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RESUMEN

Con el presente trabajo de investigacion se logré realizar la validacién del método de
ensayo modificado propuesto, para la determinaciéon de iones sulfato por el método
instrumental en una matriz de agua, para ello se tuvo como guia principal la norma técnica
peruana NTP 339.178. Para poder realizar la validacién del método propuesto se tuvieron
que verificar diferentes parametros recomendados por el INACAL. En primer lugar, el
equipo tuvo que estar verificado por lo cual se realizé una evaluacion de funcionalidad por
el proveedor del equipo logrando asi comprobar la operatividad del mismo. Ademas,
también fue calibrado por un ente externo que emitio la respectiva incertidumbre asociada
al espectrofotometro. En segundo plano el parametro de validacién evaluado fue la
linealidad en el intervalo de 0 ppm a 100 ppm. También se obtuvo un valor de r = 0,9998;
se comprobo6 que el método tenia una distribucién normal, con la evaluacion de Anderson
Darling, asi mismo se corroboré que no se tenia influencia de residuos sobre la variable de
absorbancia. Como tercer punto se desarrollé la repetibilidad del método para los diferentes
niveles (10 ppm, 20 ppm y 60 ppm) los cuales tuvieron como desviacion estandar relativa
de 6,6 %; 2,94 % y 1,7 % respectivamente, lo cual indica en los tres casos una buena
recuperacion. Como cuarto parametro se evalué la exactitud del método usando como
herramientas la t de Student y la precision con Horwist, comprobandose al final que el
método propuesto modificado es veras y preciso, por lo tanto, exacto. También se calculd
como quinto parametro el limite instrumental a partir del cual se obtuvo el limite de
deteccién (2,505 ppm) y limite de cuantificacion (7,979 ppm). En el ultimo parametro
evaluado, se desarrollé la estimacion de la incertidumbre que tuvo como fuentes principales
la influencia en el analisis de la dilucién del volumen, el volumen de muestra, la repetibilidad
del analista, la curva de calibracion del método modificado y la calibracién del equipo, todos
estos se combinaron con la ley la propagacion de la incertidumbre y después se identifico
la fuente que aporta mayor incertidumbre y corresponde a la curva de calibracion. Como
punto final se verifica la aplicacion del método de ensayo propuesto realizando un Inter
laboratorio para la comparacion de los resultados con el método validado y un ente

acreditado con el nombre de Laboratorios Analiticos del Sur.

Palabras clave: Método de ensayo, espectrofotometria, parametros de validacion,

muestras representativas.



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 Analiticos del Sur.

Keywords: Test method, spectrophotometry, validation parameters, representative

simples.
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INTRODUCCION

Actualmente la norma internacional ISO/EIC 17025: 2017, tiene como un requisito en su
numeral 7.2.1 desarrollar la validacion de un método de ensayo, e indica que se debe
realizar cuando se pretenda usar, cuando se realice algun tipo de modificacion que afecte
los resultados o cuando se necesite evaluar su desempefio en el proceso de analisis.
(ISO/EIC 17025, 2017)

En el trabajo de investigacion se valida el proceso del método de ensayo analitico en la
cuantificacion de sales de sulfatos que en sus altas concentraciones son dafinos 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, ademas de ser uno de tantos
parametros para control de calidad en suelos que soportaran cargas de estructuras de
concreto y principalmente en aguas que se usan en la dosificacion y la elaboracion de
concreto fresco en cualquier tipo de construccion, razén por la cual las obras civiles en
nuestra regién podrian presentar poca durabilidad ya que en muchas obras no se toman

en cuenta estos parametros.

La norma técnica peruana para la determinacion de sulfatos en suelos y agua subterranea
(NTP 339.178, Revisada el 2015), nos describe el proceso para cuantificar el contenido de
ion sulfato soluble en suelos y aguas subterraneas, en el trabajo de investigacion se redujo
el volumen de muestra que se usa para el respectivo analisis y el uso de una celda de
espectrofotdmetro 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 analisis.

Al validar el método de ensayo propuesto por espectrofotometria VIS para determinar las sales
de sulfatos que reducen la resistencia mecanica del concreto, se realizaron, la evaluacién de
linealidad, evaluacion de repetibilidad, evaluacion de exactitud (veracidad y precision),

evaluacion LCM y LDM y la estimacion de la incertidumbre combinada.

El método que se propone es consistente, econémico y mucho mas rapido que el método

indicado por la norma en estudio.

Xii



CAPITULO |

ASPECTOS GENERALES

1.1. Descripcion del problema

Se conoce que las obras civiles en nuestra region muchas veces son de poca durabilidad
fisica, fundamentalmente por el incumplimiento de las normas establecidas en los rangos
permisibles de sulfatos, cloruros, carbonatos, entre otros, siendo el parametro mas
importante el contenido de los sulfatos que determinan la durabilidad del concreto, razén
por lo cual se propone un método alternativo de analisis valorado, en la determinacién de

sales de sulfatos en menor tiempo y costo de analisis.

La validacién del método de ensayo modificado que se desarrollé es un requisito
fundamental e importante antes de su uso cotidiano como sefialan las normas y directrices,
ya que existen laboratorios que modifican métodos, pero no los validan, razén 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 cuestion. Por ejemplo, la necesidad de demostrar que los métodos son
adecuados para el uso previsto que se establece claramente en la seccion 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

1



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 analisis de sulfatos por el proceso espectrofotométrico VIS

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

La validacion para este caso fue necesaria porque se modificd el volumen de muestra (de
50 mL a 10 mL) del analito, del mismo modo se vario el tamafio de celda del
espectrofotometro de 4 cm a 1 cm; lo cual permitié reducir el tiempo en la emision de los
resultados y reduccidén de costos en la ejecucién 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 elaboracién de concreto fresco de los diferentes proyectos

de construccion civil.

1.2. Formulacion del problema

1.2.1. Problema principal

¢,Coémo validar un método de ensayo modificado empleando espectrofotometria VIS en la

determinacion de sales de sulfato que reducen la resistencia mecanica del concreto?

1.2.2. Problemas especificos

o ¢ Como verificar la exactitud y precision de la longitud de onda del espectrofotémetro
GENESYS 30 para el uso en la validacién del método de ensayo modificado?

o ¢Como evaluar los parametros de linealidad, limites dedeteccién, cuantificacion,



repetibilidad, incertidumbre y exactitud en la validacion del método de ensayo
modificado?
o ¢, Como 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 espectrofotometria VIS para

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

1.3.2. Objetivos especificos

o Verificar la exactitud y precision de la longitud de onda del espectrofotometro
Genesys 30 para el uso en la validacién del método de ensayo modificado.

o Evaluar los parametros de linealidad, limites de deteccion, cuantificacion,
repetibilidad, incertidumbre y exactitud en la validacién del método modificado para
la determinar las sales de sulfatos.

o Verificar la aplicacion practica del método validado en muestras de agua del riachuelo

del asentamiento humano de Yanama.

1.4. Justificacion de la investigacion

1.4.1. Justificacion econdmica

Las decisiones importantes para garantizar la durabilidad de un proyecto de obra civil la
cual es muy costosa, son tomadas en base a resultados validos y confiables ya sea antes,
en proceso o después de la ejecucién de dicho proyecto.

Asi mismo con la validacién del método modificado se podra reducir los costos en la
realizacion del ensayo al reducir la cantidad de analito (50 mL a 10 mL) y cuando se reduce
el tamafio de celda del espectrémetro (de 4 cm a 1 cm), como lo sefiala la American Public
Health Association, en su publicacion donde describe el proceso con volumen reducido y
celda espectrofotométrica de 1 cm.

La implementacién de este tipo de analisis rapido y econdmico, incentivara a los
interesados a realizar los procesos respectivos para la cuantificacion de sales de sulfatos



fundamentalmente, para garantizar que las obras civiles tengan mejor durabilidad.

Esta investigacion brindara informacion experimental, sobre como validar los procesos
analiticos instrumentales.

1.4.2. Importancia de la investigacion

Incentivar a los usuarios a realizar la validacion de los métodos de ensayos modificados o
empiricos que usen, para garantizar la confiabilidad de los resultados, para este caso el
método propuesto reduce significativamente el costo y en tiempo de analisis de muestras.

Los procesos de las mediciones analiticas, consistentes y objetivas propuestas cumplen
los requisitos de validacion segun las normas establecidas, siendo necesario tener
resultados validos y confiables al evaluar la calidad de la materia prima en la elaboracion
de concreto fresco y el espacio que sera de soporte para las diferentes estructuras de
construccion civil.

1.4.3. Limitacion de la investigacion

Pocos profesionales especialistas para la calibracién del espectrometro, dificultad para
encontrar filtros patrones para la verificacién del equipo, segun el modelo, la ausencia de
laboratorios acreditados en nuestra region.

1.4.4. Delimitacion de la investigacion

Espacial

La investigacion se desarrolld en el laboratorio de Ingeotecon Contratistas y Ejecutores
E.l.LR.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 elaboracion de concreto, en el proyecto de saneamiento basico de Yanama
Temporal

Se desarroll6 en los periodos 2021 — 2022.

1.5. Hipotesis
1.5.1. Hipétesis Principal

Se cuenta con la validacion del método modificado empleando la espectrofotometria VIS

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



1.5.2. Hipétesis especificas

. Se realiza la verificacién de la exactitud y precision de la longitud de onda del
espectrofotometro GENESYS 30 usado en la validacion del método de ensayo
modificado.

. La validacién del método modificado se logra obteniendo resultados aceptables de la
linealidad, limites de deteccion, cuantificacién, repetibilidad, exactitud y estimando la
incertidumbre asociada.

. Se verifica la aplicacion préactica 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. Ubicacion geografica

Las instalaciones de Ingeotecon se encuentran ubicadas en la Regién 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




1.6.2. Laboratorio de Ingeotecon

1.6.2. Oficina de administracion

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

informes, entregan cotizaciones.

1.6.2. Seccién de recepcion 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 aprobacién de las

solicitudes de servicios.

1.6.2. Seccion de conservacion de contramuestras

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

determinado para realizar algun reensayo cuando sea necesario.

1.6.2. Seccion de ensayos de concreto

Es donde se desarrollan los ensayos de resistencia de diferentes tipos de muestras o
especimenes de concreto; ya sean testigos, vigas, cubos de lechada, cubos de mortero,
unidades de albaiiileria, carga puntual en rocas, entre otros. Todos con el fin de determinar

la resistencia mecanica y algunas propiedades fisicas.

1.6.2. Seccion de ensayos de limites de consistencia y gravedad especifica

Zona en la cual se realizan ensayos de limites de consistencia de Atterberg (limite liquido,
limite plastico, indice de plasticidad), con el fin de determinar la clasificacién de un
determinado suelo. Asi mismo se realiza el ensayo de lagravedad especifica de agregados
y suelos por el método del picndmetro. Ambos métodos con referencia a normativas ASTM
Y NTP respectivamente.

1.6.2. Seccion de ensayos especiales

Se obtienen especimenes de ensayos los cuales son llevados a condiciones de campo
(humedad, densidad) para después determinar diferentes parametros necesarios segun la
solicitud del cliente, los cuales son ensayados con equipos semiautomaticos.
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1.6.2. Seccion de secado

Se desarrolla el secado de muestras en horno, todo ello mayormente bajo lanormativa de
la ASTM D2216, o segun requiera el caso.

1.6.2. Seccién de granulometria

Ambiente en el cual se realiza la prueba de granulometria de diferentes materiales como
suelos, agregados, materiales para filtros, granulometrias globales, etc.

1.6.2. Seccién de ensayos de compactacion

Es donde ejecutan ensayos para determinar la densidad maxima y contenido éptimo de
humedad de un suelo (Proctor modificado), CBR, Elaboraciéon de suelo cemento y aditivos
quimicos

1.6.2. Seccién de ensayos quimicos

Esta seccidn es el soporte donde se ensayan los diferentes métodos de ensayo en matrices
de agua, suelos, agregados, concretos, rocas. Como podrian ser: pH, Cloruros, sulfatos,
durabilidad al sulfato de magnesio, azul de metileno, materia organica, azul de metileno,
solidos suspendidos totales, solidos disueltos totales, alcalinidad total, granulometria por
sedimentacion, entre otros.

1.6.2. Depésito, 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 proteccion personal, etc.

1.6.2. Oficina técnica

La informacidén generada en laboratorio y servicios de campo (registros) sonprocesadas
en hojas de calculo o software para la elaboracion 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.



Figura 2

Organigrama de la empresa Ingeotecon E.|.R.L
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Figura 3

Mapa de procesos de Ingeotecon E.I.R.L
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CAPITULO Il

MARCO TEORICO

2.1. Antecedentes de la Investigacion
2.1.1. Antecedentes internacionales

La validacion de métodos de ensayos constituye los principios para la realizacién de
servicios cientificos técnicos y una garantia de la calidad de los resultados que se
proporcionaran. El objetivo de un analisis quimico es generar resultados confiables los
cuales seran utilizados para la toma de decisiones, generalmente en el monitoreo y control
de calidad de diferentes industrias. Uno de los aspectos mas importantes para conseguir
este objetivo es la validacion de los métodos de ensayo que se pretenden utilizar. En el
presente trabajo se realiza la validacion de la determinacion de sales de iones sulfatos por
el método turbidimétrico o instrumental, para lo cual; se evaluaron los parametros
recomendados de acuerdo a su metodologia como: Linealidad, precisién, limites de

deteccion y de cuantificacion.

Durante el estudio, se utiliza un estandar de referencia interno; se realizan ensayos de
recuperacion 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 hipétesis, prueba de Fisher y test de Student, demostrandose que no existen diferencias

significativas para un 95 % de confiabilidad entre ellos. (Rodriguez. 2010, p.39)
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Se concluye que el método para la determinacion de iones sulfatos en agua potable mostro
ser apropiada para las concentraciones establecidas por la normativa vigente, si esta
cambia el método estara sujeto a una revalidacion. Ademas, se comprobd que a bajas
concentraciones las desviaciones aumentan considerablemente, cuando se realiza la

evaluacion estadistica de la validacion del método descrito. (Aponte. 2010, p. 63)

Para calibrar el espectrémetro se realizaron pruebas de: exactitud, precision, estabilidad,
linealidad, repetibilidad espectral y fotométrica, luz difusa, ruido, resolucion y la evaluacion

de la incertidumbre.

Para determinar la precisién fotométrica se utilizé 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 vy filtro amarillo al 10 % de transmitancia, una vez realizadas las
lecturas de los mismos se comparé el valor experimental con los valores de referencia y se
comprobd que los valores no presentaron diferencias significativas y en todos los casos el

valor del sesgo fue menor de +/-0.005 segun especificacion 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 solucién, de los cuales se obtuvo un
coeficiente de regresién de 0,999; lo cual nos muestra la excelente relacion lineal entre la

absorbancia y la concentracion. (Martinez, Pérez. 2009, p.7)

2.1.2. Antecedentes nacionales

Raqui (2021) menciona en las conclusiones de su trabajo de “Validacién 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:

o Para la solucién patron de concentracion (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

o Para la solucion patron de concentracion (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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Ademas, para la evaluacion de la linealidad del método, se aplicé un analisis de regresién
lineal, para obtener la recta que mejor se ajuste Y = 0,074. El coeficiente de correlacién
obtenido es r? = 0,999; lo que demuestra una alta correspondencia entre a la concentracion
y la senal analitica del método para las determinaciones realizadas, con un 95 % de
confiabilidad.

El estudio del método presentd adecuadas caracteristicas de desempenfo al ser preciso y
veraz, con un adecuado intervalo de concentracion presentando un coeficiente de variacion
(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 basicamente de tres aspectos; como la composicion del concreto, la

calidad del concreto en el lugar, asi como el tipo y la concentracion de iones sulfato.

Cuando hablamos del ataque de sulfato al concreto es necesario conocer las
caracteristicas del concreto resistente a los sulfatos, de modo que podamos dar los pasos
apropiados para minimizar el deterioro del concreto expuesto a estos compuestos

quimicos.

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 reaccidn quimica que genera expansion en la pasta y crea una presion capaz de

romper la estructura y finalmente desintegrar el concreto. (Londofio, 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 relacién agua-material cementante

maxima y un f'c minimo segun la tabla 1
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Tabla 1
Concreto expuesto a soluciones de sulfatos

Relacién f'c minimo
Sulfato soluble en maxima agua- (Mpa) para
. agua (504+%) . , material concretos
Exglcj)lsf;%osn a presente en el Sulfato (50.>") en el cer-rl;lgr?tge cementante de peso
suelo, porcentaje agua, ppm (en peso) para normal y
en peso concretos de ligero*
peso normal *
Insignificante 0,0<(5047)<0,1 0,0 £(504%>) <150
I, IP(MS),
IS(MS),
Moderada ** 0,1<(5047)<0,2 150< (504%7) < 1500 P(MS), 0,5 28
[(PM)(MS),
I((SM)(MS)
Severa 0,2<(5047)<2,0 1500 < (S04?7) < 10000 Vv 0,45 31
Tipo V més
Muy severa 2,0 <(504%) 10000 < (504%) puzolana*** 0,45 31

Nota. * Puede requerirse una relacion agua cemento menor o0 una resistencia mas alta para lograr baja permeabilidad. ** Se

considera el caso de agua de mar como exposicion moderada.

*** Puzolana que se ha comprobado por medio de ensayos, 0 por experiencia, que mejorala resistencia a sulfatos cuando se usa

en concretos que contienen cemento tipo V, fuente. Ministerio de vivienda construccion y saneamiento (2021)
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2.4. Presencia de sulfatos en suelos y agua

Los sulfatos, sales en agua a excepcion de los de Pb, Ba, Sr, se hallan profusamente
distribuidos en todas las aguas. El ion procede principalmente de los procesos de
disolucion del yeso (CaS0..2H;0), sin olvidar las cantidades procedentes de la oxidacion
bacteriana de sulfuros. La concentracion de sulfatos en aguas oscila entre 20 y 50 mg/L, en
los rios de Norte América y del Norte de Europa y en zonas mediterraneas, presenta niveles

sustancialmente superiores a > 400 mg/L.

Cabe ahora mencionar, por su importancia al efecto desfavorable que producen altos
contenidos de sulfatos (tanto céalcicos como magnésicos) en obras destinadas para el
sector publico, generando la sal de CANDLOT-MICHAELIS conocido generalmente como

“cancer del cemento” que dana irremisiblemente el hormigon.

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

los metales pesados alli presentes y minimiza su toxicidad.

