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INTRODUCCION

En la presente tesis se logré optimizar econémicamente el proceso de anélisis de cobre,
plomo y zinc en muestras geoquimicas en la empresa SGS del Peru S.A.C., para lo cual, se
realizd el estudio de un nuevo proceso de digestion de muestras utilizando distintos
volumenes de acidos en la dosificacion, asi como distintos pesos de muestra a diferentes

temperaturas en el area de digestion quimica de minerales.

Nuestro pais cuenta con grandes recursos econémicos, y la mineria es uno de los sectores
econdmicos mas importantes; este sector representa el 50% de las divisas del pais, ademas
es el principal productor mundial de varios minerales tales como por ejemplo cobre, zinc,
estafio, plomo, hierro, se encuentra en tercer lugar (2015). Estos productos mineros son
parte clave de las exportaciones del pais; es por ello que los analisis quimicos de muestras
minerales son muy importantes; por que los resultados son utilizados para la determinacion
de la concentracién (ley) de cada elemento metélico y consecuentemente viabilizar su

explotacion.

La espectroscopia de absorcion atomica constituye un método sensible para la
cuantificacion de mas de 60 elementos metalicos. Se analizan distintos elementos
metalicos como cobre, plomo, zinc, plata, aluminio, calcio, cadmio, cromo, litio, hierro,

magnesio, potasio y sodio entre otros, en un orden de deteccion desde 3x10* ppm hasta 20

ppm.

La espectroscopia de absorcion atomica es un método de quimica analitica cuantificable
que esta basado en la instrumental que permite medir las concentraciones de un material en
una mezcla y determinar una gran variedad de elementos, fue utilizada por primera vez
como una técnica analitica, y los principios subyacentes fueron establecidos en la segunda
mitad del siglo XIX por Robert Wilhelm Bunsen y Gustav Robert Kirchhoff, ambos

profesores de la Universidad de Heidelberg, Alemania.
En el presente estudio se utilizo la técnica del método combinado del proceso de digestion

con absorcion atomica, para la respectiva determinacion de la concentracion en el mineral,

esta técnica requiere que la muestra se disgregue totalmente durante la digestion, para
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posteriormente cuantificar los elementos de interés para la industria, la agricultura, la

mineria, el control ambiental y la investigacion cientifica en general.
En la presenta tesis se logrd reducir los costos de analisis de muestras en la determinacion

de la concentracién de cobre, plomo y zinc; logrando que obtener una utilidad neta el cual

se refleja en los beneficios obtenidos por la empresa y los empleados.
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CAPITULO I

GENERALIDADES

1.1 ANTECEDENTES

El proposito de la tesis fue optimizar economicamente el proceso de andlisis de cobre,
plomo y zinc en base a pruebas experimentales realizadas en el laboratorio quimico
instrumental, sometiendo posteriormente los datos obtenidos a un riguroso tratamiento
estadistico, para validar la optimizacion del método que permita obtener resultados

confiables y veraces que resguarden el prestigio del laboratorio ante los clientes.

En la actualidad existen diferentes laboratorios que utilizan metodologias diversas en el
ataque quimico de muestras minerales; estos métodos requieren el uso de vasos de vidrio y
teflon de 150 mL y 250 mL. En la presente tesis, se plantea que la cantidad de muestra
mineral a disgregar sea en un volumen menor a las que se utiliza actualmente, garantizando

que los resultados obtenidos sean confiables.

Existen trabajos de desarrollo y de tesis, relacionados al método analitico de digestion,
pero no del tema a desarrollar en la presente tesis, asi se puede mencionar la que se
encuentra en la Biblioteca Especializada de la Facultad de Ingenieria Quimica y Metalurgia
de la Universidad Nacional de San Cristobal de Huamanga, tesis del Ing. Orlando Ochoa
Laines “Estudio del Método Flash en el Analisis de Hierro por Absorcion Atomica en la
Empresa GOLD FIELDS LA CIMA” (2010). Igualmente, tesis del Ing. Michael Vallejos
Laura “Analisis de cobre en soluciones de 100-200 ppm por lectura directa por absorcion
atdmica en la empresa LABPERU EIRL”.



1.2 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

¢Cuél es costo optimo del proceso de analisis de metales reduciendo volimenes de
soluciones acidos en el proceso de digestion de muestras minerales en el laboratorio

quimico?

1.3 HIPOTESIS

Modificando los parametros de digestion de muestras minerales establecidos, sera posible
minimizar los costos operativos de analisis quimico de minerales de cobre plomo y zinc,

sin afectar la calidad de los resultados.

En la presente tesis se plantea una nueva dosificacion de &cidos en el proceso de digestion
sin afectar la composicién quimica de las muestras minerales, asimismo reducir el
consumo de &cidos, minimizar el tiempo de digestion por muestra y subsecuentemente

lograr mayor utilidad y mejor rentabilidad en beneficio de la empresa.

1.4 OBJETIVO

OBJETIVO GENERAL

e Optimizar variables de proceso y econémicamente el proceso de andlisis quimico
cuantitativo de muestras minerales de cobre, plomo y zinc, reduciendo la
dosificacion de volumen de soluciones de acidos en la digestion en el laboratorio

quimico.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Reducir el tiempo de analisis de muestras.
e Mejorar el sistema de digestion de muestras minerales de cobre, plomo y zinc.
e Establecer la cantidad minima de muestra que se requiere en el analisis quimico

para garantizar su representatividad.



e Validar el método de analisis modificado en base a los datos experimentales
obtenidos.

1.5 JUSTIFICACION

JUSTIFICACION TECNICA

e En la actualidad los andlisis de muestras minerales se estan sometiendo a constantes
ajustes, debido a la diversidad de las mismas, para obtener resultados en menor

tiempo posible que satisfaga a los clientes mas exigentes.

e Ademas, la existencia de equipos de andlisis cada vez més sofisticados, pequefios,

precisos y de bajo costo posibilita su adquisicion con facilidad.

e Dentro de este contexto se hace necesario hacer ajustes permanentes,
principalmente en la técnica o proceso de reduccion del tiempo de digestion de

muestras minerales y cantidad de reactivos a emplear.

JUSTIFICACION ECONOMICA

e Actualmente los analisis de muestras minerales tienen alto costo, entonces la
constante bdsqueda de la reduccion de costos, disminucién de volimenes de

soluciones de acidos y otros reactivos permiten un ahorro econémico significativo.

e Ademas, la reduccién significativa de tiempo en el analisis total de muestras
minerales a un minimo, contribuye a obtener mayores ingresos economicos en

beneficio de la empresa y trabajadores.

JUSTIFICACION SOCIAL

e El laboratorio de la empresa SGS DEL PERU S.A.C., presta servicios de analisis
quimico de calidad a diferentes empresas, mejorando su prestigio, garantizando de

esta manera fuentes de trabajo y mejorando la calidad de vida de los empleados.



1.6 LA EMPRESA SGS DEL PERU S.A.C.

“Creada en 1878 en Francia, SGS transformé el comercio en Europa al ofrecer servicios
innovadores”. (WWW.SGS.COM)

“La empresa SGS del Peri S.A.C. es una subsidiaria que pertenece totalmente a SGS
Société Générale de Surveillance Holding S.A., la compafiia matriz del grupo SGS con su
sede en Ginebra, Suiza. Fundado en 1878, el grupo SGS es la organizacion mas grande del
mundo en el campo de la verificacion, ensayos, inspeccion y certificacién. Operando a

nivel mundial y aprovechando una red internacional Gnica de oficinas y laboratorios”.

“Actualmente SGS es una empresa internacional de inspeccion, verificacion analisis y
certificaciébn mas grande del mundo. Su red mundial incluye mas de 2400 oficinas y
laboratorios, con una planilla diversa de mas de 95000 profesionales trabajando en sus
laboratorios y oficinas; el grupo SGS es capaz de proporcionar servicios en mas de 140
paises”.

“La empresa SGS del Peru S.A.C. inici0 sus actividades en el Per( en la década de los afios
sesenta y su condicién de filial como SGS del Peri0 SAC fue establecida en 1986,
actualmente viene brindando servicios a muchas entidades, entre las cuales estdn mineras,
de agricultura, de inspeccidn, ambiente entre otros. Contando con mas de 2000 técnicos y
profesionales conocedores de la realidad nacional, regional e internacional, con
especializacién en cada linea de negocio y una red de oficinas estratégicas ubicas en 28
ciudades”. (WWW.SGS.COM)

1.7 UBICACION

Sede principal de la empresa SGS DEL PERU S.A.C., Av. Elmer Faucett N° 3348, Urb.
Bocanegra, Callao, Lima — Perd.
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1.8 ORGANIZACION DE LA EMPRESA

Raz6n Social; SGS DEL PERU S.A.C.

El tipo de organizacion actual es lineal y funcional donde las jerarquias y
responsabilidades estan plenamente establecidas; siendo la maxima autoridad el Gerente

General, esta distribucion se muestra en el organigrama de la empresa SGS del Pert SAC.
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CAPITULO I

FUNDAMENTACION TEORICA

2.1 LA MUESTRA

“Si las muestras de laboratorio no representasen el contenido real de un material, o
mostrasen grandes fluctuaciones en cuanto al contenido, el error se sumaria a errores de

otras partes de analisis y la determinacion careceria de sentido” (Rubinson, 2001, p.68).

“Las dos metas a lograr en el muestreo son asegurarse que las muestras sean
representativas de la sustancia que se va a analizar, y que las muestras analizadas en el

laboratorio sean homogéneas” (Rubinson, 2001, p.69).

Una muestra unitaria y representativa (unidad de muestreo) se define como aquella porcion
que se escoge de tal modo que haya una gran probabilidad que nos asegure que las diversas
caracteristicas de un material no uniforme, estan representadas proporcionalmente, es decir
que presenta la composicion cualitativa y cuantitativa de todo el conjunto, ademas se debe

tomar precauciones para evitar contaminacion entre una y otra muestra.

2.2 PREPARACION DE MUESTRAS

La preparacion de muestra, también llamada tratamiento de muestra o pre tratamiento de
una muestra; es el paso del analisis que mayor tiempo ocupa, con mayor tendencia a
cometer errores, y el mas laborioso. Ademas, la preparacion de una muestra para un

analisis requiere pericia quimica, no importa lo simple o complejo que parezcan los

9



procedimientos. Los cinco principios generales que a continuacién se indican deben

tenerse en cuenta en esta etapa de analisis.

1. Deben hacerse sin perder ningun analito.

2. Deben transformar el (los) analito(s) en la mejor forma quimica para el método de

ensayo a utilizar.
3. Deben, si es necesario, incluir la eliminacion de interferentes en la matriz.
4. Deben, hacerse sin agregar ningun nuevo interferente.

5. Debe, considerar, siempre y cuando sea necesario, la dilucién o la concentracion
del analito hasta obtener una concentracién del mismo que este dentro del intervalo

Optimo del método de analisis utilizado.

2.2 DIGESTION QUIMICA

“Para la practica de muchos métodos de analisis resulta necesario que la muestra se
encuentre en forma de disolucion por lo que si aquella es un sélido se requiere un
tratamiento previo para llevarla a la forma adecuada” (Camara, 2011, p.135)., entonces se

requieren unas condiciones vigorosas.

El proceso se denomina digestion y requiere convertir el sélido en disolucién con ayuda de
acidos, bases, agentes oxidantes o enzimas.
Para seleccionar el acido apropiado, deben conocerse los componentes mayoritarios y

caracteristicas de la matriz.
Una dificultad que hay que tener en cuenta en el proceso de digestidn, es que uno o mas de
los componentes a ensayar podrian transformarse en un producto por causa de este

proceso. Si esto ocurriera su analisis produciria un resultado erréneo.

Algunas mezclas de digestion se muestran en la siguiente tabla.

10



Tabla 2.1

Reactivos utilizados para la digestion de muestras.

Disolucion, _

Concentracion Propiedad Js0

Ac. Clorhidrico Reductor Metales que se oxidan mas facilmente
(38% p/p) que el hidrégeno

Ac. Nitrico Oxidante Metales que no reaccionan con HCI,
(70% p/p) sustancias orgéanicas oxidadas.

Ac. Sulfurico Alto punto de Metales, destruye materia organica.
(98,3% p/p) ebullicion (=340°C)

Ac. Perclérico Oxidante fuerte Metales, no se pueden utilizar cuando
(70% p/p) existen agentes reductores

Ac. Fluorhidrico Forma fluoruros  Silice vy silicatos, utilizado con otros
(49% p/p) estables acidos.

Hidréxido Sédico

Base fuerte: oxidante

cuando es concentrada

Aluminio y oxidos anféteros de Sn,
Pb, Zn, Cr.

Recuperado de “ANALISIS INSTRUMENTAL” de RUBINSON Kenneth A. y RUBINSON Judith F

PEARSON EDUCACION S.A. 2001, p. 98.

“El proceso debe ser lo mas rapido posible, los reactivos empleados no deben inferir en la

posterior etapa de determinacién, han de adoptarse precauciones para evitar perdida de

componentes volatiles” (Camara, 2011, p.134).

La disgregacion implica un conjunto de procesos en los que, mediante fusion de la muestra
con determinados s6lidos a temperaturas elevadas, o por accién de ciertos gases o acidos
fuertes, se consigue su solubilizarian o la transformacion en alguna forma facilmente
soluble. Cuando no se conocen datos concretos respecto al disolvente mas adecuado, es

conveniente utilizar una sistematica racional, haciendo actuar en el orden que se indica los

siguientes disolventes:

Agua (en frio y en caliente)

A

Agua regia (solo en caliente)

11

Acido clorhidrico, diluido y concentrado (en frio y en caliente)

Acido nitrico diluido y concentrado (en frio y en caliente)



5. Disgregantes.

Para efectuar los ensayos de disolucion suelen emplearse 0.2 g de solido bien pulverizado.
Se afaden aproximadamente 5 mL del disolvente a ensayar y se agita bien, operando
primero en frio y después en caliente, observado los fenémenos que tienen lugar. Algunos
fendmenos observados al tratar con los distintos disolventes pueden orientar sobre la
naturaleza de la muestra, siendo importantes cuando se trata de llevar a cabo
posteriormente un andlisis cualitativo. Asi, por ejemplo, en el tratamiento con HCI puede
tener lugar el desprendimiento de gases, como CO2, H»S, SO., HCN, que indicaria la
presencia en la muestra de carbonatos, sulfuros, sulfitos o tiosulfatos y cianuros
respectivamente. Asimismo, pueden precipitar cloruros insolubles (Ag*, Pb®", Hg?"),
azufre (polisulfuros o tiosulfatos) u oOxidos hidratados (W, Ti). Por otra parte, pueden
desprenderse vapores pardos de NO- en el tratamiento con &cido nitrico, lo que indicaria la

presencia de reductores en la muestra, etc.

El empleo més frecuente de disolventes acidos se resume en la tabla 2.2

Tabla 2.2

Disolucién de muestras.

SOLVENTE ADECUADO PARA

HCI Sales de acidos débiles. Muchos oxidos. Metales mas reductores
que el hidrogeno (potencial redox negativo).

H2SO04 Metales comunes (concentrado y caliente incluso Hg, Bi, Sh, Sn,
que no se disuelven en el acido diluido). Algunos minerales no
atacables por el HCI, como CaF2, monacita, etc. HNOs

HNO3 Metales y oxidos, excepto Au, Pt, Al y Cr (se pasivan), Sn, Sb,
W (forma é&cidos insolubles), UO. y UsQOg. Sulfuros (excepto
HQgS).

Agua

AGUA REGIA HgsS, Au, Pt
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En ocasiones, resulta de utilidad el empleo de mezclas de acidos o de un acido mas un
agente oxidante, reductor o formador de complejos. Asi, por ejemplo, los metales blancos
suelen disolverse bien en mezcla de HCI y bromo, el ferrocromo vy el ferrovolframio se
disuelven en una mezcla de acidos nitrico y fluorhidrico, o en mezclas de acidos sulfurico,
fosforico y perclérico; las aleaciones de aluminio y estafio en mezclas de acidos nitrico y

tartarico, etc.

En otro orden de cosas, hay que tener en cuenta que el empleo de &cidos fuertes para la
disolucién de muestras introduce la posibilidad de pérdidas de algunos componentes por

volatilizacion. Asi, el ataque acido libera CO2, H2S, hidruros de As y P, etc.

Las sustancias insolubles total o parcialmente en agua y en &cidos se someten a
disgregacion, fundiendo con el reactivo apropiado. Los principales tipos de disgregacion

son:
Tabla 2.3
Principales tipos de disgregacion.

Alcalina Acida Gaseosa
simple: Na:COs, KOH, H2SO4 Cly seco
NaOH
oxidante: Na2COsz+Na:02 KHSO4 H
(0 KNO:s)
reductora: KCN HF Naciente

sulfurante: NaxCOs3+S HCIO4

13



Tabla2.4

Disgregacion de muestras.

Disgregante Sustancias disgregadas Crisol

Na2COs Silicatos, fosfatos, sulfatos, fluoruros, haluros Pt
de plata, algunos éxidos metéalicos calcinados.
Al>(Si03)3 + 4 Na2CO3 ---> 3 NapSiO3z + 2

NaAlO; + 4 CO»
NaOH 6 KOH Oxidos de elementos de caracter anfotero: Ni 6 Ag
SnO2, AlxO3
NaCOs + Sulfuros, cromita, sustancias con Mo, Mn Pt(KNO3) Ni 6
(Na202, KNOz)  Cr203 + NaxCOs3 + 2 KNO3z --> 2 KoCrOg + 2 Ag(Na.02
NO + CO, Pt(KNO3) Ni 6 Ag(Naz0;
KCN Casiterita SnO2 + 2 KCN --> 2 KCNO + Sn Porcelana
NaxCOsz +S  Sustancias que pueden formar tiosales solubles:  porcelana, cuarzo
Mo, Sn, etc.
(H2S04 — Oxidos insolubles TiO; + 2 K;S,07 --> Pt
KHSO4)* Ti(SO4)2 + 2 K2SO4
HF + H2SO4 6 HCIO4: silicatos + HNOa3: Ti, W, pt
Nb, Zr

*Con objeto de poder operar a temperaturas méas altas que el punto de ebullicién del acido sulfarico (317
°C), se utiliza KHSO4, que, al fundirlo, se transforma en K ,S,07. este pirofosfato forma sulfatos solubles con

muchos éxidos insolubles.

El procedimiento para llevar a cabo la disgregacion cuando el disgregante es solido
(Na.CO3, KHSO4) consiste en mezclar lo méas intimamente posible el disgregante y la
muestra, poner la mezcla en un crisol apropiado y calentar con precaucion hasta alcanzar
una temperatura para que se produzca la fusion. La masa fundida, una vez fria o caliente

(dependiente del crisol empleado) se trata con agua sola, o convenientemente acidulada.

2.4 METODOS VOLUMETRICOS

“En una titulacion, la sustancia de prueba (analito) en un matraz reacciona con un reactivo

en solucion cuya concentracion se conoce Y el cual se adiciona mediante una bureta. A este
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reactivo se le refiere como solucion estandar y suele denominarsele titulante. Se mide el
volumen de titulante que se requiere para reaccionar en forma completa con el analito.
Como se conoce tanto la concentracion como la reaccion entre el analito y el reactivo, se
puede calcular la cantidad de analito” (Gary, 2009, p.158).

Los métodos volumétricos tienes en comun que son valoraciones basada en diferentes tipos

de reaccion quimica.

2.4.1 METODO DE NEUTRALIZACION

La volumetria de neutralizacion es un tipo de técnica utilizada para realizar analisis de
tipo cuantitativo, para hallar la concentracion de una disolucion, son aquellos donde el

analito reacciona con un agente oxidante o reductor de concentracién conocida.

2.4.2 METODO DE OXIDACION — REDUCCION

La valoracion de oxidacion y reduccion, implica un cambio en el estado de oxidacion

de agente valorante y de la sustancia que se va a valorar.

2.4.3 METODO DE PRECIPITACION

Una valoracion de precipitacion es semejante a una gravimetria, ya que se forma un
precipitado, la diferencia es que ésta utiliza un exceso de agente precipitante, mientras

que en aquella se afiade la cantidad estequiométrica y se mide el volumen empleado.

2.4.4 METODO COMPLEXOMETRICO

Una valoracién complexométrica es aquella que al afiadir el valorante se forma un
complejo soluble, no disociado y estequiométrico. Es posible determinar muchos i6nes
metéalicos titulandolos con algun reactivo con el cual formen complejos en solucion.
La solucion que se va a titular se amortigua a un pH apropiado, se afiade algln
indicador y se titula el idbn metélico con una solucion estandar del agente complejante,

el mas utilizado es el acido etilendiaminotetraacético también conocido como EDTA.
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HOOC—CH- CH,—COOH
Hooc—cu,N — CHy — CHy — Ney® coop-2H20

2.5 PRINCIPIOS DE LA ABSORCION ATOMICA

Los elementos como Ag, As, Bi, Cd, Co, Cu, Fe, Ge, Mn, Mo, Ni, Pb, Sbh, Zn y otros, son
determinados por espectrofotometria de absorcion atomica, previa disgregacion de la
muestra de exploracion geoquimica con &cidos comunes. Los elementos son cuantificados
en funcién a la absorcion de energia radiante especifica emitida por atomos en estado

fundamental.

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

pierden en forma de calor.

“La espectrometria de absorcion atomica implica la medida de la fraccion de luz de una
longitud de onda dada que pasa a través de una muestra. La geometria del equipo se

representa en la siguiente figura” (Rubinson, 2001, p.300).

Entrada Luz
Selector de | geluz transmitida
—»| longitud de
Fuentede |=—8| ,nda ’“’I Muestra | % | Transductor Salida
luz (monocromador
o filtro)
\_

Figura 2.1 Disefio de un equipo experimental para medir absorcion o transmitancia a una longitud de
onda.

Recuperado de “ANALISIS INSTRUMENTAL” de RUBINSON Kenneth A. y RUBINSON Judith F
PEARSON EDUCACION S.A. 2001.

“La muestra no emite luz por si misma, por lo que se debe incluir una fuente de radiacion,
La mayoria de las fuentes producen luz con longitud de onda no deseadas ademas de la
deseada (la excepcidn de esta caracteristica general esta en las fuentes de radiofrecuencia y
los laseres) el paso de luz a través de un monocromador o un filtro selecciona la longitud
de onda para el andlisis, la figura muestra el monocromador entre la fuente y la muestra.

Sin embargo, en otros disefios se colocan policromadores en el lado opuesto de la muestra,
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entre la muestra y el transductor, y en algunos instrumentos se sitia ahi en el

monocromador” (Rubinson, 2001, p.300).

Para el analisis, se hacen dos medidas de la cantidad de luz absorbida. En la primera se
mide la cantidad de luz (a la longitud de luz elegida) que llega al transductor, cuando se
coloca un blanco. Se denomina intensidad Po del blanco, es cuando la concentracion del

material analizado es cero.

La medida final se obtiene comparando la medida de las muestras o los patrones de la
calibracién con la medida de blanco. Llamado P a la intensidad que se mide con las
muestras o con el estandar. La comparacién que siempre se hace implica la relacion P/Po
con ambas intensidades medidas en las mismas condiciones del instrumento, longitud de

onda, geometria etc.

Se utilizan tres términos para expresar esta relacion. EI primero es simplemente la relacion

P/Po y se denomina transmitancia. El simbolo habitual para la transmitancia es T.

Po 2.1)
El segundo es el porcentaje de transmitancia.

2T =Tx 100 2.2)

El tercer es el logaritmo negativo de T, que se denomina Absorbancia y se abrevia como
A, la expresion algebraica para la absorbancia es:

P
A= —log 7. = —logT
o (2.3)

También se utiliza otro nombre para esta cantidad, densidad Optica, pero esta
denominacion no es muy utilizada. Los términos utilizados en espectrofotometria de

absorcidn se recogen en la siguiente tabla.
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Tabla 2.5

Términos utilizados en espectrofotometria de absorcion.

Nombre de la unidad Simbolo Definicién

Energia del fotén E E=hv
Potencia radiante doP Cantidad de flujo de energia radiante por

segundo(en vatios)

Irradiancia* I Flujo de energia por unidad de area por unidad
de tiempo.
Transmitancia T P/PO relacion de la potencia radiante que pasa a

través de una muestra P, con la potencia
incidente en ella, PO.

Porcentaje de %T 100x T

transmitancia

Absorbancia A —log T= —log(P/P,)=log(P,/P) = log (I,/T)

* También denominada intensidad (no muy recomendada)

Recuperado de “ANALISIS INSTRUMENTAL” de RUBINSON Kenneth A. y RUBINSON Judith F
PEARSON EDUCACION S.A. 2001, p. 301.

2.5.1 RELACIONES ABSORCION ATOMICA Y CONCENTRACION

La absorbancia de una muestra es proporcional a la concentracion de la sustancia que

absorbe la luz incidente. Experimentalmente, se muestra que:

A = abc 2.4)

En otras palabras, que la absorbancia es directamente proporcional a:
Una constante (a), que es una propiedad de la sustancia por si misma, asi como de la
longitud de onda de medida; la longitud de paso Optico (b), a través del cual viaja hacia

la muestra; la concentracion (c), de sustancia que absorbe la luz.

La ecuacion (2.4) describe la ley de Lambert-Beer. Cuando la concentracion c se

expresa en (moles L) y la longitud de paso Gptico en cm, entonces la constante a
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tendra las unidades (Lmol*cm™), en cuyo paso se le da el simboloe. e se le denomina
coeficiente de extincion molar o absortividad molar (término corrientemente

preferido).

A(adimensional) = e(Lmol*cm™)b(cm)c(moles L)
O simplemente

A= ebc (2.5)

Es importante sefialar que e depende de la medida de la longitud de onda.

Asi, a menudo se escribe el valor de e como:, €imm) tal como €4, Para indicar

que e se mide a una A =530 nm.

Si no se indican las unidades, el de e implica generalmente unidades molares, otras
unidades que podrian utilizarse para la absortividad son ejemplo, (ug L) *ecm™.

En este caso, la unidad de la concentracion debe expresarse en (ug L™).

La Ley de Lambert-Beer (comunmente abreviada como Ley de Beer) se indicada
algebraicamente en la ecuacion (2.4), su forma normalmente aceptada se postuld en
1952, antes de disponerse de la teoria y los equipos de espectroscopia molecular. En el

efecto descrito por la ecuacion estan implicadas tres magnitudes.

1. La cantidad de luz incidente en la muestra y que pasa a través de ella.

2. El espesor de la muestra.

3. Lacantidad de analito en la muestra: su concentracion.
La forma general de ley de Beer se pude racionalizar como se muestra en la figura
2.2.a.
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(@)

(b) L

Po P,

Ax Ax
PZ = kP1 = k(kP()) = kZPO
© 4
[ I I I B B
[ I I I I B
[ T I O O |
[ I I I B B
[ I I I I B

—
I:)O

<€—Longitud b —>

Igual que

P, ="

logk
4, donde = a = g

= constante
x

Figura 2.2 Representacion de la deduccion de la Ley de Beer.
Recuperado de “ANALISIS INSTRUMENTAL” de RUBINSON Kenneth A. y RUBINSON Judith F

PEARSON EDUCACION S.A. 2001.

Empezamos con un bloque fino de material de espesor Ax con la luz de potencia Po.

Alguna fraccion de luz incidente pasa por el bloque. Sin importar las condiciones del

mecanismo molecular atenuacion de luz, la cantidad de luz que pasa a través P, se

puede expresar como un namero, k, de veces Po; para0 < k < 1.

20



Ahora juntamos dos bloques. Si se ignora la posibilidad de tener cualquier luz reflejada
de la superficie (no del todo cierto), entonces el resultado sera el mismo que si se
colocaran dos bloques aparte, como en la figura 2.2.b. La cantidad de luz que entra a

través del primer bloque es la luz incidente en el segundo bloque. Asi:

P, =kP, =k(kP,) =k*Py;k <1

Si ahora pensamos en una muestra utilizada en un analisis que tiene una longitud de

paso optico b, entonces el nimero de muestras ajustaremos en estas longitudes:

S
= (2.6)
y
L
P, = k"P, = k%P,
(2.7)
Organizando esta ecuacion
P, blogk
a5
Py A (2.8)
O como el logaritmo de k y 4x son constantes
—log—=ab
Fo (2.9)

Donde a es una constante positiva y b es la longitud de paso dptico total. Esta es la
razon por la que se define la Absorbancia como —log(P/Po).

Esta ecuacion indica que la absorbancia cambia linealmente con la longitud de paso

Optico.
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La constante a se puede expresar como el producto de una concentracion del material
que absorbe la luz y una nueva constante que es propiedad del material. Hay dos

maneras de expresar esto: a =ac
Donde a es una constante con unidades cm(g/L)'=Lg?*cm™. La constante a se
denomina absortividad. En la literatura méas antigua se Ilama también coeficiente de
absorcion. Las unidades de la ecuacion son:

A(adimensional) = a (Lmol*cm™)b(cm)c(g L™?) (2.10)

En los analisis quimicos es mas comun utilizar ¢ =ec

€ tiene unidades de cm-1(mol/L)-1, y c en mol L-1, e se denomina absortividad molar
(actualmente se prefiere) o coeficiente de extension molar. La ecuacion para la

absorbancia e entonces:

A(adimensional) = e(Lmol*cm™)b(cm)c(moles L) como se indica en la ecuacion
2.10.

2.5.2 ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION ATOMICA (AAS)

Método de analisis cuantitativo basado en la absorcién de luz por atomos en estado

libre.

Se utiliza los mismos célculos basados en la ley de Beer-Lambert que se usan en

espectrofotometria molecular.

Si a un atomo se le aplica energia de una magnitud apropiada, ésta sera absorbida por
él e inducira que el electrdn exterior sea promovido a un orbital menos estable o estado
excitado. Como este estado es inestable, el atomo inmediato y espontaneamente

retornard a su configuracion fundamental.
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El electron por lo tanto retornard a su orbital inicial estable y emitird energia radiante

equivalente a la cantidad de energia inicialmente absorbida en el proceso de excitacion.

El proceso se ilustra en la figura 2.3 el paso 1 del proceso de excitacion es producido al
suministrar energia. El proceso inverso de decaimiento del paso 2, emision de luz,

ocurre esponténeamente.

. EXCITACION

1) ENERGIA + .
+
Atomo en estado Atomo en estado
fundamental excitado

+
2) * + DECAIMIENTDO

. ] +

Atomo en estado Atomo en estado
excitado fundamental

Figura 2.3 Proceso de excitacion y decaimiento de absorcion atémica.

Recuperado del Manual VARIAN, 2009.

CLASIFICACION DE LOS METODOS ESPECTRALES ATOMICOS

En la siguiente tabla se muestra los principales métodos espectrales atdbmicos que se
clasifican de forma adecuada de acuerdo con la forma como se atomiza la muestra.
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Tabla 2.6

Clasificacion de los métodos espectrales atomicos.

Método de Temperatura tipica  Base del Nombre Comun y Abreviado
Atomizacion de atomizacion, °C.  Método del Método
Llama 1700 -3150 Absorcion Espectroscopia de absorcion
atémica, AAS
Emision Espectroscopia de emision,

Fluorescencia

Electrotérmico 1200 — 3000 Absorcién

Fluorescencia

Plasma de argobn 6000 — 8000 Emision

acoplado por

induccidn

AES

Espectroscopia de
fluorescencia atdmica, AFS
Espectroscopia de absorcion
atomica electrotérmico.
Espectroscopia de
fluorescencia atomica
electrotérmico.
Espectroscopia de plasma
acoplado por induccidn,
ICP

Recuperado de Espectroscopia de Absorcion Atémica, Perkin Elmer, 2010.

ELEMENTOS ANALIZADOS POR ABSORCION ATOMICA

Desde el punto de vista técnico es factible la fabricacion de cualquier ldmpara de
cada uno de los diferentes elementos comprendidos dentro del sistema periddico, sin
embargo, existe una serie de condiciones puramente instrumentales que impiden
totalmente la utilizacion de la espectroscopia de absorcion atomica para

determinacién de elementos. Los detectores presentan una sensibilidad aceptable en

un intervalo de longitud de onda.

Por otra parte, el sistema de obtencion de estado fundamental, es decir, la llama,

presenta una fuerte absorcion a longitud de ondas inferiores a los 200 nm, lo que

hace practicamente imposible trabajar por debajo de esta.
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Los equipos de absorcién atdmica, son Unicamente capaces de trabajar en rango de
longitudes de onda comprendidos entre 190 nm y 855 nm (resolucion) (Gary, 2009,
p.460).

En la siguiente figura se observan los elementos que se pueden analizar por

espectroscopia de absorcion atdmica y las posibles longitudes de onda a usar.

H He
Li |Be B |C IN |O [F |Ne
670.8 | 2340 249.7

Na |Mg Al |Si |[P (S [C] |Ar
589.6 | 2852 300.3 | 2516

K |Ca |Sc |Ti |V |Cr [Mn|Fe |Co |Ni [Cu|Zn |Ga |Ge |As |Se [Br [Kr

766.5 14227 | 3012 | 364.3 | 318.4 | 357.9 | 279.5 |248.3 | 2407 | 230 | 324.8| 213.9| 287.4 | 265.5 [193.7 | 196.0

Rb |Sr [Y |Zr |Nb [Mo(Tc |Ru |Rh |Pd |Ag |Cd (In |Sn |Sb [Te |[I |Xe

780.0 | 460.7 | 407.7 | 360.1 | 4059 | 3133 3499 | 3435 | 2448 | 3281 | 228.8|303.9 | 2863 217.3 [ 2143

Cs |Ba |[La [Hf |[Ta |W [Re |Os|ir |Pt |Au|Hg |TlI [Pb |Bi |Po (At |Rn

8521 | 553.6 | 392.8 | 307.2|271.5 | 400.8 |316.0 264.0 | 265.9 | 2482 | 185.0 | 377.6 [ 217.0 |223.1

Fr |Ra |Ac

495.1 | 463.4 429.4 | 459.4 | 368.4 | 432.6 | 421.2 | 410.3 | 400.8 | 410.6 | 398.8 | 331.2

3514

Figura 2.4 Elementos analizados por espectroscopia de absorcion atomica y posibles
longitudes de onda a usar.

Recuperado de Espectroscopia de Absorcion Atémica, Perkin Elmer, 2010.

