1 54 t 

-1 1 -1 1 1 1 57 u 

-1 1 1 1 -1 -1 56 v 

1 -1 1 1 1 -1 55 w 

1 1 1 -1 -1 1 57 x 

1 1 -1 -1 1 -1 56 y 

1 -1 -1 1 -1 1 51 z 

 

Al igual que en el caso del análisis de la robustez en el rango bajo, se tienen 

suficientes grados de libertad para poder hacer el análisis de robustez a partir de un 

Análisis de Varianza en lugar de un análisis de medias, éste se ha realizado en el 

programa Minitab 18, como diseño factorial con modelo de efectos principales. Los 

resultados son los siguientes:   

Los resultados de análisis de varianza se muestran en la tabla 73. 
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Tabla 73. Análisis de Varianza con el programa Minitab 18 para el rango alto. 

 
Fuente. Minitab 18. 

 

La significancia de todos los factores son mayores al nivel de significancia Sig. > 

0,05; entonces la variación de estos no afecta a los resultados del método, así el 

método es robusto a todos los factores considerados con un nivel de confianza del 

95%. 

Resumen del modelo a partir de Minitab 18: 

 

Tabla 74. Resumen del modelo a partir de Minitab 18 para el rango alto. 
S R R2 

2.47487 0,842 70,91 % 
 

 

Ecuación de regresión en unidades no codificadas: 

 

NTU = 55,25 – 0,50 A + 1,25 B – 0,25 C – 0,50 D – 0,25 E – 0,50 F 

A partir del modelo de la robustez en el rango alto, sus parámetros de calidad 

(R=0,842; R2= 70,91%), muestran un ajuste un tanto más débil al caso del rango 

bajo, indicando una falta de ajuste, posiblemente por la interacción entre algunos 
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factores, de cualquier modo, el modelo también confirma que todos los factores no 

son significativos en el resultado de N.T.U. El gráfico de Pareto como la gráfica 

normal de efectos estandarizados también nos muestra la misma conclusión, ninguno 

de los factores es significativo; por lo que el método es robusto a todos los factores 

considerados.  

 

Figura 41. Diagrama de Pareto de efectos estandarizados para el rango alto. 

Fuente. Minitab 18. 

Donde además se tiene la gráfica de efectos estandarizados: 
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Figura 42. Gráfica normal de efectos estandarizados para el rango alto. 

Fuente. Minitab 18.  

4.7. EVALUACIÓN DE LAS MUESTRAS DE AGUA 

Se ha trabajado con tres tipos de muestras, una que es agua embotellada (Viscachani), 

otra de un manantial (Cotahuma) y la última de deshielo (cuatro muestras), de una 

hidroeléctrica de Zongo. 

Para las muestras de Cotahuma y agua embotellada Viscachani se hizo una inter-

comparación con el laboratorio acreditado de EPSAS que queda en la autopista, esto 

para evaluar la precisión y exactitud del método que se ha validado para la 

determinación de sulfatos en aguas naturales, de igual manera se ha evaluado la 

precisión y la exactitud para la muestra de agua embotellada Viscachani que ha sido 

usada en la repetibilidad y precisión intermedia.  

 Muestra de agua embotellada Viscachani 

El reporte técnico en cuanto a la composición de esta muestra se muestra en la figura 38. 

Valores determinados en el laboratorio del LCA: 
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Tabla 75. Parámetros medidos en la recepción de la muestra. 

Parámetro 

𝐩𝐇 8,06 

Conductividad m𝐒/𝐜𝐦 2,31 

 

Esta muestra presenta un valor de pH básico y un valor de conductividad de 2,31 mS/cm 

indicando que presenta una elevada salinidad. 

Determinación del intervalo de confianza para la muestra de agua embotellada 

Viscachani. 

Se ha determinado el intervalo de confianza para la muestra de agua embotellada 

Viscachani, para los dos rangos de trabajo en el que se ha analizado esta muestra, con el 

uso de las ecuaciones 31 y 32; los valores usados y resultados se muestran a 

continuación: 

Rango 

Bajo 
m = 10 n = 6 Syx= 0,2764 t(tab.)= 2,776 

Rango 

Alto 
m = 10 n = 7 Syx= 0,4268 t(tab.)= 2,571 

 

Tabla 76. Desviación para la concentración e intervalo de confianza para la muestra de 

agua embotellada Viscachani. 

 
 𝐈. 𝐂. 

Rango 𝐒𝐗𝟎 𝐭𝐧−𝟐 ∙ 𝐒𝐗𝟎 

Bajo 0,23 0,64 

Alto 0,076 0,19 

 

Muestra de Cotahuma  

Valores in-situ tomados con el multiparámetro HQ40d: 

Tabla 77. Parámetros medidos en la recolección de la muestra. 

