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RESUMEN

La presente investigacion tuvo como objetivo principal poner en marcha, estandarizar y
validar el espectrofotometro de absorcion atémica Perkin EImer 3110, para la determinacion
cuantitativa de los analitos cobre (Cu) y plata (Ag) en el Laboratorio de Metalurgia de la
Universidad Nacional de San Cristébal de Huamanga (UNSCH).

El trabajo se desarrollé en tres etapas: instalacion y acondicionamiento del equipo,
estandarizacién instrumental y validacion del método analitico. En la primera etapa se
verificaron las condiciones ambientales, eléctricas y de seguridad necesarias para el
funcionamiento del espectrofotometro. En la segunda, se establecieron los pardmetros de
operacién como longitud de onda, corriente de lampara, flujo de gases, alineacion del haz y
aspiracion del nebulizador. Finalmente, en la validacién se evaluaron los criterios de
aceptacioén establecidos por las normas ISO 17025:2017 e ICH Q2(R2), considerando los
pardmetros de linealidad, exactitud, precision, limites de deteccién y cuantificacion,

sensibilidad y robustez.

Los resultados obtenidos demostraron que el método cumple con los requisitos de
desempefio analitico, alcanzando coeficientes de correlacién mayores a 0,999, desviaciones
estandar relativas inferiores al 5%, y limites de deteccion adecuados para ambos analitos.
Se concluye que el espectrofotometro Perkin Elmer 3110 opera correctamente bajo las
condiciones establecidas y que el método validado es confiable, preciso y reproducible,

garantizando la calidad de los andlisis de metales en el laboratorio.

Palabras clave: absorcién atébmica, validacién analitica, Perkin EImer 3110, cobre, plata,

linealidad, precision.



ABSTRACT

The main objective of this research was to implement, standardize, and validate the Perkin
Elmer 3110 atomic absorption spectrophotometer for the quantitative determination of copper
(Cu) and silver (Ag) in the Metallurgy Laboratory of the National University of San Cristébal
de Huamanga (UNSCH).

The study was carried out in three stages: equipment installation and setup, instrumental
standardization, and analytical method validation. During the first stage, environmental,
electrical, and safety conditions required for proper instrument operation were verified. In the
second stage, key operational parameters were established, including wavelength, lamp
current, gas flow rates, beam alignment, and nebulizer aspiration. In the validation stage,
acceptance criteria based on ISO 17025:2017 and ICH Q2(R2) standards were assessed,
covering linearity, accuracy, precision, detection and quantification limits, sensitivity, and

robustness.

The results demonstrated that the validated method meets analytical performance
requirements, achieving correlation coefficients above 0,999, relative standard deviations
below 5%, and adequate detection limits for both analytes. It is concluded that the Perkin
Elmer 3110 spectrophotometer operates properly under the established conditions and that
the validated method is reliable, precise, and reproducible, ensuring the quality of metal

analysis in the laboratory.

Keywords: atomic absorption, analytical validation, Perkin Elmer 3110, copper, silver,

linearity, precision.



INDICE

DEDICATORIA L. 2
AGRADECIMIENTO ...eiiiiiiiiiiiiiiiiiisiiiisiie bbb bbb sssabssssesssbssssasssenees 3
INDICE 6

LISTA DE TABLAS ... 7
LISTADE FIGURAS ... 8
CAPITULO Lttt sttt et e et e e teanns 10
INTRODUGCCION .......oouiiiieieeee ettt ettt te et e et e neeneeae e 10
CAPITULO ettt ettt et neeve e 17
MARCO TEORICO ...ttt ettt te et reeae e 17
CAPITULO .ttt ettt ettt ettt neebeaa s 45
MATERIALES Y METODOS .......ccuiiiiiiieieiteetesiee ettt sttt ve v 45
CAPITULO IV ettt ettt ettt ettt bt sa e rean s 54
RESULTADOS Y DISCUSION ......ooviiiiiiieiieciesietete ettt sttt 54
CONCLUSIONES ...ttt e et e e e e 91
RECOMENDACIONES ... ettt e e e e e e e e e e e e eennnes 92
REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS ........coitiiieeeeeeee et 93
LISTA DE ABREVIATURAS ...ttt e e e e ennees 97
GLOSARIO .. ettt e et e e e 99
AN X O S . e 101



LISTA DE TABLAS

Tabla 1 Condiciones ambientales registradas durante la puesta en marcha del equipo AAS

................................................................................................................................... 57
Tabla 2 Parametros del sistema durante la estandarizacion del equipo...................... 58
Tabla 3 Parametros operacionales de las lamparas de catodo hueco........................ 58

Tabla 4 Condiciones Optimas de operacion determinadas durante la estandarizacion59

Tabla 5 Datos para el intervalo lineal de Plata total. ..............cooevviiiiiiiiiiiciee e, 63
Tabla 6 Datos para el intervalo lineal de Cobre total..............ooovviiiiiiiiiiiiiiee e, 65
Tabla 7 Datos limite de deteccion para Plata..............ccccuieiiiiiiiiiiiiiiiieeee e 66
Tabla 8 Resultados de t-student para Plata.................uevuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiis 67
Tabla 9 Datos limite de detecciOn para Cobre.........ooviiiiiiiiiiiiii e 68
Tabla 10 Resultados de t-student para Cobre ...........ccooeeeeiiieiiiiiiiiiie e, 69
Tabla 11 Repetibilidad para plata .............eeeiiieeeiiieiiiiee e 71
Tabla 12 Reproducibilidad para plata .........ccccooeeeiiiiiiiiiiiieeecceeecee e 72
Tabla 13 Test ANOVA para reproducibilidad de Plata ...........cccccoeeeeeiiiiiiiiciiiiieenee, 73
Tabla 14 Repetibilidad para cobre ..o, 74
Tabla 15 Reproducibilidad para Cobre ... 74
Tabla 16 Test ANOVA para reproducibilidad de cobre ..........ccccoovveeeiiiiiiiiiiiieee, 75
Tabla 17 Porcentaje de recuperacion para plata ........cccceeeeeeeiiiiiiiiiiiii e 76
Tabla 18 Porcentaje de error para Plata ............ceeveeeeiiiiiiiiieeecceeecee e 76
Tabla 19 Porcentaje de recuperacion para CODIe ..............uuuuuuruiuuremmirnriiiiiinnnninnnnnn. 77
Tabla 20 Porcentaje de error Para CODIE ..........uuuuuuuuuueiieiiiiiiiiiiieiiieeeeeieeeeeeeeeeeeeeeneanee 77
Tabla 21 Resultados comparativos Inter laboratorios para plata..............cccceveveeeennns 78
Tabla 22 Resultados comparativos Inter laboratorios para cobre ..............cccccvvvinnnes 79
Tabla 23 Datos obtenidos de las lecturas de los estdndares de cobre .................... 110
Tabla 24 Datos obtenidos de las lecturas de los estdndares de plata...................... 111



LISTA DE FIGURAS

Figura 1 Diagrama de componente de un espectrometrode AA.........ccccceeevieeeerieenn, 27
Figura 2 Proceso de absorcion atomiCa ...........ccuuuuuiiiieeeeiieeiiiiies e e e eeeeeeiaiea e e e e e e e eeneees 27
Flgura 3 Componentes de un equipo de AA ... ..o 28
Figura4 Camara de nebulizacion................cooiiiiiiiii e 30
Figura5 Zonas de lallama.........ccooooiiiiiiiiioe 31
Figura 6 Lampara de CAtOdO NUECO..........ccoiiiiiiiiiiiiiie e 32
Figura 7 Representacion esquematica de la Ley de Lambert Beer ...........cccccceeeennee 36
Figura 8 Determinacion de la linealidad ................eeeviiiiiiiiiiiiiiii e 38
Figura 9 Referencia de exactitud en términos de veracidad y precision .................... 41

Figura 10 Linealidad del método para la determinacion de plata total por AAS (absorbancia
VSR oo ] aTeT=T a1 = Tl [o ] ) PSSP 63

Figura 11 Linealidad del método para la determinacion de cobre total por AAS (absorbancia

VSR oo ] aTeT=T a1 = Tl [o ] ) PSSR 65
Figura 12 Valores atipicos de Ag (ppm) Vs Laboratorios.........cccceeeeevvveviiieinieeeeeeennnns 79
Figura 13 Prueba de normalidad de Ag (PPM)....cuuriiiieeeiiiieiiiiee e eee e e e e e eaaens 80
Figura 14 Prueba e IC para dos varianzas Lab UNSCH; Lab ALS ..., 81
Figura 15 Histograma de Lab UNSCH; Lab ALS..........cooiiiiiiii i, 82
Figura 16 Gréfica de valores individuales de Lab UNSCH; Lab ALS......................... 82
Figura 17 Valores atipicos de Cu (ppm) Vs Laboratorios ..........c..ccoevvveviiiieeiieeeeniennnn, 85
Figura 18 Prueba de normalidad de Cu (PPM) ..oeuveeeiiieeiiiiiiiicie et 86
Figura 19 Prueba e IC para dos varianzas Lab UNSCH; Lab ALS ...........ccccoooeeiines 87
Figura 20 Histograma de Lab UNSCH; Lab ALS..........cooiiiiiiiii e, 88
Figura 21 Gréfica de valores individuales de Lab UNSCH; Lab ALS..........ccccceeenn. 88
Figura 22 Equipo de absorcion atomica Perkin Elmer modelo 3110...........cccccceeennnee 101
Figura 23 Compresora JAM TOOLS GERMANY ..o, 101
Figura 24 Datos de 18 COMPIESOIa .......ccceeieieeeeeeeeee e 102
Figura 25 EXIractor de gaSES ......cccooeieiiiieeeeeee e 102
Figura 26 Datos del extracCtor de QaSES.......ccooeveeieieiiee e 103
Figura 27 Baldn de gas acCetilen0 ...........coiieiiiiiiiiiiiiiiee et 103
Figura 28 Pipetas usadas para la preparacion de CUrvas .........cccccceevieiiiiieeeeeneeeennnns 104
Figura 29 Preparacion de curva de plata.............eeeeeeieeeiiiiiiiiiiiiiee e 105
Figura 30 Preparacion de curva de cobre ..., 105
Figura 31 Estandar de Cobre 1000 PPM ...ccoeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 106
Figura 32 Estandar de Plata 1000 PPM ..o 106



Figura 33 Preparacion de muestras para validacion.............ccccoooooeviiiiiiiiiinieeeecceiinns 107

Figura 34 Lectura de soluciones estandares en el equipo de absorcién atdmica Perkin Elmer



CAPITULO |
INTRODUCCION

La espectrofotometria de absorcién atdbmica (AAS) constituye una de las técnicas mas
empleadas para la determinaciéon cuantitativa de metales en matrices ambientales,
industriales y minerales, debido a su sensibilidad, selectividad y confiabilidad. En el &mbito
minero-metallrgico, el analisis de metales como el cobre y la plata resulta fundamental para

el control de calidad de procesos, la valorizacion de minerales y la investigacion académica.

En el laboratorio de metalurgia de la Universidad Nacional de San Cristébal de Huamanga
(UNSCH), la implementacion de un equipo de absorcion atémica Perkin Elmer 3110
representd una oportunidad para fortalecer las capacidades analiticas y de investigacion. Sin
embargo, antes de su utilizacion rutinaria fue indispensable realizar la puesta en marcha, la
cual implicé verificar las condiciones ambientales, instalar el software especializado, y
garantizar la seguridad mediante la incorporacién de sistemas de ventilacion y suministro de

gases adecuados.

Una vez en funcionamiento, se procedié a la estandarizacion y validacion del equipo,
considerando las recomendaciones de la norma ISO/IEC 17025:2017, del Instituto Nacional
de Calidad (INACAL) y las guias internacionales de validacion analitica. El proceso de
validacion incluyé pardmetros criticos como linealidad, exactitud, precision, sensibilidad,
limites de deteccidn y cuantificacion, los cuales aseguran que los resultados generados sean

confiables y comparables con los de laboratorios certificados.

El presente trabajo, por tanto, no solo describe el proceso de instalacion y validacion del
espectrofotdbmetro de absorcion atomica en la UNSCH, sino que también constituye una
referencia metodologica para el analisis de cobre y plata en muestras minerales bajo criterios

de calidad internacional, aportando al desarrollo cientifico y tecnolégico de la region.
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1.1. Formulacién del problema
1.2. Problema General

¢, Como poner en marcha, estandarizar y validar el espectrofotobmetro de absorciéon atémica
Perkin ElImer 3110 para la determinacion de analitos de cobre y plata en el Laboratorio de
Metalurgia de la UNSCH, garantizando resultados precisos, exactos y trazables?

1.2.1. Problemas Especificos

e ¢ Cudles son las condiciones ambientales, de instalacién y de operacion adecuadas
para asegurar el correcto funcionamiento del espectrofotometro de absorcién atbmica
Perkin Elmer 3110 en el Laboratorio de Metalurgia de la UNSCH?

e ¢ Qué pardmetros instrumentales y analiticos deben establecerse para estandarizar
el método de determinacién de cobre y plata mediante espectrofotometria de

absorcion atébmica, garantizando la estabilidad y repetibilidad del sistema?

e (Cuadles son los valores de los parametros de validacién del método —linealidad,
precision, exactitud, sensibilidad, limite de deteccion (LOD) y limite de cuantificacion
(LOQ) obtenidos para los analitos cobre y plata en el Laboratorio de Metalurgia de la
UNSCH?

e (Cumple el espectrofotometro de absorcion atomica Perkin Elmer 3110, una vez
validado, con los criterios de aceptacion establecidos por las guias internacionales
de validacion analitica (Eurachem, AOAC, ICH Q2(R1)) para los analitos cobre y

plata?

e ¢Son comparables los resultados obtenidos con el espectofotometro Perkin Elmer
3110 validado con los de un laboratorio certificado, demostrando la validez externa y

la trazabilidad metrol6gica del equipo?
1.3. Objetivos
1.3.1. General

Realizar la puesta en marcha, estandarizacion y validacion del espectrofotometro de
absorcion atémica Perkin ElImer 3110 en la determinacion de analitos de cobre y plata,
garantizando su correcto funcionamiento, confiabilidad analitica y comparabilidad de
resultados con un laboratorio certificado, en el Laboratorio de Metalurgia de la UNSCH.
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1.3.2. Especificos

e Determinar las condiciones ambientales, de instalacion y de operacion 6ptimas que
aseguren el adecuado desempefio del espectrofotometro de absorcion atomica
Perkin Elmer 3110 en el Laboratorio de Metalurgia — UNSCH.

o [Establecer los parametros instrumentales y analiticos necesarios para la
estandarizacién del método de determinacion de cobre y plata, a fin de obtener

mediciones estables y reproducibles.

e Evaluar los parametros de validacion analitica —linealidad, precisién, exactitud,
sensibilidad, limite de deteccion (LOD) y limite de cuantificacién (LOQ) para los

analitos cobre y plata, conforme a las guias internacionales de validacion.

¢ Verificar el cumplimiento de los criterios de aceptacién internacional establecidos por
la Eurachem, AOAC e ICH Q2(R1) en el proceso de validacion del equipo y del
método.

e Comparar los resultados analiticos obtenidos con los de un laboratorio certificado
bajo norma ISO/IEC 17025, con el fin de confirmar la validez externa y trazabilidad

metrolégica del espectrofotémetro Perkin Elmer 3110.
1.4. Justificacion
1.4.1. Justificacién técnica

La puesta en marcha y validacion del espectrofotdmetro de absorcion atémica (AAS) en el
laboratorio de Metalurgia de la Universidad Nacional de San Cristébal de Huamanga
(UNSCH) constituye un paso fundamental para asegurar la confiabilidad y exactitud de los

resultados analiticos en la determinacién de metales como cobre y plata.

La validacién garantiza que el equipo y el método implementado cumplan con los requisitos
de desempefio establecidos por normas internacionales como la ISO/IEC 17025:2017,
asegurando la trazabilidad metrolégica, la precision y la exactitud de las mediciones. Desde
el punto de vista técnico, esta investigacion permite optimizar las condiciones instrumentales
(longitud de onda, corriente de lampara, flujo de gases, tiempos de lectura) y establecer los
parametros de validacion analitica (linealidad, limites de deteccion y cuantificacion, precision
y exactitud), contribuyendo a la estandarizacién de los procedimientos internos del

laboratorio.
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Ademas, esta puesta en marcha permitira al laboratorio operar de manera auténoma,
reduciendo la dependencia de servicios externos y fortaleciendo su capacidad para ofrecer
andlisis confiables a nivel académico y de investigacion aplicada.

1.4.2. Justificaciéon econémica

Al tener operativo el equipo de AAS en el laboratorio Metalurgia FIQM se tiene un beneficio
demenor costo operativo, especialmente en términos de consumo de gases, reactivos y
mantenimiento. Esta ventaja se traduce en un ahorro econémico considerable durante la
vida util del equipo. Ademas, el AAS es unatécnica analitica rapida y eficiente, para procesar
un mayor numero de muestras en menos tiempo. Esto se traduce en un aumento de la
productividad del laboratorio, aprovechando mejor los recursos y atendiendo una mayor

demanda de analisis.
1.4.3. Justificacion ambiental

El analisis cuantitativo de cobre y plata en muestras minerales mediante espectrofotometria
de absorcion atomica tiene una relevancia directa en el monitoreo ambiental, ya que ambos

metales son indicadores de contaminacion derivada de la actividad minera.

La disponibilidad de un método validado y confiable en el laboratorio de Metalurgia de la
UNSCH permitira evaluar la presencia de estos metales en aguas, suelos y efluentes
mineros, contribuyendo al control ambiental regional y al cumplimiento de los limites
méaximos permisibles (LMP) establecidos por la normativa peruana (D.S. N° 004-2017-
MINAM).

De esta forma, la investigacion tiene un impacto ambiental positivo al proporcionar una
herramienta analitica sélida para la vigilancia de la calidad ambiental y el manejo sostenible

de los recursos naturales.
1.4.4. Relevancia académica

El método de AAS es uno de los procedimientos més utilizados en a lo largo de muchos
afos en la ingenieria quimica y en la industria en los diferentes rubros como: en la mineria,
en alimentos, medicamentos, entre otros. Este equipo de AAS nos permite determinar mas
de 70 elementos en trazas los analitos mas comunes que se analizan son de alto valor tales
como: Cu, Pb, Zn, As, Hg, Zr, Ag, Au, Pty otros elementos, para la determinacion de analitos
en solucién, dando resultados en valores de trazas en concentraciones pequefias (ppm y
ppb).
13



Esto es mucha relevancia académica la puesta en marcha y calibracion de un espectrometro
de absorcion atémica radica en su contribucion a la ensefianza en quimica analitica, el
desarrollo de competencias en instrumentacion, el apoyo a la investigacion cientifica, a la
colaboracion y transferencia de conocimientos, a la modernizacion de la infraestructura

analitica en laboratorio de metalurgia y al desarrollo de programas de capacitacion.
1.5. Planteamiento de la hipotesis
1.5.1. Hipodtesis General

La puesta en marcha, estandarizacion y validacion del espectrofotdmetro de absorcidon
atémica Perkin ElImer 3110 bajo condiciones ambientales y operativas controladas, permite
obtener resultados precisos, exactos y trazables en la determinacion de cobre y plata,
comparables con los de un laboratorio certificado, demostrando la confiabilidad analitica del

equipo.
1.5.2. Hipdtesis Secundarias

e Las condiciones ambientales, de instalacion y operacién adecuadas (temperatura,
humedad, ventilacion, estabilidad eléctrica, disposicion y nivelacion del equipo, y
control de gases), son adecuadas para que el espectrofotometro Perkin EImer 3110
funcione de forma estable y segura en el Laboratorio de Metalurgia—UNSCH.

e La optimizacién de parametros instrumentales y analiticos (longitud de onda, flujo de
aire y acetileno, tiempo de lectura, ancho de rendija y procedimiento de calibracién)
por lo consiguiente es posible estandarizar un método de determinacion de cobre y

plata que genere curvas de calibracion lineales y reproducibles.

e Los valores de los parametros de validacion (linealidad, precision, exactitud,
sensibilidad, LOD y LOQ), son adecuados para la determinacién de los analitos de

cobre y plata con el espectofotrometro Perkin ElImer 3110.

e El espectofotometro de absorcion atdmica Perkin Elmer 3110 validado cumple con
los criterios de aceptacion de Eurachem, AOAC e ICH Q2(R1), internacionales de

desempefio analitico para Cu y Ag.

e Los resultados con el espectofotometro Perkin Elmer 3110 validado son comparables
con los de un laboratorio certificado (ISO/IEC 17025) mediante anlisis

interlaboratorio de las mismas muestras, en consecuencia las diferencias

14



porcentuales son menores al 5%, demostrando comparabilidad, trazabilidad y validez
externa del equipo.

1.6. Identificacion de la variable
1.6.1. Variable dependiente

Resultados analiticos de determinacion de cobre y plata mediante espectrofotometria de

absorcion atémica.
Indicadores:
¢ Linealidad (R2): coeficiente de determinaciéon = 0,995.
e Precision (CV %): coeficiente de variacion < 5 %.
e Exactitud (% R): recuperacion entre 95 — 105 %.
¢ Limite de deteccion (LD): concentracion minima detectable (calculada como 3xo).

e Limite de cuantificacion (LC): concentracion minima cuantificable (calculada como
10x0).

e Sensibilidad analitica: pendiente de la curva de calibracion.
1.6.2. Variable independiente

Puesta en marcha, estandarizacién y validacion del espectrofotdmetro de absorcion atomica
Perkin Elmer 3110

Indicadores:
¢ Condiciones ambientales (temperatura, humedad)

e Correcta instalacion del equipo: suministro eléctrico, conexién de la compresora y

extractor de gases.

e Funcionamiento correcto de la lampara, alineacion del haz, aspiracién del

nebulizador, calibracion inicial.

e Estandarizacién instrumental: ajuste de longitud de onda, corriente de lampara, flujo
de gases, tiempo de lectura.
15



e Validacion del método: cumplimiento de los pardmetros de aceptacion (linealidad,
exactitud, precision, limite de deteccion, limite de cuantificacion, sensibilidad)

16



1.7.

1.7.