Por ultimo, se hace referencia que los sulfatos en el agua de bebida provocan sabores
amargos, estando el umbral de gusto en funcién del cation del concreto que sea mayoritario
en el agua, por ejemplo, unos 350 mg/L para sulfatos sédico y 500 mg/L para sulfato de
magnesio. (UJA 2010, p. 11)

2.5. Analisis de sulfatos en suelos y agua

El sulfato (S042) esta 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 (504%") debido a la oxidacién de la pirita, debido a que los sulfatos de sodio y magnesio

ejercen una accion catalitica.
Seleccion del método

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

y los métodos gravimétricos lo son para concentraciones (S042-) superiores a 10 mg/L.

El método turbidimétrico es aplicable a un rango de 1 a 40 de (S04?") 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, analizandose unas 30 muestras por hora (American Public Health
Association, 2017, p. 4-197)

2.6. Espectroscopia UV / VIS

Un espectrofotémetro UV/VIS mide la intensidad de la luz que pasa a través de una
solucion de muestra en una celda y la compara con la intensidad de la luz antes de que
pase através de la muestra. Teniendo como componentes principales: una fuente de luz, una
celda porta muestras, un dispositivo de dispersion 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 espectrofotémetro

—_—
- \ '
- 0.368

' Detection system Recorder

Light source Cuvette with sample solution

Nota. Mettler-Toledo AG, Analytical (2015)

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

pasos:
2.1.3. Blanco

a. El disolvente (por ejemplo, agua o alcohol) se afiade 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. Determinacion de la muestra

Se disuelve la muestra en el solvente y se agrega a la cubeta.
Un haz de luz emitido por la fuente de luz atraviesa la cubeta con la muestra
Al pasar a través de la cubeta, la luz atraviesa la cubeta con la muestra.

A continuacion, el detector mide la luz transmitida.

® a0 T oo

El cambio de la intensidad de la luz en diferentes longitudes de onda se calcula
dividiendo la intensidad transmitida de la solucion de muestra por los valores

correspondientes del blanco.
2.1.5. Linea de calibracion

Para determinar la concentracién desconocida de una solucion de muestra mediante
espectroscopia UV/VIS, primero se debe crear una linea de calibracion. Esto se hace
midiendo la absorcion de luz de varias soluciones estandar 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 estandar 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

Linea de calibracion trazando los valores de absorbancia en funcién de la concentracion

\\

Absorbance
R
\

Concentration (mg/L)
Nota. Se determinan los valores de absorbancia de las soluciones estandar, fuente. Mettler-
Toledo AG, Analytical, 2015
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2.7. Validacion y verificacion de métodos de ensayo

2.1.6. Validacion

La validacion de un método consiste basicamente en la definicién de un requisito analitico
y la confirmacion, mediante un examen y provisidn de evidencias objetivas, y de esta
manera se cumplen los requisitos particulares para un uso especifico previsto y demostrar

capacidades consistentes con las aplicaciones requeridas.

Las actividades de validacion de métodos y el desarrollo de métodos estan estrechamente
vinculados. Muchas de las caracteristicas de desempefio que se evalluan durante la
validacion, también lo son en mayor o0 menor medida, durante el desarrollo del método. Sin
embrago, es importante recordar que debe llevar a cabo una validacion formal de la version

final del método (el procedimiento documentado).

Ademas, se menciona que se debe validar un método de prueba cuando sea necesario
demostrar que sus caracteristicas de desempefio 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 disefiados/desarrollados por el laboratorio;

. Métodos normalizados usados fuera de su ambito de aplicacion;
o Ampliaciones o modificaciones de métodos normalizados.

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

2.1.7. Verificacion

La ISO 9000 define la verificacion como “la confirmacién, a través de la aportaciéon de

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

El propio Vocabulario Internacional de Términos Fundamentales y Generales de Metrologia
(VIM) establece que la verificacion es “la aportacion de evidencia objetiva de que un
elemento dado satisface los requisitos especificados” y que la validacion es una
“verificacion, 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 validacién

Diariamente se llevan a cabo millones de pruebas, mediciones y examenes 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 composicion elemental de una
aleacién para confirmar su idoneidad para su uso en la construccion aeronautica y en el
analisis forense de los fluidos corporales en las investigaciones criminales. Practicamente
todos los aspectos de la sociedad dependen, de una manera u otra, del trabajo analitico. (A

focus for analytical chemistry in Europe, 2014, P. 10)
2.1.9. Plan de validaciéon de un método de ensayo

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

diferentes etapas como puede ser:

a. Definir el objetivo y alcance del plan.
Seleccionar las normas y documentos de referencia que se adecuen al objetivo.

C. Planificacién del proceso.

o Definicion de las matrices de ensayo, instrumentos a calibrar.

o Asignacion de responsabilidades.

o Caracteristicas generales del plan, tales como prioridades del uso previsto,
teniendo en cuenta ademas requisitos legales, normativos y propios.

. Planteamiento de modificaciones a las normas, fundamentos que sustenten

dichas modificaciones.
d. Definir pardmetros de validacion y criterios de aceptacion

o Documentacion del procedimiento operacional de método.

o Comprobar si las caracteristicas de funcionamiento de los equipos disponibles
en el laboratorio son compatibles con las requeridas por el método de estudio.

o Caracterizar materiales, por ejemplo, estandares y reactivos.

o Realizar experimentos de validacion “preliminares”.

e. Ajustar los pardmetros de validacion del método y criterios de aceptacion, si es
necesario.

f. Ejecutar los experimentos de validacion “finales”.
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g. Preparar la propuesta final del procedimiento operacional para la ejecucion del
método rutinariamente.

h.  Definir criterio de revalidacion.

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

j- Conservacion de registros.

2.1.10. Parametros para la validacion

Se tiene algunos parametros de validacién para casos que no requieran equipos de

medicion y para casos donde si se requieran usar equipos de medicion (instrumentales).

Tabla 2

Parametros de validacion para métodos no instrumentales e instrumentales

. i Determinacion  Analisis fisico — quimicos -
item Parametros

de contenidos instrumentales
Exactitud (Veracidad
1 . Evaluar Evaluar
+Precision)
Linealidad * /Rango Lineal No aplica Evaluar
Sensibilidad No aplica Evaluar
Rango de trabajo Evaluar Evaluar
Selectividad y/o
5 o Evaluar Evaluar
especificidad
6 Limite de deteccidn Si/No Evaluar
Limite de
7 o Si/No Evaluar
cuantificacion
8 Incertidumbre Evaluar Evaluar
9 Robustez Evaluar Evaluar

Nota. (*) Aplicable a técnicas que usan una curva de regresion, fuente. Grupo Lider World
(2021).

2.1.11. Precision

La precision (precision de la medida) es una medida de que tan cerca estan entre si.
Generalmente se expresa mediante parametros estadisticos que distribuyen los
resultados, tipicamente la desviaciéon estandar (o desviacion estandar relativa), obtenidos
realizando las mediciones repetidas en un material adecuado en condiciones especificas.

La decision sobre las “condiciones especificas” es un aspecto importante a la hora de
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evaluar la precision de la medida — las condiciones determinan el tipo de estimacion

obtenida.

La “repetibilidad” y reproducibilidad de medicion” representan las dos medidas de precision
que se pueden obtener. La documentacién de los métodos estandarizados incluira

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

La repetibilidad, es decir, dar la mas pequena variacion 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 variacion 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 precisién depende unicamente de la distribucién de los errores aleatorios y no esta
relacionada con el valor real.

La precisién se determina mediante el procesamiento estadistico de un conjunto de dato

determinado, y se da en:

Condiciones de repetibilidad

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

muestra, durante intervalos cortos de tiempo.
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Figura 6

Ejemplo de resultado de repetibilidad en una medicion

A
=3
O
@]
L =3
Precision Precision
> Analista 1 Analista 2

l lavez 2avez 3avez

Nota: Grupo Lider 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).

Figura 7

Ejemplo de reproducibilidad para cinco analistas

' ' >

r.
Anal.1 Anal.2 Anal.3 Anal. 4 Anal. 5

Nota: Grupo Lider World (2021)

2.1.12. Exactitud

La validacién del método intenta estudiar la precision mediante la evaluacion de efectos
sistematicos y aleatorios en los individuos. Por lo tanto, la exactitud suele estudiarse en
términos de dos componentes: “veracidad” y “precision”. Ademas, una expresién cada vez

mas comun de exactitud es“incertidumbre de medicidon”, que es un valor unico.
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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 validacion de un

método son la veracidad y la precision.
Exactitud = veracidad + precision (1)
2.1.13. Limite de deteccion

Esta es la concentraciéon minima 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 limite de cuantificacion.

Las muestras blanco funcionan bien en métodos en los que se obtiene una senal
mensurable para un blanco, como son la espectrofotometria y la espectroscopia atdomica.
Sin embargo, para técnicas como la cromatografia en las que se detecta un pico por encima
del ruido, son necesarios niveles de concentracidn cercanas o superiores al limite de

cuantificacién (Urachem, 2014).

Su determinacion cuenta los valores analiticos proporcionados por dos tipos de soluciones;

los patrones y el blanco reactivo
Basado en la concentracion
En general, el limite de deteccion se suele expresar también como:
LDM =t * sb (2)
Donde:

t: valor constante estadistica t' de Student para un nivel de confianza del 99 % y una
desviacion estandar estimada con n-1 grados de libertad; siendo n=7, el valor de t sera
3,14.
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sb= desviacion estandar del blanco reactivo fortificado
2.1.14. Limite de cuantificacion

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

condiciones aceptables de prueba de rendimiento.

El “desempefio aceptable” se considera de varias maneras segun las pautas incluida la
presion y la veracidad, o la medicién de la incertidumbre. En la practica, sin embargo, el
limite de cuantificacion, se calcula segun la mayoria de las convenciones como la
concentracién del analito en la desviacién estandar obtenida a niveles bajos multiplicada

por un factor.

Figura 8

Ejemplo de limite de cuantificacion

LIMITE DE CUANTIFICACION

Minimo nivel de analito que puede ser medido con la
exactitud y precision, bajo las condiciones de ensayo

Nota: Grupo Lider World (2021)

Basado en la concentracion: en general, el limite de cuantificacion se suele expresar

también como:

LCM =10 %S (3)
Donde:
LCM=Limite de deteccion del método

S = Desviacion estandar
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2.1.15. Selectividad

La selectividad analitica 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 medicion 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 analiticos constan de una etapa de medicién, procedido o
no por una etapa de aislamiento. Durante la etapa de medicién, la concentracién 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 medicion se debe Unicamente al analito y no a nada quimica o fisicamente
similar, o que resulte de un sesgo en el resultado de la medicidn. Puede ser necesario que
la etapa de medicién sea precedida por una etapa de aislamiento para mejorar la

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

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

Pruebas:

) El andlisis de materiales de referencia

) Adicién 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 validacion, 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 calibracién 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, extraida, diluida) antes de que pueda presentarse al instrumento
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de medicion y se registre una sefal. En estos casos, hay dos intervalos de trabajo, el
intervalo de trabajo del método, donde se relaciona con la concentracion de la muestra que
se expresa como mg/kg en una muestra sélida y mg/l en una solucion después de extraer
la muestra. En la figura 9 se da un ejemplo de curva de calibraciéon para el método
instrumental.

Define la habilidad del método para obtener resultados de la prueba proporcionales ala
concentracién del analito.

Figura 9

Curva de calibracién obtenida a partir de 6 mediciones de concentracion vs absorbancia

0.3 -
0.6 1
8
c
©
L
5
‘§ 04 -
0.2
,4’—’ intercepr a = 0,037
9 T T T T T
0.0 0.2 (14 06 08 10
P concentration (mg/1.)

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 concentracion del analito.
Fuente. (Grupo Lider World, 2021)

En la figura 9 se demuestra:

. La relacion entre X e Y existe (ANOVA) P < 0.05
° La distribucién normal de los residuos

. Gréfico de residuos, para demostrar la influencia de los residuos sobre la variable de

influencia

. Determinar el coeficiente de regresion “r” El cual se determina con la
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ecuacion 4.4 (r).

=X =X - Y)

r =
Jzz;l(X, _ YR (Y, - T)?

(4)

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

2.1.17.Rango

El rango de un método analitico es el intervalo entre la mas alta y la mas baja concentracion

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

apropiado de precision, veracidad y linealidad.

Rango lineal (intervalo de trabajo del instrumento).

Figura 10

Ejemplo de curva de calibracion

10 _

e

NS

Seial del instrumento

(51

‘_

l 4— Intervalo lineal

senstbilidad
analitica

| | | | |
2 4 6 b 10 2

Concentracion de los patrones utilizados para
calibracion

100-

801

60 4

407

201

Concentracion medida

— Intervalode —

trabajo

-

1LOOQ

-

T T [ | I
20 40 60 80 100

Concentracion de la muestra de ensayo

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

Se identifican las caracteristicas del desempenfo “intervalo de trabajo”,

intervalo lineal,

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

procedimiento de medicién en el que se presenta la concentraciéon medida en funcion de la

concentracion de la muestra de ensayo. (Lider world, 2021).
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2.1.18. Incertidumbre

La calidad del resultado de medicidn, su precisidbn, se caracteriza por la
incertidumbre de la medicion (o simplemente incertidumbre), que define el intervalo
alrededor del valor medido “C vepipo”, donde se encuentra con cierta probabilidad el
valor verdadero “C verpapero - La incertidumbre de la medicién U en si es la mitad

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

Figura 11
Interrelacion entre los conceptos de valor verdadero, valor medido, error e incertidumbre
ERROR INCERTIDUMBRE
D = Cuepino —C veroaoero Cueoioo Y - Cuepipo +U
\
y i >
Crepioo Y Cuepioo + U
| | Mensurando, C
| | Y
Cueroaoero Crepioo
VALOR
VERDADERO VALOR MEDIDO

Nota. Lider world, 2021

Proceso de estimacion de incertidumbre

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

a. Especificacion del mesurando
Establecer un modelo matematico, es decir, expresar matematicamente la relacién
del mensurando (magnitud y parametro que se de mideny se les representa por “Y” y
las variables de las cuales depende (Xi)

C. Identificar las cantidades que pueden afectar la medicién o depender el resultado de
la medicién, llamadas cantidades de influencia.

d. Identificacién 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
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incertidumbre asociada con esas fuentes.
Calcular la incertidumbre combinada pc (y).

h.  Elegir un nivel de confianza y cuantificar el numero de grados de libertad asociado a
la estimacion realizada y determinar el factor de cobertura; datos que permiten definir
el intervalo que involucra la estimacion de la incertidumbre de la medicion.

i. Estimacion de la incertidumbre expandida.

j- Informar el resultado de la medida incluyendo el valor de incertidumbre asociada.
Etapa 1.- especificacion del mensurando:

En el contexto de la estimacion de la incertidumbre, la “especifica ion del mensurando”
requiere una declaracion clara de lo que se va mediar, asi como una expresién que relacione
el valor del mensurando con los parametros en cual depende. Estos parametros pueden ser
otros mensurandos, cantidades que no se miden directamente, o constantes. Toda esta

informacion debe incluirse en un procedimiento operativo de trabajo.

Esta es la magnitud de la medida que se desea determinar. EI mensurando no puede
definirse por uno u otro valor, sino mediante la descripcion de aquella magnitud a medir
(Urachem/CITAC, 2012, p. 9)

Ejemplo: determinacién de la concentracion de plata en muestras de geoquimicos.
Etapa 2.- establecer el modelo matematico de la medicion:

El modelo matematico es una expresion matematica, que determina el mensurando Y,este

se determina a partir de otras N magnitudes X1, X2, ... Xy, por medio de una funcion f:
Y =f(Xy, Xo, ... Xn) = f (X)) La estimacion X; se indica como X; Siendo:
Y = Magnitud de salida

X1, Xo, ... Xy Magnitudes de entrada que permiten obtener el valor del mensurando f =

funcién modelo.

Ejemplo: el modelo matematico seria la expresién matematica que relaciona lasmagnitudes
de entrada (con Ag curva, volumen, peso) con la estimacion del mensurando

(concentracion de Ag).
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con Ag(curva)*V

Con Ag = ”

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

el valor del mensurando.
Y =1 (X4, Xz, X3) = f (con Ag(curva), V, W)
o 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 cuantificacién de componentes individuales;

el objetivo es tener perfectamente claro sobre que deberia considerarse.
Hay muchas fuentes posibles de incertidumbre en una medicion, por ejemplo:

Muestreo

Condiciones de almacenamiento
Efectos instrumentales

Pureza de reactivos

Estequiometria asumida

-~ 0o 2 0 T p

Correccion del blanco

Condiciones de medida

= @

Efecto matriz de la muestra

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 matematico asociado a la medicion, se
escribe la ecuacion completa para el resultado. Los parametros de la ecuacién 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:

Figura 12

Diagrama ISHIKAWA para identificar componentes de la incertidumbre

Causa Causa 1
\'\ \‘\

\\ \"'\

N “
-----------h.—------------}-----'

/

/’ f’,

/ ’/

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

estos procedimientos, mencionaremos algunos:

o Procedimiento general ISO (también conocida como aproximacion “bottom-up”

o Procedimiento de estimacién segun la especificacion técnica ISO 21748 (Guidance
for the use of repeatability, reproducibility and trueness estimates in measurement
uncertainty estimation).

o Procedimiento de estimacion empleando la informacién obtenida de un proceso de
validacion.

o Procedimiento global de estimacion de la incertidumbre de medicion.

Etapa 5- cuantificacion de la incertidumbre

Una vez identificadas las fuentes de incertidumbre, el siguiente es cuantificar la
incertidumbre asociada a estas fuentes. Estos se hacen mediante:

o La evaluaciébn de la incertidumbre asociada con cada fuente individual y
posteriormente combinarlas.

o Determinando directamente la contribucion combinada a los resultados de
incertidumbre de todas o parte de estas fuentes, usando datos del desempefio del
método.

En la practica, es necesaria, y hasta conveniente, una combinacién de estos dos

principios.
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Incertidumbre estandar, es la incertidumbre del resultado de una medicion,expresada en

forma de deviacion estandar.

La desviacion estandar asociada al resultado de la medicion denominada incertidumbre
estandar combinada y representada por uc(y), se determina a partir de la desviacion
estandar asociada a cada magnitud de entrada Xi, denominada incertidumbre estandar y

representada por u(Xi).
Uc (y) = f [u(x1), u(x2), ... u(xn)] (5)

Siendo:

Y =1 (X, Xy, .. X\) =y = (Xg, X, ...XY\)
Incertidumbre estandar combinada: uc (y)
Incertidumbre estandar: u (x1), u(xz2), ... u(xy)

Cada estimacion de magnitud de entrada X, asi como su incertidumbre estandar u(xi) se

obtienen a partir de una distribucion de valores posibles de la magnitud de entrada X;.
Evaluacién de la incertidumbre tipo A y tipo B

o Método de evaluacion tipo A. esta basado en un analisis estadistico de una serie de
mediciones.

o Método de evaluacién tipo B: Son otras maneras de determinar la incertidumbre
basandose en informacién externa al laboratorio u obtenida a partir de la experiencia.