Parámetro 
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𝐩𝐇 8,97 

Conductividad  𝛍𝐒/𝐜𝐦 360,00 

O.D.  𝐦𝐠/𝐋 6,37 

 

Para la determinación de parámetros en laboratorio de calidad ambiental (L.C.A.) para 

cationes mayoritarios Sodio (Na), Potasio (K), Calcio (Ca) y Magnesio (Mg) se 

determinaron empleando un espectrofotómetro de absorción atómica técnica de llama 

Perkin Elmer Analyst 3110 como también el mismo se usó para determinar cromo total 

(Cr-T)  y para la determinación de Arsénico (As), Manganeso (Mn) y Hierro (Fe) se 

determinaron empleando un espectrofotómetro de absorción atómica con horno de 

grafito Perkin Elmer Analyst 200-700. 

Los aniones mayoritarios: fosfatos (PO4
3-), cloruros (Cl-), nitratos (NO3

-1) se 

determinaron el laboratorio de calidad ambiental (L.C.A.), empleando un 

espectrofotómetro UV-Vis Perkin Elmer Lambda 25 y para la determinación de cloruros 

se empleó un método titulométrico (método de Mohr). 

Los resultados de metales y aniones determinados en los laboratorios de calidad 

ambiental (L.C.A.) se muestran en la tabla 76. 

Tabla 78. Caracterización de la muestra de Cotahuma. 

ANALITO 𝐦𝐠/𝐋 

Arsénico  < L.D. 

Manganeso (II) < L.D. 

Hierro (II) < L.D. 

Cromo (total) < L.D. 

Sodio (I) 28,15 

Potasio (I) 5,07 

Calcio (II) 23,10 

Magnesio (II) 10,24 

Fosfatos 2,59 

Cloruros 26,52 

Nitratos 26,60 

 

En el análisis Micro-Biológico, se recolecto una muestra de la vertiente de Cotahuma, 

donde se hizo pruebas cualitativas para coliformes totales, coliformes fecales y E. Coli. 
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Todos los resultados se expresaron en unidades de “número más probable”, que se 

muestran en la tabla 77. 

Tabla 79. Resultados del análisis micro-biológico. 

Análisis NMP/100mL 

Coliformes totales 1,6 

Coliformes fecales 7,5 

E. Coli 7,5 

 

Análisis de demanda química de oxígeno: 

Tabla 80. Resultados para D.Q.O. 

 𝐦𝐠/𝐋 

D.Q.O. 56,35 

 

La evaluación fisicoquímica y bacteriológica ha mostrado que la muestra de la vertiente 

que queda en Cotahuma presenta un valor de pH básico y un valor de conductividad de 

360 µS/cm indicando que presenta una elevada salinidad, en el caso de los metales todos 

están por debajo de los límites permisibles de la norma NB-512. Por otra parte esta 

muestra se encuentra altamente contaminada por coliformes totales, coliformes fecales y 

E. Coli, que presenta concentraciones de 1,6; 7,5; 7,5 N.M.P./100 mL respectivamente, 

lo que supone un alto riesgo a la salud, debido a que las concentraciones de coliformes 

fecales y E. Coli  son superiores a los límites permisibles de los requerimientos 

microbiológicos de la norma NB-512 (NB-512, 2005).  

Determinación del intervalo de confianza para la muestra de la vertiente de 

Cotahuma. 

Se ha determinado el intervalo de confianza para la muestra de agua de Cotahuma, para 

los dos rangos de trabajo en el que se ha analizado esta muestra, con el uso de las 

ecuaciones 31 y 32; los valores usados y resultados se muestran a continuación: 

Rango 

Bajo 
m = 10 n = 6 Syx= 0,2764 t(tab.)= 2,776 

Rango 

Alto 
m = 10 n = 7 Syx= 0,4268 t(tab.)= 2,571 
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Tabla 81. Desviación para la concentración e intervalo de confianza para la muestra de 

la vertiente de Cotahuma. 

 
 𝑰. 𝑪. 

Rango 𝑺𝑿𝟎  𝒕𝒏−𝟐 ∙ 𝑺𝑿𝟎 

BAJO 0,14 0,39 

ALTO 0,10 0,26 

 

Muestras de agua de deshielo de una hidroeléctrica en Zongo 

Se ha trabajado con cuatro muestras de deshielo de una hidroeléctrica en Zongo, donde 

los valores físico-químicos nos indican que tienen pH ligeramente alcalinos y 

conductividades bajas, estos resultados se muestran en la tabla 82. 

Tabla 82. Resultados de conductividad y pH de las muestras de Zongo. 

MUESTRA 
Conductividad 

𝛍𝐒/𝐜𝐦 
𝐩𝐇 

208-1 20,0 6,83 

208-2 19,5 6,30 

208-3 40,0 6,50 

208-4 39,8 6,60 

 

Determinación del intervalo de confianza para las muestras de agua de deshielo. 

