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1.2 RESUMEN

Se desarroll6 un marco metodoldgico para la identificacion de cinco aniones fluoruros,
cloruros, nitritos, nitratos y sulfatos en las instalaciones del Centro Experimental y
Laboratorio del Servicio Geoldgico Mexicano en Oaxaca. Para esto se partié de las
nociones de cromatografia que conllevé a la eleccién de la Cromatografia de Intercambio
I6nico con el propésito de determinar los grupos de aniones anteriormente mencionados
en diferentes muestras de agua. Se describen los tipos de agua, ademas de las normas
que las regulan en México y las repercusiones a la salud publica por el consumo de aguas

que no se encuentren normadas para consumo humano.

ABSTRACT

A methodological framework is developed for the identification of five fluoride, chloride,
nitrite, nitrate and sulfate anions in the facilities of the Experimental Center and Laboratory
of the Mexican Geological Service in Oaxaca. For this part of the notions of
chromatography that leads to the choice of lon Exchange Chromatography with the
purpose of determining the groups of anions previously mentioned in different water
samples, the types of water. Are described, in addition to the norms that regulate them in
Mexico and the repercussions to public health due to water consumption that are not

regulated for human consumption.
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CAPITULO Il. GENERALIDADES DEL PROYECTO

2.1 INTRODUCCION

Los procedimientos descritos en esta investigacién estan destinados a la metodologia de
cromatografia ionica, al andlisis de aguas de calidades comprendidas dentro de los

amplios margenes, entre las cuales destacan el agua para el consumo humano.

El agua es importante porque constituye el componente mas indispensable para la vida, y
es considerada fundamental para la protecciéon de la salud a través de su consumo como
agua potable. El agua para el consumo humano no es quimicamente pura, por ello debe
ser tratada, y utilizada con las debidas condiciones sanitarias que se realizan en los
servicios de abastecimiento, donde se le procesa y adecua para el consumo, mejorando
la calidad de agua se reduce los indices de mortalidad y morbilidad por enfermedades

infecciosas intestinales.

El abastecimiento de agua para uso y consumo humano con calidad adecuada es
fundamental para prevenir y evitar la transmision de enfermedades gastrointestinales y
otras, para lo cual se requiere establecer limites permisibles en cuanto a sus
caracteristicas bacteriolégicas, fisicas, organolépticas, quimicas y radiactivas. Con el fin
de asegurar y preservar la calidad del agua en los sistemas, hasta la entrega al

consumidor, se debe someter a tratamientos de potabilizacion.

El contenido de organismos resultante del examen de una muestra simple de agua,
limites permisibles de caracteristicas quimicas, constituyentes quimicos cuyos limites se
expresan en mg/l, excepto cuando se indique otra unidad y el contenido de constituyentes
radiactivos debera ajustarse a lo establecido en la Norma Oficial Mexicana NOM-127-
SSA1-1994 y la NOM-201-SSA1-2002.

Existen métodos y procedimientos para la determinacion y/o regulacion para el analisis de
aguas para el consumo humano, la metodologia que aqui emplearemos sera la
cromatografia idnica o de intercambio iénico, es un método que permite la separacion de
moléculas basada en sus propiedades de carga eléctrica. Se compone de dos fases: la
fase estacionaria o intercambiador idnico, y la fase mévil. La fase estacionaria insoluble

lleva en la superficie cargas electrostaticas fijas, que retienen contra iones méviles que
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pueden intercambiarse por iones de la fase movil, la cual suele ser una disolucién acuosa
con cantidades moderadas de metanol u otro disolvente organico miscible con agua que
contiene especies idnicas generalmente en forma de buffer. Los iones de ésta compiten

con los analitos por los sitios activos de la fase estacionaria.

El agua, pese a que es el liguido méas importante en la tierra por tener una molécula que
interviene en los procesos vitales de todo organismo con vida, ha sido analizada a lo largo
de la historia pues para el ser humano ciertos niveles de aniones pueden provocar dafos
a la salud a continuacion se hablara de los resultados al analizar diferentes tipos de aguas
para consumo humano; sin duda los resultados tienen relacion directa con la calidad del
agua que consumen las personas. En el cuerpo existen muchas sustancias normales en
forma de iones. Los ejemplos comunes incluyen sodio, potasio, calcio, cloruro y
bicarbonato. Estas sustancias se llaman electrolitos. Un ion es una particula cargada
eléctricamente constituida por un atomo o molécula que no es eléctricamente neutro.
Conceptualmente esto se puede entender como que, a partir de un estado neutro de un
atomo o molécula, se han ganado o perdido electrones; este fendmeno se conoce como

jonizacion.