CAPITULO II
MARCO TEORICO
Antecedentes
1. Internacional

Fabra (2023), en su tesis tuvo como objetivo cumplir las normas y resoluciones de los
entes encargados de regular la concentracion de metales pesados en aguas, quien
establece los parametros y valores limites maximos permisibles en los vertimientos
puntuales a cuerpos de aguas superficiales y a los sistemas de alcantarillado publico,
por ende, es necesario la implementacién de metodologias analiticas validadas que
generen resultados confiables. En este trabajo se desarroll6 la validacion de un método
analitico normalizado para la determinacion de cromo total en aguas naturales y
residuales por espectrometria de absorcion atomica SM 3111 B. método llama directa de
aire —acetileno y SM 3030 E.1 (Digestion acido nitrico), descritos en el Standard Methods
edicion 24, para dar cumplimiento a lo establecido en la norma NTC: ISO/IEC 17025:
2017. Las curvas de calibracién obtenidas fueron sometidas a pruebas estadisticas como
test de contraste de Grubbs para rechazo de datos an6malos, test de linealidad, prueba
de homogeneidad de varianza, una prueba de normalidad, un ANOVA, entre otros, con
los cuales se pudo comprobar que el modelo de regresion se ajusta al método, las
muestras provienen de una distribucibn normal y de que no hay diferencia
estadisticamente significativa entre las medias de las variables. Se establecio los
parametros de la validacion, como exactitud y precision del método, de los cuales se
obtuvieron resultados satisfactorios, de igual forma se estableci6 el LDI en 0,019mg/L y
un LDM en 0,30 mg/L.
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Hermanto (2022), en su trabajo de investigacion comprob6 la eficacia de un método para
medir la cantidad de mercurio presente en una muestra de agua del rio utilizando un
analizador especifico, cumpliendo con los requisitos establecidos por la norma ISO/IEC
17025. El autor realizé evaluaciones del desempefio analitico, abarcando aspectos como el
rango lineal, limite de deteccion, precision y exactitud. En Dusun Rambut Petung, un area
en Lombok, Nusa Tenggara Occidental con la mayor cantidad de mineria de oro artesanal
en pequefia escala (ASGM), se realiz6 una investigacion para obtener el perfil de
especiacion del mercurio del rio Pelangan. Posteriormente, se evalud la concentracion en
cada especie mediante extraccién secuencial. En el rango de concentracion de 0,1 - 5,0 ug/L
el autor observé una excelente linealidad en la curva. Ademas, logré detectar niveles tan
bajos como 0,014 pg/L. El método desarrollado en la investigacion muestra una precision y
exactitud satisfactoria, con un RSD (desviacién estandar relativa) inferior al 10%, asi como
una recuperacion gue oscila entre el 94,16 % y el 101,91 %. En el rio Pelangan se encontré
una fraccién de mercurio que incluye organomercurio, mercurio elemental y especies ligadas
a sulfuro con concentraciones aproximadas de 0,732 + 0,032 ug/L para el organomercurio,
0,550 + 0,027 pg/L para el mercurio elemental y los resultados de la medicion demostraron
estar en concordancia con el método de referencia utilizado por CV-AAS. Finalmente
concluye que se puede utilizar este resultados para determinar los niveles de mercurio en el

agua y asi supervisar la calidad del medio ambiente.
1.7.2. Nacional

Aponte y Calderon (2014), en su tesis desarrollaron la validacién del método de analisis por
espectroscopia de absorcion atomica para el analisis de analito de Pb en el laboratorio del
grupo Glencore unidad minera Santander-Trevali. A causa de la necesidad de contar con
resultados de confianza considerando que la operacién de un procedimiento analitico
supone introducir errores aleatorios y también sistematicos; debido a los defectos en el
manejo instrumental, defectos en la operacién y defectos en el método de analisis. Solo
utilizaron un método validado y sujeto a una norma de calidad permite que los resultados
sean confiables frente al problema analitico que se planted inicialmente. EI método
presentado fue validado siguiendo una metodologia de trabajo elaborada mediante un
protocolo de validacién, donde se aplicaron diferentes tipos de pardmetros como la
consistencia, limite de deteccidn, limite de cuantificacion, precision, veracidad, variabilidad,
normalidad, especificidad, repetitividad, robustez y manejo de la incertidumbre. La
investigacion se realiz6 con pruebas experimentales, fueron realizados por 4 analistas que
realizaron 30 analisis MRC (El Material de Referencia Certificado) segun la norma estandar

internacional, generando un total de 120 analisis el cual nos brinda referencia de la exactitud
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al analizarlo con nuestro método. los datos experimentales fueron determinados mediante el
software Minitab y Excel de los cuales facilitan el tratamiento de los datos estadisticos que
permiten la evaluacion con criterios de aceptabilidad de los parametros de validacion. Los
resultados demostraron con los criterios de aceptabilidad cumple el limite de deteccién =
0,09788, limite de cuantificacion = 0,2869, y tiene una incertidumbre = +/- 0,1401,
concluyendo asi que el método analitico desarrollado presentan resultados validos y

confiables.

Chukiwanka (2018). En su tesis se evaluo los parametros de linealidad, precision, exactitud,
limite de deteccion, limite de cuantificacidn, robustez y adicionalmente se realiz6 célculo de
la incertidumbre. La metodologia validad resulto ser lineal para los tres graficas de
calibracion, reportando valores de R? superiores a 0.995; asi mismo los limites de deteccion
fueron de 3.199 ppm para cobre; 0.031 ppm para molibdeno y 5.333 ppm para hierro; por
otro lado, los valores obtenidos para los limites de cuantificacion fueron 3.316 ppm para
cobre; 0.080 ppm para molibdeno y 8.833 para hierro. El estudio de precision efectuado para
la cuantificacion de los tres elementos resulto ser menor a 2%. Los valores hallados para
determinar la exactitud de la metodologia se encontraron entre 85% y 115% para los tres
elementos. La robustez se evalué realizando un disefio factorial 23, obteniendo resultados
gue evidencian la falta de influencia de los parametros propuestos para el estudio.
Finalmente, se realiz6 el calculo de la incertidumbre para la metodologia propuesta
obteniendo como valores de U de 0.20 para cobre,0.63 para molibdeno y 0.20 para hierro
respectivamente; confirmando que este método puede ser utilizado por el laboratorio, para

determinar contenidos de cobre, molibdeno y hierro en muestras geolégicas.

Condori (2016). En su trabajo demostro la aplicabilidad del método analitico propuesto, aun
introduciendo cambios significativos, para el analisis de Cu, Cr, Mn y Ni en suelos por
absorcion atomica de flama. Se establecié una evidencia documentada de que el método
analitico es capaz de cumplir en forma consistente y repetitiva las especificaciones
establecidas. Se presentan los resultados obtenidos del método analitico; donde se
analizaron diferentes paradmetros como son: veracidad, precision, linealidad y rango de
trabajo, limite de deteccidn y cuantificacion, sensibilidad y robustez. Definida las condiciones,
se inicia los andlisis para la evaluacion de los pardmetros estadisticos y se demuestra
mediante el disefio experimental y los procedimientos estadisticos empleados, que el
método analitico propuesto es veraz porque se obtiene un porcentaje de recuperacion media
de 100,41%; 100,32%; 100,05% y 100,03% en Cu, Cr, Mn, y Ni respectivamente es preciso
ya que se obtiene un RSD de 0,38%, 1,20%, 0,80% y 1,34% en Cu, Cr, Mn, y Ni

respectivamente siendo menor al valor maximo segun Horwitz de 7,72%, 9,01%, 7,05% vy
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8,70% en Cu, Cr, Mn, y Ni respectivamente, es lineal porque presenta un coeficiente de
correlacion general de 0,9999 en Cu, Cr, Mn, y Ni respectivamente, es sensible con un limite
de deteccioén de 9,0, 6,0, 6,0 y 6,0 mg/kg en Cu, Cr, Mn, y Ni respectivamente, se demostré
gue el método es robusto a los cambios de masa de muestra, temperatura de secado de
muestra y variacion en la digestion con HCI. Cumpliendo los parametros de validacion
establecidos, se comprob6 de esta forma la validez del método analitico. Las ventajas que
ofrece esta técnica son su sencillez y rapidez para obtener los resultados, asi como también
la alta sensibilidad para determinacién de analitos traza.

1.7.3. Local

Licapa (2009), en su tesis, se centr6 en implementar y estandarizar método de analisis de
absorcion atdmica para obtener curvas de calibracién con adecuada linealiad (R? > 0,995),
garantizando la confiabilidad en la determiancion de metales. También presentd una buena
precision, con coeficientes de variacion (% RSD < 5 %) en la Compafiia Minera Catalina
Huanca - traté minerales polimetalicos provenientes de la mina tales como zinc, plomo, cobre
y plata. Estos se encuentran en gran o menor grado en la materia prima en bruto. El
departamento de control de calidad, a través del area de laboratorio y preparacion de
muestras que prestan una gran labor para la produccién de concentrados en la planta.

Martinez (2019), en su trabajo de investigacion logré optimizar econémicamente el proceso
de analisis de cobre, plomo y zinc en muestras geoquimicas en la empresa SGS del Peru.
SAC, para lo cual, se realizé el estudio de un nuevo proceso de digestion de muestra
utilizando distintos volimenes de acidos en la dosificacién lo que permiti6 mejorar la
recuperacion de los analitos alcanzando valores dentro del rango aceptable (90 % - 110 %).
asi como distintos pesos muestras a diferentes temperaturas en el area de digestion quimica
de minerales. Estas condiciones optimas de digestion (volumen de acidos, peso de muestra

y temperatura) permitieron obtener resultados con buena precision (% RSD < 5 %).
2.1. Muestras minerales con contenido de cobrey plata

Los minerales que contienen cobre (Cu) y plata (Ag) poseen gran relevancia economica y
tecnoldgica debido a su uso en la produccion de materiales conductores, catalizadores,
dispositivos electrénicos y aleaciones industriales. El cobre se encuentra en la naturaleza
principalmente en forma de sulfuros como la calcopirita (CuFeS.), calcosina (Cu,S), covelina
(CuS) y bornita (CusFeS,). También se presenta en formas oxidadas y carbonatadas, como
la malaquita (Cu,CO3(OH),) y la azurita (Cu3(C0O3),(OH),) (Greenwood & Earnshaw, 2017).
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La plata, por su parte, se presenta tanto en estado nativo como formando compuestos
minerales, tales como argentita (Ag.S), proustita (AgszAsS;), pirargirita (AgsSbSs) vy
cerargirita (AgCl). En la mayoria de yacimientos, la plata aparece asociada a minerales de

plomo, zinc o cobre (Calderén, 2014).

La determinacion cuantitativa de cobre y plata en minerales es fundamental para evaluar la
ley del mineral, la eficiencia de procesos metallrgicos y el valor econémico del yacimiento.
Dado que las concentraciones pueden variar desde niveles traza hasta porcentajes altos, es
necesario aplicar métodos analiticos sensibles y selectivos, como la espectroscopia de
absorcion atémica (AAS), que permite determinar estos elementos con alta precision (Skoog
et al., 2018).

2.2. Cobre

El cobre es un elemento quimico metalico perteneciente al grupo 11 de la tabla periddica,
con numero atomico 29 y masa atémica de 63,55 u. Su simbolo quimico es Cu, del latin
cuprum. Es un metal de transicién con una notable conductividad eléctrica y térmica, sélo

superada por la plata (Greenwood & Earnshaw, 2017).
2.21. Propiedades quimicas y fisicas

El cobre es de color rojizo, ductil y maleable. Posee una densidad de 8,96 g/cm3y un punto
de fusién de 1084,6 °C. Puede encontrarse en estado nativo, aunque es mas comuan en
forma de sulfuros (como calcopirita CuFeS,, calcosina Cu,S, covelina CuS) o en carbonatos
basicos (malaquita Cu,CO3(OH),, azurita Cuz(CO3),(OH),;). (Greenwood & Earnshaw,
2017).

Quimicamente, el cobre puede existir en los estados de oxidacion +1 (cuproso) y +2
(caprico). Las sales cupricas son las mas estables y las que presentan mayor interés
analitico. En solucion acuosa, los iones Cu?* tienden a formar complejos estables con

amoniaco, cianuros o tiourea (Harris, 2020).
2.2.2. Determinacién analitica por AAS

En la espectroscopia de absorcion atdémica, el cobre presenta una longitud de onda
caracteristica de 324,8 nm, correspondiente a la transicion electronica del nivel fundamental
4s23d° — 4s'3d". La atomizacion del cobre se realiza cominmente mediante una llama aire-
acetileno, alcanzando una temperatura suficiente para disociar sus compuestos sin producir
ionizacion significativa (Skoog et al., 2018).

21



El limite de deteccién para el cobre por AAS suele encontrarse en el orden de 0,005 mg/L,
dependiendo de la pureza del gas, la calidad Optica del sistema y la calibracion del equipo
(Agilent Technologies, 2016). La respuesta instrumental es lineal dentro de un rango de
concentraciones que puede extenderse hasta 20 mg/L(ppm).

2.3. Plata

La plata es un elemento metalico de simbolo Ag (del latin argentum), nimero atémico 47 y
masa atomica 107,87 u. Pertenece también al grupo 11 de la tabla periddica, junto con el
cobre y el oro. Es un metal blanco brillante, excelente conductor del calor y la electricidad, y

muy resistente a la corrosion y oxidacién (Greenwood & Earnshaw, 2017).

2.3.1. Propiedades quimicas y fisicas

La plata se encuentra en la naturaleza tanto en estado nativo como formando parte de
minerales sulfurados (argentita Ag,S) y halogenuros (cerargirita AgCl). Posee una densidad
de 10,49 g/cm3y un punto de fusion de 961,8 °C.

Quimicamente, su estado de oxidacion mas estable es el +1, formando sales como el nitrato
de plata (AgNO3), el cloruro de plata (AgCl) y el bromuro de plata (AgBr). En soluciones
acuosas, el ion Ag* puede formar complejos solubles con amoniaco (ion diaminoplata

[Ag(NH3),]"), lo que se aprovecha en analisis instrumental y gravimétrico (Harris, 2020).
2.3.2. Determinacion analitica por AAS

En AAS, la plata se determina a una longitud de onda caracteristica de 328,1 nm, con alta
sensibilidad y baja interferencia espectral. El proceso de atomizacién se realiza en una llama
aire-acetileno o mediante horno de grafito, dependiendo del nivel de concentracion y del tipo

de muestra.

Los limites de deteccion para plata son tipicamente de 0,001 mg/L, permitiendo su
cuantificacion incluso en muestras traza (Skoog et al., 2018). La linealidad del método se

conserva hasta concentraciones de aproximadamente 5 mg/L(ppm).
2.4, Andlisis de minerales

Segun Gary (2009), sefiala que: la composicion quimica es la propiedad mas importante
para identificar y cuantificar los minerales y para distinguirlos entre si. Por ello el andlisis de
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minerales mediante diferentes métodos es la llave que permite resolver problemas relativos
a la composicién y naturaleza quimica de la materia. Los métodos de andlisis de minerales
se pueden clasificar en varios grupos, basados en la medida final del andlisis, dependiendo
del tipo, concentracion entre otros factores dependiendo de la naturaleza de la muestra,
estos métodos son: Gary (2009)

a) Métodos Gravimétricos
b) Métodos Volumétricos

¢) Métodos Instrumentales o Fisicoquimicos

Los métodos fisicoquimicos se basan en propiedades de interaccion (absorciéon o emision)

de la materia con energia radiante o electromagnética, entre ellas se clasifican:

a) Métodos Calorimétricos
b) Métodos Espectroscépicos

c) Métodos Cromatograficos
2.5. Técnicas espectroscopicas

El concepto de espectroscopia se refiere al andlisis y observacion del espectro emitido por
una molécula, ion o atomo tras haber sido excitado mediante una fuente de energia. Esta
disciplina, junto con sus técnicas asociadas, constituye una herramienta fundamental en los
laboratorios cientificos a nivel global. En las siguientes secciones se presenta una revision
histérica del desarrollo de la espectroscopia, asi como una descripcion de sus principales

técnicas y aplicaciones.
2.5.1. Antecedentes histéricos

Se tiene registro de que Leonardo da Vinci, alla por 1497, fue el primero en dejar constancia
de cémo unos rayos de luz multicolores se proyectaban en el piso cuando la luz del sol

pasaba a través de un recipiente con agua cerca de una ventana. (Garcia, 2018).

No obstante, fue Isaac Newton quien profundiz6 en este fenébmeno en 1666, notando que la
luz solar se dividia en varios colores al atravesar un prisma. Inspirado por esto, creo el primer
espectroscopio, un instrumento con una ranura para dejar entrar la luz, una lente, un prisma
y una pantalla para mostrar el espectro. Mas adelante, en 1760, el cientifico y matemético
aleman Johann Heinrich Lambert present6 su famosa “Ley de la absorcion”. (Cantellano y
Montafio, 2015).
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En 1831, J.F. Herschel evidenci6é que las sales metélicas generan distintas tonalidades en
la llama cuando se introducen directamente o en solucion. Por ejemplo, las sales de calcio
tinen la llama de color naranja, las de sodio de amarillo, las de potasio de violeta, y las de
cobre de un tono verde azulado, entre otras. Estas observaciones fueron posteriormente
confirmadas por diversos investigadores, quienes propusieron que estas caracteristicas
podian emplearse para identificar el metal presente en una sal especifica dentro de un

compuesto quimico. (Pefaloza et al., 2023).

En 1859, Kirschoff y Bunsen profundizaron en la comprensién de este fendmeno al hacer
incidir la luz coloreada, emitida por los metales al ser expuestos a la llama, sobre un
dispositivo Optico capaz de separar dicha radiacién de la luz solar. Este instrumento,
denominado espectroscopio, permiti6 observar que cada metal exhibe un patron
caracteristico de lineas en distintas posiciones dentro del campo visual del aparato,
independiente de las condiciones experimentales o de la composicidon quimica de la sal.
Ademas, se identificd una correlacién directa entre la intensidad de las lineas espectrales y

la concentracion del elemento en la solucién. (Pefaloza et al., 2023)

Aunque el potencial de la espectroscopia para el analisis cuantitativo fue reconocido desde
finales del siglo XIX, su aplicacion sistemética y su desarrollo tecnoldgico en el ambito del
andlisis quimico no se consolidaron sino hasta 1952. En ese afio, en la Divisién de Quimica
Fisica de la Commonwealth Scientific and Industrial Research Organization (CSIRO) en
Melbourne, Australia, se disefid el primer equipo comercial de espectroscopia de absorcion

atémica orientado a la cuantificacion de metales. (Pefialoza et al., 2023)
2.5.2. Clasificacion de técnicas

Hoy en dia, existe una gran diversidad de métodos espectroscopicos, los cuales se
organizan segun su uso particular o la forma en que se libera o se registra la radiaciéon que

llega a la muestra. Algunas de las técnicas mas destacadas son:

e Espectroscopia Infrarroja (IR): Esta técnica se fundamenta en que los enlaces
guimicos de las sustancias presentan frecuencias especificas de vibracion y rotacion.
A través de la medicidn de la energia caracteristica emitida por dichos enlaces, es

posible identificar los elementos presentes en una muestra (Schrader, 1995).

e Espectroscopia Raman: Descubierta por el fisico indio C. V. Raman en 1928, se basa
en la observacién de que parte de la radiacion dispersada por ciertas moléculas

posee una longitud de onda diferente a la de la radiacion incidente. Estos
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desplazamientos estan directamente relacionados con la estructura quimica de las
moléculas, lo cual permite estudiar la energia dispersada por un material al incidir

sobre él un haz de luz monocromética (Mazzei, 2014).

Espectroscopia de Rayos X: Esta técnica tiene su origen en el descubrimiento de los
rayos X por el fisico aleman Wilhelm Conrad Réntgen en 1895. Se utiliza para
analizar las estructuras electrénicas y cristalinas de distintos materiales mediante la

excitacion inducida por rayos X (Bermudez, 1967).

Espectroscopia Ultravioleta-Visible (UV-Vis): Se fundamenta en la capacidad de una
muestra para absorber o transmitir energia en funcion de la cantidad de sustancia
presente. La absorcién de radiacibn provoca transiciones energéticas en las
moléculas, que, al retornar a su estado basal, emiten radiacién de longitud de onda
menor. Esta técnica es ampliamente empleada debido a su simplicidad instrumental
y a su versatilidad en diversas areas del conocimiento (Dennay y Sinclair, 1987).

Espectroscopia de Resonancia Magnética Nuclear (RMN): Esta técnica analiza las
propiedades magnéticas de los nucleos atomicos, los cuales, al ser excitados
mediante radiofrecuencias en presencia de un campo magnético, modifican su
orientacion. El analisis de los cambios en estos campos permite identificar los

compuestos presentes en una muestra (Lépez, 2010).

Espectroscopia de Fluorescencia: Consiste en irradiar una muestra, generalmente
con luz ultravioleta, lo que excita los electrones de ciertos compuestos, provocando
gue emitan luz de menor energia, usualmente en el espectro visible (Sharma y
Schulman, 1999).

Espectroscopia de Masas: En esta técnica, los componentes de una muestra son
convertidos en iones gaseosos, los cuales se separan en funcién de su relacion
masa/carga bajo la influencia de un campo magnético. La ionizacion se logra
mediante distintos métodos, como el impacto electronico, el bombardeo con atomos

rapidos (FAB) o la produccion de iones enlazados (Hoffmann y Strooban, 2007).

Espectroscopia Atémica: Esta técnica permite cuantificar la concentracion de
elementos dentro de una mezcla y detectar mas de 70 elementos, tanto en soluciones
como en muestras sélidas. Se clasifica en tres modalidades: Espectroscopia de
Emisiobn Atomica (AES), Espectroscopia de Absorcion Atémica (AAS) vy

Espectroscopia de Fluorescencia Atomica (AFS). Es ampliamente utilizada en el
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andlisis de muestras solidas o liquidas procedentes de suelos, aguas, sedimentos,
materiales bioldgicos y desechos industriales, siendo de gran relevancia en areas
como la Bioquimica, Toxicologia, Medicina, y en los sectores farmacéutico,
alimentario y petroquimico (Skoog, 2001).

2.6. Espectroscopia de absorcion atbmica

La espectroscopia de absorcién atomica (AAS, por sus siglas en inglés Atomic Absorption
Spectroscopy) se caracteriza por ser una técnica altamente sensible y especifica, lo cual se
debe a la estrechez de sus lineas de absorcién atébmica —que varian entre 0,002 y 0,005
nanémetros—, asi como a que las energias asociadas a las transiciones electrénicas son

particulares y exclusivas para cada elemento quimico (Skoog et al., 2001).
2.6.1. Fundamento

Agilent Technologies (2016) explica que las técnicas de espectroscopia de absorcidén
atdmica (AAS) se fundamentan en la propiedad que tienen los &tomos de absorber radiacion
electromagnética en una longitud de onda especifica, lo que provoca su transicion desde un
estado fundamental hacia un estado excitado. La magnitud de esta absorcion es
directamente proporcional a la cantidad de atomos del analito presentes en la trayectoria del
haz de luz. Para llevar a cabo la calibracion del método, se emplean soluciones con
concentraciones conocidas del elemento de interés, generando una curva que relaciona la

absorcién medida con la concentracion correspondiente.