ESPECTROSCOPIA ATOMICA BASADA EN LA ATOMIZACION POR
LLAMA

En la atomizacion por llama, la disolucion acuosa de la muestra se dispersa (0
nebuliza) como una fina nube, y luego se mezcla con el combustible gaseoso y
oxidante para transportarla al mechero. El disolvente se evapora en la parte inferior,
0 base de la llama, localizada justo por encima de la cabeza del mechero. Las
particulas sélidas finamente divididas que resultan son transportadas a la region
central de la llama, denominada cono interior. Ahi que es la parte caliente de la
[lama, se forman &tomos y los iones son transportados al borde mas exterior, 0 cono
exterior, donde pueden oxidarse los productos de la atomizacién antes de su

dispersion en la atmoésfera. Dado que la velocidad a la que pasa la mezcla
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combustible / oxidante a través de la llama es elevada, solo una fraccion de la

muestra experimenta todos estos procesos.

estado
vapor vapor _vapor excitado
molecular® atomico™® idnico®

VAPOT — VApOr — vapor 4. _ estado
Emukﬂ:ular atémico = idnica | - j fundamental

4

vaporizacion

LLAMA

desolvatacion

f

transporte
del aerosol

transporte

muestra

Figura 2.5 Etapas del proceso de atomizacion.
Recuperado del Manual del VARIAN, 2009.

a) Transporte de la muestra
- Por aspiracién debido al efecto Venturi.
- Utilizando bombas peristalticas.
- Utilizando jeringas.

b) Nebulizacién

Consiste en la conversién de la disolucién en una niebla muy fina o aerosol liquido.

Un tipo muy comun de nebulizador es aquel en el que la muestra se aspira a traves de

un tubo capilar por efecto Venturi.
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El liquido se dispersa en gotitas muy finas en el extremo del capilar. Unicamente
resultan adecuadas para ser introducidas en la llama las gotitas de diametro inferior a

10 um, que constituyen s6lo un 10 %.
c¢) Transporte del aerosol

Tiene como finalidad asegurar que solamente lleguen hasta la llama las gotitas de
tamafio adecuado. Esto se consigue mediante bolas de impacto, tabiques deflectores,

etc.

Oxidante Combustible

Nebulizador l l l ! l !

ud ot
| : - -
' - 4 *: '
Muestra_— " )
[] . . ..
> Y, . N
— " K -
Oxulante ' . LN
. ' o
s * ale []
- « " '
Muestra f .t
L ]
a) l b)
Desagiie

Figura 2.6 Camara de nebulizacion.
Recuperado del Manual del VARIAN, 2009.

PROCESOS QUE TIENEN LUGAR EN LA LLAMA

a) Desolvatacion

Es la eliminacion del agua y otros disolventes para formar pequefias particulas de sal

seca. La velocidad de evaporacion depende de:

i) La velocidad de transferencia de calor desde el ambiente de la Ilama hasta la

gotita de aerosol.
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i) Tamafio de las gotitas.

iii) Caracteristicas del disolvente y de la temperatura de la llama.

b) Vaporizacion

Consiste en la transformacion de particulas de sal s6lidas (aerosol sélido) o fundidas
en vapor. Es una etapa bastante critica en los métodos que utilizan Ilama y depende
de la composicion quimica del analito, del tamafio de las particulas y de la

temperatura de la llama.

Flama, Acetileno  Aire 0 N20

Cabezal de
Flujo Esfera de 1 1
Impacto
Tubo de Capilar
(permite el ingreso
Camara de de la rlr1ut_a§tr)a en
Atomizacion solucion
T Nebulizador
Drenaje

Aire o N20
Sistema de Flujo Laminar

Figura 2.7 Ejemplo de un sistema de atomizacion comercial.

Recuperado del Manual del VARIAN, 2009.

Detectorfensible alaluz

Sistema electronico de salida

0.723 0K )

Fuente de luz -
lampara catodo
hueco

—-—5 - - -
d

atomizador monocromador
(flama, horno,
0 hidruros
-
~ solucién
(blanco, estandares
0 muestra)

Figura 2.8 Esquema de un espectrofotometro de absorcion atémica tipico.

Recuperado del Manual del VARIAN, 2009.
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CARACTERISTICAS DE LAS LLAMAS

Una llama es el resultado de una reaccion exotérmica entre un gas combustible y un

agente oxidante gaseoso.

- Zona interna. La combustion es incompleta (zona de evaporacion y calentamiento)
- Zona intermedia, o region interconal. Es la parte mas caliente de la llama; en ella
tiene lugar la combustion completa y practicamente se alcanza un equilibrio

termodinamico. (zona de fusion y disociacidn)

- Zona externa o cono externo. Zona en la que productos parcialmente oxidados en

las regiones més internas pueden completar su combustion.

Zona de combustién
secundaria ')

Regidn Interconal /.

Zona de Combustion

Primaria ®

Figura 2.9 Zonas de la llama.
Recuperado de “PRINCIPIOS DE ANALISIS INSTRUMENTAL” de DOUGLAS A. SKOOG,
McGRAW S.A. 1992, p. 221.

El parametro que se utiliza normalmente para caracterizar una llama es la
temperatura de la region intermedia, si bien es dificil de medir exactamente, por
depender de las velocidades relativas de combustible y oxidante. En la tabla se

indican las temperaturas de algunas llamas utilizadas en analisis.
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Tabla 2.7

Tipos de llama.

Oxidante Combustible Temperatura (°C)
Aire Gas natural 1700 — 1900
Aire Acetileno 2100 — 2400
Aire Hidrdgeno 2000 — 2100
Oxido nitroso Acetileno 2600 — 2800
Oxigeno Acetileno 3050 — 3150
Oxigeno Hidrogeno 2550 — 2700
Oxigeno Ciandgeno 4400 — 4600

Recuperado de Espectroscopia de absorcion Atomica, Agilent Technologies, 2009.

2.5.3 DESCRIPCION DE UN ESPECTROFOTOMETRO DE ABSORCION
ATOMICA

Componentes basicos de un espectrometro de absorcion atdmica son:

- Sistema de atomizacidn, que suministre energia suficiente para la disociacion del

analito y la formacién de atomos libres.

- Fuente de radiacion que emita la linea espectral del elemento de interés.
- Atomizadores de llama
- Mecheros o quemadores

- Obturador o Chopper, permite discriminar la radiacion de la fuente de la
procedente llama,

- Monocromador para aislar la linea espectral medida.

- Detector acoplado con un sistema lector o de registro de los datos.
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Figura 2.10 Sistema de pseudodoble haz.

Recuperado de Espectroscopia de absorcion Atémica, Agilent Technologies, 2009.

SISTEMAS DE ATOMIZACION

- Con llama y quemador de premezcla que opera en régimen laminar

- Sin llama (atomizacion electrotérmica)

FUENTES DE RADIACION

Cada especie quimica es capaz, en condiciones adecuadas, de absorber sus propias
radiaciones.

Se han desarrollado las lamparas de catodo hueco y las lamparas de descarga sin
electrodos (menos usadas, ampollas con un gas del elemento metaloide que se
excita por calentamiento con radiacion microondas).

La lampara de catodo hueco produce lineas especificas del elemento que se utiliza
para disefiar el catodo, el cual es conductor de la corriente con la que se trabaja.

La lampara esté llena de un gas inerte.

Anodo

~— Gas a presion muy baja

300-400 V [=—]

'i\

oy ".I)ji y
= ﬂ ] ) !
| -

- "Ilf“"'- 1 Ventana de cuarzo
]

Guia de .descal'ga

Catodo —!

Figura 2.11 Lampara de catodo hueco.

Recuperado de Espectroscopia de absorcion Atémica, Agilent Technologies, 2009.
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Para cada elemento se utiliza una lampara, si bien se han comercializado ldmparas
de catodo hueco multielementales como, por ejemplo, Ca/Mg, Ag/Au, Cu/Pb/Zn,
Co/Cr/Cu/Fe/Mn/Ni.

Lamparas de descarga sin electrodos, una sal del metal que interesa se encierra en
un tubo de cuarzo con gas inerte, el cual se excita mediante un campo magnético
provocando la ionizacién del metal, las intensidades de luz que se alcanzan son entre
10 y 100 veces mayores que con la lampara de catodo hueco pero la fuente es menos

estable.

Selenoide \

Bulbo que contiene la sal

Figura 2.12 Lampara de descarga sin electrodos

Recuperado de Espectroscopia de absorcion Atomica, Agilent Technologies, 2009.

ATOMIZADOR DE LLAMA

El atomizador es el dispositivo encargado de la obtencion de atomos en estado

fundamental. Las principales partes de un atomizador son:

- Nebulizador:

Es el dispositivo necesario para convertir la solucion de &omos en una niebla de

gotas muy pequefias, controla el flujo de la muestra.

- Camara de premezcla:

La camara de premezcla consiste en un cilindro hueco fabricado de un material

inerte (por lo general polipropileno), que en uno de sus extremos se coloca el
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mechero y en el otro una tapa donde va insertado el nebulizador, asi como las

entradas de oxidante y combustible.

Para aumentar el nimero de micro gotas se suele colocar una bola de impacto, el
cual homogeniza rapidamente el oxidante, combustible y las micro gotas de la

muestra, antes de entrar al interior de la llama

MECHERO O QUEMADOR

Se llama mechero al dispositivo que estd colocado sobre la cdmara de premezcla y
por donde sale la llama para poder comunicar a las muestras energia suficiente para

conseguir el estado atdmico del analito.

El mechero estandar es el mas utilizado cuando se trabaja con llamas de aire/
acetileno, su camino éptico es de unos 10 cm de largo. Este mechero presenta la

mayor sensibilidad que se pueda alcanzar utilizando una llama;

El mechero de 6xido nitroso esta disefiado para trabajar a altas temperaturas, tanto en
absorcién como en emision. Su camino Gptico es mas corto, unos 6 cm de largo y la
ranura por donde sale la llama es algo mas estrecha para evitar que la llama de 6xido
nitroso/acetileno pueda retroceder y producir una explosién. Puede utilizarse también
para trabajar con llama de aire/acetileno, pero su sensibilidad sera inferior, ya que el

camino optico es mas corto.

AIR / C,H,

10 cm

Figura 2.13 Tipos de quemador.
Recuperado del Manual del VARIAN, 2009.
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OBTURADOR O CHOPPER

Se utiliza para modular la sefial emitida por la l&mpara, asi como para separar y
recombinar los haces de referencia y de la muestra en los equipos de doble haz.

En vez de dos compartimentos, el haz de luz se desdobla y solo la mitad se envia a la
fuente de atomizacion, asi se consigue reducir el ruido de la fuente de atomizacion y

se corrigen las variaciones del instrumento.
MONOCROMADOR

La unica finalidad del monocromador es aislar la linea de medida del elemento de
interés. No son necesarios monocromadores de muy altas resoluciones.
La rendija debera ser lo més estrecha posible, con objeto de reducir la cantidad de

radiacion emitida por la llama que llega al detector.

328,07 338,28 213,86 307,59

217,00 261,41 283,30

—J""- bl ] ]

Ag Pb n
Figura 2.14 Longitudes de onda de lineas de absorcion.

Recuperado del Manual del VARIAN, 2009.

DETECTOR

El detector universalmente wusado en absorcion atdbmica es el tubo

fotomultiplicador.
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INTERFERENCIAS

Se considera aqui la influencia de los factores fisicos, quimicos y espectrales sobre la
absorcion atomica del elemento a determinar y la forma de evitar o paliar dichos

efectos.

FISICAS

Se deben a cambios en las propiedades fisicas, tales como viscosidad, densidad,
tension superficial, etc., en la disoluciéon del analito y en los patrones, los cuales

pueden afectar al proceso de nebulizacion.

Pueden evitarse procurando que las propiedades fisicas y la matriz sea la misma en la
muestra y en los patrones. También utilizando el método de adicion estandar o,
incluso, simplemente operando con disoluciones mas diluidas.

QUIMICAS

Son aquellas en las cuales algin tipo de compuesto molecular esta presente, o se
forma en la llama (Oxidos, hidroxidos, carburos o nitruros metalicos
térmicamente estables), con la consiguiente disminucion de la poblacion de atomos

libres.

Son también interferencias por aniones o elementos que pueden formar

oxoaniones, tales como fosfato, silicato, aluminio, boro, etc.

Las interferencias se pueden evitar aumentando la temperatura, o bien empleando

agentes liberadores (La o Sr) o agentes complejantes (EDTA).

Interferencia de ionizacion, supresor de ionizacion o tampén de ionizacion (Cs).
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ESPECTRALES

Tiene lugar cuando se produce absorcién o emision radiacion por una especie a la
misma longitud de onda que el analito, 0 a una longitud de onda tan proxima que el
monocromador no puede separar ambas sefiales.

Pueden considerarse los siguientes casos:

a) Superposicion de lineas de resonancia de algiin componente de la matriz
con la linea de resonancia del analito.

b) Presencia en la llama de productos con bandas de absorcién ancha.
Ejemplo, cuando se atomizan disoluciones de calcio i6nico en llamas frias
aparecen de absorcion y de emision moleculares del CaOH, en la region
554nm, que pueden utilizarse para la determinacion de concentraciones del
elemento.

c) Absorcion debida al fondo (ANE). Debido a la absorcién por moléculas o
radicales originados en la llama por la matriz de la muestra, por la propia
Ilama, asi como la dispersion de radiacion por particulas sélidas o gotitas de

liquido, etc.

Linea de resonancia del Ba

~

| | |
5.500 5520 5.540 5.560 5580
A(4)
Figura 2.15 Interferencias del CaOH sobre bario.

Recuperado de “PRINCIPIOS DE ANALISIS INSTRUMENTAL” de DOUGLAS A. SKOOG,
McGRAW S.A. 1992.
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UTILIZACION DE UNA FUENTE DE RADIACION CONTINUA

La correccion del fondo por este método consiste en utilizar una fuente de radiacion

continua, generalmente una ldmpara de hidrégeno o de deuterio.

@ Lampara de deuterio

AA AA

|
l
(R
= L L rL I
LcH LD LCH LD

Lampara

de catodo hueco

Figura 2.16 Correccién del fondo con una ldmpara de deuterio.
Recuperado del Manual del VARIAN, 2009.

Analito

Analito + fondo

Llama

LCH

Analito

Analito + fondo = fondo

LD =
P

Figura 2.17 Absorcion del analito y del fondo sobre una banda estrecha y sobre una banda ancha.

Recuperado del Manual del VARIAN, 2009.

CURVAS DE CALIBRACION

La curva estandar inicial debe incluir un blanco reactivo y estandares que cubran

toda la escala de concentracidn que se usara en los analisis rutinarios de laboratorio y

que permita medir el método analitico.
Las curvas de calibracion pueden ser lineales o no lineales. En la mayoria de los

casos, cuando la curva es lineal se aplica la ley de Beer. Para definir la curva de
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calibracién que mejor representa la relacién entre la absorbancia (A) y la

concentracion (C) usan célculos de regresion lineal de la siguiente manera:

Dado que:
A = mC + b (2.11)

Donde:
A = absorbancia.

C = concentracion.

Se puede demostrar que:

_ NYAC -2 AC 519
nyc* - (.0 (212)

Donde:

m es la pendiente de la curva de calibracion (también denominada “factor de
calibracion”)

b es la interseccion del valor de absorbancia o del eje “y”.

n es el nimero de observaciones.
2.6 VALIDACION Y ESTANDARIZACION DE UN METODO
2.6.1 VALIDACION DEL METODO
Validar un método de andlisis consiste en verificar y documentar su validez, esto es, su
adecuacion a determinados requisitos previamente establecidos. La definicion que
proporciona la norma ISO 17025 es “Confirmacion a través del examen y el aporte de

evidencias objetivas, de que se cumplen los requisitos particulares para un uso

especifico previsto” (Sagrado, 2005, p.77).
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Se debe resaltar el hecho que se valida con respecto a un uso especifico determinado de
antemano, esto equivale al concepto de adecuacion a la finalidad o propdsito

perseguido.

2.6.2 PARAMETROS DE VALIDACION
A. Exactitud
“Cercania del resultado al valor verdadero, es una combinacion de error
sistematico y aleatorio se habla pues de dos componentes; veracidad y precision”
(Sagrado, 2005, p.91).
La exactitud se relaciona matematicamente al error sistematico, que consiste en

una diferencia con un signo fijo (+) o (-) por defecto. Puede expresarse en forma

absoluta o de forma relativa %.

Exactitud = 100 — %ER (2.14)

V. (2.15)
Donde:

V:: Valor real.
Vp: Valor préctico.

ER: Error relativo.
B. Precision

“Proximidad entre datos o resultados en las mismas condiciones establecidas”

(Sagrado, 2005, p.93).

La precision se estima en términos de desviacion estandar, otra forma es la
expresion mediante el coeficiente de variacion. Se calcula:
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N (2.16)

(2.17)

Donde:

o = Desviacion estandar
n = cantidad de datos

X = media

X1 = resultado individual

CV = Coeficiente de variacion (desviacion estandar relativa RSD)

Exactitud

A
h A

Densidad de
probabilidad
Valor de referencia

P
o

< — > Valor
Precision

Figura 2.18 Exactitud versus precision.
Recuperado de “ESTADISTICA Y QUIMIOMETRIA PARA QUIMICA ANALITICA”,
MILLER, N. J. y MILLER, J. C.  PEARSON EDUCACION S.A. 2002.

La exactitud indica los resultados de la proximidad de la medicion con respecto
al valor verdadero, mientras que la precision con respecto a la repetibilidad o

reproductibilidad de la medida.

C. Limite de deteccion (LD)

“Se puede describir como aquella concentracion que proporciona una sefial en el

instrumento significativamente diferente de la sefial del blanco o ruido de fondo”

(Miller, 2002, p.125).
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v' Limite de deteccién instrumental (LDI)

El limite de deteccion instrumental se define como la concentracion del
elemento que producira un cociente de la sefial/ruido de 3. Asi, el limite de
deteccion considera la amplitud de la sefial y el ruido de la linea de fondo,
ademas la concentracion mas baja que se puede distinguir claramente a

partir del cero.

Los LDI Una definicion basada en consideraciones estadisticas muy
utilizada es concentracion de analito que proporciona una sefial del blanco

mas 3 veces la SD del blanco.

LDI = k*desviacion estandar del ruido de fondo; generalmente k = 3,
(IUPAC, 1975, limit of Detection, Spectrochin, Acta 33 B, 242).

LDI=3 x5D (2.18)

v’ Limite de deteccion del método (LOD)

Es la minima concentracion de un analito que puede ser medida y reportada
con un 99% de confianza de que la misma es mayor que cero. El analito es
determinado desde el analisis de una muestra con una determinada matriz

(medio en el que se encuentra).

LOD = Xb{ﬂiil!‘ﬂ‘ + k .SD (2.19)
Donde:
Xblanco - promedio de blancos (blanco de analitico)
K = constante igual a 3
SD = desviacion estandar
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D. limite de cuantificaciéon (LDQ)

Es la menor cantidad que puede ser determinada cuantitativamente con una

incertidumbre asociada, para un nivel de confianza dado.

Para el analisis cuantitativo debe quedar absolutamente claro que s6lo se emplean
valores atribuibles al analito. El limite de cuantificacion es la cantidad que emite
una sefial que sea diez veces el limite de deteccion. generalmente k = 10, (IUPAC,
1975, limit of Detection, Spectrochin, Acta 33 B, 242)

Esta definida por la siguiente ecuacion:

LDQ = Xy,;,,.. + k.SD (2.20)
Donde:
Xblanco - promedio de blancos (blanco matriz)
K = constante igual a 10
SD = desviacion estandar
E. Linealidad

“Capacidad del método analitico de producir (en el intervalo lineal) una sefial
directamente proporcional a la concentracion del analito” (Sagrado, 2005, p.87).
La linealidad es expresada como la desviacion maxima de cualquier punto de

calibracion a una linea recta determinada.

La ecuacion de una recta esta dada por:

Y=mX+b (2.21)

Donde:
y = variable
m = pendiente

x = valor obtenido
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b = ordenada en el origen

En una recta el coeficiente de correlacional cercano a uno indica la exactitud

porque explica una gran porcion de la variabilidad de “y” se define como:

ss, = (D i-»7?)

(2.22)
sse= () i-»)
(2.23)
Rz — SS‘I"
5t (2.24)
Donde:
y

se calcula en la regresion

R? = Coeficiente de determinacion

SSr = Suma de los cuadrados de los errores de la regresion

SSt = Suma de los cuadrados de los errores total

F. Repetibilidad

Es la variacion de las mediciones efectuadas en las mismas condiciones, sobre el
mismo analito, con el mismo método, por un mismo evaluador utilizando el

mismo instrumento de medida y durante un corto intervalo de tiempo.

G. Reproducibilidad

Es la medida de la precision de los resultados en un método analitico efectuado
sobre el mismo analito, pero en condiciones diferentes hechas por diferentes
evaluadores utilizando el mismo instrumento de medicion al medirla misma

caracteristica en la misma parte.
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H. Rango

Intervalo entre mayor y menor nivel (limite de deteccidn) de analito para el cual el
procedimiento ha sido demostrado como apropiado con exactitud, precision y
linealidad.

R = Max (datos) — Min (datos) (2.25)

Donde:

R = Rango

l. Sensibilidad

Es una propiedad analitica asignable a un método analitico, que expresa su
capacidad para discernir entre concentraciones semejantes de un mismo analito, o
su capacidad para poder detectar o determinar pequefias concentraciones de
analito en una muestra.

La definicion méas general de la sensibilidad es la pendiente de la curva de

calibracion.

J. Veracidad

Grado de concordancia entre el valor medio obtenido a partir de una serie de
resultados y un valor de referencia aceptado (certificada) (Norma 1SO 3534).

La veracidad es verificada analizando repetidas veces un material de referencia
certificado en condiciones de repetibilidad y comparando su valor certificado y

varianza con el valor medio y varianza de los datos experimentales.

Por lo general este parametro se evalla mediante el tratamiento de métodos

estadisticos como: pruebas paramétricas (students) y no paramétricas (wilconsox).
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K. Robustez

Grado de concordancia de los resultados al efectuar cambios en condiciones
operativas y ambientales normalizadas por el método. Capacidad de un
procedimiento de permanecer inalterable por pequefias pero deliberadas
variaciones en parametros del método y provee informacion de su

comportamiento en la rutina.
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CAPITULO I
PARTE EXPERIMENTAL

En el presente capitulo se expone la parte experimental desarrollada para seleccionar un
método analitico adecuado que ofrezca resultados de calidad, garantizando de esta manera
el método seleccionado cumpliendo los requisitos exigidos por la Norma Técnica Peruana
(NTP ISO/IEC 17025).

3.1 EQUIPOS, MATERIALES Y REACTIVOS
3.1.1 EQUIPOS

v Plancha de digestion (0 — 300°C).

v Comprensora de aire.

v Espectrofotometro de absorcidn atémica marca VARIAN AA240.
v' Filtros de aire.

v Extractor de gases

v

Balanza analitica Sartorius precision 0.1 mg
3.1.2 MATERIALES Y REACTIVOS

v" Propipeta (bombilla de goma).
v’ Piseta.
v Dispensadores de &cido.

v" Gradillas para tubos de ensayo.
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v Lamparas de catodo hueco de cobre, plomo y zinc, VARIAN.
Vasos de teflon (250 mL).
Material de vidrio (vasos precipitados (250 mL), tubos de ensayo (25 mL),

NSERN

matraz aforado (100 y 200 mL), pipeta volumétrica (2, 5y 10 mL).
Soluciones estandar certificadas de 1000 ppm de los elementos Cu, Pb y Zn.
Aire comprimido.

Acido nitrico (HNO3) cc.

Acido clorhidrico (HCI) cc.

Acido perclérico (HCIO4) cc.

Acetileno especial 99% grado instrumental (C2Hy).

NS N N N W AN

Agua desionizada.

3.2 SELECCION DEL METODO ANALITICO

Los métodos en la empresa SGS del Perd S.A.C., en su mayoria usan vasos de vidrio y
teflon de 150 mL y 250 mL de capacidad; empleando aproximadamente hasta tres veces la
cantidad de acido en la digestion por los materiales con los que se cuenta (vaso de 100
mL), siendo esta una cantidad innecesaria ya que la cantidad a usar por determinacion del
elemento es aproximadamente de 2 a 3 mL, que se lleva a digestar, es por ello que al
seleccionar el metodo de trabajo ayudara a minimizar los costos de analisis, &cidos, agua,

tiempo de emisién de resultados y por ende que genere mas utilidades para la empresa.

3.3 DIGESTION QUIMICA

La digestion quimica usada por la empresa SGS del Pert S.A.C., en la actualidad es una
digestion multiacida, este tipo de digestion es muy efectiva pero costosa ya que utiliza

cuatro tipos de acido para la disgregacion de la muestra.

“La digestion multiacida; se basa en el uso de maultiples &cidos de digestion como: HCI
(&cido clorhidrico), HNOs (&cido nitrico), HF (&cido fluorhidrico) y HCIO4 (&cido
perclérico). Puesto que el &cido fluorhidrico disuelve minerales de silicato, estas
digestiones se refieren a menudo como "digestiones casi totales".

La digestion multiacida es una digestion cuyo procedimiento de disolucién es muy- eficaz

para un gran ndmero de especies minerales y es adecuado para una amplia gama de
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elementos”. INGEMMET, 2011, Laboratorio de quimica analitica, recuperado de

http://www.ingemmet.gob.pe/web/lab/disolucion_tecnicas_ga

La digestion propuesta es una digestion percldrica combinada (incluye HCI y HNO3), el
objetivo de la digestion es romper todos los enlaces que existe entre los atomos de la
muestra ya que el &cido percldrico es un oxidante fuerte. La digestion perclorica es efectiva
para un largo nimero de especies minerales tales como cobre, plomo, zinc, plata,
manganeso, sodio, potasio, etc.; dentro de los cuales se encuentra los elementos de nuestro

interés.

3.3.1 Procedimiento de digestion quimica usada anteriormente.

1. Pesar 0.2500 + 0.0002 g de muestra y transferir a un vaso de teflon.

2. Humedecer la muestra con gotas de agua, adicionar cuidadosamente 2.5 mL de
HNOs, 7.5 mL de HCL, 2.5 mL de HCIOs y 10 mL de HF @, Homogenizar y
digestar a temperatura moderada (150°C £ 20°C) por un periodo de una hora,
hasta sequedad.

3. Retirar, enfriar y adicionar 25 mL de HCI (6 25% del volumen final). Si fuera
necesario calentar para disolver las sales, retirar y dejar enfriar.

4. Rotular (con la numeracién correspondiente) y trasvasar a un matraz
volumétrico de 100 mL, lavando las paredes interiores del vaso, segin los
elementos a determinar, y aforar con agua desionizada a volumen final.

5. Tapar y agitar (manualmente por 20 minutos).

6. Los elementos metalicos cobre, plomo y zinc serdn cuantificados en un
espectrofotémetro de absorcion atémica.

7. Llevar blanco y patron de acuerdo a los elementos a determinar (digestar como
muestra).

Nota (1): Tomar todas las medidas necesarias de seguridad en la dosificacion de

este acido, la reaccion es violenta.
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3.3.2 Procedimiento de digestion quimica propuesta.

1. Pesar 0.2000 + 0.0002 g de muestra y transferir a un tubo de ensayo y colocarlo
en la gradilla de teflon, ademas verificar que el tubo este completamente limpio.

2. Adicionar cuidadosamente 1 mL de HNO3®, esperar un minuto
aproximadamente.

3. Adicionar 3 mL de HCI y 0.5 mL de HCIOs. Homogenizar y digestar en
plancha eléctrica por una hora a una temperatura constante (150°C + 20°C),
agitando cada quince minutos. @

4. Retirar, enfriar y adicionar 6.3 mL de HCI.

Llevar a volumen de 25 mL con agua desionizada. Cubrir con parafilm y agitar
por una hora utilizando para ello un agitador mecanico. ®

6. Los elementos cobre, plomo y zinc seran cuantificados en el espectrofotometro
de absorcion atomica. @

7. Llevar blanco y patron de acuerdo a los elementos a determinar (digestar como

muestra).

Nota (1): Si la muestra es carbonatada 6 sulfurada adicionar lentamente y esperar

hasta eliminar los vapores nitrosos.

Nota (2): A los blancos homogenizar manualmente, para evitar que se proyecten

con la temperatura.
Nota (3): Para tubos sin marca de enrase, aforar utilizando un tubo patron.
Nota (4): Si los resultados se encontraran fuera del rango de la calibracion del

espectrofotdbmetro de absorcion atdmica, considerar dilucién indicada (mantener

medio de solucion original, 25% de HCI).
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3.4 DIAGRAMAS DE BLOQUE PARA LA DETERMINACION DE Cu, Pb y Zn
POR ESPECTROSCOPIA DE ABSORCION ATOMICA CON EL METODO
ANTERIOR Y EL METODO PROPUESTO

Muestra

!

Pesar
(0.259)
En vasos de teflon

~

(T =150°C)

7.5 mL HCl Lhora — J€ 10 m pF
25 mL HCI —)l Enfriar

J

Aforar
(Vol. =100 mL)
Tapar el ,mz_itraz 3
volumétrico
Agitar

l Enviar

[ Lectura AAS ]

Figura 3.1 Proceso de digestion quimica usada anteriormente.
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Muestra

En tubos Pesar
r de vidrio 0.2
! de 25 mL 029
| ‘t
P e o o o e i i —————————————————————— - - - 1
I
1 mL HNO3 !
3mLHCl = Digestar Colocar los I
(T = 150°C) tubos en !
0.5 mL HCIO, _I_; 1 Hora gradillasde ™
teflon

6.3 mL HCI —)l Enfriar

Aforar
(Vol. =25 mL)
Tapar los tubos con __5
parafilm

Agltar

l Enviar

Lectura AAS

Figura 3.2 Proceso de digestion quimica propuesta.

La plancha eléctrica tiene una capacidad de 60 vasos de teflon de 150 mL, que
equivalen a 4 gradillas de 55 tubos de ensayo.

El tiempo de digestion de las muestras de minerales varia como se muestra en la tabla 3.1;

por la capacidad de material utilizado al momento de digestar las muestras minerales.
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Tabla 3.1

Cantidad de muestras digestadas.

METODO MATERIAL TIEMPO DE CAPACIDAD DE LA
UTILIZADO DIGESTION PLANCHA
(min) ELECTRICA (ud)
ANTERIOR Vaso de teflon 60 60
PROPUESTO  Tubo de vidrio 60 220

3.5 RESULTADOS

3.5.1CALIBRACION DEL ESPECTROFOTOMETRO DE ABSORCION ATOMICA

A. Verificacion de las absorbancias

o o~ w D

La verificacion de la lectura de la absorbancia debe realizarse diariamente al
inicio del trabajo, utilizando para ello una solucion de cobre de 5.0 mg/L al
10% de acido clorhidrico.

Colocar quemador de 10 cm, bola de impacto y flow spoiler. )

Colocar en la torreta de lamparas del equipo la ldmpara de cobre.

Ubicar en la carpeta de métodos del software y elegir la plantilla para cobre.
Para la calibracion trabajar con longitud de onda de 327.8 nm y slit de 0.5 nm.
Hacer click en el botdn optimizar y presionar OK, luego se visualiza la ventana
lista de comprobacion de andlisis, en donde se verifica la posicion de la lampara
y el flujo de gases, dar OK. Inmediatamente se encendera la lampara y se
observara la barra verde de la energia.

Alinear la lampara girando las perillas que se encuentran en el lado posterior de
la ldmpara hasta minimizar energia, (barra verde de energia) y presionando el
botdn ajuste de escala.

Activar el boton “optimizar sefial” y luego presionar el boton de ajuste de
escala y ajustar altura del quemador con perilla vertical, para esto se utiliza la
tarjeta burner cleaning & aligment card por la cual el haz de luz pasa por la

interseccion de dos rectas que cortan diametralmente una circunferencia.
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9. Encender la flama presionando boton negro del panel frontal del equipo y
optimizar la llama de tal forma que obtenga un cono azul uniforme (llama
oxidante).

10. Optimizar la bola de impacto.

11. Ajustar la posicion horizontal y rotacional del quemador.

12. Cada ajuste debe llevarse a cabo con succién de la solucién de cobre de 5 mg/L
(valor minimo = 0.333ABS) y verificar la absorbancia en cada caso que se haga
un ajuste.

13. Luego de seguir todos estos pasos, el equipo queda operativo para la realizacion

de lectura del elemento de interés.

Nota (1): Tipo de deflector a usar segun las condiciones de lectura del elemento

de interés.

B. Verificacion de lamparas

La verificacion de lamparas se realiza la primera vez que se utilice la ldmpara en el
dia, tomando nota de los pardmetros sefialados en el registro de verificacion de
lamparas y condiciones instrumentales de trabajo, en el caso de la absorbancia tiene
un rango de variacion que se determina mediante el tratamiento de datos
recopilados, un comportamiento de estos pardmetros con tendencia hacia arriba o

abajo indicara variacion y/o deficiencia en la operatividad de las ldmparas.

C. Lecturas en el software de trabajo CCLAS EL

1. Seleccionar el icono CCLAS EL vy abrir.

2. Aparecera la ventana “conectarse al CCLAS EL” digitar el nombre del usuario
y la contrasefa personal, luego aceptar.

3. Seleccionar la dptica “Data”, luego seleccionar data Entry, aparecera la ventana
correspondiente.

4. Presionar boton derecho del mouse, seleccionar “abertura rapida”, aparecera un
cuadro y digitar la orden a trabajar.

5. Seleccionar el esquema requerido para la determinacién de elemento de interés,

activar resultados brutos y finales, luego aceptar.
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6. Abierta la orden de trabajo en el icono instrumento seleccionar “AAS Varian”,
inmediatamente aparecera una ventana amarilla del punto maximo de
calibracién, en donde se ingresara el punto maximo de la curva de calibracién
en uso (esto se hace para que las lecturas que excedan el punto méaximo de la
curva de calibracion sean reconocidas por el CCLAS con el signo mayor(>).)
luego en el icono recoger seleccionar “iniciar”, aparecera una ventana “Set
Dilucion Factor” en ella verificar que el factor sean los correctos segin lo
consignado en la hoja de trabajo, luego seleccionar OK esperar que el cuadrito
rojo ubicado en la parte posterior de la pantalla se ponga de color verde.