Se ha determinado el intervalo de confianza para las muestras de agua de deshielo, para 

el rango bajo en el que se ha analizado esta muestra, con el uso de las ecuaciones 31 y 

32; los valores usados y resultados se muestran a continuación: 

m = 1 n = 6 Syx= 0,2764 t(tab.)= 2,776 
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Tabla 83. Desviación para la concentración e intervalo de confianza para las muestras 

de agua de deshielo. 

 
 𝐈. 𝐂. 

Muestra 𝐒𝐗𝟎 𝐭𝐧−𝟐 ∙ 𝐒𝐗𝟎 

208-1 0,12 0,32 

208-2 0,11 0,32 

208-3 0,11 0,30 

208-4 0,11 0,30 

 

Para la determinación de iones sulfatos se hizo uso del rango bajo, debido a que la 

concentración de este analito en estas muestras esta debajo de los 10 mg/L, los 

resultados se presentan con su intervalo de confianza, los cuales se muestran en la tabla 

84. 

Tabla 84. Resultados de contenido de 𝒎𝒈 𝑺𝑶𝟒
𝟐−/𝑳 de las muestras de Zongo 

 

Muestra 𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 

208-1 1,23 ± 0,32 

208-2 2,09 ± 0,32 

208-3 6,39 ± 0,30 

208-4 5,10 ± 0,30 

 

4.7.1. Resultados de la Intercomparación. 

 

Se hizo una Inter comparación entre laboratorios, donde se llevó dos muestras de agua al 

laboratorio de EPSAS, las cuales fueron medidas con un equipo HACH DR 5000 que se 

muestra en el anexo 11, este equipo cuenta con dos mediciones, una a partir del software 

instalado al equipo y la otra a partir del software del equipo, mostrados en la tabla 85. 

Tabla 85. Resultados de contenido de 𝒎𝒈 𝑺𝑶𝟒
𝟐−/𝑳 en el laboratorio de EPSAS. 

 

Muestra Instrumento 
𝐄. 𝐏. 𝐒. 𝐀. 𝐒 

𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 

COTAHUMA 
SOFTWARE 38,07 ± 0,07 

Equipo HACH 36,00 ± 0,13 

Agua Vizcachani 
SOFTWARE 67,44 ± 0,07 

Equipo HACH 66,00 ± 0,13 
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Tanto la muestra de agua embotellada Viscachani y la muestra de Cotahuma, se han 

medido en los dos rangos de trabajo para evaluar la precisión y exactitud, y de esta 

manera comparar la diferencia que existe con el reporte de EPSAS y el método que se 

usa actualmente en el laboratorio de calidad ambiental (L.C.A.), como se muestra en la 

tabla 86 y 87.  

Tabla 86. Comparación de los resultados de 𝒎𝒈 𝑺𝑶𝟒
𝟐−/𝑳 obtenidos por los dos 

laboratorios para la muestra de Cotahuma. 

Muestra 
𝐄. 𝐏. 𝐒. 𝐀. 𝐒 𝐋. 𝐂. 𝐀. 

𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒

𝟐−/𝐋 

COTAHUMA 37,03 ± 0.32 

Rango 

Bajo 
36,83 ± 0,26 

Rango 

Alto 
36,77 ± 0,26 

 

Tabla 87. Comparación de los resultados de 𝒎𝒈 𝑺𝑶𝟒
𝟐−/𝑳 obtenidos por los dos 

laboratorios para la muestra de agua Viscachani. 

Muestra 
𝐄. 𝐏. 𝐒. 𝐀. 𝐒 𝐋. 𝐂. 𝐀. 

𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒

𝟐−/𝐋 

Agua 

embotellada 

Vizcachani 

66,72 ± 0.28 
Rango Bajo 67,52 ± 0,64 

Rango Alto 67,26 ±0,19 

 

Según los resultados de la intercomparación para sulfatos, se puede ver que los 

resultados obtenidos en el laboratorio de calidad ambiental están dentro del intervalo de 

confianza de los resultados reportados por E.P.S.A.S. por lo tanto, se ha trabajado de 

manera precisa y exacta. 
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5. CONCLUSIONES 

➢ Se ha verificado la eficacia del turbidímetro AL 1000 (AQUA LYTIC), con el 

uso de un estándar de turbidez de 12,7 N.T.U. las lecturas dieron resultados 

precisos y exactos, por lo tanto, el equipo se encuentra en condiciones óptimas 

para su uso. 