En los equipos de absorcion atémica (AA), la muestra es introducida en el sistema mediante
su aspiracion hacia el nebulizador (ver figura 1), donde posteriormente es atomizada
utilizando una llama. La combinaciéon de aire y acetileno permite alcanzar temperaturas
cercanas a los 2300 °C, lo que posibilita la atomizacion de aproximadamente 35 elementos.
Para aquellos casos en los que se requiere una mayor temperatura, se emplea una mezcla
de 6xido nitroso y acetileno, la cual alcanza alrededor de 2900 °C. Una vez generados los
atomos libres, estos son irradiados por una lampara de catodo hueco, la cual estd compuesta
por un cilindro de vidrio sellado que contiene gas inerte, como nebén o argon, y cuya
estructura esta fabricada, total o parcialmente, con el metal que se desea analizar. La
radiacion emitida es absorbida por la muestra y, posteriormente, la energia restante es

captada por un detector. (Pefialoza & Barua, 2023)
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Figura 1
Diagrama de componente de un espectrometro de AA

. Llama Detector
Fuente de Lampara AN :
energia | = F: ﬁ ‘
modulada P /
monocromador
Solucién Registro @ H ‘
Amplificador

Nota. Tomado de Técnica espectroscopica de absorcion atomica para determinaciones en
guimica ambiental (Pefialoza & Barta, 2023)

La figura 2 muestra la descripcion del fundamento teérico de la técnica de espectroscopia

de absorcidon atbmica.

Figura 2
Proceso de absorcion atbmica
+ — +
Energia Atomo en estado Atomo en estado
(Luz) fundamental exitado

Nota. Tomado de Técnica espectroscépica de absorcion atbmica para determinaciones en

guimica ambiental (Pefialoza & Barua, 2023)

Los electrones presentes en los atomos absorben una cantidad especifica de energia,
correspondiente a una longitud de onda determinada, que les permite pasar temporalmente
a niveles energéticos superiores, es decir, al estado excitado. Dado que tanto la energia
suministrada por la llama como la que alcanza el detector son valores previamente
conocidos, es posible calcular la cantidad de transiciones electrénicas que ocurren,
utilizando la ley de Lambert-Beer. En consecuencia, la sefial obtenida en el andlisis es

directamente proporcional a la concentracion del elemento presente en la muestra.

2.6.2. Componentes

Un espectrofotébmetro de absorcion atémica estd conformado por varios componentes
fundamentales: una fuente de radiacién, un sistema de atomizacién, un selector de longitud
de onda y un detector. En la figura 3 se presenta un diagrama que permite visualizar de
manera detallada cada una de las partes que constituyen un equipo de absorcion atémica

(Remache, 2013).
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Flgura 3
Componentes de un equipo de AA

muestra
atomizada
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Nota. Tomado de Validacion del método analitico espectrometria de absorciéon atémica de
llama por aire-acetileno para la determinacibn de cromo total en aguas naturales y

residuales. (Gonzéles, 2023)

Agraz (2022), sostiene que, si bien existen distintos tipos de espectrofotometros de

absorcion atbmica, todos tienen en comudn cuatro componentes estructurales:

e Fuente de radiacion: Habitualmente se emplea una lampara de catodo hueco, la cual
consiste en un cilindro que contiene un gas inerte. Al aplicarse un voltaje, se genera un

haz de luz con una longitud de onda especifica, caracteristica del elemento a analizar.

e Sistema de atomizacion: Esta conformado por un nebulizador y un quemador. En este
conjunto, la muestra liquida es transformada en un aerosol fino, que posteriormente es
introducido en una llama. Alli, el solvente se evapora y se generan atomos libres en su

estado fundamental, condicion indispensable para la medicién espectroscopica.

e Monocromador y detector: EI monocromador se encarga de seleccionar y aislar la
longitud de onda especifica correspondiente al elemento de interés. Posteriormente, un
fotomultiplicador capta la radiacion transmitida y la convierte en una sefial eléctrica

proporcional a la cantidad de luz absorbida por los atomos presentes en la muestra.
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e Sistema informatico con software especializado: Este componente procesa e interpreta

los datos generados por el detector. A través de una curva de calibracion obtenida a

partir de muestras estandar, el software compara y cuantifica los resultados, facilitando

su presentacion en un formato comprensible y util para el analisis quimico.

2.6.3.

Etapas del proceso de atomizacion

Las etapas que deben seguir los atomos del analito desde la disolucién inicial hasta llegar a

transformarse en vapor atdbmico son comunes para todos los métodos que utilizan llama.
(Martinez, 2019).

a)

b)

Transporte de la muestra. El transporte de la muestra, que debe estar en disolucion,
hasta la cAmara de nebulizacién suele hacerse a través de un pequefio tubo de
plastico. EI movimiento de la disolucion se produce generalmente por aspiracion
debido al efecto Venturi. La reproducibilidad se consigue controlando rigurosamente
el flujo de oxidante. Asimismo, las caracteristicas fisicas de las muestras y de los
patrones, tales como viscosidad, tension superficial, etc. deben ser idénticas, por lo
cual en ambos hay que utilizar el mismo disolvente. Las particulas de polvo y
disoluciones turbias dificultan el buen trabajo del equipo y la reproducibilidad en el
transporte. (Martinez, 2019).

Nebulizacion. Consiste en la conversion de la disolucién en una niebla muy fina o
aerosol. Un tipo muy comun de nebulizador, donde la muestra se aspira a través de
un tubo capilar por efecto Venturi. Debido a la gran velocidad del gas en el extremo
del capilar, el liquido se dispersa en gotitas muy finas. Casi siempre, el gas que se
utiliza para este proceso es el oxidante, y a continuacion el aerosol formado se

mezcla con el combustible. Asi como se muestra en la Fig. 4. (Martinez, 2019).
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Figura 4
Camara de nebulizacion

oxidante combustible
nebulizador | | | |

muestra —= . :, l .
[ T e D’ N

oxidante

muestra

desagiie
Nota. Espectroscopia de absorcion atomica (ATSH, 2009).

c) Transporte del aerosol. Esta etapa 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., con los que se pretende eliminar las
gotitas de mayor tamafio producidas en la nebulizacion. Antes de pasar a describir
los procesos que tienen lugar en el interior de la llama, es necesario considerar

algunas de sus propiedades mas importantes. (Martinez, 2019).
2.6.4. Caracteristicas de lallama

Una llama es el resultado de una reaccién exotérmica entre un gas combustible y un agente
oxidante gaseoso, en la figura 5, se puede distinguir una llama tipica, donde pueden

distinguirse tres partes: una zona interna, una region intermedia y un cono externo.
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Figura 5
Zonas de la llama

cono externo

region intermedia

zona interna

Nota. Espectroscopia de absorcion atomica (ATSH, 2009).

a)

b)

Zona interna, Corresponde a la parte mas cercana al mechero, donde la combustion
es incompleta debido a la insuficiente mezcla de gas comburente (aire o 6xido
nitroso) y gas combustible (acetileno). Suele presentar un color azul intenso, producto
de la emision de radicales como C,, CH y otros fragmentos carbonosos. Esta zona
no se utiliza en trabajos analiticos, ya que la temperatura es relativamente baja y
existe una gran cantidad de particulas y compuestos intermedios que pueden generar

interferencias espectrales y quimicas

La 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. Es la parte de la llama mas utilizada en espectroscopia analitica.

Cono externo, es una zona en la que productos parcialmente oxidados en las
regiones mas internas pueden completar su combustion. Esta zona se enfria por el

aire circundante y no se utiliza demasiado. (Martinez, 2019).
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2.6.5.

a)

b)

Instrumentacion

Lamparas de catodo hueco. Consisten en un tubo de vidrio conteniendo argén o neén
a baja presion (1-5 torr.) y dos electrodos. El &nodo suele ser de volframio, y el
catodo, de forma cilindrica, est4 construido con el metal que se desea determinar.
Como se muestra en la figura 6. (Martinez, 2019).

Fuente de radiacion, es la parte mas critica del instrumento de absorcion atémica es
aguel emite la linea espectral del elemento de interés, ya que es muy dificil medir con
buena exactitud lineas de absorcién tan estrechas como las que presentan los
atomos. El problema se ha resuelto aplicando el principio de que "cada especie
guimica es capaz, en condiciones adecuadas, de absorber sus propias radiaciones".
Bajo esta premisa se han desarrollado las lAmparas de catodo hueco y las lamparas

de descarga sin electrodos.

Figura 6
Lampara de catodo hueco

anodo

ventana de cuarzo

300400 V a:

\ gas a presion muy baja
catodo

Nota. Espectroscopia de absorcidn atémica (Agilent Tecnologies, 2009).

c)

d)

Lamparas de descarga sin electrodos. Consisten en un tubo de cuarzo
herméticamente cerrado conteniendo unos pocos miligramos del elemento de interés
y un gas inerte a baja presion. La activacion se lleva a cabo mediante un campo
intenso de radiofrecuencias (100 kHz — 100 MHz) o radiaciéon de microondas (>100
MHz). Cuando opera, el gas noble se ioniza, y los iones producidos son acelerados
por el campo de radiofrecuencia hasta que adquieren la energia suficiente para

excitar a los atomos del metal.

Monocromador La Unica finalidad del monocromador es aislar la linea de resonancia

del elemento de interés. El cual determina con cierta precision para la mayor parte
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de los elementos a diferencia a otros métodos, ello hace que no sea necesario un
monocromador de muy alta resolucion, consecuencia, no demasiado costoso, siendo
este uno de los factores que han contribuido a que la técnica sea muy utilizada en la
practica ordinaria del andlisis.

e) Detector acoplado. El detector universalmente usado en absorcién atbmica es el tubo
fotomultiplicador, es el Unico método que ofrece una excelente sensibilidad en el
margen de longitudes de onda utilizado en esta técnica, también es aquel registra los
datos obtenidos. (Martinez, 2019).

2.6.6. Interferencias

Las interferencias en AAS son efectos no deseados que alteran la sefial del analito,

generando errores sistematicos si no se identifican y corrigen adecuadamente. Estas pueden

clasificarse en cuatro grandes grupos: espectrales, quimicas, fisicas y por ionizacion (Harris,
2020).

Interferencias espectrales

Estas interferencias se producen cuando otras especies quimicas presentes en la
muestra absorben o emiten radiacion a la misma longitud de onda del analito,
interfiriendo directamente en la sefial. La absorcién de fondo, que puede provenir de
especies moleculares o incluso del propio sistema de atomizacién, es un caso tipico de

este tipo de interferencia.

Para minimizar este efecto, se emplean diversos métodos de correccion. Entre los mas
utilizados se encuentran la correccion con lampara de deuterio, que proporciona una
fuente de radiacién continua para distinguir entre la sefial del analito y la del fondo, y la
modulacion Zeeman, que aplica un campo magnético para separar la absorcion

verdadera de las interferencias espectrales (Welz & Sperling, 2008).
Interferencias quimicas

Las interferencias quimicas ocurren cuando el analito reacciona con otras sustancias
presentes en la muestra, formando compuestos estables que no se atomizan facilmente.
Por ejemplo, la formacion de 6xidos, fosfatos o sulfuros metalicos puede reducir la

eficiencia de atomizacion.
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Para superar estas interferencias se utilizan agentes liberadores, como el lantano o el
estroncio, que se combinan preferentemente con los interferentes, liberando el analito.
En sistemas con horno de grafito, también es habitual el uso de modificadores quimicos
como el nitrato de paladio o el &cido ascorbico, que estabilizan al analito y mejoran la
reproducibilidad del analisis (Skoog et al., 2018).

Interferencias fisicas

Este tipo de interferencia esta relacionado con propiedades fisicas de la muestra o de
los estandares, tales como la viscosidad, densidad, tensién superficial o contenido de
sé6lidos disueltos. Estas propiedades pueden alterar la tasa de nebulizacién, la eficiencia

del transporte del aerosol o el comportamiento del analito dentro de la llama o el horno.

Para contrarrestar estos efectos, se recomienda utilizar el método de adicion estandar,
en el cual se afiade una cantidad conocida del analito directamente a la muestra. Este
método permite corregir las variaciones producidas por la matriz, ya que tanto el
estandar como la muestra tienen condiciones fisicas idénticas (Harris, 2020).

Interferencias por ionizacion

A temperaturas elevadas, especialmente en llamas oxidantes, algunos elementos como
los metales alcalinos tienden a ionizarse. Esta ionizacion reduce la cantidad de atomos

neutros disponibles para absorber radiacion, disminuyendo la sefial analitica.

Para evitar este fenébmeno, se recurre al uso de agentes supresores de ionizacion, que
son generalmente elementos facilmente ionizables, como el potasio o el cesio. Estos
compiten por los electrones y estabilizan el equilibrio, favoreciendo la permanencia del

analito en su forma neutra (Welz & Sperling, 2008).

El reconocimiento y manejo de las interferencias en AAS es fundamental para la calidad
del andlisis. Una correcta seleccion de los parametros instrumentales, junto con el
empleo de técnicas de correccidn adecuadas, permite reducir significativamente su
impacto. Ademas, la validacion del método mediante pruebas de recuperacion,
precision, linealidad y limites de deteccion contribuye a garantizar la fiabilidad de los

resultados obtenidos.
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2.6.7. Ecuacion de Lambert-Beer

La espectroscopia de absorcién atomica (AAS) es una técnica analitica que se basa en la
capacidad que tienen los atomos en estado fundamental para absorber radiacion
electromagnética a una longitud de onda especifica. Este fendmeno ocurre cuando los
electrones de los &tomos absorben energia y se excitan, es decir, pasan de su estado basal

a un nivel energético superior.

Este proceso de absorcidn esta regido por la Ley de Beer-Lambert, la cual establece que la
absorbancia es directamente proporcional a la concentracién de la sustancia absorbente y a
la longitud del trayecto que recorre la luz a través de la muestra. Esta relacion se expresa

mediante la siguiente formula:

A =log(P,/P) = a-b-c

Donde:

e A eslaabsorbancia,

e P,y P sonlasintensidades del haz incidente y del haz emergente, respectivamente,
e aes laabsortividad,

e b es el espesor del medio (o longitud del trayecto 6ptico),

e c es laconcentracion del analito.

Cuando se utilizan unidades de concentracién molar, la constante de proporcionalidad a se

denomina absortividad molar (g), y la férmula se simplifica como:

A=¢bc

Este principio es esencial para la cuantificacion de elementos en una muestra, ya que
permite relacionar de forma precisa la cantidad de luz absorbida con la concentracion del
elemento en estudio (Skoog, 2015).

La figura 7 muestra la representacion esquematica de la Ley de Lambert Beer
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Figura 7
Representacion esquemética de la Ley de Lambert Beer

N 1
A { ; y c
.
l

Nota. Tomado de Conceptos, instrumentacion y técnicas de espectrofotometria por

absorcion atomica. (Beaty, 1979).
2.6.8. Equipo de absorcion Perkin EImer 3110

En el mercado existen varios fabricantes de equipos de absorcién atdmica, siendo entre los
mas destacados: Perkin Elmer, Tecnologias Agilent, Thermo Fisher Scientific, Shimadzu,

entre otros.

Cabe destacar que, independientemente del fabricante del equipo, el principio fisico que rige
el proceso de absorcion en los espectrofotbmetros de Absorcion Atémica sigue siendo el

mismo.

El Perkin EImer AAnalyst 3110 es un espectrofotometro de absorcion atomica de llama,
disefiado para andlisis de rutina con alta sensibilidad y precision. Es un instrumento confiable
gue ha sido utilizado en laboratorios ambientales, farmacéuticos, alimentarios, mineros y

académicos.
2.7. Validacion
2.71. Concepto

Cuando se realiza un andlisis quimico, no basta con tener un método funcional: es esencial
asegurarse de que ese método realmente cumple con su propdsito de forma confiable. Aqui
es donde entra la validacién, un proceso que permite confirmar que el método utilizado

proporciona resultados exactos, precisos y reproducibles bajo condiciones especificas.
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La validacion es especialmente importante en laboratorios donde los resultados pueden
tener implicaciones legales, sanitarias o ambientales. De hecho, se considera una etapa
obligatoria en cualquier procedimiento analitico serio, ya que permite garantizar la calidad y
credibilidad de los datos obtenidos (Harris, 2020).

2.7.2. Importancia

Cada muestra es diferente, y lo que funciona para una matriz puede no funcionar para otra.
Por eso, antes de aplicar un método de analisis, es necesario verificar que se adapta a las
caracteristicas reales del trabajo que se va a hacer. Validar es, en resumen, comprobar que

el método "responde bien" y que los resultados que entrega son realmente confiables.

Ademas, instituciones como la ICH (International Conference on Harmonisation), la USP
(United States Pharmacopeia) o la 1SO, han establecido criterios técnicos muy claros que
los métodos deben cumplir para ser aceptados en contextos normativos o regulatorios (ICH,
2005; USP, 2020).

2.7.3. Aspectos evaluados

Existen varios parametros clave que se consideran al validar un método. A continuacion, se

explican los mas importantes de forma sencilla:

Exactitud: nos dice qué tan cerca esta el resultado que obtuvimos del valor real. Es

como preguntar: ¢,qué tan bien estamos midiendo?

e Precision: se refiere a la consistencia del método. Si medimos la misma muestra

varias veces, ¢obtenemaos resultados parecidos?

e Linealidad: busca comprobar si los resultados del método aumentan de forma
proporcional a la concentracion del analito. Esto se suele evaluar mediante una curva

de calibracion.

e Limite de deteccion (LOD) y limite de cuantificacién (LOQ): el LOD es la minima
cantidad que podemos detectar, mientras que el LOQ es la menor cantidad que

podemos medir con seguridad.

e Especificidad: verifica si el método realmente mide el analito deseado, sin confundirlo

con otras sustancias que puedan estar presentes.
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e Robustez: analiza qué tan "tolerante" es el método a pequefios cambios en las
condiciones de trabajo, como temperatura, tipo de reactivo o pH. Un método robusto
es estable incluso si hay pequefias variaciones.

Estos parametros no solo sirven para conocer las capacidades del método, sino también
para definir sus limites de uso. Asi, se puede aplicar con confianza y dentro de un marco

controlado.
2.7.3.1. Linealidad

La linealidad es la capacidad de un método de analisis, dentro de un determinado intervalo,
de dar una respuesta o resultados instrumentales que sean proporcionales a la cantidad del
analito que se habra de determinar en la muestra de laboratorio. Con el fin de determinar el
rango lineal se puede realizar mediante un grafico de concentracién versus respuesta, que
se conoce como Funcion Respuesta. Esta se establece cada dia con una cierta cantidad de
valores formados por un blanco y los patrones de trabajos limpios de valor te6rico conocido,
gue cubran el intervalo de trabajo. En este sentido se recomienda abarcar valores desde
cercano al cero y valores superiores al LMP o al valor de interés. El nUmero de puntos a
analizar deberd ser establecido por el analista (en general, se utiliza un minimo de 3 valores).
Luego de realizar el grafico se puede observar el comportamiento de la curva y establecer
cualitativamente el rango lineal como se muestra en la figura 8 (a). Después de establecer
el comportamiento lineal del método se deberéa realizar la Curva de trabajo o curva de
calibracion figura 8 (b). Graficar los datos de concentracion de los estandares de calibracion
estimados (X) v/s la lectura observada (Y). (Ahumada et al., 2023).

Figura 8
Determinacion de la linealidad
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Nota. Guia técnica de validacion de métodos y determinacion de la incertidumbre de la
medicion (Duffau, 2010)

Evaluar los estimadores de regresion lineal del gréfico: la pendiente m, el coeficiente de
correlacion (R) y el punto de corte intercepto con el eje Y (LO) (Ahumada et al., 2023).

Y=X.m+ Lo
2.7.3.2. Limites

Se debe tener en consideracion los siguientes pardmetros: Valor critico, limite deteccién
(LOD) y limite de cuantificacion (LOQ).

e Valor critico (LC): El valor de la concentracion o cantidad neta que en caso de
superarse da lugar, para una probabilidad de error dada a, a la decision de que
la concentracién o cantidad del analito presente en el material analizado es
superior a la contenida en el material testigo. Se recomienda para su calculo a lo

menos seis mediciones de blanco matriz o testigo reactivo.
LC =t(1 - a; v)xSo
Si: t(0,05, ») — 1,645
LC =1,645x50

Donde:

v’ t: t-Student

v' 1-a: probabilidad b

v/ v: grados de libertad

v So: desviacion estandar de las lecturas del blanco matriz o testigo reactivo
(Duffau, 2010).

Un resultado inferior al LC que determine la decision no detectada no debera
interpretarse como demostracion de que al analito estad ausente. No se recomienda
notificar tal como cero o como < LOD, en todo el caso el valor estimado y su

incertidumbre.

39



e Limite de deteccion (LOD): la concentracion o cantidad real del analito presente
en el material objetivo de analisis que llevara, con una probabilidad (1-B), la
conclusién de que la concentracién o la cantidad del analito es mayor en el
material analizado que en el material de testigo. En este caso se recomienda para
el calculo por lo menos seis mediciones de blanco de matriz, testigo o

concentracion estimada cercana al blanco.
LOC = 2t(1-a;v)xSo
Si: t(0,05, ») — 1,645
LOC = 3,39x50
Donde:

v t: t-Student

v' 1-a: probabilidad b

v/ v: grados de libertad

v' So: desviacion estandar de las lecturas del blanco matriz o testigo reactivo
(Duffau, 2010).

Un criterio de aceptacién adecuado es LC < LOD < LMP. Por lo general se sugiere, para
un LMP > 0,1 ppm, un LOD < 0,1 LMP y para un LMP <0,1 ppm un LOD < 1/5 LMP.
Cuando LOD=3,29S, la incertidumbre del valor medio (esperado) del material testigo es
insignificante, a = B = 0,05 y el valor estimado tiene una distribucion normal con una

varianza constante conocida.

e Limite de cuantificacion (LOQ): es una caracteristica del funcionamiento del
método que suele expresarse como sefial del valor (verdadero) de la medicién
que producird estimaciones con una desviacion estandar relativa (RSD)

generalmente de 10 % 0 6 %. ElI LOQ se calcula mediante la siguiente férmula:
LOQ = 10S,

Es recomendado para su célculo a lo menos seis mediciones del blanco matriz,
testigo reactivo o concentracion estimada cercana al blanco. (Ahumada et al.,
2023).
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2.7.3.3. Exactitud

El término “exactitud”, esta aplicado a un conjunto de resultados de un ensayo, y supone
una combinacién de componentes aleatorios y un componente comun de error sisteméatico
0 sesgo. Cuando se aplica a un método de ensayo, el término “exactitud” se refiere a una
combinacion de veracidad y precision. En el siguiente esquema de “Tiro al Blanco” con se
muestra en figura 9, ampliamente utilizado para ejemplificar esto, los punto u orificios
equivaldrian a los resultados analiticos y el circulo rojo al centro el rango en el cual se espera

esté el valor de referencia (o verdadero) (Ahumada et al., 2023).