Evaluacion tipo A — bajo condiciones de repetibilidad

La evaluacién tipo A de la incertidumbre se utiliza cuando se realizan observaciones
independientes entre si de una de las magnitudes de entrada Xi bajo las mismas

condiciones de medida la dispersion de los resultados. (Grupo lider world, 2021, p. 39).

N _=\2
. n—1
=1
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agt+a,+az+--+ay,
n

(7)
Se usa para hallar la incertidumbre estandar (desviacion estandar de la media) bajo
condiciones de precision.

s
u(xi)zsf:ﬁ (8)

Evaluacioén tipo A — bajo condiciones de reproducibilidad

Es una contribucion que, si se ha calculado correctamente con un conjunto de repeticiones
representativas (tiempo, varios operadores, equipos, varias condiciones).

Esta contribucion se estimara como la desviacion tipica experimental de reproducibilidad
de la serie de valores de los cuales se calcula, si la media de la desviacién es cero.

Ug = Sg (9)
T1=Zn171 (10)
Tz=§:nﬂ712 (11)

=) (12)
T4=Zn12 (13)

Ty= ) (-1’ (14)

SE—T3_ (15)
T,T;5 Ts(p— 1)

= lT3(p—1)_ HTZ—n (16)

S = /53+SL2 (17)

Método de evaluacion tipo B de la incertidumbre estandar

Se estiman incertidumbres estandar usando informacion relevante disponible. Algunas

fuentes de informacién pueden comprender:
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o Certificados de calibracién
o Catalogos de proveedores. Por ejemplo, tolerancia de los objetos volumétricos de

vidrio obtenido mediante catdlogo del fabricante.

Por conveniencia, los valores u?(xi) y wu(xi)asi evaluados, se denominan

respectivamente varianza tipo B e incertidumbre tipica Tipo Distribucién rectangular.

En las siguientes figuras (13,14 y 15) se muestra como calcular la incertidumbre estandar
a partir de los parametros de las dos funciones de distribucion mas importantes, y se da

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

Figura 13
Incertidumbre tipo B con distribucion rectangular

Distribucién rectangular

Forma Usar cuando: Incertidumbre
(= +a) e Un certificado o alguma  otra (x)=?
o ‘ P . X )=
— > especificacion  da  unos limites  sin J3
1 especificar el nivel de confianza (por

ejemplo, 23 mL = 0.03 mL)

% ¢ Se ha hecho una estimacion en forma de
un rango maximo (Za) sin conocimiento
de la forma de la distnibucion.

Nota. Urachem, 2014
Distribucién triangular

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

Incertidumbre tipo B con distribucion triangular

Distribucion triangular

Forma

Usar cuando:

Incertidumbre

a(=+a)

La informacion disponible referida a x
esti mas delmmtada que en una
distribucion  rectangular. Los  valores
cercanos a x son mas probables que los
proximos a los limites.

Se ha hecho una estimacion en forma de
un rango maximo (*a) descrito por una
distribucion simétrica.

a

V6

x)y=

Nota. Urachem, 2014

Distribucioén de probabilidad normal

Figura 15

Incertidumbre tipo B con distribucion con probabilidad normal

Distribuciéon normal

Forma

Usar cuando:

Incertidumbre

&J

Se ha hecho una estimacion a partir de
observaciones repetidas de un proceso de
variacion aleatoria.

Se ha dado una incertidumbre en forma de
una desviacion estandar s, una desviacion
estandar relativa /¥ . 0 un porcentaje de
coeficiente de vanacion %CV  sin
especificar la distribucion.

Se ha dado una mcertidumbre en forma de
mtervalo de confianza de un 95 % (u otro)
v+¢ sin especificar la distribucion.

ux)=s

ux)=s
uxyFEe(s/ X)
%CV

ux)y=
100

> 1

uxy=c/2
(para ¢ al 95 %)
uix)=c/3

(para c al
99,7 %)

Nota. Urachem, 2014
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Etapa 6 -Evaluacién de la incertidumbre estandar combinada

Antes de combinarlas, todas las contribuciones de las incertidumbres deben expresarse
como incertidumbre estandar, es decir, como desviaciones estandar, puede implicar una

conversién de algunas de las otras medidas de dispersion.

Incertidumbre estandar combinada (magnitudes no correlacionadas) cuando las
magnitudes de entrada no estan correlacionadas, la incertidumbre estandar combinada u,
(y) se pueden expresar como una combinacion de las incertidumbres estandares

individuales u(x;) de cada variable x1, x2, ... x». (Grupo lider world, 2021, p. 40)

También denominada — ley de la propagacién de la incertidumbre

ug(y(xl,xz, ...xn)) = Zcizu(xi)z (18)

Donde:
y (x4, X5, ... xn) Es una funcion de las variables x,, x,, ... xp

c; Es el coeficiente de sensibilidad, el cual se expresa como:

a a - i . . .
¢ = % = % ; coeficiente de sensibilidad, el cual se calcula mediante la derivada parcial.
i i

Siendo f la funcion de la ecuacién, expresada como y.

Reemplazando tenemos:

=10
y
2 = —
Ue Z |6xi
i=1

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

2

u? (x;) (19)

Y=(ptq+ree) (20)

La incertidumbre estandar combinada
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ue @ q-.)) = Vu@) + u(gf + - (21)
Regla 2: para modelo que es un producto o divisor, por ejemplo
y=(@=*xqx*r=*..) (22)

Oy =p/(p*q=r=..) laincertidumbre estandar combinada u .(y).

Donde: % se denomina incertidumbre estandar relativa

u(y) = j(@) (@) T (23)

Etapa 7- determinacion del factor de cobertura (K)

Obtener el valor del factor de cobertura k, que proporciona un intervalo correspondiente a
un nivel de confianza especificado p, requiere un conocimiento detallado de la distribucion
caracterizada por el resultado de medida y su incertidumbre tipica combinada. (Grupo lider
world, 2021, p. 43)

Tabla 3
Valor de factor de cobertura kp que proporciona un intervalo correspondiente a un

nivel de confianza p, suponiendo distribucién normal

Nivel de confianza Factor de cobertura
p (en porcentaje) ky
68,27 1
90 1,645
95 1,960
95,45 2
99 2,576
99,73 3

Nota. Grupo lider world (2021)
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Etapa 8 — evaluacion de la incertidumbre expandida
El calculo 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 eleccion del factor k se basa en el nivel de confianza que se

desea.
Expresion de la incertidumbre

La expresioén de la incertidumbre expandida U incluye al

—y+U (25)

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

consistente con el de la incertidumbre.
Magnitudes correlacionadas

Ley de propagacion para magnitudes correlacionadas

u: = i[ ]ﬁu {TI—ZZZEB—UA’,I,#
i=1

=1 j=i+l

Magnitudes de entrada

Magnitudes de entrada

2.8. Marco Legal

El Peru tiene diferentes normativas con revision vigente que aplican a sus diversos rubros
cualquier proyecto sea cual fuera su naturaleza se debe regir a las disposiciones juridicas

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

2.8.1.

Normativa general

Constitucion Politica del Perd de 1993.

Ley Marco para el Crecimiento de la Inversién Privada — Decreto Legislativo N° 757.
Ley General del Ambiente — Ley N° 28611.

Ley General de Salud — Ley N° 26842.

Ley General de Residuos Sélidos — Ley N° 27314.

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

Reglamento de Ley General de Residuos Sélidos — 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 investigacion

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

Reglamento Legislativo N° 1126, Decreto Legislativo que establece controles sobre
insumos quimicos y productos fiscalizados, maquinarias y equipos utilizados para la
elaboracion de productos ilicitas.

Decreto Supremo N° 009-2013- en areas geograficas para la implementaciéon 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 gestion 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 6érganos responsables de la gestion
de la infraestructura vial de los tres niveles de gobierno: nacional, regional y local.
Estandares De Calidad Ambiental (ECA) para agua y establecen disposiciones
complementarias Decreto Supremo N° 004-2017-MINAM.

NORMA TECNICA PERUANA NTP 339.178 2002 (revisada el 2015) Suelos. Método
de ensayo normalizado para la determinacién cuantitativa de sulfatos solubles en

suelos y agua subterranea.
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CAPITULO I

METODOLOGIA DE ESTUDIO

3.1. Delimitacion del estudio

La validacion del método de ensayo modificado en el trabajo de investigacion para
determinar sulfatos, se realizé en la obra del asentamiento humano de Yanama, en la cual
se utilizaron muestras del riachuelo Yanama, por ello todos los analisis son referentes a
esta obra con el método de analisis propuesto, los mismo, fueron analizados en el
laboratorio de INGEOTECON EIRL, situado en Covadonga de la ciudad de Ayacucho.

3.2. Nivel de investigacion

El desarrollo de esta investigacidon es de disefio no experimental ya que la variable
independiente no ha sido manipulada para comprobar como es afectada la variable

dependiente y por la naturaleza de la informacion es cuantitativa.

El estudio es de la forma aplicada porque se tiene un enunciado problema, recoleccion de
datos, informacién, critica de datos y fuente, formulacion de hipétesis e interpretacion de

los resultados.
3.3. Poblacién y muestra

3.3.1. Poblacion

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(alicuotas)

del riachuelo del Centro Poblado de Yanama.

Para poder realizar lo propuesto se us6 como referencia el “Protocolo para el monitoreo de

la calidad de los recursos hidricos superficiales” del ANA, el cual sefala:

o Que inicialmente se deben preparar los materiales, equipos e indumentaria de
proteccién 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
atipicas, presencia de residuos, actividades humanas, etc.

o Rotulado y etiquetado de los recipientes con autoadhesivos, los siguientes datos son
importantes; nombre del solicitante, c6digo del punto de muestreo, tipo de cuerpo de
agua, fecha y hora del muestreo, Nombre del responsable de la toma de muestra,
tipo de analisis requerido

o 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 parametros 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 minimo dos
veces a excepcion de los frascos para el andlisis de parametros organicos o
microbiol6gicos.

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

f. Considerar un espacio de alrededor de 1 % aproximadamente de la capacidad
del envase para aquellos pardmetros que requieran preservacion.

3.4. Técnicas e instrumentos de recoleccion de datos
3.4.1. Técnicas de recoleccion de datos

Para la recoleccion de datos se utiliza un muestreo simple, denominada también discreta.
Que consiste en la toma de una porcién de agua en un punto lugar determinado para su
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analisis individual. Representan las condiciones y caracteristicas de la composicion original
del cuerpo de agua en el lugar, tiempo y circunstancias particulares en el instante en el que
se realiz su recoleccion todo ello de acuerdo al item 6 del monitoreo de la calidad de los
recursos hidricos superficiales de la ANA (Autoridad Nacional del Agua).

3.4.2. Técnicas de procesamiento de datos

La validacion es un proceso netamente estadistico, por ello como herramienta fundamental
se usan el Excel y el Minitab, obteniendo graficas, tablas, y resultados de calculo.

3.4.3. Técnicas de andlisis de datos

Los programas de Excel y Minitab dan un valor especifico en base a la informacién
brindada, de manera complementaria los datos obtenidos en 3.4.2, deben ser interpretados
ya que muchas veces se obtiene basta informacion, las técnicas son los criterios de
aceptacién 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

Iltem Equipo Marca Modelo Serie
Balanza analitica
1 Ohaus PR224/E B947625415
220 ¢
Agitador Neuation
_ ) N/I FE1706110647
2 magnético Istir Uno
3 Bomba de vacio cps VPGD 3H144412
Equipo de
_q p_ N/I N/I N/I
4 filtracion
Thermo
) Genesys
Fisher 9A1W117103
4 Espectrofotémetro o 30
cientific
5 Estufa de secado Pinzuar PG-190 298

Kert Lab 0406
6 Centrifuga 0406-2 201407162
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Tabla 5

Materiales y reactivos usados

Materiales usados

Vasos de precipitado, pisetas, pipetas (1 mL, 10 mL),bureta de 50 mL, pinzas, espatulas,
celdas de espectrofotometro, papel de filtro, embudo buchner, etc.

Reactivos usados
Cloruro de bario di-hidratado (BaCl2.2H20)
Cloruro de sodio (NaCl)
Glicerina (C3Hs03)

Agua destilada (H20)
Acido nitrico (HNO3)
Sulfato de sodio (Na2504)

3.6.
3.6.1.

Variables del proceso
Seleccion de variable

Se identifica la variable independiente:

X = Validacién del método de ensayo modificado Variable dependiente

3.6.2. Operacionalizacion de variables

Tabla 6

Operacionalizacién de variables

Objetivo general: Validar un método modificado empleando la espectrofotometria UV/VIS para
determinar las sales de sulfatos que reducen la resistencia mecanica del concreto.

Variable
independiente

Validacién del
método de
ensayo
modificado

Definicion
conceptual

La validacion de
un método de

ensayo es
necesaria para
poder emitir
resultados

confiables segun
el INACAL vy la
norma ISO/ IEC
17025

Dimensiones

Adimensional

Indicadores

* Coeficiente de
correlacion (r)

* Distribucién de
probabilidad

normal *

Analisis de
varianza (Anova)
* F de Fisher

* Repetibilidad
por Horwitz

Tipo

Numérica

Valorizacion
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3.7. Metodologia experimental
3.7.1. preparacion de soluciones
3.7.1.1. Cloruro de bario

Se dispusieron de cristales de cloruro de bario di - hidratado (BaCl..2H»0) de tamafo entre
las mallas No. 20 y No. 30. Para ello 0,5 g, es vertida directamente en la alicuota, para

precipitar las sales de sulfatos si se encuentran.
3.7.1.2. Solucién de glicerina (1:1)

De acuerdo al método de ensayo se mezclé 1 volumen de glicerina con 1 volumen de agua,
para este caso se usé 100 mL de cada uno. Con el fin de mantener en suspensién de las

particulas contenidas en la alicuota.
3.7.1.3. Solucién de cloruro de sodio (240 g /L)

Se disolvio 240 g de cloruro de sodio (NaCl) en agua destilada para obtener 500 mL de
solucion, previamente acidificada con acido clorhidrico concentrado (HCl gravedad

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

3.7.1.4. Solucién estandar de sulfato (1 mL = 0,1 mg (504'2))

Se disolvié 0,1479 g de sulfato de sodio anhidro (Na>SO4) en 500 mL agua destilada y se
diluy6 con agua a 1 litro en un frasco volumétrico (fiola), esta solucion fue usada para

realizar la curva de calibracion y realizar las diferentes diluciones requeridas.
3.7.1.5. Preparacion de la muestra

Se filtré 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 agregd cloruro de bario, 1 mL de solucién de cloruro de
sodio acidificada, 2 mL de solucién de glicerina, se deja reposar por 1 minuto y luego se
llevo a dilucion a 50 mL con agua destilada en una fiola, de esta mezcla se vertié a la celda
o cubeta del espectrofotdmetro para luego realizar la medicion respectiva. (Norma Técnica
Peruana, 2015, p. 6)
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3.8. Parametros de validacion

3.8.1. Evaluacion de la linealidad de la curva de calibracion — linealidad

Se tomaron 9 fiolas de 50 mL, limpias y secas, a cada fiola se agreg6 una solucién estandar
de concentracion conocida; de O 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 contenian segun su dilucién; 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 ecuacién
respectiva la cual sirvié para determinar las concentraciones de sulfatos ademas de evaluar

la linealidad del método de ensayo.

3.8.2. Evaluacion de la repetibilidad del método

A partir de la solucion estandar 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 dias consecutivos de acuerdo a la bibliografia.

3.8.3. Evaluacion de la exactitud del método

A partir de la solucién estandar de sulfato de sodio se obtuvieron diluciones con
concentracion de 0 ppm, 10 ppm, 20 ppm, 30 ppm, 60 ppm, todas ellas fueron tratadas
como muestras (descrito en 3.7.1.5 - preparacion de la muestra) y se enrasaron en fiolas

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

3.8.4. Evaluacién limite de deteccién y cuantificacion

A partir de la solucién estandar 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 — preparacion de

la muestra).

3.8.5. Estimacién de la incertidumbre para el método de ensayo

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

a. Se debe identificar el mensurando (lo que se desea determinar).
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> @ =

Establecer el modelo matematico usando (la férmula que se usa para determinar o
medir la concentracion).

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

Cuantificar los componentes de la incertidumbre (obtencién de la incertidumbre
estandar, incertidumbre estdndar combinada).

Calcular la incertidumbre combinada (aplicando la ley de propagacion).

Elegir un nivel de confianza (Kp).

Estimar la incertidumbre expandida.

Reporte de resultado con el valor de la incertidumbre asociada.
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CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. \Verificacién de la lectura del espectrofotémetro

La verificacién de las lecturas de la sefial del espectrofotémetro fue realizada por el
proveedor del equipo (a nivel de una verificacion intermedia), ya que el equipo fue usado
varias veces con anterioridad, lo cual se realiz6 utilizando patrones de filtros de holmio con

una longitud de onda conocida.

La verificacion del equipo GENESYS 30 se realizé con el set de estandares para longitud
de onda 840-253200 de serie SA 1463; evaluando asi la exactitud y precision (tabla 6), set
de estandares de absorbancia RM-1N2N3N de serie 25214; en la evaluacion de la

exactitud y precision fotométrica (tabla 7).
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Tabla 7

Exactitud y precision de longitud de onda del equipo GENESYS 30

Posicién o

] . ) ) Rango permitido

Tipo de nominal del Tolerancia  Tolerancia (nm) Valor Pasa/
nm

filtro pico Rango del filtro del equipo medido 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 precision. Fuente. Documentos de
verificacion — INGEOTECON 2021.
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Tabla 8

Exactitud y precision fotométrica del equipo GENESYS 30

Longitud de Valor Tolerancia Tolerancia Rango Valor

filtro onda nominal del filtro del equipo permitido (nm) 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 considerd que el equipo presenta una buena exactitud y precision fotométrica.