7. Proceder a leer en la columna correspondiente, una vez finalizado el analisis,

hacer click en guardar y cerrar.

2.5.2 PREPARACION DE SOLUCIONES ESTANDARES

Para la preparacion de las soluciones estandares que se van usar para la calibracion del
equipo, estos deben ser certificados; para realizar los célculos se aplica la siguiente

férmula de disoluciones.

C,xV, = 0,2V, (3.1)

Donde:

C1 = concentracion inicial de la solucién estandar.
V1 = volumen a tomar de la solucién estandar.
C. = concentracion de la solucidn requerida.

V> = volumen de la solucion requerida.
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Tabla 3.2

Preparacion de soluciones estandar de calibracion.

Solucién matriz Alicuota de la Solucién Volumen solucién
(ppm) solucion matriz (mL)  estandar (ppm) (mL)
1000 10 100 100
1000 5 50 100
1000 2 20 100
1000 2 10 200
*100 5 5 100

*A concentraciones menores de 10 se utiliza un estandar acuoso de 100 ppm.
Recuperado de Registro de Preparacion de Curva de Calibracion SGS DEL PERU SAC, 2012.

El medio de las soluciones estandar debe ser el mismo de las soluciones.

Tabla 3.3

Condiciones de operacién del cobre, plomo y zinc.

Condicion Elemento

Cobre (Cu) Plomo (Pb)  Zinc (Zn)
Longitud de onda (nm) 327.4 283.3 213.9
Slit (nm) 0.5 0.5 1.0
Corriente de lampara (mA) 4-10 10-12 5-10
Llama Aire/CoH; Aire/CoH; Aire/CoH;
Tipo de llama Oxidante Oxidante Oxidante
Quemador (cm) 5 10 5
Deflector IB/FS IB IB/FS
Corrector de fondo BG Sin BG Con BG Sin BG
Curvas de N°1 0,5, 10, 20 0,5, 10, 20 0,5, 10, 20
calibracion N° 2 0, 20, 50, 100 0, 20, 50,100 0, 20, 30,50
Rango lineal (ppm) 4 8 0.5
Medio (%HCI) 25 25 25

Recuperado de registro de condiciones de operacion en AAS- SGS DEL PERU SAC, 2012.
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3.5.3 CALCULO DE FACTOR PARA ABSORCION ATOMICA

Aplicando la ley de Lambert- Beer, se tiene:

CxVxfd
F(ppm) = xTxf (32)

Donde:

C = Concentracion del elemento en solucién de la muestra (mg/L).

V = Volumen de la muestra (mL).

W = Peso de la muestra (Q).

fd = Factor de dilucion (volumen de la dilucion/ volumen de alicuota).

Expresion en porcentaje:

0% = CxVxjfd
*” W x 10000 (3.3)

3.6 PARTE EXPERIMENTAL DE MEDICIONES

La parte experimental consiste en la corrida de muestras, con un material de referencia

certificado de valor conocido (anexo n° 1) y el registro de los resultados de las mismas.
Condiciones y caracteristicas de lectura de muestras.

1. Se recomienda un minimo de 10 tomas de muestras de ensayos.

2. Antes de iniciar las mediciones, se debe garantizar que el método estda montado y
que el equipo funciona en condiciones Optimas para la lectura de muestras

3. El grupo basico de muestras a correr en cada ensayo es:
a. Blanco de reactivos y de proceso.
b. Estandar de concentracion baja que permita calcular el LDM.

c. Estandar de concentracidn alta, aproximadamente el 90% del rango.
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d. Este grupo basico de muestras se debe analizar por duplicado. En esta etapa de
los ensayos es donde se obtienen los datos y se requiere que su ejecucion se

cumplan ciertas condiciones basicas como:

v' Cada grupo de muestras se analiza el mismo dia, todas las muestras en
paralelo.

v' Se tiene que tener en cuenta todo el procedimiento anterior para poder
estandarizar el método analitico para ello ya se tiene el procedimiento de

analisis por absorcion atémica.

Se realizaron las siguientes mediciones:

Limite de deteccion instrumental.
Limite de deteccion del método.
Limite de cuantificacion del método
Intervalo lineal del método (linealidad)
Sensibilidad.

Rango dinamico.

N X X X X

3.7 ANALISIS ESTADISTICO DE RESULTADOS

El método de analisis estadistico se llevd a cabo segin la Norma Técnica Peruana NTP
ISO/IEC 17025 de calidad en laboratorios.

Las pruebas experimentales realizadas, se muestran en las siguientes tablas, estas fueron

realizadas por tres analistas (Analista 1, Analista 2 y Analista 3) para 10 repeticiones.
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COBRE

Limite de deteccion instrumental:

Tabla 3.4

Lecturas del blanco de calibracion (STD 0).

Analistal Analista2 Analista3

ITEM NIVEL
Conc. (ppm)

1 -0.0100 0.0001 -0.0069
2 -0.0153 -0.0059 0.0009
3 -0.0049 -0.0114 0.0017
4 BLANCO 0.0147 -0.0047 0.0073
5 0.0000 0.0160 0.0000 0.0145
6 -0.0051 -0.0112 -0.0023
7 0.0120 -0.0085 -0.0020
8 0.0231 -0.0202 -0.0123
9 -0.0035 -0.0024 0.0092
10 -0.0063 -0.0029 0.0054

PROMEDIO 0.0021 0.0067 0.0016

DESV STD 0.0131 0.0063 0.0079

Conc. ppm)
PROM. BK 0.0010

PROM. DESV STD 0.0091

Nota: Los valores negativos (-) obtenidos de datos experimentales indican que el equipo no detecta sefiales

menores a 0, estos valores son tratados como valor absoluto.

Determinando el limite de deteccién instrumental, usando la ecuacion (2.18), se tiene:

LDI =3 x 5D
LDI=3 x0.0091

LDI=0.0273
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Limite de deteccion y cuantificacion del método usando blanco de proceso

Tabla 3.5
Lectura de blanco de proceso.

Analistal Analista2 Analista 3
ITEM MUESTRA

Conc. (ppm)
1 0.0067 0.0382 0.0205
2 0.0046 0.0272 0.0185
3 0.0087 0.0302 0.0131
4 0.0098 0.0305 0.0138
) BLANCO DE 0.0107 0.0299 0.0171
6 PROCESO 0.0094 0.0398 0.0173
7 0.0052 0.0421 0.0070
8 0.0074 0.0370 0.0064
9 0.0083 0.0324 0.0049
10 0.0034 0.0383 0.0097
PROMEDIO 0.0074 0.0346 0.0128
DESV STD PROMEDIO 0.0024 0.0051 0.0056
Conc. (ppm)
PROM. BK 0.0183

PROM. DESV STD 0.0044

Limite de Deteccion del método, en solucion

k=3 para un intervalo de confianza del 99%, ver ecuacion (2.19)

LoD = i’&llmﬂcn + ksl
LOD=0.0183+3 x0.0044

LOD = 0.0315

Limite de Cuantificacion del método, en solucion

k=10 para un intervalo de confianza del 99%, ver ecuacién (2.20)

59



LDQ = X000 T ks
LDQ =0.0183+10 x 0.0044

LD@Q = 0.0623

Tabla 3.6
Estandares de calibracion.
CcC Absorbancia préctica
CURVA Promedio
(ppm) Analista 1 Analista2 Analista 3

BK 0.00 -0.0002 -0.0003 0.0004 0.0000 0.0001 -0.0002  0.0000
STD1 0.20 0.0199 0.0186 0.0182 0.0189 0.0179 0.0177 0.0185
STD?2 1.00 0.0935 0.0886 0.0860 0.0926 0.0836 0.0899 0.0890
STD 3 200 0.1827 0.1728 0.1757 0.1768 0.1635 0.1809 0.1754
STb4 500 04202 04114 0.4105 0.4180 0.4009 0.4169 0.4130

Nota: El termino STD 1, STD 2, STD 3, STD 4 son soluciones estandares para la curva de calibracion del

analito a analizar.

CALIBRACION DE COBRE

0.45

0.40 PR
- 0.35 //
'S 0.30
= (.25 -~
£ 0.20 _—
= 0.15
< 0.10 _—

0.05 Prad y= 0.!372824x+ 0.0041

0.00 R?=0.9993

Concentracion

Figura 3.3 Calibracion de soluciones estandar de cobre.

LINEALIDAD
R? > 0.995
R2= 0.9993 cumple
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PLOMO

Limite de deteccion instrumental:

Tabla 3.7
Lecturas del blanco de calibracion (STD 0).
ITEM NIVEL Analistal Analista2 Analista 3
Conc. (ppm)
1 -0.0006 -0.0011 0.0019
2 0.0029 0.0010 0.0009
3 0.0008 0.0013 0.0011
4 0.0012 0.0008 0.0013
5 0.0005 0.0012 -0.0008
6 BLANCO 0.0012 0.0006 0.0007
7 0.0000 -0.0002 0.0019 0.0009
8 0.0009 -0.0006 0.0011
9 0.0004 0.0009 0.0004
10 0.0021 0.0039 0.0011
PROMEDIO 0.0009 0.0010 0.0009
DESV STD 0.0010 0.0014 0.0007
Conc. (ppm)
PROM. BK 0.0009
PROM. DESV STD 0.0010

Determinando el limite de deteccion instrumental se tiene:

LDI=3 x 5D
LDI=3 x 00010

LDI = 0.0030

Limite de deteccidn y cuantificacién del método usando blanco de proceso
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Tabla 3.8

Lectura de blanco de proceso.

ITEM MUESTRA Analistal Analista2 Analista3

Conc. (ppm)
1 0.0100 0.0001 0.0069
2 0.0153 0.0059 0.0009
3 0.0049 0.0114 0.0017
4 0.0147 0.0047 0.0073
5 BLANCO DE 0.0160 0.0090 0.0045
6 PROCESO 0.0051 0.0112 0.0023
7 0.0120 0.0085 0.0026
8 0.0231 0.0202 0.0123
9 0.0035 0.0024 0.0092
10 0.0063 0.0029 0.0054
DESV STD 0.0111 0.0076 0.0053
PROMEDIO 0.0063 0.0058 0.0037
Conc. (ppm)
PROM. BK 0.0080
DESV STD 0.0053

Nota: las desviaciones estandares son valores obtenidos experimentalmente, que indican que hay dispersion
entre analistas debido a factores como preparacion de soluciones para curva de calibracion, respuesta del

equipo, materiales entre otros.
Limite de Deteccién del método, en solucion
k=3 para un intervalo de confianza del 99%

LoD = i’&llmﬂcn + ksl
LOD = 0.0080+3 x 0.0053

LoD =0.0239

Limite de cuantificacién del método, en solucién
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k=10 para un intervalo de confianza del 99%
LDO = i’&llmﬂcn ‘I‘ ks

LDQ = 0.0080+ 10 x 0.0053

LD@ = 0.0610

Tabla 3.9
Estandares de calibracion.
CURVA CC Absorbancia practica Promedio

(ppm) Analista 1 Analista 2 Analista 3
BK 0.00 -0.0002 0.0000 0.0004 0.0002 -0.0003 0.0001 0.0000
STD 1 0.20 0.0169 0.0189 0.0177 0.0187 0.0163 0.0173 0.0176
STD 2 1.00 0.0840 0.0886 0.0853 0.0868 0.0837 0.0855  0.0857
STD 3 2.00 0.1696 0.1828 0.1775 0.1760 0.1671 0.1739 0.1745
STD 4 5.00 0.4050 0.4234 0.4193 0.4174 0.4000 0.4113 0.4127

Nota: El termino STD 1, STD 2, STD 3, STD 4 son soluciones estandares para la curva de calibracion del

analito a analizar.

CALIBRACION DE PLOMO
0.45
0.40 A
< 035 //
'S 0.30
= /
025 —
= 0.20 e
20.15
= e y=0.0825x+ 0.0028
0.10
0.05 ad R?=0.9995
0.00 v'/
0 ] 2 3 4 5
Concentracion

Figura 3.4: Calibracion de soluciones estandar para plomo.

LINEALIDAD
R? > 0.995
R2= 0.9995 cumple
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ZINC

Limite de deteccion instrumental:

Tabla 3.10

Lecturas del blanco de calibracion (STD 0).

Analista 1 Analista?2 Analista 3

ITEM NIVEL
Conc. (ppm)
1 0.0194 0.0031 0.0072
2 -0.0004 0.0033 0.0009
3 -0.0007 0.0023 0.0031
4 -0.0003 -0.0006 0.0020
5 BLANCO 0.0104 0.0025 0.0023
6 0.0000 0.0025 0.0026 -0.0009
7 0.0026 0.0093 0.0025
8 -0.0018 0.0014 0.0026
9 0.0024 0.001 -0.0034
10 0.0021 0.0002 0.0140
PROMEDIO 0.0036 0.0025 0.0030
DESV STD 0.0065 0.0027 0.0047
Conc. (ppm)
PROM. BK 0.0031
DESV STD 0.0046

Determinando el limite de deteccion instrumental se tiene:

LDI=3 x 5D
LDI =3 x0.0046

LDI=0.0138

Limite de deteccidn y cuantificacion del método usando blanco de proceso
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Tabla 3.11

Lecturas de blanco de proceso.

Analistal Analista2 Analista3
ITEM MUESTRA

Conc. (ppm)
1 0.0114 0.0282 0.0087
2 0.0187 0.0090 0.0099
3 0.0260 0.0345 0.0076
4 0.0207 0.0231 0.0166
5 BLANCO DE 0.0230 0.0180 0.0119
6 PROCESO 0.0126 0.0398 0.0137
7 0.0123 0.0221 0.0154
8 0.0014 0.0170 0.0088
9 0.0123 0.0122 0.0019
10 0.0094 0.0283 0.0077
PROMEDIO 0.0148 0.0232 0.0102
DESV STD 0.0073 0.0097 0.0043
Conc. (ppm)
PROM. BK 0.0161
DESV STD 0.0071

Limite de deteccion del método, en solucion

k=3 para un intervalo de confianza del 99%

LOD = Xyyc0 + ks,
LOD = 0.0161+ 3 x 0.0071

LOD=0.0374

Limite de cuantificacién del método, en solucién

k=10 para un intervalo de confianza del 99%
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LDQ = X000 T ks
LDQ =0.0161+10 x0.0071
LD@Q = 0.0871

Tabla 3.12
Estandares de calibracion.

CC Absorbancia practica _
CURVA Promedio
(Ppm) Analista 1 Analista 2 Analista 3

BK 0.00  0.0002 0.0000 0.0004 -0.0003 0.0000 0.0000 0.0001
STD1 0.20 0.0178 0.0240 0.0182 0.0219 0.0215 0.0187 0.0204
STD?2 1.00 0.0863 0.0986 0.0904 0.0944 0.0932 0.0834 0.0911
STD 3 200 01669 0.1789 0.1761 0.1703 0.1764 0.1699 0.1731
STD 4 5.00 0.4092 0.4150 0.4110 0.4200 0.4128 0.4122 0.4134

Nota: El termino STD 1, STD 2, STD 3, STD 4 son soluciones estandares para la curva de calibracion del

analito a analizar.

CALIBRACION DE ZINC

0.45

0.40 e

0.35 —
§ 0.30 //
5 0.25 =
= 0.20 r—
2 0.15
= - y = 0.0822x+ 0.0048

0.10

005 _~ R?=0.9995

0.00 /

0 1 2 3 4 5
Concentracion

Figura 3.5: Calibracion de soluciones estandar para zinc.

LINEALIDAD
RZ > 0.995
R2 = 0.9995 cumple
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COMENTARIO:

1. Intervalo lineal del método (linealidad):
e Coeficiente de correlacion lineal (R?): > 0.995.
e Como se aprecia en los célculos realizados en los tres elementos R? >0.995, por
ello cumple con esta evaluacion.
2. Sensibilidad:
e Concentracion caracteristica propia del elemento en el equipo de absorcion
atomica del laboratorio quimico SGS DEL PERU SAC.
e Pendiente de la curva de calibracion.
3. Rango dindmico:
e Fijar con recuperacion de 90%-110% para cada nivel de la curva. Para el nivel

mas bajo (< 1ppm) asumir 80%-110% de recuperacion (norma AOAC).

Tabla 3.13
Materiales de referencia certificada
Elemento GBM 398-4 (ppm) GBM 302-5 (ppm)
V. minimo media V. maximo V. minimo media V. maximo
Cu 3696 3891 4086 991 1059 1127
Pb 10938 11714 12490 225 239 253
Zn 4888 5117 5346 335 359 383
GBM 398-4 (%) GBM 302-5 (%)
V. minimo media V. maximo V. minimo media V. maximo
Cu 0.3696 0.3891 0.4086 0.0991 0.1059 0.1127
Pb 1.0938 1.1714 1.2490 0.0225 0.0239 0.0253
Zn 0.4888 0.5117 0.5346 0.0335 0.0359 0.0383

Recuperado de Certificado de Geostats - 2013.
DATOS EXPERIMENTALES DE LOS MATERIALES DE REFERENCIA CERTIFICADOS
Se llevaron a cabo 10 lecturas de los materiales de referencia certificados; las lecturas

obtenidas se muestran en las siguientes tablas, dichas lecturas fueron realizadas por tres

analistas diferentes:
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Analista N° 1:

Tabla 3.14
Resultados experimentales de absorcién atémica.

N° de

lecturas

© 0O N oo o B~ W N -

[y
o

GBM 398-4

(ppm) lectura

GBM 398-4
(ppm) final

GBM 398-4

(%)

Cu
31.5848
30.9758
31.2071
31.0532
30.6796
30.9443
31.4262
31.3897
30.7806
31.5878

Pb
95.1191
92.0996
94.8212
93.9467
95.8288
92.7659
94.8682
93.8179
94.9662
93.4131

Zn
40.3016
41.4975
40.5574
40.1069
41.6892
40.5888
40.5832
41.3433
40.5474
41.5470

Cu
3948.0964
3871.9753
3900.8908
3881.6468
3834.9465
3868.0382
3928.2746
3923.7076
3847.5715
3948.4751

Pb
11889.8816
11512.4503
11852.6481
11743.3368
11978.6052
11595.7366
11858.5244
11727.2375
11870.7744
11676.6356

Zn
5037.7051
5187.1898
5069.6765
5013.3666
5211.1512
5073.5985
5072.9034
5167.9116
5068.4230
5193.3696

Cu
0.3948
0.3872
0.3901
0.3882
0.3835
0.3868
0.3928
0.3924
0.3848
0.3948

Pb
1.1890
1.1512
1.1853
1.1743
1.1979
1.1596
1.1859
1.1727
1.1871
1.1677

Zn
0.5038
0.5187
0.5070
0.5013
0.5211
0.5074
0.5073
0.5168
0.5068
0.5193

Analista N° 2:

Tabla 3.15

Resultados experimentales de absorcidn atomica.

N° de

lecturas

© 0O N oo o B~ W N

[ay
o

GBM 398-4

(ppm) lectura

GBM 398-4
(ppm) final

GBM 398-4

(%0)

Cu

Pb

Zn

30.9633 92.0177 41.8782

31.2500
30.7643
31.3228
30.7198
30.8592
31.4237
30.8683
31.0585
31.3681

94.3954
93.1585
93.9179
92.2228
94.1439
92.9002
94.9585
93.9585
92.3678

40.9735
41.0154
40.6256
39.7118
41.2734
41.3284
42.3289
40.6315
41.3295

Cu
3870.4078

3906.2528
3845.5397
3915.3534
3839.9772
3857.4030
3927.9643
3858.5322
3882.3083
3921.0074

Pb
11502.2152

11799.4239
11644.8154
11739.7400
11527.8442
11767.9912
11612.5263
11869.8079
11744.8154
11545.9733

Zn
5234.7799

5121.6838
5126.9192
5078.1954
4963.9721
5159.1796
5166.0547
5291.1136
5078.9392
5166.1935

Cu
0.3870

0.3906
0.3846
0.3915
0.3840
0.3857
0.3928
0.3859
0.3882
0.3921

Pb
1.1502

1.1799
1.1645
1.1740
1.1528
1.1768
1.1613
1.1870
1.1745
1.1546

Zn
0.5235

0.5122
0.5127
0.5078
0.4964
0.5159
0.5166
0.5291
0.5079
0.5166
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Analista N° 3

Tabla 3.16
Resultados experimentales de absorcidn atémica.

GBM 398-4 GBM 398-4 GBM 398-4
N® de (ppm) lectura (ppm) final (%)
lecturas
Cu Pb Zn Cu Pb Zn Cu Pb Zn
1 30.9391 94.0344 40.2867 3867.3875 11754.3013 5035.8406 0.3867 1.1754 0.5036
2 30.8531 94.0434 41.8497 3856.6405 11755.4281 5231.2170 0.3857 1.1755 0.5231
3 31.1926  92.8317 41.1933 3899.0793 11603.9592 5149.1675 0.3899 1.1604 0.5149
4 31.1948 93.9126 40.2707 3899.3539 11739.0760 5033.8405 0.3899 1.1739 0.5034
5 30.7803 94.7693 41.3513 3847.5385 11846.1618 5168.9095 0.3848 1.1846 0.5169
6 31.3987 92.8383 41.8309 3924.8391 11604.7856 5228.8681 0.3925 1.1605 0.5229
7 31.0437 94.1008 40.7220 3880.4601 11762.6026 5090.2491 0.3880 1.1763 0.5090
8 31.4021 951562 41.7334 3925.2622 11894.5266 5216.6793 0.3925 1.1895 0.5217
9 31.1797 93.8432 41.2043 3897.4563 11730.3991 5150.5386 0.3897 1.1730 0.5151
10 30.9269 92.8292 41.2033 3865.8639 11603.6462 5150.4128 0.3866 1.1604 0.5150
Tabla 3.17
Promedio de resultados experimentales.
GBM 398-4 GBM 398-4 GBM 398-4
Sromedio (ppm) lectura (ppm) final (%)
Cu Pb Zn Cu Pb Zn Cu Pb Zn

31.1046 93.8016 41.0501 3888.0750 11725.1957 5131.2683 0.3888 1.1725 0.5131
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Analista N° 1

Tabla 3.18

Resultados experimentales de absorcién atémica.

GBM 302-5 GBM 302-5 GBM 302-5
N® de (ppm) lectura (ppm) final (%)
lecturas
Cu Pb Zn Cu Pb Zn Cu Pb Zn
1 8.4247 19061 2.8501 1053.0878 238.2683 356.2639 0.1053 0.0238 0.0356
2 8.2999 1.8879 2.7383 1037.4816 235.9909 342.2930 0.1037 0.0236 0.0342
3 8.6510 1.9179 2.8668 1081.3770 239.7409 358.3491 0.1081 0.0240 0.0358
4 8.6679 1.9281 2.9240 1083.4833 241.0155 365.4956 0.1083 0.0241 0.0365
5 8.2085 1.8768 2.7281 1026.0669 234.6055 341.0126 0.1026 0.0235 0.0341
6 8.3899 1.9181 2.8884 1048.7318 239.7656 361.0530 0.1049 0.0240 0.0361
7 8.5189 1.9281 2.8281 1064.8576 241.0155 353.5166 0.1065 0.0241 0.0354
8 8.6074 1.9428 2.9381 1075.9189 242.8470 367.2653 0.1076 0.0243 0.0367
9 8.3739 1.8745 2.8666 1046.7394 234.3169 358.3305 0.1047 0.0234 0.0358
10 8.4345 1.8652 2.7872 1054.3129 233.1450 348.4058 0.1054 0.0233 0.0348
Analista N° 2
Tabla 3.19
Resultados experimentales de absorcidn atomica.
GBM 302-5 GBM 302-5 GBM 302-5
N® de (ppm) lectura (ppm) final (%)
lecturas
Cu Pb Zn Cu Pb Zn Cu Pb Zn
1 8.6139 1.9096 2.8477 1076.7410 238.6998 355.9576 0.1077  0.0239 0.0356
2 8.7455 1.9051 2.7992  1093.1855 238.1400 349.8975 0.1093  0.0238 0.0350
3 8.3349  1.8906 2.8975 1041.8603 236.3310 362.1821 0.1042 0.0236 0.0362
4 8.5407 19576  2.8784 1067.5853 244.6938 359.8010 0.1068  0.0245 0.0360
5 8.2578 19179 29375 1032.2218 239.7325 367.1906 0.1032  0.0240 0.0367
6 8.3051  1.8578  2.8363 1038.1385 232.2233 354.5331 0.1038 0.0232 0.0355
7 8.5902 1.8781 2.8163 1073.7788 234.7630 352.0421 0.1074  0.0235 0.0352
8 8.7550 1.8668 29472 1094.3738 233.3441 368.4026 0.1094 0.0233 0.0368
9 8.3747 1.9471 2.8536  1046.8360 243.3880 356.7023 0.1047  0.0243 0.0357
10 8.3248  1.9391  2.9461 1040.6008 242.3908 368.2651 0.1041  0.0242 0.0368
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Analista N° 3

Tabla 3.20
Resultados experimentales de absorcion atomica.
GBM 302-5 GBM 302-5 GBM 302-5
N* de (ppm) lectura (ppm) final (%)
lecturas
Cu Pb Zn Cu Pb Zn Cu Pb Zn
1 8.6001  1.9047  2.8227  1075.0165 238.0840 352.8371  0.1075  0.0238  0.0353
2 8.4323 1.8732 2.8436 1054.0403  234.1496  355.4477  0.1054 0.0234  0.0355
3 8.4334  1.9274 29103  1054.1690 240.9207 363.7905  0.1054  0.0241 0.0364
4 8.6537 1.9036 2.8826 1081.7183  237.9479  360.3243  0.1082 0.0238  0.0360
5 8.5037 1.8733 2.7946 1062.9649  234.1619 349.3252  0.1063 0.0234  0.0349
6 8.3920  1.9267  2.8380  1049.0028 240.8431 354.7443  0.1049  0.0241  0.0355
7 8.4841 1.9038 2.8952 1060.5171  237.9727 361.8956  0.1061 0.0238  0.0362
8 8.5899 1.9472 2.7976 1073.7412  243.4042  349.6963  0.1074 0.0243  0.0350
9 8.4648  1.9722  2.8183  1058.1054 2465221 352.2822  0.1058  0.0247  0.0352
10 8.5097 1.8680 2.8727 1063.7162  233.4938 359.0871  0.1064 0.0233  0.0359
Tabla 3.21
Promedio de resultados experimentales.
GBM 302-5 GBM 302-5 GBM 302-5
(ppm) lectura (ppm) final (%)
Promedio
Cu Pb Zn Cu Pb Zn Cu Pb Zn
8.4828 19072 2.8550 1060.3457 238.3972 356.8797 0.1060 0.0238 0.0357
EXACTITUD
PARA COBRE:

La exactitud se calcula con la siguiente ecuacion:

Exactitud = 100 — %ER

0%ER = [%P-]x 100

i

Calculando con el valor promedio de MRC GBM 398-4;
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0.3891—-0.388
UER = x 100

0.3891
WER=0.0771

Exactitud = 100—0.0771
Exactitud = 99.9229 04

De la misma manera se calcula para el plomo y zinc:

PARA PLOMO:
Exactitud = 99.9061 %4

PARA ZINC:
Exactitud = 99.7264 13

e De los valores obtenidos se deduce que la exactitud del material de referencia es
mayor a 99.10 % por lo tanto el método propuesto es exacto.

Referencia: Norma AOAC % de recuperacion 98 — 102.
Calculando con el valor promedio de MRC GBM 302-5;

PARA COBRE:

0.1059—-0.106
x 100

ER =
v 0.1059

WER = 0.0944
Exactitud = 100 — 0.0944

Exactitud = 99.9056 U
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De la misma manera se calcula para el plomo y zinc:

PARA PLOMO:
Exactitud = 99.5816 04

PARA ZINC:
Exactitud = 99.44290;

e De los valores obtenidos se deduce que la exactitud del material de referencia es
mayor a 99.10 % por lo tanto el método propuesto es exacto.

Referencia: Norma AOAC % de recuperacion 98 — 102.

VERACIDAD:

Para la veracidad se tabulan los datos obtenidos por los analistas, en una grafica de control
para ver como flucttan los valores:

Se usaron las siguientes formulas para determinar los limites superiores e inferiores de los
MRC.
LCS =X + 35

(3.4)
LAS =X+ 25 (3.5)
IC=X (3.6)
LAI = X — 25 3.7)
LCI =X — 3§ (38)
PARA COBRE:

MRC GBM 398-4

Elemento LEY (%)
Cu 0.3891
DESV. 0.0195
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Tabla 3.22

Comparacion de resultados experimentales.

LEY LCS=0.434 LAS=0.414 LC=0.389 LAI=0.366 LCI1=0.350
N° ANALISTA

(%) (%) (%) (%) (%) (%)
1 1 0.3948 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
2 1 0.3872 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
3 1 0.3901 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
4 1 0.3882 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
5 1 0.3835 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
6 1 0.3868 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
7 1 0.3928 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
8 1 0.3924 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
9 1 0.3848 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
10 1 0.3948 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
11 2 0.3870 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
12 2 0.3906 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
13 2 0.3846 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
14 2 0.3915 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
15 2 0.3840 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
16 2 0.3857 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
17 2 0.3928 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
18 2 0.3859 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
19 2 0.3882 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
20 2 0.3921 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
21 3 0.3867 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
22 3 0.3857 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
23 3 0.3899 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
24 3 0.3899 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
25 3 0.3848 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
26 3 0.3925 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
27 3 0.3880 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
28 3 0.3925 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
29 3 0.3897 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501
30 3 0.3866 0.4359 0.4145 0.3891 0.3659 0.3501

Nota: los valores obtenidos de datos experimentales se encuentran dentro de los limites admisibles superior e
inferior con respecto al valor nominal del certificado, en la tabla se muestra también limites admisibles

criticos superiores (LCS), y limites admisibles criticos inferiores (LCI).
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MATERIAL DE REFERENCIA GBM 398-4

0.445
0.425
—e—LEY
0.405 ——1.CS=0.434
o ——LAS=0414
$0385 | T A ¥V F VW WY ¥ ¢ W T ¢ 350
——LAI=0.366
0.365 ——LCI=0.350
0.345

L A3 SN 41, AT 1517 A9 W I3 DSEATIVG* 31
TOTAL DE ENSAYOS

Figura 3.6: Grafica de control del MRC GBM 398-4.

MRC GBM 302-5

Elemento LEY (%)
Cu 0.1059
DESV. 0.0068

75



Tabla 3.23

Comparacion de resultados.

LEY LCS=0.122 LAS=0.115 LC=0.106 LAI=0.098 LCI=0.092
N°  ANALISTA

(%) (%) (%) (%) (%) (%)
1 1 0.1053 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
2 1 0.1037 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
3 1 0.1081 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
4 1 0.1083 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
5 1 0.1026 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
6 1 0.1049 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
7 1 0.1065 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
8 1 0.1076 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
9 1 0.1047 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
10 1 0.1054 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
11 2 0.1077 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
12 2 0.1093 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
13 2 0.1042 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
14 2 0.1068 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
15 2 0.1032 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
16 2 0.1038 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
17 2 0.1074 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
18 2 0.1094 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
19 2 0.1047 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
20 2 0.1041 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
21 3 0.1075 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
22 3 0.1054 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
23 3 0.1054 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
24 3 0.1082 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
25 3 0.1063 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
26 3 0.1049 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
27 3 0.1061 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
28 3 0.1074 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
29 3 0.1058 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923
30 3 0.1064 0.1222 0.1147 0.1059 0.0978 0.0923

Nota: los valores obtenidos de datos experimentales se encuentran dentro de los limites admisibles superior e
inferior con respecto al valor nominal del certificado, en la tabla se muestra también limites admisibles

criticos superiores (LCS), y limites admisibles criticos inferiores (LCI).
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MATERIAL DE REFERENCIA GBM 302-5

0.125
0.120
——LEY
- 0.115 .
—LCS=0.122
2 e ——LAS=0.115
105 & V\,.( * —LC=0.106
0.100 ——LAI=0.098
0.095 ——LCI=0.092
0.090
P35 SATEINIE 1315571928723 '25.27,29 31

TOTAL DE ENSAYOS

Figura 3.7: Grafica de control del MRC GBM 302-5.

PARA PLOMO:

MRC GBM 398-4

elemento LEY (%)
Pb 1.1714
DESV. 0.0776
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Tabla 3.24

Comparacion de resultados.

LEY LCS=1.357 LAS=1.272 LC=1.171 LAI=1.07 LCI=1.016
N°  ANALISTA

(%) (%) (%) (%) (%) (%)
1 1 1.1890 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
2 1 1.1512 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
3 1 1.1853 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
4 1 1.1743 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
5 1 1.1979 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
6 1 1.1596 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
7 1 1.1859 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
8 1 1.1727 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
9 1 1.1871 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
10 1 1.1677 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
11 2 1.1502 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
12 2 1.1799 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
13 2 1.1645 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
14 2 1.1740 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
15 2 1.1528 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
16 2 1.1768 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
17 2 1.1613 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
18 2 1.1870 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
19 2 1.1745 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
20 2 1.1546 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
21 3 1.1754 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
22 3 1.1755 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
23 3 1.1604 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
24 3 1.1739 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
25 3 1.1846 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
26 3 1.1605 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
27 3 1.1763 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
28 3 1.1895 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
29 3 1.1730 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162
30 3 1.1604 1.3576 1.2723 1.1714 1.0791 1.0162

Nota: los valores obtenidos de datos experimentales se encuentran dentro de los limites admisibles superior e
inferior con respecto al valor nominal del certificado, en la tabla se muestra también limites admisibles

criticos superiores (LCS), y limites admisibles criticos inferiores (LCI).
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MATERIAL DE REFERENCIA GBM 398-4

1.450
1.350 —e—1EY
s res=1357
ar i ——LAS=1272
= 1.150 %"'d'&‘é‘?"‘?“h?"‘v“?‘é“ —LC=1.171
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1.050 —LCI=1.016
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1723755 G895 1L 13dS A7 A9 21823, 25 2729 31
TOTAL DE ENSAYOS

Figura 3.8: Grafica de control del MRC GBM 398-4.

MRC GBM 302-5

Elemento LEY (%)
Pb 0.0239
DESV. 0.0014
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Tabla 3.25

Comparacion de resultados.