➢ Se ha validado el método de análisis para la determinación de la concentración 

de sulfatos en agua natural mediante la técnica turbidimétrica. Según los 

parámetros evaluados se tiene: 

✓ En la evaluación del rango de trabajo, primeramente, a partir del test de Grubbs 

se eliminó valores anómalos y se conservado los resultados que cumplen este 

test, como segundo paso a partir del test de Cochran se evaluó las varianzas de 

donde se tiene un comportamiento homocedástico. A partir de los dos test 

anteriormente mencionados se tiene dos rangos de trabajo, el rango bajo que está 

en el intervalo de 1 − 10 mg/L y el intervalo de concentración para el rango alto 

está dentro de 10 − 40 mg/L. 

✓ Para la evaluación de la linealidad en los dos rangos de trabajo: 

En el “rango bajo” el modelo lineal es 𝑦 = 2,9068𝑥 − 0,8521 con un 

coeficiente de correlación de 0,9997, donde a partir de la prueba t-student para 

un grado de significancia del 95 %, para el coeficiente de correlación se tiene que 

t(cal.) > t(tab.), por lo tanto, existe correlación entre los valores de referencia con 

la respuesta del método, entonces el intervalo del rango bajo es lineal. 

En el “rango alto” el modelo lineal es 𝑦 = 2,7821𝑥 − 0,1543 con un coeficiente 

de correlación de 0,9998, donde a partir de la prueba t-student para un grado de 

significancia del 95 % para el coeficiente de correlación se tiene que t(cal) > 

t(tab.), por lo tanto, existe correlación entre los valores de referencia con la 

respuesta del método, entonces el intervalo del rango bajo es lineal 

✓ En la evaluación de la selectividad para ambos rangos de trabajo, se usó el 

método de adición estándar para comparar las pendientes de los dos grupos de 

muestras que se han trabajado (estándar y estándar con matriz) para evaluar el 

efecto de la matriz. Para la prueba t-student con un grado de significancia del 95 
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% se tiene que t(tab.) > t(cal.), por lo tanto, las pendientes son iguales, no existe 

efecto de la matriz y el método es selectivo. 

✓ Los límites de detección y cuantificación se determinaron a partir de la pendiente 

de la recta de calibración y la desviación estándar del intercepto, de esta manera 

el límite de detección (concentración mínima detectable) para el rango bajo es de 

0,24 mg SO4
2−/L y para el rango alto 0,74 mg SO4

2−/L. El límite de 

cuantificación (concentración mínima cuantificable) para el rango bajo es 0,79 

mg SO4
2−/L y para el rango alto es 2,39 mg SO4

2−/L. 

✓ Para la evaluación de la repetibilidad y precisión intermedia se ha establecido 

trabajar con un porcentaje menor al 7% de coeficiente de variación, se ha 

evaluado las varianzas con el test de Fisher y las medias con la prueba t-student 

con un grado de significación del 95%, para ambos rangos de trabajo el 

coeficiente de variación es menor al 7%, en el caso de las varianzas el 

F(tab.)>F(cal.) comprobando que se tiene varianzas estadísticamente iguales y en 

cuanto a la igualdad de las medias se tiene que T(tab.)>T(cal.) por lo tanto no 

hay diferencia significativa entre los valores medios, entonces el método es 

preciso. 

✓ Para la evaluación de la reproducibilidad no se contaba con otro equipo de las 

mismas características y como tal tampoco el mismo procedimiento, por tal 

motivo no se pudo realizar este parámetro de la validación, los resultados que 

ayudarían a solucionar este problema son los de la intercomparación, donde a 

pesar que se usó otro equipo (HACH) y otro procedimiento, los resultados 

reportados usando el turbidímetro AL 1000 tienen muy poca diferencia 

comparados con los resultados reportados por el equipo HACH, por lo tanto, se 

puede considerar que el método es reproducible para la determinación de iones 

sulfato en agua natural. 

✓ En la evaluación de la exactitud se ha calculado el porcentaje de recuperación 

para los dos rangos de trabajo, donde en ambos rangos estos porcentajes están 

dentro del intervalo del porcentaje de recuperación que se ha propuesto (95-105 

%), por lo tanto, el método para ambos rangos de trabajo es exacto. 
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✓ En la evaluación de la robustez a partir del modelo de Blackett-Burman se ha 

realizado en el programa Minitab como diseño factorial con modelo de solo 

efectos principales, donde en el rango bajo: La significancia de los factores A, B, 

D, E, F son Sig. > 0,05; por lo que se concluye que la variación de estos no 

afecta a los resultados del método, por lo que el método es robusto a estos 

factores con un nivel de confianza del 95%. Con relación al factor C, volumen de 

la solución tampón, la significancia es Sig.(0,049) < 0,05; por lo tanto, el cambio 

en el volumen del buffer si afecta al resultado del método. 

En el caso del rango alto: La significancia de todos los factores son mayores al 

nivel de significancia  Sig. > 0,05; por lo tanto, la variación de estos no afecta 

a los resultados del método, así el método es robusto a todos los factores 

considerados con un nivel de confianza del 95%. 

