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RESUMEN 

Con el presente trabajo de investigación se logró realizar la validación del método de 

ensayo modificado propuesto, para la determinación de iones sulfato por el método 

instrumental en una matriz de agua, para ello se tuvo como guía principal la norma técnica 

peruana NTP 339.178. Para poder realizar la validación del método propuesto se tuvieron 

que verificar diferentes parámetros recomendados por el INACAL. En primer lugar, el 

equipo tuvo que estar verificado por lo cual se realizó una evaluación de funcionalidad por 

el proveedor del equipo logrando así comprobar la operatividad del mismo. Además, 

también fue calibrado por un ente externo que emitió la respectiva incertidumbre asociada 

al espectrofotómetro. En segundo plano el parámetro de validación evaluado fue la 

linealidad en el intervalo de 0 ppm a 100 ppm. También se obtuvo un valor de r = 0,9998; 

se comprobó que el método tenía una distribución normal, con la evaluación de Anderson 

Darling, así mismo se corroboró que no se tenía influencia de residuos sobre la variable de 

absorbancia. Como tercer punto se desarrolló la repetibilidad del método para los diferentes 

niveles (10 ppm, 20 ppm y 60 ppm) los cuales tuvieron como desviación estándar relativa 

de 6,6 %; 2,94 % y 1,7 % respectivamente, lo cual indica en los tres casos una buena 

recuperación. Como cuarto parámetro se evaluó la exactitud del método usando como 

herramientas la t de Student y la precisión con Horwist, comprobándose al final que el 

método propuesto modificado es veras y preciso, por lo tanto, exacto. También se calculó 

como quinto parámetro el límite instrumental a partir del cual se obtuvo el límite de 

detección (2,505 ppm) y límite de cuantificación (7,979 ppm). En el último parámetro 

evaluado, se desarrolló la estimación de la incertidumbre que tuvo como fuentes principales 

la influencia en el análisis de la dilución del volumen, el volumen de muestra, la repetibilidad 

del analista, la curva de calibración del método modificado y la calibración del equipo, todos 

estos se combinaron con la ley la propagación de la incertidumbre y después se identificó 

la fuente que aporta mayor incertidumbre y corresponde a la curva de calibración. Como 

punto final se verifica la aplicación del método de ensayo propuesto realizando un Inter 

laboratorio para la comparación de los resultados con el método validado y un ente 

acreditado con el nombre de Laboratorios Analíticos del Sur. 

Palabras clave: Método de ensayo, espectrofotometría, parámetros de validación, 

muestras representativas. 
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ABSTRAC 

The present research work carried out the validation of the proposed modified test method, 

for the determination of sulphate ions by the instrumental method in a water matrix, for 

which the Peruvian technical standard NTP 339.178 was used as the main guide. In order 

to carry out the validation of the proposed method, different parameters recommended by 

INACAL had to be verified. In the first place, the equipment had to be verified, for which a 

functionality evaluation was carried out by the equipment supplier, thus verifying its 

operability, in addition, it was calibrated by an external entity that issued the respective 

uncertainty associated with the spectrophotometer, then in the background, the evaluated 

validation parameter was linearity in the interval from 0 ppm to 100 ppm, a value of r = 

0.9998 was also obtained, it was verified that the method had a normal distribution, with the 

evaluation of Anderson Darling, of the same. In this way, it was confirmed that there is no 

influence of residues on the absorbance variable, as a third point the repeatability of the 

method was developed for the different levels (10 ppm, 20 ppm and 60 ppm) which had a 

relative standard deviation of 6,6 %; 2,94 % and 1,7 % respectively, which indicates that in 

the three cases one obtained a good recovery, as a fourth parameter the accuracy of the 

method was evaluated using the student's t and the precision with Horwist as a tool, 

verifying at the end that the proposed method modified is true and precise, therefore, exact, 

as the fifth parameter the instrumental limit was calculated from which the detection limit 

(2,505 ppm) and quantification limit (7,979 ppm) were obtained, the last parameter 

evaluated was the estimate of the uncertainty that had as main sources that influence the 

analysis of the dilution of the volume, the volume of the sample, the repeatability of the 

analyst, the calibration curve of the modified method and the calibration of the equipment, 

all these were combined with the law of the propagation of the uncertainty and then the 

source that provides the greatest uncertainty and corresponds to the calibration curve was 

identified, as an end point the application of the proposed test method was verified by 

performing an Interlaboratory for the comparison of the results with the validated method 

and an accredited entity with the name of Laboratorios Analíticos del Sur. 

Keywords: Test method, spectrophotometry, validation parameters, representative 

simples. 
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INTRODUCCIÓN 

Actualmente la norma internacional ISO/EIC 17025: 2017, tiene como un requisito en su 

numeral 7.2.1 desarrollar la validación de un método de ensayo, e indica que se debe 

realizar cuando se pretenda usar, cuando se realice algún tipo de modificación que afecte 

los resultados o cuando se necesite evaluar su desempeño en el proceso de análisis. 

(ISO/EIC 17025, 2017) 

En el trabajo de investigación se valida el proceso del método de ensayo analítico en la 

cuantificación de sales de sulfatos que en sus altas concentraciones son dañinos para las 

diferentes estructuras de concreto las cuales en medio acuoso pueden reaccionar con el 

cemento y generar un gel expansivo que con el tiempo genera micro fisuras, después 

fisuras hasta el punto de colapsar dicha estructura, además de ser uno de tantos 

parámetros para control de calidad en suelos que soportaran cargas de estructuras de 

concreto y principalmente en aguas que se usan en la dosificación y la elaboración de 

concreto fresco en cualquier tipo de construcción, razón por la cual las obras civiles en 

nuestra región podrían presentar poca durabilidad ya que en muchas obras no se toman 

en cuenta estos parámetros. 

La norma técnica peruana para la determinación de sulfatos en suelos y agua subterránea 

(NTP 339.178, Revisada el 2015), nos describe el proceso para cuantificar el contenido de 

ion sulfato soluble en suelos y aguas subterráneas, en el trabajo de investigación se redujo 

el volumen de muestra que se usa para el respectivo análisis y el uso de una celda de 

espectrofotómetro de 1 cm de paso de luz y no de 4 cm como menciona dicha norma, por 

razanes de costo y tiempo en el proceso de análisis. 

Al validar el método de ensayo propuesto por espectrofotometría VIS para determinar las sales 

de sulfatos que reducen la resistencia mecánica del concreto, se realizaron, la evaluación de 

linealidad, evaluación de repetibilidad, evaluación de exactitud (veracidad y precisión), 

evaluación LCM y LDM y la estimación de la incertidumbre combinada. 

El método que se propone es consistente, económico y mucho más rápido que el método 

indicado por la norma en estudio.
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CAPÍTULO I 

ASPECTOS GENERALES 

1.1. Descripción del problema 

Se conoce que las obras civiles en nuestra región muchas veces son de poca durabilidad 

física, fundamentalmente por el incumplimiento de las normas establecidas en los rangos 

permisibles de sulfatos, cloruros, carbonatos, entre otros, siendo el parámetro más 

importante el contenido de los sulfatos que determinan la durabilidad del concreto, razón 

por lo cual se propone un método alternativo de análisis valorado, en la determinación de 

sales de sulfatos en menor tiempo y costo de análisis.   

La validación del método de ensayo modificado que se desarrolló es un requisito 

fundamental e importante antes de su uso cotidiano como señalan las normas y directrices, 

ya que existen laboratorios que modifican métodos, pero no los validan, razón por lo cual 

los resultados legalmente se consideran no confiables ya que en muchos casos no cumplen 

con lo estipulado en las normas, directrices y métodos de ensayo. 

Los requisitos de las normas ISO/EIC 17025, ISO 15189 e ISO 15195 han ayudado a 

aclarar esta cuestión. Por ejemplo, la necesidad de demostrar que los métodos son 

adecuados para el uso previsto que se establece claramente en la sección 7.2.2.1 de la 

norma ISO/EIC 17025; “El laboratorio debe validar los métodos no normalizados, los 

métodos desarrollados en el laboratorio y los métodos normalizados utilizados fuera de su 

alcance previsto o modificados de otro modo”. 

“El laboratorio debe utilizar los métodos de pruebas o de muestreos, que satisfagan las 
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necesidades del cliente y que sean apropiados para los ensayos o las calibraciones que se 

realice” (Urachem,2014). 

Un método de ensayo modificado tiene que ser validado, para que los usuarios con la 

confianza de los resultados puedan tomar decisiones adecuadas para garantizar la 

durabilidad de sus obras civiles.  

El INACAL en su directriz DA-acr-20D detalla que los métodos de ensayo no 

estandarizados y los métodos estandarizados que fueron modificados, ampliados o 

aplicados a un campo diferente de la norma original establecida y cuando es necesario 

demostrar la equivalencia de dos métodos de ensayo, necesariamente deben ser validados 

(INACAL, 2017). 

Se propone un método de análisis de sulfatos por el proceso espectrofotométrico VIS 

valorado, que genera confianza en los resultados al demostrar su consistencia. 

La validación para este caso fue necesaria porque se modificó el volumen de muestra (de 

50 mL a 10 mL) del analito, del mismo modo se varió el tamaño de celda del 

espectrofotómetro de 4 cm a 1 cm; lo cual permitió reducir el tiempo en la emisión de los 

resultados y reducción de costos en la ejecución del método. Todo ello para poder 

determinar el contenido de sales de sulfatos en la matriz de aguas como resultados 

confiables que son usadas en la elaboración de concreto fresco de los diferentes proyectos 

de construcción civil. 

1.2. Formulación del problema 

1.2.1. Problema principal 

¿Cómo validar un método de ensayo modificado empleando espectrofotometría VIS en la 

determinación de sales de sulfato que reducen la resistencia mecánica del concreto? 

1.2.2. Problemas específicos 

 ¿Cómo verificar la exactitud y precisión de la longitud de onda del espectrofotómetro 

GENESYS 30 para el uso en la validación del método de ensayo modificado? 

 ¿Cómo evaluar los parámetros de linealidad, límites de detección, cuantificación, 
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repetibilidad, incertidumbre y exactitud en la validación del método de ensayo 

modificado? 

 ¿Cómo verificar la aplicabilidad del método de ensayo validado en muestras de 

agua del riachuelo del asentamiento humano de Yanama? 

1.3. Objetivos 

1.3.1. Objetivos generales 

Validar el método de ensayo modificado empleando la espectrofotometría VIS para 

determinar las sales de sulfatos que reducen la resistencia mecánica del concreto. 

1.3.2. Objetivos específicos 

 Verificar la exactitud y precisión de la longitud de onda del espectrofotómetro 

Genesys 30 para el uso en la validación del método de ensayo modificado. 

 Evaluar los parámetros de linealidad, límites de detección, cuantificación, 

repetibilidad, incertidumbre y exactitud en la validación del método modificado para 

la determinar las sales de sulfatos. 

 Verificar la aplicación práctica del método validado en muestras de agua del riachuelo 

del asentamiento humano de Yanama. 

1.4. Justificación de la investigación 

1.4.1. Justificación económica 

Las decisiones importantes para garantizar la durabilidad de un proyecto de obra civil la 

cual es muy costosa, son tomadas en base a resultados válidos y confiables ya sea antes, 

en proceso o después de la ejecución de dicho proyecto.  

Así mismo con la validación del método modificado se podrá reducir los costos en la 

realización del ensayo al reducir la cantidad de analito (50 mL a 10 mL) y cuando se reduce 

el tamaño de celda del espectrómetro (de 4 cm a 1 cm), como lo señala la American Public 

Health Association, en su publicación donde describe el proceso con volumen reducido y 

celda espectrofotométrica de 1 cm. 

La implementación de este tipo de análisis rápido y económico, incentivará a los 

interesados a realizar los procesos respectivos para la cuantificación de sales de sulfatos 
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fundamentalmente, para garantizar que las obras civiles tengan mejor durabilidad.  

Esta investigación brindará información experimental, sobre como validar los procesos 

analíticos instrumentales. 

1.4.2. Importancia de la investigación 

Incentivar a los usuarios a realizar la validación de los métodos de ensayos modificados o 

empíricos que usen, para garantizar la confiabilidad de los resultados, para este caso el 

método propuesto reduce significativamente el costo y en tiempo de análisis de muestras. 

Los procesos de las mediciones analíticas, consistentes y objetivas propuestas cumplen 

los requisitos de validación según las normas establecidas, siendo necesario tener 

resultados válidos y confiables al evaluar la calidad de la materia prima en la elaboración 

de concreto fresco y el espacio que será de soporte para las diferentes estructuras de 

construcción civil. 

1.4.3. Limitación de la investigación 

Pocos profesionales especialistas para la calibración del espectrómetro, dificultad para 

encontrar filtros patrones para la verificación del equipo, según el modelo, la ausencia de 

laboratorios acreditados en nuestra región. 

1.4.4. Delimitación de la investigación 

Espacial 

La investigación se desarrolló en el laboratorio de Ingeotecon Contratistas y Ejecutores 

E.I.R.L. ubicado en el AAHH Covadonga Mz P2 lote 08 – Huamanga – Ayacucho, las 

muestras fueron tomadas del riachuelo del asentamiento humano de Yanama que fue 

usado para la elaboración de concreto, en el proyecto de saneamiento básico de Yanama 

Temporal 

Se desarrolló en los periodos 2021 – 2022. 

1.5. Hipótesis 

1.5.1. Hipótesis Principal 

Se cuenta con la validación del método modificado empleando la espectrofotometría VIS 

para determinar las sales de sulfatos que reducen la resistencia mecánica del concreto. 



 

5 
 

1.5.2. Hipótesis específicas 

 Se realiza la verificación de la exactitud y precisión de la longitud de onda del 

espectrofotómetro GENESYS 30 usado en la validación del método de ensayo 

modificado. 

 La validación del método modificado se logra obteniendo resultados aceptables de la 

linealidad, límites de detección, cuantificación, repetibilidad, exactitud y estimando la 

incertidumbre asociada. 

 Se verifica la aplicación práctica del método validado usando muestras de agua del 

riachuelo del asentamiento humano de Yanama. 

1.6. Generalidad de la empresa Ingeotecon E.I.R.L. 

1.6.1. Ubicación geográfica 

Las instalaciones de Ingeotecon se encuentran ubicadas en la Región de Ayacucho, 

provincia de Huamanga, distrito de Ayacucho en el AAHH Covadonga Mz P2 lote 8, como 

se puede observar en la figura 1 (13° 8' 9.16" latitud sur - 74° 13' 40.32" longitud oeste). 

Figura 1 

Ubicación de las instalaciones de Ingeotecon E.I.R.L 

 

Nota. Google Heart (2021) 
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1.6.2. Laboratorio de Ingeotecon 

1.6.2. Oficina de administración 

Espacio donde se atienden a los clientes, visitantes, recepcionan documentos, entregan 

informes, entregan cotizaciones. 

1.6.2. Sección de recepción de muestras 

Lugar en el cual se coordinan con los clientes sobre las solicitudes de servicios, se 

identifican las muestras, codifican muestras y almacenan hasta la aprobación de las 

solicitudes de servicios. 

1.6.2. Sección de conservación de contramuestras 

En esta sección se almacenan las contramuestras de diferentes servicios por un tiempo 

determinado para realizar algún reensayo cuando sea necesario. 

1.6.2. Sección de ensayos de concreto 

Es donde se desarrollan los ensayos de resistencia de diferentes tipos de muestras o 

especímenes de concreto; ya sean testigos, vigas, cubos de lechada, cubos de mortero, 

unidades de albañilería, carga puntual en rocas, entre otros. Todos con el fin de determinar 

la resistencia mecánica y algunas propiedades físicas. 

1.6.2. Sección de ensayos de límites de consistencia y gravedad específica 

Zona en la cual se realizan ensayos de límites de consistencia de Atterberg (límite líquido, 

límite plástico, índice de plasticidad), con el fin de determinar la clasificación de un 

determinado suelo. Así mismo se realiza el ensayo de la gravedad específica de agregados 

y suelos por el método del picnómetro. Ambos métodos con referencia a normativas ASTM 

Y NTP respectivamente. 

1.6.2. Sección de ensayos especiales 

Se obtienen especímenes de ensayos los cuales son llevados a condiciones de campo 

(humedad, densidad) para después determinar diferentes parámetros necesarios según la 

solicitud del cliente, los cuales son ensayados con equipos semiautomáticos. 
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1.6.2. Sección de secado 

Se desarrolla el secado de muestras en horno, todo ello mayormente bajo la normativa de 

la ASTM D2216, o según requiera el caso. 

1.6.2. Sección de granulometría 

Ambiente en el cual se realiza la prueba de granulometría de diferentes materiales como 

suelos, agregados, materiales para filtros, granulometrías globales, etc. 