Figura 9
Referencia de exactitud en términos de veracidad y precision

PRECISION

Baja

VERACIDAD

Nota. Guia técnica de validacion de métodos y determinacion de la incertidumbre de la
medicion (Duffau, 2010).

2.7.3.4. Precisién

La precision podra establecerse en términos de repetibilidad y reproducibilidad. El grado de
precision se expresa habitualmente en términos de imprecision y se calcula como desviaciéon

estandar de los resultados. (Ahumada et al., 2023).
2.7.3.5. Repetibilidad

Es la precision bajo las condiciones de repetibilidad, se da condiciones donde los resultados

de andlisis independientes se obtienen con el mismo método en items de analisis idénticos
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en el mismo laboratorio por el mismo operador utilizando el mismo equipamiento dentro de
intervalos cortos de tiempo. Se puede determinar registrando a lo menos 6 mediciones bajo
las mismas condiciones (mismo operador, mismo aparato, mismo laboratorio y en corto
intervalo de tiempo) de un analito en un material de referencia. Se calcular la Desviacion

Estandar (Sr) y el porcentaje de coeficiente de variacion (RSD%) (Ahumada et al., 2023).
2.7.3.6. Reproducibilidad

Es la precision bajo las condiciones de reproducibilidad, se da condiciones donde los
resultados de los analisis se obtienen con el mismo método en item idénticos de analisis en
condiciones diferentes ya sea de laboratorio, diferentes operadores, usando distintos
equipos, entre otros. Para determinar la precision de la reproducibilidad Inter laboratorio (es
decir, la precision dentro de un laboratorio), se sugiere realizar 5 mediciones de un material
de referencia (MRC o material control) una vez por dia. También, se puede determinar
registrando a lo menos 10 mediciones en dias distintos, o en un mismo dia cambiando a lo
menos una condicién analitica (ejemplo: operador, aparato, reactivos y largo intervalo de
tiempo). Entonces se calcula la desviacion estandar (SR) y el porcentaje de coeficiente de
variacion (RSD %) (Ahumada et al., 2023).

2.7.3.7. Robustez

La robustez es una medida de la capacidad de un procedimiento analitico de no ser afectado
por variaciones pequefias pero deliberadas de los parametros del método; proporciona una
indicacion de la fiabilidad del procedimiento en un uso normal. En este sentido el objetivo de
la prueba de robustez es optimizar el método analitico desarrollado o implementado por el
laboratorio, y describir en qué condiciones analiticas (incluidas sus tolerancias), se pueden
obtener a través de estos resultados confiables. Un método de ensayo es mas robusto entre
menos se vean afectados sus resultados frente a una modificacion de las condiciones

analiticas. Entre las condiciones analiticas que podrian afectar a un método se encuentran:
e Analistas

e Equipos

o Reactivos

e pH

e Temperatura
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e Tiempo de reaccién

o Estabilidad de la muestra
e Humedad relativa

e Otros.

Para proceder a realizar el estudio de robustez se deben identificar aquellos factores del
método que posiblemente afectarian los resultados finales obtenidos a través de este.
(Ahumada et al., 2023).

2.7.3.8. Incertidumbre

El resultado de la mediciéon de una magnitud no corresponde a un solo valor, sino a un grupo
de valores alrededor del resultado. La incertidumbre de una medicion equivale a cuantificar
la variabilidad de esa medida, de manera que sea posible apreciar la confiabilidad de los
resultados. La incertidumbre se expresa como una desviacion Estandar (incertidumbre
estandar) o por un intervalo de confianza (incertidumbre expandida), en el cual estos valores
pueden ser atribuidos a la magnitud que se mide. La incertidumbre en una medicion es el
parametro asociado al resultado, esto quiere decir que caracteriza la dispersion de los
valores que razonablemente pueden ser atribuidos al mesurando. En este sentido, es
importante que, para un método validado o estandarizado por el laboratorio, se realice la
determinacion de las diferentes fuentes o componentes de la incertidumbre de la medicion

presentes:
e Muestreo
e Efectos de la muestra: tipo de matriz, almacenamiento, etc.

e Sesgos Instrumentales: Debido a las caracteristicas de los equipos utilizados para
realizar las medidas tales como: deriva, resolucion, magnitudes de influencia. Ejemplo:

temperatura Pureza de Reactivos: materiales de referencia, preparacion de estandares.

¢ Analista: Debido a la serie de mediciones: variaciones en observaciones repetidas bajo

condiciones aparentemente iguales.

e Condiciones de medicion: Debido al certificado de calibracién: en él se establecen las
correcciones y las incertidumbres asociadas a ellas, para un valor de k determinado, en

las condiciones de calibracién. Ejemplo: material volumétrico, etc.
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e Condiciones de medicion: temperatura, humedad, etc.

e Oftras: Método (por ejemplo, al interpolar en una recta), tablas (por ejemplo, las
constantes), pesada, alicuota, efectos computacionales, etc.

Generalmente para el andlisis de las fuentes de incertidumbre se utiliza andlisis causa de
raiz como diagrama de Ishikawa (espina de pescado) u otro tipo de disefio esquematico que
permita con facilidad identificar las fuentes de incertidumbre presentes durante el proceso
analitico. (Ahumada et al., 2023).
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CAPITULO 1l
MATERIALES Y METODOS
3.1. Tipo de investigacion

Aplicada, orientada a la validacién de un método analitico en el laboratorio.

3.2. Nivel de investigacion
Explicativo
3.3. Disefio de la investigacién

El disefio de investigacion es de tipo experimental puro con enfoque cuantitativo, en el cual
se evaluan las condiciones ambientales y operativas del laboratorio para realizar las

mediciones instrumentales y analizar los resultados mediante procedimientos estadisticos.
El disefio puede representarse de la siguiente forma:

X -0
Donde:
X: Aplicacién del tratamiento (puesta en marcha, estandarizacion y validacion del método).
O: Observacion o medicion de los resultados (datos analiticos de cobre y plata).

El estudio busca comprobar si las acciones de estandarizacion y validaciébn generan

resultados analiticos precisos, exactos y confiables.
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3.4. Poblaciéon y muestra

La poblacion de estudio estuvo conformada por las soluciones patrén madre de cobre (Cu)
y plata (Ag) de concentracion 1000 ppm certificadas para su uso analitico. Estas soluciones
representan la fuente de referencia principal utilizada en la calibracion y validacion del
método de espectrofotometria de absorcion atomica (AAS) mediante el equipo Perkin EImer
3110.

La muestra se trabajoé con soluciones de calibracion preparadas en el rango de 0,5 a 2,0
mg/L para platay 5,0 a 20,0 mg/L para cobre; ademas se consideraron 5 MRC, y 10 muestras

provenientes del Laboratorio ALS PERU SA — Sede Las Bambas.

El muestreo es no probabilistico intencional, ya que se seleccionaron las soluciones y

condiciones experimentales de acuerdo con los objetivos del estudio.
3.5. Técnicas e instrumentos de recolecciéon de datos
Técnicas:

e Observacion directa del comportamiento del instrumento.

¢ Medicién instrumental mediante el espectrofotometro de absorcién atémica.
e Registro sistematico de lecturas y parametros de validacion.
Instrumentos:

e Espectrofotdmetro de absorcién atomica Perkin Elmer 3110.

e Compresora de aire, extractor de gases, termohigrometro

¢ Balanzas analiticas y micropipetas calibradas.

e Hojas plantillas de Excel para el tratamiento estadistico.

3.6. Técnicas de procesamiento y andlisis de datos

Los datos obtenidos fueron procesados mediante herramientas estadisticas basicas

aplicadas a la validacion analitica:

Linealidad: Andlisis de regresion lineal (coeficiente de correlacion y determinacion).
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Precision: Célculo del coeficiente de variacion (CV %) y andlisis de varianza (ANOVA)
cuando correspondio.

Exactitud: Célculo del porcentaje de recuperacion (% R).

Sensibilidad: Determinada por la pendiente de la curva de calibracion.

Limites de deteccion y cuantificacion: Calculados mediante las ecuaciones:

LOD =30/ m

LOQ=100/m

donde o es la desviacién estandar del blanco y m la pendiente de la curva de calibracion.

El procesamiento se realiz6 con los programas Microsoft Excel siguiendo los criterios de
aceptacion establecidos en las normas ISO/IEC 17025:2017 e ICH Q2(R2).

3.7. Equipos, reactivos y materiales

3.71. Equipos

Espectrofotémetro de absorcién atbmica PERKIN ELMER 3110

Campana extractora, MARCA ULIX, 17 m3*min

Compresora de aire, MARCA JAM TOOLS 25L

Termohigrémetro digital Digital HTC 2 Con Cable 1M (GIARDINO)

3.7.2. Reactivos y Soluciones

Solucién patréon madre de Plata (Ag), marca MERCK, 1000 ppm
e Solucion patron madre de Cobre (Cu), marca MERCK, 1000 ppm

e Soluciones intermedias de 5 ppm, 10 ppm y 20 ppm para cobre; 0,5 ppm, 1 ppm vy 2

ppm para plata preparadas mediante dilucién con agua desionizada.
e Agua desionizada H>O
e Acido Clorhidrico HCI 37 %, JT BAKER
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3.7.3. Muestras

Se analizaron 10 muestras minerales disueltas previamente en solucion acuosa,
procedentes del laboratorio ALS PERU SA — Sede Las Bambas. Estas muestras se
recibieron ya en solucién, por lo que el presente trabajo no incluy6 procesos de digestion ni

disolucién &cida, enfocandose exclusivamente en la validacion del desempefio del equipo.

Asimismo, se emplearon dos materiales de referencia certificados (MRC) con valores
conocidos de concentracibn de Cu y Ag, con el propésito de evaluar la exactitud y

trazabilidad de las mediciones.

3.7.4. Materiales

Fiola 250 mL, LMS, Ex 20 °C +/- 0,004 mL

e Fiola 1000 mL, LMS, Ex 20 °C +/- 0,004 mL

e Pipeta graduada 1 mL, Brand, Ex 20 °C +/- 0,05 mL

e Pipeta graduada 2 mL, Brand, Ex 20 °C +/- 0,05 mL

e Pipeta graduada 4 mL, Brand, Ex 20 °C +/- 0,05 mL

e Pipeta graduada 5 mL, Brand, Ex 20 °C +/- 0,05 mL

e Pipeta graduada 10 mL, Brand, Ex 20 °C +/- 0,05 mL

e Pipeta graduada 20 mL, Brand, Ex 20 °C +/- 0,020 mL

e Pipeta graduada 25 mL, Brand, Ex 20 °C +/- 0,05 mL

e Vaso de precipitado 200 mL, Duran, In 20°C +/- 0,05 mL

¢ Vaso de precipitado 400 mL, Duran, In 20°C +/- 0,05 mL

e Propipeta

e Piseta 500 mL
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3.8. Parametros de validacion
3.8.1. Evaluacion delalinealidad de la curva de calibracion

Para la evaluacion de la linealidad, se prepararon soluciones patron de plata y cobre a partir
de sus soluciones intermedia 25 mg/L y solucion estdndar madre de 1000 mg/L
respectivamente. En el caso de la plata, los patrones abarcaron concentraciones de 0,5; 1,0
y 2,0 mg/L, mientras que para el cobre se trabaj6 con niveles de 5,0; 10,0 y 20,0 mg/L. Cada
concentracion se analizo por triplicado bajo condiciones instrumentales controladas. Con los
promedios de absorbancia registrados se construyeron las curvas de calibracion
correspondientes (absorbancia vs. concentracion en mg/L), lo que permitié establecer el
intervalo lineal de respuesta para cada analito. Asimismo, se determinaron la pendiente y el
intercepto de la regresion lineal, el coeficiente de correlaciéon (r), el coeficiente de
determinacion (R2) y la varianza de la pendiente; finalmente, se aplicO una prueba de
significancia estadistica sobre la desviacion estandar de la pendiente, con el fin de confirmar

la validez del modelo lineal para plata y cobre.
3.8.2. Evaluacion de la precision del método

La precision expresa el grado de concordancia entre una serie de mediciones repetidas
obtenidas bajo condiciones determinadas y refleja la dispersion de los resultados respecto
al valor medio. Este pardmetro se evalu6 de acuerdo con los lineamientos de la Guia
EURACHEM (2014) y la norma ISO/IEC 17025:2017, considerando dos niveles de
verificacion: repetibilidad y reproducibilidad interdiaria.

a) Repetibilidad
Larepetibilidad se determind mediante el analisis consecutivo de una solucion intermedia
representativa (15 mg/L para Cu y 1,5 mg/L para Ag) bajo las mismas condiciones
operativas del instrumento, durante una misma jornada de trabajo, utilizando la misma
calibracién, analista y ambiente.
Se realizaron diez mediciones independientes por cada elemento (Cu y Ag), y se calculd
la media aritmética (x), la desviacion estandar (&) y el coeficiente de variacion (%RSD),

de acuerdo con la siguiente expresion:
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b)

)
% RSD = (E) x 100

donde:

§: desviacion estandar de las mediciones

x: promedio de las mediciones

Un valor de % RSD < 2 % se consider¢ indicativo de una adecuada precision instrumental

y consistencia de las lecturas.

Reproducibilidad

Para evaluar la reproducibilidad, se analiz6 una muestra intermedia, independiente para
cobre y plata (15 mg/L para Cuy 1,5 mg/L para Ag) en tres dias diferentes, manteniendo
las mismas condiciones de calibracion y pardmetros de lectura. Los resultados obtenidos
permitieron verificar la estabilidad del sistema y la ausencia de variaciones en la
respuesta analitica del equipo.

El coeficiente de variacion interdiaria se compar6 con los limites de aceptacion
establecidos en la literatura técnica (< 5 %), confirmando la estabilidad del método y la

confiabilidad de los resultados a lo largo del tiempo.

Interpretacién de resultados
La comparacion entre los valores de % RSD obtenidos en las condiciones de repetibilidad

y reproducibilidad interdiaria permitié evaluar la robustez del procedimiento analitico.

3.8.3. Evaluacion de la exactitud del método

Este pardmetro se evalué conforme a las recomendaciones de la Guia EURACHEM (2014)

y la norma ISO/IEC 17025:2017, mediante la determinacion del porcentaje de recuperacion

(% R) utilizando materiales de referencia certificados (MRC).

Se emplearon 5 MRC con concentraciones certificadas de cobre (Cu) y plata (Ag),

analizados en idénticas condiciones instrumentales que las muestras de estudio. Los valores

medidos se compararon con los valores certificados, calculandose el porcentaje de

recuperacion (% R) segun la ecuacion:
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% R = (Cencontrada)x 100

Cteérica
donde:
Concontrada: cOncentracion obtenida experimentalmente
Ciesrica: cOncentracion teodrica adicionada

Un intervalo de recuperacion comprendido entre 95 % y 105 % se consider6 indicativo de
buena exactitud analitica, de acuerdo con los criterios de aceptacion establecidos para

métodos cuantitativos por absorcion atomica.
3.8.4. Evaluacion limite de deteccion y cuantificacion
3.8.4.1. Limite de deteccion del método

El limite de deteccion del método (LDM) se define como la concentracion méas baja de un
analito que puede ser detectada de manera confiable, aunque no necesariamente
cuantificada con exactitud, bajo las condiciones experimentales establecidas. Para su
determinacion, se analizaron diez (10) muestras blancas independientes, fortificadas a la
menor concentracion aceptable segun la normativa ambiental vigente, asegurando que dicho

valor fuese superior al limite de deteccién instrumental.

Con los resultados obtenidos se calcul6 la desviacion estandar muestral (8) y, empleando la
distribuciéon t de Student para n — 1 grados de libertad y un nivel de confianza del 99 %, se

obtuvo el valor critico de t.

Finalmente, el LDM se determind mediante la siguiente expresion:
LDM = t(gg9 n-1)X 8

donde:

n:numero de replicados (10)

§: desviacion estandar de las lecturas de blanco

t(0,99, n—1): valor de la distribucion t de Student: 99 % de confianza y 9 grados de libertad
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Este procedimiento permite establecer un limite de detecciébn estadisticamente
fundamentado, garantizando la confiabilidad en la deteccion de bajas concentraciones de
plata y cobre en las condiciones experimentales utilizadas en el equipo de absorcién

atomica.
3.8.4.2. Limite de deteccion instrumental

El limite de deteccién instrumental (LDI) corresponde a la menor sefial analitica que un
equipo puede distinguir de la sefial de fondo o ruido, bajo condiciones optimizadas de
operacién y en ausencia de interferencias de la matriz. A diferencia del limite de deteccion
del método (LDM), que incluye todas las etapas del procedimiento analitico, el LDI se centra

exclusivamente en la respuesta del instrumento.

Para su determinacién en el espectrofotometro de absorcién atémica Perkin Elmer 3110, se
midieron multiples réplicas (n = 10) de una solucién patrén diluida en la zona mas cercana
al blanco. Posteriormente, se calcul6 la desviacion estandar de las lecturas de absorbancia

(s) y el LDI se estim6 aplicando la siguiente expresion:
LDI = 3x6

donde:

6:desviacion estandar de las lecturas del blanco

El factor 3 corresponde al criterio estadistico ampliamente aceptado para diferenciar la sefial

analitica del ruido instrumental.

Este valor permite establecer el nivel minimo detectable por el equipo en condiciones
Optimas, y constituye un parametro fundamental para evaluar la sensibilidad intrinseca del

instrumento en la determinacion de plata y cobre.
3.8.4.3. Limite de cuantificacién

El limite de cuantificacion (LOQ) se define como la concentracion mas baja de un analito que
puede ser determinada de forma cuantitativa con adecuada precision y exactitud, bajo las
condiciones experimentales del método. A diferencia del limite de deteccion, que solo
establece la presencia del analito, el LOQ garantiza que la sefial obtenida sea

suficientemente robusta para ser medida con confiabilidad.
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En este trabajo, el LOQ se determiné a partir de las desviaciones estandar obtenidas en las
mediciones repetidas de blancos fortificados y estdndares cercanos al limite de deteccion.
El calculo se realiz6 aplicando el siguiente criterio estadistico:

LOQ = 10x 6
donde:
d:desviacion estandar de las lecturas del blanco

El factor 10 corresponde al nivel de confianza generalmente aceptado para asegurar

cuantificacién precisa.

De esta manera, el LOQ representa la concentracion minima de plata y cobre que puede
cuantificarse con garantia de reproducibilidad y veracidad en el equipo de absorcion atbmica
Perkin Elmer 3110. Este parametro resulta esencial para validar la idoneidad del método en
el andlisis de muestras, asegurando que los resultados reportados estén respaldados por

criterios estadisticos solidos.
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CAPITULO IV
RESULTADOS Y DISCUSION
5.1. Puesta en marcha del equipo de Absorcién Atémica Perkin Elmer 3110

La puesta en marcha del equipo de absorcién atdmica Perkin Elmer 3110 comprende un
conjunto de actividades técnicas planificadas que aseguran su instalacion adecuada, el
cumplimiento de condiciones de seguridad y su operacién bajo pardmetros éptimos. Este
procedimiento contempla la preparacion del entorno del laboratorio, la instalacion de
sistemas auxiliares como la compresora de aire y el extractor de gases, la conexién y
configuraciéon del equipo, y la verificacion de su funcionamiento mediante calibracion y

prueba analitica.
5.1.1. Preparacion del entorno de laboratorio

Se evaluan las condiciones del laboratorio de metalurgia, lugar donde se instalara el equipo.

Esta evaluacion incluye:

e Superficie nivelada y estable para el equipo.

e Conexion eléctrica con toma a tierra.

¢ Espacio ventilado, libre de humedad y alejado de fuentes de calor.

e Se verifica las condiciones ambientales

e Instalacion previa de campana extractora de gases, para garantizar un

entorno seguro al operar con llama.
5.1.2. Adquisicion e instalacion del balon de gas acetileno

El gas acetileno es el combustible principal para generar la llama en el sistema de absorcién

atémica con llama. El procedimiento para su adquisicion e instalacion incluye:
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e Adquisicion del cilindro: Se gestiona la compra del balén de acetileno de alta
pureza (99,6 % o superior), a través de un proveedor certificado. Se verifica
que el cilindro esté dentro de su periodo de validez, con valvula de seguridad
y con el etiguetado reglamentario segun normativa local.

e Regulador de presion: Se instala un regulador doble manémetro especifico
para acetileno, que permite visualizar la presion del cilindro y la presién de
salida hacia el equipo.

e Ubicacion segura: El balén se fija verticalmente mediante una cadena o
soporte, lejos de fuentes de calor, chispas o contacto directo con la llama.

e Conexion al equipo: Se conecta el cilindro al espectrofotbmetro mediante
mangueras especiales para gas combustible, resistentes y con acoples
metalicos herméticos.

e Prueba de fugas: Se aplica una soluciéon espumante en las conexiones para

verificar que no haya fugas antes de abrir el paso del gas.
5.1.3. Instalacion de la compresora de aire

La compresora de aire se utiliza como fuente de gas oxidante (aire comprimido),

indispensable para mantener una llama estable. Su instalacion implica:

e Ubicacion en un area ventilada, seca y con acceso facil para mantenimiento.

e Conexidén a una toma eléctrica con proteccién térmica.

e Instalacién de filtro de aire y trampa de humedad, para evitar contaminacion
del flujo de gas.

e Regulacién de la presion de salida entre 60—-80 psi.

e Pruebas de presion y flujo antes de la conexion definitiva al equipo.
5.1.4. Verificacion y prueba del sistema extractor de gases

Se inspecciona el sistema de ventilacion, especificamente la campana extractora de gases

ubicada sobre el area del quemador. Se verifican:

e Encendido funcional del ventilador.
e Flujo de aire adecuado (caudal = 300 m?®h) para la evacuacion segura de
gases calientes, vapores y productos de combustion.

e Canalizacién segura hacia el exterior del laboratorio.
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5.1.5.

Inspeccidn fisicay conexién del equipo

Se realiza una inspeccion fisica del espectrofotémetro:

5.1.6.

Revision de lampara de catodo hueco, quemador, nebulizador, camara de
atomizacion.

Limpieza preventiva de componentes.

Conexién de lineas de gas: aire desde la compresora y acetileno desde el
cilindro.

Instalacion y alineacion de la lampara correspondiente al elemento a analizar.

Encendido y configuracion inicial

Con todos los sistemas conectados y funcionando, se procede a:

5.1.7.