Fuente. documentos de verificacion — INGEOTECON 2021
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4.2, Evaluacion de la linealidad con muestras de concentracion conocida

La linealidad fue evaluada preparando ocho soluciones de concentracién conocida a partir
de diluciones de la solucién estandar de 100 ppm, que van desde concentraciones de O
ppm a 100 ppm, a partir de las cuales se obtuvieron lecturas con el espectrofotémetro en

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

Tabla 9
Resultados de evaluacion de linealidad realizadas en 2 dias en el laboratorio de
INGEOTECON E.IL.R.L

ABSORBANCIA
Concentracién (ppm)

ABS DIA 1 ABS DIA 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 verificd que las lecturas de absorbancia (sefal) tienen una relacién lineal con las
concentraciones en ppm para lo cual se graficé una linea ajustada con datos obtenidos en

el laboratorio que se muestra en la figura 16.
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Figura 16

Grafica de linea ajustada absorbancia (y) vs concentracion (x)
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De la figura 16 se obtuvo una ecuacion de primer grado en funciéon de la absorbancia

expresada como:

ppm =

ABS — 0.0046

0.0064

Ademas se tiene; Y =Y * Pendiente + intercepto

e=y-Y
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Tabla 10

Resultados obtenidos a partir de datos de la concentracion

Concentracion ABS ABS Ajustada
, Residuos (e)
X) (¥) ¥’)

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 172 2
Intercepto b 0,0045742 ABS Ajustada’2 2
r 1,0 ABSTABS 298,452
Ajustada

En la tabla 10 se observa que se obtuvo el valor del coeficiente de regresion “r
practicamente igual a la unidad, ademas valores pequenos en los residuos, todo ello indica

que se tiene una buena relacioén lineal.

a. Evaluar la distribucion de probabilidad normal de residuos

“ "

Se calcularon los residuos “e”, ademas de la “Y” ajustada reemplazando en la ecuacion
lineal obtenida en la figura 16 y para cada nivel de concentracién se observa un residuo ya

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

reemplazando en las formulas de Anderson Darling:

2i—1
AD = ———— = (In(F (1) + In(1 = F(Yys1-1)))
D" — 4D (1 L075 2.25)
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Tabla 11

Datos de evaluacion de probabilidad de residuo mediante el estadistico Anderson Darling, obtenida con la hoja de calculo.

DATA data ordenada Cuenta Fli 1Flj F S Rank "Percentiles’ N PIt Line N PIt Line
0,0046 0,00457 1 005327 094673 0,03139 6,39352 1 342 34 {0,005163255 0,0342
0,0046 0,00457 2 005327 094673 0,03139 -19,18056 1 342 34 {,003816811 0,0890
0,0002 0,00318 3 013074 086926 014738 -19,74649 1 5822 1438 {0,003013479 01438
0,0002 0,00149 4 0,20042 0,70058 014738 -21,84449 1 5822 19,86 {0,002399245 0,1986
0,0053 0,00149 5 0,20042 0,70058 018761 -25,91361 18 9,58 19,86 {0,001881225 02534
0,0013 40,00109 b 035069 0,64931 032657 -23,83657 13 69,18 3082 {0,001419679 0,3082
40,0009 40,0008 1 037831 0,62169 053304 -20,81550 1 3,30 36,30 {0,000993156 0,3630
40,0009 40,0008 8 037831 0,62169 053304 -24,01789 7 3,30 36,30 {0,000588113 04178
0,0030 40,00060 9 041683 0558317 058317 -24,04401 15 80,14 4126 {0,000194793 04726
0,0030 40,00060 10 041683 0558317 058317 2687211 15 80,14 4126 0,000194793 05274
0,002 0,004 1 046696 053304 0,62169 -25,97351 3 1438 58,22 0,000588113 05822
0,0048 0,0004 12 046696 053304 0,62169 -28,44718 17 91,10 58,22 0,000993156 0,6370
0,0011 0,00127 13 067343 0,32657 0,64931 -20,68044 6 3082 69,18 0,001419679 0,6918
0,0025 0,00251 14 081239 018761 0,70058 -15,21781 14 74,66 74,66 0,001881225 0,7466
0,015 0,00297 15 085262 014738 0,70058 -14,94337 4 1986 80,14 0002399245 08014
40,0015 0,00297 16 085262 014738 0,86926 9,28614 4 1986 8014 0,003013479 08562
40,0006 0,00527 17 096861 0,03139 094673 -2,85913 9 4126 91,10 0,003816811 09110
40,0006 0,00527 18 096861 0,03139 0,94673 303241 9 4126 9,58 0,005163255 09658

Se obtuvo como valor de AD =0,506 y p — value= 0,1755, ademas sobre el criterio estadistico se comprobd que es mayor a 0,05

lo cual indica que se tiene una distribucion de probabilidad normal, se detalla en la tabla 11 y 12 respectivamente.
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Figura 17

Gréfico para la evaluacion de la normalidad de los residuos
it
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Nota. Se deduce que se tiene una tendencia lineal por la disposicion de los puntos y de
forma estadistica se confirma que los residuos tienen una distribucién normal ya que el p-
value es mayor a 0,05 segun criterio de normalidad de datos como se detalla en la tabla
12.

Tabla 12
Célculo de P- value
Numero de datos 18
promedio 0,0000
Desviacion estandar 0,003
AD prueba estadistica 0,506
AD *prueba
0,5304
estadistica
P - value 0,1754
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Tabla 13

Célculo de distribucion normal con el estadistico Anderson Darling

Es Estadistico deAD

0,506
P-value 0,175
Tipo de Distribucién DISTRIBUCION NORMAL

Nota: En conclusion, se tiene una distribucién normal de los residuos, ya que el valor de p
- value es mayor que el valor estadistico de Anderson Darling segun la prueba de hipétesis

planteada.

Prueba de hipétesis nula o alterna para la evaluaciéon de ajuste de distribucion

normal

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

Hipotesis nula:

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

Hipdtesis alterna

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

a. Analisis de varianza (Anova)

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

Cuadro para analisis de varianza

Grados F Valor Nivel de
FUENTE de SC CM experimental critico paraF  Aceptacion

libertad

EXISTE
REGRESION 1 0,8120 0,8120 95161,6980 4,4940 RELACION
ENTREXe Y

RESIDUAL 16 0,0001366  0,0000085
TOTAL 17 0,810

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

Si F experimental es mayor, entonces las medias son diferentes, eso quiere decir que la
concentracién es proporcional a la sefial, demostrandose que existe una correlacion entre

variables.

b. Influencia de los residuos sobre la absorbancia
Figura 18
Influencia de los residuos en la evaluacién de la linealidad
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Para analizar esta influencia, primero se calcularon los residuos, en la figura 18 se observa
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que no se tiene una correlacién para predecir si el siguiente punto seria positivo o negativo,
ademas si se suman los residuos positivos y negativos se obtiene cero (tabla 10,ultima
columna) y son independientes.

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

c. Coeficiente de correlacion (r)

Se tiene como criterio obtener r > 0,995 para ser un valor aceptable, sobre ello se comprobo
que se obtuvo como coeficiente de regresion el valor de 0,9998.

Ademas, como conclusion sobre la evaluacion se tiene que cumple con la Linealidad para
los parametros:

o Grafica de linea ajustada Prueba de andlisis de varianza.
. Prueba de distribucion de residuos
. Prueba de influencia de los residuos sobre la absorbancia en el coeficiente de

6

regresion “r
4.3. Evaluacion de la precision en condiciones repetibilidad (método modificado)

En este punto se evalué el parametro de repetibilidad realizando 5 lecturas de absorbancia
delas muestras en el espectrofotdbmetro con concentraciones conocidas de solucion de
sulfato de sodio de 10 ppm, 20 ppm y 60 ppm.

Seguidamente se obtuvieron resultados de lecturas en 3 dias 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
Concentracion Lectura al Lectura al Lectura al
primer dia segundo dia tercer dia
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
Desviacion e. 0,74 0,60 0,60
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Para el estudio se us6 el analisis de varianza de un factor en el que se evalué en la variacion

por dia.

Para la concentracion de 10 ppm de sulfato de sodio a partir del analisis de varianza se
obtuvo en valor de F de 0,29 el cual se compard con el valor de la tabla 5 (anexo 16) de la
distribucion de Fisher al 95 % que corresponde un valor de 4,75; deduciendo que la
varianza de réplicas en un dia y la varianza residual entre dias son iguales. Por lo cual se
concluyé que los resultados de los promedios obtenidos no difieren significativamente y por

lo tanto los promedios son iguales.

También se calculé a partir de la varianza por repetibilidad (0,54) donde se obtuvo un
porcentaje de desviacién estandar relativa de 6,6 %. comprobandose 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

Lectura al Lectura al Lectura al

Concentracion primer dia segundo dia tercer dia
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
Desviacion 0,74 0,60 0,60

Para la evaluacion se uso el analisis de varianza de un factor con el Excel en la variacion

por dia.

Para la concentracion de 20 ppm de sulfato de sodio a partir del analisis de varianza se
obtuvo en valor de F de 1,14 que se compar6 con el valor de la tabla 5 (anexo16) de la
distribucion de Fisher al 95 % el cual era 4,75; sobre ello se deduce que la varianza de
réplicas en un dia y la varianza residual entre dias son iguales. comprendiendo que los
resultados de los promedios obtenidos no difieren significativamente y por lo tanto los

promedios son iguales.

Asi mismo se tiene como varianza por repetibilidad el valor de 0,54. Ademas se obtuvo un
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porcentaje de desviacion estandar 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
Concentracion Lectura al Lectura al Lectura al
primer dia segundo dia tercer dia
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
Desviacion 0,60 1,34 0,95

Para la evaluacion se uso el analisis de varianza de un factor en el Excel que se observo
en la variacion por dia. Ademas, también se comprendié que se tiene un valor bajo y

aceptable para los ensayos con este equipo.

En la concentracién de 60 ppm de sulfato de sodio a partir del analisis de varianza se
obtuvo un valor de F de 1,88 que se compar6 con el valor de la tabla 5 (anexo 16) de la
distribucion de Fisher al 95 % igual a 4,75; sobre ello se dedujo que la varianza de réplicas
en un dia y la varianza residual entre dias son iguales. concluyendo que los resultados de
los promedios obtenidos no difieren significativamente y por lo tanto los promedios son

iguales.

También se calculé6 a partir de la varianza por repetibilidad (1,8), obteniéndose un

porcentaje de desviacion estandar relativa igual a 1,7 %.

4.4. Evaluacion del parametro de exactitud del método modificado

Se comprobdé el cumplimiento del pardmetro exactitud con la veracidad y la precision

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 concentracién se compararon con los valores
de tabla de t studen al 95 % de confianza, comprobandose asi la veracidad del método.

Asi mismo se realizé la evaluacién de la precisién con Horwitz obteniendo valores para
HW experimental y HW calculado:

Concentracion 10 ppm 20 ppm 60 ppm
RSDExperimental 5,67 5,84 5,75
RSD yorwitz 7,58 6,83 5,79

RSDExperimental < RSD

Horwitz

60



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

son menores que el valor calculado. Cumpliéndose asi la precision.

Al final se comprobé que el método es exacto (veracidad + precision)

4.5. Limite de deteccién y cuantificacion

Para hallar el limite de deteccion inicialmente se calculd el limite de deteccion instrumental

(LDI), obtenida a partir de 10 mediciones de blancos con la desviacién estandar.

LDI = 3 = §. Con este resultado se tiene de referencia el calculo para la preparacion de la

solucién estandar, que deberia estar entre 2 o 10 veces el valor del LDI.

La evaluacion se realizd obteniendo lecturas de 7 réplicas en tres dias 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 evaluacién 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 desviacion estandar se obtuvo el Limite de deteccion instrumental:

LDI =3 +s =3%0.0011 ABS = 0,0032 ABS.
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Para obtener la concentracion estandar a medir el LDI se multiplica por 2:

LDI *» 2 = 0,0032 ABS * 2 = 0,0065 ABS.

Lo cual para esa sefial se tiene una concentracion de 8,60 ppm =10 ppm donde se

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

Tabla 20
Lecturas de absorbancia obtenidas a partir del limite de deteccién instrumental
Dial 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:

0,0006
0,0072

S
RSD = b * 100 = * 100 = 8,37

Al final se tiene como limite de cuantificaciéon (LCM) y deteccion (LDM) como sefial de

ABS y es convertida en concentracion usando la relacion:

ppm=(ABS-0,0046) /0,0064 obtenida de la curva de calibracion del parametro 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

62



LDM = 2,505 ppm.

4.6. Evaluacion de la incertidumbre

Se evalud la incertidumbre de la medicidon del método fotométrico en la mediciéon de iones

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

obtenida en la evaluacién del parametro de la linealidad.

Se siguid el procedimiento recomendado por el Urachem:

a. Especificacion del mesurando

Determinacién de la concentracion de iones sulfato en muestras de aguas

b. Identificacién del modelo matematico

Conc curva * Volumen F inal)

6505_ (ppm) = ( Volumen Muestra

De este modelo matematico se identificaron las diferentes fuentes de incertidumbre

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

C. Identificacion de magnitudes que afectan la medicién

Concentracion 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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Figura 19
Diagrama causa efecto (ISHIKAWA)
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Nota: se observa las diferentes fuentes de incertidumbre que se identificaron en la

evaluacion de la incertidumbre de medicion.

e. Cuantificaciéon de laincertidumbre

Se obtuvieron incertidumbres estandar tipo A (estadistico) y tipo B (datos de certificados y
especificaciones).

Incertidumbre estandar de la concentracidn de la curva = Uconcetracion de la curva
Incertidumbre estandar del volumen final = Uyglumen finat( Uvr)

Incertidumbre estandar del volumen de la muestra = Uyolumen de la muestra(uyy)
Incertidumbre estandar del analista por repetibilidad = uapaiista rep
Incertidumbre estandar del eqUIPO = Ugqyipo

f. Calculo de laincertidumbre combinada

Este valor se calculd aplicando la ley de propagacién de la incertidumbre, cuando existe
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correlacion entre las diferentes variables que participan en un determinado proceso, en
este caso el analista que realiza las mediciones, el equipo usado, la obtencion de la curva

de calibracion y la medicién de volumenes; sobre ello se tienen los siguientes calculos:

— 2 2 2 2 2 2 2 2
uC(SO‘%') - \/uanalista rep + Uequipo + Céonc curvaléonc curva + Crptyr + CuyUpy

UC(502—y = \/0,21502 +0,00222% + 52 % 0,342 4+ 0,00212 * 0,02852% + 0,01762 * 0,01352
UC(592-) = 1,7135 ppm

Donde:

Ceon curva = Coeficiente de sensibilidad de la concentracién de la curva
Cyr = Coeficiente de sensibilidad del volumen final

Cym = Coeficiente de sensibilidad del volumen de la muestra

Incertidumbre estandar del analista por repetibilidad obtenida en la evaluacionde la

repetibilidad en el rango de 20 ppm para 15 mediciones.

Ugnalistarep —= S = w =0,2150
vn /15

Incertidumbre estandar del equipo

— 2 2 2
quuipo - \/uCalibracién + Ugesotucion” + Upresicion

U 0,0021 _ _
Ucalibracion = 7 =~ 5 = 0,00105,U = Incertidumbre equipo

k= nivel de confianza al 95 %

a 0,001
u .7 —_ ——
Resoluciéon 2\/§ 2\/§

= 0,00087,a = Resolucion equipo

a 0,002
= ——=0,001732,a = Presicion equipo

u P p—
Presicion 2\/'3—) 2\/'3—)
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Ugquipo = \/0,001052 +0,000872% 4+ 0,0017322
U quipo = 0,002203
Incertidumbre estandar de la curva de calibracion

Coeficiente de sensibilidad de la concentracion de la curva de calibracion derivandola

funcién de la concentracion de sulfatos con respecto a la concentracion de la curva.

CConc curva —

aConcsof‘ _1xVe 150 _c

aConc curva VM 10

Incertidumbre estandar de la concentracion de la curva obtenida con datos de la

evaluacion de la linealidad.

T \2
See |11 [x"_x)
_|_

S -+ —
u(x,) B, \p " S

XX

0002537 |1 1 (2,56 —38,22)2
= = 0,34

Uconcurv = 00641521+ 2 T T 9867

Sy/x = Sumatoria cuadrada "y" ajustada
B1 = Pendiente de la curva decalibracion
n = Numero de mediciones

Sx/x = sumatoria cuadrada "x" ajustado
xo = Valor de concentracion

X = Promedio de concentraciones de la curva de calibracion

Incertidumbre estandar del volumen final

Coeficiente de sensibilidad del volumen final de la misma manera se deriva la funcion

66



y se reemplazan los datos de concentracion con la curva y volumen de muestra (VM).

aC(mcsog- _ Conc curva * 1 _ 0,021 1
ovr VM B 10

CVF = = 0,002

Incertidumbre estandar del volumen final

U
Wwr =% ,U = Incertidumbre expandida n K = 2 (95 %)

uyp = \/ugm) +ulyy + ., =+/0,02452 + 0,005252 + 0,01350% = 0,0285

Por distribucion triangular

Tol 0,06 )
= = 0,0245,Tolerancia = EMP

V6

Vol « AT x2.1%10™% 50x1%2.1%10"%
Uity = 2 = 2

= 0,00525,

AT = Variacién de temperatura

Incertidumbre por repetibilidad obtenida con 10 mediciones de masa del aguacontenida en
la fiola de 50 mL a 21°C

, s 00427
o = = T

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

Incertidumbre estandar del volumen de la muestra

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

la concentracion, con respecto al volumen de la muestra:

—0,021%50
102

a 2—
Cyp = 2% — _Conc curva * VF * VM2 = = —0,0105

ovm

Incertidumbre estandar del volumen de la muestra es calculada similarmente al

volumen final.

Uyy = \[ugm) + ulypy + U2y = +/0,008162 + 0,00105% + 0,01562 = 0,0176
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Incertidumbre estandar del volumen de muestra
U . .
Uyp = X’ U = Incertidumbre expandida n K = 2 (95 %)

Por distribucion triangular

Tol 0.02
—— =0,00816,Tol = Tolerancia = EMP

u =—=
(Tol) \/g \/6

Vol * AT x2,1%*10™* 10%1%2,1%107%
Uty = 2 = > = 0,00105,AT

, AT = Variacién de temperatura

Incertidumbre por repetibilidad obtenida con 10 mediciones de masa del aguacontenida en
la fiola de 10 mL a 21°C.