➢ Se ha realizado una intercomparación entre laboratorios, para hacer un 

seguimiento y evaluación al método de determinación de sulfatos en aguas 

naturales, al evaluar los resultados reportados por este laboratorio se concluye 

que se está trabajando de forma precisa como también exacta y por lo tanto se 

demuestra la competencia del laboratorio de calidad ambiental (L.C.A.) en la 

determinación de sulfatos, debido a que los laboratorios de EPSAS están 

acreditados. 

➢ En el análisis de las muestras: La concentración de la muestra de agua 

embotellada Viscachani es 67,26 ± 0,19 mg SO4
2−/L, la concentración de la 

muestra de Cotahuma es 36,77 ± 0,19 mg SO4
2−/L y las concentraciones de los 

cuatro puntos de muestreo de agua de deshielo de una hidroeléctrica en Zongo 

mostradas en la tabla 82 son  1,23 ± 0,32 mg SO4
2−/L, 2,09 ± 0,32 mg 

SO4
2−/L, 6,39 ± 0,30 mg SO4

2−/L, 5,10 ± 0,30 mg SO4
2−/L; estas 

concentraciones están debajo del límite permisible de agua para consumo 

humano (NB-512). 
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6. RECOMENDACIONES 

 

• Evaluar de las condiciones de trabajo para la determinación de sulfatos por el 

método espectrofotométrico y comparar los resultados con el método 

turbidimétrico.  

• Siendo que se ha determinado la incertidumbre del método a partir de la curva de 

regresión lineal, se recomienda determinar la incertidumbre a partir de la 

evaluación de cada una de las fuentes que generan incertidumbre, desde los 

materiales, hasta los equipos que se han usado para este método. 

• La muestra de vertiente de Cotahuma reporta resultados arriba de los límites 

permisibles según la norma NB-512 en cuanto al análisis microbiológico, por lo 

que se recomienda previamente hacer un tratamiento de desinfección si se desea 

emplear como agua de consumo. 

• Planificar periódicamente la calibración de materiales volumétricos y equipos, 

para asegurar la confiabilidad de los resultados. 

• Evaluar la sensibilidad del método en los dos rangos de trabajo. 
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8. ANEXOS 

ANEXO 1 

Tabla. valores tabulados de G para el test de Grubb`s al 1% y 5% de probabilidad 
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ANEXO 2 

Tabla. valores tabulados de C para el test de Cochran para el 95% de confianza. 
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ANEXO 3 

Tabla. valores tabulados de F de la prueba de Fisher para el 95% de confianza. 
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ANEXO 4 

Tabla. valores tabulados de “t” para el test t-student para el 95% de confianza. 
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ANEXO 5 

Tablas. Mínimos cuadrados para la evaluación de la “LINEALIDAD” 

Evaluación de la regresión lineal para el rango bajo: 

Conc. 

𝑚𝑔 𝑆𝑂4
2−/𝐿 

N.T.U. (𝐗𝐢 − 𝐗̅)
𝟐 (𝐗𝐢)