Encender el equipo en orden secuencial.
Configurar la longitud de onda, la corriente de la lampara y el ancho de banda.
Abrir el paso de gases y encender la llama controladamente.

Observar la estabilidad y color de la llama, haciendo ajustes si es necesario.

Calibracién y prueba funcional

Finalmente, se realiza la validacién operativa del sistema mediante:

5.2.

Preparacion de soluciones estandar.

Generacion de curva de calibracion.

Medicion de muestras de prueba.

Registro de parametros Optimos de operacién (presion de gases, flujo,

absorbancia, tiempo de respuesta).

Condiciones ambientales de operacion

Durante las jornadas de calibracion y validacion del equipo, se controlaron las variables

ambientales de temperatura y humedad relativa, factores determinantes para la estabilidad

de la llama y la respuesta del detector como se muestra en la tabla 1.
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Tabla 1
Condiciones ambientales registradas durante la puesta en marcha del equipo AAS

Dia Temperatura (°C) Humedad relativa (%) Observaciones
1 22,1 30 Condiciones 6ptimas
2 21,7 32 Condiciones 6ptimas
3 23,0 30 Condiciones 6ptimas
4 22,4 31 Condiciones éptimas
5 21,9 34 Condiciones 6ptimas

La temperatura se mantuvo dentro del rango recomendado (10 — 30 °C), mientras que la
humedad relativa oscil6 entre 30 % - 80 %, lo cual favorecié una adecuada estabilidad del

arco de llama.

Estas condiciones ambientales cumplieron con los criterios técnicos establecidos para
equipos de espectroscopia de absorcion atémica, evitando la formacién de condensacion o
turbulencias que podrian afectar la trayectoria del haz de luz.

5.3. Instalacion del sistema de gases y control de flujo

Se comprobd la correcta conexion del sistema de gases, empleando un balén de acetileno
de 9 m3 y aire comprimido proveniente de una compresora de aire de 25 Litros, ambos
regulados mediante manémetros calibrados. El extractor de gases se mantuvo operativo
durante las pruebas, asegurando la eliminacion de vapores metdlicos y evitando

interferencias opticas, en la tabla 2 se muestran el flujo presién de los gases.
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Tabla 2
Parametros del sistema durante la estandarizacién del equipo

Gas Flujo (L/min) Presion (psi) Observaciones
Acetileno (CzH>) 1.8 11 Llama estable
Aire comprimido 15 50 Flujo continuo

Extractor - - Operativo

El flujo de acetileno y aire permiti6 obtener una llama oxidante estable, condicién
fundamental para evitar el depésito de residuos metalicos en el quemador. El funcionamiento
continuo del extractor de gases contribuyé a mantener un ambiente seguro y libre de

interferencias Opticas.
5.4. Verificacion del funcionamiento instrumental

Durante la calibracion inicial se realizaron pruebas de alineacion 6ptica, centrado del haz y
aspiracion del nebulizador. La tabla 3 describe las caracteristicas de las lamparas de catodo
hueco utilizadas.

Tabla 3

Pardmetros operacionales de las lamparas de catodo hueco

Longitud de onda Corriente de lampara Ancho de rendija

Analito
(nm) (mA) (nm)
Cobre 324,8 15 0,7
Plata 328,1 10 0,7

El centrado del haz y la aspiracion homogénea del nebulizador permitieron obtener sefales

estables, garantizando la confiabilidad de las lecturas posteriores.
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5.5. Estandarizacion instrumental

Se establecieron las condiciones de operacion mas estables para el equipo, con base en
pruebas de reproducibilidad de la sefial y estabilidad de la llama. En la tabla 4 contiene los
parametros recomendados para estandarizar el equipo de absotcion atomica.

E?)?lﬁc?ones Optimas de operacion determinadas durante la estandarizacion
Pardmetro Valor 6ptimo Unidad
Flujo de acetileno 1,8 L/min
Flujo de aire 15 L/min
Tiempo de lectura 3 S
Modo de lectura Promedio de tres lecturas -
Tipo de llama Oxidante -

Los valores obtenidos garantizan una sefial estable y minimizan la desviacién estandar de
las lecturas. La seleccion del tiempo de lectura de 3 s por replicado permitié reducir el ruido

de fondo sin prolongar innecesariamente el analisis.
5.6. Aplicacion del procedimiento de validacion

Con el equipo calibrado y estandarizado, se procedi6 a la validacién de los métodos para
cobre y plata, siguiendo los lineamientos de las normas ISO/IEC 17025:2017 y ICH Q2(R2).
La validacién incluyé los parametros de linealidad, precision, exactitud, limites de deteccién
y cuantificacién, y sensibilidad analitica, cuyos resultados se detallan en las secciones

posteriores.
5.7. Preparacion de reactivos

Las soluciones de trabajo se obtuvieron a partir de una solucion estandar madre, mediante
diluciones seriadas en agua desionizada. Con este procedimiento se prepararon los patrones
de calibracion con concentraciones de 0,5, 1,0 y 2,0 mg/L, que posteriormente fueron

utilizados para la construccion de la curva de calibracion correspondiente a plata (Ag). Y con
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concentraciones de 5, 10 y 20 mg/L, que posteriormente fueron utilizados para la
construccion de la curva de calibracion correspondiente a cobre (Cu).

Las curvas de calibracion se elaboraron utilizando los tres patrones de concentracion
previamente preparados, ademés de un blanco de referencia. Cada punto de la curva fue
analizado por triplicado, con el fin de asegurar la confiabilidad de los datos obtenidos.
Posteriormente, se representd graficamente la concentracion en funcion de la sefial analitica
registrada, lo que permitid establecer visualmente el intervalo de linealidad de ambos

métodos.
5.7.1. Preparacion de curvas de calibracion
5.7.1.1. Estrategia de dilucion

Para minimizar el error volumétrico en niveles bajos, como es el caso de la plata, se preparé
primero una solucién intermedia de 25 mg/L a partir de la madre 1000 mg/L, y desde ella los

estandares finales.
5.7.1.2. Preparacion de solucion intermedia de plata Ag (25 mg/L)
ClxV1= C2xV2
C1: Concentracion 1000 ppm, solucion madre Ag
V1: Volumen que se tomaron de la solucion madre
C2: Concentraciéon 25 ppm

V1: Volumen donde se preparon la solucion de 25 ppm (1000 mL)

CZxVZ_V1
c1

25ppm x 1000 mL /1
1000 ppm -

25mL=V1

Por tanto, se tomara con una pipeta 25 mL de la solucién madre de 1000 ppm de plata (AQg),

se colocara en una fiola de 1000 mL y se aforara con agua desionizada.
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5.7.1.3. Preparacion de solucion final de plata Ag (0,5 mg/L)
ClxV1= C2xV2

C1: Concentracion 25 ppm

V1: Volumen que se tomara de la solucion intermedia Ag

C2: Concentraciéon 0,5 ppm

V1: Volumen donde se prepara la solucion de 0,5 ppm (500 mL)

czxvz_V1
c1

0,5 ppm x 500 mL
pp 11

25 ppm
10mL =V1

Por tanto, se tomara con una pipeta 10 mL de la solucién intermedia de 25 ppm de plata
(AQg), se transferira a una fiola de 500 mL con medio acido de HCI al 20%, y se llevara a

volumen con agua desionizada.”
5.7.1.4. Preparacion de solucion final de plata Ag (1 mg/L)
Se tomara con una pipeta 20 mL de la solucién intermedia de 25 ppm de plata (Ag).
5.7.1.5. Preparacién de solucion final de plata Ag (2 mg/L)
Se tomara con una pipeta 40 mL de la solucién intermedia de 25 ppm de plata (Ag).
5.7.1.6. Preparacion de solucioén final de plata Ag (1,5 mg/L)
Se tomara con una pipeta 30 mL de la solucién intermedia de 25 ppm de plata (Ag).
5.7.1.7. Preparacion de patrén final cobre Cu (5,0 mg/L)

ClxV1= C2xV2
C1: Concentracion 1000 ppm, soluciéon madre Cu

V1: Volumen que se tomara de la solucion madre
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C2: Concentraciéon 5,0 ppm

V1: Volumen donde se prepara la solucion de 5,0 ppm (1000 mL)

czwz_v1
c1

50 ppmx 1000 mL /1
1000 ppm -

S5mL=V1

Por tanto, se tomara con una pipeta 5 mL de la solucién madre de 1000 ppm de cobre (Cu),
se transferird a una fiola de 1000 mL con medio acido de HCl al 20%, y se llevaron a volumen

con agua desionizada.”

5.7.1.8. Preparacion de patrén final de cobre Cu (10,0 mg/L)

Se tomara con una pipeta 10 mL de la solucién madre de 1000 ppm de cobre (Cu).
5.7.1.9. Preparacion de patrén final cobre Cu (20,0 mg/L)

Se tomara con una pipeta 20 mL de la solucién madre de 1000 ppm de cobre (Cu).
5.7.1.10. Preparacion de patrén final cobre Cu (15,0 mg/L)

Se tomara con una pipeta 15 mL de la solucién madre de 1000 ppm de cobre (Cu).
5.8. Linealidad de plata

Para evaluar la linealidad, se construyeron curvas de calibracion para plata en el rango de
0,5; 1,0y 2,0 mg/L. Se obtuvo una alta correlacion lineal (R2 > 0,995), indicando que la sefial

de absorbancia es proporcional a la concentracion en el rango estudiado.

La tabla 5 muestra las concentraciones del intervalo lineal y las absorbancias de la curva,
para el andlisis de plata, cada nivel de concentracion fue preparado por dilucion a partir de

una solucién estandar intermedia de plata de 25mg/L.
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Tabla 5
Datos para el intervalo lineal de Plata total.

Concentracion Absorbancia Medi Desviacion
edia

tedrica (mg/L) 1 2 3 estandar
0 0,0001 0,0002 0,0001 0,0001 0,0001
0,5 0,067 0,0668 0,0671 0,0670 0,0002
1 0,1244 0,1240 0,1243 0,1242 0,0002
2 0,2256 0,2286 0,2275 0,2272 0,0015

Figura 10

Linealidad del método para la determinacion de plata total por AAS (absorbancia vs
concentracion)

0.2500
0.2000
S 0.1500
c
©
0
= y = 0.1124x + 0.0063
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<
0.0500
0.0000 &
0 05 1 15 2 25

Concentracion mg/L

La figura 10 nuestra la linealidad del método para la determinacion de plata (Ag) fue evaluada
a partir de la construccion de la curva de calibracién, utilizando las soluciones patrones en

concentraciones de 0,5; 1,0 y 2,0 mg/L.
Del analisis estadistico se obtuvo la siguiente ecuacion de regresion lineal:
y = 0.1124x + 0.0063

donde la pendiente (0,1124 u.a-L/mg) corresponde al factor de sensibilidad instrumental,
mientras que el intercepto (0,0063) refleja la contribucion sistematica minima del método en
ausencia de analito.
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El coeficiente de correlacion obtenido fue r =0,9981, cumpliendo con el criterio de aceptacion
establecido (r = 0,995), lo que demuestra que la relacidon entre concentracion y absorbancia

es altamente lineal.

El coeficiente de determinacion (R2 = 0,9963) indica que mas del 99% de la variabilidad de
la sefial analitica puede ser explicada por la concentracion del analito, lo cual asegura la

confiabilidad del modelo en el rango evaluado.

Finalmente, se calculé el coeficiente de variacion y el error relativo en cada punto de la curva
de calibracion, encontrandose valores inferiores al 10 %. Estos resultados confirman que el
método presenta adecuada sensibilidad y linealidad para la determinacion de plata en el

rango de trabajo considerado.
5.9. Linealidad de cobre

La evaluacién de la linealidad para la determinacién de cobre (Cu) se realizé6 empleando
soluciones patrén de 5, 10 y 20 mg/L, preparadas a partir de la solucion estandar de 1000
mg/L. Los valores de absorbancia obtenidos permitieron construir la curva de calibracién,

cuya ecuacion de regresion lineal fue:
y = 0.0355x + 0.0161

En esta ecuacion la pendiente (0,0355 u.a-L/mg) corresponde a la sensibilidad del método,
indicando el incremento en absorbancia por cada aumento de 1 mg/L en la concentracion de
cobre. El intercepto (0,0161) refleja la sefial de base asociada a factores instrumentales y

ambientales en ausencia de analito.

El andlisis estadistico arrojé un coeficiente de correlacién r = 0,9986, lo que evidencia una
relacion lineal positiva y muy fuerte entre concentracién y absorbancia. Asimismo, se obtuvo
un coeficiente de determinacion R? = 0,9972, lo que significa que el 99,72 % de la variacion

en la sefial analitica esta explicada por la concentracién de cobre en el rango de trabajo.

Estos resultados cumplen con los criterios de aceptacion establecidos para la validacion de
métodos analiticos (r = 0,995; R? = 0,995), donde el coeficiente de correlacion (r) evidencia
una relacion lineal fuerte entre la concentracién y la sefial analitica, mientras que el
coeficiente de determinacién (R?) indica que mas del 99,5 % de la variabilidad de la sefal es
explicada por el modelo lineal, confirmando que el método presenta alta linealidad y
sensibilidad para la determinacién de cobre en las condiciones de trabajo lo que muestra la
tabla 6 y representado en la figura 11.
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Tabla 6
Datos para el intervalo lineal de Cobre total.

Concentracion Absorbancia _ Desviacion
Media

tedrica (mg/L) 1 2 3 estandar

0,0004 -0,0002 0,0005 0,0002 0,0004
0,2018 0,2020 0,2051 0,2030 0,0019
10 0,3894 0,3872 0,3878 0,3881 0,0011
20 0,7126 0,7160 0,7144 0,7143 0,0017

Figura 11
Linealidad del método para la determinacion de cobre total por AAS (absorbancia vs

concentracion).
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5.10. Limite de deteccién del método para plata

El limite de deteccion del método (LDM) se estim6 a partir del andlisis de diez blancos
fortificados con una concentracién cercana al valor minimo esperado de deteccion. Para este
caso, se trabajo con un nivel de 0,5 mg/L de Plata, siguiendo los lineamientos de validacion

analitica.

Para la determinacién del limite de deteccion del método en el analisis de Plata, se procedio
al estudio de 10 blancos fortificados. Los resultados obtenidos fueron organizados y se

presentan en la tabla 7.
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Tabla 7
Datos limite de deteccion para plata

Réplica Concentracion (mg/L)

Blanco 1 0,492
Blanco 2 0,498
Blanco 3 0,493
Blanco 4 0,301
Blanco 5 0,306
Blanco 6 0,301
Blanco 7 0,31
Blanco 8 0,498
Blanco 9 0,499
Blanco 10 0,497

Los resultados obtenidos presentaron una desviacion estandar de
6 =0,005442
Aplicando la férmula:
LDM = t99, n-1) X 1)

donde t corresponde al valor de la distribucion de Student para 9 grados de libertad y 99 %

de confianza (t = 2,821), se calcul6 un limite de deteccion del método de:
LDM = 2,821 x 0,005442
LDM = 2,821 x 0,005442
LDM = 0,0154 mg/L

Los resultados concuerdan con lo reportado en la literatura para metodologias basadas en
espectroscopia de absorcién atomica, donde los LDM para Plata se encuentran en el rango
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de 0,01 — 0,02 mg/L, dependiendo de la matriz y las condiciones de operacién del equipo.
La tabla 8 muestra los resultados del t — student para la plata.

Tabla 8
Resultados de t-student para plata

Parametro estadistico Valor

Concentracion promedio (mg/L) 0,300
Desv. Estandar 0,005442
Numero de datos 10

Valor minimo 0,31

Valor maximo 0,492

T. de rechazo al 95% 2,18

Valor critico 99% n-1 2,821
Limite de deteccién instrumental (LDI) 0,0163
Limite de deteccion del método (LDM) 0,0154
Limite de cuantificacién del método (LOQ) 0,0544

5.11. Limite de deteccién del método para cobre

El limite de deteccién del método (LDM) se estimd a partir del analisis de diez blancos
fortificados con una concentracién cercana al valor minimo esperado de deteccion. Para este
caso, se trabaj6é con un nivel de 5 mg/L de cobre, siguiendo los lineamientos de validacion
analitica.

Para la determinacion del limite de deteccién del método en el andlisis de cobre, se procedio
al estudio de 10 blancos fortificados. Los resultados obtenidos fueron organizados en la tabla
9.
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Tabla 9
Datos limite de deteccion para cobre

Concentracioén

Réplica (ma/L)
Blanco 1 5,05
Blanco 2 5,03
Blanco 3 5,01
Blanco 4 4,97
Blanco 5 4,90
Blanco 6 5,05
Blanco 7 4,99
Blanco 8 4,97
Blanco 9 5,04
Blanco 10 4,97

Los resultados obtenidos presentaron una desviacion estandar de
6 =0,04756
Aplicando la férmula:
LDM = t(99 n-1)x8

donde t corresponde al valor de la distribucion de Student para 9 grados de libertad y 99 %

de confianza (t = 2,821), se calcul6 un limite de deteccion del método de:
LDM = 2,821 x 0,04756
LDM = 0,1342mg/L

Este valor representa la minima concentracién de cobre que puede ser detectada de manera

confiable por el método bajo las condiciones de trabajo establecidas.
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Tabla 10
Resultados de t-student para cobre

Parametro estadistico Valor
Concentracion promedio (mg/L) 4,998
Desv. Estandar 0,04756
Numero de datos 10
Valor minimo 4,9
Valor maximo 5,05
T. de rechazo al 95% 2,18
Valor critico 99% n-1 2,821
Limite de deteccién instrumental (LDI) 0,1427
Limite de deteccion del método (LDM) 0,1342
Limite de cuantificacion del método (LOQ) 0,4756

La tabla 10 muestra los valores del t — studnet donde el LDM estimado para cobre, con los
datos presentados y el procedimiento descrito, es 0,1342 mg/L.

Esto indica que, bajo las condiciones experimentales simuladas y el nivel de fortificacion
empleado, la concentracién minima detectable (con 99 % de confianza en estadistica) es

aproximadamente 0, 1342 mg/L.

En la practica, como el nivel de fortificacién usado fue 5,0 mg/L (primer punto de la curva),
el LDM es sustancialmente menor que ese punto de calibracién, lo cual es razonable: el LDM

refleja la capacidad de deteccion en la zona baja, no el valor del spike.
5.12. Limite de cuantificacién para plata

En concordancia con las practicas de validacion empleadas en este estudio, el LOQ fue
estimado a partir de la desviacion estandar de las determinaciones de los 10 blancos

fortificados (nivel de fortificacion = 0,50 mg/L), aplicando el criterio estadistico clasico:
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LOQ = 10x§
LOQ = 10 x 0,005442
LOQ = 0,05442

Por tanto, el limite de cuantificacion del método para plata bajo las condiciones de operacion
empleadas en el espectrofotémetro Perkin EImer AAnalyst 3110 es 0,054 mg/L.

El LOQ obtenido (0,054 mg/L) es superior al LDM estimado a partir de los mismos blancos
fortificados (LDM = 0,0154 mg/L), lo cual es esperable pues el LOQ exige un criterio mas

estricto para garantizar cuantificacion con precision.

Este LOQ indica que, por debajo de 0,054 mg/L, las mediciones de Plata pueden detectarse
(segun el LDM) pero no necesariamente cuantificarse con la certeza requerida para reportes

confiables.

Para asegurar resultados apropiados en muestras reales, se recomienda: reportar
concentraciones por debajo del LOQ como “< LOQ (0,054 mg/L)” o similar.

5.13. Limite de cuantificacién para cobre

En esta validacion se estim6 el LOQ a partir de la desviacion estandar muestral obtenida de
diez (10) blancos fortificados analizados al primer punto de la curva de calibracién (5,0 mg/L)

y aplicando el criterio estadistico clasico:
LOQ = 10x6
LOQ = 10x0,04756
LOQ = 0,4756

El LOQ calculado (0,4756 mg/L) indica la concentracion minima por encima de la cual las
mediciones de cobre pueden reportarse con la precision y exactitud requeridas por el método

validado.

En relacién con el LDM (limite de deteccion del método) determinado previamente, LDM =
0,1342 mgl/L, el LOQ resulta mayor, como es habitual, ya que exige un criterio mas estricto

para la cuantificacion.
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Dado que el primer punto de la curva de calibracién empleado en la validacion fue 5,0 mg/L,
el LOQ estimado (0,4756 mg/L) esta por debajo de ese punto; esto indica que, tedricamente,
el método podria cuantificar concentraciones entre ~0,5y 5,0 mg/L si se disponen estandares
y controles adecuados en esa zona (se recomienda, sin embargo, incluir estandares
adicionales por debajo de 5 mg/L si se desea informar cuantitativamente en ese rango con

mayor confianza).

Para reportes y decisiones analiticas: concentraciones < LOQ deben expresarse como “<
LOQ (0,4756 mg/L)” o similar; valores entre LDM y LOQ pueden comunicarse como

detectados, pero no cuantificables con plena certeza (por ejemplo: “detectado, < LOQ”).
5.14.  Precision para plata
5.14.1. Repetibilidad del método para plata

La repetibilidad del método se evaludé a partir de 10 determinaciones consecutivas de
muestra en solucién de 1,5 mg/L para Ag, en un mismo dia, empleando el mismo analista,
equipo e idénticas condiciones experimentales, con el fin de garantizar que la variabilidad

observada refleje Unicamente el error aleatorio del procedimiento.

En la Tabla 11 se presentan los valores individuales obtenidos en las réplicas, asi como el

coeficiente de variacion (% RSD) correspondientes.

Tabla 11
Repetibilidad de resultados plata

Concentracion
(mg/L)

Resultados % RSD

1,501
1,498
1,489
1,496
1,500
15 0,305
1,493
1,496
1,499
1,497

1,507
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Los resultados muestran que el coeficiente de variacion calculado se encuentra por debajo
del limite de aceptacion (< 2 % para concentraciones en el rango de ppm), lo que indica una
adecuada repetibilidad del método. Esto demuestra que, bajo condiciones constantes, las
mediciones de concentracion de plata presentan una alta consistencia y permiten confiar en

la estabilidad del procedimiento en el corto plazo.
5.14.2. Reproducibilidad del método para plata

En la tabla 12 se muestra los datos obtenidos para la evalucaion de reproducibilidad
considerando una solucién de 1,5 ppm de Ag. Ambos tesistas realizaron determinaciones en
cada dia diferente, durante cinco dias bajo las mismas condiciones instrumentales. Los
resultados obtenidos permitieron calcular la media (x), la desviacion estandar (3) y el

coeficiente de variacion (RSD %), los cuales se muestran a continuacion:

Tabla 12
Reproducibilidad para plata

Concentracion Resultados
Dia %RSD
(mg/L) Tesista 1 Tesista 2

1 1,502 1,497

2 1,499 1,501
1,5 3 1,505 1,500 0,251

4 1,491 1,499

5 1,504 1,502

Los valores de % RSD fueron inferiores al 5 %, lo que indica que el método presenta una
alta concordancia entre réplicas y, por tanto, una excelente reproducibilidad. Esto cumple
con los criterios de aceptacion establecidos en la guia internacional de validacion analitica
ICH Q2(R2): Validation of Analytical Procedures (vigente desde junio de 2024), que define
los criterios de linealidad, exactitud, precision, limites de deteccion y cuantificacion aplicables

a técnicas instrumentales como la absorcion atbmica.