N°  ANALISTA LEY LCS=0.027 LAS=0.026 LC=0.024 LAI=0.022 LCI=0.021

(%) (%) (%) (%) (%) (%)
1 1 0.0238 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
2 1 0.0236 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
3 1 0.0240 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
4 1 0.0241 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
5 1 0.0235 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
6 1 0.0240 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
7 1 0.0241 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
8 1 0.0243 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
9 1 0.0234 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
10 1 0.0233 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
11 2 0.0239 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
12 2 0.0238 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
13 2 0.0236 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
14 2 0.0245 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
15 2 0.0240 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
16 2 0.0232 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
17 2 0.0235 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
18 2 0.0233 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
19 2 0.0243 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
20 2 0.0242 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
21 3 0.0238 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
22 3 0.0234 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
23 3 0.0241 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
24 3 0.0238 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
25 3 0.0234 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
26 3 0.0241 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
27 3 0.0238 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
28 3 0.0243 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
29 3 0.0247 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211
30 3 0.0233 0.0273 0.0257 0.0239 0.0222 0.0211

Nota: los valores obtenidos de datos experimentales se encuentran dentro de los limites admisibles superior e
inferior con respecto al valor nominal del certificado, en la tabla se muestra también limites admisibles

criticos superiores (LCS), y limites admisibles criticos inferiores (LCI).
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MATERIAL DE REFERENCIA GBM 302-5
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Figura 3.9: Grafica de control del MRC GBM 302-5.

PARA ZINC:

MRC GBM 398-4

elemento LEY (%)
Zn 0.5117
DESV. 0.0229
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Tabla 3.26

Comparacion de resultados.

LCS=0.567 LAS=0.541 LC=0.512 LAI=0.485 LCI=0.466
N° ANALISTA

(%) (%) (%) (%) (%) (%)
1 1 0.5038 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
2 1 0.5187 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
3 1 0.5070 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
4 1 0.5013 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
5 1 0.5211 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
6 1 0.5074 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
7 1 0.5073 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
8 1 0.5168 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
9 1 0.5068 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
10 1 0.5193 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
11 2 0.5235 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
12 2 0.5122 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
13 2 0.5127 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
14 2 0.5078 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
15 2 0.4964 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
16 2 0.5159 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
17 2 0.5166 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
18 2 0.5291 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
19 2 0.5079 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
20 2 0.5166 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
21 3 0.5036 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
22 3 0.5231 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
23 3 0.5149 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
24 3 0.5034 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
25 3 0.5169 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
26 3 0.5229 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
27 3 0.5090 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
28 3 0.5217 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
29 3 0.5151 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659
30 3 0.5150 0.5667 0.5415 0.5117 0.4844 0.4659

Nota: los valores obtenidos de datos experimentales se encuentran dentro de los limites admisibles superior e
inferior con respecto al valor nominal del certificado, en la tabla se muestra también limites admisibles

criticos superiores (LCS), y limites admisibles criticos inferiores (LCI).
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MATERIAL DE REFERENCIA GBM 398-4
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Figura 3.10: Grafica de control del MRC GBM 398-4.

MRC GBM 302-5

Elemento LEY (%)
Zn 0.0359
DESV. 0.0024
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Tabla 3.27

Comparacion de resultados.

N°  ANALISTA LEY LCS=0.042 LAS=0.039 LC=0.036 LAI=0.036 LCI=0.031

(%) (%) (%) (%) (%) (%)
1 1 0.0356 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
2 1 0.0342 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
3 1 0.0358 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
4 1 0.0365 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
5 1 0.0341 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
6 1 0.0361 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
7 1 0.0354 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
8 1 0.0367 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
9 1 0.0358 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
10 1 0.0348 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
11 2 0.0356 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
12 2 0.0350 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
13 2 0.0362 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
14 2 0.0360 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
15 2 0.0367 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
16 2 0.0355 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
17 2 0.0352 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
18 2 0.0368 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
19 2 0.0357 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
20 2 0.0368 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
21 3 0.0353 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
22 3 0.0355 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
23 3 0.0364 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
24 3 0.0360 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
25 3 0.0349 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
26 3 0.0355 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
27 3 0.0362 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
28 3 0.0350 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
29 3 0.0352 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311
30 3 0.0359 0.0417 0.0390 0.0359 0.0330 0.0311

Nota: los valores obtenidos de datos experimentales se encuentran dentro de los limites admisibles superior e
inferior con respecto al valor nominal del certificado, en la tabla se muestra también limites admisibles

criticos superiores (LCS), y limites admisibles criticos inferiores (LCI).
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MATERIAL DE REFERENCIA GBM 302-5
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Figura 3.11: Gréfica de control del MRC GBM 302-5.

De las tablas y figuras anteriores se concluye que los resultados practicos tienen un
margen de 0.01% que son valores muy cercanos con una desviacion estdndar menor de
0.01% entre los valores tabulados, ademas los valores obtenidos se encuentran dentro de

los limites admisibles tanto superior como inferior.
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REPETIBILIDAD

PARA COBRE:

Tabla 3.28

Prueba experimental de repetibilidad del MRC GBM 398-4.

ITEM MUESTRA

GBM 398-4
GBM 398-4
GBM 398-4
GBM 398-4
GBM 398-4
GBM 398-4
GBM 398-4
GBM 398-4
GBM 398-4
GBM 398-4

Sr

R

© 0O N oo o B~ W DN e

[EEN
o

%Cu

0.3948
0.3872
0.3901
0.3882
0.3835
0.3868
0.3928
0.3924
0.3848
0.3948
0.0041
0.3895

0.3870
0.3906
0.3846
0.3915
0.3840
0.3857
0.3928
0.3859
0.3882
0.3921
0.0033
0.3882

Analista N°1 Analista N°2 Analista N°3

0.3867
0.3857
0.3899
0.3899
0.3848
0.3925
0.3880
0.3925
0.3897
0.3866
0.0027
0.3886

PROMEDIO

0.00336
0.38881

De la tabla 3.28 se observa que la desviacion estandar de repetibilidad Sr = 0.0034, que

es un valor pequefio y la repetibilidad R = 0.3888 que se aproxima al valor del MRC,

indica que como hay aproximacion al resultado, el método de analisis es aceptable.
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Tabla 3.29
Prueba experimental de repetibilidad del MRC GBM 302-5.

%Cu
ITEM MUESTRA PROMEDIO
Analista N°1 Analista N° 2 Analista N° 3
1 GBM 302-5 0.1053 0.1077 0.1075
2 GBM 302-5 0.1037 0.1093 0.1054
3 GBM 302-5 0.1081 0.1042 0.1054
4 GBM 302-5 0.1083 0.1068 0.1082
5 GBM 302-5 0.1026 0.1032 0.1063
6 GBM 302-5 0.1049 0.1038 0.1049
7 GBM 302-5 0.1065 0.1074 0.1061
8 GBM 302-5 0.1076 0.1094 0.1074
9 GBM 302-5 0.1047 0.1047 0.1058
10 GBM 302-5 0.1054 0.1041 0.1064
Sr 0.0019 0.0023 0.0011 0.00176
R 0.1057 0.1061 0.1063 0.10603

De la tabla 3.29 se observa que la desviacion estandar de repetibilidad Sr = 0.0018, que
es un valor pequefio y la repetibilidad R = 0.1060 que se aproxima al valor del MRC,

indica que como hay aproximacion al resultado, el método de analisis es aceptable.
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PARA PLOMO:

Tabla 3.30
Prueba experimental de repetibilidad del MRC GBM 398-4.
%Pb
ITEM MUESTRA PROMEDIO
Analista N°1 Analista N° 2  Analista N° 3
1 GBM 398-4 1.1890 1.1502 1.1754
2 GBM 398-4 1.1512 1.1799 1.1755
3 GBM 398-4 1.1853 1.1645 1.1604
4 GBM 398-4 1.1743 1.1740 1.1739
5 GBM 398-4 1.1979 1.1528 1.1846
6 GBM 398-4 1.1596 1.1768 1.1605
7 GBM 398-4 1.1859 1.1613 1.1763
8 GBM 398-4 1.1727 1.1870 1.1895
9 GBM 398-4 1.1871 1.1745 1.1730
10 GBM 398-4 1.1677 1.1546 1.1604
Sr 0.0146 0.0127 0.0100 0.01241
R 11771 1.1676 1.1729 1.17252

De la tabla 3.30 se observa que la desviacion estandar de repetibilidad Sr = 0.0124, que
es un valor pequefio y la repetibilidad R = 1.1725 que se aproxima al valor del MRC,

indica que como hay aproximacion al resultado, el método de analisis es aceptable.
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Tabla 3.31
Prueba experimental de repetibilidad del MRC GBM 302-5.

%Pb
ITEM MUESTRA PROMEDIO
Analista N°1 Analista N° 2 Analista N° 3
1 GBM 302-5 0.0238 0.0239 0.0238
2 GBM 302-5 0.0236 0.0238 0.0234
3 GBM 302-5 0.0240 0.0236 0.0241
4 GBM 302-5 0.0241 0.0245 0.0238
5 GBM 302-5 0.0235 0.0240 0.0234
6 GBM 302-5 0.0240 0.0232 0.0241
7 GBM 302-5 0.0241 0.0235 0.0238
8 GBM 302-5 0.0243 0.0233 0.0243
9 GBM 302-5 0.0234 0.0243 0.0247
10 GBM 302-5 0.0233 0.0242 0.0233
Sr 0.0003 0.0004 0.0004 0.00040
R 0.0238 0.0238 0.0239 0.02384

De la tabla 3.31 se observa que la desviacion estandar de repetibilidad Sr = 0.0004, que
es un valor pequefio y la repetibilidad R = 0.0238 que se aproxima al valor del MRC,

indica que como hay aproximacion al resultado, el método de analisis es aceptable.
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PARA ZINC:

Tabla 3.32
Prueba experimental de repetibilidad del MRC GBM 398-4.
%Zn
ITEM MUESTR AnalistaN°1  AnalistaN°  Analista N° PROMEDIO
A 2 3
1 GBM 398-4 0.5038 0.5038 0.5036
2 GBM 398-4 0.5187 0.5187 0.5231
3 GBM 398-4 0.5070 0.5070 0.5149
4 GBM 398-4 0.5013 0.5013 0.5034
5 GBM 398-4 0.5211 0.5211 0.5169
6 GBM 398-4 0.5074 0.5074 0.5229
7 GBM 398-4 0.5073 0.5073 0.5090
8 GBM 398-4 0.5168 0.5168 0.5217
9 GBM 398-4 0.5068 0.5068 0.5151
10 GBM 398-4 0.5193 0.5193 0.5150
Sr 0.0072 0.0072 0.0073 0.00725
R 0.5110 0.5110 0.5146 0.51215

De la tabla 3.32 se observa que la desviacion estandar de repetibilidad Sr = 0.0073 que
es un valor pequefio y la repetibilidad R = 0.5122 que se aproxima al valor del MRC,

indica que como hay aproximacion al resultado, el método de analisis es aceptable.
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Tabla 3.33
Prueba experimental de repetibilidad del MRC GBM 302-5.

%Zn
ITEM MUESTRA PROMEDIO
Analista N°1 Analista N° 2 Analista N° 3
1 GBM 302-5 0.0356 0.0356 0.0353
2 GBM 302-5 0.0342 0.0350 0.0355
3 GBM 302-5 0.0358 0.0362 0.0364
4 GBM 302-5 0.0365 0.0360 0.0360
5 GBM 302-5 0.0341 0.0367 0.0349
6 GBM 302-5 0.0361 0.0355 0.0355
7 GBM 302-5 0.0354 0.0352 0.0362
8 GBM 302-5 0.0367 0.0368 0.0350
9 GBM 302-5 0.0358 0.0357 0.0352
10 GBM 302-5 0.0348 0.0368 0.0359
Sr 0.0009 0.0007 0.0005 0.00070
R 0.0355 0.0359 0.0356 0.03569

De la tabla 3.33 se observa que la desviacion estandar de repetibilidad Sr = 0.0007 que
es un valor pequefio y la repetibilidad R = 0.0357 que se aproxima al valor del MRC,

indica que como hay aproximacion al resultado, el método de analisis es aceptable.
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RANGO

A continuacion, se determina el rango de trabajo segun datos tedricos y practicos

Tabla 3.34

Analisis de rango de trabajo.

MRC % Cu PROM. %ER SD %RSD o CV EVALUACION
PROM. V.R.

GBM 398-4 0.3888 0.3891 0.3890 0.0771 0.0034 0.8637 MUY BUENO

GBM 302-5 0.1060 0.1059 0.1060 0.0944 0.0018 1.6652 MUY BUENO

MRC % Pb PROM. %ER SD %RSD 0 CV EVALUACION
PROM. V.R.

GBM 398-4 1.1725 1.1714 11720 0.0939 0.0124 1.0591 MUY BUENO

GBM 302-5 0.0238 0.0239 0.0239 0.4184 0.0004 1.6572 MUY BUENO

MRC % Zn PROM. %ER SD %RSD 0 CV EVALUACION
PROM. V.R.

GBM 398-4 0.5131 0.5117 0.5124 0.2736 0.0072 1.4140 MUY BUENO

GBM 302-5 0.0357 0.0359 0.0358 0.5571 0.0007 1.9418 MUY BUENO

Se pueden apreciar los valores de las leyes (tabla 3.34), resultados mayores al limite de
deteccion hasta 10 %, el % RSD o C.V. esta debajo del rango requerido segun la norma
ISO 5725 mostrada en anexos, que indican los valores obtenidos, estos son muy
homogéneos y por ende muy buenos.

SENSIBILIDAD

Es definida como la concentracidn que se debe introducir al equipo de absorcion para que
este produzca una sefial con una intensidad de 1% de absorcion, en otras palabras,

comprendidas entre 0-100%.

A=—logT
A= —log(0.99) = 4.36480x10?

A=10.00043648=0.00044

Conc.Std x 0.00044

Sensibilidad = -
Abs.Obtenida
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Se determina mediante el empleo de estandar de Cu = 20 ppm obteniendo una absorbancia

de 0.4130 aproximada.
20 x0.00044
0.4130

Sensibilidad =

Sensibilidad = 0.0213

Se determina mediante el empleo de estandar de Pb = 20 ppm obteniendo una absorbancia

de 0.4127 aproximada.
20 x0.00044
0.4127

Sensibilidad =

Sensibilidad = 0.0213

Se determina mediante el empleo de estandar de Zn = 20 ppm obteniendo una absorbancia

de 0.4134 aproximada.

20 x0.00044
0.4134

Sensibilidad =

Sensibilidad = 0.0213

RECUPERACION

La recuperacion para un método aceptable varia de un 90% a 110 %.

Ley obtenido
R = — x 100
Ley tedrico

PARA COBRE:

La recuperacion del MRC GBM 398-4

0.3888

Ripmang—s = 0.3891 100%

Riopizog—g — 99.92 U
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Usando la misma férmula se tiene:

La recuperacion del MRC GBM 302-5

Ripaaoz-s = 100.09%

PARA PLOMO:

La recuperacion del MRC GBM 398-4

Ripamass—s = 100.09%

La recuperacion del MRC GBM 302-5

Riprioz-5 = 99.58%

PARA ZINC:

La recuperacion del MRC GBM 398-4

Ripaasg—s — 100.270%

La recuperacion del MRC GBM 302-5

Repmapz-s = 99.44%

Los valores obtenidos estan dentro del valor aceptable.
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Tabla 3.35

Resultados de método de analisis.

METODOLOGIA MRC LIMITE DE LIMITE DE SENSIBILIDAD EXACTITUD RANGO  RECUPERACION
DETECCION CUANTIFICACION (ppm) (%) UTIL (%)
(Ppm) (Ppm) (Ppm)

Determinacionde  GBM 398-4 0.032 0.062 0.02 99.92 0.01-10 99.92
contenido de cobre  GBM 302-5 99.90 100.09
Determinacionde ~ GBM 398-4 0.024 0.061 0.02 99.90 0.01-10 100.09

contenido de GBM 302-5 99.58 99.58

plomo

Determinacionde ~ GBM 398-4 0.037 0.087 0.02 99.73 0.01-10 100.27
contenidodezinc  GBM 302-5 99.44 99.44
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CAPITULO IV

ASPECTOS ECONOMICOS

41 EVALUACION DE COSTOS DE ANALISIS DE MUESTRAS POR
ESPECTROSCOPIA DE ABSORCION ATOMICA EN LA EMPRESA SGS
DEL PERU SAC

Muchas empresas solicitan los servicios del laboratorio geoquimicos de la empresa SGS
DEL PERU SAC. Destinado a la produccion. (SGS es el proveedor mundial indiscutible de
dicho servicio), Aporta los mismos protocolos de gestion de calidad y los mismos
procedimientos y principios para contratar operaciones en laboratorios que en el caso de
sus propios laboratorios comerciales, con lo que asegura servicios de andlisis puntuales y

fiables mediante la optimizacion de sus operaciones y proyectos.

En la empresa SGS DEL PERU SAC se realiza la evaluacion de costos unitarios de

analisis de muestras por el método de espectroscopia de absorcidn atémica.
En el periodo de implementacion del método de trabajo propuesto se realizo la evaluacion

de costos para viabilizar su optimizacién econémica debido a la reduccion del consumo de

reactivos, combustible, energia, horas de trabajo.
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42 COSTOS DE ANALISIS POR ESPECTROSCOPIA DE ABSORCION
ATOMICA

En la tabla 4.1 se muestra las remuneraciones del personal que labora en el éarea

instrumental, incluye al jefe de area, supervisor, analistas de area, y auxiliar:

Tabla 4.1

Remuneracion mensual de personal de laboratorio de la empresa SGS DEL PERU SAC.
e CATIDRD o o o,
1 Jefe de Area 1 1755.72 1755.72
2 Supervisor 1 1071.43 1071.43
3 Analista Minerales 1 571.43 571.43
4  Analista Instrumental 3 714.30 2142.90
5 Auxiliar 1 321.14 321.14

Recuperado de Informacion - planilla SGS DEL PERU SAC -2013

4.3 COSTOS DE EQUIPOS, REACTIVOS Y MATERIALES

4.3.1 COSTOS DE INSUMOS QUIMICOS Y BIENES FISCALIZADOS (IQBF)

El costo de los insumos quimicos y bienes fiscalizados en la presentacion dada, se

muestra en la tabla 4.2

Tabla 4.2

Costos de insumos quimicos.

INSUMO QUIMICO CANTIDAD COSTO($) EMPRESA PROVEEDORA

Acido Nitrico 25 L 271.564 MERCK PERUANA S.A
Acido Clorhidrico 25L 77.061 MERCK PERUANA S.A
Acido Perclorico 25L 89.286 MERCANTIL S.A.
Acido Fluorhidrico 25L 45.475 MERCK PERUANA S.A
Acetileno 7.5Kg 320.025 AGA SAC.

Agua Desionizada 1L 0.002 SGS DEL PERU SAC

Recuperado de Archivos de logistica SGS DEL PERU SAC - IQBF diciembre 2013
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4.3.2 COSTOS DE EQUIPOS DE LABORATORIO DE LA EMPRESA SGS DEL
PERU SAC

El costo de los equipos del laboratorio se muestra en la tabla 4.3.

Tabla 4.3
Costos de equipos de laboratorio SGS DEL PERU SAC.
EQUIPOS CANTIDAD COSTO ($) EMPRESA PROVEEDORA

Equipo de Absorcion Atémica 1 50 000 MERCK PERUANA S.A
Plancha de calentamiento 1 10 000 INDUSTRIAS WENESCO
Balanza Analitica Sartorious 1 15000 MERCANTIL SAC
Campana de Extraccion 1 10 000 VYMSA
Acondicionador de aire 1 3000 CODEMTECH SAC.
Termo higrémetros 1 150 MERCK PERUANA S.A

Recuperado de Archivos de logistica SGS DEL PERU SAC — ENERO 2013

4.3.3 COSTOS DE MATERIALES DEL AREA INSTRUMENTAL DE LA EMPRESA
SGS DEL PERU SAC

El costo de materiales en el area instrumental se muestra en la tabla 4.4.

Tabla4.4
Costos de material del area instrumental de SGS DEL PERU SAC.
MATERIAL CANTIDAD CcOSTO EMPRESA
$) PROVEEDORA

Lampara de catodo hueco no codificada 1ud 300.00 MERCK PERUANA S.A
de cobre
Lampara de catodo hueco no codificada 1ud 330.00 MERCK PERUANA S.A
de plomo
Lampara de catodo hueco no codificada 1ud 350.00 MERCK PERUANA S.A
de zinc
Solucion Standard de Cu - Certipur 0.50 L 30.00 MERCK PERUANA S.A
Solucién Standard de Pb -Certipur 0.50 L 34.00 MERCK PERUANA S.A
Solucién Standard de Zn - Certipur 0.50 L 35.00 MERCK PERUANA S.A
Vaso de Teflon 1ud 26.00 MERCANTIL S.A.
Parafilm 1 rollo 37.00 KOSSODO S.A.C

Recuperado de Archivos de logistica SGS DEL PERU SAC — MARZO 2014
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4.4 COSTOS POR ANALISIS DE MUESTRAS DE COBRE, PLOMO Y ZINC

4.4.1. COSTOS DE ANALISIS DE COBRE:
El costo de analisis de cobre en la empresa SGS DEL PERU SAC se muestra en la
tabla 4.5.

Datos:
Costo de analisis = $. 35.00
Costo de Energia = $.0.230 / kw-h
Tipo de cambio = 1$=15/.2.80
Tabla 4.5
Costos unitarios de anélisis de cobre en el proceso de digestion y método de absorcion
atomica.
» Costo .
Material Presentacion Costo Unitario Cantidad Costo Total
(9, mL, min) % ®) (udomL) Unitario (%)
Digestion:
Acido Clorhidrico P.A. (mL) 25000 77.061 0.0031 325 0.100
Acido Nitrico P.A (mL) 25000 271.564 0.0109 2.5 0.027
Acido Perclorico P.A. (mL) 2500 89.286 0.0357 2.5 0.089
Acido Fluorhidrico P.A (mL) 2500 45475 0.0182 10 0.182
Agua desionizada (mL) 500 0.200 0.0004 200 0.080
Parafilm (rollo) 125 37.00 0.2960 0.01 0.003
Vaso de Teflon (lavado) 1 26.000 26.000 0.0019 0.049
Lectura absorcion atémica
(Cu)
Acetileno(g) 7500 45.00 0.0060 60 0.360
Solucioén standard de Cu (mL) 500 30.00 0.0600 15 0.090
Lampara de Cu (min) 5000 300.00 0.0600 30 1.800
Consumibles (*) 0.15 0.150 1.00 0.150
(Minerales+INI)
Sub-total materiales (1) 2.93
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Tabla 4.5
Costos unitarios de analisis de cobre en el proceso de digestion y método de absorcion

atomica (continuacion).

» Costo i Costo Total
Materiales PreseEtau-on Costo Unitario Czntldall_d Unitario
(g, mL, min) % ) (udomL) ®)
Mano de obra T (min)
directa(min)(**)
Analista Minerales 571.43 0.040 60.00 2.38

Analista INI 714.30 0.050 30.0 1.49

Auxiliar 321.29 0.022 10.0 0.22
Mano de obra ind. (min)(***)

Jefe de Area 1785.72 0.124 1 0.12
Supervisor 1071.43 0.074 5 0.37
Digitacion 357.14 0.025 10 0.25

Gastos indirectos (****) 0.580 1 0.58
(Minerales +INI)
Sub-total Mano de Obra (2) 4.84
Consumo de Energia: Kw-h
Equipo de absorcion atdmica 0.213 4.00 0.85
Aire acondicionado 0.213 0.12 0.03
Computadora con impresora 0.213 0.20 0.04
Plancha eléctrica (T : 150° C) 0.213 1.20 0.26
Extractor de gases (digestion) 0.213 2.00 0.43
Extractor de gases (AAS) 0.213 0.20 0.04
lluminacion de focos (6) - 0.213 0.08 0.10
AAS
lluminacion de focos (9) - 0.213 0.08 0.15
Digestion
Compresor de aire 0.213 0.30 0.06
Sub-total Energia (3) 1.96
TOTAL ($) 9.73
Imprevistos (5%) 0.49
O/H Laboratorio 0.05
TOTAL (3) 10.27

(*) Incluye vidrieria + ropa de servicio, consumibles y otros (Minerales + Inst. Inorganica)
= 0.14+0.01=0.15 (Segun estadisticas y Sysbud del 2012)
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(**) Considera analistas + auxiliar
(***) Incluye CZ + EZ+ Digitacién

(****) Estimado segun % de gastos (5.64 %) de laboratorio en reportes de Finanzas 2012
(Minerales+ Inst. Inorg.) = (0.36 +0.22) =0.58 (Segun estadisticas y Sysbud del 2012)

4.4.2. ANALISIS DE COSTOS DE PLOMO:

Teniendo en consideracion el costo de andlisis de plomo en la empresa SGS DEL

PERU SAC se muestra en la tabla 4.6.

Datos:
Costo de analisis = $. 35.00
Tabla 4.6
Costos unitarios de analisis de plomo en el proceso de digestion y método de absorcion
atomica.
. Costo ) Costo Total
Material Presentacién Costo Unitario Cantidad (ud Unitario
(g, mL, min) (%) ©) o mL) ©)
Digestidn:
Acido Clorhidrico P.A. (mL) 25000 77.061 0.0031 32.5 0.100
Acido Nitrico P.A (mL) 25000 271.564 0.0109 2.5 0.027
Acido Perclérico P.A. (mL) 2500 89.286 0.0357 2.5 0.089
Acido Fluorhidrico P.A. (mL) 2500 45.475 0.0182 10 0.182
Agua desionizada (mL) 500 0.200 0.0004 200 0.080
Parafilm (rollo) 125 37.00 0.296 0.01 0.003
Vaso de Teflon 1 26.000 26.000 0.0019 0.049
Lectura absorcion atémica (Pb)
Acetileno(g) 7500 45.00 0.0060 60 0.360
Solucién estandar de Pb (mL) 500 34.00 0.0680 15 0.102
Lampara de Pb (min) 5000 330.00 0.0660 30 1.980
Consumibles (*) (Minerales+INI) 0.15 0.150 1.00 0.150
Sub-total materiales (1) 3.12
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Tabla 4.6

Costos unitarios de analisis de plomo en el proceso de digestion y método de absorcion

atomica (continuacion).

Material Presentacion Costo Cantidad Costo
(g, mL, min) Unitario (udomL) Total
€)] Unitario
$)
Mano de obra T (min)
directa(min)(**)
Analista Minerales 571.43 0.040 60.00 2.38
Analista INI 714.30 0.050 30.0 1.49
Auxiliar 321.29 0.022 10.0 0.22
Mano de obra ind. (min)(***)
Jefe de Area 1785.72 0.124 1 0.12
Supervisor 1071.43 0.074 5 0.37
Digitacion 357.14 0.025 10 0.25
Gastos  indirectos  (***%*) 0.580 1 0.58
(Minerales +INI)
Sub-total Mano de Obra (2) 4.84
Kw-h
Consumo de Energia:
Equipo de absorcion atémica 0.213 4.00 0.85
Aire acondicionado 0.213 0.12 0.03
computadora con impresora 0.213 0.20 0.04
plancha eléctrica 0.213 1.20 0.26
Extractor de gases (digestion) 0.213 2.00 0.43
Extractor de gases (AAS) 0.213 0.20 0.04
lluminacion de focos (6) - AAS 0.213 0.08 0.10
lluminacion de focos (9)-Digestion 0.213 0.08 0.15
Compresor de aire 0.213 0.30 0.06
Sub-total Energia (3) 1.96
TOTAL ($) 9.92
Imprevistos (5 %) 0.50
O/H Laboratorio 0.05
TOTAL (%) 10.47

(*) Incluye vidrieria + ropa de servicio, consumibles y otros (Minerales + Inst. Inorganica)
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= 0.14+0.01=0.15 (Segun estadisticas y Sysbud del 2012)

(**) Considera analistas + auxiliar

(***) Incluye CZ + EZ+ Digitacion

(****) Estimado segun % de gastos de laboratorio en reportes de Finanzas 2012
(Minerales+ Inst. Inorg.) = (0.36 +0.22) =0.58 (Segun estadisticas y Sysbud del 2012)

4.4.3. ANALISIS DE COSTOS DE ZINC

Teniendo en consideracion el costo de analisis de zinc en la empresa SGS DEL PERU

SAC se muestra en la tabla 4.7.

Dato:
Costo de analisis = $. 35.00
Tabla 4.7
Costos unitarios de andlisis de zinc en el proceso de digestion y método de absorcion
atomica.
., Costo Cantidad Costo
. Presentacion  Costo . Total
Material . Unitario (udo o
(9, mL, min) ($) Unitario
(%) mL)
(%)
Digestidn:
Acido Clorhidrico P.A. (mL) 25000 77.061 0.0031 325 0.100
Acido Nitrico P.A (mL) 25000 271.564 0.0109 2.5 0.027
Acido Perclérico P.A. (mL) 2500 89.286 0.0357 2.5 0.089
Acido Fluorhidrico P.A. (mL) 2500 45.475 0.0182 10 0.182
Agua desionizada (mL) 500 0.200 0.0004 200 0.080
Parafilm (rollo) 125 37.00 0.296 0.01 0.003
Vaso de Teflon 1 26.000 26.000 0.0019 0.049
Lectura absorcion atémica
(Zn)
Acetileno(g) 7500 45.00 0.0060 60 0.360
Solucién estandar de Zn (mL) 500 35.00 0.0700 1.5 0.105
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Tabla 4.7

Costos unitarios de andlisis de zinc en el proceso de digestion y método de absorcion

atomica (continuacion).

., Costo Cantidad  Costo Total
. Presentacion Costo S -
Material (g, mL, min) ) Unitario (udo Unitario
L ($) mL) (9)
Lampara de Zn (min) 5000 350.00 0.0700 30 2.100
Consumibles *) 0.15 0.150 1.00 0.150
(Minerales+INI)
Sub-total materiales (1) 3.25
Mano de obra T (min)
directa(min)(**)
Analista Minerales 571.43 0.040 60.00 2.38
Analista INI 714.30 0.050 30.0 1.49
Auxiliar 321.29 0.022 10.0 0.22
Mano de obra ind.
(min)(***)
Jefe de Area 1785.72 0.124 1 0.12
Supervisor 1071.43 0.074 5 0.37
Digitacién 357.14 0.025 10 0.25
Gastos indirectos  (****) 0.580 1 0.58
(Minerales +INI)
Sub-total Mano de Obra (2) 4.84
Consumo de Energia: Kw-h
Equipo de absorcién atémica 0.213 4.00 0.85
Aire acondicionado 0.213 0.12 0.03
computadora con impresora 0.213 0.20 0.04
plancha eléctrica 0.213 1.20 0.26
Extractor de gases (digestion) 0.213 2.00 0.43
Extractor de gases (AAS) 0.213 0.20 0.04
lluminacion de focos (6) - 0.213 0.08 0.10
AAS
lluminacion de focos (9)- 0.213 0.08 0.15
Digestion
Compresor de aire 0.213 0.30 0.06
Sub-total Energia (3) 1.96
TOTAL (%) 10.05
Imprevistos (5 %) 0.50
O/H Laboratorio 0.05
TOTAL ($) 10.60

(*) Incluye vidrieria + ropa de servicio, consumibles y otros (Minerales + Inst. Inorganica)

= 0.14+0.01=0.15 (Segun estadisticas y Sysbud del 2012)

(**) Considera analistas + auxiliar
(***) Incluye CZ + EZ+ Digitacién

(****) Estimado segin % de gastos de laboratorio en reportes de Finanzas 2012
(Minerales+ Inst. Inorg.) = (0.36 +0.22) =0.58 (Segun estadisticas y Sysbud del 2012)
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45 ANALISIS DE COSTOS POR ANALISIS DE MUESTRAS DE COBRE,
PLOMO Y ZINC CON EL METODO PROPUESTO

Para realizar el analisis de costos del método propuesto se realizd una serie de pruebas

experimentales, recoleccion de datos, logrando una optimizacion en la reduccion de costos

operativos, reactivos y tiempo del proceso, los resultados se muestran en las siguientes

tablas.

Teniendo en consideracion el costo de andlisis de muestras de cobre en la empresa SGS
DEL PERU SAC se muestra en la tabla 4.8.

Tabla 4.8

Analisis de costo de muestra de cobre.

. Costo . Costo
Material Presentacion  Costo Unitario Cantidad Total
(9, mL, min) % (udomL)  Unitario
$) )
Digestién:
Acido Clorhidrico P.A. 25000 77.061 0.0031 9.30 0.029
(mL)
Acido Nitrico P.A (mL) 25000 27156 0.0109 1.00 0.011
Acido  Perclérico P.A. 2500 89.286 0.0357 0.50 0.018
(mL)
Agua desionizada (mL) 500 0.200 0.0004 200.00 0.080
Parafilm (rollo) 125 37.00 0.2960 0.01 0.003
Lectura absorcion
atomica (Cu)
Acetileno(g) 7500 45.00 0.0060 30.00 0.180
Solucién standard de Cu 500 30.00 0.0600 1.50 0.090
(mL)
Lampara de Cu (min) 5000 300.00 0.0600 30.00 1.800
Consumibles *) 0.15 0.150 1.00 0.150
(Minerales+INI)
Sub-total materiales (1) 2.36
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Tabla 4.8

Analisis de costo de muestra de cobre (continuacion).

Costo Cantidad Costo Total

Material Iz’reselrjtam_on chto Unitario (udo Unitario
gmbmn. ® 9 my ©
Mano de obra T (min)
directa(min) (**)
Analista Minerales 571.43 0.040 60.00 2.38
Analista INI 714.30 0.050 30.0 1.49
Auxiliar 321.29 0.022 10.0 0.22
Mano de obra ind.
(min)(***)
Jefe de Area 1785.72  0.124 1 0.12
Supervisor 1071.43 0.074 5 0.37
Digitacion 357.14 0.025 10 0.25
Gastos indirectos (****) 0.580 1 0.58
(Minerales +INI)
Sub-total Mano de 4.84
Obra (2)
Consumo de Energia: Kw-h
Equipo de absorcion 0.213 4.00 0.85
atémica
Aire acondicionado 0.213 0.12 0.03
computadora con 0.213 0.20 0.04
impresora
plancha eléctrica (T: 0.213 1.20 0.26
150°C)
Extractor de  gases 0.213 2.00 0.43
(digestion)
Extractor de  gases 0.213 0.20 0.04
(AAS)
lluminacion de focos (6) 0.213 0.08 0.10
- AAS
lluminacion de focos (9)- 0.213 0.08 0.15
Digestion
Compresor de aire 0.213 0.30 0.06
Sub-total Energia (3) 1.96
TOTAL (%) 9.16
Imprevistos (5%) 0.46
O/H Laboratorio 0.05
TOTAL (%) 9.67
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Teniendo en consideracion el costo de analisis de plomo en la empresa SGS DEL PERU

SAC se muestra en la tabla 4.9.