) s 0,04925
Utrep) = ﬁ - V10

= 0,01558,"s" desviacion estandar
7.- Eleccién de un nivel de confianza
Nivel de confianza de 95 %
8.- Estimacion de la incertidumbre expandida
Se tiene K como factor de cobertura (1- a) y a un nivel de confianza del 95 %:
Incertidumbre expandida = U = K xuc =2 x 1,71 = 3,47

9.- Informacion del resultado de medida

Se tiene un resultado promedio de medicién del agua del riachuelo de Yanama descrito en

el punto 4,7: resultado de medicion del agua de *
U=14,66 ppm t 3,47ppm

Se tiene que la incertidumbre es variable para cada nivel de concentracién y senal de

absorbancia obtenida.
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Adicionalmente mediante el diagrama de Pareto se determind que parametros identificados
con en el diagrama de Ishikawa aportan mayor incertidumbre. Al respecto podria tomarse

acciones para minimizar o reducir el valor que aporta.

Tabla 21
Parametros que aportan mayor incertidumbre al método de ensayo validado

Pardmetros que aportan . . .
Frecuencia Frecuenciarelativa

alaincertidumbre de Frecuencia .
C, relativa acumulada
medicion
Analista 0,2150 35% 35%
Equipo 0,0019 0% 35%
Curva de calibracion 0,3400 56 % 91 %
Volumen final 0,0295 5% 96 %
Volumen de la muestra 0,0255 4 % 100 %
0,6119

Figura 20

Diagrama de Paretto para la identificacion de fuentes de incertidumbre en la validacion del

método modificado

Diagrama Paretto

0.4 100%
0.35 0.34 90%
80%
0.3
70%
0.25 0.215 60%
6%
0.2 50%
40%
0.15 5%
30%
0.1
20%
0.05 2 .0295 0.0255 10%
0,
0 % i"’ | & 0%
ANALISTA EQUIPO CURVA DE VOLUMEN FINAL VOLUMEN DE LA
CALIBRACION MUESTRA

Causas

BN Frecuencia Frecuencia relativa

Nota: Grafica donde en base al diagrama causa efecto se identifican los parametros que
aportan mayor incertidumbre al método de ensayo, en este caso es la curva de calibracién
con el 56 % lo cual indica que es la fuente que aporta mayor incertidumbre al método de

ensayo implementado.
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4.7.

Aplicacion del analisis en muestras de agua

Se realizé 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

Analiticos 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 analisis de sales de sulfato de muestras de agua del centro poblado de

Yanama
Concentracién de iones mg/L
Aguadela ldentificacion Hora de
Laboratorio Laboratorio
acequia de la Muestra muestreo
LAS Ingeotecon
del centro
M-1 12:00 13,67 12,72
poblado de
M-2 14:00 16,75 15,43
Yanama
M-3 16:00 15,98 14,66
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CONCLUSIONES

Se validé satisfactoriamente el método de ensayo (NTP 339.178) modificado con la
variacién de volumen de muestra del analito y reduccion de tamano de la celda del
espectrofotdmetro; lo cual se demostré cuando se obtuvo resultados aceptables segun
criterios estadisticos descritos en la directriz DA — acr — 20 D del INACAL al desarrollar la

evaluacion de cada parametro:

Se verifico la operatividad del equipo al identificar buenas repuestas con la comparacion
de los diferentes filtros patrén, dicha verificacion 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 mas que el propio equipo.

Se comprobd que se tiene una buena linealidad en el rango de mediciéon de 0 ppm a 100
ppm al obtener un coeficiente de regresién de 0,9998 = 1, obteniendo una distribucién de
probabilidad normal con AD = 0,506, p — value = 0,1755, ademas se demostré que la
concentracién es proporcional a la sefial y por ultimo que no se tiene una influencia de los

residuos de la evaluacién sobre la variable absorbancia.

Se determiné que el método de ensayo desarrollado es repetible lo cual se demostré al
obtener valores de % RSD de 6,61 %, 3,93 % y 1,00 % para 10 ppm, 20 ppm y 60 ppm
respectivamente, ademas de comprobar la repetibilidad con el analisis 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 distribucion F de Fisher (0,29, 1,14 y 1,88

respectivamente, todos menores a 4,75).

Se determind la exactitud con la veracidad y la precision con el soporte de herramientas
estadisticas 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 precisién
fue evaluada con el RSD Horwitz (5,67 %; 5,84 % y 1,56 % menores que 7,58 %; 6,83 % y
5,79 %) lo cual indicd ser un método preciso segun los criterios tedricos, concluyendo que

el método es exacto.

Se tiene como limite de deteccion y limite de cuantificacién del método de 2,505 ppm y
7,979 ppm respectivamente, ademas de haber obtenido un % de RSD 8,39 que da entender

que se tiene un buen porcentaje de recuperacion.
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La incertidumbre que corresponde a la mediciébn de concentracién de iones sulfato

presentes en del agua del riachuelo de Yanama esta expresado como:
Resultado de medicion del agua £ U = 14,66 + 3,47 ppm.

Ademas, se identific6 como fuente que aporta mayor incertidumbre al método de ensayo

modificado a la curva de calibracién con un 56 % del valor de la incertidumbre.

Se pudo comprobar que el método validado presenta buena aplicabilidad para analisis 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
Analiticos Del Sur, donde con la comparacion de los analisis se demostré que se obtuvieron

resultados muy similares.
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RECOMENDACIONES

Usar celdas cuarzo para evitar los rayados en corto tiempo, ya que ello implica cambiar
de celda y realizar otra curva de calibracion lo cual demanda de tiempo y aumento
de costos en el desarrollo del proceso mencionado.

Cuando se tengan resultados dudosos o que no sean aplicables al método

turbidimétrico, se puede verificar realizando el método gravimétrico.

De manera similar se pueden determinar iones sulfatos en matrices de suelos; el
cambio se daria en la cuantificacion de la incertidumbre ya que la férmula es variable

para las magnitudes relacionadas.

Se pueden identificar otras fuentes de incertidumbre mediante el diagrama de
Ishikawa (diagrama de pescado), se recomienda considerar las mas potenciales de

acuerdo a las incertidumbres asociadas.

Cuando se identifiguen parametros 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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ANEXO 1

ANEXOS

Matriz de consistencia: “Validaciéon del método de ensayo modificado, por espectrofotometria VIS en la determinacion de sulfatos

que reducen la resistencia mecanica del concreto

Titulo del trabajo

Tesista

“Validacién del método de ensayo modificado, por espectrofotometria VIS en la
determinacion de sulfatos que reducen la resistencia mecanica del concreto”

Romeo Loyo Ayala

Problema de investigacion

Objetivos de investigacion

Hipétesis del trabajo

Sistema de variables

Metodologia

Problema principal

éCémo validar un método
de ensayo modificado
empleando
espectrofotometria VIS en
la determinacién de sales
de sulfato que reducen la
resistencia mecanica del
concreto?

Problema especificos
a)@Coémo verificar la
exactitud y precision de la
longitud de onda del
espectrofotémetro GENESYS
30 para el uso en la
validacién del método de
ensayo modificado?

b)@Cémo evaluarlos
parametros de linealidad,
limites de deteccidn,
cuantificacién,
repetibilidad,
incertidumbre y exactitud
en la validacién del
método de ensayo
modificado?

c)@Coémo verificar la
aplicabilidad del método
de ensayo validado en
muestras de agua del
riachuelo del
asentamiento humano de
Yanama?

Objetivos generales
Validar el método de
ensayo modificado
empleando la
espectrofotometria VIS
para determinarlas sales
de sulfatos que reducen la
resistencia mecanica del
concreto.

Objetivos especificos
a)Merificar la exactitud y
precisiéon de la longitud de
onda del
espectrofotémetro
Genesys 30 para el uso en
la validacién del método
de ensayo modificado.

b)Evaluarlos pardmetros
de linealidad, Iimites de
deteccidn, cuantificacién,
repetibilidad,
incertidumbre y exactitud
en la validacién del
método modificado para
la determinarlas sales de
sulfatos.

c)®erificar la aplicacién
practica del método
validado en muestras de
agua del riachuelo del
asentamiento humano de
Yanama.

Hipétesis principal

Se cuenta con la validaciéon del método
modificado empleando la
espectrofotometria VIS para determinar
las sales de sulfatos en matriz de agua
que reducen la resistencia mecénica del
concreto determinando los pardmetros
adecuados de acuerdo a la directriz de
validacién del INACAL.

Hipétesis especificas

a)Be realiza la verificacion de la exactitud
y precision de la longitud de onda del
espectrofotdmetro GENESYS 30 usado en
la validacion del método de ensayo
modificado.

b)Ea validacién del método modificado se
logra obteniendo resultados aceptables
de la linealidad, Iimites de deteccién,
cuantificacién, repetibilidad, exactitud y
estimando la incertidumbre asociada.

c)8e verifica la aplicacién practica del
método validado usando muestras de
agua del riachuelo del asentamiento
humano de Yanama.

Variable independiente
X=Validaciéon del
método de ensayo

modificado Variable

dependiente

Tipo de investigacion

porla naturaleza de la informacién es cuantitativa. El estudio es de
la forma aplicada porque se tiene un enunciado problema,
recoleccién de datos, informacidn, critica de datos y fuente,
formulacién de hipdtesis e interpretacién de los resultados

Nivel de investigacion

El desarrollo de esta investigacidn es de disefio no experimental que
la variable ya que la variable independiente no ha sido manipulada
para comprobarcémo es afectada la variable dependiente

disefio de la investigacion
No experimental

esquema metodolégico
Deductivo, analitico y comparativo

poblacién.
Muestras de matriz de agua del riachuelo centro poblado de Yanama-
Carmen Alto - Ayacucho

Muestras
Soluciones de concentracién conocida Muestras en blanco y muestras
representativas de agua

Técnicas
Observacién

Andlisis de datos

Distribucién normal y pruebas de normalidad de Anderson Darling
-tde student

- Fde fisher

-Valorde p value

- Ensayos de laboratorio

- Fisicos- Quimicos

Materiales y equipos de laboratorio
- Acido clorhidrico, nitrico, cloruro de bario, glicerina, sulfato de
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ANEXO 2
Certificado de calibracién de balanza analitica

d ! (EQUILAB | CERTIFICADO DE CALIBRACION

1.

2

VMC EQUIPOS & LABORATORIOS SAC. LM . 165 2022
Pagina  Tcde 3
Fecha de Emisién | 2022-07.25
SOLICITANTE : INGEOTECON E.LR.L.
DIRECTION MZA P2 LOTE 8 AH COVADONGA AYACLICHD - HUAMANGA - AYACUCHO
Este # e & -5 mooraks o
EQUIPO BALANZA visracnneies eokren s de con & &
Masca oOHAUS Vrermeconal ce Unicades (S1)
Modale FRZAE s eastads oel ceritiace, se ssleren A momento y
Serie | DB4TER5415 CONBGUNES £ QUe S esiTey Ias a
Alcance 12209 £ usuatio este &1 & o et 20 o
Dywvisddn minima () : 00007 3 mmnmmmmmmmm
Valor de vedficsaisn (¢) ;o001 g S Scaclortzons: Out abai TeRizack ¥ 8l Serpx e tieti vl
Capuckiad minima L0, Rpia0,
Clese da Expctitud . '.015 YWC EQULAB S AT re se tesponmbiize on 195 prewsccs gus
ATE L2320 243°C TUSES COIS0NA @ U0 PadecLacd do e anlumertol e
Coeficsants Dertva Terperatura L B,00001 / 'C . 4 e i e oo
U°°"°°m',°" it :g : N’ mm‘c“ Ewe cefitcak s colvactn no potkE S EpTOSSES
icac : : parcaiTwnte, exapio O0n SUIOFRZAGEN pievia por FRI80 ol
Tipo : ‘Eleckronics isborfroc 3s o emin
FF partifoado de celbiscién sin finma o safin catecs o widar

FECHA DE CALIBRACION
is calivracidn so realzd af 25 de Julo de 2022

METODO DE CALIBRACION
CALIBRACION EFECTUADA SEGUN. NMP-003-2C00 y Procedmiento de Calibracion de Bal de Fur o Mo Actamiatico

Cisse | y Caase || PC-0117 4la Edicider 2010 del SNMANDECGP|

PATRON DE CALIBRAGION
Se ulllizd Fesas Patrones con Cartifcads: PE21-CL0355 e a pat los dot INACALIDM.

RESULTADOS
6.1 Inspeccion Visual

No Tiene

| Mo Tiene |

No‘rgg Jl =
6.2 Los ensayos ejecutados se describen en las piginas sigulentes.

INCERTIDUMBRE DE MEDICION:

Lectura corrsgids en Uso me‘u‘vﬂ&ﬂj.lﬂlﬂ <

Para cualquier valor de lactura Up=2V 1830210 g +s574x 10" R’ 7 = Vel g Lechrmen
La Incertidumbro ascoada a s maedicones sjecutacas se he calowado con un faclor de coberturs K= 2 pars un nivel de
confanza de $5%.

CONCLUSIONES ¥ RECOMENDACIONES:

Se colood una etiqusta suinadhesive oolor verde con fa ndicscin "CALIBRADO"
Lacapectﬂadmlmmapamemtmdob‘hnz:ssgunhNMP D053-2006 {2ds Edn:-ér\h-m 0.1 9
L& periocidad de s cakh 1 esta o furcian del uso; consensacidn y mantaninienio

SROEBIDE LA REPRODUCCION TOTAL O MARCIAL D ESTE DOCUMENTO S0 LA AUTORZACION DE VWC EQULAR S A C,
Cel.: 992 175 679 1 955 423 790 [ 993 348 343
ventas@vmceqguilab.com pe - ventas1@vmeoequidab com. pe - ventas2@vmcequilzb.com.pe
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SYMC

mceaumnu.ommoauc

B8.21 Ensayo de Rapetibilicad:

2200000

6.2.2 Ensayo de Excentricidad;

CERTIFICADO DE CALIBRACION
LM-4169-2022
Pagina  2de3
= ; Yemperatura ('C) | Hm:
Final Indcial F|
; 232 Ng o4 &5

ledicion | - A : F‘ @.E = 20,0000 5 :
N I ’ 179). “E (mg).
— e T e
2 108 0958 01 1159568
3 16,0000 5.0 20,0000
a 16,0000 0.0 725,0060
3 108 9935 o] 119,0036
5 1100000 Q0 120,000C
7 30,0000 8.0 20,0000
] 110 0005 0.0 20,0000
g 100,959 21 e
0 1100000 o4 120 0000

E= 110004

3
E;‘ _.:/ ! § mthQ&.h! n?"
4 vaa froms
Posic: CE ]
)as car 3 )
1 o0
7 010 5,0 70,0000
3 50370 o5 73,0000
4 00010 T3] 70,0000
& G010 b3 70,0000
“VanrertreQy 10e E= v929-DL1
6,23 Ensayo de Pesaje:
Temperatara ('C) | W.Reiativa (1)
e il [ Final Final
B2 | 343 54
: —cREcEwtes | — DECREGENTES ~emp
Carga L (g) Vi “Emg) | Eaima) r@'_ A7 = e
00010 0.&0 00 -
00100 0,000 6.0 9.0 0400 0.0 a0 19
0,1000 0,1000 00 0,0 0.1000 0.0 0.0 1.0
1.,0000 1,0000 00 0.0 1,0000 00 0.0 1.0
50000 5.0000 4.6 [ 5,0000 0.9 0.0 1.0
10,0000 10,0000 0,0 00 10,0000 o0 0.0 1.0
90,0000 50,0000 00 0,0 50,0000 0 00 10
100,0000 100,0000 [X2) 0.0 100,0000 0.0 0,0 20
150,0000 1503,0000 0,0 G0 150,0000 0.0 0.0 20
200,6000 06,0000 00 00 200,0000 0.0 0.0 2.0
220,0000 226.0000 08 0.0 220 0000 0.0 Ot 3.0
N LA bewc EQUilAB 4L

PROMBIOA LA REPRCOUCCGON TOTAL O PARGIAL OF ESTE

Cet = 092 175 6791 955 423 790 / 993 348 343
vemssewneeqwtabmpe ventas1@vmeaquitad.com,pe - vonraswvrmqtmab com pe
www.vmcequitab.com.pe

78




dl = CERTIFICADO DE CALIBRACION

VMC EQUIPOS & LABCRATORIOS S AC:
LM-4169-2022
Pagena dde3
B.2.4 Grafica de Resultados:
mg
&

&
& !
£ z
= 1
g8 00— & 3 o & - -9 —&- > <
g a4 000 0.1 1 5 10 50 100 150 200 220 9
E 2
g 3 ]
5 - =
= i B arga L

I Maxime Permitao { my )

PRAOIBINA LA REAROLUCTION TOTAL O PARCIAL DF ESTE DOTUVENTE 59 LA AUTOIGIACION DE VME KOURAD S AG
Cel: 992 175679/ 955 423 7080 / 993 348 343

venlas@wnmuﬂab com pe - ventasi@vmeequiiab com pe - ventas2@vmecequilab.com pe
www.vmcequilab.com.pe

Nota. (Sistema de gestion de calidad INGEOTECON E.I.R.L, 2021)
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ANEXO 3

Certificado de calibracién para el espectrofotometro Genesys 30

MC Industrial
Automation E.I.LR.L

7

CERTIFICADO DE CALIBRACION N°

CCI21-07 e
Fecha de Emsion 2021-11.20 Este Carficado de C on
Expedents 1821 documenta la trazabdiidad & los
patrenes nacionales &
1. SOLICITANTE © ROMEO LOYO AYALA Internacionales que realizan las
unidades de medids de acuerdo
DIRECCION FNQOESPECEICK con el Sistema Internacional de
Unidades (Sl).
MC INDUSTRIAL AUTOMATION
CTRO EARL conserva, mantiens y
2 s:&m:e Gsd ETIONE TG recalibra sus patrones de acuerdo
a un programsa de calibracién
Marca : THERMO SCIENTIFIC establecido; realiza mediciones y
Modelo . GENESYS 30 certificaciones metroldgicas a
Numero de sere L BAIW117103 solicitud de los interesados.
identificacién I EFTO01 MC INDUSTRIAL AUTOMATION
Procedancia - NO INDICA E.LR.L. participa activamente en
Ubicacion : LABORATORIO QUIMICO (INGEOTECOCN) fas  Intercomparaciones que

DATOS DE LA LOGITUD DE ONDA DEL EQUPO (A)

Alcance de e=caly 32521100
Divisén de escaia 2 000 nam
Ancho de banda espectral (ABE) S 8 nm
Exactitud de ia longitud de onda 1 £ nm
Velocidad de barmido o< Medic
Intervaio de longitud de onda 2 1 nm

DATOS DE LA ONDA FOTOMETRICA DE EQUIPO

Aance de escaly
Divisén de escaia

Aicance de escaly
Divison de escals

Exactitud de a longitud de onda

FECHA DE CALBRACYON

(0228)a
0001 a

(0a125) %T
0% %T
£1 %T

20211115

3. PROCEDIMIENTO DE CALIBRACION
La callbracdn se realizo mediante i comparacién directa entre las indicaciones del filtro patrén y o

mstrumento. sigulendo el procedimiento. PCIL-0S "Procedimiento de calibracién de espectrofotometro UV -
Visible® (Edicién 1) Tomando como referencia ef CNM-MFO-PT-001 “Métodos y Pruebas para la
Caractenzacion del Espectrofotdmetro del CENAM y CNM-MFO-PT-002 “Estimacidn de la Incertidumbre en
Espectrofotémetros UV - Vis.