El analisis de varianza (ANOVA) realizado sobre los datos experimentales mostré que,
aunque existen diferencias significativas entre las medias de los distintos niveles de

concentracion (lo cual es esperable, dado que se trata de puntos diferentes de calibracion),
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la variabilidad interna de cada grupo de réplicas se mantiene baja, como se muestra a

continuacion:

Tabla 13
Test ANOVA para reproducibilidad de Plata
Origen de Suma de Grados Promedio i Valor
Estandar las de delos F b critico
. cuadrados . valor
variaciones libertad cuadrados para F
Entre grupos 4E-07 1 4E-07 0,023 0,884 5,318
15ppm DeNodelos n001416 8 1,77E-05
grupos
Total 0,000142 9

En la tabla 13 se mustran los datos de suma y promedio de cuadrados donde el p — valor
fue obtenido a partir del estadistico F calculado mediante el andlisis de varianza (ANOVA),
considerando los grados de libertad correspondientes, siendo el p = 0,884 > 0,05 lo que

indica que no hay diferencia significativa y el método es reproducible.
5.15.  Precision para cobre

La precision del método fue evaluada en dos niveles: repetibilidad y reproducibilidad,
siguiendo las recomendaciones establecidas en la guia ICH Q2(R2) y en normativas

internacionales de validacién analitica.
5.15.1. Repetibilidad para cobre

Se evalu6 a partir de 10 determinaciones consecutivas de muestra en solucién de 15 mg/L
para Cu, obtenidos por un mismo analista bajo condiciones constantes de trabajo (mismo
dia, mismo equipo, mismo lote de reactivos y soluciones patrén), los resultados se muestran

a continuacioén en la tabla 14.
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Tabla 14
Repetibilidad para cobre

Concentracioén

[0)
(ma/L) Resultados 0% RSD

14,92
14,98
15,05
14,96
15,00
15 15.08 0,326
14,96
14,99
14,93

15,03

Los valores de concentracion obtenidos permitieron calcular la media, la desviacion estandar
(SD) y el coeficiente de variacion (% RSD) de cada nivel. Los resultados mostraron que el %
RSD se mantuvo en todos los casos por debajo del 2 %, criterio aceptado en guias de
validacion para este rango de concentracion. Esto indica que el método presenta una
excelente repetibilidad, garantizando que las mediciones sucesivas bajo las mismas

condiciones son consistentes y confiables.
5.15.2. Reproducibilidad para cobre

La reproducibilidad se evalu6 considerando los resultados obtenidos por dos diferentes
analistas, en cinco dias distintos y bajo condiciones normales de trabajo. Se compararon los
promedios, desviaciones estandar y % RSD globales obtenidos para cada nivel de

concentracion, los resultados se detallan a continuacion en la tabla 15.

Tabla 15
Reproducibilidad para cobre

Con((:ri;tlgcmn Dia | Resultados | % RSD
Tesista 1l Tesista 2
1 15,02 15,05
2 15,05 15,01
15 3 14,97 14,93 0,289
4 14,96 14,97
5 14,99 15,07
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Los resultados evidenciaron que los coeficientes de variacion globales permanecieron dentro
del rango aceptable (RSD < 5 %), criterio comunmente establecido en la literatura para
evaluar la precision intermedia de métodos instrumentales, lo que demuestra que el método

es robusto frente a la variabilidad inter-analista e inter-dia.

Adicionalmente, se aplic6 un analisis de varianza (ANOVA) para comparar los resultados
obtenidos por los diferentes analistas, confirmando que no existen diferencias
estadisticamente significativas (p > 0,05) entre ellos. Los resultados se presentan en la tabla
16.

Tabla 16
Test ANOVA para reproducibilidad de cobre
Origen de Suma de Grados Promedio p- Valor
Estandar _ Ia_s cuadrados .. de de los F valor critico
variaciones libertad cuadrados para F
Entre grupos  0,0002 1 0,0002 0,069 0,800 5,318
15ppm o0 de 00186 8 0,0023
0S grupos
Total 0,0188 9

Por lo tanto, el método de absorcién atdbmica aplicado para la determinacion de cobre
present6 una precision adecuada en términos de repetibilidad y reproducibilidad, cumpliendo
con los criterios internacionales de aceptacion y asegurando la confiabilidad de los datos

generados.
5.16.  Exactitud para plata

La exactitud se evalu6 mediante ensayos de recuperacion, se lecturé y midié 5 réplicas para

cada MRC de concentracion conocida (valor nominal)

El valor nominal corresponde a la concentracion certificada de plata indicada por el fabricante
de cada material de referencia certificado (MRC), y se considera como el valor de referencia
para la evaluacion de la exactitud del método. A partir de este valor se calcul6 el porcentaje
de error comparando la concentracion media obtenida experimentalmente con la

concentracion certificada, estos resultados se muestran en la tabla 17.
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Tabla 17
Porcentaje de recuperacién para plata

Oreas

MRC certificado Oreas 905 907 Oreas 502¢ Oreas 922 MRGeo08
Valor Nominal [0,3mg/L] [1,4mg/L] [0,77 mg/L] [0,89mg/L] [4,4 mg/L]

0,30 1,00 0,80 0,80 4,30

, 0,60 1,30 0,70 0,30 4,30

Concentracion
0,40 1,30 0,70 0,80 4,60
obtenida

0,60 1,70 0,70 0,90 4,90

0,30 1,50 0,80 1,10 4,20

Media aritmética 0,48 1,36 0,74 0,82 4,46
%Recuperaciéon 96,00% 97,14% 92,50% 92,13% 101,36%

Se considerd que el método muestra una exactitud adecuada cuando la recuperacién media
se encontraba entre 90 — 110 % cumpliendo con los criterios de aceptacion de exactitud
establecidos en la guia internacional de validacion analitica ICH Q2(R2): Validation of
Analytical Procedures.

Adicionalmente, en la tabla 18 el célculo del error relativo porcentual (ERP) en cada nivel
mostro valores inferiores al 10 %, lo cual respalda la confiabilidad del procedimiento analitico.
Estos resultados permiten concluir que el método de absorcion atémica optimizado para la
determinacion de plata es exacto y puede aplicarse con seguridad en la cuantificacion de

este analito en muestras de interés analitico.

Tabla 18
Porcentaje de error para plata

MRC certificado Oreas 905 Oreas 907 Oreas 502¢c Oreas 922 MRGeo008

Valor Nominal [0,3mg/L] [1,4mg/L] [0.77 mg/L] [0,89 mg/L] [4,4 mg/L]

0,3 1 0,8 0,8 4.3
_ 0,6 1,3 0,7 0,3 4.3
Concentracion
_ 0,4 1,3 0,7 0,8 4.46
obtenida
0,6 1,7 0,7 0,9 4,9
0,3 15 0,8 1,1 4.2
Media aritmética 0,48 1,36 0,74 0,82 4,46
% Error 4,00% 2,86% 7,50% 7,87% -1,36%
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5.17.  Exactitud para cobre

La exactitud del método fue evaluada mediante ensayos de recuperacion, se realizaron cinco
determinaciones independientes generandose asi un conjunto de datos suficiente para

estimar la recuperacion y el error relativo.

El valor nominal corresponde a la concentracion de cobre establecida y certificada para cada
material de referencia utilizado, la cual es proporcionada por el productor del material y se
encuentra respaldada por procedimientos metroldgicos controlados. Se detalla en la tabla
19.

Tabla 19
Porcentaje de recuperacion para cobre

MRC certificado Oreas 905 Oreas 621 Oreas 74b Oreas 922 Oreas 502-b

Valor Nominal [0,153 %] [0,363%] [0,0998 %] [0,212%]  [0,773 %]

0,153 0,368 0,099 0,222 0,763

y 0,154 0,360 0,100 0,221 0,791
Concentracion

_ 0,151 0,368 0,101 0,215 0,766

obtenida

0,155 0,371 0,098 0,220 0,761

0,158 0,363 0,102 0,221 0,776

Media aritmética 0,154 0,366 0,100 0,220 0,771

% Recuperacion 100,78% 100,83% 100,20% 103,68% 99,79%

Tabla 20
Porcentaje de error para cobre

MRC certificado Oreas 905 Oreas 621 Oreas 74b Oreas 922 Oreas 502-b

Valor Nominal [0,153 %] [0,363 %] [0,0998 %] [0,212 %] [0,773 %)]
0,153 0,368 0,099 0,222 0,763
, 0,154 0,360 0,100 0,221 0,791
Concentracioén
0,151 0,368 0,101 0,215 0,766
obtenida
0,155 0,371 0,098 0,22 0,761
0,158 0,363 0,102 0,221 0,776
Media aritmética 0,154 0,366 0,100 0,220 0,771
% Error -0,78% -0,83% -0,20% -3,68% 0,21%

77



La tabla 20 muestra que las recuperaciones promedio para cobre se encontraron dentro del
rango aceptado de 90 — 110 %, criterio establecido por la guia internacional ICH Q2(R2) para
la evaluacion de la exactitud de métodos analiticos, cumpliendo con las exigencias de
validacion para este pardmetro. Asimismo, el error relativo medio en todos los niveles de
concentracion se mantuvo por debajo del 10 %, lo que confirma que el método no presenta

un sesgo sistematico significativo.
5.18. Validacion mediante comparacion Inter laboratorio

Con el objetivo de verificar la validez externa del proceso de estandarizacién y validacion del
espectrofotbmetro de absorcién atémica Perkin EImer 3110 instalado en el Laboratorio de
Metalurgia — UNSCH, se realiz6 una comparacioén Inter laboratorio con un laboratorio externo

certificado bajo norma ISO/IEC 17025, especializado en analisis quimicos.

La tabla 21 muestra que para este propdsito, se seleccionaron once soluciones
representativas de muestras minerales (M1 — M11) y dos estandares certificados del
Laboratorio ALS PERU S.A. sede Las Bambas y fueron enviadas en idénticas condiciones
de conservaciéon y concentracion al laboratorio de Metalurgia de la UNSCH, en ambos
laboratorios fueron analizados bajo los estandares de calidad respectivos.

Tabla 21
Resultados comparativos Inter laboratorio para plata
ALS Peru S.A.
Muestra UNSCH (mg/L)
(mg/L)

Blanco 0,20 0,20
Oreas 502C 0,80 0,80
M1 2,5 2,6
M2 2,6 2,7
M3 2,01 2,1
M4 1,6 1,6
M5 1,8 1,8
MRGeo08 4,20 4,10
M6 1,8 1,8
M7 2,6 2,7
M8 1,4 15
M9 1,2 14
M10 15 1,7
M11 1,7 1,5
Dup-M10 15 15
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5.18.1. Pruebade valores atipicos

Figura 12
Valores atipicos de Ag (ppm) Vs Laboratorios
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La figura 12 de valores individuales compara los datos de ambos laboratorios, visualmente
no se identifican valores atipicos extremos, ya que los puntos se agrupan de manera similar
alrededor de 1,2 - 2,7 ppm. Esto indica que las mediciones son consistentes y no hay valores
anémalos que distorsionen la comparacion. En el contexto de validacion, la ausencia de
valores atipicos sugiere que los resultados estan sin errores sistematicos graves, como

contaminacion o fallas instrumentales.
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5.18.2. Grafica de probabilidad de Ag (ppm)

Figura 13
Prueba de normalidad de Ag (ppm)

Normal - 95% de IC

99

Media 1.914

Desv.Est. 0.4844

] N 22
95 AD 1.089

90 Valorp 0.006
80
70
60
30
407
304
20

Porcentaje

ofo OI.5 1fo 1f5 2fo 2f5 3I.0 3j5
Ag (ppm)

La figura 13 muestra los datos contra una distribucion normal tedrica, dado que p < 0,05; se
rechaza la hipétesis nula de normalidad. Los datos no siguen una distribucién normal,
posiblemente debido a asimetria o variabilidad inherente en muestras minerales. Esto
justifica el uso de pruebas no paramétricas en andlisis posteriores, como la de Mann-
Whitney, en lugar de pruebas paramétricas. En la validacion del Atomic Absorption
Spectrophotometry (AAS), esto resalta la necesidad de métodos robustos que no asuman
normalidad, comun en andlisis quimicos donde las concentraciones pueden ser sesgadas

por factores geolégicos.

5.18.3. Prueba de intervalo de confianza para dos varianzas: Lab_M_UNSCH Vs. lab

ALS para Ag (ppm)

Prueba

Hipétesis nula Ho:0,/0,=1
Hipdtesis alterna Hi:o0,/0,#1
Nivel de significancia a=0,05
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Tabla 22
Resultados de los métodos estadisticos para plata.

Método Estadistica de prueba GL1 GL2 Valor p
Bonett 0,01 1 0,935
Levene 0,00 1 20 0,953

La tabla 22 muestra los dos métodos bonett y levene ambos p-valores > 0,05, por lo que no
se rechaza H,. Las varianzas son estadisticamente iguales, indicando que la precision
(variabilidad) de las mediciones en el laboratorio de metalurgia de la UNSCH es comparable
a la del laboratorio de referencia. Graficos adicionales (como intervalos de confianza para la
relacion de varianzas, boxplots y histogramas) confirman esta homogeneidad: los boxplots
muestran rangos similares, y los histogramas revelan distribuciones unimodales centradas
alrededor de 1,8 ppm sin diferencias notables. En el marco de la estandarizacién, esto valida
la reproducibilidad del AAS en el laboratorio de metalurgia de la UNSCH, esencial para

certificaciones como ISO 17025 en laboratorios analiticos.

Figura 14
Prueba e IC para dos varianzas Lab UNSCH; Lab ALS

Relacian = 1 vs. Relacion = 1
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Figura 15
Histograma de Lab UNSCH; Lab ALS
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Gréfica de valores individuales de Lab UNSCH; Lab ALS
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5.18.4. Mann-Whitney: Lab_M_UNSCH; lab ALS para Ag (ppm)
Método

n.: mediana de Lab_M_UNSCH

nz: mediana de lab ALS

Diferencia: n, - n,

Estadisticas Descriptivas

Tabla 23
Resultados comparativos de mediana entre los dos laboratorios para plata.
Muestra N Mediana
Lab_ M_UNSCH 11 1,8
lab ALS 11 1,8
Prueba
Hipdtesis nula Ho:ni-n2=0

Hipétesis alterna Hiing-n2#0

Tabla 24
comparacion de valores de w y p para empates para plata

Método Valor W Valor p
No ajustado para empates 120,50 0,718
Ajustado para empates 120,50 0,716

En la tabla 24 se muestran el valor de p > 0,05, por lo que no se rechaza H,. No hay diferencia

significativa entre las medianas, confirmando que los resultados del laboratorio de metalurgia

de la UNSCH son equivalentes a los de ALS. Esto implica que el AAS validado no introduce

sesgos sistematicos.

Los resultados estadisticos respaldan la validacion exitosa del espectrofotémetro de

absorcién atémica en el Laboratorio de Metalurgia UNSCH para el analito de plata. La

cercania de los valores en la Tabla 21, combinada con la igualdad de varianzas y medianas,

indica que el instrumento y los procedimientos estandarizados (calibracion, preparacion de
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muestras) producen datos precisos y exactos, comparables a un laboratorio externo
certificado. La no normalidad de los datos es esperable en andlisis geoquimicos, donde
factores como heterogeneidad de muestras minerales pueden influir, pero no compromete

la validacion gracias al uso de pruebas robustas.

En términos de puesta en marcha y estandarizacion, estos hallazgos confirman que el AAS
estd operativo y calibrado adecuadamente para Ag. Esto fortalece la capacidad del
laboratorio UNSCH para andlisis en metalurgia, como en mineria o control de calidad,
reduciendo dependencia de laboratorios externos y mejorando eficiencia. Sin embargo,
recomendaciones incluyen: (i) repetir la validacion con mas muestras para mayor potencia
estadistica; (ii) incorporar pruebas paramétricas si se logra normalidad en conjuntos mas
grandes; (iii) evaluar limites de deteccion y cuantificacidbn para Ag en rangos bajos. En
resumen, los resultados apoyan la adopcidon del AAS como herramienta confiable,

contribuyendo al avance técnico en la UNSCH.

Tabla 25
Resultados comparativos Inter laboratorio para cobre
Muestra UNSCH (mg/L) ALS Peru SA
(mg/L)
Blanco 0,001 0,001
Oreas 922 0,215 0,213
M1 0,197 0,195
M2 0,172 0,178
M3 0,114 0,109
M4 0,126 0,132
M5 0,249 0,253
Oreas 74b 0,099 0,100
M6 0,256 0,263
M7 0,142 0,147
M8 0,114 0,120
M9 0,248 0,254
M10 0,249 0,251
M11 0,245 0,253
Dup-M10 0,255 0,261
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5.18.5. Pruebade valores atipicos

Antes de proceder con las pruebas comparativas, se evaluo la integridad de los datos de las
11 muestras analizadas por cada laboratorio. La Prueba de Grubbs, Se utiliz6 para detectar
valores que pudieran sesgar los resultados de valores p de 1,000 para ambos laboratorios y
valores G de 1,42 (ALS) y 1,30 (UNSCH), se concluye que no existen valores atipicos en el
conjunto de datos, lo que se muestra en la figura 17. Esto asegura que las comparaciones

posteriores se basen en mediciones consistentes y representativas del proceso analitico.

Figura 17
Valores atipicos de Cu (ppm) Vs Laboratorios
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5.18.6. Grafica de probabilidad de Cu (ppm)

La determinacion de la distribuciébn de los datos es crucial para elegir las pruebas

estadisticas adecuadas (paramétricas o no paramétricas).

o Prueba de Anderson-Darling: El valor p obtenido es menor a 0,005.

e Al ser el valor p inferior al nivel de significancia estandar (a = 0,05%), se rechaza la
hipotesis de normalidad. Los datos de Cu (ppm) no siguen una distribucién normal,
esta falta de normalidad justifica el uso de métodos robustos como las pruebas de

Bonett y Levene para varianzas y la prueba de Mann-Whitney para las medianas.
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Figura 18
Prueba de normalidad de Cu (ppm)
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5.18.7. Prueba de intervalo de confianza para dos varianzas: Lab_M_UNSCH Vs. lab

ALS para Cu (ppm)

La validacion busca determinar si la dispersion de los resultados en el Lab_M_UNSCH es
equivalente a la del laboratorio de referencia.

Ambos valores p (0,913 y 0,938) son significativamente mayores a 0,05. Por lo tanto, no se
puede rechazar la hip6tesis nula Ho: Hy: 0, / 0, = 1, existe equivalencia estadistica en la
precision de ambos laboratorios. La variabilidad intrinseca del proceso de medicion en el

Lab_M_UNSCH es comparable a la de un laboratorio certificado (ALS)

Prueba

Hipétesis nula Ho:o0,/0,=1
Hipdtesis alterna Hi:o0,/0,#1
Nivel de significancia a =0,05
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Tabla 26
Resultados comparativos Inter laboratorio para cobre

Método Estadistica de prueba GL1 GL2 Valor p

Bonett 0,01 1 0,913

Levene 0,00 1 20 0,938
Figura 19

Prueba e IC para dos varianzas Lab UNSCH; Lab ALS
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Figura 20

Histograma de Lab UNSCH; Lab ALS
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5.18.8. Mann-Whitney: Lab_M_UNSCH; lab ALS para Cu (ppm)

Dado que los datos no son normales, se compararon las medianas utilizando la prueba de

Mann-Whitney.

o Medianas registradas: 0,197 ppm (UNSCH) vs. 0.195 ppm (ALS), el valor p ajustado
para empates es 0,554, al ser p > 0,05, no existe evidencia suficiente para afirmar
gue hay una diferencia significativa entre las medianas de ambos laboratorios. En
conclusion el espectrofotometro de absorcion atémica del Lab_M_UNSCH produce
resultados que no difieren sistematicamente de los del laboratorio de referencia, lo

gue valida su exactitud para el analito de cobre en el rango evaluado.

Método

n.: mediana de Lab_M_UNSCH

n2: mediana de lab ALS

Diferencia: n1 - N2

Tabla 27
Estadisticas descriptivas para ambos laboratorios.
Muestra N Mediana
Lab_M_UNSCH 11 0,197
lab ALS 11 0,195
Prueba
Hipétesis nula Ho:ni-n2=0

Hipodtesis alterna Hiiny-n2#0

Tabla 28
Resultados comparativos para empates.

Método Valor W Valor p
No ajustado para empates 117.00 0,555
Ajustado para empates 117.00 0,554
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Los resultados estadisticos demuestran que la puesta en marcha y estandarizacion del
equipo en el Laboratorio de Metalurgia-UNSCH ha sido exitosa para el andlisis de cobre.

e Fiabilidad: La ausencia de valores atipicos y la consistencia en la dispersion
(varianza) indican un control adecuado de las variables analiticas.

o Competencia Técnica: El laboratorio local ha logrado niveles de precisién y exactitud
estadisticamente indistinguibles de un laboratorio de referencia (ALS), cumpliendo
con los objetivos de validacion interlaboratorio esenciales para el analisis de

minerales.
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CONCLUSIONES

Se logré poner en marcha, estandarizar y validar el espectrofotometro de absorcion atémica
Perkin Elmer 3110, garantizando su funcionamiento adecuado, en el Laboratorio de
Metalurgia de la UNSCH. El equipo demostré un desempefio analitico confiable para la
determinacion cuantitativa de cobre y plata, cumpliendo con los pardmetros de calidad

establecidos por las normas internacionales de validacion analitica.

Las condiciones ambientales de instalacion varian entre 30 — 80 % de humedad y de 10 —
30 °C y de operacion establecidas aseguraron la estabilidad térmica, el flujo de energia
eléctrica 220 voltios usando un estabilizador que regula la caida de tensiéon y del flujo
gaseoso del sistema para acetileno 11 psiy para aire 50 psi, permitiendo un funcionamiento
instrumental adecuado y la obtencion de resultados analiticos reproducibles y consistentes,

sin interferencias mecanicas u épticas significativas.