Tabla 4.9

Andlisis de costo de plomo con el método propuesto.

. Costo  Cantidad Costo Total
Presentacion  Costo

Material ] Unitario (udo Unitario
(g, mL, min) %
©) mL) %)

Digestion:
Acido Clorhidrico P.A. (mL) 25000 77.061 0.0031 9.30 0.029
Acido Nitrico P.A (mL) 25000 271.564 0.0109 1.00 0.011
Acido Perclérico P.A. (mL) 2500 89.286 0.0357 0.50 0.018
Agua desionizada (mL) 500 0.200 0.0004 200.00 0.080
Parafilm (rollo) 125 37.00 0.2890 0.01 0.003
Lectura absorcién atdmica
(Pb)
Acetileno(g) 7500 42.37 0.0056 30.00 0.169
Solucién standard de Pb (mL) 500 34.00 0.0680 1.50 0.102
Lampara de Pb (min) 5000 330.00 0.0660 30.00 1.980
Consumibles ™ 0.15 0.150 1.00 0.150
(Minerales+INI)
Sub-total materiales (1) 2.54
Mano de obra directa(min)(**) T (min)

Analista Minerales 571.43 0.040 60.00 2.38

Analista INI 714.30 0.050 30.0 1.49

Auxiliar 321.29 0.022 10.0 0.22
Mano de obra Ind. (min)(***)

Jefe de Area 1785.72 0.124 1 0.12

Supervisor 1071.43 0.074 5 0.37

Digitacion 357.14 0.025 10 0.25
Gastos indirectos (F***) 0.580 1 0.58
(Minerales +INI)
Sub-total Mano de Obra (2) 4.84
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Tabla 4.9

Analisis de costo de plomo con el método propuesto (continuacion).

» Costo  Cantidad  Costo Total
Material Presentau-on Costo Unitario (udo Unitario
(g, mL, min) %)
%) mL) ®)

Consumo de Energia: Kw-h
Equipo de absorcion atémica 0.213 4.00 0.85
Aire acondicionado 0.213 0.12 0.03
computadora con impresora 0.213 0.20 0.04
plancha eléctrica 0.213 1.20 0.26
Extractor de gases (digestion) 0.213 2.00 0.43
Extractor de gases (AAS) 0.213 0.20 0.04
Iluminacién de focos (6) - AAS 0.213 0.08 0.10
[luminacion de focos (9)- 0.213 0.08 0.15
Digestion
Compresor de aire 0.213 0.30 0.06
Sub-total Energia (3) 1.96
TOTAL ($) 9.34

Imprevistos (5%0) 0.47

O/H Laboratorio 0.05

TOTAL (%) 9.86
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Teniendo en consideracion el costo de anélisis de zinc en la empresa SGS DEL PERU

SAC se muestra en la tabla 4.10.

Tabla 4.10

Andlisis de costo de zinc con el método propuesto.

. Costo  Cantidad Costo Total
Material Presentacion  Costo Unitario (udo Unitario
(g, mL, min) $)
6) mL) ®)

Digestion:
Acido Clorhidrico P.A. (mL) 25000 77.061 0.0031 9.30 0.029
Acido Nitrico P.A (mL) 25000 271.564 0.0109 1.00 0.011
Acido Perclorico P.A. (mL) 2500 89.286 0.0357 0.50 0.018
Agua desionizada (mL) 500 0.200 0.0004 200.00 0.080
Parafilm (rollo) 125 37.00 0.2960 0.01 0.003
Lectura absorcion atémica
(Zn)
Acetileno(g) 7500 42.37 0.0056 30.00 0.169
Solucién standard de Zn (mL) 500 34.00 0.0680 1.50 0.102
Lampara de Zn (min) 5000 350.00 0.0700 30.00 2.100
Consumibles *) 0.15 0.150 1.00 0.150
(Minerales+INI)
Sub-total materiales (1) 2.66
Mano de obra T (min)
directa(min)(**)

Analista Minerales 571.43 0.040 60.00 2.38

Analista INI 714.30 0.050 30.0 1.49

Auxiliar 321.29 0.022 10.0 0.22
Mano de obra ind. (min)(***)

Jefe de Area 1785.72 0.124 1 0.12

Supervisor 1071.43 0.074 5 0.37

Digitacion 357.14 0.025 10 0.25
Gastos  indirectos  (****) 0.580 1 0.58
(Minerales +INI)
Sub-total Mano de Obra (2) 4.84
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Tabla 4.10

Analisis de costo de zinc con el método propuesto (continuacion)

., Costo  Cantidad Costo Total
Presentacion Costo

Material . Unitario (udo Unitario
(g, mL, min)  ($) ©) mL) ©)
Consumo de Energia: Kw-h
Equipo de absorcion atémica 0.213 4.00 0.85
Aire acondicionado 0.213 0.12 0.03
computadora con impresora 0.213 0.20 0.04
plancha eléctrica 0.213 1.20 0.26
Extractor de gases (digestion) 0.213 2.00 0.43
Extractor de gases (AAS) 0.213 0.20 0.04
lluminacion de focos (6) - 0.213 0.08 0.10
AAS
lluminacion de focos (9)- 0.213 0.08 0.15
Digestion
Compresor de aire 0.213 0.30 0.06
Sub-total Energia (3) 1.96
TOTAL (%) 9.46
Imprevistos (5%0) 0.47
O/H Laboratorio 0.05
TOTAL ($) 9.98

4.6 OPTIMIZACION ECONOMICA Y RENTABILIDAD DE UTILIDAD NETA

La optimizacion econdémica y la rentabilidad en la utilidad neta obtenida se muestra en la
tabla 4.11, que demuestra que el método propuesto en el area de absorcion atdmica deja
buenas utilidades en favor de la empresa que indica que la metodologia propuesta es

viable.

110



Tabla 4.11

Utilidad obtenida por muestra de cobre, plomo y zinc.

- UTILIDAD

eLemento CANTIDAD S’ UTilioabo  eroputsTo  NETAPOR
©) ®) ®)

COBRE 1 30 10.270 9.670 0.600

PLOMO 1 35 10.470 9.860 0.610

ZINC 1 35 10.600 9.980 0.620

4.7 UTILIDAD NETA OBTENIDA POR TURNO DE TRABAJO

La empresa SGS DEL PERU SAC procesa en promedio 500 muestras por turno de 8 horas,

en la tabla 4.12 se muestra la reduccion del costo por analisis y dia.

Tabla 4.12
Utilidad neta obtenida por turno y por dia
. UTILIDAD NETA CANTIDAD UTILIDAD UTILIDAD
METODO METODO B B
CANTIDAD POR ANALISIS MAXIMA DE NETA POR NETA POR DIA
ELEMENTO UTILIZADO PROPUESTO
MUESTRA %) © DE UNA MUESTRAS TURNO (3 TURNOS)
¢ MUESTRA($) POR TURNO $) %)
COBRE 1 10.270 9.670 0.600 500 300 900
PLOMO 1 10.470 9.860 0.610 500 305 915
ZINC 1 10.600 9.980 0.620 500 310 930

NOTA: Eldia se completa con tres turnos de 8 horas cada una.

Un analista realiza 500 lecturas por turno que puede ser de cobre, plomo o zinc.

De acuerdo al resumen de costos presentado en las tablas se puede concluir que el método

esta siendo utilizado y empleado en la empresa SGS DEL PERU SAC debido que reduce

el tiempo de operacion, optimiza costos de reactivos por tanto genera mayor rentabilidad

en favor de la empresa, generando mayores utilidades.
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CONCLUSIONES

. Se logro la optimizacion economica, al reducir el costo de analisis de muestras de
cobre de $10.27 a $9.67, de plomo de $10.47 a $9.86, de zinc de $10.60 a $9.98 en
muestras minerales, lo cual significa una utilidad neta por dia en tres turnos de
$900 para cobre, $ 915 para plomo y $ 930 para zinc, como se muestra en la tabla
4.12.

. Se optimiz6 el tiempo de digestién de las muestras geoquimicas por hora logrando
digestar de 60 muestras con el método anterior a 220 muestras con el método
propuesto en 1 hora. Teniendo 160 muestras mas que se incluyen al método
anterior, como se muestra en la tabla 3.1, ampliando la capacidad de respuesta en el

analisis quimico.

. Se realiz6 la validacion del método propuesto en base a los resultados obtenidos de

las pruebas experimentales y al tratamiento estadistico de las mismas.

El método analitico propuesto ya ha sido implementado en la empresa para
determinar los elementos metélicos estudiados, lo que evidencia la seriedad del

trabajo realizado.

La capacitacion del personal esta dada en la empresa de manera permanente ya sea
por organismos internos o externos, el compromiso es tener personal comprometido
y con experiencia que ayuden a desarrollar e implementar nuevos métodos en la

empresa.

La tendencia anual de produccion de los elementos metélicos de cobre, plomo y

zinc, se muestra en las siguientes figuras:
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ZINC:
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De los graficos mostrados se concluye que la tendencia nacional anual de muestra de
cobre, plomo, zinc va en crecimiento desde 2008 a la fecha, por ende, se requiere que los

analisis sean mas rapidos para poder asi tener una un tiempo de respuesta a los clientes de
manera eficaz.
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RECOMENDACIONES

Para realizar un estudio de optimizacion econdmica de cualquier proceso 0 metodo
analitico, siempre se debe tener en cuenta que ninguno es perfecto y todo esta

supeditado a continuos mejoramientos y modificaciones.

Considerar las buenas practicas de laboratorio en la preparacion de curvas de
calibracion, mantener el menor tiempo posible las soluciones de las curvas de
calibracién en los matraces volumétricos de vidrio, trasvasarlos a recipientes de

plastico, para evitar la degradacion del analito de interés.

Seguir con estudios que ayuden a mejorar los métodos analiticos para otros

elementos, tratando de minimizar los costos de analisis.

Las nuevas tecnologias referidas a los instrumentos de analisis quimico han
permitido la reduccion de costos y tamafios de equipos, mejorando la precision y
rapidez en sus lecturas, esto debe ser aprovechado para desarrollar a un mas los

métodos analiticos cuya influencia es cada dia mas grande para la humanidad.

Se recomienda continuar con pruebas experimentales de otros elementos ya que con
el aporte de método implementado se optimiza tiempo, se reduce costos, insumos

quimicos y mejora la rapidez de resultados.

Las exigencias del mundo actualizado global obligan a detectar concentraciones de
contaminantes del orden de partes por billon para lo cual deben estar preparados los

futuros ingenieros quimicos dedicados a los analisis quimicos de distintas muestras.

Los equipos y materiales utilizados para la determinacién de los analitos analizar
deben estar verificados y calibrados segun los programas establecidos, para

garantizar que trabajen de manera correcta sin desperfectos.

El método propuesto tiene como objetivo principal fomentar la salud de los todos
los trabajadores, proteger a aquellos que sean mas vulnerables a condiciones
perjudiciales, prevenir accidentes, dolencias y enfermedades ocupacionales que se

encuentren bajo la responsabilidad de la empresa.
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ANEXO N° 01

MATERIAL DE REFERENCIA CERTIFICADO



Certified Base Metal Reference Material Product Code

GBM398-4

Base Metal Analyses
Element Grade Standard Deviation | No of Analyses| Confidence Interval
Nickel (ppm) 4071 187 104 +/- 36.5
Copper (ppm) 3891 195 147 +/- 31.9
Zinc (ppm) 5117 229 127 +/- 40.4
Lead (ppm) 11714 776 122 +/- 139.7
Arsenic (ppm) 12 9 72 +-2.1
Cobalt (ppm) 1974 125 56 +/- 33.8
Silver (ppm) 48.7 5.1 126 +/- 0.9
CRM Details
Neutron Activation
Control Statistic Details Analysis Results (ppm)
Control statsitics were produced from results accumulated in the: _
April-1998 Geostats Pty Ltd Laboratory Round Robin Program. Antimony 12.25
56 laboratories (at least) tested this material for base metal content. Arsenic 6.925
1 laboratories tested this material using Neutron Activation Analysis. Barium -100
Bromine 1.56
. Cadmium nr
Source Material Cerium 9.52
Prior to homogenisation and testing, this material was sourced from Caesium 24.9
Low grade Cu,Pb,Zn from surface with laterite Chromium 2050
Cobalt 2010
Colour Designation Europium 05
Pale reddish brown Gold_ppb 166
Hafnium 22.3
Iridium ppb -20
Iron % 4.69
Usage
This product is for use in the mining industry as reference materials for monitoring and testing the tﬁ?;gﬁgum 3(')73
accuracy of laboratory assaying. S
Y Y ying Molybendum 847.5
Nickel nr
. . Rubidium 686.5
Preparation and Packaging Samarium 1.33
Scandium 7.255
All standards are dried in an oven for a minimum of 12 hours at 110C. The dry material is then Selenium -5
pulverised to better than 75 micron (nominal mean of 45 micron) using an Air Classifier. Thematerial is Sodium % 1.465
then homogenised and stored in a sealed, stable container ready for final packaging. Tantalum -2
Tellurium -10
: - : . o - Terbium nr
Materials are statistically sampled from stores, then packaged into either heat sealed, air tight, plastic -

. A o - Thorium 1.25
pulp packets or screw top sealed plastic containers ready for distribution. All packaging has been Tin nr
chosen to ensure minimal contamination from outside sources during shipment, use and storage. Tungsten 4.1

Uranium <2
Assay Testwork Ytterbium 1.4
Zinc 4725
All standards are tested thoroughly in the Geostats bi-annual laboratory survey. This involves Zirconium 743
assaying by a minimum of 50 reputable laboratories selected from across the world using a variety of Calcium% . 1.54
methods (including AR, 3AD, 4AD and ICP, AAS and XRF). Results are compiled into a P_otassmm % 291
- o L S Silver 45
comprehensive report detailing statistics for each standard. Assay distributions are checked and Mercury nr
processed statistically, producing monitoring statistics for these standards. Materials are tested Neodymium nr
regularly to ensure stability and homogeneity. Strontium nr

GBM398-4

Geostats Pty Ltd, Certified Base Metal Reference Material, Product Code
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Mining Industry Consultants

GEOSTATS PTY LTD

Reference Material Manufacture and Sales

GBM302-

D

Element Grade Standard Deviation Num of Analyses Confidence Interval
Nickel (ppm) 498 42 104 +- 8.1
Copper (ppm) 1059 68 129 +/- 11.9

Zinc (ppm) 359 24 111 +/- 4.5
Lead (ppm) 239 14 105 +- 2.8
Arsenic (ppm) 1873 125 101 +- 24.7
Cobalt (ppm) 50 5 96 +-1
Silver (ppm) 1.8 0.4 95 +- 0.1

Control Statistic Details
Control statistics were produced from results accumulated in the April-2002 & April-2008
round robins. The number of results used to certify each analyte is shown in the table
above.

Material Description
This material is described as a Composite Gold Ores.

Colour Designation (ISCC-NBS, SP440)
This material is pale yellowish brown in colour.

Usage
This product is for use in the mining industry as a reference material for monitoring

and testing the accuracy of laboratory assaying.

Preparation and Packaging
All CRMs are dried in an oven for a minimum of 12 hours at 110°C. The dry material is
then pulverised to better than 75 micron (nominal mean of 45 micron) using an air
classifier. The material is then homogenised and stored in a sealed, stable container ready
for final packaging.

Materials are statistically sampled from stores, then packaged into either heat sealed, air
tight, plastic pulp packets or screw top sealed plastic containers ready for distribution. All
packaging has been chosen to ensure minimal contamination from outside sources during
shipment, use and storage.

Assay Testwork
All standards are tested thoroughly in the Geostats bi-annual laboratory survey. This

involves assaying by multiple laboratories from around the world. Results are compiled into a
comprehensive report detailing statistics for each standard. Assay distributions are checked
and processed statistically, producing monitoring statistics for these standards. Materials are
tested regularly to ensure stability and homogeneity.

Stability
This product remains stable in its original packaging, away from direct sunlight.

Material Safety
This product is not hazardous and non-toxic.

Neutron Activation
Analysis Results (ppm,
unless otherwise noted)

Major Elements by
Fusion / XRF (%)

Antimony 1945
Arsenic 1910
Barium 420.5
Bromine 4.675
Cadmium <5
Caesium 4.605
Calcium (%) 1.99
Cerium 27.4
Chromium 720.5
Cobalt 50.6
Europium 0.81
Gold (ppb) 3115
Hafnium 5.49
Iridium (ppb) <50
Iron (%) 9.395
Lanthanum 15.55
Lutetium 0.37
Mercury nr
Molybdenum <2
Neodymium nr
Nickel 530
Potassium (%) 1.37
Rubidium 59.75
Samarium 3.385
Scandium 22.3
Selenium <5
Silver Sodium 1
(%) Strontium 0.867
Tantalum nr
Tellurium 1.1
Terbium <30
Thorium <0.5
Tin 4.53
Tungsten <220
Uranium 40.7
Ytterbium 1.6
Zinc 1.53
Zirconium 372
<200

Fe nr
Sio2 nr
Al203 nr
TiO2 nr
MnO nr
CaO nr
P nr
S Mgo nr
K20 nr
Na20 nr
LOI1000 nr

nr

Neutron Activation
Analyses and Fusion
/ XRF Analyses are
single results and are
indicative only. These
are provided for
matrix identification
purposes.

'nr': Not Reported

20 Hines Road, O'Connor, Western Australia 6163
Phone: +61 8 9314 2566, Fax : +61 8 9314 3699
e-mail : pjh@geostats.com.au, srr@geostats.com.au
Website http://www.geostats.com.au

GBM302-5

Geostats Pty Ltd, Certified Geochem Base Metal Reference Material, Product Code
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ANEXO N° 02

HOJAS DE SEGURIDAD DE REACTIVOS
UTILIZADOS



HOJA DE SEGURIDAD

SECCION |

IDENTIFICACION DEL PRODUCTO E INFORMACION DEL FABRICANTE

NOMBRE COMERCIAL DE LA SUSTANCIA Acido Clorhidrico Técnico
NOMBRE COMUN O GENERICO Acido Clorhidrico

NOMBRE DE LA COMPARIA FABRICANTE QUMICA S.A

DIRECCION DEL FABRICANTE Egipto 3516 Montevideo

N° DE TELEFONO 23111902 N° DE FAX 1722
SECCION 1l

COMPOSICION E INFORMACION SOBRE LOS INGREDIENTES PELIGROSOS

NOMBRE COMUN O GENERICO DEL COMPONENTE| %(especificar) N° DE CAS
PELIGROSO (adjunte hojas si es necesario)

/Acido Clorhidrico

30-33% 7647-01-0

SECCION 1l

IDENTIFICACION DE LOS RIESGOS Y EFECTOS POR EXPOSICION

EFECTO POR: DETALLE

INHALACION La inhalacién de los vapores puede producir tos, asfixia, inflamacién de la nariz,
garganta y tracto respiratorio superior y en casos severos, edema pulmonar, fallo
circulatorio y muerte.

INGESTION La ingestion de &cido clorhidrico puede causar dolor inmediato y quemaduras en

la boca, garganta, esofago y tracto gastrointestinal. Puede causar nauseas,
vomitos y diarrea. La ingestion puede ser fatal.

CONTACTO CON LOS
0JOS

Los vapores son irritantes y pueden causar dafio ocular. El contacto puede causar,
severas quemaduras y dafio ocular permanente.

CONTACTO CON LAPIEL

Corrosivo. Puede causar enrojecimiento, dolor y quemaduras severas de la piel.
Las soluciones concentradas causan ulceras profundas y decoloracion de la piel.

SECCION IV

PRIMEROS AUXILIOS

CONTACTO OCULAR

Lave bien los ojos inmediatamente al menos durante 15 minutos, elevando los
parpados superior e inferior ocasionalmente para garantizar la remocion del
guimico. Busque atencion médica inmediata.

CONTACTO DERMICO

Lave la piel inmediatamente con abundante agua y jabon por lo menos durante
15 minutos mientras se retira la ropa y zapatos contaminados. Busque atencién
meédica inmediata.

INHALACION Trasladar a la victima al aire libre. Si la respiracion es dificil, suministrar
oxigeno.
INGESTION iNo induzca el vémito! Administre grandes cantidades de agua o leche si se

encuentra disponible y si la victima esta consciente. Nunca administre nada por
la boca a una persona inconsciente. Buscar atencion médica inmediata.

RECOMENDACIONES

En caso de malestar, acuda inmediatamente al médico. Si es posible, muéstrele
la etiqueta del producto.




SECCION V
MEDIDAS CONTRA EL FUEGO

CARACTERISTICAS El calor extremo o el contacto con metales puede liberar gas de
INFLAMABLES hidrogeno inflamable. No es considerado peligro de explosion.
LIMITES DE INFLAMABILIDAD (S| No corresponde

EXISTEN)

AGENTES EXTINTORES Espuma, polvo quimico seco o didxido de carbono. El agua se puede

utilizar en fuegos mayores.

RECOMENDACIONES Y EQUIPO | Enfrie los tanques con pulverizadores de agua por mucho tiempo, aun
DE PROTECCION PARA después de que el incendio se haya extinguido.
COMBATIR FUEGO Use mascara de proteccion respiratoria completa, con suministro de aire
auténomo y ropa protectora para productos corrosivos. La ropa
protectora de los bomberos de estructuras no es efectiva para incendios
donde esta presente el Acido Clorhidrico. Manténgase alejado de los
extremos de los tangues.

PRODUCTOS PELIGROSOS POR El calor extremo o el contacto con metales puede liberar gas de
COMBUSTION hidrogeno inflamable.
SECCION VI

MEDIDAS EN CASO DE DERRAME O FUGA

Atencion de derrames y de fugas

Aislar y ventilar el area. No tocar el material derramado. Evite la entrada de personal innecesario y no protegido.
Se debe utilizar gafas quimicas, guantes, ropa resistente a corrosivos y proteccion respiratoria con filtro para
\vapores de cloro.

Contener y recuperar el liquido cuando sea posible. No elimine en drenajes.

Recoger con equipo adecuado, lavar remanente con abundante agua. Neutralice lentamente con material alcalino
(hidroxido de sodio, cal o carbonato) y luego absorba con un material inerte (vermiculita, arena seca, tierra) y
coloque en un recipiente para desechos quimicos. No use materiales combustibles como el aserrin.

SECCION VII

MANIPULACION Y ALMACENAMIENTO

TEMPERATURA ALMACENAMIENTO IAlmacenar a temperatura ambiente.

CONDICIONES ALMACENAMIENTO Almacenar en un lugar ventilado, fresco y seco y alejado de
agentes incompatibles. Lejos de fuentes de calor, ignicion vy,
de la accion directa de los rayos solares. Separar de
materiales incompatibles tales como agentes oxidantes,
reductores y bases fuertes. Rotular los recipientes
adecuadamente y mantenerlos herméticamente cerrados.
Proveer el lugar de un sistema de desagiie apropiado y con
piso resistente a la corrosion.

Se debe almacenar en embalaje de plastico especificado para
tal uso. No puede ser metalico.

SECCION VIII

CONTROLES A LA EXPOSICION Y EQUIPO DE PROTECCION PERSONAL

CONDICIONES DE Manipule en lugares con buena ventilacion. De preferencia en Utilizar
VENTILACION solamente dentro de una cabina quimica de humos.
EQUIPO DE PROTECCION Respirador de cara completa con filtros para acidos.
RESPIRATORIA

EQUIPO DE PROTECCION Gafas quimicas. Proteccion facial.

OCULAR

EQUIPO DE PROTECCION Guantes neopreno, nitrilo/poliviril cloruro, polietileno clorado o caucho
DERMICA natural. Utilizar overol y botas de materiales resistentes.




SECCION IX
PROPIEDADES FiSICAS Y QUIMICAS

OLOR Y APARIENCIA Liquido humeante incoloro o amarillo claro con olor
penetrante e irritante.
GRAVEDAD ESPECIFICA 1.18

SOLUBILIDAD EN AGUA Y OTROS DISOLVENTES |[Soluble en agua, alcoholes, éter y benceno. Insoluble
en hidrocarburos.

PUNTO DE FUSION -66 °C
PUNTO DE EBULLICION 50°C
pH 0.1 (IN)
ESTADO DE AGREGACION A 25°C Y 1 ATM. Liquido
SECCION X
ESTABILIDAD Y REACTIVIDAD
ESTABILIDAD Estable bajo condiciones ordinarias de uso y almacenamiento. Los
recipientes pueden explotar cuando se calientan. Evitar calor y luz solar
directa.
INCOMPATIBILIDAD Agua, bases, aminas, metales alcalinos, fltor, acido sulfurico
concentrado.
RIESGOS DE POLIMERIZACION No aplica
PRODUCTOS DE LA Emite vapores toxicos de cloruro de hidrogeno cuando se calienta hasta la
DESCOMPOSICION descomposicién y reacciona con agua o vapor de agua para producir calor
PELIGROSOS y vapores toxicos y corrosivos. La descomposicion térmica oxidativa
produce vapores toxicos de cloro y explosivo gas de hidrogeno.
SECCION XI
INFORMACION SOBRE TOXICOLOGIA
DOSIS LETAL MEDIA ORAL 0 DERMICA (DLsp) DL50 (oral, conejo) : 900 mg/kg
DOSIS LETAL MEDIA POR INHALACION (CLso) CL50 (Inhalacién, ratas) : 1324 ppm/1 hora
SECCION XII

INFORMACION DE LOS EFECTOS SOBRE LA ECOLOGIA

El principal efecto en el medio acuatico es la alteracion del pH, el cual dependera de la concentracion del acido.
Este acido se caracteriza por disociarse totalmente por lo tanto puede afectar significativamente las condiciones
normales del medio acuético. Es mortal a concentraciones mayores de 25 mg/L. El producto en la superficie del
suelo es biodegradable. Si se localiza dentro del suelo se puede filtrar a las fuentes de agua superficiales.

SECCION XIlII

CONSIDERACIONES SOBRE LA DISPOSICION FINAL DEL PRODUCTO

Instrucciones para la eliminacion: Deseche el material residual en conformidad con la legislacion

SECCION XIV

INFORMACION SOBRE EL TRANSPORTE

Numero ONU:1789
Clasificacion: 8
Embalaje: |1

SECCION XV

INFORMACION REGULATORIA

Acuerdo para la facilitacion del transporte de mercancias peligrosas en el Mercosur

SECCION XVI

OTRA INFORMACION

No disponible




HOJA DE SEGURIDAD

SECCION |

IDENTIFICACION DEL PRODUCTO E INFORMACION DEL FABRICANTE

NOMBRE COMERCIAL DE LA SUSTANCIA  |Acido Nitrico 60%
NOMBRE COMUN O GENERICO Acido Nitrico

NOMBRE DE LA COMPANIA FABRICANTE | QUMICA S.A
DIRECCION DEL FABRICANTE Egipto 3516 Montevideo
N° DE TELEFONO 23111902 N° DE FAX 1722

SECCION I

COMPOSICION E INFORMACION SOBRE LOS INGREDIENTES PELIGROSOS

NOMBRE COMUN O GENERICO DEL COMPONENTE| %(especificar) | N° DE CAS

PELIGROSO (adjunte hojas si es necesario)

Acido Nitrico 60,0 7697-37-2

SECCION I

IDENTIFICACION DE LOS RIESGOS Y EFECTOS POR EXPOSICION

EFECTO POR: DETALLE

INHALACION La inhalacién aguda de este producto produce estornudos, ronquera,
laringitis, problemas para respirar, irritacién del tracto respiratorio y dolor
del torax. En casos extremos se presenta sangrado de nariz, ulceracion de
las mucosas de la nariz y la boca, edema pulmonar, bronquitis cronica y
neumonia. Signos severos de intoxicacion se presentan de 5 a 48 horas
después de la exposicion, habiendo respirado como minimo 25 ppm en un
periodo de 8 h. Se han informado, incluso, de muertes inmediatamente
después de una exposicién seria a vapores de NO,. También causa erosion
de los dientes bajo periodos prolongados de exposicion.

INGESTION Este acido es muy corrosivo y puede destruir los tejidos gastrointestinales.

Los principales sintomas de una intoxicacion por ingestion de este acido
son: salivacién, sed intensa, dificultad para tragar, dolor y shock. Se
producen quemaduras en la boca, esdfago y estdbmago, hay dolor
estomacal y debilitamiento. En caso de vomito, este generalmente es café.
Si la cantidad ingerida es grande puede presentarse un colapso
respiratorio.

CONTACTO CON LOS
0JOS

Produce irritacion, dolor, lagrimeo, erosion de la cornea e incluso,
ceguera.

CONTACTO CON LA
PIEL

Para la piel, es peligroso tanto liqguido como en forma de vapor. Causa
guemaduras severas, la piel adquiere un color amarillo y se presenta dolor

y dermatitis.

SECCION IV

PRIMEROS AUXILIOS

CONTACTO OCULAR

Lavar los ojos con abundante agua tibia corriente hasta su eliminacién
total. Obtenga atencién médica inmediatamente.

CONTACTO DERMICO

Lavar cuidadosamente el area afectada con agua corriente de manera
abundante. Obtenga atencién médica inmediatamente.

INHALACION

Evaluar los signos vitales: pulso y velocidad de respiracion. Detectar
cualquier trauma. En caso de que la victima no tenga pulso, proporcionar
rehabilitacion cardiopulmonar; si no hay respiracion, dar respiracion
artificial y si esta es dificultosa, suministrar oxigeno y sentarla. Obtenga
atencion médica inmediatamente.




INGESTION Proceder como en el caso de inhalacion si hay inconsciencia. Si la victima
esta consciente, lavar la boca con agua corriente, sin que sea ingerida. No
inducir el vomito ni tratar de neutralizarlo. El carb6n activado no tiene
efecto. Dar a la victima agua o leche, solo si se encuentra consciente:
nifios mayores de 1 afio, ¥z taza; nifios de 1 a 12 afios, % de taza y adultos,
1 taza. Continuar tomando agua aproximadamente una cucharada cada 10
minutos. En todos los casos de exposicién, el paciente debe ser
transportado al hospital tan pronto como sea posible. Obtenga atencién
meédica inmediatamente.

RECOMENDACIONES [En caso de malestar, acuda inmediatamente al médico. Si es posible,
muéstrele la etiqueta del producto.

SECCION V

MEDIDAS CONTRA EL FUEGO

CARACTERISTICAS No combustible.

INFLAMABLES Comburente.

LIMITES DE INFLAMABILIDAD No aplica

(SI EXISTEN)

AGENTES EXTINTORES Cortinas de agua para absorber gases y humos y para refrigerar

equipos y contenedores expuestos al fuego. Utilizar agua

pulverizada o Diéxido de carbono para combatir el incendio.

RECOMENDACIONES Y Equipo de respiracion autdnoma, gafas o pantalla. Guantes y

EQUIPO DE PROTECCION botas de goma o PVC. Traje de tipo antiacido.

PARA COMBATIR FUEGO Evacuar y aislar el area afectada. Ventilar las areas cerradas antes
de entrar. Mover los recipientes del area si no existe riesgo.

Rociar agua a los recipientes que estan expuestos al fuego, hasta
que éste se extinga.

PRODUCTOS PELIGROSOS Vapores toxicos

POR COMBUSTION

SECCION VI

MEDIDAS EN CASO DE DERRAME O FUGA

IAtencion de derrames y de fugas

Ventilar el area y utilizar bata u overol, guantes, equipo de respiracion y botas de seguridad,
dependiendo de la magnitud del siniestro.

Mantener el material alejado de agua, para lo cual construir diques, en caso necesario, con sacos de
arena, tierra o espuma de poliuretano.

Para absorber el derrame puede utilizarse mezcla de bicarbonato de sodio, cal sodada o hidroxido de
calcio en relacion 50:50, mezclando lenta y cuidadosamente, pues se desprende calor. Una vez
neutralizado, lavar con agua. Para absorber el liquido también puede usarse arena o cemento, los cuales
se deberan neutralizar posteriormente.

Rociar agua para bajar los vapores, el liquido generado en este paso, debe ser almacenado para su
tratamiento posterior, pues corrosivo y toxico.

Tanto el material derramado, el utilizado para absorber, contener y el generado al bajar vapores, debe
ser neutralizado con cal, cal sodada o hidroxido de calcio, antes de desecharlos.

SECCION VII
MANIPULACION Y ALMACENAMIENTO
TEMPERATURA ALMACENAMIENTO [Temperatura ambiente




CONDICIONES ALMACENAMI

ENTO [El acido nitrico se almacena en tanques de acero
Inoxidable, el acido nitrico ataca violentamente a varios
metales incluyendo el acero al carbén. Almacene esta
sustancia en un lugar fresco, seco y bien ventilado, lejos
de los incompatibles, del agua, y protegida del calor y
de la luz directa del sol. Es recomendable que el sitio de
almacenaje cuente con pisos resistentes a acidos y tenga
un sistema de contencion de derrames. Coloque
sefialamientos en los que se indique la peligrosidad de
esta sustancia.

En menores cantidades puede ser transportando en
tambores y porrones de plastico. Proteja los
contenedores de cualquier dafio fisico.

SECCION VI

CONTROLES A LA EXPOSICION

Y EQUIPO DE PROTECCION PERSONAL

CONDICIONES DE
VENTILACION

Asegurar una buena ventilacion y renovacion de aire del local.

EQUIPO DE PROTECCION

En caso de formarse vapores/aerosoles, usar equipo respiratorio

RESPIRATORIA adecuado.
EQUIPO DE PROTECCION Utilice gafas resistentes a salpicaduras quimicas o una pantalla
OCULAR facial.

EQUIPO DE PROTECCION

Utilice guantes, botas y overol de vinilo u otro material resistente.

DERMICA

SECCION IX

PROPIEDADES FiSICAS Y QUIM

ICAS

OLOR Y APARIENCIA

Liquido, incoloro o ligeramente amarillento. Con
olor acre y sofocante.

DENSIDAD RELATIVA

1,37 g/lcm?® (60%)

DISOLVENTES

SOLUBILIDAD EN AGUA'Y OTROS

Soluble en agua. Reaccidn violenta en etanol.