𝟐 (𝐘𝐢 − 𝐘̅)
𝟐 (𝐗𝐢 − 𝐗̅) ∙ (𝐘𝐢 − 𝐘̅) Residuos 

1 2,00 17,36 1,00 160,87 52,85 -0,75 

1 3,50 17,36 1,00 125,07 46,60 0,75 

1 4,00 17,36 1,00 114,13 44,51 1,25 

1 2,00 17,36 1,00 160,87 52,85 -0,75 

1 3,00 17,36 1,00 136,50 48,68 0,25 

1 2,00 17,36 1,00 160,87 52,85 -0,75 

1 3,50 17,36 1,00 125,07 46,60 0,75 

1 3,00 17,36 1,00 136,50 48,68 0,25 

1 2,50 17,36 1,00 148,43 50,76 -0,25 

1 3,00 17,36 1,00 136,50 48,68 0,25 

2 4,00 10,03 4,00 114,13 33,83 -1,62 

2 6,00 10,03 4,00 75,40 27,50 0,38 

2 4,50 10,03 4,00 103,70 32,25 -1,12 

2 5,00 10,03 4,00 93,77 30,66 -0,62 

2 7,00 10,03 4,00 59,03 24,33 1,38 

2 6,00 10,03 4,00 75,40 27,50 0,38 

2 7,00 10,03 4,00 59,03 24,33 1,38 

2 5,50 10,03 4,00 84,33 29,08 -0,12 

2 7,00 10,03 4,00 59,03 24,33 1,38 

2 5,00 10,03 4,00 93,77 30,66 -0,62 

4 10,00 1,36 16,00 21,93 5,46 -1,34 

4 12,50 1,36 16,00 4,77 2,55 1,16 

4 11,00 1,36 16,00 13,57 4,30 -0,34 

4 10,50 1,36 16,00 17,50 4,88 -0,84 

4 11,50 1,36 16,00 10,13 3,71 0,16 

4 9,50 1,36 16,00 26,87 6,05 -1,84 

4 11,00 1,36 16,00 13,57 4,30 -0,34 

4 11,50 1,36 16,00 10,13 3,71 0,16 

4 13,50 1,36 16,00 1,40 1,38 2,16 

4 13,00 1,36 16,00 2,83 1,96 1,66 

6 16,50 0,69 36,00 3,30 1,51 -0,57 

6 16,50 0,69 36,00 3,30 1,51 -0,57 

6 16,50 0,69 36,00 3,30 1,51 -0,57 

6 17,00 0,69 36,00 5,37 1,93 -0,07 

6 16,50 0,69 36,00 3,30 1,51 -0,57 

6 16,50 0,69 36,00 3,30 1,51 -0,57 
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6 17,00 0,69 36,00 5,37 1,93 -0,07 

6 17,00 0,69 36,00 5,37 1,93 -0,07 

6 16,00 0,69 36,00 1,73 1,10 -1,07 

6 16,00 0,69 36,00 1,73 1,10 -1,07 

8 22,00 8,03 64,00 53,53 20,73 -0,80 

8 22,00 8,03 64,00 53,53 20,73 -0,80 

8 25,00 8,03 64,00 106,43 29,23 2,20 

8 22,50 8,03 64,00 61,10 22,15 -0,30 

8 22,00 8,03 64,00 53,53 20,73 -0,80 

8 22,00 8,03 64,00 53,53 20,73 -0,80 

8 22,50 8,03 64,00 61,10 22,15 -0,30 

8 24,00 8,03 64,00 86,80 26,40 1,20 

8 23,00 8,03 64,00 69,17 23,56 0,20 

8 24,00 8,03 64,00 86,80 26,40 1,20 

10 26,50 23,36 100,00 139,63 57,11 -2,02 

10 30,00 23,36 100,00 234,60 74,03 1,48 

10 30,50 23,36 100,00 250,17 76,45 1,98 

10 28,00 23,36 100,00 177,33 64,36 -0,52 

10 30,00 23,36 100,00 234,60 74,03 1,48 

10 29,00 23,36 100,00 204,97 69,20 0,48 

10 27,50 23,36 100,00 164,27 61,95 -1,02 

10 28,50 23,36 100,00 190,90 66,78 -0,02 

10 28,50 23,36 100,00 190,90 66,78 -0,02 

10 28,50 23,36 100,00 190,90 66,78 -0,02 

 

Evaluación de la regresión lineal para el rango alto: 

Conc. 

𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 

N.T.U. (𝐗𝐢 − 𝐗̅)
𝟐 (𝐗𝐢)

𝟐 (𝐘𝐢 − 𝐘̅)
𝟐 (𝐗𝐢 − 𝐗̅) ∙ (𝐘𝐢 − 𝐘̅) Residuos 

10 27,04 225 100 1753,39 628,10 -1,25 

10 28,54 225 100 1630,02 605,60 0,25 

10 27,07 225 100 1750,88 627,65 -1,22 

10 28,13 225 100 1663,29 611,75 -0,16 

10 28,13 225 100 1663,29 611,75 -0,16 

10 28,08 225 100 1667,37 612,50 -0,21 

10 27,58 225 100 1708,46 620,00 -0,71 

10 28,07 225 100 1668,19 612,65 -0,22 

10 27,07 225 100 1750,88 627,65 -1,22 

10 28,07 225 100 1668,19 612,65 -0,22 

15 43,03 100 225 669,57 258,76 1,21 

15 42,04 100 225 722,19 268,74 0,21 

15 41,07 100 225 775,26 278,44 -0,76 

15 40,13 100 225 828,49 287,84 -1,70 

15 43,13 100 225 664,79 257,84 1,30 
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15 42,58 100 225 693,45 263,34 0,75 