El ajuste de los parametros instrumentales y analiticos, tales como longitud de onda para
cobre (Cu) 324,8 nm y plata (Ag) 328,1 nm, corriente de lampara de cobre (Cu) 15 mA y
plata (Ag) 10 mA, tipo de llama oxidante (aire + acetileno) y tiempo de lectura 3 segundos,
permiti6 optimizar la atomizacién y maximizar la sensibilidad del método para la

determinacion de cobre y plata mediante espectrofotometria de absorcion atémica.

La validacion del método evidencié un desempefio satisfactorio en términos de linealidad,
precision, exactitud, sensibilidad y limites de deteccion y cuantificacion adecuados. Los
coeficientes de determinacién (R2) obtenidos fueron superiores a 0,995 para ambos
analitos, confirmando una relacién lineal adecuada entre la concentracion y la sefal de

absorbancia en el rango de trabajo evaluado.

Se verific6 que los pardmetros de validacion analitica evaluados cumplieron los criterios de
aceptacion, evidenciandose una adecuada linealidad R? superiores a 0,995, precision (baja
variabilidad en condiciones repetibles), exactitud (recuperaciones dentro del rango
permitido) asi como valores para cobre de LOD = 0,0154 y LOQ = 0,0544, para cobre de
LOD =0,1342 y LOQ = 0,4756, acordes a la sensibilidad requerida.

La comparacion de los resultados con un laboratorio acreditado bajo la norma ISO/IEC
17025 mostré un error relativo promedio inferior al 5 %, lo que confirma la validez externa,
la trazabilidad metrolégica y la confiabilidad del método y del equipo, considerandose apto
para su aplicacion rutinaria en el analisis cuantitativo de metales en el Laboratorio de
Metalurgia de la UNSCH.

91



RECOMENDACIONES

Mantener un programa de mantenimiento preventivo del espectrofotdémetro de absorcion
atomica, incluyendo limpieza del sistema Optico, verificacibn de las lamparas y

calibracion periédica.

Controlar las condiciones ambientales del laboratorio (ventilacién, temperatura,
humedad relativa), asi como el correcto funcionamiento de la compresora y el extractor

de gases para garantizar la seguridad y estabilidad de las mediciones.

Realizar la recalibracion rutinaria del equipo antes de iniciar cada jornada analitica, a fin

de asegurar la confiabilidad de los resultados obtenidos.

Ampliar la validacién del método a otros metales de interés en la mineria y metalurgia
(por ejemplo, oro, plomo, zinc, hierro), de modo que el laboratorio pueda ofrecer un

mayor rango de analisis certificados.

Implementar un sistema de aseguramiento de calidad interno, incluyendo la evaluacion
periddica de blancos, muestras fortificadas y materiales de referencia certificados, lo

gue fortalecera la acreditacion futura del laboratorio.

Incorporar a un personal profesional en el area capacitado para que mantenga el
equipo de absorcién atémica en funcionamiento y las condiciones adecuadas para

evitar posibles fallas.
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LISTA DE ABREVIATURAS

AA Absorcion Atémica

AAS Atomic Absorption Spectroscopy (Espectroscopia de Absorcion Atémica)

AFS Atomic Fluorescence Spectroscopy (Espectroscopia de Fluorescencia
Atdémica)

AES Atomic Emission Spectroscopy (Espectroscopia de Emision Atémica)

AAS-FAAS Flame Atomic Absorption Spectroscopy (Espectroscopia de Absorcion

Atdmica con Llama)

C,H, Acetileno

CoO Mondxido de carbono

CO, Dioxido de carbono

CSIRO Commonwealth Scientific and Industrial Research Organization

EPA Environmental Protection Agency

FAAS Flame Atomic Absorption Spectroscopy

HCL Hollow Cathode Lamp (Lampara de Catodo Hueco)

ICH International Council for Harmonisation of Technical Requirements for

Pharmaceuticals for Human Use

ISO International Organization for Standardization

LOD Limit of Detection (Limite de Deteccion)

LOQ Limit of Quantification (Limite de Cuantificacion)

NIST National Institute of Standards and Technology

RMN Resonancia Magnética Nuclear

RSD Relative Standard Deviation (Desviacion Estandar Relativa)
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UNSCH Universidad Nacional San Cristébal de Huamanga

USP United States Pharmacopeia
UV-Vis Ultravioleta-Visible
ppm Partes por millén
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GLOSARIO

Absorbancia: Medida logaritmica de la cantidad de luz absorbida por una muestra al
pasar un haz de radiacion a una longitud de onda especifica. Se expresa segun la ley
de Lambert-Beer.

Atomo: Unidad méas pequefia de un elemento quimico que conserva sus propiedades.
En la espectroscopia, los atomos en estado fundamental absorben radiacion

electromagnética.

Atomizacion: Proceso mediante el cual una sustancia en solucidbn se convierte en

atomos libres, normalmente por accion del calor en una llama o un horno de grafito.

Calibracion: Procedimiento mediante el cual se establece la relacién entre los valores

medidos por un instrumento y los valores conocidos de un estandar.

Espectrofotometria de absorcion atémica (AAS): Técnica analitica que permite
cuantificar la concentracion de elementos metalicos midiendo la absorcion de radiaciéon

por atomos en estado gaseoso.

Exactitud: Grado de concordancia entre un resultado medido y el valor verdadero o
aceptado como referencia.

Interferencia: Efecto no deseado que altera la sefial analitica, producido por la presencia

de otras sustancias o por condiciones instrumentales.

Lampara de catodo hueco: Fuente de radiacion empleada en AAS que emite lineas

espectrales caracteristicas del elemento a analizar.

Linealidad: Capacidad de un método analitico para proporcionar resultados

proporcionales a la concentracién del analito en un rango determinado.

Limite de deteccién (LOD): Concentracion minima del analito que puede ser detectada,

pero no necesariamente cuantificada con exactitud.

Limite de cuantificacion (LOQ): Minima cantidad del analito que puede determinarse con

precision y exactitud aceptables.

Monocromador: Dispositivo éptico que selecciona una longitud de onda especifica de

radiacion a partir de un haz de luz policromatico.
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Nebulizacién: Conversion de una solucién liquida en un aerosol fino para su transporte

y atomizacion en la llama del espectrofotometro.

Precision: Grado de concordancia entre resultados independientes obtenidos bajo
condiciones establecidas.

Reproducibilidad: Nivel de coincidencia entre resultados de un método cuando son
ejecutados bajo condiciones variables (diferentes dias, analistas o equipos).

Robustez: Capacidad de un método analitico de mantener resultados confiables frente

a pequefias variaciones deliberadas en las condiciones de andlisis.

Sensibilidad: Relacion entre el cambio en la respuesta instrumental y el cambio en la

concentracion del analito.

Validacion: Proceso mediante el cual se confirma, mediante estudios experimentales,

que un método analitico cumple con los requisitos para su uso previsto.
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ANEXOS

Figura 22
Equipo de absorcion atomica Perkin Elmer modelo 3110

Figura 23
Compresora JAM TOOLS GERMANY

" S
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Figura 24
Datos de la compresora

PICETTI Oil-free Compressor
] LA Al | Volume of flow 0.03m¥/min Fjj)lm_w:}euiw, -

Voltage Working pressure
Frequency Desianed pressure

Figura 25
Extractor de gases




Figura 26
Datos del extractor de gases

Figura 27
Balon de gas acetileno
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Figura 29
Preparacion de curva de plata concentraciones: 0,5, 1,0, 2,0y 1,5 ppm

0,5 ppm

HCI 20% “orem R 20eem [EE 1.5 ppm
(1)

HCI20% 88 | HCl20% % | HCl20%

Figura 30
Preparacion de curva de cobre concentraciones: 5, 10, 20y 15 ppm

5,0 ppm 10 ppm

, : 20 ppm ol ! 15 ppm
HCl 200 [ HCI20% | HCI20% | HCI 20%
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Figura 31
Estandar de cobre 1000 ppm

Figura 32
Estandar de plata 1000 ppm
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Figura 33
Preparacion de muestras para validaciéon
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Figura 34
Lectura de soluciones estandares en el equipo de absorcién atébmica Perkin Elmer

S
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FIlgura 35
Medicién de condiciones ambientales con termohigrémetro (GIARDINO)

MODE  SET Ain J é

C/F MAX/Miy SNOOZ
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Tabla 22

Datos obtenidos de las lecturas de los estandares de cobre

5ppm 10 ppm 20 ppm
Fecha Conc. % RSD DSSV: Prom. \ps  conc. %Rsp DeSv-  Prom. Abs. Conc. %RsD Desv.  Prom. Abs .
Est. ABS Est. Abs. Est, Abs.
0,2018 0,3894 0,7126
2/07/2025 5,05 09 00019 02030 02020 9,98 03 00011 0,3881 0,3872 201 02 00017 07143  0,7160
0,2051 0,3878 0,7144
0,2030 0,3948 0,7282
3/07/2025 5,04 0,3 000005 02024 02020 10,03 02  0,0006 0,3941 03938 19,98 0,3 00023 07270  0,7244
0,2022 0,3937 0,7285
0,1988 0,3876 0,7278
4/07/2025 5,03 04 00008 01992 10,1987 9,94 00 00002 0,3875 03875 19,97 01 00008 07270  0,7270
0,2001 0,3873 0,7263
0,2045 0,3884 0,7144
5/07/2025 5,04 07 00014 02029 02018 995 03 00013 0,3887 0,3876 20,06 04 00026 07173  0,7182
0,2025 0,3901 0,7193
0,2009 0,3979 0,7320
6/07/2025 4,97 08 00016 01991 0,1988 10,08 0,3  0,0018  0,3960 03943 20,01 02 00014 07308  0,7293
0,1977 0,3957 0,7311
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Tabla 23

Datos obtenidos de las lecturas de los estandares de plata

0.5 ppm 1ppm 2ppm

Fecha Desv. Prom. Desv. Prom. Desv. Prom.
Conc. % RSD Est. Abs. Abs. Conc. % RSD Est Abs. Abs. Conc. % RSD Est. Abs. Abs.
0,0623 0,1244 0,2311
2/07/2025 0,492 0,3 0,0002 0,0621 0,0619 1,001 0,2 0,0002  0,1242 0,1240 2,01 0,2 0,0005 0,2316 0,2317
0,0620 0,1243 0,2320
0,0670 0,1270 0,2401
3/07/2025 0,498 0,2 0,0002 0,0670 0,0668 1 0,3 0,0004  0,1274 0,1276 1,998 0,3 0,0012 0,2415 0,2423
0,0671 0,1277 0,2422
0,0644 0,1285 0,2360
4/07/2025 0,493 0,2 0,0001 0,0645 0,0644 1,007 0,2 0,0003  0,1287 0,1287 1,989 0,3 0,0012 0,2355 0,2363
0,0646 0,1290 0,2341
0,0625 0,1239 0,2290
5/07/2025 0,301 0,4 0,0003 0,0625 0,0622 0,991 0,4 0,0005  0,1235 0,1236 2,003 0,2 0,0006 0,2285 0,2287
0,0627 0,1230 0,2279
0,0630 0,1267 0,2396
6/07/2025 0,306 0,2 0,0002 0,0631 0,0631 0,998 0,3 0,0004  0,1263 0,1263 2,007 0,6 0,0014 0,2381 0,2378
0,0633 0,1259 0,2369
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Constancia de Verificacién y Rendimiento del equipo de Absorcidén Atomica
Perkin ElImer AA3110

s 0 GRS AR OHN CONSTAMCIA DE LL: 039-25
A, I 3 "l{_jv VERIFICACION ¥
- - b t REMDIMIENTO EQUIFD
ASFETEROIA INTEGREL BE LEBORATOR0S ABSORCION ATOMICA

ABSORCION ATOMICA

Datos:
Ubicacion. UMIVERSIDAD NACIHOMNAL DE HUAMAMNGA — AYACUCHO
Responsable, Caza Carrasco, Ronald - Escalante Yupangui, Elder
Fecha. 25 d= mayo de 2025
Proximo Mantto. 12 MESES

Equipao.
Equipo. Marca. Modelo Numero de serie.
Absorcion Atomica Perkin Elmer AA3110

DESCRIPCION DEL SERVICIO

COMDICIONES DEL EQUIPD
Operatividad. Referencias del usuario

Jperativa.

LINEA EXTERMA DE GASES
Aire Comprimido.
Prezion de ingreso al equipo &0 psi. Se conecta temporalmente para la prusba.
Acetileno,
Prezion de ingreso al equipo 14 psi. Se deja una vélvula de reguladora de botella.
Oxido nitroso.
Mo usan por el momenta.
Filtro de aire y acetileno.
3& recomienda para su performance total.
Mangueras conectadas al equipo. Verificacion de fugas.
3e revisan mangueras, no presentan fugas.
Comprensora de aire.
S& requiere evaluar al momento de instalar el equipo en el punto de su funcionamisnto.

SISTEMA ATOMIZADOR
Cabezal del quemador. Camara de mezcla. Nebulizador.
3& encuentran en buen estado. S5e recomienda |z compra nebulizador alta sensibilidad.
Sistema de drenaje: Trampa de liquido y manguera.
e requiere la compra del sistema de drenaje.
Mecanismo de alineamiento del guemadaor.
S limpid y lubrica los ejes y engranajes. Se probo los movimientos horizontales v verticales de

claro PE2TO352T 7 PAITOA52D Pigina 1 de 3
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|z camara. Se cambiz perilla de rotacion.

Sensores “interlock™: camara, cabezal y drenaje.
Se encusntran en buenasz condiciones.

Sensor de llama.

Se limpig v verificd el correcte funcionamiento.

SISTEMA ELECTRONICO.
Voltajes AC externao.
Vaoltaje 220V, la prueba e realizd en el laboratoric momentaneamente.
Fuente de poder, voltajes AC y DC: 15, 5, 0, -15 VDL,
Se encuentran en buenas condiciones.
Tarjetas electronicas.
Se limpio v == revisd voltajes do en las tarjetas electronicas.
Swich de encendido del equipo.
Se encuentra en buen estada.
SISTEMA DE COMTROL DE GASES
“Manifold”, valvulas solenoides y cableado.
Se limpid las valvulas solencides, revision de cables eléctricos v verificacion de
voltajes continuos.
Regulador de presion, valvula de purga, controladores de flujo, tuberias, conectores de metal.
Se limpian y =2 encuentran en buen estado.
Encendedor: tuberia para el gas acetileno y valvula solencide.
Se revise se encusntra n buen estado.

SISTEMA OPTICO
Espejos. “Groting ™. Detector. Ventanas.
Se obzerva los espejos optices en buenas condiciones. Se limpiarcn con aire.
Mecanismo de “slit”, “grating”, “chopper”, selector de lamparas y torreta de lamparas.
Se limpiaran y se verificd que se encuentran en buenas condiciones.
Se lava los espejos.

PRUEBAS DE FUNCIOMNAMIENTO
Lampara de Cobre: Calibracion de longitud de onda. Ganancia.
Lémpara Cu, Energia 65. Longitud de onda pica: 324.8 nm.
Encendido de llama aire-acetileno.
Ok
Encendido de llama acetileno-dxido nitroso.
Mo usan por el momento.
Encendido de lampara HCL
Ok
Verificacion del equipo con 5 ppm de cobre.

clare $EIT0352T / 9G2T03520 Pigina 2 de 3

113



Mebulizador platino 0.314 de absorbancia.

COMCLUSIONES Y/
RECOMENDACIONES

I—E'Eqmpa'qmnpmnw.

Los equipos deben estar protegidos del polvo. Para poder proteger la optica.

REPUESTOS UTILIZADOS ¥ RECOMENDADOS

CODIGO DESCRIPCION CAMBIADOS RECOMEMDADOS
N3300055 O-Ring [l
M3150232 Organic Drain Assembly for &&nalyst 138
BOS05450 High-Senzitivity Mebulizer Azzembly with Pt/Ir 01
Czpillary

T“{' = L,&'.’._ L — 3

Soporte Tecnico: Leonid Lopez Mateu

RESPONSABLE: Casa Carrasco, Ronald - Escalante

CORPORACIOM LENOW SAC

UNIVERSIDAD NACIOMAL DE HUAMANGA — AYACUCHD

33948RRAR Pagina 3 de 4
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Resultados de muestras de Laboratorio Certificado ALS PERU SA — Sede Las Bambas

ALY Faru S8

Calle 1 LT-1AMz-D, . Calle &

Urb. industrial Bocanegra Callac 0}

Lima

Phone: =51 1 574 3700
wwearalsglobal oom geochemistry

Fax

+31 |

374 o721

Tao: QUALITY CONTROL ALSMIMERALS LAS BAMBAS Page: 1 - A
CALLE 1 LT-1AMZ-D, ESQ. CALLE A Total # Pages: 1 (A)
URE. INDUSTRIAL BOCAMEGRA CALLAD 01 Plus Appendix Pages

Finalized Date: 02-DIC-2025%
Account: QUALLE
Project: MUESTRAS PLANTA

QC CERTIFICATE OF ANALYSIS  LB25357222

Method Ag- A Cu- At 2
Analyte A Cu
Sample Description s PR ¥
LoD o3 o0
STANDARDS
MRCend8 41
Target Range - Lower Bound i3
Uppser Boursd a3
OREAS 302c UE-]
Target Range - Lower Bownd =035
Uppser Bourd K-}
OREAT 922 0213
Target Range - Lower Bound 0204
Uppser Boursd oz
OREAS-T4b Lo Do ]
Target Range - Lower Bound oS
Upper Bound LA L
BLAMEKS
ELANE =0.3
Target Range - Lower Bound =05
Uppser Bourd 10
ELAME <00 00
Target Range - Lower Bound =000
Uppr Baurd 000z
DUPLICATES
MUESTRA IO 1.3 oz
DLF 1.3 oan
Target Range - Lower Eouand 1z 0240
Uppr Baurd 24 Lo B s
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ALS Foru S A

Calle 1 LT- 1A Mz-D, esg. Calle &
Urb. indwskrisl Bocaregra Callagal

Lima

Fhone: +31 1 374 5700
warwr.alsglobal com geochemistry

Fax: +31 1 374 0721

To: QUALITY COMTROL ALSMINERALS LAS BAMEAS

CALLET LT-TAMZ-D, ESQ. CALLE A
URE. INDUSTRIAL BOCAMNECGRA CALLAC O]

Project: MUESTRAS PLANTA

Page: 1 - A

Total # Pages: 1 (&)

Plus Appendix Pages
Finalized Date: 02-DIC-2025
Account: QUALLE

CERTIFICATE OF ANALYSIS  LB25357222
Methad Ag-Ansl Cu-Asa3
Aralbyie A cu
Sample Description Lnits Pam %
Loo 0.3 oz
MUESTRA 1 250 oS
MUEETRA 2 20 0TS
MUESTRA 3 2o o
MUESTRA 4 150 P
MUESTRA S 1.50 0253
MUESTRA O 1.50 0263
MUESTRA T 260 047
MUESTRA B 1.£0 niz0
MUESTRA 5 120 e
MUESTRA 10 1.20 0231
MUESTRA 11 170 52-!?
ouP-M1 o 150 0204
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Procedimiento manual de manejo del Equipo de Absorcién Atomica Perkin
Elmer 3110

PASO 1. Examinar las condiciones ambientales Temperatura y humedad relativa y del

equipo presion adecuada de acetileno y aire.

PASO 2. Seguidamente colocar la lampara de catodo hueco de analito deseado (Ag,
Cu), encender el equipo de manera manual, para encender la lampara oprimir el
PARAMETER ENTRY (Param Entry) en la opcion LAMP CURRENT (Esto se regula
dependiendo corriente de alimentacion especificado por el fabricante) para la lampara
de cobre es (15 — 20 mA) y plata (10 — 15 mA) presionar la tecla (ENTER) y dejar

estabilizar el haz de luz por 10 a 15 min para su correcto funcionamiento.

PASO 3. Para calibrar el cabezal el guemador a la altura deseada y alinear con el haz
de luz, seguidamente para encender la llama regular con las perrillas de Acetileno en 2
Ipm a una presién de 12 - 14 psi y aire en 4 Ipm a una presion de 51 - 65 psi; encender
con un chipero, la llama que resulta deber de color azul uniforme, al encender la llama
también inicia la succion por el capilar (para su nebulizacién), para lo cual en un vaso

precipitado de 250 mL con agua (desionizada, purificada, destilada) esto como blanco.

PASO 4. Para optimizar la ganancia de energia oprimir el botén (Energy), llevar a su
méaxima ganancia graduando con las perrillas que se encuentran en la parte superior
oprimiendo el boton (Gain), seguidamente para optimizar la absorbancia con el blanco
oprimir el botén (Cont) la ABS cuyo valor tiene estar 0.00 en cuyo caso oprimir el boton
(A/Z) para llevar la ABS a cero instrumental, seguidamente solucion estandar de 5 ppm
de cobre llevar a la absorbancia maxima es ABS > 2.500, esto ajustando a medida la

altura, angulo, flujo de capilar asta llevar a la maxima absorbancia.

PASO 5. Segun la matriz a analizar, se realiza la calibracién correspondiente de la curva
con los estandares de calibracion con las siguientes concentraciones Cu: 5,10,20 y
15ppm y Ag 0,5,1,2 y 1,5ppm preparadas en fiola 250 ml respectivamente; presionar
(Param Entry) hasta la opcion STANDARD 1, digitar el rango de la curva
correspondientes a la matriz y el estandar dependiente (RESLOPE STANDARD).

PASO 6. Con los patrones preparados presionar la opcion DATA, colocamos el capilar
en blanco instrumental (A/Z) una vez en cero, seguido oprimimos la opcion (CALIB) en
el cual nos pide el primer estdndar STANDARD1 se toma la solucién preparada en la

fiola de menor a mayor concentracion, colocando el capilar presionar la tecla (READ)
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hasta que estabilice la concentracion luego enjuague el capilar con el blanco
instrumental sucesivamente con los de mas estandares, el segundo y tercero hasta
completar la curva, seguidamente se toma el estandar dependiente (RESLOPE
STANDARD). En caso de algun error o inconveniente realizar nuevamente el desde
paso 2. Segun el analito en el rango preferente a la curva si es mayor realizar dilucion

a la muestra y si es menor preparar una curva menor concentracion.

PASO 7. Al finalizar con la curva se enjuga el capilar para no tener problemas de
contaminacién cruzada con las muestras problema, se coloca el capilar en la muestra

oprimiendo la tecla (READ).
PASO 8. Anotar los valores en concentracion mostrados en la pantalla del equipo.
PASO 9. Realizar los céalculos correspondientes.