PUNTO DE FUSION -22°C (60%)
PUNTO DE EBULLICION 116,4°C (60%)
pH <1
ESTADO DE AGREGACION A 25°C Y 1 ATM. Liquido

SECCION X

ESTABILIDAD Y REACTIVIDAD

ESTABILIDAD

Estable bajo condiciones ordinarias de uso y almacenamiento. Los
recipientes pueden explotar cuando se calientan.

INCOMPATIBILIDAD

Sustancias inflamables. Compuestos oxidables. Disolventes
orgénicos. Alcoholes. Aldehidos. Cetonas. Acetiluros. Acidos.
Aminas. Amoniaco. Anhidridos. Anilinas. Compuestos
halogenados. Fosfuros. Halégenos. Halogenuros no

metalicos. Hidracina y derivados. Hidruros. Litio siliciuro. Metales
alcalinos. Metales alcalinotérreos. Metales y sus

aleaciones. Nitrilos. Compuestos organicos de nitrégeno. Nitruros.
No metales. Oxidos metalicos. Oxidos no metalicos. Peroxido de
hidrégeno (agua oxigenada). Soluciones alcalinas.

RIESGOS DE
POLIMERIZACION

No aplica

PRODUCTOS DE LA
DESCOMPOSICION

Su exposicién prolongada al aire puede originar la formacion de
vapores nitrosos. Los productos de su combustién son irritantes y

PELIGROSOS

pueden contener componentes toxicos.

SECCION XI

INFORMACION SOBRE TOXICOLOGIA




DOSIS LETAL MEDIA ORAL o DERMICA LDL50 (oral, hombre): 430 mg/kg
(DLso) LD50 (oral, rata): 310-334 mg/kg
DOSIS LETAL MEDIA POR INHALACION LC50 (inhalacion, rata): 0,13 mg/l/4h (NO>)
(CLso)

SECCION XII

INFORMACION DE LOS EFECTOS SOBRE LA ECOLOGIA

Ecotoxicidad: Peces (Para Nitrato sodico) = 13000 mg/I
Bacterias (Para Nitrato sédico) = 2500 mg/l;

SECCION XIII

CONSIDERACIONES SOBRE LA DISPOSICION FINAL DEL PRODUCTO

. Instrucciones para la eliminacion: Deseche el material residual en conformidad con la legislacion

SECCION XIV

INFORMACION SOBRE EL TRANSPORTE

Ndmero ONU:2031
Clasificacion: 8 + 5.1
Embalaje: |

SECCION XV

INFORMACION REGULATORIA

Acuerdo para la facilitacion del transporte de mercancias peligrosas en el Mercosur

SECCION XVI

OTRA INFORMACION

No disponible




HOJA DE SEGURIDAD

Identificacién de la sustancia/preparado y de la sociedad o empresa

Identificacién de la sustancia o del preparado
Denominacion:

Acido Perclérico.

Uso de la sustancia o preparado:

Para usos de laboratorio, analisis, investigacion y quimica fina.

Identificacién de la sociedad o empresa:

CONTROL TECNICO Y REPRESENTACIONES, S.A. DEC.V.
Av. Lincoln No. 3410 Pte. Col. Mitras Norte

WWW.CLr.com. mx Tels. (81) 8158 0600, 8158 0628, 8158 0633

e-mail : ctrscientific@infosel.net.mx
Apdo. Postal 044-C Monterrey N.L. C.P. 64320, México

Identificacion de los peligros

Peligro de explosion en caso de calentamiento. Peligro de fuego en contacto con materias
combustibles. Provoca quemaduras graves.

Composiciéon/Informacion de los componentes

Solucién acuosa Acido Perclérico 70%
Formula: HCIO, M.=100,46

Primeros auxilios

Indicaciones generales:

En caso de pérdida del conocimiento nunca dar a beber ni provocar el vomito.

Inhalacion:

Trasladar a la persona al aire libre. En caso de que persista el malestar, pedir atencién médica.
Contacto con la piel:

Lavar abundantemente con agua. Quitarse las ropas contaminadas. Pedir inmediatamente
atencion médica.

Ojos: Lavar con agua abundante (minimo durante 15 minutos), manteniendo los parpados
abiertos. Pedir inmediatamente atencion médica.

Ingestion: Beber agua abundante. Evitar el vomito (existe riesgo de perforacion). Pedir
inmediatamente atencién médica. No neutralizer.

Medidas a tomar en caso de vertido accidental

Precauciones individuales:
No inhalar los vapores.
Precauciones para la proteccion del medio ambiente:



No permitir el paso al sistema de desaglies. Evitar la contaminacion del suelo, aguas y
desagties.

Meétodos de recogida/limpieza:

Recoger con materiales absorbentes o en su defecto arena o tierra seca y depositar en

contenedores para residuos para su posterior eliminacion de acuerdo con las normativas
vigentes. Limpiar los restos con agua abundante.

Manipulacion y almacenamiento

Manipulacion: Mantener el lugar de trabajo y los instrumentos bien limpios. Posible
formacién de percloratos explosivos. Evitar que el producto se seque en lugares poco
accesibles (p.ej. ranuras, baldosas, etc.). Conservacion limitada.

Almacenamiento: Recipientes bien cerrados. En local bien ventilado. Almacenar por separado
0 en recinto exclusivamente destinado a sustancias que favorecen la ignicion. Alejado de
fuentes de ignicion y calor. Refrigerado (inferior a 15°C). No almacenar en recipientes de
metales ligeros.

Controles de exposicion/proteccion personal

Medidas técnicas de proteccion:

Asegurar una buena ventilacion y renovacion de aire del local.

Control limite de exposicion: -

Proteccion respiratoria: En caso de formarse vapores/aerosoles, usar equipo respiratorio
adecuado.

Proteccion de las manos: Usar guantes apropiados

Proteccion de los ojos: Usar gafas apropiadas.

Medidas de higiene particulares: Usar equipo de proteccion completo. Quitarse las ropas
contaminadas. Lavarse manos y cara antes de las pausas y al finalizar el trabajo.

Controles de la exposicion del medio ambiente: Cumplir con la legislacion local vigente
sobre proteccion del medio ambiente. El proveedor de los medios de proteccion debe
especificar el tipo de proteccion que debe usarse para la manipulacién del producto, indicando
el tipo de material y, cuando proceda, el tiempo de penetracion de dicho material, en relacion
con la cantidad y la duracion de la exposicion.



FICHA DE DATOS DE SEGURIDAD MERCK

de acuerdo al Reglamento (CE) No. 1907/2006
Fecha de revisiéon 11.05.2017 Versién 1.1

SECCION 1. Identificacion de la sustancia o la mezcla y de la sociedad o la empresa
1.1 Identificador del producto
Articulo nimero 119786
Denominacion Cobre solucién patrén trazable a SRM de NIST Cu(NOs), en HNOs 0,5 mol/I
1000 mg/I Cu CertiPUR®

Numero de registro REACH  Este producto es una mezcla. NUmero de registro REACH véase
seccion 3.

1.2 Usos pertinentes identificados de la sustancia o de la mezcla y usos
desaconsejados
Usos identificados Anilisis quimico
Para informaciones adicionales a usos refiérase al portal Merck
Chemicals (www.merckgroup.com; for
USA/Canada www.emdgroup.com).

1.3 Datos del proveedor de la ficha de datos de seguridad

Compaiiia Merck KGaA * 64271 Darmstadt * Alemania * Tel: +49 6151 72-0
Representante regional Merck Peruana S.A. * Av. Los Frutales 220 * Lima 03 * Perd * Tel:
+51-1-618 7500 * Fax: +51-1-437 2955
1.4 Teléfono de emergencia En caso de urgencias: Acudase al Centro de Salud mas cercano.

SECCION 2. Identificacidn de los peligros
2.1 Clasificacion de la sustancia o de la mezcla

Clasificacion (REGLAMENTO (CE) No 1272/2008)
Corrosivos para los metales, Categoria 1, H290
Irritacidn cutdneas, Categoria 2, H315
Irritacion ocular, Categoria 2, H319
Toxicidad acuatica crénica, Categoria 3, H412
Para el texto integro de las Declaraciones-H mencionadas en esta seccion,
véase la Seccion 16.

2.2 Elementos de la etiqueta
Etiquetado (REGLAMENTO (CE) No 1272/2008)

Pictogramas de peligro _‘E@

Palabra de advertencia
Atencidn

Indicaciones de peligro

H290 Puede ser corrosivo para los metales.

H315 Provoca irritacion cutanea.

H319 Provoca irritacion ocular grave.

H412 Nocivo para los organismos acuaticos, con efectos nocivos duraderos.



Consejos de prudencia

Prevencion

P273 Evitar su liberacion al medio ambiente.

Intervencién

P302 + P352 EN CASO DE CONTACTO CON LA PIEL: Lavar con agua y jabdn

abundantes.

P305 + P351 + P338 EN CASO DE CONTACTO CON LOS 0JOS: Aclarar cuidadosamente con

agua durante varios minutos. Quitar las lentes de contacto, si lleva y resulta facil. Seguir
aclarando.

Etiquetado reducido (<125 ml)

Pictogramas de peligro

Palabra de advertencia
Atencién

Indicaciones de peligro
H412 Nocivo para los organismos acuaticos, con efectos nocivos duraderos.

2.3 Otros peligros
Ninguno conocido.

SECCION 3. Composicién/informacién sobre los componentes
Naturaleza quimica Solucién nitrica.

3.1 Sustancia
No aplicable

3.2 Mezcla
Componentes peligrosos (REGLAMENTO (CE) No 1272/2008)
Nombre quimico (Concentracion)
No. CAS Numero de registro Clasificacién
Acido nitrico (>=1% -<5%)
La sustancia no cumple los criterios de PBT o mPmB segun el Reglamento ( CE) nim. 1907/2006, anexo XIII.
7697-37-2 *)
Cobre(ll) nitrato (>=0,25% -<1%) Liqguido comburente, Categoria 2, H272
Corrosivos para los metales, Categoria 1, H290
Corrosion cutaneas, Categoria 1A, H314
3251-23-8 *)
Sélido comburente, Categoria 2, H272
Toxicidad aguda, Categoria 4, H302
Irritacion cutanea, Categoria 2, H315
Irritacidn ocular, Categoria 2, H319
Toxicidad acudtica aguda, Categoria 1, H400
Toxicidad acudtica crénica, Categoria 1, H410

*) No hay disponible un nimero de registro para esta sustancia, ya que la sustancia o su uso estan exentos del registro;
segln el articulo 2 del Reglamento REACH (CE) nim. 1097/2006, el tonelaje anual no requiere registro o dicho registro esta
previsto para una fecha posterior.

Para el texto integro de las Declaraciones-H mencionadas en esta seccién,
véase la Seccion 16.

SECCION 4. Primeros auxilios
4.1 Descripcion de los
primeros auxilios Tras
inhalacion: aire
fresco.



En caso de contacto con la piel: Quitar inmediatamente todas las prendas contaminadas.
Aclararse la piel con agua/ducharse.

Tras contacto con los ojos: aclarar con abundante agua. Consultar al oftalmdlogo. Retirar las
lentillas.

Tras ingestién: hacer beber agua inmediatamente (maximo 2 vasos). Consultar a un médico.

4.2 Principales sintomas y efectos, agudos y retardados efectos irritantes, Tos, Insuficiencia
respiratoria

Para nitritos/nitratos en general: methemoglobinemia tras absorcion de grandes cantidades.

4.3 Indicacion de toda atencidon médica y de los tratamientos especiales que deban dispensarse
inmediatamente. No hay informacidn disponible.

SECCION 5. Medidas de lucha contra incendios
5.1 Medios de extincion

Medios de extincién apropiados
Usar medidas de extincidon que sean apropiadas a las circunstancias del local y a sus
alrededores.
Medios de extincién no apropiados
No existen limitaciones de agentes extinguidores para esta
sustancia/mezcla.

5.2 Peligros especificos derivados de la sustancia o la mezcla No combustible.
Posibilidad de formacion de vapores peligrosos por incendio en el entorno.

5.3 Recomendaciones para el personal de lucha contra incendios
Equipo de proteccidn especial para el personal de lucha contra incendios
Permanencia en el drea de riesgo sélo con sistemas de respiracion artificiales e
independientes del ambiente. Proteccidn de la piel mediante observacion de una distancia
de seguridad y uso de ropa protectora adecuada.

Otros datos

Reprimir los gases/vapores/neblinas con agua pulverizada. Impedir la contaminacidn de las
aguas superficiales o subterraneas por el agua que ha servido a la extincién de incendios.

SECCION 6. Medidas en caso de vertido accidental
6.1 Precauciones personales, equipo de proteccién y procedimientos de
emergencia

Indicaciones para el personal que no forma parte de los servicios de emergencia: No respirar
los vapores, aerosoles. Evitar el contacto con la sustancia. Aseglrese una ventilacion
apropiada.

Evacue el area de peligro, respete los procedimientos de emergencia, consulte con expertos.
Consejos para el personal de emergencia:

Equipo protector véase seccion 8.

6.2 Precauciones relativas al medio ambiente
No dejar que el producto entre en el sistema de alcantarillado.

6.3 Métodos y material de contencidn y de limpieza
Cubra las alcantarillas. Recoja, una y aspire los derrames. Observe posibles
restricciones de materiales (véanse indicaciones en las secciones 7 o 10).



Recoger con material absorbente de liquidos y neutralizante, p. ej. con
Chemizorb® H* (art.

Merck 101595). Proceder a la eliminacion de los residuos. Aclarar.
Anadir al material reciclable.

6.4 Referencia a otras secciones
Para indicaciones sobre el tratamiento de residuos, véase seccién 13.

SECCION 7. Manipulacién y almacenamiento
7.1 Precauciones para una manipulacion segura
Consejos para una manipulacion segura
Observar las indicaciones de la etiqueta.
Medidas de higiene
Sustituir inmediatamente la ropa contaminada. Proteccién preventiva de la piel. Lavar cara 'y
manos al término del trabajo.

7.2 Condiciones de almacenamiento seguro, incluidas posibles incompatibilidades Exigencias
técnicas para almacenes y recipientes No usar recipientes metalicos.
Condiciones de almacenamiento Bien cerrado.
Temperatura de almacenaje recomendada indicada en la etiqueta del producto.

7.3 Usos especificos finales
Fuera de los usos indicados en la seccién 1.2 no se previenen aplicacién es finales
adicionales.

SECCION 8. Controles de exposicidon/proteccién individual
8.1 Parametros de control
Acido nitrico (7697-37-2)

PE OEL Exposicion de corta 4 ppm
duracion : (STEL) 10,4 mg/m3
Media Ponderada en el 2 ppm
Tiempo (TWA) 5,2 mg/m3

8.2 Controles de la exposicidn
Medidas de ingenieria
Medidas técnicas y observacion de métodos adecuados de trabajo tienen prioridad ante el
uso de equipos de proteccion personal.
Véase seccién 7.1.

Medidas de proteccién individual

Los tipos de auxiliares para proteccién del cuerpo deben elegirse especificamente segun el
puesto de trabajo en funcion de la concentracion vy cantidad de la sustancia peligrosa.
Deberia aclararse con el suministrador la estabilidad de los medios protectores frente a los
productos quimicos.

Proteccién de los ojos / la cara
Gafas de seguridad

Proteccién de las manos Sumercidn:
Material del guante: Caucho nitrilo
Espesor del guante: 0,11 mm



tiempo de penetracion: > 480 min
Salpicaduras:

Material del guante: Caucho nitrilo
Espesor del guante: 0,11 mm
tiempo de penetracion: > 480 min

Los guantes de proteccién indicados deben cumplir con las especificaciones de la Directiva
89/686/EEC y con su norma resultante EN374, por ejemplo KCL 741 Dermatril® L
(Sumercion), KCL 741 Dermatril® L (Salpicaduras).

Los tiempos de ruptura mencionados anteriormente han sido determinados con
muestras de material de los tipos de guantes recomendados en mediciones de laboratorio
de KCL seglin EN374.

Esta recomendacion solo es vélida para el producto mencionado en la ficha de datos de
seguridad, suministrado por nosotros y para el fin indicado. Al disolver o mezclar en otras
sustancias y cuando las condiciones difieran de las indicadas en EN374, debe dirigirse al
suministrador de guantes con distintivo CE (por ejem. KCL GmbH, D-36124 Eichenzell,
Internet: www.kcl.de)

Otras medidas de proteccidn prendas de proteccién

Proteccidn respiratoria necesaria en presencia de vapores/aerosoles.

Tipo de Filtro recomendado: filtro ABEK

El empresario debe garantizar que el mantenimiento, la limpieza y la prueba técnica de los
protectores respiratorios se hagan segun las instrucciones del productor de las mismas. Estas
medidas deben ser documentadas debidamente.

Controles de exposicion medioambiental
No dejar que el producto entre en el sistema de alcantarillado.

SECCION 9. Propiedades fisicas y quimicas
9.1 Informacion sobre propiedades fisicas y quimicas basicas

Forma liguido

Color azul

Olor inodoro
Umbral olfativo No aplicable
pH aprox. 0,5a20°C
Punto de fusidn No hay informacién disponible.
Punto de ebullicién No hay informacién disponible.
Punto de inflamacién No aplicable
Tasa de evaporacion No hay informacién disponible.
Inflamabilidad (sélido, gas) No hay informacidn disponible.
Limite de explosion, inferior No hay informacién disponible.
Limite superior de explosividad No hay informacién disponible.
Presién de vapor No hay informacién disponible.
Densidad relativa del vapor No hay informacién disponible.
Densidad aprox.1,014 g/cm3 a 20 °C
Densidad relativa No hay informacidn disponible.
Solubilidad en agua a 20 °C soluble

Coeficiente de reparto noctanol/agua No hay informacion disponible.



Temperatura de auto- No hay informacién disponible.

inflamacién
Temperatura de descomposicién No hay informacién disponible.
Viscosidad, dindamica No hay informacidn disponible.
Propiedades explosivas No clasificado/a como explosivo/a.
Propiedades comburentes ningun

9.2 Otros datos
Corrosién Puede ser corrosivo para los metales.

SECCION 10. Estabilidad y reactividad
10.1 Reactividad
Véase seccion 10.3

10.2 Estabilidad quimica
El producto es quimicamente estable bajo condiciones normales (a tempera tura ambiental).

10.3 Posibilidad de reacciones peligrosas
Desprendimiento de gases o vapores peligrosos con:
Metales, aleaciones metalicas
Liberacién de:, gases nitrosos, Hidrégeno
capacidad de reaccién potenciada con:

compuestos oxidables, solvente organico, Metales alcalinos, Metales alcalinotérreos,
Amoniaco, Alcalis, acidos. Posibles reacciones violentas con:
Los reaccionantes con agua habituales.

10.4 Condiciones que deben evitarseinformacién no disponible

10.5 Materiales incompatibles Metales, aleaciones metdlicas

10.6 Productos de descomposicién peligrososen caso de incendio: véase seccion 5.

SECCION 11. Informacién toxicolégica
11.1 Informacidn sobre los efectos toxicoldgicos
Mezcla

Toxicidad oral aguda

Sintomas: Irritaciones de las mucosas en la boca, garganta, esé6fago y tracto
estomagointestinal.

Toxicidad aguda por inhalacién

Sintomas: Consecuencias posibles: irritacién de las mucosas

Toxicidad cutanea aguda Esta informacién no esta disponible.

Irritacién de la piel Mezcla provoca irritacion cutanea.

Irritacion ocular Mezcla provoca irritacién ocular grave.

Sensibilizacidn Esta informacion no esta disponible.

Mutagenicidad en células germinales Esta informacidn no esta disponible.
Carcinogenicidad Esta informacién no esta disponible.

Toxicidad para la reproduccién Esta informacion no esta disponible.
Teratogenicidad Esta informacidn no esta disponible.

Toxicidad especifica en determinados 6rganos - exposicion Unica Esta informacidn no esta
disponible.



Toxicidad especifica en determinados érganos - exposiciones repetidas Esta informacion no esta
disponible.
Peligro de aspiracién Esta informacion no esta disponible.

11.2 Otros datos
Para nitritos/nitratos en general: methemoglobinemia tras absorcion de grandes cantidades.
Las otras propiedades peligrosas no pueden ser excluidas.
Manipular con las precauciones de higiene industrial adecuadas, y respetar las practicas de
seguridad.

Componentes

Acido nitrico
Irritacidn de la piel
Conejo
Resultado: Provoca quemaduras graves.
(lucLip)

Irritacion ocular

Conejo

Resultado: Provoca quemaduras.
(lucLID)

Mutagenicidad en células germinales
Genotoxicidad in vitro

Prueba de Ames

Salmonella typhimurium

Resultado: negativo

Método: OECD TG 471

Cobre(ll) nitrato
Toxicidad oral aguda
DL50 Rata: 940 mg/kg

Irritacion de la piel

Conejo

Resultado: Irritaciones

Directrices de ensayo 404 del OECD

Irritacion ocular

Conejo

Resultado: irritante

Directrices de ensayo 405 del OECD

Sensibilizacion

Prueba de Maximizacion Conejillo de indias
Resultado: negativo

Método: Directrices de ensayo 406 del OECD

SECCION 12. Informacién ecoldgica
Mezcla

12.1 Toxicidad No hay informacién disponible.

12.2 Persistencia y degradabilidadNo hay informacién disponible.
12.3 Potencial de bioacumulacion No hay informacion disponible.
12.4 Movilidad en el suelo No hay informacién disponible.

12.5 Resultados de la valoracién PBT y mPmB



La(s) sustancia(s) en la mezcla no cumplen los criterios de PBT o mPmB s egun el Reglamento
(CE) nim. 1907/2006, anexo XIIl.
12.6 Otros efectos adversos
La descarga en el ambiente debe ser evitada.
Componentes
Acido nitrico
Toxicidad para los peces

CL50 Gambusia affinis (Pez mosquito): 72 mg/l; 96 h (IUCLID)
Biodegradabilidad

Los métodos para la determinacidon de la degradabilidad bioldgica no son aplicables para las sustancias inorganicas.
Coeficiente de reparto n-octanol/agua

log Pow: -2,3

Directrices de ensayo 107 del OECD

No es de esperar una bioacumulacién.

La sustancia no cumple los criterios de PBT o mPmB segun el Reglamento ( CE) num. 1907/2006, anexo XIII.
Constante de Henry
2482 Pa*m3/mol
Método: (calculado)
(Literatura) Se reparte preferentemente en el aire.

Cobre(ll) nitrato
Toxicidad para los peces
CL50 peces: 0,29 mg/l; 96 h
(HSDB)

Biodegradabilidad
Los métodos para la determinacidon de la degradabilidad bioldgica no son aplicables para las sustancias inorganicas.

SECCION 13. Consideraciones relativas a la eliminacién
Métodos para el tratamiento de residuos
Los residuos deben eliminarse de acuerdo con normativas locales y nacion ales. Deje los
productos quimicos en sus recipientes originales. No los mezcle con otros residuos. Maneje
los recipientes sucios como el propio producto.

Consulte en www.retrologistik.com sobre procesos relativos a la devolucién de productos
guimicos o recipientes, o contactenos si tiene mds preguntas.

SECCION 14. Informacién relativa al transporte
Transporte por carretera (ADR/RID)

14.1 Nimero ONU UN 3264

14.2 Designacioén oficial de Liguido inorganico corrosivo, acido, n.e.p. (CONT. NITRIC
transporte de las Naciones ACID SOLUTION)

Unidas

14.3 Clase 8

14.4 Grupo de embalaje 11

14.5 Peligrosas ambientalmente --

14.6 Precauciones particulares si

para los usuarios

Cadigo de restricciones en E
tuneles

Transporte fluvial (ADN)

No relevante

Transporte aéreo (IATA)

14.1 Nimero ONU UN 3264



14.2 Designacidn oficial de CORROSIVE LIQUID, ACIDIC, INORGANIC, N.O.S. (CONT.

transporte de las Naciones NITRIC ACID SOLUTION)
Unidas
14.3 Clase 8

14.4 Grupo de embalaje 1]

14.5 Peligrosas ambientalmente --

14.6 Precauciones particulares no

para los usuarios

Transporte maritimo (IMDG)

14.1 NUumero ONU UN 3264

14.2 Designacidn oficial de CORROSIVE LIQUID, ACIDIC, INORGANIC, N.O.S. (CONT.
transporte de las Naciones NITRIC ACID NOT MORE THAN 5%)

Unidas

14.3 Clase 8

14.4 Grupo de embalaje 1l

14.5 Peligrosas ambientalmente --

14.6 Precauciones particulares si

para los usuarios

EmS F-A S-B

14.7 Transporte a granel con arreglo al anexo Il del Convenio Marpol 73/78 y del Cédigo
IBC No relevante

SECCION 15. Informacion reglamentaria
15.1 Reglamentacidn y legislacién en materia de seguridad, salud y medio ambiente especificas
para la sustancia o la mezcla

Legislacién nacional
Clase de almacenamiento 8B

15.2 Evaluacién de la seguridad quimica

Para éste producto no se realizé una valoracidn de la seguridad quimica.

SECCION 16. Otra informacién

Texto integro de las Declaraciones-H referidas en las secciones 2 y 3.

H272 Puede agravar un incendio; comburente.

H290 Puede ser corrosivo para los metales.

H302 Nocivo en caso de ingestidn.

H314 Provoca quemaduras graves en la piel y lesiones oculares
graves.

H315 Provoca irritacién cutanea.

H319 Provoca irritacién ocular grave.

H400 Muy toxico para los organismos acuaticos.

H410 Muy téxico para los organismos acudticos, con efectos nocivos
duraderos.

H412 Nocivo para los organismos acuaticos, con efectos nocivos
duraderos.

Consejos relativos a la formacion
Debe disponer a los trabajadores la informacion y la formacidn practica
suficientes.



Etiquetado
Pictogramas de peligro

Palabra de advertencia
Atencidn

Indicaciones de peligro

H290 Puede ser corrosivo para los metales.

H315 Provoca irritacion cutanea.

H319 Provoca irritacion ocular grave.

H412 Nocivo para los organismos acuaticos, con efectos nocivos duraderos.

Consejos de prudencia

Prevencién

P273 Evitar su liberacion al medio ambiente.

Intervencidn

P302 + P352 EN CASO DE CONTACTO CON LA PIEL: Lavar con agua y jabén abundantes.
P305 + P351 + P338 EN CASO DE CONTACTO CON LOS 0JOS: Aclarar cuidadosamente con
agua durante varios minutos. Quitar las lentes de contacto, si lleva y resulta facil. Seguir
aclarando.

P313 Consultar a un médico.

Una explicaciéon de las abreviaturas y los acrénimos utilizados en la ficha de datos de
seguridad

Puede consultar las abreviaturas y acrénimos utilizados en

www.wikipedia.org.

El dato suministrado en ésta ficha de seguridad se basan a nuestro actual conocimiento. Describen tan sélo las
medidas de seguridad en el manejo de éste producto y no representan una garantia sobre las propiedades
descritas del mismo.



FICHA DE DATOS DE SEGURIDAD MERCK

de acuerdo al Reglamento (CE) No. 1907/2006
Fecha de revisién 15.06.2017 Version 1.3

SECCION 1. Identificacion de la sustancia o la mezcla y de la sociedad o la empresa
1.1 Identificador del producto
Articulo nimero 119776
Denominacién Plomo solucidn patrdn trazable a SRM de NIST Pb(NOs), en HNO3 0,5 mol/I
1000 mg/I Pb CertiPUR®

Numero de registro REACH  Este producto es una mezcla. NUmero de registro REACH véase
seccion 3.

1.2 Usos pertinentes identificados de la sustancia o de la mezcla y usos
desaconsejados
Usos identificados Andlisis quimico
Para informaciones adicionales a usos refiérase al portal Merck
Chemicals (www.merckgroup.com; for
USA/Canada www.emdgroup.com).

1.3 Datos del proveedor de la ficha de datos de seguridad

Compaiiia Merck KGaA * 64271 Darmstadt * Alemania * Tel: +49 6151 72-0
Representante regional Merck Peruana S.A. * Av. Los Frutales 220 * Lima 03 * Perd * Tel:
+51-1-618 7500 * Fax: +51-1-437 2955
1.4 Teléfono de emergencia En caso de urgencias: Acudase al Centro de Salud mas cercano.

SECCION 2. Identificacion de los peligros
2.1 Clasificacién de la sustancia o de la mezcla

Clasificacion (REGLAMENTO (CE) No 1272/2008)
Corrosivos para los metales, Categoria 1, H290
Irritacidn cutdneas, Categoria 2, H315
Irritaciéon ocular, Categoria 2, H319
Toxicidad acuatica crdnica, Categoria 3, H412
Para el texto integro de las Declaraciones-H mencionadas en esta seccion,
véase la Seccién 16.

2.2 Elementos de la etiqueta
Etiquetado (REGLAMENTO (CE) No 1272/2008)

Pictogramas de peligro E@

Palabra de advertencia
Atencidén

Indicaciones de peligro

H290 Puede ser corrosivo para los metales.

H315 Provoca irritacion cutanea.

H319 Provoca irritacion ocular grave.

H412 Nocivo para los organismos acuaticos, con efectos nocivos duraderos.



Consejos de prudencia

Prevencién

P273 Evitar su liberacion al medio ambiente.

Intervencién

P302 + P352 EN CASO DE CONTACTO CON LA PIEL: Lavar con agua y jabon

abundantes.

P305 + P351 + P338 EN CASO DE CONTACTO CON LOS 0JOS: Aclarar cuidadosamente con
agua durante varios minutos. Quitar las lentes de contacto, si lleva y resulta facil. Seguir

aclarando.
Etiquetado reducido (€125 ml)
Pictogramas de peligro

Palabra de advertencia
Atencién

Indicaciones de peligro
H412 Nocivo para los organismos acuaticos, con efectos nocivos duraderos.

2.3 Otros peligros
Ninguno conocido.

SECCION 3. Composicién/informacién sobre los componentes
Naturaleza quimica Solucién acuosa.
3.1 Sustancia
No aplicable

3.2 Mezcla

Componentes peligrosos (REGLAMENTO (CE) No 1272/2008)

Nombre quimico (Concentracidn)

No. CAS Numero de registro Clasificacién

Acido nitrico (>=1% -<5%)

La sustancia no cumple los criterios de PBT o0 mPmB segun el Reglamento ( CE) nim. 1907/2006, anexo XIII.

7697-37-2 *)

Plomo(ll) nitrato (>=0,25% -<1%) Liquido comburente, Categoria 2, H272
Corrosivos para los metales, Categoria 1, H290
Corrosion cutaneas, Categoria 1A, H314

10099-74-8 *)
Sélido comburente, Categoria 2, H272
Toxicidad aguda, Categoria 4, H302
Toxicidad aguda, Categoria 4, H332
Lesiones oculares graves, Categoria 1, H318
Toxicidad para la reproduccién, Categoria 1A,
H360Df Toxicidad especifica en determinados
drganos - exposiciones repetidas, Categoria 1, H372
Toxicidad acudtica aguda, Categoria 1, H400
Toxicidad acuatica crénica, Categoria 1, H410

Factor-M: 10

*) No hay disponible un nimero de registro para esta sustancia, ya que la sustancia o su uso estan exentos del registro;
segun el articulo 2 del Reglamento REACH (CE) nim. 1097/2006, el tonelaje anual no requiere registro o dicho registro esta
previsto para una fecha posterior.



Para el texto integro de las Declaraciones-H mencionadas en esta seccion,
véase la Seccion 16.

SECCION 4. Primeros auxilios
4.1 Descripcidn de los primeros auxilios Tras inhalacion: aire fresco.
En caso de contacto con la piel: Quitar inmediatamente todas las prendas contaminadas.
Aclararse la piel con agua/ducharse.
Tras contacto con los ojos: aclarar con abundante agua. Llamar inmediatamente al
oftalmologo.
Tras ingestién: hacer beber agua inmediatamente (maximo 2 vasos). Consultar a un médico.

4.2 Principales sintomas y efectos, agudos y retardados efectos irritantes
Para nitritos/nitratos en general: methemoglobinemia tras absorcion de grandes cantidades.
Para compuestos de plomo en general: debido a la dificultosa absorcién por la mucosa
gastrointestinal, solo grandesdosis conducen a casos de toxicidad aguda. Tras un tiempo
latente de varias horas, se presentan sabor metalico, nduseas, vomitos y célicos seguidos con
frecuencia por choc. Asimilacidn crénica de la sustancia produce debilidad muscular,
anemias y trastornos del sistema nervioso central. Mujeres en edad de ser madre, no
deberian someterse prolongadamente a la accién del producto (observar el nivel de
emanaciones).

4.3 Indicacion de toda atencion médica y de los tratamientos especiales que
deban dispensarse inmediatamente
No hay informacién disponible.

SECCION 5. Medidas de lucha contra incendios
5.1 Medios de extincion

Medios de extincion apropiados
Usar medidas de extincidon que sean apropiadas a las circunstancias del local y a sus
alrededores.
Medios de extincion no apropiados
No existen limitaciones de agentes extinguidores para esta
sustancia/mezcla.

5.2 Peligros especificos derivados de la sustancia o la mezcla No combustible.
Posibilidad de formacion de vapores peligrosos por incendio en el entorno.

5.3 Recomendaciones para el personal de lucha contra incendios
Equipo de proteccidn especial para el personal de lucha contra incendios
Permanencia en el drea de riesgo sélo con sistemas de respiracion artificiales e
independientes del ambiente. Proteccidn de la piel mediante observacion de una distancia
de seguridad y uso de ropa protectora adecuada.

SECCION 6. Medidas en caso de vertido accidental
6.1 Precauciones personales, equipo de proteccién y procedimientos de emergencia

Indicaciones para el personal que no forma parte de los servicios de emergencia: No respirar
los vapores, aerosoles. Evitar el contacto con la sustancia. Aseglrese una ventilacion
apropiada.
Evacue el area de peligro, respete los procedimientos de emergencia, consulte con expertos.
Consejos para el personal de emergencia:
Equipo protector véase seccion 8.



6.2 Precauciones relativas al medio ambiente
No dejar que el producto entre en el sistema de alcantarillado.

6.3 Métodos y material de contencidn y de limpieza
Observe posibles restricciones de materiales (véanse indicaciones en las secciénes 7 o 10).
Recoger con material absorbente de liquidos y neutralizante, p. ej. con Chemizorb® H* (art.
Merck 101595). Proceder a la eliminacion de los residuos. Aclarar.