15 41,08 100 225 774,70 278,34 -0,75 

15 39,07 100 225 890,63 298,44 -2,76 

15 42,07 100 225 720,57 268,44 0,24 

15 41,07 100 225 775,26 278,44 -0,76 

20 56,53 25 400 153,17 61,88 1,17 

20 57,04 25 400 140,98 59,37 1,67 

20 54,07 25 400 220,33 74,22 -1,30 

20 56,13 25 400 163,42 63,92 0,76 

20 53,63 25 400 233,59 76,42 -1,74 

20 55,08 25 400 191,37 69,17 -0,29 

20 56,08 25 400 164,70 64,17 0,71 

20 55,57 25 400 178,05 66,72 0,20 

20 56,07 25 400 164,96 64,22 0,70 

20 56,07 25 400 164,96 64,22 0,70 

25 69,03 0 625 0,02 0,00 0,12 

25 71,04 0 625 4,52 0,00 2,13 

25 67,07 0 625 3,40 0,00 -1,84 

25 69,13 0 625 0,05 0,00 0,22 

25 69,13 0 625 0,05 0,00 0,22 

25 67,08 0 625 3,36 0,00 -1,83 

25 70,58 0 625 2,78 0,00 1,67 

25 69,07 0 625 0,02 0,00 0,16 

25 72,57 0 625 13,37 0,00 3,66 

25 70,07 0 625 1,34 0,00 1,16 

30 81,03 25 900 146,99 60,62 -1,42 

30 82,54 25 900 185,68 68,13 0,09 

30 82,07 25 900 173,09 65,78 -0,38 

30 83,63 25 900 216,58 73,58 1,18 

30 83,13 25 900 202,11 71,08 0,68 

30 84,08 25 900 230,02 75,83 1,63 

30 83,08 25 900 200,69 70,83 0,63 

30 83,07 25 900 200,41 70,78 0,62 

30 83,07 25 900 200,41 70,78 0,62 

30 84,07 25 900 229,72 75,78 1,62 

35 96,03 100 1225 735,71 271,24 0,04 

35 99,04 100 1225 907,61 301,27 3,04 

35 95,07 100 1225 26,16 261,57 -0,93 

35 96,13 100 1225 27,22 272,17 0,13 

35 96,13 100 1225 27,22 272,17 0,13 

35 96,58 100 1225 27,67 276,67 0,58 

35 98,08 100 1225 29,17 291,67 2,08 

35 96,07 100 1225 27,16 271,57 0,07 

35 97,07 100 1225 28,16 281,57 1,07 

35 98,07 100 1225 29,16 291,57 2,07 
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40 104,03 225 1600 35,12 526,86 -5,50 

40 106,04 225 1600 37,13 556,90 -3,50 

40 107,07 225 1600 38,16 572,35 -2,47 

40 109,63 225 1600 40,72 610,75 0,09 

40 109,63 225 1600 40,72 610,75 0,09 

40 109,08 225 1600 40,17 602,50 -0,46 

40 109,08 225 1600 40,17 602,50 -0,46 

40 107,07 225 1600 38,16 572,35 -2,47 

40 109,57 225 1600 40,66 609,85 0,03 

 

ANEXO 6 

Tablas. Mínimos cuadrados para la evaluación de la “SELECTIVIDAD” 

RANGO BAJO 

• Sin matriz 

Concentración 

𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 

N.T.U. 

Concentración 

Real 

𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 

𝐘𝐩𝐫𝐞𝐝. 𝐘𝐢 − 𝐘𝑝𝑟𝑒𝑑 (𝐘𝐢 − 𝐘𝑝𝑟𝑒𝑑)
𝟐
 

1,00 2,00 0,98 2,0548 -0,0548 0,0030 
1,00 2,00 0,98 2,0548 -0,0548 0,0030 
2,00 4,00 1,67 4,9616 -0,9616 0,9248 
2,00 6,00 2,36 4,9616 1,0384 1,0782 
4,00 11,00 4,08 10,7753 0,2247 0,0505 
4,00 10,00 3,73 10,7753 -0,7753 0,6012 
6,00 16,00 5,80 16,5890 -0,5890 0,3470 
6,00 18,00 6,49 16,5890 1,4110 1,9908 
8,00 23,00 8,21 22,4027 0,5973 0,3567 
8,00 22,00 7,86 22,4027 -0,4027 0,1622 

10,00 29,00 10,27 28,2164 0,7836 0,6140 
10,00 27,00 9,58 28,2164 -1,2164 1,4797 

 

• Con matriz 

Concentración 

𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 

N.T.U. 

Concentración 

Real 

𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 

𝐘𝐩𝐫𝐞𝐝. 𝐘𝐢 − 𝐘𝑝𝑟𝑒𝑑 (𝐘𝐢 − 𝐘𝑝𝑟𝑒𝑑)
𝟐
 

1,00 5,00 1,06 4,8356 0,1644 0,0270 
1,00 5,00 1,06 4,8356 0,1644 0,0270 
2,00 8,00 2,10 7,7151 0,2849 0,0812 
2,00 8,00 2,10 7,7151 0,2849 0,0812 
4,00 12,00 3,49 13,4740 -1,4740 2,1726 
4,00 13,00 3,84 13,4740 -0,4740 0,2247 
6,00 19,00 5,92 19,2329 -0,2329 0,0542 
6,00 20,00 6,27 19,2329 0,7671 0,5885 
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8,00 26,00 8,35 24,9918 1,0082 1,0165 
8,00 25,00 8,00 24,9918 0,0082 0,0001 

10,00 31,00 10,09 30,7507 0,2493 0,0622 
10,00 30,00 9,74 30,7507 -0,7507 0,5635 

 

RANGO ALTO 

• Sin matriz 

Concentración 

𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 

N.T.U. 