1.6.2. Sección de ensayos de compactación 

Es donde ejecutan ensayos para determinar la densidad máxima y contenido óptimo de 

humedad de un suelo (Proctor modificado), CBR, Elaboración de suelo cemento y aditivos 

químicos 

1.6.2. Sección de ensayos químicos 

Esta sección es el soporte donde se ensayan los diferentes métodos de ensayo en matrices 

de agua, suelos, agregados, concretos, rocas. Como podrían ser:  pH, Cloruros, sulfatos, 

durabilidad al sulfato de magnesio, azul de metileno, materia orgánica, azul de metileno, 

solidos suspendidos totales, solidos disueltos totales, alcalinidad total, granulometría por 

sedimentación, entre otros. 

1.6.2. Depósito, almacén de equipos y materiales de campo y patrones de 

referencia 

Donde se tienen diferentes equipos, materiales de referencia, reactivos, enceres, 

materiales de escritorio, equipos de protección personal, etc. 

1.6.2. Oficina técnica 

La información generada en laboratorio y servicios de campo (registros) son procesadas 

en hojas de cálculo o software para la elaboración del respectivo informe. 

En la figura 2 y 3 se da a conocer el organigrama y el mapa de procesos de la empresa 

Ingeotecon respectivamente. 
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Figura 2 

Organigrama de la empresa Ingeotecon E.I.R.L 

 

Nota. Sistema Integrado de Gestión de Ingeotecon 
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Nota. Sistema Integrado de Gestión de Ingeotecon

Figura 3 

Mapa de procesos de Ingeotecon E.I.R.L 
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CAPÍTULO II 

 MARCO TEÓRICO 

2.1. Antecedentes de la Investigación 

2.1.1. Antecedentes internacionales 

La validación de métodos de ensayos constituye los principios para la realización de 

servicios científicos técnicos y una garantía de la calidad de los resultados que se 

proporcionarán. El objetivo de un análisis químico es generar resultados confiables los 

cuales serán utilizados para la toma de decisiones, generalmente en el monitoreo y control 

de calidad de diferentes industrias. Uno de los aspectos más importantes para conseguir 

este objetivo es la validación de los métodos de ensayo que se pretenden utilizar. En el 

presente trabajo se realiza la validación de la determinación de sales de iones sulfatos por 

el método turbidimétrico o instrumental, para lo cual; se evaluaron los parámetros 

recomendados de acuerdo a su metodología como: Linealidad, precisión, límites de 

detección y de cuantificación.  

Durante el estudio, se utiliza un estándar de referencia interno; se realizan ensayos de 

recuperación de muestras y se compararon los resultados obtenidos en muestras residuales 

industriales con los reportados por un laboratorio de referencia; utilizando las de pruebas 

de hipótesis, prueba de Fisher y test de Student, demostrándose que no existen diferencias 

significativas para un 95 % de confiabilidad entre ellos. (Rodríguez. 2010, p.39) 
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Se concluye que el método para la determinación de iones sulfatos en agua potable mostró 

ser apropiada para las concentraciones establecidas por la normativa vigente, si esta 

cambia el método estará sujeto a una revalidación. Además, se comprobó que a bajas 

concentraciones las desviaciones aumentan considerablemente, cuando se realiza la 

evaluación estadística de la validación del método descrito. (Aponte. 2010, p. 63) 

Para calibrar el espectrómetro se realizaron pruebas de: exactitud, precisión, estabilidad, 

linealidad, repetibilidad espectral y fotométrica, luz difusa, ruido, resolución y la evaluación 

de la incertidumbre. 

Para determinar la precisión fotométrica se utilizó cuatro diferentes tipos de filtros: siendo 

el filtro blanco al 50 % de transmitancia, filtro amarillo al 50 % de transmitancia, filtro blanco 

al 10 % de transmitancia y filtro amarillo al 10 % de transmitancia, una vez realizadas las 

lecturas de los mismos se comparó el valor experimental con los valores de referencia y se 

comprobó que los valores no presentaron diferencias significativas y en todos los casos el 

valor del sesgo fue menor de +/-0.005 según especificación del equipo. 

Al evaluar la linealidad, se prepararon seis soluciones de dicromato de potasio en un rango 

de 20 ppm a 100 ppm, se les realizo la lectura a cada solución, de los cuales se obtuvo un 

coeficiente de regresión de 0,999; lo cual nos muestra la excelente relación lineal entre la 

absorbancia y la concentración. (Martínez, Pérez. 2009, p.7) 

2.1.2. Antecedentes nacionales 

Raquí (2021) menciona en las conclusiones de su trabajo de “Validación de un método 

turbidimétrico modificado frente al método normalizado en muestras de agua a diferentes 

concentraciones de sulfato” que para diferentes concentraciones realizadas por el método 

turbidimétrico obtenido en el laboratorio Certilab y el método modificado, se observa que 

no existen diferencias significativas: 

 Para la solución patrón de concentración (1 mg/L, 5 mg/L y 10 mg/L) comparado con 

el método modificado se tiene: 0,962; 0,935; 0,948; 4,995; 4,981; 5,009 y 9,975; 

10,002; 9,989 respectivamente 

 Para la solución patrón de concentración (1 mg/L, 5 mg/L y 10 mg/L) se tienen 

resultados comparados con el método normalizado se tiene: 1,02;1,02;0,98; 5,04; 

5,04; 4,96 y 10,01; 10,01; 9,96 respectivamente. 
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Además, para la evaluación de la linealidad del método, se aplicó un análisis de regresión 

lineal, para obtener la recta que mejor se ajuste Y = 0,074. El coeficiente de correlación 

obtenido es r2 = 0,999; lo que demuestra una alta correspondencia entre a la concentración 

y la señal analítica del método para las determinaciones realizadas, con un 95 % de 

confiabilidad. 

El estudio del método presentó adecuadas características de desempeño al ser preciso y 

veraz, con un adecuado intervalo de concentración presentando un coeficiente de variación 

(CV) menor a 10 %. 

2.2. Soluciones de Sulfatos  

El concreto expuesto a soluciones de sulfato puede ser afectado y deteriorado hasta un 

grado que depende básicamente de tres aspectos; como la composición del concreto, la 

calidad del concreto en el lugar, así como el tipo y la concentración de iones sulfato. 

Cuando hablamos del ataque de sulfato al concreto es necesario conocer las 

características del concreto resistente a los sulfatos, de modo que podamos dar los pasos 

apropiados para minimizar el deterioro del concreto expuesto a estos compuestos 

químicos. 

El ataque se produce cuando las concentraciones relativamente altas de sulfatos entran en 

contacto con los compuestos hidratados de la pasta de cemento, este contacto provoca 

una reacción química que genera expansión en la pasta y crea una presión capaz de 

romper la estructura y finalmente desintegrar el concreto. (Londoño, 2018). 

2.3. Efecto de los sulfatos 

El concreto que va a estar sometido a soluciones o suelos que contengan sulfatos debe 

cumplir con los requisitos de la tabla 1, el concreto debe estar hecho con un cemento que 

proporcione resistencia a los sulfatos y que tenga una relación agua-material cementante 

máxima y un f´c mínimo según la tabla 1
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Tabla 1 
Concreto expuesto a soluciones de sulfatos 

 

Nota. * Puede requerirse una relación agua cemento menor o una resistencia más alta para lograr baja permeabilidad. ** Se 

considera el caso de agua de mar como exposición moderada. 

*** Puzolana que se ha comprobado por medio de ensayos, o por experiencia, que mejora la resistencia a sulfatos cuando se usa 

en concretos que contienen cemento tipo V, fuente. Ministerio de vivienda construcción y saneamiento (2021) 

Exposición a 
sulfatos 

Sulfato soluble en 

agua (𝑆𝑂4
2−) 

presente en el 
suelo, porcentaje 

en peso 

Sulfato (𝑆𝑂4
2−) en el 

agua, ppm 

Tipo de 
cemento 

Relación 
máxima agua-

material 
cementante 

(en peso) para 
concretos de 
peso normal * 

f´c mínimo 
(Mpa) para 
concretos 
de peso 
normal y 
ligero* 

 

Insignificante 0,0 ≤ (𝑆𝑂4
2−) < 0,1 0,0 ≤ (𝑆𝑂4

2−) < 150 .-. .-. .-. 

Moderada ** 0,1 ≤ (𝑆𝑂4
2−) < 0,2 150≤ (𝑆𝑂4

2−) < 1500 

II, IP(MS), 
IS(MS), 
P(MS), 

I(PM)(MS), 
I(SM)(MS) 

0,5 28 

Severa 0,2 ≤ (𝑆𝑂4
2−) < 2,0 1500 ≤ (𝑆𝑂4

2−) < 10000 V 0,45 31 

 

Muy severa 

 

2,0 < (𝑆𝑂4
2−) 

 

10000 < (𝑆𝑂4
2−) 

Tipo V más 
puzolana*** 

 

0,45 

 

31 
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2.4. Presencia de sulfatos en suelos y agua 

Los sulfatos, sales en agua a excepción de los de Pb, Ba, Sr, se hallan profusamente 

distribuidos en todas las aguas. El ion procede principalmente de los procesos de 

disolución del yeso (CaS𝑂4.2H2O), sin olvidar las cantidades procedentes de la oxidación 

bacteriana de sulfuros. La concentración de sulfatos en aguas oscila entre 20 y 50 mg/L, en 

los ríos de Norte América y del Norte de Europa y en zonas mediterráneas, presenta niveles 

sustancialmente superiores a > 400 mg/L. 

Cabe ahora mencionar, por su importancia al efecto desfavorable que producen altos 

contenidos de sulfatos (tanto cálcicos como magnésicos) en obras destinadas para el 

sector público, generando la sal de CANDLOT-MICHAELIS conocido generalmente como 

“cáncer del cemento” que daña irremisiblemente el hormigón. 

Como efecto positivo, ha de destacarse que aguas con alto contenido en sulfato insolubiliza 

los metales pesados allí presentes y minimiza su toxicidad. 

Por último, se hace referencia que los sulfatos en el agua de bebida provocan sabores 

amargos, estando el umbral de gusto en función del catión del concreto que sea mayoritario 

en el agua, por ejemplo, unos 350 mg/L para sulfatos sódico y 500 mg/L para sulfato de 

magnesio. (UJA 2010, p. 11) 

2.5. Análisis de sulfatos en suelos y agua 

El sulfato (𝑆𝑂4
2−) está ampliamente distribuido en la naturaleza y puede presentarse en 

aguas naturales en concentraciones que van desde unos pocos a varios miles de 

miligramos por litro. Los residuos del drenaje de minas pueden aportar grandes cantidades 

de (𝑆𝑂4
2−) debido a la oxidación de la pirita, debido a que los sulfatos de sodio y magnesio 

ejercen una acción catalítica. 

Selección del método 

El método cromotográfico de iones es adecuado para concentraciones superiores a 0,1 mg/L 

y los métodos gravimétricos lo son para concentraciones (𝑆𝑂42−) superiores a 10 mg/L. 

 El método turbidimétrico es aplicable a un rango de 1 a 40 de (𝑆𝑂4
2−) mg/L y el método 

automatizado de azul de metiltimol es el método de analizar una gran cantidad de 
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muestras de sulfato, analizándose unas 30 muestras por hora (American Public Health 

Association, 2017, p. 4-197) 

2.6. Espectroscopia UV / VIS 

Un espectrofotómetro UV/VIS mide la intensidad de la luz que pasa a través de una 

solución de muestra en una celda y la compara con la intensidad de la luz antes de que 

pase a través de la muestra. Teniendo como componentes principales: una fuente de luz, una 

celda porta muestras, un dispositivo de dispersión para separar las diferentes longitudes de 

onda de la luz (por ejemplo, un monocromador) y un detector adecuado como se muestra 

en la figura 4. 

Figura 4 

Componentes principales de un espectrofotómetro 

 

Nota. Mettler-Toledo AG, Analytical (2015) 

El principio de funcionamiento de un espectrofotómetro de basa en los siguientes 

pasos: 

2.1.3. Blanco 

a. El disolvente (por ejemplo, agua o alcohol) se añade a un recipiente transparente y 

no absorbente 

b. Un rayo de luz emitido por la fuente de la luz atraviesa la cubeta con el disolvente. 

c. La intensidad de la luz transmitida a diferentes longitudes de onda se mide luego 

mediante un detector colocado después de la cubeta con el disolvente y se registra. 
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2.1.4. Determinación de la muestra 

a. Se disuelve la muestra en el solvente y se agrega a la cubeta. 

b. Un haz de luz emitido por la fuente de luz atraviesa la cubeta con la muestra 

c. Al pasar a través de la cubeta, la luz atraviesa la cubeta con la muestra. 

d. A continuación, el detector mide la luz transmitida. 

e. El cambio de la intensidad de la luz en diferentes longitudes de onda se calcula 

dividiendo la intensidad transmitida de la solución de muestra por los valores 

correspondientes del blanco. 

2.1.5. Línea de calibración 

Para determinar la concentración desconocida de una solución de muestra mediante 

espectroscopia UV/VIS, primero se debe crear una línea de calibración. Esto se hace 

midiendo la absorción de luz de varias soluciones estándar de diferentes concentraciones 

conocidas a una longitud de onda predefinida en el rango de 380 nm a 420 nm. En el 

siguiente ejemplo se miden 5 soluciones estándar de concentraciones crecientes a una 

longitud de onda predefinida: 20 mg/L, 40 mg/L, 60 mg/L, 80 mg/L y 100 mg/L. (Mettler-

Toledo AG, Analytical, 2015). 

Figura 5 

Línea de calibración trazando los valores de absorbancia en función de la concentración 

 

Nota. Se determinan los valores de absorbancia de las soluciones estándar, fuente. Mettler-

Toledo AG, Analytical, 2015 
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2.7. Validación y verificación de métodos de ensayo 

2.1.6. Validación 

La validación de un método consiste básicamente en la definición de un requisito analítico 

y la confirmación, mediante un examen y provisión de evidencias objetivas, y de esta 

manera se cumplen los requisitos particulares para un uso específico previsto y demostrar 

capacidades consistentes con las aplicaciones requeridas.  

Las actividades de validación de métodos y el desarrollo de métodos están estrechamente 

vinculados. Muchas de las características de desempeño que se evalúan durante la 

validación, también lo son en mayor o menor medida, durante el desarrollo del método. Sin 

embrago, es importante recordar que debe llevar a cabo una validación formal de la versión 

final del método (el procedimiento documentado). 

Además, se menciona que se debe validar un método de prueba cuando sea necesario 

demostrar que sus características de desempeño son adecuadas para el uso previsto. Por 

ejemplo, se indica en el apartado de la Norma ISO/IEC 17025 que el laboratorio debe 

validar: 

 Métodos no normalizados; 

 Métodos diseñados/desarrollados por el laboratorio; 

 Métodos normalizados usados fuera de su ámbito de aplicación; 

 Ampliaciones o modificaciones de métodos normalizados.  

(A focus for analytical Chemistry in Europe, 2014, P. 10). 

2.1.7. Verificación 

La ISO 9000 define la verificación como “la confirmación, a través de la aportación de 

evidencias objetivas, de que se cumplen los requisitos especificados”. 

El propio Vocabulario Internacional de Términos Fundamentales y Generales de Metrología 

(VIM) establece que la verificación es “la aportación de evidencia objetiva de que un 

elemento dado satisface los requisitos especificados” y que la validación es una 

“verificación, donde los requisitos especificados son adecuados para un uso previsto” (A 

focus for analytical chemistry in Europe, 2014, P. 12). 
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2.1.8. Importancia de la validación 

Diariamente se llevan a cabo millones de pruebas, mediciones y exámenes en miles de 

laboratorios de todo el mundo. Por ejemplo, para apoyar la asistencia sanitaria; controlar la 

calidad de agua potable, calidad en los alimentos; analizar la composición elemental de una 

aleación para confirmar su idoneidad para su uso en la construcción aeronáutica y en el 

análisis forense de los fluidos corporales en las investigaciones criminales. Prácticamente 

todos los aspectos de la sociedad dependen, de una manera u otra, del trabajo analítico. (A 

focus for analytical chemistry in Europe, 2014, P. 10) 

2.1.9. Plan de validación de un método de ensayo 

Para poder realizar una validación se debe desarrollar un plan en el cual se tienen 

diferentes etapas como puede ser: 

a. Definir el objetivo y alcance del plan. 

b. Seleccionar las normas y documentos de referencia que se adecuen al objetivo. 

c. Planificación del proceso. 

 Definición de las matrices de ensayo, instrumentos a calibrar. 

 Asignación de responsabilidades. 

 Características generales del plan, tales como prioridades del uso previsto, 

teniendo en cuenta además requisitos legales, normativos y propios. 

 Planteamiento de modificaciones a las normas, fundamentos que sustenten 

dichas modificaciones. 

d. Definir parámetros de validación y criterios de aceptación 

 Documentación del procedimiento operacional de método. 