6.4 Referencia a otras secciones
Para indicaciones sobre el tratamiento de residuos, véase seccion 13.

SECCION 7. Manipulacién y almacenamiento
7.1 Precauciones para una manipulacion segura
Consejos para una manipulacién segura
Observar las indicaciones de la etiqueta.
Medidas de higiene
Sustituir inmediatamente la ropa contaminada. Proteccion preventiva de la
piel. Lavar cara y manos al término del trabajo.

7.2 Condiciones de almacenamiento seguro, incluidas posibles incompatibilidades Exigencias
técnicas para almacenes y recipientes No usar recipientes metalicos.
Condiciones de almacenamiento Bien cerrado.
Temperatura de almacenaje recomendada indicada en la etiqueta del producto.

7.3 Usos especificos finales
Fuera de los usos indicados en la seccién 1.2 no se previenen aplicacidn es finales
adicionales.

SECCION 8. Controles de exposicion/proteccién individual
8.1 Parametros de control
Acido nitrico (7697-37-2)

PE OEL Exposicion de corta 4 ppm
duracion : (STEL) 10,4 mg/m3
Media Ponderada en el 2 ppm
Tiempo (TWA) 5,2 mg/m3

8.2 Controles de la exposicion
Medidas de ingenieria
Medidas técnicas y observacion de métodos adecuados de trabajo tienen prioridad ante el
uso de equipos de proteccién personal.
Véase seccién 7.1.

Medidas de proteccién individual

Los tipos de auxiliares para proteccion del cuerpo deben elegirse especificamente segun el
puesto de trabajo en funcidn de la concentracion vy cantidad de la sustancia peligrosa.
Deberia aclararse con el suministrador la estabilidad de los medios protectores frente a los
productos quimicos.

Proteccién de los ojos / la cara
Gafas de seguridad

Proteccion de las manos



Sumercién:

Caucho nitralo
0,11 mm

> 480 min

Material del guante:
Espesor del guante:
tiempo de penetracion:
Salpicaduras:
Caucho nitralo
0,11 mm
> 480 min

Material del guante:
Espesor del guante:
tiempo de penetracion:

Los guantes de proteccién indicados deben cumplir con las especificaciones de la Directiva
89/686/EEC y con su norma resultante EN374, por ejemplo, KCL 741 Dermatril® L
(Sumercion), KCL 741 Dermatril® L (Salpicaduras).

Los tiempos de ruptura mencionados anteriormente han sido determinados con
muestras de material de los tipos de guantes recomendados en mediciones de laboratorio
de KCL segin EN374.

Esta recomendacion solo es valida para el producto mencionado en la ficha de datos de
seguridad, suministrado por nosotros y para el fin indicado. Al disolver o mezclar en otras
sustancias y cuando las condiciones difieran de las indicadas en EN374, debe dirigirse al
suministrador de guantes con distintivo CE por ejem. KCL GmbH, D-36124 Eichenzell,
Internet: www.kcl.de)

Otras medidas de proteccion prendas de proteccién

Proteccidn respiratoria necesaria en presencia de vapores/aerosoles.

Tipo de Filtro recomendado: filtro ABEK

El empresario debe garantizar que el mantenimiento, la limpieza y la prueba técnica de los
protectores respiratorios se hagan segun las instrucciones del productor de las mismas. Estas

medidas deben ser documentadas debidamente.

SECCION 9. Propiedades fisicas y quimicas

9.1 Informacion sobre propiedades fisicas y quimicas basicas

Forma
Color

Olor

Umbral olfativo
pH

Punto de fusidn

Punto de ebullicién

Punto de inflamacién

Tasa de evaporacion
Inflamabilidad (sdlido, gas)
Limite de explosién, inferior
Limite superior de explosividad
Presion de vapor

Densidad relativa del vapor
Densidad

Densidad relativa
Solubilidad en agua

Coeficiente de reparto noctanol/agua

liguido
incoloro
inodoro

No aplicable
aprox. 0,5a 20 °C

No hay informacidn disponible.
No hay informacidn disponible.
No aplicable

No hay informacidn disponible.
No hay informacidn disponible.
No hay informacidn disponible.
No hay informacién disponible.
No hay informacidn disponible.
No hay informacidn disponible.
aprox.1,02 g/cm3 a 20 °C

No hay informacidn disponible.
a 20 °C soluble

No hay informacidn disponible.



Temperatura de auto- No hay informacién disponible.

inflamacién
Temperatura de descomposicién No hay informacién disponible.
Viscosidad, dinamica No hay informacién disponible.
Propiedades explosivas No clasificado/a como explosivo/a.
Propiedades comburentes ningun
9.2 Otros datos
Corrosién Puede ser corrosivo para los metales.

SECCION 10. Estabilidad y reactividad
10.1 Reactividad
Véase seccion 10.3

10.2 Estabilidad quimica
El producto es quimicamente estable bajo condiciones normales (a tempera tura ambiental).

10.3 Posibilidad de reacciones peligrosas
Posibles reacciones violentas con:
Los reaccionantes con agua habituales.
Desprendimiento de gases o vapores peligrosos con:
Metales, aleaciones metalicas
Liberacion de:, gases nitrosos, Hidrégeno

10.4 Condiciones que deben evitarse
informacién no disponible

10.5 Materiales incompatibles
Metales, aleaciones metalicas
(formacion de hidrégeno)
Celulosa

10.6 Productos de descomposicidn peligrosos
informacién no disponible

SECCION 11. Informacién toxicolégica
11.1 Informacidn sobre los efectos toxicoldgicos
Mezcla

Toxicidad oral aguda

Sintomas: Irritaciones de las mucosas en la boca, garganta, esdéfago y tracto
estomagointestinal.

Toxicidad aguda por inhalacién

Sintomas: Consecuencias posibles: irritacion de las mucosas
Toxicidad cutanea aguda

Esta informacion no estd disponible.

Irritacion de la piel

Mezcla provoca irritacion cutanea.

Irritacion ocular

Mezcla provoca irritacion ocular grave.



Sensibilizacion Esta informacion no esta disponible.

Mutagenicidad en células germinales Esta informacion no esta disponible.

Carcinogenicidad Esta informacidn no esta disponible.

Toxicidad para la reproduccion Esta informacién no esta disponible.

Teratogenicidad Esta informacidn no esta disponible.

Toxicidad especifica en determinados érganos - exposicion Unica Esta informacion no esta
disponible.

Toxicidad especifica en determinados érganos - exposiciones repetidas Esta informacién no esta
disponible.

Peligro de aspiracién Esta informacion no esta disponible.

11.2 Otros datos
Para nitritos/nitratos en general: methemoglobinemia tras absorcion de grandes cantidades.
Para compuestos de plomo en general: debido a la dificultosa absorcién por la mucosa
gastrointestinal, solo grandes dosis conducen a casos de toxicidad aguda. Tras un tiempo
latente de varias horas, se presentan sabor metalico, nduseas, vomitos y célicos seguidos con
frecuencia por choc. Asimilacion crénica de la sustancia produce debilidad muscular,
anemias y trastornos del sistema nervioso central. Mujeres en edad de ser madre, no
deberian someterse prolongadamente a la accién del producto (observar el nivel de
emanaciones).
Las otras propiedades peligrosas no pueden ser excluidas.
Manipular con las precauciones de higiene industrial adecuadas, y respetar las practicas de
seguridad.

Componentes

Acido nitrico
Irritacion de la piel
Conejo
Resultado: Provoca quemaduras graves.

(luCLID)

Irritacién ocular
Conejo
Resultado: Provoca quemaduras.

(lUCLID)
Mutagenicidad en células germinales
Genotoxicidad in vitro

Prueba de Ames

Salmonella typhimurium

Resultado: negativo

Método: OECD TG 471

Plomo(ll) nitrato
Toxicidad oral aguda
Estimacion de la toxicidad aguda: 500,1 mg/kg
Juicio de expertos

Toxicidad aguda por inhalacién
Estimacion de la toxicidad aguda: 1,6 mg/l; polvo/niebla
Juicio de expertos

Irritacidn de la piel
Estudio in vitro
Resultado: no corrosivo
OECD TG 431



Estudio in vitro
Resultado: no irrita la piel
Directrices de ensayo 439 del OECD

Irritacidon ocular

Estudio in vitro

Resultado: Fuerte irritacion
OECD TG 437

Sensibilizacion

Resultado: negativo

Método: OECD TG 429

(andlogamente a compuestos similares)

SECCION 12. Informacién ecoldgica
Mezcla

12.1 Toxicidad No hay informacién disponible.

12.2 Persistencia y degradabilidadNo hay informacién disponible.

12.3 Potencial de bioacumulacién No hay informacién disponible.

12.4 Movilidad en el suelo No hay informacién disponible.

12.5 Resultados de la valoracién PBT y mPmB
La(s) sustancia(s) en la mezcla no cumplen los criterios de PBT o mPmB s egun el Reglamento
(CE) niim. 1907/2006, anexo XIl.

12.6 Otros efectos adversos
Informacidn ecoldgica complementaria
Los compuestos de fosforo y/o de nitrédgeno, en funcion de su concentracion, pueden
favorecer la eutroéfia de los acuiferos.
Peligroso para el agua potable.

Manteniendo las condiciones adecuadas de manejo no deben esperarse problemas
ecoldgicos.

Componentes
Acido nitrico
Toxicidad para los peces

CL50 Gambusia affinis (Pez mosquito): 72 mg/l; 96 h (IUCLID)
Biodegradabilidad

Los métodos para la determinacion de la degradabilidad bioldgica no son aplicables para las sustancias inorganicas.
Coeficiente de reparto n-octanol/agua log Pow: -2,3

Directrices de ensayo 107 del OECD

No es de esperar una bioacumulacién.

La sustancia no cumple los criterios de PBT o mPmB segun el Reglamento ( CE) nim. 1907/2006, anexo XIII.

Constante de Henry

2482 Pa*m?3/mol

Método: (calculado)

(Literatura) Se reparte preferentemente en el aire.

Plomo (lll) Nitrato
Toxicidad para las dafnias y otros invertebrados acuaticos
CE50 Daphnia magna (Pulga de mar grande): 1,8 mg/l; 48 h
(Base de datos ECOTOX)

Toxicidad para las algas
CE50 algas: 0,024 - 0,029 mg/l; 28 h
(Literatura)



Coeficiente de reparto n-octanol/agua
No aplicable

Factor-M
10

SECCION 13. Consideraciones relativas a la eliminacién
Métodos para el tratamiento de residuos
Los residuos deben eliminarse de acuerdo con normativas locales y nacionales. Deje los
productos quimicos en sus recipientes originales. No los mezcle con otros residuos. Maneje
los recipientes sucios como el propio producto.

Consulte en www.retrologistik.com sobre procesos relativos a la devolucién de productos
guimicos o recipientes, o contdctenos si tiene mas preguntas.

SECCION 14. Informacién relativa al transporte
Transporte por carretera (ADR/RID)

14.1 Namero ONU UN 3264

14.2 Designacion oficial de Liquido inorganico corrosivo, acido, n.e.p. (CONT. NITRIC
transporte de las Naciones ACID SOLUTION)

Unidas

14.3 Clase 8

14.4 Grupo de embalaje 11
14.5 Peligrosas ambientalmente -
14.6 Precauciones particulares si
para los usuarios

Cddigo de restricciones en E
tuneles

Transporte fluvial (ADN)

No relevante

Transporte aéreo (IATA)

14.1 Ndmero ONU UN 3264

14.2 Designacioén oficial de CORROSIVE LIQUID, ACIDIC, INORGANIC, N.O.S. (CONT.
transporte de las Naciones NITRIC ACID SOLUTION)

Unidas

14.3 Clase 8

14.4 Grupo de embalaje 1]

14.5 Peligrosas ambientalmente --

14.6 Precauciones particulares no

para los usuarios

Transporte maritimo (IMDG)

14.1 NUumero ONU UN 3264

14.2 Designacidn oficial de CORROSIVE LIQUID, ACIDIC, INORGANIC, N.O.S. (CONT.
transporte de las Naciones NITRIC ACID NOT MORE THAN 5%)

Unidas

14.3 Clase 8

14.4 Grupo de embalaje 1]

14.5 Peligrosas ambientalmente --

14.6 Precauciones particulares si

para los usuarios

EmS F-A S-B

14.7 Transporte a granel con arreglo al anexo 1l del Convenio Marpol 73/78 y del Cédigo
IBC No relevante



SECCION 15. Informacién reglamentaria
15.1 Reglamentacién y legislacién en materia de seguridad, salud y medio ambiente especificas
para la sustancia o la mezcla

Legislacidn nacional
Clase de almacenamiento 8B

15.2 Evaluacién de la seguridad quimica
Para éste producto no se realizé una valoracidon de la seguridad quimica.

SECCION 16. Otra informacién

Texto integro de las Declaraciones-H referidas en las secciones 2 y 3.

H272 Puede agravar un incendio; comburente.

H290 Puede ser corrosivo para los metales.

H302 Nocivo en caso de ingestion.

H314 Provoca quemaduras graves en la piel y lesiones oculares
graves.

H315 Provoca irritacidn cutanea.

H318 Provoca lesiones oculares graves.

H319 Provoca irritacién ocular grave.

H332 Nocivo en caso de inhalacidn.

H360Df Puede danar al feto. Se sospecha que perjudica a la fertilidad.

H372 Provoca dafios en los érganos tras exposiciones prolongadas o
repetidas.

H400 Muy toxico para los organismos acuaticos.

H410 Muy toxico para los organismos acuaticos, con efectos nocivos
duraderos.

Consejos relativos a la formacion
Debe disponer a los trabajadores la informacion y la formacién practica
suficientes.

Una explicacion de las abreviaturas y los acrénimos utilizados en la ficha de datos de
seguridad

Puede consultar las abreviaturas y acrénimos utilizados en

www.wikipedia.org.

El dato suministrado en ésta ficha de seguridad se basan a nuestro actual conocimiento. Describen tan sélo las
medidas de seguridad en el manejo de éste producto y no representan una garantia sobre las propiedades
descritas del mismo.



FICHA DE DATOS DE SEGURIDAD MERCK

de acuerdo al Reglamento (CE) No. 1907/2006
Fecha de revisién 16.06.2017 Versién 1.2

SECCION 1. Identificacion de la sustancia o la mezcla y de la sociedad o la empresa
1.1 Identificador del producto
Articulo niumero 119806
Denominaciéon  Cinc solucidn patrdn trazable a SRM de NIST zn(NOs), en HNO3 0,5 mol/I
1000 mg/l Zn CertiPUR®

Numero de registro REACH  Este producto es una mezcla. NUmero de registro REACH véase
seccion 3.

1.2 Usos pertinentes identificados de la sustancia o de la mezcla y usos
desaconsejados
Usos identificados Anilisis quimico
Para informaciones adicionales a usos refiérase al portal Merck
Chemicals (www.merckgroup.com; for
USA/Canada www.emdgroup.com).

1.3 Datos del proveedor de la ficha de datos de seguridad

Compaiiia Merck KGaA * 64271 Darmstadt * Alemania * Tel: +49 6151 72-0
Representante regional Merck Peruana S.A. * Av. Los Frutales 220 * Lima 03 * Perd * Tel:
+51-1-618 7500 * Fax: +51-1-437 2955
1.4 Teléfono de emergencia En caso de urgencias: Acudase al Centro de Salud mas cercano.

SECCION 2. Identificacidn de los peligros
2.1 Clasificacion de la sustancia o de la mezcla

Clasificacion (REGLAMENTO (CE) No 1272/2008)
Corrosivos para los metales, Categoria 1, H290
Irritacidn cutdneas, Categoria 2, H315
Irritacidn ocular, Categoria 2, H319
Toxicidad acuatica crénica, Categoria 3, H412
Para el texto integro de las Declaraciones-H mencionadas en esta seccion,
véase la Seccion 16.

2.2 Elementos de la etiqueta
Etiquetado (REGLAMENTO (CE) No 1272/2008)

Pictogramas de peligro _‘E@

Palabra de advertencia
Atencidn

Indicaciones de peligro

H290 Puede ser corrosivo para los metales.

H315 Provoca irritacion cutanea.

H319 Provoca irritacion ocular grave.

H412 Nocivo para los organismos acudticos, con efectos nocivos duraderos.



Consejos de prudencia

Prevencién

P273 Evitar su liberacion al medio ambiente.

Intervencién

P302 + P352 EN CASO DE CONTACTO CON LA PIEL: Lavar con agua y jabdn

abundantes.

P305 + P351 + P338 EN CASO DE CONTACTO CON LOS 0JOS: Aclarar cuidadosamente con
agua durante varios minutos. Quitar las lentes de contacto, si lleva y resulta facil. Seguir

aclarando.
Etiquetado reducido (<125 ml) '
Pictogramas de peligro °

Palabra de advertencia
Atencién

Indicaciones de peligro
H412 Nocivo para los organismos acuaticos, con efectos nocivos duraderos.

2.3 Otros peligros
Ninguno conocido.

SECCION 3. Composicién/informacién sobre los componentes
Naturaleza quimica Solucién nitrica.
3.1 Sustancia
No aplicable

3.2 Mezcla
Componentes peligrosos (REGLAMENTO (CE) No 1272/2008)
Nombre quimico (Concentracion)
No. CAS Numero de registro Clasificacién
Acido nitrico (>=1% -<5%)
La sustancia no cumple los criterios de PBT 0 mPmB segun el Reglamento ( CE) nim. 1907/2006, anexo XIII.
7697-37-2 *)
Liquido comburente, Categoria 2, H272
Corrosivos para los metales, Categoria 1, H290
Corrosidn cutanea, Categoria 1A, H314
Cinc nitrato (>=0,25% -<1%)
77779-88-6 *)
Sélido comburente, Categoria 2, H272
Toxicidad aguda, Categoria 4, H302
Irritacidn ocular, Categoria 2, H319
Toxicidad especifica en determinados érganos —
exposicion Unica, Categoria 3, H335
Toxicidad acuatica aguda, Categoria 1, H400
Toxicidad acudtica crénica, Categoria 1, H410

*) No hay disponible un nimero de registro para esta sustancia, ya que la sustancia o su uso estan exentos del registro;
segln el articulo 2 del Reglamento REACH (CE) nim. 1097/2006, el tonelaje anual no requiere registro o dicho registro esta
previsto para una fecha posterior.

Para el texto integro de las Declaraciones-H mencionadas en esta seccidn, véase la Seccidn
16.

SECCION 4. Primeros auxilios



4.1 Descripcion de los
primeros auxilios Tras
inhalacion: aire
fresco.

En caso de contacto con la piel: Quitar inmediatamente todas las prendas
contaminadas.

Aclararse la piel con agua/ducharse.

Tras contacto con los ojos: aclarar con abundante agua. Consultar al oftalmdlogo.
Tras ingestién: hacer beber agua inmediatamente (maximo 2 vasos).

Consultar a un médico.

4.2 Principales sintomas y efectos, agudos y
retardados efectos irritantes
Para nitritos/nitratos en general: methemoglobinemia tras absorcion de
grandes cantidades.

4.3 Indicacion de toda atencidon médica y de los tratamientos especiales que
deban dispensarse inmediatamente
No hay informacidn disponible.

SECCION 5. Medidas de lucha contra incendios
5.1 Medios de extincidn

Medios de extincion apropiados
Usar medidas de extincién que sean apropiadas a las circunstancias del local y a sus
alrededores.
Medios de extincién no apropiados
No existen limitaciones de agentes extinguidores para esta
sustancia/mezcla.

5.2 Peligros especificos derivados de la sustancia o la mezcla No combustible.
Posibilidad de formacién de vapores peligrosos por incendio en el entorno.

5.3 Recomendaciones para el personal de lucha contra incendios

Equipo de proteccion especial para el personal de lucha contra incendios
Permanencia en el drea de riesgo sélo con sistemas de respiracion artificiales e
independientes del ambiente. Proteccién de la piel mediante observacion de una distancia
de seguridad y uso de ropa protectora adecuada.

Otros datos
Reprimir los gases/vapores/neblinas con agua pulverizada. Impedir la
contaminacion de las aguas superficiales o subterraneas por el agua que ha
servido a la extincién de incendios.

SECCION 6. Medidas en caso de vertido accidental
6.1 Precauciones personales, equipo de proteccién y procedimientos de emergencia

Indicaciones para el personal que no forma parte de los servicios de emergencia: No respirar
los vapores, aerosoles. Evitar el contacto con la sustancia. Asegurese una ventilacién
apropiada.
Evacue el area de peligro, respete los procedimientos de emergencia, consulte con expertos.
Consejos para el personal de emergencia:
Equipo protector véase seccion 8.



6.2 Precauciones relativas al medio ambiente
No dejar que el producto entre en el sistema de alcantarillado.

6.3 Métodos y material de contencidn y de limpieza
Observe posibles restricciones de materiales (véanse indicaciones en las secciones 7 o 10).
Recoger con material absorbente de liquidos y neutralizante, p. ej. con Chemizorb® H* (art.
Merck 101595). Proceder a la eliminacion de los residuos. Aclarar.

6.4 Referencia a otras secciones
Para indicaciones sobre el tratamiento de residuos, véase seccion 13.

SECCION 7. Manipulacién y almacenamiento
7.1 Precauciones para una manipulacion segura
Consejos para una manipulacién segura
Observar las indicaciones de la etiqueta.
Medidas de higiene
Sustituir inmediatamente la ropa contaminada. Proteccién preventiva de la
piel. Lavar cara y manos al término del trabajo.

7.2 Condiciones de almacenamiento seguro, incluidas posibles incompatibilidades Exigencias
técnicas para almacenes y recipientes No usar recipientes metalicos.
Condiciones de almacenamiento Bien cerrado.
Temperatura de almacenaje recomendada indicada en la etiqueta del producto.

7.3 Usos especificos finales
Fuera de los usos indicados en la seccién 1.2 no se previenen aplicacidn es finales
adicionales.

SECCION 8. Controles de exposicién/proteccion individual
8.1 Parametros de control
Acido nitrico (7697-37-2)

PE OEL Exposicion de corta 4 ppm
duracion : (STEL) 10,4 mg/m3
Media Ponderada en el 2 ppm
Tiempo (TWA) 5,2 mg/m3

8.2 Controles de la exposicion
Medidas de ingenieria
Medidas técnicas y observacidon de métodos adecuados de trabajo tienen prioridad ante el
uso de equipos de proteccién personal.
Véase seccién 7.1.

Medidas de proteccién individual

Los tipos de auxiliares para proteccion del cuerpo deben elegirse especificamente segun el
puesto de trabajo en funcidn de la concentracion vy cantidad de la sustancia peligrosa.
Deberia aclararse con el suministrador la estabilidad de los medios protectores frente a los
productos quimicos.

Proteccién de los ojos / la cara
Gafas de seguridad

Proteccion de las manos



Sumercién:

Caucho nitralo
0,11 mm

> 480 min

Material del guante:
Espesor del guante:
tiempo de penetracion:
Salpicaduras:
Caucho nitralo
0,11 mm
> 480 min

Material del guante:
Espesor del guante:
tiempo de penetracion:

Los guantes de proteccién indicados deben cumplir con las especificaciones de la Directiva
89/686/EEC y con su norma resultante EN374, por ejemplo, KCL 741 Dermatril® L
(Sumercion), KCL 741 Dermatril® L (Salpicaduras).

Los tiempos de ruptura mencionados anteriormente han sido determinados con
muestras de material de los tipos de guantes recomendados en mediciones de laboratorio
de KCL segin EN374.

Esta recomendacion solo es valida para el producto mencionado en la ficha de datos de
seguridad, suministrado por nosotros y para el fin indicado. Al disolver o mezclar en otras
sustancias y cuando las condiciones difieran de las indicadas en EN374, debe dirigirse al
suministrador de guantes con distintivo CE por ejem. KCL GmbH, D-36124 Eichenzell,
Internet: www.kcl.de)

Otras medidas de proteccion prendas de proteccién

Proteccidn respiratoria necesaria en presencia de vapores/aerosoles.

Tipo de Filtro recomendado: filtro ABEK

El empresario debe garantizar que el mantenimiento, la limpieza y la prueba técnica de los
protectores respiratorios se hagan segun las instrucciones del productor de las mismas. Estas

medidas deben ser documentadas debidamente.

SECCION 9. Propiedades fisicas y quimicas

9.1 Informacion sobre propiedades fisicas y quimicas basicas

Forma
Color

Olor

Umbral olfativo
pH

Punto de fusidn

Punto de ebullicién

Punto de inflamacién

Tasa de evaporacion
Inflamabilidad (sdlido, gas)
Limite de explosién, inferior
Limite superior de explosividad
Presion de vapor

Densidad relativa del vapor
Densidad

Densidad relativa
Solubilidad en agua

Coeficiente de reparto noctanol/agua

liguido
incoloro
inodoro

No aplicable
aprox. 0,5a 20 °C

No hay informacidn disponible.
No hay informacidn disponible.
No aplicable

No hay informacidn disponible.
No hay informacidn disponible.
No hay informacidn disponible.
No hay informacién disponible.
No hay informacidn disponible.
No hay informacidn disponible.
aprox.1,02 g/cm3 a 20 °C

No hay informacidn disponible.
a 20 °C soluble

No hay informacidn disponible.



Temperatura de auto- No hay informacién disponible.

inflamacién
Temperatura de descomposicién No hay informacién disponible.
Viscosidad, dinamica No hay informacién disponible.
Propiedades explosivas No clasificado/a como explosivo/a.
Propiedades comburentes ningun
9.2 Otros datos
Corrosién Puede ser corrosivo para los metales.

SECCION 10. Estabilidad y reactividad
10.1 Reactividad
Véase seccion 10.3

10.2 Estabilidad quimica
El producto es quimicamente estable bajo condiciones normales (a tempera tura ambiental).

10.3 Posibilidad de reacciones peligrosas
Posibles reacciones violentas con:
Los reaccionantes con agua habituales.
Desprendimiento de gases o vapores peligrosos con:
Metales, aleaciones metalicas
Liberacidon de: gases nitrosos, Hidrégeno

10.4 Condiciones que deben evitarse
informacién no disponible

10.5 Materiales incompatibles
Metales, aleaciones metalicas
(formacion de hidrégeno)
Celulosa

10.6 Productos de descomposicién peligrosos
informacién no disponible

SECCION 11. Informacién toxicolégica
11.1 Informacién sobre los efectos toxicoldgicos

Mezcla
Toxicidad oral aguda
Sintomas: Irritaciones de las mucosas en la boca, garganta, eséfago y tracto
estomagointestinal.
Toxicidad aguda por inhalacién
Sintomas: Consecuencias posibles: irritacion de las mucosas
Toxicidad cutanea aguda Esta informacién no estda disponible.
Irritacidn de la piel Mezcla provoca irritacion cutanea.
Irritacidn ocular Mezcla provoca irritacién ocular grave.
Sensibilizacion Esta informacion no esta disponible.
Mutagenicidad en células germinales Esta informacion no esta disponible.
Carcinogenicidad Esta informacién no esta disponible.
Toxicidad para la reproduccion Esta informacidn no esta disponible.
Teratogenicidad Esta informacidn no esta disponible.



Toxicidad especifica en determinados érganos - exposicion Unica Esta informacion no esta
disponible.

Toxicidad especifica en determinados drganos - exposiciones repetidas Esta informacion no esta
disponible.

Peligro de aspiracién Esta informacion no estd disponible.

11.2 Otros datos

Para compuestos de cinc en general: poco absorbibles por el tracto gastrointestinal. Efecto
astringente sobre las mucosas. Fiebre de vapor metalico tras inhalacion de grandes
cantidades.

Para nitritos/nitratos en general: methemoglobinemia tras absorcidn de grandes
cantidades.

Las otras propiedades peligrosas no pueden ser excluidas.

Manipular con las precauciones de higiene industrial adecuadas, y respetar las practicas de
seguridad.

Componentes

Acido nitrico
Irritacion de la piel
Conejo
Resultado: Provoca quemaduras graves.

(lucLip)

Irritacion ocular
Conejo
Resultado: Provoca quemaduras.

(lucLID)

Mutagenicidad en células germinales
Genotoxicidad in vitro

Prueba de Ames

Salmonella typhimurium

Resultado: negativo

Método: OECD TG 471

Cinc nitrato
Toxicidad oral aguda
DL50 Rata: 1.190 mg/kg
(para el hexahidrato) (RTECS)
Irritacion de la piel
Conejo
Resultado: Irritaciones
(para el hexahidrato) (RTECS)

SECCION 12. Informacién ecoldgica
Mezcla

12.1 Toxicidad No hay informacién disponible.

12.2 Persistencia y degradabilidadNo hay informacién disponible.
12.3 Potencial de bioacumulacién No hay informacién disponible.
12.4 Movilidad en el suelo No hay informacién disponible.

12.5 Resultados de la valoracién PBT y mPmB

La(s) sustancia(s) en la mezcla no cumplen los criterios de PBT o mPmB s egun el Reglamento
(CE) niim. 1907/2006, anexo XIIl.



12.6 Otros efectos adversos
Informacidn ecolégica complementaria
Los compuestos de fésforo y/o de nitrégeno, en funcidn de su concentracion, pueden
favorecer la eutréfia de los acuiferos.
Peligroso para el agua potable.

Manteniendo las condiciones adecuadas de manejo no deben esperarse problemas
ecoldgicos.

Componentes

Acido nitrico
Toxicidad para los peces
CL50 Gambusia affinis (Pez mosquito): 72 mg/l; 96 h (IUCLID)
Biodegradabilidad

Los métodos para la determinacion de la degradabilidad biolégica no son aplicables para las sustancias inorganicas.
Coeficiente de reparto n-octanol/agua log Pow: -2,3

Directrices de ensayo 107 del OECD

No es de esperar una bioacumulacién.

La sustancia no cumple los criterios de PBT o mPmB seguin el Reglamento ( CE) num. 1907/2006, anexo XIlI.

Constante de Henry

2482 Pa*m3/mol

Método: (calculado)

(Literatura) Se reparte preferentemente en el aire.

Cinc nitrato

No hay informacion disponible.

SECCION 13. Consideraciones relativas a la eliminacién
Métodos para el tratamiento de residuos
Los residuos deben eliminarse de acuerdo con normativas locales y nacionales. Deje los
productos quimicos en sus recipientes originales. No los mezcle con otros residuos. Maneje
los recipientes sucios como el propio producto.

Consulte en www.retrologistik.com sobre procesos relativos a la devolucién de productos
qguimicos o recipientes, o contdctenos si tiene mas preguntas.

SECCION 14. Informacién relativa al transporte
Transporte por carretera (ADR/RID)

14.1 Nimero ONU UN 3264

14.2 Designacion oficial de Liquido inorgdnico corrosivo, acido, n.e.p. (CONT. NITRIC
transporte de las Naciones ACID SOLUTION)

Unidas

14.3 Clase 8

14.4 Grupo de embalaje 11

14.5 Peligrosas ambientalmente --

14.6 Precauciones particulares si

para los usuarios

Cédigo de restricciones en E
tuneles

Transporte fluvial (ADN)

No relevante

Transporte aéreo (IATA)

14.1 Namero ONU UN 3264



14.2 Designacidn oficial de CORROSIVE LIQUID, ACIDIC, INORGANIC, N.O.S. (CONT.

transporte de las Naciones NITRIC ACID SOLUTION)
Unidas
14.3 Clase 8

14.4 Grupo de embalaje 1]

14.5 Peligrosas ambientalmente --

14.6 Precauciones particulares no

para los usuarios

Transporte maritimo (IMDG)

14.1 NUumero ONU UN 3264

14.2 Designacidn oficial de CORROSIVE LIQUID, ACIDIC, INORGANIC, N.O.S. (CONT.
transporte de las Naciones NITRIC ACID NOT MORE THAN 5%)

Unidas

14.3 Clase 8

14.4 Grupo de embalaje 1l

14.5 Peligrosas ambientalmente --

14.6 Precauciones particulares si

para los usuarios

EmS F-A S-B

14.7 Transporte a granel con arreglo al anexo Il del Convenio Marpol 73/78 y del Cédigo
IBC No relevante

SECCION 15. Informacion reglamentaria

15.1 Reglamentacidn y legislacion en materia de seguridad, salud y medio ambiente especificas

para la sustancia o la mezcla

Legislacién nacional
Clase de almacenamiento 8B

15.2 Evaluacién de la seguridad quimica

Para éste producto no se realizé una valoracidn de la seguridad quimica.

SECCION 16. Otra informacién

Texto integro de las Declaraciones-H referidas en las secciones 2 y 3.

H272 Puede agravar un incendio; comburente.

H290 Puede ser corrosivo para los metales.

H302 Nocivo en caso de ingestidn.

H314 Provoca quemaduras graves en la piel y lesiones oculares
graves.

H315 Provoca irritacion cutanea.

H318 Provoca lesiones oculares graves.

H319 Provoca irritacién ocular grave.

H335 Puede irritar las vias respitarorias.

H400 Muy toxico para los organismos acuaticos.

H410 Muy tdxico para los organismos acuaticos, con efectos nocivos
duraderos.

H412 Nocivo para los organismos acudticos, con efecto nocivo

duradero.



Consejos relativos a la formacidn
Debe disponer a los trabajadores la informacién y la formacién préctica
suficientes.

Etiquetado
Pictogramas de peligro

Palabra de advertencia
Atencion

Indicaciones de peligro

H290 Puede ser corrosivo para los metales.

H315 Provoca irritacion cutdnea.

H319 Provoca irritacion ocular grave.

H412 Nocivo para los organismos acuaticos, con efectos nocivos duraderos.

Consejos de prudencia

Prevencién

P273 Evitar su liberacion al medio ambiente.

Intervencién

P302 + P352 EN CASO DE CONTACTO CON LA PIEL: Lavar con agua y jabén abundantes.
P305 + P351 + P338 EN CASO DE CONTACTO CON LOS 0JOS: Aclarar cuidadosamente con
agua durante varios minutos. Quitar las lentes de contacto, si lleva y resulta facil. Seguir
aclarando.

P313 Consultar a un médico.

Una explicaciéon de las abreviaturas y los acrénimos utilizados en la ficha de datos de
seguridad

Puede consultar las abreviaturas y acrénimos utilizados en

www.wikipedia.org.