𝐘𝐢 

Concentración 

Real 

𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 

𝐘𝐩𝐫𝐞𝐝. 𝐘𝐢 − 𝐘𝑝𝑟𝑒𝑑 (𝐘𝐢 − 𝐘𝑝𝑟𝑒𝑑)
𝟐
 

10,00 27,57 9,70 28,4107 -0,8457 0,7152 
10,00 28,57 10,06 28,4107 0,1543 0,0238 
15,00 41,57 14,73 42,3214 -0,7564 0,5722 
15,00 40,57 14,37 42,3214 -1,7564 3,0850 
20,00 55,57 19,76 56,2321 -0,6671 0,4451 
20,00 56,57 20,12 56,2321 0,3329 0,1108 
25,00 70,57 25,15 70,1429 0,4221 0,1782 
25,00 69,57 24,79 70,1429 -0,5779 0,3339 
30,00 84,57 30,18 84,0536 0,5114 0,2616 
30,00 83,57 29,82 84,0536 -0,4886 0,2387 
35,00 97,57 34,86 97,9643 -0,3993 0,1594 
35,00 98,57 35,22 97,9643 0,6007 0,3609 
40,00 109,57 39,17 111,8750 -2,3100 5,3361 

40,00 111,57 39,89 111,8750 -0,3100 0,0961 

 

• Con matriz 

Concentración 

𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 

N.T.U. 

𝐘𝐢 

Concentración 

Real 

𝐦𝐠 𝐒𝐎𝟒
𝟐−/𝐋 

𝐘𝐩𝐫𝐞𝐝. 𝐘𝐢 − 𝐘𝑝𝑟𝑒𝑑 (𝐘𝐢 − 𝐘𝑝𝑟𝑒𝑑)
𝟐
 

10,00 38,73 10,16 38,2836 0,4414 0,1949 

10,00 38,73 10,16 38,2836 0,4414 0,1949 

15,00 51,73 14,78 52,3371 -0,6121 0,3747 

15,00 50,73 14,43 52,3371 -1,6121 2,5990 

20,00 67,73 20,47 66,3907 1,3343 1,7803 

20,00 66,73 20,12 66,3907 0,3343 0,1117 

25,00 80,73 25,10 80,4443 0,2807 0,0788 

25,00 79,73 24,74 80,4443 -0,7193 0,5174 

30,00 94,73 30,08 94,4979 0,2271 0,0516 

30,00 93,73 29,73 94,4979 -0,7729 0,5973 

35,00 109,73 35,42 108,5514 1,1736 1,3773 

35,00 108,73 35,06 108,5514 0,1736 0,0301 

40,00 121,73 39,69 122,6050 -0,8800 0,7744 

40,00 122,73 40,04 122,6050 0,1200 0,0144 
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ANEXO 7 

Figuras. De los materiales usados. 

 

Micropipetas Ependorf de 10 y 1 mL y una Nichyrio de 10 mL (amarrillo) 

ANEXO 8 

Figuras. De los equipos usados. 
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a) Ultrasonido LACTAN Elma ®; b) Balanza analítica DENVER INSTRUMENT; c) 

Conductímetro WTW. 

   

d) pH-metro SevenCompact; e) calefactor de bloque ECO 25 Thermoreactor; f) 

Estufa MEMMERT 

   

g) Titulador electrónico TITRETE®; h) Cronometro OAKTON; i) Agitador 

magnético con calentador IKAMAG RCT. 
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j) Generador de agua Desionizada RIOS; k) Generador de agua Mili-Q 

SARTORIUS; l) Bomba de vacío. 

 

Turbidímetro AL 1000 (Aqua Lytic) 
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ANEXO 9 

Figuras. Muestreo de agua en el macro distrito de Cotahuma. 

 
Toma de la muestra para análisis microbiológico. 

  

Medida del 𝑝𝐻. 
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Medida de la conductividad. 

  

Medida del oxígeno disuelto. 
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ANEXO 10 

Figuras. Muestras de una hidroeléctrica ubicada en Zongo. 

 

ANEXO 11 

Figuras. Equipo que usa EPSAS para la determinación de sulfatos. 
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Equipo HACH DR 5000; Porta muestras 

ANEXO 12 

Figuras. Determinación de sulfatos en los predios del L.C.A. 
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ANEXO 13 

Figuras. Estándar de trabajo de sulfatos de 1000 mg/L y estándar de turbidez de 12,7 

N.T.U. respectivamente. 

  

 