S NOUSTRIA

&  RUC: 20607732460

LW N

Q@ Avlos colibries Mz 53 Lt05 Urb San Judas Tadeo - Trujille

F  +51949673 288

80

realiza el SNM-INDECOP! y otras
i nes e para
dicha actividad,

Con el fin de asegurar la calidad
de sus mediciones el usuario esta
obligado a recallbrar sus
Instrumentos a intervaios
Bpropiados.

Los resullados son vaiidos en &l
momento y en las condiciones de
la calibracidn.

MC INDUSTRIAL AUTOMATION
E.LR.L no se responsabiiza de
los pevjuicios que paseda ocasionar
el uso Inadecuado de este
instrumento, ni de una incorrecta
Interpretacion de fos resuitados de
|a calibracién aqul declarados.

N ) )
José R Lépez Castro
Responsabie de Metrologia



MC Ind 7 Fg

ndustria

Automation E.I.R.L/ e
-

CERTIFICADO DE CALIBRACION N°

CCI21-07 Pagna2de3
4. LUGAR DE CALIBRACION
LABORATORIO QUIMICO {INGEOTECON) DE LA ROMED LOYO AYALA
NO ESPECIFICA
5. CONDICIONES AMBIENTALES
Temperatura “°C 231 227
Humedad Relatva %HR 45.0 500
6. TRAZABILIDAD
Este cer do de calibracion doct ta la trazabdidad & jos patro Ir que izan las
unidades de medida de acuerdo con &l Sistema Internacional de Unidades (S
Marca ‘Modela Seria Patrén utiizado
SPECTRONIC 333150 3257143018 |, Neutra{ 10 % )
SPECTRONIC 333150 3257143018 |D: %)
7. OBSERVACIONES
(") Coigo no estab en una eli ta adh al instr al 1o de Ia calibracion.

La incertidumbre reporada en & presente certificado es |a incartidumbre expandida de medicion que resulta de
multipticar la incertdumbee estandar por el faclor de cobertura ke2 Generalmente, & valor de |a magnitud estd
dentra del intervaio de los vaiores con la ir bre ida con una prodbabdidad de
apraximadamente 85 %.

Las lecturas se icisron luego de un

PO e estabilizacion de los del instn, -

equipo Bevaba mas de 2 horas de encendido.

Con fines de idenlificacion se colocd una eligueta sulcadhesiva de color verde con ia Indicacion
“CALIBRADO",

La periodicidad de la callracion dep del uso, y conservacion del instrumento de medcdn.

9  Avlos colibries Mz 53 Lt0S Urb San Judas Tadeo - Trujillo
&  RUC: 20607732460 & 451949673288
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Q@  Avlos colibries Mz 53 Lt0S Urb San Judas Tadeo - Trujilio
&  RUC: 20607732460 ® 451949673288

MC Ind | ?ﬁ
ndustria Fg
Automation E.lLR.L / e
_-_

CERTIFICADO DE CALIBRACION N°
CCI21-07 ———

8. RESULTADOS
RESULTADO DE LA CALIBRACION EN TRANSMITANCIA (% 1)

Netra(10 % 1) o3 o.00
lil.:m - a.70 sa 03 coa
et 3 49.40 480 1.4 a2

RESULTADO DE LA CALIBRACION EN ABSORBANCIA (a)

s (a) (a)

reidad

et ) 1.013 1.023

enmsad 0.306 0.307 @.001 0.0047

Neutra(S0 % 1)

RESULTADO DE EXACTITUD FOTOMETRICA

Dersidad Neutra{ 10 % 1) 1.00 22 % Optimo
Dersidad Neutra{30 % 1) 040 23 % Aceptable
LA como ia de la USP

Q@ Avlos colibries Mz S3 Lt05 Urb San Judas Tadeo - Trujillo
& RUC: 20607732460 & 451949673288

Nota. (Sistema de gestion de calidad INGEOTECON E.LR.L, 2021)
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ANEXO 4
Reporte de prueba de produccion y verificacion de operatividad del sistema

Production Test Report

Thermo Fisher Scientific certifies that this instrument conferms to, or exceeds, all Thermo Fisher Scientific's current factory lest
specifications listed below. Note that factory performance requirements are generally more demanding than the published guaranteed
specifications found on our specification sheets and brochures,

Instrument: CENESYS 30 Visible Spectrophotometer

Serial Number:

SATW117103

Test Conditions: 286 *c 300 WRH
Performanced by: Zhou pengpeng Date: 2020-04-28
Wavelength Accuracy ' Specifi +1.5nm
Expected Value Measured Value Difference
5859 nm 586.0 nm 0.1 nm
807.7 nm 807.6 nm -0.1 nm
Wavelength Rep ility * ) Specification: Max - Min < 0.5nm
Expocted Value Min. Measured Max. Measured Difference
585.9 nm 586.0 nm 586.0 nm 0.0 nm
Photometric Accuracy” at 1.0A Specifi +0.0070A
Expected Value Measured Value Difference
@440 nm 1.1236 1.1254 A 0.0018 A
@546.1 nm 1.0389 1.0383 A -0.0006 A
@635 nin 1.0123 1.0115 A -0.0008 A
P ic Accuracy’ at 2.0A P 20.0140A
Expccted Value Measured Value Difference
@440 nm 2.2360 2.2429 M 0.0069 A
@546.1 nm 2.0671 2.0663 A -0.0008 A
@835 nm 2.0148 20118 A -0.0029 A
Stray Lignt *
Specification Measured Value
<0.05%T, 340nm 0.0136 %T
<0.05%T, 400nm 0.0035 %T
Photometric Noise *
Specification Measured Value
=0.0007, CA 0.0001 A
<0.0014, 1A 0.0000 A
<0.0025, 2A 0.0000 A

*. Wavelergtn Accuracy & measuled using a Cidymium glass s

z = 85 pesk lo-peok or 10w t a1 S0%nT unna A glass Didyun Hier

+ Phossmelic Acauracy measured af ising & calibrsted Neotal Censity Slass e Allowed tolarance = the sum of the calloson Loceitainly and the instrament factary pavfoe ice specieation.
4. Steay Light = mezazored wsing & cuf-of fter

. Photometne Notse is messured s RS values & 5000 and calcataled from 12 inchidial maasissmmis

Thenre Saner Scientite

ThermoFi:
SCIENTIFIL

Tracarmares 3 1na griunety o Thmeres Paber Sesnefie he 33 % bt e
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SISTEMA DE VALIDACION

GENESYS 30
Cliente -
Sistema : Espectrofotémetro VIS GENESYS 30
Nro de Serie: 9ATW117103
Set de Estandares de Longitud de Onda : 840-253200 Numero de Serie: SA1463
Fecha de Calibracion 11 de Mayo del 2020
Set de Estandares de Absorbancia : RM-1N2N3N Numero de Serie. 25214
Fecha de Calibracion: 11 de Julio del 2020
SISTEMA DE VALIDACION
EXACTITUD Y PRECISION DE LONGITUD DE ONDA
’ N Posicion nominal Tolerancia | Tolerancia Rango Permitido : g
Tipo de Filtro del Pico Rango del Fitro | del Equipo (nm) Valor Medido | PasaiFalia
Holmium 360.8 nm 355 a 365 0.30 1.0 3595 - 3821 361.0 Pasa
Holmium 418.7 nm 4152425 0.30 1.0 4174 - 4200 419.0 Pasa
Holmium 445.6 nm 440 a 450 0.30 1.0 4443 - 4469 446.0 Pasa
Holmium 536.6 nm 530 a 540 0.30 1.0 5353 - 5379 537.0 Pasa
Holmium 637.6 nm 634 a 644 0.30 1.0 636.3 - 6389 637.0 Pasa
EXACTITUD Y PRECISION FOTOMETRICA
- : Valor Tolerancia | Tolerancia Rango Permitido % -
Filtro Longitud de Onda Nominal del Filtro del Eauipo (Abs) Valor Medido | Pasa/Falia
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 1.0706 - 1.0860 1.079 Pasa
635.0 nm 1.0487 0.0027 0.0050 10410 - 10564 1.050 Pasa
440.0 nm 0.7174 0.0027 0.0050 07097 - 0.7251 0.718 Pasa
465.0 nm 0.6749 0.0027 0.0050 0.6672 - 0.6826 0.677 Pasa
655893 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 07480 - 0.7634 0.759 Pasa
635.0 nm 0.7352 0.0027 0.0050 0.7275 - 0.7429 0.739 Pasa
440.0 nm 0.5881 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 0.557¢ - 0.5733 0.567 Pasa
Reporte . ST2018-289 Fecha Martes, 24 de Julio 2021
ThermoFisher

SCIENTIFIC

Nota. (Sistema de gestion 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 validacion

85



ANEXO 6

Certificado de andlisis del cloruro de sodio usado en la validacion

Central Drug House () Lid.
AN IS0 900112015 COMPANY
Manutactwers of - Laboratory Fne Chamicals & Owhydrated Colturs Madia
CERTIFICATE OF ANALYSIS
SODIUM CHLORIDE AR/ACS
ol 42243 Retch Mo GRONLT
- Mig. | Mw 3019
m - st Bafors | Fub 2024
OR MOLECULAR FORMULA
OR MOLECULAR WRIGHT
PROPERTIS bm—:m*-—mm-—-mnnu—w
NaCl
PARAMETER LM OBSERVED
r ¥ A white Cryvtaiting o o Crystats. Whille oy owd
otubuity BOw sak in water is dear aed colk g
cation Fesses test Pavses test
Mo Asey e giion)  B.o% o
of (5% soin ) | ) 177
MAXIMUM LIMIT OF IMPURITIES
on 105°C, for 2 he) b= Joan
mater poasw 0.00IN
ckity or slhafinity JPosses vest. PRasap 0.
% rert Ir-:-:
paate (MO, Eﬁ Less than 0 000S™
Nitrine st Passes best
FE-E- o) %l& l[:::on-
& 50, P oors | Lews than 0 002%
[z " Less than 0.0001%
I~ Laws than O ooaws
Laws than O Jums
(=) Less than O 00I%
Less than 0.0003%
[ % Less than 0 G0
tegt Passes wwst
et Lass than 00005
oy Liess than 0.001%
E IR
Remarks : Sample complias as per above specification.
ANALYST
MAMAGER (Q.C.)

@ 1 Comglance with standand speaiticmisns of CO#

RS s CDA bias e g atod ok By wond 11 1t vt Wttt Mgt

Corp. (ihxe - 2125, Vardas House, Aszatt Noad, ' Powwe =« 911140404040 (100 Liment | Ewald bt e i of s
Owryagary New Dol 110007 el Fan  + 811140604050, 23780632 @130 TR rae b o 00

Nota. (Sistema de gestion de calidad INGEOTECON E.LR.L, 2021)
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ANEXO 7

Algunos equipos usados en el desarrollo de la validacion

Nota. (Laboratorio de INGEOTECON E.L.R.L, 2021)
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ANEXO 8
Algunos materiales usados para desarrollar la validacion (fiolas, piseta, dispositivo de

filtracion, pipetas volumétricas y graduadas, vasos de precipitados, matraz Erlenmeyer)

Nota. (Laboratorio de INGEOTECON E.LR.L, 2021)
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ANEXO 9
Evaluacion de linealidad mediante la obtencion de una curva de calibraciéon con

concentraciones muestras de concentracion conocida

25 y pastaar & pare redif

sar} P S 5TIe0N " x r0 e

=3m
(ST

B "-l )

Nota. (Laboratorio de INGEOTECON E.I.R.L, 2021)
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ANEXO 10

Evaluacién del parametro de repetibilidad en la validaciéon del método

Nota. (Laboratorio de INGEOTECON E.LR.L, 2021)
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ANEXO 11
Procedimiento de referencia normativa NTP 339.179 para la validaciéon del método de

NORMA TECNICA NTP 339.178
PERUANA 2002 (revisada el 2015)
Comision de Normalizacién y de Fiscalizacion de Barreras Comerciales no Arancelarias - INDECOPI

Calle de La Prosa 104, San Borja (Lima 41) Apartado 145 Lima, Pcni

SUELOS. Método de ensayo normalizado para la
determinacion cuantitativa de sulfatos solubles en suelos y
agua subterranea

SOILS. Standard test method for determining water soluble sulfate son content for soils and ground water

2015-05-14
1* Edicion
R.O060-2015/CNB-INDECOPL Publicada <l 201505-24 Precio basado en 15 paginas
LC.S:: 93.020 ESTA NORMA ES RECOMENDABLE

Descriptores: Cloruros y sulfatos, suclos, agua subterranca, contenido cuantitativo

@ INDECOPI 2015
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cnsayo.

6. METODO B (METODO TURBIDIMETRICO)

6.1 Resumen del método

El 16n sulfato se convierte en sulfato de bario en suspension, bajo condiciones controladas.
Se adiciona una solucion de glicerina y cloruro de sodio para estabilizar la suspension y
minimizar interferencias. La turbidez resultante se mide con un colorimetro fotoeléctrico o
espectrofotometro y se¢ compara en una curva preparada con una solucion estandar de
sulfato.

© INDECOPI 2015 — Todos los derechos son reservados

NORMA TECNICA NTP 339.178
PERUANA 11de 15
6.2 Interferencias

6.2.1 Sc debe climinar la materia insoluble. Los colores oscuros que no pueden

ser compensados por el procedimiento interficren con la medida del sulfato de bario
(BaS0s) suspendido.

622 Aunque cn el agua sc cncuentran normalmente otros iones que
aparentemente no interficren, la formacion de la suspension de sulfato de bario es muy
critica. Este método es mas adecuado como un procedimicnto de control cuando la
concentracion y tipo de impurezas presentes en ¢l agua son relativamente constantes. Las
determinaciones que scan dudosas deberian verificarse por el Método A en algunos casos,
o por ¢l procedimiento sugerido en la NOTA 6.

6.3 Aparatos

Fotémetro: o espectrofotometro adecuado para medidas entre 350 mm y 425 mm, siendo
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6.22 Aunque en el agua se encuentran normalmente ofros iones gue
aparentemente no interfieren, la formacion de la suspension de sulfato de bario es muy
critica. Este método es mas adecuado como un procedimiento de control cuando la
concentracion y tipo de impurezas presentes en el agua son relativamente constantes. Las
determinaciones que sean dudosas deberian verificarse por el Método A en algunos casos,
o por el procedimiento sugerido en la NOTA 6.

6.3 Aparatos

Fotémetro: o espectrofotdmetro adecuado para medidas entre 350 mm y 425 mm. siendo
preferible el rango de 380 mm a 400 mm. La celda para el instrumento deben tener un paso
de luz a través de la muestra de aproximadamente 40 mm, y deberia contener cerca de 50
mL de muestra. Las practicas de fotometros de filtro y fotométricas referidas en este
método deberdn estar conformes a la Norma ASTM E60 los espectrofotometros deberin
estar conforme a la Norma ASTM E275.

64 Reactivos
6.4.1 Cloruro de bario: cristales de cloruro de bario (BaCl:.2H:0).
642 Solucién de glicerina (1+1): mezcle un volumen de glicerina con un

volumen de agua (alternativamente se puede usar una solucion de carboximetileelulosa de
sodio (10 g/L)).

6.43 Solucion de cloruro de sodio (240 g/L): disolver en agua 240 g de cloruro
de sodio (NaCl) (aproximadamente 500 mL) previamente acidificada con 20 mL de acido
clorhidrico concentrado (HCL gravedad especifica 1.19). y diluir a 1 L con agua. Filire la
solucion si tiene wrbidez.

© INDECOPI 2015 - Todos los derechos son reservados

NORMA TECNICA NTP 339.178
PERUANA 12de 15
644 Solucién estindar de sulfato (1 mL = 0,100 mg S O.7): disolver en agua

0,1479 g de sulfato de sodio anhidro (NaxSOuy) y diluir con agua a 1 L en un frasco
volumétrico. Estandarizar con el procedimiento descrito en el apartado 6.5.

6.5 Calibracién

Seguir el procedimiento dado en el apartado 6.6, utilizando las cantidades apropiadas de
solucion estandar de sulfato preparadas segtin se indica en el apartado 6.4.4, y preparar una
curva de calibracidn mostrando el contenido de 16n sulfato (en miligramos por litro) frente
a las correspondientes lecturas fotométricas (NOTA 5). Preparar estandares, por dilucién
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6.44 Solucién estindar de sulfato (1 mL = 0,100 mg SO.’): disolver en agua

0.1479 g de sulfato de sodio anhidro (Na:SOu) y diluir con agua a 1 L en un frasco
volumétrico. Estandarizar con el procedimiento descrito en ¢l apartado 6.5.

6.5 Calibracién

Seguir el procedimiento dado en el apartado 6.6, utilizando las cantidades apropiadas de
solucion estandar de sulfato preparadas seglin se indica en el apartado 6.4.4, y preparar una
curva de calibracién mostrando el contenido de 16n sulfato (en miligramos por litro) frente
a las correspondientes lecturas fotométricas (NOTA 5). Preparar estandares. por dilucion
con agua, de 0,0 mL; 2,0 mL: 5,0 mL: 10,0 mL: 15,0 mL; 20,0 mL; 30,0 mL; 40.0 mL y
50,0 mL de solucion estindar de sulfatos, hasta un volumen de 50 mL en frascos
volumétricos. Estas soluciones tendrdn concentraciones de idn sulfato de 0.0 mg/L: 4.0
mg/L; 10,0 mg/L; 20,0 mg/L: 30,0 mg/L: 40,0 mg/L: 60,0 mg/L; 80,0 mg/L y 100.0 mg/L
(ppm), respectivamente.

NOTA 5. Se¢ debe preparar una curva para cada fotdmetro y se debe preparar uns nuevs curva si se
necesita cambiar la celda. fa limpara, o el filtro, o si se tiene que hacer algin otro cambio ca el
mstrumento o en los reactivos. Comprobar la senie de la curva de ensayo probendo dos o mis
soluciones de concentracion conocida de sulfato.