El dato suministrado en ésta ficha de seguridad se basan a nuestro actual conocimiento. Describen tan sélo las
medidas de seguridad en el manejo de éste producto y no representan una garantia sobre las propiedades
descritas del mismo.



HOJA TECNICA GASES ESPECIALES (AGA)

GAS ACETILENO—-A.A. 2.6

TIPO ESPECIAL (Absorcién Atémica)

1. ESPECIFICACIONES TECNICAS
Analisis Especificacion
Pureza 299.6 %
Fosfina <2 ppm
Sulfuro de Hidrégeno <1 ppm

2. METODOS DE ANALISIS

Analisis Métodos / Equipo
Fosfina Dragger Test Tubs
Sulfuro de Hidrégeno Dragger Test Tubs

3. TIEMPO DE VIDA
Mas de 36 meses

4. CARACTERISTICAS FISICAS

Formula Molecular C2H2
Peso Molecular 26.04 g
Volumen Especifico 14.5 pie3/lb a 60°F
Densidad Relativa 0.91a 70°F
Olor Similar al ajo
Color Incoloro
Limite de Inflamabilidad 2.3-100%
Riesgos para la salud Asfixiante simple,
(Ver Cartilla de Emergencia N° 1)

5. CERTIFICADOS DE CALIDAD

® (Certificado de Lote: Por cada lote de produccion se analiza una IDENTIFICACION DEL
muestra del 5%, y el certificado TIPO HiQ, se adhiere a todas las CILINDROS DE GAS
botellas del lote.

6. PRESENTACION

6.1 Cilindros
Capacidad : 6.5/7.5Kg
Presidn : 250 psi/ 17 bar
Color : Rojo con lomo Blanco
Material : Acero. Masa porosa interna
6.2 Valvula
Modelo : CGA 510 ACETILENO ESPECIAL
Material : Bronce Color:  Rojo con lomo Blanco

Vélvula: CGA 510




ANEXO N° 03

INFORME DE MANTENIMIENTO DEL
EQUIPO DE ABSORCION ATOMICA



VERIFICACION OPERACIONAL

Cliente: SGS DEL PERU

Contacto - Responsable: DORIS TORREJON

Instrumento: ESPECTROMETRO DE ABSORCION
ATOMICA

Modelo: SPECTRAA 55B

Nidmero de serie: ELO7033630

Identificacidn interna del equipo: INIGQ-90T

Fecha actual / Fecha préximo 4 DE ENERO DE 2013 / JULIO DE 2013

mantenimiento:

Ponga una marca en la seccién correspondiente, después de haber realizado la verificacion respectiva.

Agregue una descripcion de lo realizado en la seccién "Comentarios”, si es necesario; cuando se realice alguna accion correctiva o
cuando se observa una discrepancia menor que no amerita que sea tomada una accion correctiva.

Si se requiere espacio adicional, escriba los comentarios en hojas extras e incluya esas pdginas en esta lista de verificacion.

1. VERIFICACION DE LA ABSORBANCIA

Se usa una lampara de cobre y una solucién de Cu de 5 ppm para determinar la absorbancia
del equipo de acuerdo a las siguientes especificaciones:

TEST DE ABSORBANCIA (SE ADJUNTA RESULTADOS DEL SOFTWARE SPECTRAA AL FINAL)

Llama WL F. SPOILER SPEC MEDIDO PASA

Aire/Acet 324.75 nm [ >0.5 0.57 [ ]

VELOCIDAD DE TOMA DE MUESTRA DEL NEBULIZADOR

MEDIDO SPEC PASA

8 ml/min 5 - 8 ml/min [}

COMENTARIOS

El equipo queda en el modo de alto sélido. El ruido instrumental del equipo es 0.0001UA, el
cual esta dentro de la especificacion, especificacion: < 0.001UA.

2. VERIFICACION MEDIANTE SOFTWARE DE DIAGNOSTICO SVD (SE ADJUNTA REPORTE)
PASA

Verificacion de la frecuencia

Verificacion del suministro de energia

Verificacion del balance del haz

Perpendicularidad del grating (lémpara codificada de cobre)




Repetibilidad de longitud de onda

Verificacion mecdnica

Motor de Longitud de onda

Motor de ranura

Motor de la torreta

Motor de ajuste automadtico del quemador

Misceldneos

Linealidad de procesamiento de sefial

Sensores de seguridad

Quemador fijado

Quemador de N20 fijado

Puerta de seguridad de llama

Control de gases fijado

Tapon de alivio de presion

Trampa de liquido fijada

Detector de llama

Unidad de control de gases activa

Presion de oxidante

Cambio de oxidante de aire a N20

Ignicion

Auto reconocimiento de Iamparas

Monitorizacion de la temperatura GTA

COMENTARIOS
Los test realizados desde el software de diagndstico SVD arrojaron resultados satisfactorios.

CONCLUSIONES, OBSERVACIONES, RECOMENDACIONES FINALES

Ingeniero de Servicio: HUGO ORELLANA

Cliente: SGS DEL PERU conforme

El equipo se encuentra en condiciones estandares de operacion.

Coloque esta lista de verificacion y una copia de todos los test y anexos, realizados en la verificacion
operacional, en el historial del instrumento.



ANEXO N° 04

TABLAS E INDICADORES DE SENSIBILIDAD
Y LIMITE DE DETECCION, CRITERIOS DE
EVALUACION DE RESULTADOS



TABLAS DE SENSIBILIDAD Y LIMITE DE DETECCION

Tabla 4.1

SENSIBILIDAD

Aluminio 0.400 Renio 0.200 Platino 1.000
Antimonio  0.200 Germanio  0.800 Potasio 0.010
Arsénico 0.400 Hierro 0.040 Selenio 0.300
Bario 0.150 Rubidio 0.200 Silicio 0.800
Berilio 0.010 Indio 0.180 Sodio 0.001
Bismuto 0.020 Iridio 1.500 Talio 10.000
Boro 0.000 Lantano 1.600 Telurio 0.200
Cadmio 0.010 Litio 0.016 Titanio 0.100
Calcio 0.050 Magnesio 0.003 Tungsteno  5.000
Cesio 0.150 Manganeso  0.020 Uranio 100.000
Cobalto 0.050 Mercurio 2.500 Vanadio 0.600
Cobre 0.100 Molibdeno  0.200 Oro 0.100
Cromo 0.040 Zinc 0.008 Osmio 1.000
Paladio 0.140 Zirconio 10.000 Plata 0.030
Plomo 0.100 Niquel 0.060

Recuperado de Espectroscopia de absorcion atdmica de Luis Ximénez Herraiz Vol.l



Tabla 4.2

LIMITES DE DETECCION EN (ppm)

Aluminio
Antimonio
Arsénico
Bario
Berilio
Bismuto
Boro
Cadmio
Calcio
Cesio
Cobalto
Cobre
Cromo
Disprosio
Erbio
Escandio
Estafo
Estroncio
Fosforo

Gadolinio

0.0200
0.0600

0.1300
0.0200
0.0010
0.0400
10.000
0.0010
0,0010
0.0150
0.0050
0.0020
0.0030
0.0600
0.100
0,015
0.0800
0.0060
250.000

18,.000

Galio
Germanio
Hierro
Holmio
Indio
Iridio
Lantano
Litio
Magnesio
Manganeso
Mercurio
Molibdeno
Neodimio
Niobio
Niquel
Oro

Osmio
Paladio
Plomo

Plata

0.0500

0.0500

0.0050

0.0600

0.0300

0.5000

16.000

0.0200

0.0002

0.0030

0.2000

0.0100

0.7000

10.000

0.0080

0.0100

0.0900

0.0140

0.0200

0.0020

Platino
Potasio

Praseodimio
Renio
Rodio
Rubidio
Samario
Selenio
Silicio
Sodio
Talio
Tantalio
Telurio
Titanio
Tungsteno
Uranio
Vanadio
Ytrio

Zinc

Zirconio

0.0500
0.0010

20.000
0.8000
0.0020
0.0020
0.5000
0.1300
0.0600
0.0004
0.0300
0.8000
0.0700
0.0500
0.5000
70.000
0.0200
0,2000
0.0006

15.000

Recuperado de Espectroscopia de absorcion atomica de Luis Ximénez Herraiz Vol.I



Tabla 4.3

INDICADORES DE H'Y K DE MANDEL AL 1% DE CONFIANZA

p h

3 1.15
4 1.49
) 1.72
6 1.87
7 1.98
8 2.06
9 2.13
10 2.18

K

n

2 3 4 5 6 7 8 9 10
171 164 158 153 149 146 143 141 139
191 177 167 160 155 151 148 145 143
205 18 173 165 159 155 151 148 1.46
214 190 177 168 162 157 153 150 147
220 194 179 170 163 158 154 151 148
225 197 181 171 165 159 155 152 149
229 199 182 173 166 160 156 153 150
232 200 184 174 166 161 157 153 150

P = nimero de laboratorio a un nivel dado.

n = namero de réplicas en cada uno de los laboratorios a ese nivel.



Tabla 4.4

INDICADORES DE H Y K DE MANDEL AL 5% DE CONFIANZA

K
p H n

2 3 4 5 6 7 8 9 10
3 115 165 153 145 140 137 134 132 130 1.29
4 1.42 1.76 1.59 1.50 1.44 1.40 1.37 1.35 1.33 131
5 157 181 162 153 146 142 139 136 134 132
6 1.66 1.85 1.64 154 1.48 1.43 1.40 1.37 1.35 1.33
7 171 187 166 155 149 144 141 138 136 134
8 175 188 167 156 150 145 141 138 136 134
9 178 190 168 157 150 145 142 139 136 135

10 180 190 168 157 150 146 142 139 137 135

P = ndmero de laboratorio a un nivel dado.

n = numero de réplicas en cada uno de los laboratorios a ese nivel.



Tabla 4.5

VALORES CRITICOS PARA LA PRUEBA DE COCHRAN

P n=2 n=3 n=4 n=>5 n =6

1% 5% 1% 5% 1% 5% 1% 5% 1% 5%

2 - - 0,99 0975 0979 0,939 0,959 0,906 0,937 0,877
3 0,993 0,967 0942 0871 0883 0,798 0,834 0,746 0,793 0,707
4 0,968 0906 0864 0,768 0,781 0,684 0,721 0,629 0,676 0,590
5 0,928 0,841 0,788 0,684 0,69 0,598 0,633 0,544 0,588 0,506
6 0,883 0,781 0,722 0,616 0,626 0,532 0,564 0,480 0,520 0,445
7 0,838 0,727 0,664 0561 0568 0,480 0,508 0,431 0,466 0,397
8 0,794 0,680 0,615 0,516 0521 0,438 0,463 0,391 0,423 0,360
9 0,754 0,638 0,573 0478 0,481 0,403 0,425 0,358 0,387 0,329

10 0,718 0,602 0,536 0,445 0,447 0,373 0,393 0,331 0,357 0,303
11 0,684 0570 0,504 0,417 0418 0,348 0,366 0,308 0,332 0,281
12 0,653 0,541 0475 0,392 0,392 0,326 0,343 0,288 0,310 0,262
13 0,624 0515 0450 0,371 0,369 0,307 0,322 0,271 0,291 0,243
14 0,599 0,492 0427 0352 0349 0,291 0,304 0,255 0,274 0,232
15 0,575 0471 0,407 0,335 0,332 0,276 0,288 0,242 0,259 0,220
16 0,553 0452 0,388 0,319 0316 0,262 0,274 0,230 0,246 0,208
17 0,532 0434 0372 0,305 0301 0,250 0,261 0,219 0,234 0,198
18 0,514 0,418 0,356 0,293 0,288 0,240 0,249 0,209 0,223 0,189
19 0,496 0,403 0,343 0,281 0,276 0,230 0,238 0,200 0,214 0,181
20 0,480 0,389 0,330 0,270 0,265 0,220 0,229 0,192 0,205 0,174
21 0,465 0,377 0,318 0,261 0,255 0,212 0,220 0,18 0,197 0,167
22 0,450 0,365 0,307 0,252 0,246 0,204 0,212 0,178 0,189 0,160

23 0,437 0354 0,297 0,243 0,238 0,197 0,204 0,172 0,182 0,155




24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40

NuUmero de laboratorio en un determinado nivel

0,425
0,413
0,402
0,391
0,382
0,372
0,363
0,355
0,347
0,339
0,332
0,325
0,318
0,312
0,306
0,300

0,294

0,343
0,334
0,325
0,316
0,308
0,300
0,293
0,286
0,280
0,273
0,267
0,262
0,256
0,251
0,246
0,242

0,237

0,287
0,278
0,270
0,262
0,255
0,248
0,241
0,235
0,229
0,224
0,218
0,213
0,208
0,204
0,200
0,196

0,192

0,235
0228
0,221
0,215
0,209
0,203
0,198
0,193
0,188
0,184
0,179
0,175
0,172
0,168
0,164
0,161

0,158

0,230
0,222
0,215
0,209
0,202
0,192
0,191
0,182
0,181
0,177
0,172
0,168
0,165
0,161
0,157
0,154

0,151

Numero de resultados de ensayo por celdas

0,191
0,185
0,179
0,173
0,168
0,164
0,159
0,155
0,151
0,147
0,144
0,140
0,137
0,134
0,131
0,129

0,126

0,197
0,190
0,184
0,179
0,173
0,168
0,164
0,159
0,155
0,151
0,147
0,144
0,140
0,137
0,134
0,131

0,128

0,166
0,160
0,155
0,150
0,146
0,142
0,138
0,134
0,131
0,127
0,124
0,121
0,118
0,116
0,113
0,111

0,108

0,176
0,170
0,164
0,159
0,154
0,150
0,145
0,141
0,138
0,134
0,131
0,127
0,124
0,121
0,119
0,116

0,114

0,149
0,144
0,140
0,135
0,131
0,127
0,124
0,120
0,117
0,114
0,111
0,108
0,106
0,103
0,101
0,099

0,097




Tabla 4.6

VALORES CRITICOS PARA LA PRUEBA DE GRUBBS

P Uno maés grande o uno mas pequefio Dos méas grande o dos mas pequefio
Superior 1% Superior 5% Inferior 1 % Inferior 5 %

3 1.155 1.155 - -

4 1.496 1.481 0.0000 0.0002
5 1.764 1.715 0.0018 0.0090
6 1.973 1.887 0.0116 0.0349
7 2139 2.020 0.0308 0.0708
8 2.274 2.126 0.0563 0.1101
9 2.387 2.215 0.0851 0.1492
10 2.482 2.290 0.1150 0.1864
11  2.564 2.355 0.1448 0.2213
12 2,636 2412 0.1738 0.2537
13 2.699 2.462 0.2016 0.2836
14 2.755 2.507 0.2280 0.3112
15 2.806 2.549 0.2530 0.3367
16 2.852 2.585 0.2767 0.3603
17  2.894 2.620 0.2990 0.3822
18 2932 2.651 0.3200 0,4025
19 2.968 2.681 0.3398 0.4214
20 3.001 2.709 0.3585 0.4391
21 3.031 2.733 0.3761 0.4556
22 3.060 2.758 0.3927 0.4711
23 3.087 2.781 0,4085 0.4857

24 3.112 2.802 0.4234 0.4994




25 3.135 2.822 0.4376 0.5123

26 3.157 2.841 0.4510 0.5245
27 3.178 2.859 0.4638 0.5360
28 3.199 2.876 0.4759 0.5470
29 3.218 2.893 0.4875 0.5574
30 3.236 2.908 0.4985 0.5672
31 3.253 2.924 0.5091 0.5766
32 3.270 2.938 0.5192 0.5856
33 3.286 2.952 0.5288 0.5941
34 3.301 2.965 0.5381 0.6023
35 3.316 2.979 0.5469 0.6101
36 3.330 2.991 0.5564 0.6175
37 3.343 3.003 0.5636 0.6247
38 3.356 3.014 0.5714 0.6316
39 3.369 3.025 0.5789 0.6382
40 3.381 3.036 0.5862 0.6445

Tomada de la referencia (4) del anexo C, con el permiso de la American Statistical
Association.

El nimero de laboratorio en un determinado nivel




Tabla 4.7

PERCENTILES OF THE t-DISTRIBUTION

t.60 t.70 t.80 t.90 t.96 t.976 .99 t.996
1 325 127 1.376 3.078 6.314 12.706  31.827 63.657
2 .289 617 1.061 1.886 2.920 4.303 6.965 9.925
3 2177 .584 978 1.638 2.353 3.182 4.541 5.841
4 271 .569 941 1.533 2.132 2.776 3.747 4.604
5 267 .559 920 1.476 2.015 2.571 3.365 4.032
6 .265 .553 .906 1.440 1.943 2.447 3.143 3.707
7 .263 549 .896 1.415 1.895 2.365 2.998 3.499
8 .262 .546 .889 1.397 1.860 2.306 2.896 3.355
9 261 543 .883 1.383 1.833 2.262 2.821 3.250
10 .260 542 879 1.372 1.812 2.228 2.764 3.169
11 .260 .540 876 1.363 1.796 2.201 2.718 3.106
12 .259 .539 873 1.356 1.782 2.179 2.681 3.055
13 .259 .538 870 1.350 1.771 2.160 2.650 3.012
14 .258 537 .868 1.345 1.761 2.145 2.624 3.977
15 .258 .536 .866 1.341 1.753 2.131 2.602 2.947
16 .258 535 .865 1.337 1.746 2.120 2.583 2.921
17 257 .534 .863 1.333 1.740 2.110 2.567 2.898
18 257 534 .862 1.330 1.734 2.101 2.552 2.878
19 257 .533 .861 1.328 1.729 2.093 2.539 2.861
20 257 533 .860 1.325 1.725 2.086 2.528 2.845




21 257 532 .859 1.323 1.721 2.080 2.518 2.831

22 .256 532 .858 1.321 1.717 2.074 2.508 2.819
23 .256 532 .858 1.319 1.714 2.069 2.500 2.807
24 .256 531 .857 1.318 1.711 2.064 2.492 2.797
25 .256 531 .856 1.316 1.708 2.060 2.485 2.7187
26 .256 531 .856 1.315 1.706 2.056 2.479 2.779
27 .256 531 .855 1.314 1.703 2.052 2.473 2.771
28 .256 .530 .855 1.313 1.701 2.048 2.467 2.763
29 .256 530 .854 1.311 1.699 2.045 2.462 2.756
30 .256 .530 .854 1.310 1.697 2.042 2.457 2.750
40 .255 529 .851 1.303 1.684 2.021 2.423 2.703
60 254 527 .848 1296 1671 2.000 2390 2.660
120 254 .526 .845 1.289 1.658 1.980 2.358 2.617
Data originated from Table [IIl of Fisher& Yates:Statistical Tables for
Biological,Agricultural and Medical Research,published by Longman Group

Ltd,London(previously  published by Oliver and Boyd Ltd, Edinburg



Tabla 4.8
CRITERIOS DE EVALUACION DE RESULTADOS PARA METALES DE: PLOMO, ZINC, COBRE, HIERRO

RSD(%)=(DESVEST/PROMEDIO) X 100: VARIABILIDAD

PRODUCTO RANGO VALOR DATOS MUY DATOS DATOS DATOS
DE LEY MEDIO (%) . REGULARMENTE REGULARMENTE VARIABLES
HOMOGENEO HOMOGENEOS VARIABLES

CONCENTRADO MAYOR 50.00 <0.42 0.42-<0.70 0.70-<0.98 0.98-<1.26
30%

IMPUREZA DE 10% - 30% 10.00 <2.09 0.42-<0.70 3.45-<4.78 4.78-<6.73

CONCENTRADO

ALIMENTACION E 4% -10% 7.00 <1.50 0.42-<0.70 2.97-<4.40 4.40-<5.81

IMPUREZA DE

CONCENTRADOS

ALIMENTACION Y 1%-4% 2.00 <1.75 0.42-<0.70 3.45-<5.11 5.11-<6.73

RELAVE E

IMPUREZA EN

CONCENTRADOS

RELAVE E 0.20%- 0.50 <2.77 0.42-<0.70 6.73-<12.86 12.86-<18.45

IMPUREZAS EN 1.00%

CONCENTRADOS

MUESTRAS DE 0.01%- 0.05 <12.86 0.42-<0.70 23.57-<40.41 36.64-<40.41

EXPLORACION <0.20%

GEOQUIMICOAS

CLASIFICACION MUY BUENO BUENO ACEPTABLE POBRE

DATOS
MUY
VARIABLES

1.26-<1.40

6.73-<9.87

5.81-<7.19

6.73-<8.32

18.45-<23.57

40.41-<47.14

MUY POBRE

Recuperado de NORMA ISO-5725 desviacion estandar relativa.



ANEXO N° 05

MANEJO Y OPERACION DEL SOFTWARE DE
ABSORCION ATOMICA SPECTRA



J Archivo Ventana  Ayuda

EEEIE

SpectrAA

Worksheet Oriented AA Software

Versin 5.1

— ) %'TF | E

Informes Admlmstracﬂv Salida o

AA 240FS

- Agilent Technologies
Copyright Agilent Technologies, Inc.

Reiniciar PSD

Figura 5.1 Ventana inicial del software.

[ A4 240FS = =
Archivo Ventana Ayuda
[zlad &

SpectrAA

Worksheet Oriented AA Software
Versin 5.1
[ Cargar hoja de trabajo
Seleccionar Nugva' para caigar

M una nueva hoja, ‘Nueva Desds’
E para cargar una nueva hoja
ullizando una hoja ya existente
\ & coma plantilla o *Abiir' para cargar

1 una hoja ya eristente.
1 o 1 V.
2 Hoja de trabajo % Informes

AA 240FS

- Agilent Technologies

Copyright Agilent Technologies, Inc.

Cargary editar hoja con sus métodos/secuencia/etiquetas. Analizar soluciones.

Figura 5.2 Ventana de seleccion de plantilla de trabajo.




[ AA 240FS -
Ayuda

Archivo  Ventana

|| & | &

SpectrAA

Worksheet Oriented AA Software

Versin 5.1

Buscaren

. 201
202
.23
. 204

<

Informes ‘

Plartila

Hombre:

CU PLANTILLA 17-06-14 vAM

CU PLANTILLA 17-06-14 Ak 07

o

Ayuda

Aralists

AA 240FS

Comentarios:

- Agilent Technologies
Copyright Agilent Technologies, Inc.

Cargar y editar hoja con sus métodos/secuenciafetiquetas. Analizar soluciones.

Figura 5.3 Ventana de eleccion del elemento a lecturar.
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, 5
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Muestra 008 |
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Muestra 010 1| & o PROYEC ‘ . |
Muestra 011 20 30 34
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Integracién 1.7 5 Airethcetiena . Fanda desactiva Filas resultada: 0
CU 280714 MM

Figura 5.4 Ventana de eleccion de la curva a trabajar
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Figura 5.6 Ventana de optimizacion de la lampara de cobre.
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Figura 5.7 Ventana de lectura de estandares de calibracion del cobre.



ANEXO N° 06

FOTOGRAFIAS DEL PROCESO DE ANALISIS
DE MUESTRAS MINERALES



Figura 6.1 Pesado de muestras en teflones de 250 mL.

T T

1 7'///

J? Q Ao
L

Figura 6.2 Digestion de muestras en teflones de 250 mL.



Figura 6.3 Gradilla de teflon usado en el ataque quimico.

Figura 6.4 Digestion de muestras minerales.



Figura 6.5 Aforo de muestras digestadas.



Figura 6.6. Patron de aforo para tubos que no tienen marca de enrase.

Figura 6.7 Equipo de espectroscopia de absorcion atomica modelo VARIAN AA240.



ANEXO N° 07

PARAMETROS DE ROBUSTEZ PARA LOS
MATERIALES DE REFERENCIA
CERTIFICADO



PARAMETRO DE ROBUSTEZ

Se agrega este parametro basicamente en el proceso de digestion de la muestra. Se demuestra que el procedimiento analitico no sera afectado por
variaciones pequefias pero deliberadas en los parametros del método proveyendo una indicacion de su fiabilidad durante su uso habitual.

MATERIAL DE REFERENCIA GBM 398-4 (%)

COBRE:
A a B b C c D d
Variables|Peso 0.2500 0.3000
Temperatura 150 200
Volumen 25mL 100 mL
Dosificacion de Acido HF 10 mL OmL
Material de referencia certificado:
Valor de variables Ensayos
Efecto de cambios |Aa A A A A a a a a
Bb B B b b B B b b
3 Cc C 4 C 4 C 4 C 4
2 Dd D D d d d d D D
'§ Resultados
0.3889 0.3893 0.3875 0.3880 0.3898 0.3895 0.3869 0.3894
Determinacion de Diferencias: Promedio Var X Promedio Varx D?
Dpa (R14R2+R3+R4)/4 - (R5+RE+RT+R8)/4 0.3884 0.3889 2.2562E-07
Condicién de Método Robusto: Dgs (R14R2+R5+R6)/4 - (R3+R4+RT+R8)/4 0.3894 0.3880 2.0306E-06 | 0.00090 | 0.06364
Dee (R14R3+R5+R7)/4 - (R2+R4+R6+R8)/4 0.3883 0.3891 6.0063E-07
Spi = V[ 2*S(D)] = nimero de vriaies Dpg (R14R2+R7+R8)/4 - (R3+R4+R5+R6)/4 0.3886 0.3887 5.625E-09
Suma 2.8625E-06
[ concusion |




PLOMO:

A a B b C c D d
Variables|Peso 0.2500 0.3000
Temperatura 150 200
Volumen 25mL 100 mL
Dosificacion de Acido HF 10mL OmL

Material de referencia certificado:

Valor de variables Ensayos

Efecto de cambios |Aa A A A A a a a a
Bh B B b b B B b b
N Ce C ¢ C ¢ C ¢ C ¢
% Dd D D ¢ g g g D D
§ Resultados
114743 11620 1472 11698 11835 11803 11642 11578
Determinacién de Diferencias: Promedio Var X Promedio Var x D’
Dpa (R14R2+R3+R4)/4 - (R5+R6+RT+R8)/4 11695 14715 3.7056E-06
Condicién de Método Robusto: Des (R1+R2+R5+R6)A - (R3RAHRT+RE) 14750 1.1660 82356E05| 000866 | 006364
De. (R14R3+R5+R7)/4 - (R2+R4+RE+R8)/A 11735 11675 3.6301E-05
85 = 25D = inenoce vaias Dog (R1+4R24RT+RB)4 - (R3+R4+R5+RE)4 11646 11764 0.00013963
Suma 0.00026219
[ concsion | Método Robusto




ZINC:

A a B b C ¢ D d
Variables|Peso 0.2500 0.3000
Temperatura 150 200
Volumen 25mL 100 mL
Dosificacion de Acido HF 10mL 0OmL
Material de referencia certificado:
Valor de variables Ensayos
Efecto de cambios |Aa A A A A a a a a
Bb B B b b B B b b
~ Cc C c C c C c C c
g Dd D D d d d d D D
'5 Resultados
0.5083 0.5156 0.4961 04875 0.5235 0.5145 0.5067 04971
Determinacion de Diferencias: Promedio Var X Promedio Varx D’
Daa (R14R2+R3+R4)/4 - (R5+R6+R7+R8)/4 0.5019 0.5105 7.3531E-05
Condicién de Método Robusto: Do (R1+R2+R5+R6)/4 - (R3+R4+RT7+R8)/4 0.5155 0.4969 0.00034689| 0.01131 | 0.06364
Dee (R14R3+R5+R7)/4 - (R2+R4+R6+R8)/4 0.5087 0.5037 24751E-05
Spi = V[ 25 (D)} n= nimero de variables Do (R1+R2+R7+R8)/4 - (R3+R4+R5+R6)/4 0.5069 0.5054 2.3256E-06
Suma 0.0004475
[ concusion ] Método Rob

El método es robusto, puesto que ante cambios en el método la recuperacion del material de referencia se encuentra dentro de los rangos
establecidos del certificado.



MATERIAL DE REFERENCIA GBM 302-5 (%)

COBRE:
A a B b C c D d
Variables|Peso 0.2500 0.3000
Temperatura 150 200
Volumen 25mL 100 mL
Dosificacion de Acido HF 10mL OmL
Material de referencia certificado:
Valor de variables Ensayos
Efecto de cambios |Aa A A A A a a a a
Bb B B b b B B b b
N Ce C c C ¢ C ¢ C ¢
Q
§ Dd D D d d d d D D
'§ Resultados
01080 00980 0112 01020 01030 0.1105 0.1102 01096
Determinacion de Diferencias: Promedio Ver X Promedio Ver x D’
Daa (R1+R2+R3+R4)/4 - (R5+R6+RT+R8)/4 01050 01083 1.1056E-05
Condicién de Método Robusto: Dgs (R1+R2+R5+R6)/4 - (R3+R4+RT+R8)/4 01049 01085 12781E05| 0.00315 | 0.06364
Dec (R1+R3+R5+R7)/4 - (R2+R4+R6+R8)/4 01083 01050 1.0726E-05
S5:= V[ 25 (D) = nimero de variaes Do (R1+R2+R7+R8)/4 - (R3+R4+R5+R6)/4 01065 01069 1.8062E-07
Suma 34T43E-05
[ concwsion | Método Robusto




PLOMO:

Robustez

Variables

Efecto de cambios

Determinacion de Diferencias:

Condicion de Método Robusto:

Spi = V[ 2 (D2, n= nimero de varibles

A a B b C c D d
Peso 0.2500 0.3000
Temperatura 150 200
Volumen 25mL 100 mL
Dosificacion de Acido HF 10 mL OmL
Material de referencia certificado:
Valor de variables Ensayos
Aa A A A A a a a a
Bb B B b b B B b b
Cc C c C c C c C c
Dd D D d d d d D D
Resultados
0.0238 0.0226 0.0245 0.0248 0.0236 0.0228 0.0250 0.0240
Promedio Var X Promedio Var x Di2
Daa (R1+R2+R3+R4)/4 - (R5+R6+RT7+R8)/A 0.0239 0.0239 5.625E-09
Dgp (R1+R2+R5+R6)/4 - (R3+R4+RT7+R8)/A 0.0232 0.0246 1.8906E-06 | 0.00082 | 0.06364
Dee (R1+R3+R5+R7)/4 - (R2+R4+R6+R8)/A 0.0242 0.0236 45563E-07
Dpg (R1+R2+R7+R8)/4 - (R3+R4+R5+R6)/A 0.0239 0.0239 5.625E-09
Suma 2.3575E-06

[ concLusion

Método Robusto




ZINC:

A a B b C ¢ D d
Variables|Peso 0.2500 0.3000
Temperatura 150 200
Volumen 25mL 100 mL
Dosificacion de Acido HF 10mL OmL
Material de referencia certificado:
Valor de variables Ensayos
Efecto de cambios |Aa A A A A a a a a
Bb B B b b B B b b
N Ce C c C ¢ C ¢ C c
§ Dd D D g g g g D D
'5 Resultados
0.0355 0.0356 0034 00372 00348 00365 | 00361 00378
Determinaci6n de Diferencias: Promedio Var X Promedio Var x D/
Dpa (R14R2+R3+R4)/4 - (R5+RE+RT+R8)/4 0.0356 00363 5.2563E-07
Condicién de Método Robusto: Dgy (R1+R2+R5+R6)/4 - (R3+R4+RT+R8)/4 0.0356 00363 45563E-07| 000109 | 0.06364
Dec (R14R3+R5+R7)/4 - (R2+R4+R6+R8)/4 0.0351 0.0368 2.8056E-06
S5i= V[ 243 (D)= nimero de variaies Doy (R1+R2+R7+R8)/4 - (R3+R4+R5+R6)/4 0.0363 0.0356 3.9063E-07
Suma 4.1775E-06
| concwsion | Método Robusto

El método es robusto, puesto que ante cambios en el método la recuperacion del material de referencia se encuentra dentro de los rangos
establecidos del certificado.



ANEXO N° 08

MANEJO DEL SOFTWARE DE TRABAJO
CCLAS EL



Conectarse a CCLAS EL

Usuario

Cedlab |

Lentiazena |

Figura 8.1 Ventana de usuario del CCLAS EL.
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Figura 8.2 Ventana principal del CCLAS EL.




4 Data Entry

&« . . £ 3

Atras Siguiente Anterior  Prdximo

|

Trabajos ~

Abrir

Arbol Prop  Actualizar Ver

Mumero Trabajo | Mumero orden | Recibido | Requerida | Completado |

Z} LE 30003 031028 222413 031029 23:24:13

Z} LE 30002 031028 16:34:50 031029 16:34:50

Z} LE 30001 031027 223526 03028 223526 031028 15:24:42

A

&
Client code | Date received |29;53p;2003 111719 am. j | ﬂ
Project code | Date required | j | ﬂ
Job number | Date stated [~ ng | j | ﬂ
Order number | Dateinvaiced [~ ni | j | ﬂ =
Cost code | j Pricrity | Date Reparted [~ 1y | j | ﬂ
Froduct code | j Scheme | ﬂ Date complete [~ ne | j | ﬂ
D ate registered | j | j
Registered by | j [~ Labbatches |~ Templates

adl > 5

Figura 8.3 Ventana del DATA ENTRY.

# Data Entry - [Editar trabajo - TESTPC]
,ﬁ archivo  Editar  Hoja  Formatear  Wentana  Awoda

Gl i & ® . B o

Mavegador Cerrar Guardar Co _ i

Cadigos estatus

ndo Instrumento Recoger
E1

Tipo

LINR
REP
REP
STD
LIrke
REP
REP
LINR

1
2
3
4
5
6
7
8
9

ldent

TESTPC /0001
TESTPC / 0001
TESTPC / 0001
STD 207

TESTPC /0002
TESTPC / 0002
TESTPC / 0002
TESTPC /0003

P ITESTPC /0003

AU
GTM
01 E—
mi1
m1
STD 207
m-02
m02
m2
-3

ldent Externo

RE m03
4| v [ Resultados - Raw A Diluciones A Informe /7

[

MUM || 23/10/2003 | 16:14 p.ri

Figura 8.4 Ventana de seleccionar el instrumento de lectura, en la parte inferior de la
pantalla mostrard un cuadro rojo el cual indica que el instrumento esté inactivo.
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== - =

Instrumenta Recoger

Iniciar ||

MLUM| 2341042003

Figura 8.5 ventana para seleccionar el boton recoger y seleccionar iniciar y se activara
el instrumento.

Luego se iniciara las lecturas de las muestras, al finalizar se grabaran los datos,
haciendo clic sobre el boton Guardar.