 Comprobar si las características de funcionamiento de los equipos disponibles 

en el laboratorio son compatibles con las requeridas por el método de estudio. 

 Caracterizar materiales, por ejemplo, estándares y reactivos. 

 Realizar experimentos de validación “preliminares”. 

e. Ajustar los parámetros de validación del método y criterios de aceptación, si es 

necesario. 

f. Ejecutar los experimentos de validación “finales”. 
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g. Preparar la propuesta final del procedimiento operacional para la ejecución del 

método rutinariamente. 

h. Definir criterio de revalidación. 

i. Definir tipo y frecuencia de verificación de control de calidad del método. 

j. Conservación de registros. 

2.1.10. Parámetros para la validación 

Se tiene algunos parámetros de validación para casos que no requieran equipos de 

medición y para casos donde sí se requieran usar equipos de medición (instrumentales). 

Tabla 2 

Parámetros de validación para métodos no instrumentales e instrumentales 

ítem Parámetros 
Determinación 

de contenidos 

Análisis físico – químicos - 

instrumentales 

1 
Exactitud (Veracidad 

+Precisión) 
Evaluar Evaluar 

2 Linealidad * /Rango Lineal No aplica Evaluar 

3 Sensibilidad No aplica Evaluar 

4 Rango de trabajo Evaluar Evaluar 

5 
Selectividad y/o 

especificidad 
Evaluar Evaluar 

6 Límite de detección Si/No Evaluar 

7 
Límite de 

cuantificación 
Si/No Evaluar 

8 Incertidumbre Evaluar Evaluar 

9 Robustez Evaluar Evaluar 

Nota. (*) Aplicable a técnicas que usan una curva de regresión, fuente. Grupo Líder World 

(2021). 

2.1.11. Precisión 

La precisión (precisión de la medida) es una medida de que tan cerca están entre sí. 

Generalmente se expresa mediante parámetros estadísticos que distribuyen los 

resultados, típicamente la desviación estándar (o desviación estándar relativa), obtenidos 

realizando las mediciones repetidas en un material adecuado en condiciones específicas. 

La decisión sobre las “condiciones específicas” es un aspecto importante a la hora de 
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evaluar la precisión de la medida – las condiciones determinan el tipo de estimación 

obtenida. 

La “repetibilidad” y reproducibilidad de medición” representan las dos medidas de precisión 

que se pueden obtener. La documentación de los métodos estandarizados incluirá 

normalmente tanto la repetibilidad y reproducibilidad de datos, donde sean aplicables. 

La repetibilidad, es decir, dar la más pequeña variación en los resultados, es una medida 

de la variabilidad en los resultados cuando un solo analista usa el mismo equipo durante 

un corto periodo de tiempo como se muestra en la figura 6. 

La reproducibilidad, que significa dar la mayor variación en los resultados, es una medida 

de la variabilidad en los resultados entre laboratorios, como se observa en la figura 7 (A 

focus for analytical chemistry in Europe, 2014, P. 35) 

También se define como el grado de concordancia entre los resultados independientes de 

una prueba, obtenidos bajo condiciones estipuladas.  

La precisión depende únicamente de la distribución de los errores aleatorios y no está 

relacionada con el valor real. 

La precisión se determina mediante el procesamiento estadístico de un conjunto de dato 

determinado, y se da en: 

Condiciones de repetibilidad 

Realización de varias veces el mismo ensayo en las mismas condiciones, sobre la misma 

muestra, durante intervalos cortos de tiempo. 
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Nota: Grupo Líder World (2021) 

Condiciones de reproducibilidad 

Se puede evaluar, por ejemplo, con la misma muestra, el mismo operador, etc., pero en 

diferentes intervalos de tiempo (pruebas interlaboratorios). 

Nota: Grupo Líder World (2021)  

2.1.12. Exactitud 

La validación del método intenta estudiar la precisión mediante la evaluación de efectos 

sistemáticos y aleatorios en los individuos. Por lo tanto, la exactitud suele estudiarse en 

términos de dos componentes: “veracidad” y “precisión”. Además, una expresión cada vez 

más común de exactitud es “incertidumbre de medición”, que es un valor único. 

Figura 6 

Ejemplo de resultado de repetibilidad en una medición 

Figura 7 

Ejemplo de reproducibilidad para cinco analistas 
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Es el grado de concordancia existente entre el resultado del ensayo y un valor aceptado 

de referencia. 

Los principales indicadores de la calidad de resultados y por ende de la validación de un 

método son la veracidad y la precisión. 

𝐸𝑥𝑎𝑐𝑡𝑖𝑡𝑢𝑑 = 𝑣𝑒𝑟𝑎𝑐𝑖𝑑𝑎𝑑 + 𝑝𝑟𝑒𝑐𝑖sió𝑛 ( 1 ) 

2.1.13. Límite de detección 

Esta es la concentración mínima del analito en la muestra, que puede detectarse, pero no 

necesariamente cuantificarse como un valor exacto. 

Las muestras utilizadas deben ser preferentemente muestras en blanco (que no tengan 

cantidades detectables de analito) o muestras de pruebas cuyas concentraciones de 

analito estén cercanas o por debajo del límite de cuantificación. 

Las muestras blanco funcionan bien en métodos en los que se obtiene una señal 

mensurable para un blanco, como son la espectrofotometría y la espectroscopia atómica. 

Sin embargo, para técnicas como la cromatografía en las que se detecta un pico por encima 

del ruido, son necesarios niveles de concentración cercanas o superiores al límite de 

cuantificación (Urachem, 2014). 

Su determinación cuenta los valores analíticos proporcionados por dos tipos de soluciones; 

los patrones y el blanco reactivo 

Basado en la concentración 

En general, el límite de detección se suele expresar también como:  

𝐿𝐷𝑀 = 𝑡 ∗ 𝑠𝑏 ( 2 ) 

Donde: 

t: valor constante estadística t’ de Student para un nivel de confianza del 99 % y una 

desviación estándar estimada con n-1 grados de libertad; siendo n=7, el valor de t será 

3,14. 
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sb= desviación estándar del blanco reactivo fortificado 

2.1.14. Límite de cuantificación 

Este es el nivel mínimo de analito que puede ser medido con la exactitud y precisión, en 

condiciones aceptables de prueba de rendimiento. 

El “desempeño aceptable” se considera de varias maneras según las pautas incluida la 

presión y la veracidad, o la medición de la incertidumbre. En la práctica, sin embargo, el 

límite de cuantificación, se calcula según la mayoría de las convenciones como la 

concentración del analito en la desviación estándar obtenida a niveles bajos multiplicada 

por un factor. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Nota: Grupo Líder World (2021) 

Basado en la concentración: en general, el límite de cuantificación se suele expresar 

también como: 

𝐿𝐶𝑀 = 10 ∗ 𝑆 ( 3 ) 

Donde: 

LCM=Límite de detección del método 

𝑆 = 𝐷𝑒𝑠𝑣𝑖𝑎𝑐𝑖ó𝑛 𝑒𝑠𝑡𝑎𝑛𝑑𝑎𝑟 

Figura 8 

Ejemplo de límite de cuantificación 
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2.1.15. Selectividad 

La selectividad analítica se refiere a “la medida en la que el grado puede usarse para 

determinar analitos particulares en mezclas o matrices sin interferencias en otros 

componentes que tengan un comportamiento similar” 

Esta es la medición en la que un método determina que un analito particular dentro de una 

mezcla compleja, puede estar interferido por otros componentes de la mezcla. 

Efecto de las interferencias 

Podemos decir que los métodos analíticos constan de una etapa de medición, procedido o 

no por una etapa de aislamiento. Durante la etapa de medición, la concentración de un 

analito generalmente no se mide directamente. En su lugar se cuantifica una propiedad 

especifica (por ejemplo, intensidad de luz). Por lo tanto, es crucial establecer que la 

propiedad de medición se debe únicamente al analito y no a nada química o físicamente 

similar, o que resulte de un sesgo en el resultado de la medición. Puede ser necesario que 

la etapa de medición sea precedida por una etapa de aislamiento para mejorar la 

selectividad de un sistema de medición (Urachem, 2014, p.19) 

Las interferencias pueden causar un incremento o perdida de la señal del mensurando. 

Pruebas: 

 El análisis de materiales de referencia 

 Adición de matriz 

2.1.16. Linealidad y rango 

El intervalo de trabajo del método a validar, debe indicarse como parte del procedimiento 

documentado. Durante la validación, es necesario confirmar que el método se puede 

utilizar en este intervalo. Para evaluar el intervalo de trabajo, el laboratorio debe determinar 

tanto la linealidad del método como el procedimiento de calibración propuesto e indicado 

en el método (Urachem, 2014, p. 14). 

Muchos métodos se basan en el procesamiento de la muestra recibida en el laboratorio 

sea procesada (digerida, extraída, diluida) antes de que pueda presentarse al instrumento 
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de medición y se registre una señal. En estos casos, hay dos intervalos de trabajo, el 

intervalo de trabajo del método, donde se relaciona con la concentración de la muestra que 

se expresa como mg/kg en una muestra sólida y mg/l en una solución después de extraer 

la muestra. En la figura 9 se da un ejemplo de curva de calibración para el método 

instrumental. 

Define la habilidad del método para obtener resultados de la prueba proporcionales a la 

concentración del analito. 

Nota. se infiere que el intervalo lineal es el intervalo de concentraciones del analito sobre 

las cuales el método da resultados de pruebas proporcionales a la concentración del analito. 

Fuente. (Grupo Líder World, 2021) 

En la figura 9 se demuestra: 

 La relación entre X e Y existe (ANOVA) P < 0.05 

 La distribución normal de los residuos 

 Gráfico de residuos, para demostrar la influencia de los residuos sobre la variable de 

influencia 

 Determinar el coeficiente de regresión “r” El cual se determina con la 

Figura 9 

Curva de calibración obtenida a partir de 6 mediciones de concentración vs absorbancia 
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ecuación 4.4 (r). 

𝑟 =
∑ (𝑋𝑖 − 𝑋̅)(𝑌𝑖 − 𝑌̅)𝑛

𝑖=1

√∑ (𝑋𝐼 − 𝑋̅)2𝑛
𝑖=1 ∑ (𝑌𝐼 − 𝑌̅)2𝑛

𝑖=1

 
( 4 ) 

El r para considerarlo adecuado debe ser mayor a 0,998 

2.1.17. Rango 

El rango de un método analítico es el intervalo entre la más alta y la más baja concentración 

(cantidades) del analito, para la cual se ha demostrado que el método analítico tiene un nivel 

apropiado de precisión, veracidad y linealidad. 

Rango lineal (intervalo de trabajo del instrumento). 

Nota. A) Ejemplo típico de una curva de respuesta obtenida con un método instrumental. 

Se identifican las características del desempeño “intervalo de trabajo”, “intervalo lineal, 

“sensibilidad analítica”, “LDM” y “LCM”. B) Ejemplo típico de una curva obtenida con un 

procedimiento de medición en el que se presenta la concentración medida en función de la 

concentración de la muestra de ensayo. (Lider world, 2021). 

Figura 10 

Ejemplo de curva de calibración 
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2.1.18. Incertidumbre 

La calidad del resultado de medición, su precisión, se caracteriza por la 

incertidumbre de la medición (o simplemente incertidumbre), que define el intervalo 

alrededor del valor medido “C MEDIDO”, donde se encuentra con cierta probabilidad el 

valor verdadero “C VERDADERO”. La incertidumbre de la medición U en sí es la mitad 

de la anchura de ese intervalo y siempre es no negativo.  

Nota. Lider world, 2021  

Proceso de estimación de incertidumbre 

El proceso para estimar la incertidumbre de la medición debe incluir las siguientes etapas: 

a. Especificación del mesurando 

b. Establecer un modelo matemático, es decir, expresar matemáticamente la relación 

del mensurando (magnitud y parámetro que se de miden y se les representa por “Y” y 

las variables de las cuales depende (Xi) 

c. Identificar las cantidades que pueden afectar la medición o depender el resultado de 

la medición, llamadas cantidades de influencia. 

d. Identificación de las fuentes de incertidumbre (diagrama causa – efecto) 

e. Cuantificar los componentes de la incertidumbre: 

f. Una vez identificadas las fuentes de incertidumbre, el siguiente paso es cuantificar la 

Figura 11 

Interrelación entre los conceptos de valor verdadero, valor medido, error e incertidumbre 
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incertidumbre asociada con esas fuentes. 

g. Calcular la incertidumbre combinada μc (y). 

h. Elegir un nivel de confianza y cuantificar el número de grados de libertad asociado a 

la estimación realizada y determinar el factor de cobertura; datos que permiten definir 

el intervalo que involucra la estimación de la incertidumbre de la medición. 

i. Estimación de la incertidumbre expandida. 

j. Informar el resultado de la medida incluyendo el valor de incertidumbre asociada. 

Etapa 1.- especificación del mensurando: 

En el contexto de la estimación de la incertidumbre, la “especifica ion del mensurando” 

requiere una declaración clara de lo que se va mediar, así como una expresión que relacione 

el valor del mensurando con los parámetros en cual depende. Estos parámetros pueden ser 

otros mensurandos, cantidades que no se miden directamente, o constantes. Toda esta 

información debe incluirse en un procedimiento operativo de trabajo. 

Esta es la magnitud de la medida que se desea determinar. El mensurando no puede 

definirse por uno u otro valor, sino mediante la descripción de aquella magnitud a medir 

(Urachem/CITAC, 2012, p. 9) 

Ejemplo: determinación de la concentración de plata en muestras de geoquímicos. 

Etapa 2.- establecer el modelo matemático de la medición: 

El modelo matemático es una expresión matemática, que determina el mensurando Y, este 

se determina a partir de otras N magnitudes X1, X2, … XN, por medio de una función f: 

Y = f (X1, X2, … XN) = f (Xi) La estimación Xi se indica como Xi Siendo: 

Y = Magnitud de salida 

X1, X2, … XN Magnitudes de entrada que permiten obtener el valor del mensurando f = 

función modelo. 

Ejemplo: el modelo matemático seria la expresión matemática que relaciona las magnitudes 

de entrada (con Ag curva, volumen, peso) con la estimación del mensurando 

(concentración de Ag). 
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Con 𝐴𝑔 =
𝑐𝑜𝑛 𝐴𝑔(𝑐𝑢𝑟𝑣𝑎)∗𝑉

𝑊
 

 Magnitudes de entrada: con Ag (curva), volumen (V), peso (W), que permiten obtener 

el valor del mensurando. 

Y = f (X1, X2, X3) = f (con Ag(curva), V, W) 

 Con Ag: Magnitud de salida del mensurando. 

Etapa 3 – identificar fuentes de incertidumbre: 

Se debe presentar una lista exhaustiva de fuentes relevantes de incertidumbre. En este 

paso, no hay necesidad de preocuparse por la cuantificación de componentes individuales; 

el objetivo es tener perfectamente claro sobre que debería considerarse. 

Hay muchas fuentes posibles de incertidumbre en una medición, por ejemplo: 

a. Muestreo 

b. Condiciones de almacenamiento 

c. Efectos instrumentales 

d. Pureza de reactivos 

e. Estequiometria asumida 

f. Corrección del blanco 

g. Condiciones de medida 

h. Efecto matriz de la muestra 

i. Efectos del operador 

Nota. La incertidumbre se compone de contribuciones de diversas fuentes. Algunas se 

describen por las cantidades de entrada (magnitudes de influencia). 

Fuentes de incertidumbre basadas en el modelo matemático asociado a la medición, se 

escribe la ecuación completa para el resultado. Los parámetros de la ecuación constituyen 

las ramas principales del diagrama de causa – efecto (diagrama de Ishikawa o “espina de 

pescado”). 
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Etapa 4 – cuantificar los componentes de la incertidumbre: 

Se eligen procedimientos alternativos para la estimación de la incertidumbre, dentro de 

estos procedimientos, mencionaremos algunos: 

 Procedimiento general ISO (también conocida como aproximación “bottom-up” 

 Procedimiento de estimación según la especificación técnica ISO 21748 (Guidance 

for the use of repeatability, reproducibility and trueness estimates in measurement 

uncertainty estimation). 

 Procedimiento de estimación empleando la información obtenida de un proceso de 

validación. 

 Procedimiento global de estimación de la incertidumbre de medición. 

Etapa 5- cuantificación de la incertidumbre 

Una vez identificadas las fuentes de incertidumbre, el siguiente es cuantificar la 

incertidumbre asociada a estas fuentes. Estos se hacen mediante: 

 La evaluación de la incertidumbre asociada con cada fuente individual y 

posteriormente combinarlas. 

 Determinando directamente la contribución combinada a los resultados de 

incertidumbre de todas o parte de estas fuentes, usando datos del desempeño del 

método. 