6.6 Procedimiento

6.6.1 Pipetear en un vaso de 200 mL, 50 mL de la muestra clara del extracto de
suelo (o de la muestra de agua subterrinea) conteniendo entre (,5 y 5 mg de i6n sulfato
(NOTA 6). Diluir a 50 mL con agua si fuera necesario, y afiadir 10 mL de solucion de
glicerina (o alternativamente la solucidn de carboximetilcelulosa de sodio, véase 6.4.2) y 5
mL de solueién de NaClL Si se usa una muestra menor de 50 mL utilizar el factor de
dilucion apropiado.

NOTA 6: La solubilidsd del BaSO, es tal que puede haber dificultad en la determinacion de
concentraciones de ion sulfato menores de 10 mg'kg. Esto se paede solucionar por concentracion de la

muestra o por adicion de 5 mL de soluciin estindar de sulfato (1 mL=0.100mgSOf)alanmsm

antes de diluirla 3 50 mL Es decir se afadirin 0.5 mg de SO;: 4 la muestra, los cuales deben ser
sustraidos del resultado final.

662 Llenar una celda de 40 mm con la solucion de la muestra; impiarla con un
pafio limpio y seco, y colocarla en el compartimento de celda. Ajuste el colorimetro a
CERO de absorbancia (100 % de transmitancia) con esta solucidn (blanco). Esto compensa

© INDECOPI 2015 - Todos los derechos son reservados
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NORMA TECNICA NTP 339.178
PERUANA 13 de 15

la presencia de materia insoluble en acido que no haya sido filtrada, la presencia de color, o
ambos.

6.63 Regresar la solucidon de la celda al vaso y adicionar. con agitacion, 0.3 g de
cristales de BaCL.2H:O (NOTA 7). Continuar agitando suavemente la solucién por 1
minuto. Dejar reposar por 4 minutos y agite otra vez por 15 segundos. Llenar la celda
como se explicd antes, e inmediatamente realizar las lecturas con el fotémetro.

NOTA 7: la agitaciéan deberd ser a velocidad constante en todas las determi i Se ad a
este proposito los agitadores magnéticos.

6.6.4 S1 se sospecha de mterferencias, diluya la muestra con igual volumen de
agua, v determine la concentracion de sulfato nuevamente. Si el valor determinado es la
mitad que en la muestra sin diluir. se asume que no hay interferencia.

6.7 Calculos

6.7.1 Convertir las lecturas del fotémetro obtenidas con la muestra a miligramos
por litro de i6n sulfato (SO;7). utilizando la curva de calibracidon descrita en el apartado
6.5.

6.7.2 Calcular el contenido del 16n sulfato en muestras de suelo como sigue:

100g de suelo x (ppm de la curva)

SO; (mg/ke. no corregido por la humedad) = N

Donde:

M = gramos de muestra de suelo utilizados.

© INDECOPI 2015 - Todos los derechos son reservados
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NORMA TECNICA NTP 339.178
PERUANA 14 de 15

Ejemplo: para suelos

10D S0mldosgme . e icsiis
M  S0mL dealicuota

Sulfatos(mg/kg con humedad)x 100

SO; (mg/kg, corregido por la humedad)= (100-% Humedad)

6.73 Calcular el contenido del 10n sulfato en muestras de agua como sigue:

so? (mg/L, ppm) = {(ppm de la curva) x 1000

M
Donde:
M = mL de muestra de agua utilizados.
6.8 Reporte
6.8.1 En el caso de muestras de suelo, reporte el contenido del 16n sulfato como se

ha calculado en el apartado 6.7.2 (base seca) en mg/kg. Redondee el valor al entero.

682 Para el caso de muestras de agua el resultado se reportard en mg/L o ppm,
como se ha calculado en el apartado 6.7.3.

6.9 Precision v sesgo estadistico

No se dispone de datos para evaluar la precision y sesgo estadistico de este método de
ensayo.

© INDECOPI 2015 - Todos los derechos son reservados

Nota. (Norma Técnica Peruana 339.178, 2021)
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ANEXO 12

Certificado de calibraciéon de horno por un ente acreditado

INACAL
. LABORATORIO DC OALINMACION ACHEDITADO c: : DA - Perd
= PESAI EC S POR EL DRTGANISMO G ACREDITACION Lotmmmarts d Calloncibe
< INACAL-DA CON REQIBTRO Acredicado
PRy NG -

Registro N'LC - 020

CERTIFICADO DE CALIBRACION

N° de Certilicado: 0021-TPES-C-2022 Lta en o p esla
N* de Orden de trabajo: 0122 a s bR
o a cksmbre por o
Solicitante: INGEOTECON CONTRATISTAS Y
EJECUTORES E1RL factor de cobertura k=2. Este valor ha sdo calculado para
Direccion: Mz P2 Lote. 8 AH Covadonga n nivel de de 95%, ada
Ayacucho - Husmanga - Ayacuho segin 2 "Guia para la Expresion de & incerscumbre en ta
de M HORNO medicion’.
Identificacidn HRN-0D01
Los resuftados son valdos en o momento y en las
Marca: PINZUAR delo ™ e
Modelo: PG 190 P o, su la de una
Seria: 208 recalibacion, @ ocud esta en funcion ded uso,
consarvocion  y ded de
Ubicaciin: AREA DE HUMEDAD o
Fecha de calibracicn: 2022-03-0¢
Tipo de o Venti toczada PESATEC PERU SAC. no se responsabilza de o
¥ que pueda o uso de este
Posicidn de ventiacion: Ablerto mstrumenio, n de una incorecta interpretacon de los
Superficies intemas: 3 dela i
Carga ulikzada (%) S50%
Una copia de este documento ser: martenida en archivo
Tipo de ndicador Digtal electréneo en o l@boatono por un perfodo de por o
Intervaio de indicacion (del indicador) 40 "Ca200°C meanos 4 afos.
Resolucitn (del indicader ). o.1=C
Tipo de Selector: Digital
Inervalo de Indicacitn (del selector): 40°Caz200°C
Resolucion (del salactor): 01°C
Temperatura & calibracion: 60°C25°C ;| 110°C=5°C
Fecha de Emision Autorizado por
Famaco
&or.lJRU E
ELGAREIO
—ar— SANDRA S
ESPERANZA =
Fecha: 2022.03.24
130816
2022-03-24
Jurupe Melgarej
Gerente Técnico
RT0E-F28 Rewisidn: 01 Elaborado: JCFA Rewvisado: JMSE Agrobado: NGIC  Pagna 1 de 10

Av. Concavila 1265 LAt El Ditvar - Callao | Talal 4843090 - 4BATERS - 7444303 - 7444306 | Celutar 99M0BDI2G - 975525151
Emal vantasfBpesatac com | Websile: waw Desatec. com
" LA 10N PARCIAL O YOTAL DE ESTE DOCUMENTO SiN LA AUTOIIZACION DE PESATEC PERU S.AC
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INACAL
? ™ LANOIRATOMIO OC CALIIMACION ACHEDITADD C‘ DA - Vera
" PESATEC - PO 2L OIGANMISMO OE ACREINTACION Lduma s de Cdlumnn
J INACAL-DA CON REGIBTRO R
PERU

NAC - (g0

Regastro N'LC - 020

CERTIFICADO DE CALIBRACION N° 0021-TPES-C-2022

Método de calibraclon:

La Calbracion se ha resfizado mediante |a delerminacion de la lempersiura, por comparacidn directa siguiendo o
procedimienta. PC-01B “Procedimiento para la Calibracitn o Caracterizacidn de Medios isolermos con are como medio
termostatico™SNM-INDECOP! (Segunds Edicidn).

Lugar de calibracion:

AREA DE HUMEDAD

Mza P2 Lote B AH Covadonga Ayscuchs - Huamangs - Ayacuho

Condiciones ambientales durante la callbracién

Termémetro digital mutticanal Parones o referencis
con incertidumbre de TM02(T1aT10) 0077-TPES-C-2021 del Wbomtornn de
calibracion no mayor a 0,19 °C PESATEC PERUEAC

Distribucién de los sensores dentro del medio isotermo

Dimensiones intermas
A= 458 om
B=* E00 om
Cs= 30 om
Ubicacion de los sensores
] s 50 om
bi= &0 om
c1= 80 om
a1= 50 om
bz= &0 om
A @as= 80 om
@ = Semsor de Temperatura
A, B, C = Dimensi del Vol 1 Int.
a, b, c= Aproximadamente 1/10a 1/4 de las dimensiones del valumen intérmo
Los sensores SS y S10 estan ubicados én el centro de sus respectivos niveles
Ubicacion de parmiilas durante la calibracion:
Distancia de panila supericr & 18 bass interns: 35 om por encima de i base.
Distancia é& parila inferide & la base interna 13 om por encims de i base.
RT0&-FZ28 Rewision; 01 Elaborada: JCFA Rewsado: JMSE Agrobeco: NGIC  Pagna 2de 10

Ay, Condavila 1268 L. El Olvar - Gallao | Telaf 48480602 - 4BATEI] - 7444303 - 7444306 | Ceoldar 9IMOBO329 - G75525151
Emal vontasiipesstac com | Websita' waw pesatec, com
PROMIBIDA LA REFRODUCCION PARCIAL O TOTAL OF ESTE DOCUMENTD SiIN LA AUTORIZACIKON DE PESATEC PERU S.AC
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INACAL
- PESATE(C: HiEgissms A
PeRu CRT-RE

Regurro N'LC - 020

CERTIFICADO DE CALIBRACION N°® 0021-TPES-C-2022

Posicion del controlador / selector antes del ajuste

No se realizd el gjuste.
Resultados de Mediclon
Temperstura de calibracién 600 °C = 50
Tiemgo gidas de los. 90 =T Tprom. AT
e 52 s st 55 56 st ss 55 sw <
L3} 5 I 1 5
w2 g &4 613 600 80,1 @ 619 QF s s Qs 612 28
w2 €0 &6 614 621 82 €1 615 Qs (% €8 27 813 22
Wi &1 €14 614 (8] 603 €8 Q2 ©a 0.7 €8 @y 613 27
wr &t &6 s & 603 Qs 23 Qs s &0 Qe 614 27
W &t &4 613 (%] 602 &Qr 615 Qs [h €8 ®s 612 25
W &t &6 614 (3] 603 Qs (=X Qs w0a &8 Qs 613 27
W3y &1 15 62 (3] 603 &8 (33 ] Qe [N &8 28 612 28
WS Q@ &2 611 @0 601 e 615 Qa4 [ &Qr ©2a g1a 24
War 8 &1.2 610 59 651 Q6 615 ©a s s 23 fle 24
239 £ 1] &2 612 800 631 &ar 620 2s s &8 ©2s 812 28
w41 28 &4 612 w00 69,1 &@r 62,1 Qs [ &8 ©er 612 27
w043 &0 &.4 612 00 601 e 820 Qs a5 w0 612 28
wAs & &3 611 @0 60,1 &7 3r] Qa4 a5 Q8 0 611 28
WAy &0 &6 614 .1 603 &8 21 QA 0.7 .0 ©r 613 27
w49 & 81.7 615 62 604 €08 24 23 (oL} 812 £z 18 27
WS &1 €16 6135 604 08 &2 @235 A 10 28 814 27
W3 &0t 58 &2 60,1 602 QA 618 0°s &7 €10 024 612 24
W% &t 515 613 60,1 603 @07 20 ©s 6.7 &9 05 a2 28
Wy &0t s 613 601 602 08 614 Qs & [38] 0®s a1z 25
260 &0t .4 612 60,1 6802 8 617 @i 8 8 24 612 24
1 g 812 610 o 601 €8 613 e 805 &0r €22 é1s 23
10 g 51 610 5995 6800 S5 6185 023 .5 05 22 610 24
108 =8 &4 612 609 60,1 Qe 623 er &8 0 612 27
nar €01 5.4 13 600 602 ®.7 613 Qs (1 &8 0®s a12 28
no8 &0t 54 12 600 602 0.7 613 ©2s (13 e 0. a1z 28
nn &t &4 612 600 602 €07 618 235 5 £089 05 612 25
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RESUMEN DE RESULTADOS
PARAMETROS YALOR INCERTIDUMERE EXPANDIDA
Maxims emperaties regerads duranie B cakbracan 629°C 43
Minima lemperaturs regisirada durante |a calbeacitn 599 °C a3
Desviacon de Temperatura en & Tiempe (OTT) a9 +<C a1
Desviscion da Temperatura en &f Espaco (DTE) 25 02+
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Unsformidad 23°C 02+
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Bogistro N'LC - 020

CERTIFICADO DE CALIBRACION N* 0021-TPES-C- 2022
Leyenda

1 qeipe: LeCtUras en e dispositivo & indicacion del equipo calibeado.
T.orom.: Temperatura promedo de los sensares por cada iresvaio
AT Diferencia entre mdxima y minima lemperatiras en cada intervalo de registro

T. PROM Pr g indic Gidas para cada sansor durante & Bempo tolal.
T. MAX La o las para cada sensor durante el tiempo total
T.MIN La de las - pars cads sensaor durante &l lismpo lotal.

DTT Desviacidn de Temperatuea en el Tiempo

incertidumbre de Medicion

La Incerti dicion calculaga (U), ha sido determinads & partlr de |a Incertidurnbre estandar de medicién combinada,
wmmumemx-z Esle vaior ha sido calculado para un nivel de confianza de aprodmadamente 95%.

Observaciones

Las temperaluras convencionalmante verdaderss mostradas en los resullados de medicion son kas de la Escala Intemacions!
de Temperatira de 1990 (Inernational Temperature Scale [TS-00)

Para sicanzar |a lemperatura de trabajo esperata de 50 °C o sek de lemperatura del equipo ha sido sp o & 60 °C.

Para alcarzar & temperatura de trabajo esperada de. 110 °C &l selector de temperatura del equipo ha sido apraxdimado a: 108
°C.

Los datos de los sensores registrados, han sido cblenidos luego de habar aproximads y estabiizado 3 la lemperaturs de
trabajo deniro de ia cimara durante: 2 horas.

La carga de prusba de 8 calibiracion consistio en : Tazones con muestra de terra,

Declaracion de cumplimiento

El Medio Isotermo. Cumgle con las desvisciones ma pertre de temg

El Medio Isotermo, No cumple con las desvisciones mibimas parmisibles de lemperaturs. ]

immmmsemmmﬁwommbmn‘ : 4ximas permisib D
RT0E-F28 Revisidn: 01 Elaborado. JCFA Revisado: JMSE Aprobador NGIC  Pagina 9 de 10
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Emal vantas@ipesatec.com | Websile www pasatec. com
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Nota. (Sistema de gestion de calidad de Ingeotecon E.I.R.L, 2021)
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ANEXO 13

Datos de calibracion para determinar la incertidumbre por repetibilidad

Calibracién de la pipeta de 10 mL

YTV vio

Densidad del agua a 21°C 0.99808
tem , Volumen
masa agua en el vacio g 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 desviacién estandar (s) 0.0492537
y =5 004925379 1 0.0155754g
V10 V10
Calibracioén de la fiola de 50 mL
Densidad del agua a
21°C 0.99808
item Volumen
masa agua en el vacio g| 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 | desviacién estandar (s) | 0.0427029
s 0.0427029g | 0.013504¢g
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ANEXO 14

Vista del centro poblado de Yanama y coordenadas de muestreo

Nota. (Google Earth, 2021)
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ANEXO 15

Centro poblado de Yanama y punto de muestreo de agua para analisis
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ANEXO 16

Tabla de valores de Fisher para diferentes grados de libertad

Tabla 5. VALORES F DE LA DISTRIBUCION F DE FISHER

1-a=095 vy = grados de libertad del numerador
1-a=P(F<f,,,.) v, =grados de libertad del denominador
Vo il o1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1 12 13 14 15 16 17 18 19 20
1 | 161446 199499 215707 224583 230160 233063 206767 236884 200543 241882 242081 243905 204680 205363 245048 246466 246917 247.324 247.688 248016
2 [18s13 1o000 fofet fa247 19206 10320 19353 19371 19385 19306 10405 19412 19410 19424 10420 19433 10437 19440 10443 10446
3 10128 oes2 a2 w7 aoi3 a4t 88a7  BBIS 8812 8785 G763 B745 B720 6715 B703 86 86 8675  BEET 8660
4 | 770 6au 6501 638 625 6163 603 6041 5990 5064 503 5012 SBM  SB73 5B  SBM  SER 582 5B 5803
5 6808 s785 sS40 51 5050 4950 4876 4818 ATI2 4735 4704 4678 4655 463 AG10 A6 450 A4S0 4568 4558
6 |59 513 475 asM 4387 4284 4207 407 4009 4060 4027 4000 37 3956 3938 3822 3008 3896 38R 3874
7 |sset 4z a3 a1 3o sees 3787 3726 3677 363 5603 3575 3550 3529 3511 3484 3480 3467 3455 344
8 |s3te a4s a0es 388 368 3Bt 3500 3438 3388 3347 3313 3284 3259 3237 328 32020 3187 3173 3181 3150
9 |sm7 a2 3 383 3482 33 3203 3230 3178 313 3102 3073 3048 3025 3006 2089 2074 2060 2948 2836
10 | 4%s 4103 a7e 3478 3me 327 3135 3072 3020 2078 2043 2013 2887 2865 2845 2828 2512 2788 2785 2774
11 | ag4a 382 3587 3357 3204 3095 3012 2048 2806 2854 2818 2788 2761 2739 2718 2701 2885 2671 2658 2646
120|477 3835 340 3250 3106 209 2013 2840 2796 278 2717 2667 2660 2637 2617 250 2583 2568 2555 2544
13 | 4s67 3m06  34M 3170 3025 2015 2832 2767 2714 2671 2635 2604 2577 2554 2533 2515 2450 2484 2471 2458
14 | 4500 3738 3344 3112 2058 2848 2764 2690 2646 2602 2565 253 2507 2484 2483 2445 2428 2413 2400 2388
15 | 4513 3ee2 3287 308 2001 270 2707 2641 2588 2504 2507 2475 2448 2424 2403 2385 238 238 230 2328
16 | 444 38 3239 3007 2852 2741 2657 2501 2538 2484 245 2425 2397 2373 2352 234 2317 2302 2288 226
17 | 445t 3sm 3197 2985 2810 2609 2614 2508 2404 2450 2413 2361 2353 239 2308 2280 2272 2257 2243 2230
18 | 4414 3555 3160 2028 2773 2861 2577 250 2456 2412 2374 2342 2314 220 2260 2280 2238 2207 2208 210
19 | 43t 352 3127 2895 2740 2628 256 2477 2423 2378 2340 2308 2280 2256 224 2215 2108 2182 2168 2155
20 | 435t 34 3088 2888 2711 2509 2514 2447 2303 2348 2310 2278 220 2225 2203 218 2967 2151 2137 2124
21 | 435 3ee7 3072 2840 2685 2573 2488 2420 2066 2321 2283 2250 2222 2197 2176 2155 2139 2123 2108 209
22 | 4301 3M3 3049 2877 2861 2500 2460 2307 2342 2207 2250 22% 2188 2173 2151 2131 2114 2088 2084 2071
23 | 420 342 308 2786 2640 2528 2402 2375 2320 2275 22% 2204 21475 2150 2128 2108 2091 2075 2061 2048
24 | 4260 348 3000 2776 2621 2508 2423 2355 2300 2255 2216 2183 2155 2130 2108 2088 20700 2054 2040 2027
25 | 422 335 20w 275 2603 2430 2405 237 2282 223 219 2165 21% 2111 2089 2060 2051 2035 2021 2007
26 | 4225 33 2075 2749 2587 247 2388 2321 2265 2220 2181 2148 2119 20M 2072 202 203 2018 2003 1980
27 | 4210 33s¢ 2060 278 2572 245 2373 2305 2250 2204 2166 2132 2103 2078 2055 203 2018 2002 1987 1974
28 | 419 3340 2947 2714 2558 2445 2359 2201 223 2180 2451 2118 2089 2064 2041 2021 2003 1887 1972 1850
29 | 4183 338 203 2701 2545 2432 2366 2278 2223 2177 2138 2104 2075 2050 2027 2007 1989 1873 198 1845
30 | 417t 3316 202 2800 253 2421 233 2266 2211 2165 2126 2082 2083 2097 2015 1995 1976 1960 1945 1932
40 | 4085 322 28 2606 2440 23% 2200 2180 2126 207 2088 2008 1674 1848 1924 1904 1885 1868 1853 1630
50 | ao: 3183 2780 2557 2400 2288 2199 2130 2073 2026 1985 192 1921 1895 1§71 1BS0 131 BN 1788 1784
80 | 400t 31s0 2758 255 2388 225 2467 2097 2040 1993 1852 1017 1887 1850 1836 1815 1796 177 1763 1748
70 | 3o 3028 273 2508 236 2231 2143 2074 2017 1969 1928 1893 1863 1836 1812 170 177 178 1737 1722
80 | 3%0 341 2719 2485 238 2214 2126 205 1999 1951 1910 1875 1845 1817 1793 172 17R 17M 1718 1703
90 | 3a¢7 30 2706 2473 2316 2201 2113 2043 1986 1938 1897 1861 1830 B3 179 A7 175 1720 1703 1698
100 | 393 3087 2886 2463 2305 2191 2103 2032 1975 1927 1886 1850 118 1792 1768 176 1726 1708 1691 1676
200 | 3sss 3041 2850 2417 2250 2144 205 1985 1927 878 18% 1801 1769 1742 1717 16%4 1674 165 1630 1623
500 | 3860 301 2623 2350 2232 2117 2028 1957 1890 1850 1808 1772 1740 1712 1686 1664 1643 1625 1607 1502
1000 | 3851 3005 2614 2381 2223 2108 2010 1948 1880 1840 1798 1762 1730 1702 1676 165 1633 1614 1597 1581