PASO 10. Al culminar para apagar la lampara oprimir el PARAMETER ENTRY (Param
Entry) en la opciéon LAMP CURRENT en 0 mA (ENTER), apagar el equipo y terminar

con orden y limpieza.
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Diagrama de bloques para lecturas con el Equipo de absorcién atémica Perkin
Elmer 3110
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FIlgura 36
Equipo espectofotometro inicialmente encontrado.
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MATRIZ DE CONSISTENCIA.

PROBLEMAS

OBJETIVOS

HIPOTESIS

VARIABLES

INDICADORES

DISENO METODOLOGICO

GENERAL

GENERAL

GENERAL

¢Como poner en marcha, estandarizar y
validar el espectrofotémetro de absorcion
atomica Perkin EImer 3110 para la
determinacion de analitos de cobre y plata
en el Laboratorio de Metalurgia de la
UNSCH, garantizando resultados precisos,
exactos y trazables?

Realizar la puesta en marcha, estandarizaciéon y
validacién del espectrofotémetro de absorcién atémica
Perkin Elmer 3110 en la determinacién de analitos de
cobre y plata, garantizando su correcto
funcionamiento, confiabilidad analitica y
comparabilidad de resultados con un laboratorio
certificado, en el Laboratorio de Metalurgia de la
UNSCH.

La puesta en marcha, estandarizacién y validacion
del espectrofotdometro de absorcidén atémica

Perkin Elmer 3110 bajo condiciones ambientales y
operativas controladas, permite obtener resultados
precisos, exactos y trazables en la determinacién
de cobre y plata, comparables con los de un
laboratorio certificado, demostrando la
confiabilidad analitica del equipo.

ESPECIFICOS

ESPECIFICOS

ESPECIFICOS

¢Cudles son las condiciones ambientales, de
instalacion y de operacion adecuadas para
asegurar el correcto funcionamiento del
espectrofotdmetro de absorcion atédmica
Perkin EImer 3110 en el Laboratorio de
Metalurgia de la UNSCH?

Determinar las condiciones ambientales, de instalacion
y de operacion éptimas que aseguren el adecuado
desempefio del espectrofotdmetro de absorcion
atémica Perkin EImer 3110 en el Laboratorio de
Metalurgia — UNSCH.

Las condiciones ambientales, de instalacién y
operacién adecuadas (temperatura, humedad,
ventilacion, estabilidad eléctrica, disposicion y
nivelacion del equipo, y control de gases), son
adecuadas para que el espectrofotémetro Perkin
Elmer 3110 funcione de forma estable y segura en
el Laboratorio de Metalurgia—UNSCH.

¢Qué pardmetros instrumentales y analiticos
deben establecerse para estandarizar el
método de determinacién de cobre y plata
mediante espectrofotometria de absorcién
atomica, garantizando la estabilidad y
repetibilidad del sistema?

Establecer los pardmetros instrumentales y analiticos
necesarios para la estandarizacion del método de
determinacion de cobre y plata, a fin de obtener
mediciones estables y reproducibles.

La optimizacién de pardmetros instrumentales 'y
analiticos (longitud de onda, flujo de aire y
acetileno, tiempo de lectura, ancho de rendija y
procedimiento de calibracién) por lo consiguiente
es posible estandarizar un método de
determinacion de cobre y plata que genere curvas
de calibracién lineales y reproducibles.

INDEPENDIENTE
Puesta en marcha,
estandarizacion y
validacién del
espectrofotémetro
de absorcién
atémica Perkin
Elmer 3110

e Condiciones ambientales
(temperatura, humedad).
e Correcta instalacién del
equipo: suministro eléctrico,
conexion de la compresora y
extractor de gases.
Funcionamiento correcto de la
ldmpara, alineacion del haz,
aspiracion del nebulizador,
calibracion inicial.
Estandarizacién instrumental:
ajuste de longitud de onda,
corriente de lampara, flujo de
gases, tiempo de lectura.
Validacion del método:
cumplimiento de los
pardmetros de aceptacion
(linealidad, exactitud,
precision, limite de deteccién,
limite de cuantificacion,
sensibilidad)

¢Cuadles son los valores de los pardmetros de
validacién del método —linealidad,
precision, exactitud, sensibilidad, limite de
deteccién (LOD) y limite de cuantificacién
(LOQ) obtenidos para los analitos cobre y
plata en el Laboratorio de Metalurgia de la
UNSCH?

Evaluar los parametros de validacion analitica —
linealidad, precisidn, exactitud, sensibilidad, limite de
deteccién (LOD) y limite de cuantificacién (LOQ) para
los analitos cobre y plata, conforme a las guias
internacionales de validacion.

Los valores de los parametros de validacion
(linealidad, precision, exactitud, sensibilidad, LOD y
LOQ), son adecuados para la determinacién de los
analitos de cobre y plata con el espectofotrometro
Perkin Elmer 3110.

¢Cumple el espectrofotémetro de absorcién
atémica Perkin Elmer 3110, una vez
validado, con los criterios de aceptacion
establecidos por las guias internacionales de
validacién analitica (Eurachem, AOAC, ICH
Q2(R1)) para los analitos cobre y plata?

Verificar el cumplimiento de los criterios de aceptacion
internacional establecidos por la Eurachem, AOAC e ICH
Q2(R1) en el proceso de validacion del equipo y del
método.

El espectofotometro de absorcién atémica Perkin
Elmer 3110 validado cumple con los criterios de
aceptacion de Eurachem, AOAC e ICH Q2(R1),
internacionales de desempefio analitico para Cuy
Ag.

¢Son comparables los resultados obtenidos
con el espectofotometro Perkin Elmer 3110
validado con los de un laboratorio
certificado, demostrando la validez externa
y la trazabilidad metroldgica del equipo?

Comparar los resultados analiticos obtenidos con los de
un laboratorio certificado bajo norma ISO/IEC 17025,
con el fin de confirmar la validez externa y trazabilidad
metroldgica del espectrofotémetro Perkin Elmer 3110.

Los resultados con el espectofotometro Perkin
Elmer 3110 validado son comparables con los de
un laboratorio certificado (ISO/IEC 17025)
mediante andlisis interlaboratorio de las mismas
muestras, en consecuencia las diferencias
Porcentuales son menores al 5%, demostrando
comparabilidad, trazabilidad y validez externa del
equipo.

DEPENDIENTE
Resultados
analiticos de
determinacién de
cobre y plata
mediante
espectrofotometria
de absorcién
atomica.

Linealidad (R?): coeficiente de
determinacion > 0,995.
Precision (CV %): coeficiente
de variacion <5 %.

Exactitud (% R): recuperacion
entre 95— 105 %.

Limite de deteccion (LD):
concentraciéon minima
detectable (calculada como
3x0).

Limite de cuantificacion (LC):
concentracion minima
cuantificable (calculada como
10x0).

Sensibilidad analitica:
pendiente de la curva de
calibracion.

Tipo de investigacién:

Aplicada, orientada a la validacion de
un método analitico en el laboratorio.
Nivel de investigacién:

Explicativo.

Disefio de la investigacién

El disefio de investigacion es de tipo
experimental puro con enfoque
cuantitativo, en el cual se evaltan las
condiciones ambientales y operativas
del laboratorio para realizar las
mediciones instrumentales y analizar
los resultados mediante
procedimientos estadisticos.

El disefio puede representarse de la
siguiente forma:

X->0

Donde:

X: Aplicacién del tratamiento (puesta
en marcha, estandarizacion y
validacién del método).

O: Observacion o medicion de los
resultados (datos analiticos de cobre y
plata).

El estudio busca comprobar si las
acciones de estandarizacion y
validacién generan resultados
analiticos precisos, exactos y
confiables.

Poblacién:

La poblacién de estudio estuvo
conformada por las soluciones patrén
madre de cobre (Cu) y plata (Ag) de
concentracién 1000 ppm certificadas
para su uso analitico. Estas soluciones
representan la fuente de referencia
principal utilizada en la calibracion y
validacién del método de
espectrofotometria de absorcion
atémica (AAS) mediante el equipo
Perkin Elmer 3110.

Muestra:

La muestra se trabajé con soluciones
de calibracion preparadas en el rango
de 0,5 a 2,0 mg/L para platay 5,0 a
20,0 mg/L para cobre; ademds se
consideraron 5 MRC, y 10 muestras
provenientes del Laboratorio ALS
PERU SA — Sede Las Bambas.
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ACTA DE SUSTENTACION DE LA TESIS PRESENCIAL:
(Reglamento de grados y titulos, aprobado con RCU N° 314-2021-UNSCH-CU)

Puesto en marcha, estandarizacion y validacion del espectrofotometro de
absorcién atomica en analitos de cobre y plata en el Laboratorio de
Metalurgia-UNSCH

Expositor: Ronald Casa Carrasco

Bachiller en Ingenieria Quimica

Expediente N° 2632069 Resolucién Decanal N° 026-2026-UNSCH-FIQM/D  Fecha: 23-03-2026
s =

En la Sala de Conferencias “Pedro VILLENA HIDALGQ" de la Facultad de
Ingenieria Quimica y Metalurgia, ubicada en la Ciudad Universitaria de la
Universidad Nacional de San Cristobal de Huamanga (H-121), siendo las once
de la mafiana con cinco minutos del dia miércoles veinticinco de marzo del afo
dos mil veintiséis, se reunieron el Bachiller en Ingenieria Quimica Ronald Casa
Carrasco, los Docentes Miembros del Jurado de Sustentaciéon Ingenieros: Dr.
Leén Fernando PEREZ CHAUCA, Mg. Tarcila ALCARRAZ ALFARO y Mg.
Abrahan Fernando TREJO ESPINOZA, bajo la Presidencia del Dr. Agustin Julian
PORTUGUEZ MAURTUA (Decano de la FIQM), Mg. Luis Alberto COSSIO
HERRERA (Docente Asesor de la Tesis), el Mg. Fredy Rober PARIONA
ESCALANTE (Secretario-Docente) y el publico asistente.

Acto seguido, el Presidente del Jurado de Sustentacion dispuso que el Secretario
Docente dé lectura a los antecedentes tramitados para el presente Acto Publico de
Sustentacién de la Tesis: Puesto en marcha, estandarizacion y validacion del
espectrofotometro de absorcion atémica en analitos de cobre y plata en el
Laboratorio de Metalurgia-UNSCH, presentado por el Bachiller Ronald Casa
Carrasco. A continuacion, el Secretario-Docente procedié a dar lectura a la Resolucion
Decanal N° 026-2026-UNSCH-FIQM/D.

Luego, el Presidente del Jurado invité al Bachiller Ronald Casa Carrasco,
a pasar al estrado y exponer su trabajo de Tesis en un tiempo maximo de
cuarenta y cinco minutos.

Terminada la exposicion del Bachiller, el Presidente invitdé a los Sefiores
Miembros del Jurado de Sustentacion a que formulen sus preguntas y sefialen
sus observaciones, en el siguiente orden: Mg. Abrahan Fernando TREJO
ESPINOZA, Mg. Tarcila ALCARRAZ ALFARO y Dr. Leén Fernando PEREZ
CHAUCA. Luego el Presidente invité al Mg. Luis Alberto COSSIO HERRERA
para que, en su condicion de Docente Asesor, se sirva levantar las
observaciones del Jurado y efectuar las aclaraciones que considere conveniente.

Concluy6 con esta etapa el Dr. Agustin Julian PORTUGUEZ MAURTUA, en su
condicion de Presidente.
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ACTA DE SUSTENTACION DE LA TESIS PRESENCIAL:
(Reglamento de grados y titulos, aprobado con RCU N° 314-2021-UNSCH-CU)

Puesto en marcha, estandarizacion y validacion del espectrofotometro de
absorcion atomica en analitos de cobre y plata en el Laboratorio de
Metalurgia-UNSCH

Expositor: Ronald Casa Carrasco

Bachiller en Ingenieria Quimica

Expediente N° 2632069 Resolucién Decanal N° 026-2026-UNSCH-FIQM/D  Fecha: 23-03-2026

Culminada la etapa de preguntas, el Presidente del Jurado invit6 al
Sustentante y al publico para que se sirvan abandonar la Sala de Conferencias
con la finalidad de permitir al Jurado de Sustentacion deliberar sobre la
evaluacién a otorgar. Se alcanzo6 el siguiente resultado. APROBADO POR
UNANIMIDAD PROMEDIO DIECISEIS (16).

Finalmente el Presidente del Jurado dispuso que se invite al Sustentante
y al publico asistente a que se sirvan ingresar a la Sala de Conferencias, y
anuncié que el Bachiller Ronald Casa Carrasco, ha resultado APROBADO
POR UNANIMIDAD, y por lo tanto a partir de la fecha la Universidad y la Facultad
cuenta con un flamante INGENIERO QUIMICO y le augura éxitos en su
desempefio profesional.

Siendo las doce del medio dia con cincuenta y cinco minutos, se dio por
concluido el acto académico de Sustentacion de Tesis. En fe de lo cual firmamos:

4 Mg. Abrahan Fernandd-TREJO ESPINOZA
Miembro Miembro

" 'Mg. Fredy Robef PARIONA ESCALANTE |
(Secretario Docente)

FACULTAD DE INGENIERIA
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ACTA DE SUSTENTACION DE LA TESIS PRESENCIAL:
(Reglamento de grados y titulos, aprobado con RCU N° 314-2021-UNSCH-CU)

Puesto en marcha, estandarizacion y validacion del espectrofotometro de
absorcion atomica en analitos de cobre y plata en el Laboratorio de
Metalurgia-UNSCH

Expositor: Elder Escalante Yupanqui

Bachiller en Ingenieria Quimica

Expediente N° 2632069 Resolucién Decanal N° 026-2026-UNSCH-FIQM/D  Fecha: 23-03-2026

En la Sala de Conferencias “Pedro VILLENA HIDALGO” de la Facultad de
Ingenieria Quimica y Metalurgia, ubicada en la Ciudad Universitaria de la
Universidad Nacional de San Cristébal de Huamanga (H-121), siendo las once
de la mafnana con cinco minutos del dia miércoles veinticinco de marzo del afo
dos mil veintiséis, se reunieron el Bachiller en Ingenieria Quimica Elder
Escalante Yupanqui, los Docentes Miembros del Jurado de Sustentacidon
Ingenieros: Dr. Leén Fernando PEREZ CHAUCA, Mg. Tarcila ALCARRAZ
ALFARO y Mg. Abrahan Fernando TREJO ESPINOZA, bajo la Presidencia del
Dr. Agustin Julian PORTUGUEZ MAURTUA (Decano de la FIQM), Mg. Luis
Alberto COSSIO HERRERA (Docente Asesor de la Tesis), el Mg. Fredy Rober
PARIONA ESCALANTE (Secretario-Docente) y el publico asistente.

Acto seguido, el Presidente del Jurado de Sustentacién dispuso que el Secretario
Docente dé lectura a los antecedentes tramitados para el presente Acto Publico de
Sustentacion de la Tesis: Puesto en marcha, estandarizacion y validacion del
espectrofotometro de absorcion atomica en analitos de cobre y plata en el
Laboratorio de Metalurgia-UNSCH, presentado por el Bachiller Elder Escalante
Yupanqui. A continuacion, el Secretario-Docente procedié a dar lectura a la Resoluciéon
Decanal N° 026-2026-UNSCH-FIQM/D.

Luego, el Presidente del Jurado invitd al Bachiller Elder Escalante
Yupanqui, a pasar al estrado y exponer su trabajo de Tesis en un tiempo maximo
de cuarenta y cinco minutos.

Terminada la exposicion del Bachiller, el Presidente invitd a los Sefiores
Miembros del Jurado de Sustentacion a que formulen sus preguntas y sefialen
sus observaciones, en el siguiente orden: Mg. Abrahan Fernando TREJO
ESPINOZA, Mg. Tarcila ALCARRAZ ALFARO y Dr. Leén Fernando PEREZ
CHAUCA. Luego el Presidente invité al Mg. Luis Alberto COSSIO HERRERA
para que, en su condicion de Docente Asesor, se sirva levantar las
observaciones del Jurado y efectuar las aclaraciones que considere conveniente.

Concluy6 con esta etapa el Dr. Agustin Julian PORTUGUEZ MAURTUA, en su
condicién de Presidente.

FACULTAD DE INGENERIA
QUIMICA Y METALURGIA
Av. Independencia s/n
Cudad Unverstana
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ACTA DE SUSTENTACION DE LA TESIS PRESENCIAL:
(Reglamento de grados y titulos, aprobado con RCU N° 314-2021-UNSCH-CU)

Puesto en marcha, estandarizacion y validacion del espectrofotometro de
absorcion atomica en analitos de cobre y plata en el Laboratorio de
Metalurgia-UNSCH

Expositor: Elder Escalante Yupanqui

Bachiller en Ingenieria Quimica

Expediente N° 2632069 Resolucion Decanal N° 026-2026-UNSCH-FIQM/D  Fecha: 23-03-2026

Culminada la etapa de preguntas, el Presidente del Jurado invitdé al
Sustentante y al publico para que se sirvan abandonar la Sala de Conferencias
con la finalidad de permitir al Jurado de Sustentacién deliberar sobre la
evaluacion a otorgar. Se alcanz6 el siguiente resultado. APROBADO POR
UNANIMIDAD PROMEDIO DIECISEIS (16).

Finalmente el Presidente del Jurado dispuso que se invite al Sustentante
y al publico asistente a que se sirvan ingresar a la Sala de Conferencias, y
anunci6 que el Bachiller Elder Escalante Yupanqui, ha resultado APROBADO
POR UNANIMIDAD, y por lo tanto a partir de la fecha la Universidad y la Facultad
cuenta con un flamante INGENIERO QUIMICO y le augura éxitos en su
desempeno profesional.

Siendo las doce del medio dia con cincuenta y cinco minutos, se dio por
concluido el acto académico de Sustentacion de Tesis. En fe de lo cual firmamos:

Dr. 'A'gidis't'ir'{l;é% PORTUGUEZ MAURTUA =
esidente Miembro

Miembro Miembro

' Mg. Fredy Rober PARIONA ESCALANTE

(Secretario Docente)

QUIMICA Y METALURGIA
Av Independenca s/n

Incuw DE INGENIERIA
Ciudad Universtaria
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El que suscribe, Director de la Escuela Profesional de Ingenieria Quimica de la
Facultad de Ingenieria Quimica y Metalurgia de la Universidad Nacional de San

Cristobal de Huamanga, emite la siguiente:

NSTANCIA DE 3l D

Que, habiendo recibido la solicitud de Constancia de Originalidad por parte de los
Bachilleres Ronald CASA CARRASCO y Elder ESCALANTE YUPANQUI, se
procedio a la evaluacion de originalidad del archivo adjunto con el TURNITIN -
UNSCH, de acuerdo a los criterios establecidos en el Reglamento de
Originalidad de Trabajos de Investigacién de la UNSCH, aprobado con
Resolucién del Consejo Universitario N° 039-2021-UNSCH-CU.

Como resultados del analisis, se obtuvo el siguiente reporte:

Tesis:
Puesta en marcha, estandarizacién y validacion del espectrofotémetro de

absorcién atémica en analitos de cobre y plata en el Laboratorio de Metalurgia -
UNSCH

Autores Bach. : Ronald CASA CARRASCO y Elder ESCALANTE YUPANQUI

identificador :2939837825
Fecha : 21 de abril de 2026

Se expide la presente constancia de originalidad, con reporte del 22 (veintidés por
ciento) de INDICE DE SIMILITUD realizado con Depésito de trabajos estandar, a
fin de proseguir con los tramites pertinentes; cabe sefialar que, los documentos del
procedimiento se archivan en el repositorio documental de la Escuela.

Ayacucho, 22 de abril de 2026

UNIVERSIDAD NACIONAL DE S4R
CRISTORAL DE ¥ (20 P

m rs

Adjunto Recibo digital turnitin
cc. archivo

ESCUELA PROFESIONAL DE
INGENIERIA QUIMICA

Av. Independencia S/N - Ayacucho
Telf. 066-312510 Anexo, 162
Correo:
en.auimica@unsch.edu.ne



Puesta en marcha,
estandarizacion y validacion del
espectrofotometro de
absorcion atdmica en analitos
de cobre y plata en el
Laboratorio de Metalurgia-
UNSCH

por Ronald CASA CARRASCO y Elder ESCALANTE YUPANQUI

Fecha de entrega: 21-abr-2026 08:26p.m. (UTC-0500)

Identificador de la entrega: 2939837825

Nombre del archivo: litos_de_cobre_y_plata_en_el_Laboratorio_de_Metalurgia-UNSCH.pdf (1.35M)
Total de palabras: 19540

Total de caracteres: 106363



Puesta en marcha, estandarizacion y validacion del
espectrofotdmetro de absorciéon atdmica en analitos de cobre
y plata en el Laboratorio de Metalurgia-UNSCH

INFORME DE ORIGINALIDAD

22 236 Ay 104

INDICE DE SIMILITUD FUENTES DE INTERNET ~ PUBLICACIONES TRABAJOS DEL
ESTUDIANTE

FUENTES PRIMARIAS

repositorio.uncp.edu.pe 6<V
0

Fuente de Internet

hdl.handle.net 30/
0

Fuente de Internet

docplayer.es 30/
0

Fuente de Internet

core.ac.uk '
Fuente de Internet %

repositorio.unsa.edu.pe 1
Fuente de Internet %

Fuente de Internet %

1library.co /
Fuente de Internet 0/0

biblioteca.usac.edu.gt 1
Fuente de Internet %

idoc.pub <

Fuente de Internet %

repositorio.unsch.edu.pe <
Fuente de Internet %

[ \w.repositorio.usac.edu.gt «
8
El

redcol.minciencias.gov.co <
Fuente de Internet %
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repositorio.uta.edu.ec 1
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Trabajo del estudiante %
pt.scribd.com 1
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cybertesis.uach.cl 1
Fuente de Internet < %
Submitted to Universidad Estatal Amazonica- <’
Trabajo del estudiante %
Submitted to Universidad TecMilenio <’
Trabajo del estudiante %
dokumen.pub 1
Fuente de Internet < %
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Fuente de Internet %
pdfcoffee.com 1
Fuente de Internet < %
dspace.uclv.edu.cu 1
Fuente de Internet < %
riul.unanleon.edu.ni:8080 ’
Fuente de Internet < %
alicia.concytec.gob.pe 1
Fuente de Internet < %
datateca.unad.edu.co 1
Fuente de Internet < %

repositorio.unbosque.edu.co



Fuente de Internet
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dehesa.unex.es 1
Fuente de Internet < %
Submitted to Blackboard 1
Trabajo del estudiante < %
es.scribd.com 1
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ri.ues.edu.sv 1
Fuente de Internet < %
sired.udenar.edu.co v
Fuente de Internet < %
Submitted to ITESM: Instituto Tecnologico y < o
de Estudios Superiores de Monterrey °
Trabajo del estudiante
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