En la práctica, es necesaria, y hasta conveniente, una combinación de estos dos 

principios. 

Figura 12 

Diagrama ISHIKAWA para identificar componentes de la incertidumbre 
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Incertidumbre estándar, es la incertidumbre del resultado de una medición, expresada en 

forma de deviación estándar. 

La desviación estándar asociada al resultado de la medicion denominada incertidumbre 

estándar combinada y representada por uc(y), se determina a partir de la desviación 

estándar asociada a cada magnitud de entrada Xi, denominada incertidumbre estándar y 

representada por u(Xi). 

uc (y) = f [𝑢(𝑥1), 𝑢(𝑥2), … 𝑢(𝑥𝑁)] ( 5 ) 

Siendo: 

Y = f (X1, X2, …XN) → y = f (X1, X2, …XN)    

Incertidumbre estándar combinada: uc (y) 

Incertidumbre estándar: 𝑢 (𝑥1), 𝑢(𝑥2), … 𝑢(𝑥𝑁) 

Cada estimación de magnitud de entrada Xi, así como su incertidumbre estándar u(xi) se 

obtienen a partir de una distribución de valores posibles de la magnitud de entrada Xi. 

Evaluación de la incertidumbre tipo A y tipo B 

 Método de evaluación tipo A. está basado en un análisis estadístico de una serie de 

mediciones. 

 Método de evaluación tipo B: Son otras maneras de determinar la incertidumbre 

basándose en información externa al laboratorio u obtenida a partir de la experiencia.  

Evaluación tipo A – bajo condiciones de repetibilidad 

La evaluación tipo A de la incertidumbre se utiliza cuando se realizan observaciones 

independientes entre sí de una de las magnitudes de entrada Xi bajo las mismas 

condiciones de medida la dispersión de los resultados. (Grupo líder world, 2021, p. 39). 

𝑆2 = ∑
(𝑎𝑖 − 𝑎̅)2

𝑛 − 1

𝑁

𝑖=1

 ( 6 ) 
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𝑎𝑎 + 𝑎2 + 𝑎3 + ⋯ + 𝑎𝑛

𝑛
 ( 7 ) 

Se usa para hallar la incertidumbre estándar (desviación estándar de la media) bajo 

condiciones de precisión. 

𝑢(𝑥𝑖) = 𝑠𝑥̅ =
𝑠

√𝑛
 ( 8 ) 

Evaluación tipo A – bajo condiciones de reproducibilidad 

Es una contribución que, si se ha calculado correctamente con un conjunto de repeticiones 

representativas (tiempo, varios operadores, equipos, varias condiciones). 

Esta contribución se estimará como la desviación típica experimental de reproducibilidad 

de la serie de valores de los cuales se calcula, si la media de la desviación es cero. 

𝑢𝑅 = 𝑠𝑅 ( 9 ) 

𝑇1 = ∑ 𝑛𝐼 𝑌𝐼̅ ( 10 ) 

𝑇2 = ∑ 𝑛𝐼 𝑌𝐼̅
2

 ( 11 ) 

𝑇3 = ∑ 𝑛𝐼 ( 12 ) 

𝑇4 = ∑ 𝑛𝐼
2 ( 13 ) 

𝑇5 = ∑(𝑛𝐼 − 1) 𝑆𝑖̅
2
 ( ( 14 ) 

𝑆𝑟
2 =

𝑇5

𝑇3 − 𝑝
 ( 15 ) 

𝑆𝑙
2 = [

𝑇2𝑇3 − 𝑇1
2

𝑇3(𝑝 − 1)
− 𝑆𝑟

2] [
𝑇3(𝑝 − 1)

𝑇3
2 − 𝑇4

] ( 16 ) 

𝑆 = √𝑆𝑟
2 + 𝑆𝐿

2 ( 17 ) 

Método de evaluación tipo B de la incertidumbre estándar 

Se estiman incertidumbres estándar usando información relevante disponible. Algunas 

fuentes de información pueden comprender: 
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 Certificados de calibración 

 Catálogos de proveedores. Por ejemplo, tolerancia de los objetos volumétricos de 

vidrio obtenido mediante catálogo del fabricante. 

Por conveniencia, los valores 𝑢2(𝑥𝑖) y 𝑢(𝑥𝑖) así evaluados, se denominan 

respectivamente varianza tipo B e incertidumbre típica Tipo Distribución rectangular. 

En las siguientes figuras (13,14 y 15) se muestra como calcular la incertidumbre estándar 

a partir de los parámetros de las dos funciones de distribución más importantes, y se da 

una indicación de las circunstancias en que debe usarse cada una de ellas. 

Nota. Urachem, 2014 

Distribución triangular 

En la figura 14 se puede observar la incertidumbre tipo B con distribución triangular. 

 

 

 

 

 

Figura 13 

Incertidumbre tipo B con distribución rectangular 
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Nota. Urachem, 2014 

Distribución de probabilidad normal 

Figura 15 

Incertidumbre tipo B con distribución con probabilidad normal 

 

Nota. Urachem, 2014 

Figura 14 

Incertidumbre tipo B con distribución triangular 
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Etapa 6 -Evaluación de la incertidumbre estándar combinada 

Antes de combinarlas, todas las contribuciones de las incertidumbres deben expresarse 

como incertidumbre estándar, es decir, como desviaciones estándar, puede implicar una 

conversión de algunas de las otras medidas de dispersión. 

Incertidumbre estándar combinada (magnitudes no correlacionadas) cuando las 

magnitudes de entrada no están correlacionadas, la incertidumbre estándar combinada 𝑢𝑐 

(𝑦) se pueden expresar como una combinación de las incertidumbres estándares 

individuales 𝑢(𝑥𝑖) de cada variable 𝑥1, 𝑥2, … 𝑥𝑛. (Grupo líder world, 2021, p. 40) 

También denominada – ley de la propagación de la incertidumbre 

𝑢𝑐
2(𝑦(𝑥1 , 𝑥2, … 𝑥𝑛)) = ∑ 𝑐𝑖

2𝑢(𝑥𝑖)2

𝑛

𝑖=1

 
                             ( 18 ) 

Donde: 

𝑦 (𝑥1, 𝑥2, … 𝑥𝑛) Es una función de las variables 𝑥1, 𝑥2, … 𝑥𝑛 

𝑐𝑖 Es el coeficiente de sensibilidad, el cual se expresa como: 

𝑐𝑖 =
𝜕𝑓

𝜕𝑥𝑖
=

𝜕𝑦

𝜕𝑥𝑖
 ; coeficiente de sensibilidad, el cual se calcula mediante la derivada parcial. 

Siendo 𝑓 la función de la ecuación, expresada como 𝑦. 

Reemplazando tenemos: 

𝑢𝑐
2 = ∑ |

𝜕𝑦

𝜕𝑥𝑖
|
2

𝑢2(𝑥𝑖)

𝑛

𝑖=1

 ( 19 ) 

Regla 1: para modelo que es una suma o diferencia, por ejemplo  

Y = (𝑝 + 𝑞 + 𝑟 + ⋯) ( 20 ) 

La incertidumbre estándar combinada 
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𝑢 𝑐 (𝑦 (𝑝, 𝑞 …)) = √𝑢(𝑝)2 + 𝑢(𝑞)2 + ⋯ ( 21 ) 

Regla 2: para modelo que es un producto o divisor, por ejemplo 

𝑦 = (𝑝 ∗ 𝑞 ∗ 𝑟 ∗ …) ( 22 ) 

O 𝑦 = 𝑝 / (𝑝 ∗ 𝑞 ∗ 𝑟 ∗ …), la incertidumbre estándar combinada 𝑢 𝑐(𝑦). 

 Donde: 
𝑢(𝑞)

𝑞
 se denomina incertidumbre estándar relativa 

𝑢𝑐(𝑦) = √(
𝑢(𝑝)

𝑝
)

2

(
𝑢(𝑞)

𝑞
)

2

+ ⋯ ( 23 ) 

Etapa 7- determinación del factor de cobertura (K) 

Obtener el valor del factor de cobertura 𝑘𝑝 que proporciona un intervalo correspondiente a 

un nivel de confianza especificado p, requiere un conocimiento detallado de la distribución 

caracterizada por el resultado de medida y su incertidumbre típica combinada. (Grupo líder 

world, 2021, p. 43) 

Tabla 3  

Valor   de   factor   de   cobertura   kp que proporciona un intervalo correspondiente a un 

nivel de confianza p, suponiendo distribución normal 

Nivel de confianza 

p (en porcentaje) 

Factor de cobertura 

𝑘𝑝 

68,27 1 

90 1,645 

95 1,960 

95,45 2 

99 2,576 

99,73 3 

Nota. Grupo líder world (2021) 
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Etapa 8 – evaluación de la incertidumbre expandida 

El cálculo de la incertidumbre expandida U, se realiza: 

𝑈 = 𝑘𝑢𝑐 ( 24 ) 

La incertidumbre expandida proporciona un intervalo dentro del cual se considera que el 

valor del mensurando con un alto nivel de confianza. La U se obtiene multiplicando 𝑢𝑐 (𝑦) por 

un factor de cobertura k, la elección del factor k se basa en el nivel de confianza que se 

desea. 

Expresión de la incertidumbre 

La expresión de la incertidumbre expandida U incluye al 

𝑌 = 𝑦̅ ± 𝑈 ( 25 ) 

  

Se debe asegurarse que el número de cifras significativas del valor del mensurando sea 

consistente con el de la incertidumbre. 

Magnitudes correlacionadas 

Ley de propagación para magnitudes correlacionadas 

2.8. Marco Legal 

El Perú tiene diferentes normativas con revisión vigente que aplican a sus diversos rubros 

cualquier proyecto sea cual fuera su naturaleza se debe regir a las disposiciones jurídicas 

las cuales son muy amplias y sobre ello se debe tener la información correcta. 
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En los siguientes párrafos se mencionan algunos reglamentos de interés. 

2.8.1. Normativa general 

Constitución Política del Perú de 1993. 

 Ley Marco para el Crecimiento de la Inversión Privada – Decreto Legislativo N° 757. 

 Ley General del Ambiente – Ley N° 28611. 

 Ley General de Salud – Ley N° 26842. 

 Ley General de Residuos Sólidos – Ley N° 27314. 

 Decreto Legislativo N° 1065 que modifica la Ley N° 27314 Ley General de Residuos 

Sólidos. 

 Reglamento de Ley General de Residuos Sólidos – Decreto Supremo N° 057-2004-

PCM y que Regula de Transporte Terrestre de Materiales y Residuos Peligrosos – 

Ley N° 28256. 

2.8.2. Normativas aplicables a la investigación 

 Reglamento nacional de edificaciones (DS N° 011-2019-vivienda) 

 Reglamento Legislativo N° 1126, Decreto Legislativo que establece controles sobre 

insumos químicos y productos fiscalizados, maquinarias y equipos utilizados para la 

elaboración de productos ilícitas. 

 Decreto Supremo N° 009-2013- en áreas geográficas para la implementación del 

régimen especial para el control de bienes fiscalizados  

 El “Manual de Ensayo de Materiales” es una de las normas establecidos por el 

reglamento nacional de gestión de infraestructura vial aprobado por D.S. N° 034-

2008-MTC y constituye uno de los documentos técnicos normativos, que rigen a nivel 

nacional y es obligatorio el cumplimiento por los órganos responsables de la gestión 

de la infraestructura vial de los tres niveles de gobierno: nacional, regional y local. 

 Estándares De Calidad Ambiental (ECA) para agua y establecen disposiciones 

complementarias Decreto Supremo N° 004-2017-MINAM. 

 NORMA TÉCNICA PERUANA NTP 339.178 2002 (revisada el 2015) Suelos. Método 

de ensayo normalizado para la determinación cuantitativa de sulfatos solubles en 

suelos y agua subterránea. 

 

https://orientacion-anterior.sunat.gob.pe/images/imagenes/contenido/Insumos_quimicos_iqpf_iqbf/DS_009_2013_IN_Zonas_Reg_Esp.pdf
https://orientacion-anterior.sunat.gob.pe/images/imagenes/contenido/Insumos_quimicos_iqpf_iqbf/DS_009_2013_IN_Zonas_Reg_Esp.pdf
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CAPÍTULO III 

 METODOLOGÍA DE ESTUDIO 

3.1. Delimitación del estudio 

La validación del método de ensayo modificado en el trabajo de investigación para 

determinar sulfatos, se realizó en la obra del asentamiento humano de Yanama, en la cual 

se utilizaron muestras del riachuelo Yanama, por ello todos los análisis son referentes a 

esta obra con el método de análisis propuesto, los mismo, fueron analizados en el 

laboratorio de INGEOTECON EIRL, situado en Covadonga de la ciudad de Ayacucho. 

3.2. Nivel de investigación 

El desarrollo de esta investigación es de diseño no experimental ya que la variable 

independiente no ha sido manipulada para comprobar cómo es afectada la variable 

dependiente y por la naturaleza de la información es cuantitativa. 

El estudio es de la forma aplicada porque se tiene un enunciado problema, recolección de 

datos, información, crítica de datos y fuente, formulación de hipótesis e interpretación de 

los resultados.  

3.3. Población y muestra 

3.3.1. Población 

Para comprobar la utilidad del método validado se tuvo como matriz el agua superficial del 

riachuelo del Centro Poblado de Yanama. El punto de muestreo fue: 
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Latitud: 13°11' 59.14" Sur  

Longitud: 74°13' 7.62" Oeste 

3.3.2. Muestra 

Para comprobar la utilidad del método se obtuvieron muestras representativas (alícuotas) 

del riachuelo del Centro Poblado de Yanama. 

Para poder realizar lo propuesto se usó como referencia el “Protocolo para el monitoreo de 

la calidad de los recursos hídricos superficiales” del ANA, el cual señala: 

 Que inicialmente se deben preparar los materiales, equipos e indumentaria de 

protección personal, cooler, frascos para transporte de muestra, guantes, 

refrigerantes, materiales para rotulado entre otros. 

 Se debe realizar un reconocimiento del entorno, donde se identifican condiciones 

atípicas, presencia de residuos, actividades humanas, etc. 

 Rotulado y etiquetado de los recipientes con autoadhesivos, los siguientes datos son 

importantes; nombre del solicitante, código del punto de muestreo, tipo de cuerpo de 

agua, fecha y hora del muestreo, Nombre del responsable de la toma de muestra, 

tipo de análisis requerido 

 Procedimiento de la toma de muestra (6.15. del protocolo del ANA), se tiene Un 

riachuelo (muy bajo caudal). 

a. Ubicarse en un punto medio de la corriente principal, donde la corriente sea 

homogénea, evitando aguas estancadas y poco profundas. 

b. Medir parámetros de campo (no aplica para este caso) 

c. Coger un recipiente, retirar la tapa y contratapa sin tocar la superficie del frasco. 

d. Antes de colocar las muestras, los frascos se deben enjuagar como mínimo dos 

veces a excepción de los frascos para el análisis de parámetros orgánicos o 

microbiológicos. 

e. Coger las botellas por debajo del cuello, sumergirla en dirección opuesta al flujo. 

f. Considerar un espacio de alrededor de 1 % aproximadamente de la capacidad 

del envase para aquellos parámetros que requieran preservación. 

3.4. Técnicas e instrumentos de recolección de datos 

3.4.1. Técnicas de recolección de datos 

Para la recolección de datos se utiliza un muestreo simple, denominada también discreta. 

Que consiste en la toma de una porción de agua en un punto lugar determinado para su 



 

41 
 

análisis individual. Representan las condiciones y características de la composición original 

del cuerpo de agua en el lugar, tiempo y circunstancias particulares en el instante en el que 

se realizó su recolección todo ello de acuerdo al ítem 6 del monitoreo de la calidad de los 

recursos hídricos superficiales de la ANA (Autoridad Nacional del Agua). 

3.4.2. Técnicas de procesamiento de datos 

La validación es un proceso netamente estadístico, por ello como herramienta fundamental 

se usan el Excel y el Minitab, obteniendo gráficas, tablas, y resultados de cálculo. 

3.4.3. Técnicas de análisis de datos 

Los programas de Excel y Minitab dan un valor específico en base a la información 

brindada, de manera complementaria los datos obtenidos en 3.4.2, deben ser interpretados 

ya que muchas veces se obtiene basta información, las técnicas son los criterios de 

aceptación de un resultado como es el caso de p-valor, t student. RSD, Fisher, etc. 