Elaborada por Irene Patricia Valdez y Alfaro.
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ANEXO 17

Certificado de acreditacion del Laboratorios Analiticos del Sur

ertificado (S INACAL

La Direccién de Acreditacion del Instituto Nacional de Calidad - INACAL en el marco

delaley N" 30224 OTORGA 2! presente :emcao* de Renovacion de la Acreditacion a

LABORATORIOS ANALITICOS DEL SUREIRL.

Laboratorio de Ensayo

En su sede ubicada en: Parque Industrial Ric Seco Mz C Lote 1 distrito de Cerro Coloradoe, provincia de Arequipa y departamento de Arequipa
Con base en la norma

NTP-ISO/IEC 17025:2017 Requisitos Generales para la Competencia de los Laboratarios de Ensayo y Calibracita

Facultandolo a emitir Informes de Ensayo con Simbolo de Acreditacion. En el alcance de Ja acreditacion otorgada que se detalla en el

DA-acr-06P-21F que forma parta integral del presents certificado llevando el mismo niimero del registro indicado Eneas abaio

Fecha de Renovacidn: 02 de marzo de 2022
Fecha de Vencimiento: 01 de marzo de 2026

ALEIANDEA RODRIGUEZ ALEGRIA

Diectora. Direcsion de Azredizanién - INACAL

niakanies Fecha de emiside: 18 de marzo de 2022

v TR R 8 pa aTCcE SERGUNATRD G 1Y AT & oy (¥ E e

Nota. (Laboratorios Analiticos del Sur, 2021)
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ANEXO 18

Resultados de analisis de agua del centro poblado de Yanama

Laboratorios Analiticos del Sur

Parque Industrial Ric Seco C-1 Cerro Colorado — Arequipa — Per(

www laboratoriosanaliticosdelsur.cam

+51 (054) 443254
+51 (054) 444582
+51 958 961 254
+51 858 9861 253

INFORME DE ENSAYO LASO01-AG-22-00019
Fecha de emisién:31/03/2022

Pégina1des

Ciave generada : SEESDCAC

Sefiores | LOYD AYALA ROMEO
Direccidn  AREQUPA
Atanclon LOYO AYALA ROMED
Proyecto  PROYECTO DE TESIS "DETERMINACION OF IONES SULFATOS - ROMEQ LOYO AYALA"
PROTOCOLO DE MUESTREO
Muestreo realizado por Cliente LOYO AYALA ROMEO Fecha de recopcién ;25032022
Registro de muesireo Cadesa de custodia N® 053.22 Fecha de ensayo 28002022
Plan de par o cliente
PCa Ppor el cliante Nro de muestras 3
Zona, Punto {cj Fechade | {c) Hera da
o SO | (¢) Nombre do musstra | {c) Matrz de 1a musstea ey | () Pucto demusstreoro | Vimicioge. | inkiode
muestreo muestres
" AAHN FANANA | GARMEN
AGZ2000127 | ABUA DE LA SEQUIAOE Agim taeaat=Subediciel < Ag de ALTO f MUAMANOAS R 2acamzy 1200
TANAMA Rie ROABUCHO
o DE 4 AAHH VANANA T CARBEN
AGIZ000128 cG:.AIx LA SECUIAQE Agu Sestural -%M-AMM “‘.o‘&:x;:gu, 1B 53050 41 TIAG0RT 1200
" AATTT VANANA | GARMEN
Il o e el s e s sesas | won
Condiciones de recepcion de la muesira |
= |
I, |
/
w1
A
‘) 187 T
Labaratoros Aneitcos del S EXRLbr
g, Cuimsion C.LP 19474
“a<Valor “wLimite do del “e<\alor N “=Limite de cuantificackdn del métoda

Lo tesullsdos de lo8 ensayns no deben ser wnmcumum oelifcscion e conformidsd a:nnonmdeproouch © coma censhicada

ol sistoma o cakdad de la enscad gue lo prod ala

Esté torminanterente peohibics hmymnmlomlm«wmwwm-mummuus Cunm«mmnmog
an gt o

© Mowamwelm El

M“

thencs ni

s0io estan

Loa resultaics 5¢ aplican a l2 muestra como se recibid

" por esia

e heos faww laboratanosanalfcosdelsur com
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Laboratorios Analiticos del Sur +51 (054) 443294
+51 (054) 444582

Pargue Industrial Rie Sece C-1 Cerro Colorado — Arequipa — Perd +51 958 961 254
Laboratorios Ansliticos det Sur www laboratoriosanaliticosdelsur.com +51 958 961 253
INFORME DE ENSAYO LAS01-AG-22-00019 Pagina 2 de 3
Fecha de emisidn:31/03/2022 Clave generada ; SEESDCAC

RESULTADOS DE ENSAYO FISICO QUIMICO

BTE TSN ey |
Comgo  Nombre 29088
Ineno de S04=
LAS. Muestra Cmgit |

| AG22000127 | AGUA DE LA SEQUIA DE YANAMA | 13,67
AGZ2000128 | AGUA DE LA SEQUIA DE YANAMA | 16,75
AGZZO0120 | AGUA DE LA SEQUIA DE YANAMA | 15,98 |

resValor pumérico™=Limite de deteccion del método, "*<Valor Numérico™=Limite de cusntificacién del método =
Los resultados de los anssyos o deben ser wluu« TOMO UNA CHMUNCASIon d.mwccnmﬂwmomcemm: ag LI
¢dmoowoacuqumln stacos salo estan ‘2N
Esta P fa on osrunl O total €0 S8%e JocLmENC Sin BUDRACTY e.crna ¢ LAS, Cualquier enmisnds o 3

o ol doi 2 dogumento lo anula
Los resultados se aplican a ls muestra como se recibid
Wed: niips Awww Bboraicocsanaiticosdelsur com. Parcws nd. Rio Seco C-1 €. Colorado-Arequips-Pery (0541443294 . (0043444582,
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GLOSARIO

Espectrofotémetro: instrumento usado en la fisica éptica que sirve para medir, en
funcién de la longitud de onda, la relacion entre valores de una misma magnitud

fotomeétrica relativos a dos haces de radiaciones.

Filtros: patrones para la calibracién de la escala fotométrica sirven para determinar
la exactitud de los valores de absorbancia y transmitancia que mide el

espectrofotometro.

Validacion: proceso experimental planificado, ordenado, con actividades

programadas, y debidamente estructurado y documentado

Verificacion: proceso experimental planificado que se realiza para verificar el

desempefio de un método de ensayo.
Sulfatos: compuestos que tiene como componente de su estructura iones (S04)?".

Blanco: Es un sistema fisico que no contiene muestra real y por consiguiente no

deberia contenerel analito de interés.

Cubeta: Una Celda o cubeta de espectrofotémetro es un pequefio tubo de seccion
circular o cuadrada, sellado en un extremo, fabricado en plastico, vidrio o cuarzo

(transparente a la luz ultravioleta).

Solucion estandar: Son reactivos de alta pureza que no se contaminan

espontaneamente con lassustancias presentes en la atmésfera.

Métodos normalizados: Se consideran métodos normalizados aquellos emitidos

por organismosde normalizacion internacionales (ej. 1ISO).

Desviacion estandar: La desviacidn estandar es un promedio de las desviaciones

individuales decada observacion con respecto a la media de una distribucion.

Incertidumbre estandar: La incertidumbre estandar es la incertidumbre del

resultado de una medicién expresado como una desviacion estandar.
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Incertidumbre combinada: Incertidumbre Combinada Uc es una estimacion de la
desviacion estandar igual a la raiz de la varianza total obtenida por combinacion de
todos los componentes dela incertidumbre.

Incertidumbre tipo A: evaluacién de un componente de la incertidumbre de
medicion mediante un analisis estadistico de los valores de las cantidades medidas
obtenidas en condiciones definidas. Incertidumbre tipo B: Es la informacion
obtenida de una magnitud de entrada que no ha sido obtenida a partir de
observaciones repetidas (Certificados de calibracion, datos de materiales de

referencia).

Mensurando: Magnitud particular sujeta a medicion. Ejemplo: longitud (m).

Modelo matematico: Un modelo matematico es un modelo que utiliza formulas
matematicas pararepresentar la relacion entre distintas variables, pardmetros 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
solucién.
p- value: Estadistico que indica la probabilidad de obtener un valor tan o mas

extremo al observado.
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AD
ANOVA
ASTM
EMP

F

HW
INACAL

ISO/EIC

LCM
LDI

LDM
NTP

p- value

ppm

RSD

ABREVIATURAS

Anderson Darling

ANalysis Of VAriance

American Society for Testing and Materials
Error maximo permitido

Fisher

Horwitz

Instituto Nacional de Calidad
Organizacion Internacional de Normalizacion/Comision
Electrotécnica

Internacional

Factor de cobertura

Limite de cuantificacion del método

Limite de deteccion instrumental

Limite de deteccion del método

Norma Técnica Peruana

Probabilidad -value

Partes por millén

Coeficiente de regreseion

relative standard deviation

Transmitancia

Incertidumbre estandar
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U

uc

UVIVIS

VF

VIM

VM

Incertidumbre

Incertidumbre estandar Combinada
Ultraviolata/visual

Volumen final

Vocabulario Internacional de Metrologia

Volumen de muestra
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ACTA DE SUSTENTACION DE LA TESIS PRESENCIAL
Validacién del método de ensayo modificado, por espectrofotometria VIS en la
determinacion de sulfatos que reducen la resistencia mecanica del concreto
Expositor: Romeo Loyo Ayala

Bachiller en Ingenieria Quimica

Expediente N° 2112411 Resolucién Decanal N° 168-2023-UNSCH-FIQM/D. Fecha; 11-12-2023.

En la Sala de Conferencia “Pedro Villena Hidalgo” de la Facultad de Ingenierfia
Quimica y Metalurgia, ubicada en la Ciudad Universitaria de la Universidad
Nacional de San Cristébal de Huamanga (H-121), siendo las once de la mafana con
cinco minutos del dia miércoles trece de diciembre del afio dos mil veintitrés, se
reunieron el Bachiller en Ingenieria Quimica Romeo Loyo Ayala, los Docentes
Miembros del Jurado de Sustentacién Ingenieros: Mg. Edgar Gregorio ARONES
MEDINA, Mg. Anibal Pablo GARCIA BENDEZU y Mg. Pedro INGA ZARATE, bajo la
Presidencia del Dr. Agustin Julidn PORTUGUEZ MAURTUA (Decano de la Facultad),
Mg. Abdias ASCARZA MOISES (Docente Asesor de la Tesis), el Mg. Fredy Rober
PARIONA ESCALANTE (Secretario-Docente).

Acto seguido, el Presidente del Jurado de Sustentacion dispuso que el
Secretario Docente dé lectura a los antecedentes tramitados para el presente Acto
Publico de Sustentacion de la Tesis: Validacion del método de ensayo modificado,
por espectrofotometria VIS en la determinacién de sulfatos que reducen la
resistencia mecanica del concreto, presentado por el Bachiller Romeo LOYO
AYALA. A continuacién, el Secretario-Docente procedié a dar lectura a la Resolucion
Decanal N° 168-2023-UNSCH-FIQM/D.

Luego, el Presidente del Jurado invité al Bachiller Romeo Loyo Ayala, a pasar
al estrado y exponer su trabajo de Tesis en un tiempo méximo de treintaicinco minutos.

Finalizado la exposicion del Bachiller, el presidente invitd a los Sefiores
Miembros del Jurado de Sustentacién a que formulen sus preguntas y sefalen sus
observaciones, en el siguiente orden: Mg. Pedro INGA ZARATE, Mg. Anibal Pablo
GARCIA BENDEZU y Mg. Edgar Gregorio ARONES MEDINA. Luego el Presidente
invité al Mg. Abdias ASCARZA MOISES para que, en su condicion de Docente Asesor,
se sirva levantar las observaciones del Jurado y efectuar las aclaraciones que
considere conveniente.

A continuacién, el presidente del jurado invito al sustentante y al publico para que
se sirva abandonar la sala de conferencia con la finalidad de permitir al jurado de
sustentacion deliberar sobre la evaluacion a otorgar. Se alcanzé el siguiente resultado.
APROBADO POR UNANIMIDAD PROMEDIO CATORCE (14).

FACULTAD DE INGENTERIA
QUIMICAY METALURGIA
Av. Independencia s/n
\ R



N " FACULTAD DE INGENIERIA |
] UNSCH [RGIVIVIIN a8
o . METALURGW |
ACTA DE SUSTENTACION DE LA TESIS PRESENCIAL
Validacién del método de ensayo modificado, por espectrofotometria VIS en la
determinacion de sulfatos que reducen la resistencia mecanica del concreto
Expositor: Romeo Loyo Ayala

Bachiller en Ingenieria Quimica

Expediente N° 2112411 Resolucién Decanal N° 168-2023-UNSCH-FIQM/D. Fecha: 11-12-2023.

Finalmente, el Presidente del Jurado dispuso que se invite al Sustentante y al
publico asistente a que se sirvan ingresar a la sala de conferencias y anunci6 que, el
Bachiller Romeo Loyo Ayala, ha resultado APROBADO POR UNANIMIDAD, y por
lo tanto a partir de la fecha la Universidad y la Facultad cuenta con un flamante
INGENIERO QUIMICO y le augura éxitos en su desempefio profesional.

Siendo las doce del medio dia con cincuenta y nueve minutos se dio por
finalizado este acto académico de Sustentacion de Tesis. En fe de lo cual firmamos:
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CONSTANCIA DE ORIGINALIDAD N° 006-2024-UNSCH-FIQM/EPIQ

El que suscribe, Director de la Escuela Profesional de Ingenieria Quimica
de la Facultad de Ingenieria Quimica y Metalurgia de la Universidad Nacional
de San Cristébal de Huamanga, emite la siguiente:

CONSTANCIA DE ORIGINALIDAD
Que, habiendo recibido el requerimiento de Constancia de Originalidad por
parte del Bach. Romeo LOYO AYALA, se procedid a la evaluacion y
regularizacion de originalidad del archivo adjunto con el TURNITIN - UNSCH,
de acuerdo a los criterios establecidos en el Reglamento de Originalidad de
Trabajos de Investigacion de la UNSCH, aprobado con Resolucién del
Consejo Universitario N° 039-2021-UNSCH-CU; cuyos resultados son:

TESIS : Validacion del método de ensayo modificado, por
espectrofotometria VIS en la determinaciéon de sulfatos
que reducen la resistencia mecanica del concreto.

Autor Bach.: Romeo LOYO AYALA
Identificado : 2339810706

Fecha : 04 de abril de 2024
Archivo : Tesis

Se expide la presente constancia de originalidad, con reporte del 17
(diecisiete) % de INDICE DE SIMILITUD realizado con Depésito de trabajos
estandar, a fin de proseguir con los tramites pertinentes; cabe sefalar que, los
documentos del procedimiento se archivan en el repositorio documental de la
Escuela.

Ayacucho, 04 de abril de 2024
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Validacion del método de
ensayo modificado, por
espectrofotometria VIS en la
determinacion de sulfatos que
reducen la resistencia
mecanica del concreto

por Romeo LOYO AYALA

Fecha de entrega: 04-abr-2024 09:19a.m. (UTC-0500)

Identificador de la entrega: 2339810706

Nombre del archivo: LOYO_ROMEO_TESIS_FINAL_ABRIL_2024.pdf (1.94M)
Total de palabras: 16172

Total de caracteres: 80833
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reducen la resistencia mecanica del concreto

INFORME DE ORIGINALIDAD
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