3.5. Equipos y reactivos de laboratorio 

Tabla 4  

Equipos usados  

Item Equipo Marca Modelo Serie 

1 
Balanza analítica 

220 g 
Ohaus PR224/E B947625415 

 

2 

Agitador 

magnético 

Neuation 

Istir Uno 
N/I FE1706110647 

3 Bomba de vacío cps VPGD 3H144412 

 

4 

Equipo de 

filtración 
N/I N/I N/I 

 

4 

 

Espectrofotómetro 

Thermo 

Fisher 

cientific 

Genesys 

30 
9A1W117103 

5 Estufa de secado Pinzuar PG-190 298 

6 Centrífuga 

 

Kert Lab 0406 

 

 

0406-2 201407162 
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Tabla 5  

Materiales y reactivos usados 

3.6. Variables del proceso 

3.6.1. Selección de variable 

Se identifica la variable independiente: 

 X = Validación del método de ensayo modificado Variable dependiente 

3.6.2. Operacionalización de variables 

Tabla 6  

Operacionalización de variables 

Objetivo general: Validar un método modificado empleando la espectrofotometría UV/VIS para 

determinar las sales de sulfatos que reducen la resistencia mecánica del concreto. 

Variable 

independiente 

 

Definición 

conceptual 
Dimensiones Indicadores Tipo Valorización 

Validación del 

método de 

ensayo 

modificado 

La validación de 

un método de 

ensayo es 

necesaria para 

poder emitir 

resultados 

confiables según 

el INACAL y la 

norma ISO/ IEC 

17025 

Adimensional 

* Coeficiente de 

correlación (r)  

* Distribución de 

probabilidad 

normal               * 

Análisis de 

varianza (Anova) 

* F de Fisher 

* Repetibilidad     

por Horwitz 

Numérica .-. 

Materiales usados 

Vasos de precipitado, pisetas, pipetas (1 mL, 10 mL), bureta de 50 mL, pinzas, espátulas, 

celdas de espectrofotómetro, papel de filtro, embudo buchner, etc. 

Reactivos usados 

Cloruro de bario di-hidratado (𝐵𝑎Cl2.2𝐻2𝑂) 

Cloruro de sodio (𝑁𝑎𝐶𝑙) 

Glicerina (𝐶3𝐻8𝑂3) 

Agua destilada (𝐻2𝑂) 

Ácido nítrico (𝐻𝑁𝑂3) 

Sulfato de sodio (𝑁𝑎2𝑆𝑂4) 
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3.7. Metodología experimental 

3.7.1. preparación de soluciones 

3.7.1.1. Cloruro de bario 

Se dispusieron de cristales de cloruro de bario di - hidratado (𝐵𝑎𝐶𝑙2.2𝐻2𝑂) de tamaño entre 

las mallas No. 20 y No. 30. Para ello 0,5 g, es vertida directamente en la alícuota, para 

precipitar las sales de sulfatos si se encuentran. 

3.7.1.2. Solución de glicerina (1:1) 

De acuerdo al método de ensayo se mezcló 1 volumen de glicerina con 1 volumen de agua, 

para este caso se usó 100 mL de cada uno. Con el fin de mantener en suspensión de las 

partículas contenidas en la alícuota. 

3.7.1.3. Solución de cloruro de sodio (240 g /L) 

Se disolvió 240 g de cloruro de sodio (NaCl) en agua destilada para obtener 500 mL de 

solución, previamente acidificada con ácido clorhídrico concentrado (HCl gravedad 

especifica 1,19), y se diluyó a 1 litro con agua destilada. 

3.7.1.4. Solución estándar de sulfato (1 mL = 0,1 mg (𝑺𝑶𝟒
−𝟐)) 

Se disolvió 0,1479 g de sulfato de sodio anhidro (Na2SO4) en 500 mL agua destilada y se 

diluyó con agua a 1 litro en un frasco volumétrico (fiola), esta solución fue usada para 

realizar la curva de calibración y realizar las diferentes diluciones requeridas. 

3.7.1.5. Preparación de la muestra 

Se filtró la muestra a través del papel del filtro Whatman 42, (si la muestra aun presenta 

turbidez después del filtrado inicial, usar un filtro de membrana de 0,45 micras). 

Se tomaron 10 mL de muestra, se agregó cloruro de bario, 1 mL de solución de cloruro de 

sodio acidificada, 2 mL de solución de glicerina, se deja reposar por 1 minuto y luego se 

llevó a dilución a 50 mL con agua destilada en una fiola, de esta mezcla se vertió a la celda 

o cubeta del espectrofotómetro para luego realizar la medición respectiva. (Norma Técnica 

Peruana, 2015, p. 6) 
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3.8. Parámetros de validación 

3.8.1. Evaluación de la linealidad de la curva de calibración – linealidad 

Se tomaron 9 fiolas de 50 mL, limpias y secas, a cada fiola se agregó una solución estándar 

de concentración conocida; de 0 ml, 2 mL, 5mL, 10 mL, 15 mL, 20 mL, 30 mL, 40 mL y 50 

mL, cada una de las cuales se diluyeron y se enrasaron con agua destilada hasta los 50 

mL. Cada una de las fiolas contenían según su dilución; 0,0 ppm; 4,0 ppm; 10,0 ppm; 20 

ppm; 30 ppm, 40 ppm, 60 ppm, 80 ppm y 100 ppm, respectivamente. 

Con los valores obtenidos en cada lectura se obtuvo una curva con la ecuación 

respectiva la cual sirvió para determinar las concentraciones de sulfatos además de evaluar 

la linealidad del método de ensayo. 

3.8.2. Evaluación de la repetibilidad del método 

A partir de la solución estándar de sulfato de sodio de 100 ppm se obtuvieron diluciones 

para obtener concentraciones de 20 ppm y 50 ppm, las cuales fueron medidas 5 veces 

cada una por 3 días consecutivos de acuerdo a la bibliografía. 

3.8.3. Evaluación de la exactitud del método 

A partir de la solución estándar de sulfato de sodio se obtuvieron diluciones con 

concentración de 0 ppm, 10 ppm, 20 ppm, 30 ppm, 60 ppm, todas ellas fueron tratadas 

como muestras (descrito en 3.7.1.5 - preparación de la muestra) y se enrasaron en fiolas 

de 50 mL. Para después realizar lecturas en el espectrofotómetro. (Morales, 2015) 

3.8.4. Evaluación límite de detección y cuantificación 

A partir de la solución estándar de sulfato de sodio se obtuvieron diluciones con 

concentraciones de 0 ppm,5 ppm, 15 ppm, 20 ppm, 25 ppm que se enrasaron a 50 mL en 

fiolas, para después ser ensayadas como muestras (descrito en 3.7.1.5 – preparación de 

la muestra). 

3.8.5. Estimación de la incertidumbre para el método de ensayo 

De acuerdo a la bibliografía revisada se siguieron las siguientes etapas: 

a. Se debe identificar el mensurando (lo que se desea determinar). 
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b. Establecer el modelo matemático usando (la fórmula que se usa para determinar o 

medir la concentración). 

c. Se identifican las fuentes de incertidumbre (magnitudes que dan mayor aporte a la 

incertidumbre de medición). 

d. Cuantificar los componentes de la incertidumbre (obtención de la incertidumbre 

estándar, incertidumbre estándar combinada). 

e. Calcular la incertidumbre combinada (aplicando la ley de propagación). 

f. Elegir un nivel de confianza (Kp). 

g. Estimar la incertidumbre expandida. 

h. Reporte de resultado con el valor de la incertidumbre asociada. 
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CAPÍTULO IV 

 RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

4.1. Verificación de la lectura del espectrofotómetro 

La verificación de las lecturas de la señal del espectrofotómetro fue realizada por el 

proveedor del equipo (a nivel de una verificación intermedia), ya que el equipo fue usado 

varias veces con anterioridad, lo cual se realizó utilizando patrones de filtros de holmio con 

una longitud de onda conocida. 

La verificación del equipo GENESYS 30 se realizó con el set de estándares para longitud 

de onda 840-253200 de serie SA 1463; evaluando así la exactitud y precisión (tabla 6), set 

de estándares de absorbancia RM-1N2N3N de serie 25214; en la evaluación de la 

exactitud y precisión fotométrica (tabla 7). 
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Tabla 7  

Exactitud y precisión de longitud de onda del equipo GENESYS 30 

 

Tipo de 

filtro 

Posición 

nominal del 

pico 

 

Rango 

 

Tolerancia 

del filtro 

 

Tolerancia 

del equipo 

Rango permitido 

(nm) 

 

Valor 

medido 

 

Pasa/ 

falla 

Holmium 360,8 nm 355 a 365 0,03 1,0 359,5 – 362,1 361,0 pasa 

Holmium 418,7 nm 415 a 425 0,03 1,0 417,4 – 420,0 419,0 pasa 

Holmium 445,6 nm 440 a 450 0,03 1,0 444,3 – 446,9 446,0 pasa 

Holmium 536,6 nm 530 a 540 0,03 1,0 535,3 – 537,9 537,0 pasa 

Holmium 637,6 nm 634 a 644 0,03 1,0 636,3 – 638,9 637,0 pasa 

 

Nota. En tabla los valores medidos de longitud de onda se encuentran en el rango permitido, por lo cual 

se considera que el equipo presenta una buena exactitud y precisión. Fuente. Documentos de 

verificación – INGEOTECON 2021. 
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Tabla 8  

Exactitud y precisión fotométrica del equipo GENESYS 30 

 

filtro 

Longitud de 

onda 

Valor 

nominal 

Tolerancia 

del filtro 

Tolerancia 

del equipo 

Rango 

permitido (nm) 

Valor 

medido 

 

Pasa/

falla 

  

440,0 nm 

 

1,0227 

 

0,0027 

 

0,0050 

 

1,0150-1,0304 

 

1,020 

 

Pasa 

 465,0 nm 0,9611 0,0027 0,0050 0,9534-0,9688 0,960 Pasa 

67645 546,1 nm 0,9973 0,0027 0,0050 0,9896-1,0050 0,998 Pasa 

 590,0 nm 1,0783 0,0027 0,0050 1,0797-1,0860 1,079 Pasa 

 635,0 nm 1,0487 0,0027 0,0050 1,0410-1,0564 1,050 Pasa 

 440,0 nm 0,7174 0,0027 0,0050 0,7097-0,7251 0,718 Pasa 

 465,0 nm 0,6749 0,0027 0,0050 0,6672-0,6826 0,677 Pasa 

65893 546,1 nm 0,6999 0,0027 0,0050 0,6922-0,7076 0,703 Pasa 

 590,0 nm 0,7557 0,0027 0,0050 0,7480-0,7634 0,759 Pasa 

 635,0 nm 0,7352 0,0027 0,0050 0,7275-0,7429 0,739 Pasa 

 440,0 nm 0,5681 0,0027 0,0050 0,5604-0,5758 0,566 Pasa 

 465,0 nm 0,5282 0,0027 0,0050 0,5205-0,5359 0,527 Pasa 

67667 546,1 nm 0,5247 0,0027 0,0050 0,5170-0,5324 0,525 Pasa 

 590,0 nm 0,5582 0,0027 0,0050 0,5505-0,5659 0,559 Pasa 

 635,0 nm 0,5656 0,0027 0,0050 0,5579-0,5733 0,567 Pasa 

 

Nota. En la tabla los valores medidos de absorbancia se encuentran en el rango permitido, 

por lo cual se consideró que el equipo presenta una buena exactitud y precisión fotométrica. 

Fuente. documentos de verificación – INGEOTECON 2021
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4.2. Evaluación de la linealidad con muestras de concentración conocida 

La linealidad fue evaluada preparando ocho soluciones de concentración conocida a partir 

de diluciones de la solución estándar de 100 ppm, que van desde concentraciones de 0 

ppm a 100 ppm, a partir de las cuales se obtuvieron lecturas con el espectrofotómetro en 

dos días consecutivos, los resultados de estas lecturas se detallan en la siguiente tabla: 

Tabla 9  

Resultados de evaluación de linealidad realizadas en 2 días en el laboratorio de 

INGEOTECON E.I.R.L 

Concentración (ppm) 

ABSORBANCIA 

ABS DÍA 1 ABS DÍA 2 

0,00 0 0 

4,00 0,03 0,03 

10,00 0,074 0,07 

20,00 0,132 0,132 

30,00 0,200 0,200 

40,00 0,258 0,266 

60,00 0,388 0,392 

80,00 0,516 0,516 

100,00 0,646 0,646 

Se verificó que las lecturas de absorbancia (señal) tienen una relación lineal con las 

concentraciones en ppm para lo cual se graficó una línea ajustada con datos obtenidos en 

el laboratorio que se muestra en la figura 16. 

 

 

 

 

 

 



 

50 
 

De la figura 16 se obtuvo una ecuación de primer grado en función de la absorbancia 

expresada como: 

𝑝𝑝𝑚 =
𝐴𝐵𝑆 − 0.0046

0.0064
 

 𝐴𝑑𝑒𝑚á𝑠 𝑠𝑒 𝑡𝑖𝑒𝑛𝑒; 𝑌´ = 𝑌 ∗ 𝑃𝑒𝑛𝑑𝑖𝑒𝑛𝑡𝑒 + 𝑖𝑛𝑡𝑒𝑟𝑐𝑒𝑝𝑡𝑜 

𝑒 = 𝑦 − 𝑌´ 

 

 

 

 

 

 

Figura 16 

Gráfica de línea ajustada absorbancia (y) vs concentración (x) 
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Tabla 10  

Resultados obtenidos a partir de datos de la concentración 

Concentración 

(X) 

ABS 

(Y) 

ABS Ajustada 

(𝑌′) 
Residuos (e) 

0,00 0,000 0,0046 -0,00457 

0,00 0,000 0,0046 -0,00457 

4,00 0,030 0,0302 -0,00024 

4,00 0,030 0,0302 -0,00024 

10,00 0,074 0,0687 0,00527 

10,00 0,070 0,0687 0,00127 

20,00 0,132 0,1329 -0,00088 

20,00 0,132 0,1329 -0,00088 

30,00 0,200 0,1970 0,00297 

30,00 0,200 0,1970 0,00297 

40,00 0,258 0,2612 -0,00318 

40,00 0,266 0,2612 0,00482 

60,00 0,388 0,3895 -0,00109 

60,00 0,392 0,3895 0,00251 

80,00 0,516 0,5178 -0,00149 

80,00 0,516 0,5178 -0,00149 

100,00 0,646 0,6461 -0,00060 

100,00 0,646 0,6461 -0,00060 

Promedio 0,250   

Pendiente a 0,0064 ABS 1 ^ 2 2 

Intercepto b 0,0045742 ABS Ajustada^2 2 

r 1,0 
ABS *ABS 

Ajustada 
298,452 

 

En la tabla 10 se observa que se obtuvo el valor del coeficiente de regresión “r” 

prácticamente igual a la unidad, además valores pequeños en los residuos, todo ello indica 

que se tiene una buena relación lineal. 

a. Evaluar la distribución de probabilidad normal de residuos 

Se calcularon los residuos “𝑒”, además de la “𝑌′” ajustada reemplazando en la ecuación 

lineal obtenida en la figura 16 y para cada nivel de concentración se observa un residuo ya 

sea positivo o negativo ver la tabla 10 en la última columna. 
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Con dichos datos se calcularon los valores de la distribución de probabilidad normal 

reemplazando en las fórmulas de Anderson Darling: 

𝐴𝐷 = −
2𝑖 − 1

𝑁
= (ln (𝐹(𝑌𝑖)) + 𝑙𝑛(1 − 𝐹(𝑌𝑁+1−𝑖))) 

𝐴𝐷∗ = 𝐴𝐷 (1 +
0.75

𝑁
+

2.25

𝑁2
)
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Tabla 11  

Datos de evaluación de probabilidad de residuo mediante el estadístico Anderson Darling, obtenida con la hoja de cálculo. 

 

Se obtuvo como valor de AD =0,506 y p – value= 0,1755, además sobre el criterio estadístico se comprobó que es mayor a 0,05 

lo cual indica que se tiene una distribución de probabilidad normal, se detalla en la tabla 11 y 12 respectivamente. 

DATA data ordenada Cuenta F1i 1-F1i F2i Si Rank "Percentiles" N Plt Line N Plt Line

-0,0046 -0,00457 1 0,05327 0,94673 0,03139 -6,39352 1 3,42 3,42 -0,005163255 0,0342

-0,0046 -0,00457 2 0,05327 0,94673 0,03139 -19,18056 1 3,42 3,42 -0,003816811 0,0890

-0,0002 -0,00318 3 0,13074 0,86926 0,14738 -19,74649 11 58,22 14,38 -0,003013479 0,1438

-0,0002 -0,00149 4 0,29942 0,70058 0,14738 -21,84449 11 58,22 19,86 -0,002399245 0,1986

0,0053 -0,00149 5 0,29942 0,70058 0,18761 -25,91361 18 96,58 19,86 -0,001881225 0,2534

0,0013 -0,00109 6 0,35069 0,64931 0,32657 -23,83657 13 69,18 30,82 -0,001419679 0,3082

-0,0009 -0,00088 7 0,37831 0,62169 0,53304 -20,81550 7 36,30 36,30 -0,000993156 0,3630

-0,0009 -0,00088 8 0,37831 0,62169 0,53304 -24,01789 7 36,30 36,30 -0,000588113 0,4178

0,0030 -0,00060 9 0,41683 0,58317 0,58317 -24,04401 15 80,14 47,26 -0,000194793 0,4726

0,0030 -0,00060 10 0,41683 0,58317 0,58317 -26,87271 15 80,14 47,26 0,000194793 0,5274

-0,0032 -0,00024 11 0,46696 0,53304 0,62169 -25,97351 3 14,38 58,22 0,000588113 0,5822

0,0048 -0,00024 12 0,46696 0,53304 0,62169 -28,44718 17 91,10 58,22 0,000993156 0,6370

-0,0011 0,00127 13 0,67343 0,32657 0,64931 -20,68044 6 30,82 69,18 0,001419679 0,6918

0,0025 0,00251 14 0,81239 0,18761 0,70058 -15,21781 14 74,66 74,66 0,001881225 0,7466

-0,0015 0,00297 15 0,85262 0,14738 0,70058 -14,94337 4 19,86 80,14 0,002399245 0,8014

-0,0015 0,00297 16 0,85262 0,14738 0,86926 -9,28614 4 19,86 80,14 0,003013479 0,8562

-0,0006 0,00527 17 0,96861 0,03139 0,94673 -2,85913 9 47,26 91,10 0,003816811 0,9110

-0,0006 0,00527 18 0,96861 0,03139 0,94673 -3,03241 9 47,26 96,58 0,005163255 0,9658
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Nota. Se deduce que se tiene una tendencia lineal por la disposición de los puntos y de 

forma estadística se confirma que los residuos tienen una distribución normal ya que el p- 

value es mayor a 0,05 según criterio de normalidad de datos como se detalla en la tabla 

12. 

Tabla 12 

Cálculo de P- value 

Numero de datos 18 

promedio 0,0000 

Desviación estándar 0,003 

AD prueba estadística 0,506 

AD *prueba 

 

estadística 

 

0,5304 

P - value 0,1754 

 

 

Figura 17 

Gráfico para la evaluación de la normalidad de los residuos 
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Tabla 13  

Cálculo de distribución normal con el estadístico Anderson Darling 

 

Es Estadístico de  AD 

 

 

0,506 

 

P-value 

 

0,175 

Tipo de Distribución DISTRIBUCIÓN NORMAL 

Nota: En conclusión, se tiene una distribución normal de los residuos, ya que el valor de p 

- value es mayor que el valor estadístico de Anderson Darling según la prueba de hipótesis 

planteada. 

Prueba de hipótesis nula o alterna para la evaluación de ajuste de distribución 

normal 

A un nivel de confianza del 95 %; α = 0,05 

Hipótesis nula: 

Ho: P-value > α los resultados se ajustan a una distribución normal. 

Hipótesis alterna 

Ha: P-value < α, los resultados no se ajustan a una distribución normal. 

a. Análisis de varianza (Anova) 

Se calcula el F experimental y F crítico de tabla. 
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Tabla 14  

Cuadro para análisis de varianza 

 

FUENTE 

Grados 

de 

libertad 

 

SC 

 

CM 

F 

experimental 

Valor 

crítico para F 

Nivel de 

Aceptación 

 

REGRESIÓN 

 

1 

 

0,8120 

 

0,8120 

 

95161,6980 

 

4,4940 

EXISTE 

RELACION 

ENTRE X e Y 

RESIDUAL 16 0,0001366 0,0000085    

TOTAL 17 0,810     

 

De la tabla 14 se tiene que el F experimental > F crítico. 

Si F experimental es mayor, entonces las medias son diferentes, eso quiere decir que la 

concentración es proporcional a la señal, demostrándose que existe una correlación entre 

variables. 

b. Influencia de los residuos sobre la absorbancia 

 

Para analizar esta influencia, primero se calcularon los residuos, en la figura 18 se observa 

Figura 18 

Influencia de los residuos en la evaluación de la linealidad 
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que no se tiene una correlación para predecir si el siguiente punto sería positivo o negativo, 

además si se suman los residuos positivos y negativos se obtiene cero (tabla 10, última 

columna) y son independientes. 

En conclusión, no existe influencia de los residuos sobre la variable absorbancia. 

c. Coeficiente de correlación (r)  

Se tiene como criterio obtener r > 0,995 para ser un valor aceptable, sobre ello se comprobó 

que se obtuvo como coeficiente de regresión el valor de 0,9998. 

Además, como conclusión sobre la evaluación se tiene que cumple con la Linealidad para 

los parámetros: 

 Gráfica de línea ajustada Prueba de análisis de varianza. 

 Prueba de distribución de residuos 

 Prueba de influencia de los residuos sobre la absorbancia en el coeficiente de 

regresión “r” 

4.3. Evaluación de la precisión en condiciones repetibilidad (método modificado) 

En este punto se evaluó el parámetro de repetibilidad realizando 5 lecturas de absorbancia 

de las muestras en el espectrofotómetro con concentraciones conocidas de solución de 

sulfato de sodio de 10 ppm, 20 ppm y 60 ppm. 

Seguidamente se obtuvieron resultados de lecturas en 3 días consecutivos. Los datos 

obtenidos se detallan en las siguientes tablas (15,16 y 17): 

Tabla 15   

Cuadro resumen de lecturas obtenidas para mediciones de 10 ppm 

Concentración 
Lectura al 

primer día 

Lectura al 

segundo día 

Lectura al 

tercer día 

 10,74 9,40 9,40 

 9,40 9,40 9,40 

10 ppm 9,40 9,40 9,40 

 9,40 10,74 10,74 

 10,74 9,40 9,40 

Promedio 9,93 9,66 9,66 

Desviación e. 0,74 0,60 0,60 
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Para el estudio se usó el análisis de varianza de un factor en el que se evaluó en la variación 

por día. 

Para la concentración de 10 ppm de sulfato de sodio a partir del análisis de varianza se 

obtuvo en valor de F de 0,29 el cual se comparó con el valor de la tabla 5 (anexo 16) de la 

distribución de Fisher al 95 % que corresponde un valor de 4,75; deduciendo que la 

varianza de réplicas en un día y la varianza residual entre días son iguales. Por lo cual se 

concluyó que los resultados de los promedios obtenidos no difieren significativamente y por 

lo tanto los promedios son iguales. 

También se calculó a partir de la varianza por repetibilidad (0,54) donde se obtuvo un 

porcentaje de desviación estándar relativa de 6,6 %. comprobándose que se tiene un valor 

bajo y aceptable para las repeticiones en este equipo. 

Tabla 16  

Cuadro resumen de lecturas obtenidas para mediciones de 20 ppm 

Concentración 
Lectura al 
primer día 

Lectura al 
segundo día 

Lectura al 
tercer día 

 22,82 21,48 21,48 

 21,48 22,48 21,48 

20 ppm 22,82 22,82 21,48 

 21,48 21,48 22,82 

 22,82 21,48 21,48 

Promedio 22,28 21,75 21,75 

Desviación 0,74 0,60 0,60 

 

Para la evaluación se usó el análisis de varianza de un factor con el Excel en la variación 

por día. 

Para la concentración de 20 ppm de sulfato de sodio a partir del análisis de varianza se 

obtuvo en valor de F de 1,14 que se comparó con el valor de la tabla 5 (anexo16) de la 

distribución de Fisher al 95 % el cual era 4,75; sobre ello se deduce que la varianza de 

réplicas en un día y la varianza residual entre días son iguales. comprendiendo que los 

resultados de los promedios obtenidos no difieren significativamente y por lo tanto los 

promedios son iguales. 

Así mismo se tiene como varianza por repetibilidad el valor de 0,54. Además se obtuvo un 
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porcentaje de desviación estándar relativa igual a 2,94 %. concluyendo tener un valor bajo 

y aceptable para las repeticiones en este equipo. 

Tabla 17  

Cuadro resumen de lecturas obtenidas para mediciones de 60 ppm 

Concentración Lectura al 

primer día 

Lectura al 

segundo día 

Lectura al 

tercer día 

 57,72 55,03 56,38 

 57,72 56,38 56,38 

60 ppm 57,72 57,72 57,72 

 56,38 57,72 55,03 

 57,72 55,03 56,38 

Promedio 57,45 56,38 56,38 

Desviación 0,60 1,34 0,95 

 

Para la evaluación se usó el análisis de varianza de un factor en el Excel que se observó 

en la variación por día. Además, también se comprendió que se tiene un valor bajo y 

aceptable para los ensayos con este equipo. 

En la concentración de 60 ppm de sulfato de sodio a partir del análisis de varianza se 

obtuvo un valor de F de 1,88 que se comparó con el valor de la tabla 5 (anexo 16) de la 

distribución de Fisher al 95 % igual a 4,75; sobre ello se dedujo que la varianza de réplicas 

en un día y la varianza residual entre días son iguales. concluyendo que los resultados de 

los promedios obtenidos no difieren significativamente y por lo tanto los promedios son 

iguales. 

También se calculó a partir de la varianza por repetibilidad (1,8), obteniéndose un 

porcentaje de desviación estándar relativa igual a 1,7 %. 

4.4. Evaluación del parámetro de exactitud del método modificado 

Se comprobó el cumplimiento del parámetro exactitud con la veracidad y la precisión 

mediante la repetibilidad de Horwitz (HW). 
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Tabla 18  

Datos obtenidos para la prueba de repetibilidad 

Mediciones 10 ppm 20 ppm 60 ppm 

1 9,40 21,48 60,72 

2 10,12 20,00 60,72 

3 10,12 21,48 59,13 

4 9,40 18,79 59,13 

5 9,40 19,90 58,00 

6 9,40 20,13 59,16 

7 9,94 22,82 59,16 

8 9,40 20,00 58,00 

9 10,74 21,21 59,13 

10 9,40 18,90 58,00 

11 9,40 21,48 60,28 

12 9,40 20,18 72,00 

13 10,74 20,13 59,00 

14 10,74 18,90 59,13 

15 9,40 19,00 58,00 

sr 0,56 1,18 3,45 

promedio 9,80 20,29 59,97 

S -0,20 0,29 -0,03 

t cal 1,40 0,96 0,03 

T tablas =2,145 

Los valores de t calculado en los 3 niveles de concentración se compararon con los valores 

de tabla de t studen al 95 % de confianza, comprobándose así la veracidad del método. 

Así mismo se realizó la evaluación de la precisión con Horwitz obteniendo valores para 

HW experimental y HW calculado: 

Concentración 10 ppm 20 ppm 60 ppm 
𝑅𝑆𝐷𝐸𝑥𝑝𝑒𝑟𝑖𝑚𝑒𝑛𝑡𝑎𝑙 5,67 5,84 5,75 

 
𝑅𝑆𝐷𝐻𝑜𝑟𝑤𝑖𝑡𝑧 

 

7,58 
 

6,83 
 

5,79 
 

𝑅𝑆𝐷𝐸𝑥𝑝𝑒𝑟𝑖𝑚𝑒𝑛𝑡𝑎𝑙 < 𝑅𝑆𝐷𝐻𝑜𝑟𝑤𝑖𝑡𝑧 
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Sobre el cual también se puede observar que los valores experimentales para cada nivel 

son menores que el valor calculado. Cumpliéndose así la precisión. 

Al final se comprobó que el método es exacto (veracidad + precisión) 

4.5. Límite de detección y cuantificación 

Para hallar el límite de detección inicialmente se calculó el límite de detección instrumental 

(LDI), obtenida a partir de 10 mediciones de blancos con la desviación estándar. 

𝐿𝐷𝐼 = 3 ∗ 𝑆. Con este resultado se tiene de referencia el cálculo para la preparación de la 

solución estándar, que debería estar entre 2 o 10 veces el valor del LDI. 

La evaluación se realizó obteniendo lecturas de 7 réplicas en tres días diferentes y al final 

con el valor de % RSD que fue menos que el 20 % se pudo comprobar que se tiene un 

buen resultado, obteniéndose los siguientes datos.  

Tabla 19  

Resultados de evaluación de blanco instrumental 

LDI Blancos 

X1 -0,001 

X2 0,001 

X3 -0,001 

X4 0,001 

X5 -0,002 

X6 -0,001 

X7 -0,001 

X8 -0,001 

X9 0,001 

X10 -0,001 

s 0,0011 

Con la desviación estándar se obtuvo el Límite de detección instrumental: 

𝐿𝐷𝐼 = 3 ∗ 𝑠 = 3 ∗ 0.0011 ABS = 0,0032 ABS. 
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Para obtener la concentración estándar a medir el LDI se multiplica por 2: 

𝐿𝐷𝐼 ∗ 2 = 0,0032 ABS ∗ 2 = 0,0065 ABS. 

Lo cual para esa señal se tiene una concentración de 8,60 ppm ≅10 ppm donde se 

dieron lecturas en tres días, los datos obtenidos son los siguientes. 

Tabla 20  

Lecturas de absorbancia obtenidas a partir del límite de detección instrumental 

Dia 1 Dia 2 Dia 3 

0,007 0,007 0,007 

0,007 0,008 0,007 

0,007 0,007 0,008 

0,008 0,006 0,007 

0,007 0,007 0,006 

0,008 0,008 0,008 

0,007 0,007 0,007 

Promedio 0,0072 
 

s 0,0006 

Se comprueba que se tienen buenos resultados con el RSD, lo cual se obtuvo: 

𝑅𝑆𝐷 =
𝑆

𝑋̅
∗ 100 =

0,0006

0,0072
∗ 100 = 8,37 

Al final se tiene como límite de cuantificación (LCM) y detección (LDM) como señal de 

ABS y es convertida en concentración usando la relación: 

ppm=(ABS-0,0046) /0,0064 obtenida de la curva de calibración del parámetro de linealidad. 

𝐿𝐶𝑀 = 10 ∗ 𝑠 = 10 ∗ 0,006 𝐴𝐵𝑆 = 0,006 𝐴𝐵𝑆 

𝐿𝐶𝑀 = 7,979 𝑝𝑝𝑚 

𝐿𝐷𝑀 = 𝑠 ∗ 𝑡 = 0,006 𝐴𝐵𝑆 ∗ 3.14 = 0,002 𝐴𝐵𝑆 
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𝐿𝐷𝑀 = 2,505 𝑝𝑝𝑚. 

4.6. Evaluación de la incertidumbre 

Se evaluó la incertidumbre de la medición del método fotométrico en la medición de iones 

sulfato contenidas en muestras de aguas las cuales se obtuvieron con la curva lineal 

obtenida en la evaluación del parámetro de la linealidad. 

Se siguió el procedimiento recomendado por el Urachem: 

a. Especificación del mesurando 

Determinación de la concentración de iones sulfato en muestras de aguas 

b. Identificación del modelo matemático 

𝑪𝑺𝑶𝟒
𝟐−(𝒑𝒑𝒎) = (

𝑪𝒐𝒏𝒄 𝒄𝒖𝒓𝒗𝒂 ∗ 𝑽𝒐𝒍𝒖𝒎𝒆𝒏 𝑭𝒊𝒏𝒂𝒍

𝑽𝒐𝒍𝒖𝒎𝒆𝒏 𝑴𝒖𝒆𝒔𝒕𝒓𝒂
) 

De este modelo matemático se identificaron las diferentes fuentes de incertidumbre 

aportadas por cada componente las cuales se mencionan en el diagrama de Ishikawa.   

c. Identificación de magnitudes que afectan la medición 

Concentración de la curva, volumen final y volumen de la muestra. 

d. Diagrama causa-efecto 

Mediante el diagrama de Ishikawa, se identificaron las siguientes fuentes que se pueden 

observar en la figura 19. 
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Nota: se observa las diferentes fuentes de incertidumbre que se identificaron en la 

evaluación de la incertidumbre de medición. 

e. Cuantificación de la incertidumbre 

Se obtuvieron incertidumbres estándar tipo A (estadístico) y tipo B (datos de certificados y 

especificaciones). 

𝐼𝑛𝑐𝑒𝑟𝑡𝑖𝑑𝑢𝑚𝑏𝑟𝑒 𝑒𝑠𝑡𝑎𝑛𝑑𝑎𝑟 𝑑𝑒 𝑙𝑎 𝑐𝑜𝑛𝑐𝑒𝑛𝑡𝑟𝑎𝑐𝑖ó𝑛 𝑑𝑒 𝑙𝑎 𝑐𝑢𝑟𝑣𝑎 = 𝑢Concetración de la curva  

𝐼𝑛𝑐𝑒𝑟𝑡𝑖𝑑𝑢𝑚𝑏𝑟𝑒 𝑒𝑠𝑡𝑎𝑛𝑑𝑎𝑟 𝑑𝑒𝑙 𝑣𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛 𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙 = 𝑢Volumen 𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙( 𝑢VF)  

𝐼𝑛𝑐𝑒𝑟𝑡𝑖𝑑𝑢𝑚𝑏𝑟𝑒 𝑒𝑠𝑡𝑎𝑛𝑑𝑎𝑟 𝑑𝑒𝑙 𝑣𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛 𝑑𝑒 𝑙𝑎 𝑚𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎 = 𝑢Volumen de la muestra(𝑢VM) 

𝐼𝑛𝑐𝑒𝑟𝑡𝑖𝑑𝑢𝑚𝑏𝑟𝑒 𝑒𝑠𝑡𝑎𝑛𝑑𝑎𝑟 del analista por repetibilidad = 𝑢analista rep 

𝐼𝑛𝑐𝑒𝑟𝑡𝑖𝑑𝑢𝑚𝑏𝑟𝑒 𝑒𝑠𝑡𝑎𝑛𝑑𝑎𝑟 del equipo = 𝑢𝑒𝑞𝑢𝑖𝑝𝑜 

f. Cálculo de la incertidumbre combinada 

Este valor se calculó aplicando la ley de propagación de la incertidumbre, cuando existe 

Figura 19 

Diagrama causa efecto (ISHIKAWA) 
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correlación entre las diferentes variables que participan en un determinado proceso, en 

este caso el analista que realiza las mediciones, el equipo usado, la obtención de la curva 

de calibración y la medición de volúmenes; sobre ello se tienen los siguientes cálculos: 

𝑢𝑐(𝑆𝑂4
2−) = √𝑢𝑎𝑛𝑎𝑙𝑖𝑠𝑡𝑎 𝑟𝑒𝑝

2 + 𝑢𝑒𝑞𝑢𝑖𝑝𝑜
2 + 𝐶𝑐𝑜𝑛𝑐 𝑐𝑢𝑟𝑣𝑎

2 𝑢𝑐𝑜𝑛𝑐 𝑐𝑢𝑟𝑣𝑎
2 + 𝐶𝑉𝐹

2 𝑢𝑉𝐹
2 + 𝐶𝑉𝑀

2 𝑢𝑉𝑀
2  

𝑢𝑐(𝑆𝑂4
2−) = √0,21502 + 0,00222 + 52 ∗ 0,342 + 0,00212 ∗ 0,02852 + 0,01762 ∗ 0,01352 

𝒖𝒄(𝑺𝑶𝟒
𝟐−) = 𝟏, 𝟕𝟏𝟑𝟓 𝒑𝒑𝒎 

Donde: 

𝐶𝑐𝑜𝑛 𝑐𝑢𝑟𝑣𝑎 = 𝐶𝑜𝑒𝑓𝑖𝑐𝑖𝑒𝑛𝑡𝑒 𝑑𝑒 𝑠𝑒𝑛𝑠𝑖𝑏𝑖𝑙𝑖𝑑𝑎𝑑 𝑑𝑒 𝑙𝑎 𝑐𝑜𝑛𝑐𝑒𝑛𝑡𝑟𝑎𝑐𝑖ó𝑛 𝑑𝑒 𝑙𝑎 𝑐𝑢𝑟𝑣𝑎 

𝐶𝑉𝐹 = 𝐶𝑜𝑒𝑓𝑖𝑐𝑖𝑒𝑛𝑡𝑒 𝑑𝑒 𝑠𝑒𝑛𝑠𝑖𝑏𝑖𝑙𝑖𝑑𝑎𝑑 𝑑𝑒𝑙 𝑣𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛 𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙 

𝐶𝑉𝑀 = 𝐶𝑜𝑒𝑓𝑖𝑐𝑖𝑒𝑛𝑡𝑒 𝑑𝑒 𝑠𝑒𝑛𝑠𝑖𝑏𝑖𝑙𝑖𝑑𝑎𝑑 𝑑𝑒𝑙 𝑣𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛 𝑑𝑒 𝑙𝑎 𝑚𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎 

Incertidumbre estándar del analista por repetibilidad obtenida en la evaluación de la 

repetibilidad en el rango de 20 ppm para 15 mediciones. 

𝑢𝑎𝑛𝑎𝑙𝑖𝑠𝑡𝑎 𝑟𝑒𝑝 =
𝒔

√𝒏
=

0.8327

√𝟏𝟓
= 𝟎, 𝟐𝟏𝟓𝟎 

Incertidumbre estándar del equipo 

𝑢𝐸𝑞𝑢𝑖𝑝𝑜 = √𝑢𝐶𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑐𝑖ó𝑛
2 + 𝑢𝑅𝑒𝑠𝑜𝑙𝑢𝑐𝑖ó𝑛

2 + 𝑢𝑃𝑟𝑒𝑠𝑖𝑐𝑖ó𝑛
2 

𝑢𝐶𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑐𝑖ó𝑛 =
𝑈

𝑘
=

0,0021

2
= 0,00105, 𝑈 = 𝐼𝑛𝑐𝑒𝑟𝑡𝑖𝑑𝑢𝑚𝑏𝑟𝑒 𝑒𝑞𝑢𝑖𝑝𝑜 

k= nivel de confianza al 95 % 

𝑢𝑅𝑒𝑠𝑜𝑙𝑢𝑐𝑖ó𝑛 =
𝑎

2√3
=

0,001

2√3
= 0,00087, 𝑎 = 𝑅𝑒𝑠𝑜𝑙𝑢𝑐𝑖ó𝑛 𝑒𝑞𝑢𝑖𝑝𝑜 

𝑢𝑃𝑟𝑒𝑠𝑖𝑐𝑖ó𝑛 =
𝑎

2√3
=

0,002

2√3
= 0,001732, 𝑎 = 𝑃𝑟𝑒𝑠𝑖𝑐𝑖ó𝑛 𝑒𝑞𝑢𝑖𝑝𝑜 



 

66 
 

𝑢𝐸𝑞𝑢𝑖𝑝𝑜 = √0,001052 + 0,000872 + 0,0017322 

𝑢𝐸𝑞𝑢𝑖𝑝𝑜 = 0,002203 

Incertidumbre estándar de la curva de calibración 

Coeficiente de sensibilidad de la concentración de la curva de calibración derivando la 

función de la concentración de sulfatos con respecto a la concentración de la curva. 

𝐶𝐶𝑜𝑛𝑐 𝑐𝑢𝑟𝑣𝑎 =
𝜕𝐶𝑜𝑛𝑐 𝑠𝑜4

2−

𝜕𝐶𝑜𝑛𝑐 𝑐𝑢𝑟𝑣𝑎
=

1 ∗ 𝑉𝐹

𝑉𝑀
=

1 ∗ 50

10
= 5 

Incertidumbre estándar de la concentración de la curva obtenida con datos de la 

evaluación de la linealidad. 

 

𝒖𝑪𝒐𝒏 𝒄𝒖𝒓𝒗 =
0,002537

0,00641521
∗ √

1

2
+

1

9
+

(2,56 − 38,22)2

9867
= 𝟎, 𝟑𝟒 

𝑠𝑦/𝑥 = 𝑆𝑢𝑚𝑎𝑡𝑜𝑟𝑖𝑎 𝑐𝑢𝑎𝑑𝑟𝑎𝑑𝑎 "y" 𝑎𝑗𝑢𝑠𝑡𝑎𝑑𝑎 

𝐵1 = 𝑃𝑒𝑛𝑑𝑖𝑒𝑛𝑡𝑒 𝑑𝑒 𝑙𝑎 𝑐𝑢𝑟𝑣𝑎 𝑑𝑒𝑐𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑐𝑖ó𝑛 

𝑛 = 𝑁ú𝑚𝑒𝑟𝑜 𝑑𝑒 𝑚𝑒𝑑𝑖𝑐𝑖𝑜𝑛𝑒𝑠 

𝑠𝑥/𝑥 = 𝑠𝑢𝑚𝑎𝑡𝑜𝑟𝑖𝑎 𝑐𝑢𝑎𝑑𝑟𝑎𝑑𝑎 "𝑥" 𝑎𝑗𝑢𝑠𝑡𝑎𝑑𝑜 

𝑥𝑜 = 𝑉𝑎𝑙𝑜𝑟 𝑑𝑒 𝑐𝑜𝑛𝑐𝑒𝑛𝑡𝑟𝑎𝑐𝑖ó𝑛 

𝑥̅ = 𝑃𝑟𝑜𝑚𝑒𝑑𝑖𝑜 𝑑𝑒 𝑐𝑜𝑛𝑐𝑒𝑛𝑡𝑟𝑎𝑐𝑖𝑜𝑛𝑒𝑠 𝑑𝑒 𝑙𝑎 𝑐𝑢𝑟𝑣𝑎 𝑑𝑒 𝑐𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎𝑐𝑖ó𝑛 

Incertidumbre estándar del volumen final 

Coeficiente de sensibilidad del volumen final de la misma manera se deriva la función 
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y se reemplazan los datos de concentración con la curva y volumen de muestra (VM). 

𝐶𝑉𝐹 =
𝜕𝐶𝑜𝑛𝑐 𝑠𝑜4

2−

𝜕𝑉𝐹
=

𝐶𝑜𝑛𝑐 𝑐𝑢𝑟𝑣𝑎 ∗ 1

𝑉𝑀
=

0,021 ∗ 1

10
= 0,002 

Incertidumbre estándar del volumen final 

𝑢𝑉𝐹 =
𝑈

𝐾
 , 𝑈 = 𝐼𝑛𝑐𝑒𝑟𝑡𝑖𝑑𝑢𝑚𝑏𝑟𝑒 𝑒𝑥𝑝𝑎𝑛𝑑𝑖𝑑𝑎 ˄ 𝐾 = 2 (95 %) 

𝒖𝑽𝑭 = √𝒖(𝑻𝒐𝒍)
𝟐 + 𝒖(∆𝑻)

𝟐 + 𝒖(𝒓𝒆𝒑)
𝟐 = √0,02452 + 0,005252 + 0,013502 = 𝟎, 𝟎𝟐𝟖𝟓 

Por distribución triangular 

𝑢𝑇𝑜𝑙 =
𝑇𝑜𝑙

√6
=

0,06

√6
= 0,0245, 𝑇𝑜𝑙𝑒𝑟𝑎𝑛𝑐𝑖𝑎 = 𝐸𝑀𝑃 

𝑢(∆𝑇) =
𝑉𝑜𝑙 ∗ ∆𝑇 ∗ 2.1 ∗ 10−4

2
=

50 ∗ 1 ∗ 2.1 ∗ 10−4

2
= 0,00525,

∆𝑇 = 𝑉𝑎𝑟𝑖𝑎𝑐𝑖ó𝑛 𝑑𝑒 𝑡𝑒𝑚𝑝𝑒𝑟𝑎𝑡𝑢𝑟𝑎 

Incertidumbre por repetibilidad obtenida con 10 mediciones de masa del agua contenida en 

la fiola de 50 mL a 21°C 

𝑢(𝑟𝑒𝑝)
2 =

𝑠

√𝑛
=

0,0427

√10
= 0,013503, s = 𝑑𝑒𝑠𝑣𝑖𝑎𝑐𝑖𝑜𝑛 𝑒𝑠𝑡𝑎𝑛𝑑𝑎𝑟 𝑦 𝑛 = 𝑟𝑒𝑝𝑒𝑡𝑖𝑐𝑜𝑛𝑒𝑠 

Incertidumbre estándar del volumen de la muestra 

Coeficiente de sensibilidad del volumen de la muestra aplicando la derivada parcial de 

la concentración, con respecto al volumen de la muestra: 

𝐶𝑉𝐹 =
𝜕

𝐶𝑜𝑛𝑐 𝑠𝑜4
2−

𝜕𝑉𝑀
= −𝐶𝑜𝑛𝑐 𝑐𝑢𝑟𝑣𝑎 ∗ 𝑉𝐹 ∗ 𝑉𝑀−2 =

−0,021∗50

102 = −0,0105 

Incertidumbre estándar del volumen de la muestra es calculada similarmente al 

volumen final. 

𝒖𝑽𝑴 = √𝑢(𝑇𝑜𝑙)
2 + 𝑢(∆𝑇)

2 + 𝑢(𝑟𝑒𝑝)
2 = √0,008162 + 0,001052 + 0,01562 = 𝟎, 𝟎𝟏𝟕𝟔 
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Incertidumbre estándar del volumen de muestra 

𝑢𝑉𝐹 =
𝑈

𝐾
 , 𝑈 = 𝐼𝑛𝑐𝑒𝑟𝑡𝑖𝑑𝑢𝑚𝑏𝑟𝑒 𝑒𝑥𝑝𝑎𝑛𝑑𝑖𝑑𝑎 ˄ 𝐾 = 2 (95 %) 

Por distribución triangular 

𝑢(𝑇𝑜𝑙) =
𝑇𝑜𝑙

√6
=

0.02

√6
= 0,00816 , 𝑇𝑜𝑙 =  𝑇𝑜𝑙𝑒𝑟𝑎𝑛𝑐𝑖𝑎 = 𝐸𝑀𝑃 

𝑢(∆𝑇) =
𝑉𝑜𝑙 ∗ ∆𝑇 ∗ 2,1 ∗ 10−4

2
=

10 ∗ 1 ∗ 2,1 ∗ 10−4

2
= 0,00105, ∆𝑇 

, ∆𝑇 = 𝑉𝑎𝑟𝑖𝑎𝑐𝑖ó𝑛 𝑑𝑒 𝑡𝑒𝑚𝑝𝑒𝑟𝑎𝑡𝑢𝑟𝑎 

Incertidumbre por repetibilidad obtenida con 10 mediciones de masa del agua contenida en 

la fiola de 10 mL a 21°C. 

𝑢(𝑟𝑒𝑝)
2 =

𝑠

√𝑛
=

0,04925

√10
= 0,01558, "𝑠" 𝑑𝑒𝑠𝑣𝑖𝑎𝑐𝑖ó𝑛 𝑒𝑠𝑡𝑎𝑛𝑑𝑎𝑟 

7.- Elección de un nivel de confianza 

Nivel de confianza de 95 % 

8.- Estimación de la incertidumbre expandida 

Se tiene K como factor de cobertura (1- α) y a un nivel de confianza del 95 %: 

𝐼𝑛𝑐𝑒𝑟𝑡𝑖𝑑𝑢𝑚𝑏𝑟𝑒 𝑒𝑥𝑝𝑎𝑛𝑑𝑖𝑑𝑎 = 𝑈 = 𝐾 ∗ 𝑢𝑐 = 2 ∗ 1,71 = 3,47 

9.- Información del resultado de medida 

Se tiene un resultado promedio de medición del agua del riachuelo de Yanama descrito en 

el punto 4,7: 𝑟𝑒𝑠𝑢𝑙𝑡𝑎𝑑𝑜 𝑑𝑒 𝑚𝑒𝑑𝑖𝑐𝑖ó𝑛 𝑑𝑒𝑙 𝑎𝑔𝑢𝑎 𝑑𝑒 ± 

𝑈 = 𝟏𝟒,𝟔𝟔 𝒑𝒑𝒎 ± 𝟑,𝟒𝟕𝒑𝒑𝒎 

Se tiene que la incertidumbre es variable para cada nivel de concentración y señal de 

absorbancia obtenida. 
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Adicionalmente mediante el diagrama de Pareto se determinó que parámetros identificados 

con en el diagrama de Ishikawa aportan mayor incertidumbre. Al respecto podría tomarse 

acciones para minimizar o reducir el valor que aporta. 

Tabla 21  

Parámetros que aportan mayor incertidumbre al método de ensayo validado 

Parámetros que aportan 
a la incertidumbre de 

medición 
Frecuencia 

Frecuencia 
relativa 

Frecuencia relativa 
acumulada 

Analista 0,2150 35 % 35 % 

Equipo 0,0019 0 % 35 % 

Curva de calibración 0,3400 56 % 91 % 

Volumen final 0,0295 5 % 96 % 

Volumen de la muestra 0,0255 4 % 100 % 

 0,6119  

Nota: Gráfica donde en base al diagrama causa efecto se identifican los parámetros que 

aportan mayor incertidumbre al método de ensayo, en este caso es la curva de calibración 

con el 56 % lo cual indica que es la fuente que aporta mayor incertidumbre al método de 

ensayo implementado.  

 

Figura 20 

Diagrama de Paretto para la identificación de fuentes de incertidumbre en la validación del 

método modificado 
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4.7. Aplicación del análisis en muestras de agua 

Se realizó un interlaboratorio para lo cual se obtuvieron 6 muestras de la localidad de 

Yanama, de las cuales 3 se enviaron para un laboratorio acreditado (Laboratorios 

Analíticos del Sur), las otras 3 muestras se ensayaron en el laboratorio de Ingeotecon, para 

ambos casos se obtuvieron resultados descritos en el anexo 18 y en la siguiente tabla: 

Tabla 22  

Resultados de análisis de sales de sulfato de muestras de agua del centro poblado de 

Yanama 

Agua de la 

acequia 

del centro 

poblado de 

Yanama 

Identificación 

de la Muestra 

Hora de 

muestreo 

Concentración de iones mg/L  

Laboratorio 

LAS 

Laboratorio 

Ingeotecon 

M-1  12:00  13,67  12,72  

M-2  14:00  16,75  15,43  

M-3  16:00  15,98  14,66  
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CONCLUSIONES 

Se validó satisfactoriamente el método de ensayo (NTP 339.178) modificado con la 

variación de volumen de muestra del analito y reducción de tamaño de la celda del 

espectrofotómetro; lo cual se demostró cuando se obtuvo resultados aceptables según 

criterios estadísticos descritos en la directriz DA – acr – 20 D del INACAL al desarrollar la 

evaluación de cada parámetro: 

Se verificó la operatividad del equipo al identificar buenas repuestas con la comparación 

de los diferentes filtros patrón, dicha verificación se considera intermedia, se realiza cada 

seis meses y evaluada por el proveedor del equipo, ya que estos materiales de referencia 

son muy costosos. Incluso más que el propio equipo. 

Se comprobó que se tiene una buena linealidad en el rango de medición de 0 ppm a 100 

ppm al obtener un coeficiente de regresión de 0,9998 ≅ 1, obteniendo una distribución de 

probabilidad normal con AD = 0,506, p – value = 0,1755, además se demostró que la 

concentración es proporcional a la señal y por último que no se tiene una influencia de los 

residuos de la evaluación sobre la variable absorbancia. 

Se determinó que el método de ensayo desarrollado es repetible lo cual se demostró al 

obtener valores de % RSD de 6,61 %, 3,93 % y 1,00 % para 10 ppm, 20 ppm y 60 ppm 

respectivamente, además de comprobar la repetibilidad con el análisis de variancia de un 

factor comparando Fisher calculado con Fisher de tablas, obteniéndose en los tres casos 

un valor menor descritos en la tabla de distribución F de Fisher (0,29, 1,14 y 1,88 

respectivamente, todos menores a 4,75). 

Se determinó la exactitud con la veracidad y la precisión con el soporte de herramientas 

estadísticas comparando t de student calculado y t de student de tablas a partir de datos 

de repetibilidad para la veracidad (1,40; 0,96 y 2,03 todos menores que 2,145) y la precisión 

fue evaluada con el RSD Horwitz (5,67 %; 5,84 % y 1,56 % menores que 7,58 %; 6,83 % y 

5,79 %) lo cual indicó ser un método preciso según los criterios teóricos, concluyendo que 

el método es exacto. 

Se tiene como límite de detección y límite de cuantificación del método de 2,505 ppm y 

7,979 ppm respectivamente, además de haber obtenido un % de RSD 8,39 que da entender 

que se tiene un buen porcentaje de recuperación. 
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La incertidumbre que corresponde a la medición de concentración de iones sulfato 

presentes en del agua del riachuelo de Yanama esta expresado como: 

Resultado de medición del agua ± 𝑈 = 14,66 ± 3,47 ppm. 

Además, se identificó como fuente que aporta mayor incertidumbre al método de ensayo 

modificado a la curva de calibración con un 56 % del valor de la incertidumbre. 

Se pudo comprobar que el método validado presenta buena aplicabilidad para análisis de 

aguas ya que se realizaron pruebas inter laboratorio con muestras del centro poblado de 

Yanama las cuales fueron ensayadas en el laboratorio de Ingeotecon y Laboratorios 

Analíticos Del Sur, donde con la comparación de los análisis se demostró que se obtuvieron 

resultados muy similares. 
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RECOMENDACIONES 

1. Usar celdas cuarzo para evitar los rayados en corto tiempo, ya que ello implica cambiar 

de celda y realizar otra curva de calibración lo cual demanda de tiempo y aumento 

de costos en el desarrollo del proceso mencionado. 

2. Cuando se tengan resultados dudosos o que no sean aplicables al método 

turbidimétrico, se puede verificar realizando el método gravimétrico. 

3. De manera similar se pueden determinar iones sulfatos en matrices de suelos; el   

cambio se daría en la cuantificación de la incertidumbre ya que la fórmula es variable 

para las magnitudes relacionadas. 

4. Se pueden identificar otras fuentes de incertidumbre mediante el diagrama de 

Ishikawa (diagrama de pescado), se recomienda considerar las más potenciales de 

acuerdo a las incertidumbres asociadas. 

5. Cuando se identifiquen parámetros que aporten mayores incertidumbres a los 

métodos de ensayos estos deben ser tratados para reducirlos o minimizar su efecto 

en desarrollo del proceso del mismo. 
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ANEXOS 

 

ANEXO 1 

Matriz de consistencia: “Validación del método de ensayo modificado, por espectrofotometría VIS en la determinación de sulfatos 

que reducen la resistencia mecánica del concreto 

Problema de investigación Objetivos de investigación Sistema de variables

Título del trabajo

“Validación del método de ensayo modificado, por espectrofotometría VIS en la 

determinación de sulfatos que reducen la resistencia mecánica del concreto”

Hipótesis del trabajo

Hipótesis principal

Se cuenta con la  va l idación del  método 

modificado empleando la  

espectrofotometría  VIS para  determinar 

las  sa les  de sul fatos  en matriz de agua 

que reducen la  res is tencia  mecánica  del  

concreto determinando los  parámetros  

adecuados  de acuerdo a  la  di rectriz de 

va l idación del  INACAL.

Hipótesis específicas

a)	Se real iza  la  veri ficación de la  exacti tud 

y precis ión de la  longitud de onda del  

espectrofotómetro GENESYS 30 usado en 

la  va l idación del  método de ensayo 

modificado.

b)	La va l idación del  método modificado se 

logra  obteniendo resultados  aceptables  

de la  l ineal idad, l ímites  de detección, 

cuanti ficación, repetibi l idad, exacti tud y 

estimando la  incertidumbre asociada.

c)	Se veri fica  la  apl icación práctica  del  

método va l idado usando muestras  de 

agua del  riachuelo del  asentamiento 

humano de Yanama.

Problema principal

¿Cómo val idar un método 

de ensayo modificado 

empleando 

espectrofotometría  VIS en 

la  determinación de sa les  

de sul fato que reducen la  

res is tencia  mecánica  del  

concreto?

Problema específicos

a)	¿Cómo veri ficar la  

exacti tud y precis ión de la  

longitud de onda del  

espectrofotómetro GENESYS 

30 para  el  uso en la  

va l idación del  método de 

ensayo modificado?

b)	¿Cómo evaluar los  

parámetros  de l ineal idad, 

l ímites  de detección, 

cuanti ficación, 

repetibi l idad, 

incertidumbre y exacti tud 

en la  va l idación del  

método de ensayo 

modificado?

c)	¿Cómo veri ficar la  

apl icabi l idad del  método 

de ensayo va l idado en 

muestras  de agua del  

riachuelo del  

asentamiento humano de 

Yanama?

Objetivos generales 

Val idar el  método de 

ensayo modificado 

empleando la  

espectrofotometría  VIS 

para  determinar las  sa les  

de sul fatos  que reducen la  

res is tencia  mecánica  del  

concreto.

Objetivos específicos

a)	Veri ficar la  exacti tud y 

precis ión de la  longitud de 

onda del  

espectrofotómetro 

Genesys  30 para  el  uso en 

la  va l idación del  método 

de ensayo modificado. 

b)	Evaluar los  parámetros  

de l ineal idad, l ímites  de 

detección, cuanti ficación, 

repetibi l idad, 

incertidumbre y exacti tud 

en la  va l idación del  

método modificado para  

la  determinar las  sa les  de 

sul fatos .

c)	Veri ficar la  apl icación 

práctica  del  método 

va l idado en muestras  de 

agua del  riachuelo del  

asentamiento humano de 

Yanama.

Tesista

Romeo Loyo Ayala

MetodologÍa

Tipo de investigación

por la  natura leza  de la  información es  cuanti tativa . El  estudio es  de 

la  forma apl icada porque se tiene un enunciado problema, 

recolección de datos , información, crítica  de datos  y fuente, 

formulación de hipótes is  e interpretación de los  resultados

Nivel de investigación

El  desarrol lo de esta  investigación es  de diseño no experimental  que 

la  variable ya  que la  variable independiente no ha s ido manipulada 

para  comprobar cómo es  afectada la  variable dependiente 

diseño de la investigación

No experimental

esquema metodológico 

Deductivo, anal ítico y comparativo 

población.

Muestras  de matriz de agua del  riachuelo centro poblado de Yanama-

Carmen Al to - Ayacucho

Muestras

Soluciones  de concentración conocida Muestras  en blanco y muestras  

representativas  de agua

Técnicas

 Observación 

Análisis de datos 

Distribución normal  y pruebas  de normal idad de Anderson Darl ing

- t de s tudent

- F de fi sher

- Valor de p va lue

- Ensayos  de laboratorio

- Fís icos- Químicos

Materiales y equipos de laboratorio

- Ácido clorhídrico, nítrico, cloruro de bario, gl icerina, sul fato de 

sodio,   bicarbonatos  de sodio, etc

Variable independiente 

X= Val idación del  

método de ensayo 

modificado Variable 

dependiente
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ANEXO 2 

Certificado de calibración de balanza analítica 
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Nota. (Sistema de gestión de calidad INGEOTECON E.I.R.L, 2021) 
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ANEXO 3 

Certificado de calibración para el espectrofotómetro Genesys 30 
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Nota. (Sistema de gestión de calidad INGEOTECON E.I.R.L, 2021)
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ANEXO 4 

Reporte de prueba de producción y verificación de operatividad del sistema 
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Nota. (Sistema de gestión de calidad INGEOTECON E.I.R.L, 2021) 
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ANEXO 5 

Reactivos (sulfato de sodio anhidro y cloruro de bario) usados en la validación 
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Nota. (Sistema de gestión de calidad INGEOTECON E.I.R.L, 2021) 

 

ANEXO 6 

Certificado de análisis del cloruro de sodio usado en la validación 
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Nota. (Laboratorio de INGEOTECON E.I.R.L, 2021) 

ANEXO 7 

Algunos equipos usados en el desarrollo de la validación 
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Nota. (Laboratorio de INGEOTECON E.I.R.L, 2021) 

 

 

 

 

ANEXO 8 

Algunos materiales usados para desarrollar la validación (fiolas, piseta, dispositivo de 

filtración, pipetas volumétricas y graduadas, vasos de precipitados, matraz Erlenmeyer) 
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Nota. (Laboratorio de INGEOTECON E.I.R.L, 2021) 

 
 

 

 

 

 

ANEXO 9 

Evaluación de linealidad mediante la obtención de una curva de calibración con 

concentraciones muestras de concentración conocida 
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Nota. (Laboratorio de INGEOTECON E.I.R.L, 2021) 

ANEXO 10 

Evaluación del parámetro de repetibilidad en la validación del método 
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ANEXO 11 

Procedimiento de referencia normativa NTP 339.179 para la validación del método de 

ensayo. 
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Nota. (Norma Técnica Peruana 339.178, 2021) 
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ANEXO 12 

Certificado de calibración de horno por un ente acreditado 
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Nota. (Sistema de gestión de calidad de Ingeotecon E.I.R.L, 2021) 
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ANEXO 13 

Datos de calibración para determinar la incertidumbre por repetibilidad 

Calibración de la pipeta de 10 mL 

 

item 

Densidad del agua a 21°C 0.99808 

 
masa agua en el vacío g 

Volumen 
calculado 

mL 
1 9.8096 9.7908 

2 9.9047 9.8857 

3 9.9039 9.8849 

4 9.8185 9.7996 

5 9.8729 9.8539 

6 9.9342 9.9151 

7 9.8038 9.7850 

8 9.8865 9.8675 
9 9.8967 9.8777 

10 9.8054 9.7866 

n=10 desviación estándar (s) 0.0492537 

 
𝑢 =

𝑠

√10
=

0.0492537𝑔

√10
 

0.0155754g 

 

Calibración de la fiola de 50 mL 
 

 
item 

Densidad del agua a 
21°C 

0.99808 

 

masa agua en el vacío g 
Volumen 
Calculado 

mL 
1 49.8184 49.7227 

2 49.8154 49.7198 

3 49.8412 49.7455 

4 49.8750 49.7792 

5 49.8852 49.7894 

6 49.7852 49.6896 
7 49.7801 49.6845 

8 49.7547 49.6592 

9 49.8180 49.7223 

10 49.7763 49.6807 

n=10 desviación estándar (s) 0.0427029 

 
𝑢 =

𝑠

√10
=

0.0427029𝑔

√10
 0.013504g 
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Nota. (Google Earth, 2021) 
 

ANEXO 14 

Vista del centro poblado de Yanama y coordenadas de muestreo 
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ANEXO 15 

Centro poblado de Yanama y punto de muestreo de agua para análisis 
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ANEXO 16 

Tabla de valores de Fisher para diferentes grados de libertad 
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Nota. (Laboratorios Analíticos del Sur, 2021) 

 

 

 

 

 

 

 

ANEXO 17 

Certificado de acreditación del Laboratorios Analíticos del Sur 
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ANEXO 18 

Resultados de análisis de agua del centro poblado de Yanama 
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GLOSARIO 

Espectrofotómetro: instrumento usado en la física óptica que sirve para medir, en 

función de la longitud de onda, la relación entre valores de una misma magnitud 

fotométrica relativos a dos haces de radiaciones. 

Filtros: patrones para la calibración de la escala fotométrica sirven para determinar 

la exactitud de los valores de absorbancia y transmitancia que mide el 

espectrofotómetro. 

Validación: proceso experimental planificado, ordenado, con actividades 

programadas, y debidamente estructurado y documentado 

Verificación: proceso experimental planificado que se realiza para verificar el 

desempeño de un método de ensayo. 

Sulfatos: compuestos que tiene como componente de su estructura iones (𝑆𝑂4)
2−. 

Blanco: Es un sistema físico que no contiene muestra real y por consiguiente no 

debería contener el analito de interés. 

Cubeta: Una Celda o cubeta de espectrofotómetro es un pequeño tubo de sección 

circular o cuadrada, sellado en un extremo, fabricado en plástico, vidrio o cuarzo 

(transparente a la luz ultravioleta). 

Solución estándar: Son reactivos de alta pureza que no se contaminan 

espontáneamente con las sustancias presentes en la atmósfera. 

Métodos normalizados: Se consideran métodos normalizados aquellos emitidos 

por organismos de normalización internacionales (ej. ISO). 

Desviación estándar: La desviación estándar es un promedio de las desviaciones 

individuales de cada observación con respecto a la media de una distribución. 

Incertidumbre estándar: La incertidumbre estándar es la incertidumbre del 

resultado de una medición expresado como una desviación estándar. 
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Incertidumbre combinada: Incertidumbre Combinada Uc es una estimación de la 

desviación estándar igual a la raíz de la varianza total obtenida por combinación de 

todos los componentes de la incertidumbre. 

Incertidumbre tipo A: evaluación de un componente de la incertidumbre de 

medición mediante un análisis estadístico de los valores de las cantidades medidas 

obtenidas en condiciones definidas. Incertidumbre tipo B: Es la información 

obtenida de una magnitud de entrada que no ha sido obtenida a partir de 

observaciones repetidas (Certificados de calibración, datos de materiales de 

referencia). 

Mensurando: Magnitud particular sujeta a medición. Ejemplo: longitud (m). 

Modelo matemático: Un modelo matemático es un modelo que utiliza fórmulas 

matemáticas para representar la relación entre distintas variables, parámetros y 

restricciones. 

Diagrama Ishikawa: diagrama causa efecto, conocido también como espina de 

pescado, diagrama de pescado, grafico de causa efecto.   

Absorbancia: Es la cantidad de intensidad de luz que absorbe una muestra en 

solución. 

p- value: Estadístico que indica la probabilidad de obtener un valor tan o más 

extremo al observado. 
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ABREVIATURAS 

 

AD Anderson Darling 

ANOVA ANalysis Of VAriance 

ASTM American Society for Testing and Materials 

EMP Error maximo permitido 

F Fisher 

HW Horwitz 

INACAL Instituto Nacional de Calidad 

ISO/EIC Organización Internacional de Normalizacion/Comisión 

Electrotécnica 

Internacional 

kp Factor de cobertura 

LCM Límite de cuantificación del método 

LDI Límite de detección instrumental 

LDM Límite de detección del método 

NTP Norma Técnica Peruana 

p- value Probabilidad -value 

ppm Partes por millón 

r Coeficiente de regreseión 

RSD relative standard deviation 

T Transmitancia 

u Incertidumbre estandar 
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U Incertidumbre 

uc Incertidumbre estandar Combinada 

UV/VIS Ultraviolata/visual 

VF Volumen final 

VIM Vocabulario Internacional de Metrología 

VM Volumen de muestra 
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