La determinacion simultanea de numerosos aniones en aguas de consumo humano
puede realizarse mediante la cromatografia idénica los aniones que estudiaremos a
continuacién seran cinco (Fluoruros, Cloruros, Nitritos, Nitratos y Sulfatos), el fluor, es el
mas electronegativo de los elementos quimicos, la presencia del fluoruro en aguas es
minoritaria, asi pues, la concentracion de F- en aguas naturales no suele superar en valor
medio el mg/l. Los cloruros son especialmente abundantes en los océanos a donde
acceden especialmente por disoluciéon de depdsitos minerales de sal. Los nitritos son
poco estables quimicamente, su presencia en el agua suele indicar contaminacion de
caracter fecal reciente, asi bien en aguas superficiales la concentracién de NO2 no suele
superar los 0.1 mg/l en cambio la presencia de nitratos en agua procede de la disolucion
de rocas y minerales, de la descomposicion de materias vegetales y animales, de
efluentes industriales y del lixiviado de tierras de labor en general, las aguas naturales de
superficie no suelen contener mas 10 mg/l e incluso con frecuencia no pasa de 1 mg/l. por
altimo el ion sulfato es la forma oxidada estable del azufre, no suelen superar en agua
limpia los 0.025 y 0.25 pg/l.



2.4 OBJETIVOS

2.4.1 OBJETIVO GENERAL

Desarrollar un método instrumental para la determinacién de aniones en aguas por el

método de cromatografia ibnica

2.4.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Desarrollar un método instrumental para la determinacion de fluoruros en aguas
e Desarrollar un método instrumental para la determinacion de cloruros en aguas
e Desarrollar un método instrumental para la determinacién de nitritos en aguas
e Desarrollar un método instrumental para la determinacion de nitratos en aguas
e Desarrollar un método instrumental para la determinacion de sulfuros en aguas

e Realizar pruebas con materiales de referencia certificados



2.5 JUSTIFICACION

El agua desde sus fuentes naturales como manantiales, rios, lagos, mares por mencionar
algunos, pueden contener minerales contaminantes conteniendo en ella aniones y
cationes. Cationes como por ejemplo, sodio, calcio, magnesio, aluminio, etc. y aniones

tales como nitritos, nitratos, fluoruros, cloruros y sulfuros.

Cuando pasa por el uso municipal e industrial ambos procesos pueden ser téxicos o
dafinos para el consumo, causando enfermedades graves en el ser humano en especial
por parte de los aniones como el fltor, y los nitritos. Es el elemento fundamental para la
vida del hombre constituyendo entre el 59 al 66% del peso del cuerpo humano, su empleo
es multiple en las actividades del hombre. Sirve como elemento liquido primordial, se
emplea en la agricultura, industria, aseo personal, mineria, salud publica, etc. (DIGESA,
2007) Consumir flior durante mucho tiempo en grandes cantidades puede ocasionar
dafios en los dientes y graves problemas esqueléticos mientras que los nitritos podrian
provocar enfermedades como el cancer, la diabetes, Parkinson y el Alzheimer. Por lo
anterior es importante monitorear periédicamente desde sus fuentes naturales como los

procesos de purificacion, aguas de tratamiento

Entender la importancia del agua en el sostenimiento de la vida y al mismo tiempo,
conocer someramente la ingente cantidad de medios humanos y econdmicos que
requiere la implantacion de las tecnologias que han permitido generalizar su uso y
reutilizacién, puede contribuir de modo decisivo a sentar las bases para que en un futuro

no lejano, estos recursos sean aprovechados de un modo mas responsable y sostenible.

El agua, es cada vez mas escasa debido a diversos factores tales como las sequias o la
contaminacion; factores que no sélo afectan la cantidad sino que también contribuyen a
empeorar la calidad. Estos acontecimientos, unidos a otros aspectos, hacen
imprescindible el tratamiento de las aguas para ser utilizadas, tanto para su uso industrial

como para el uso potable.

El estudio del agua de consumo humano es importante para llevar un control de su
composicion, analisis de calidad quimica, bioquimica y microbiolégica, podemos detectar
miles de productos quimicos en el agua, incluso en concentraciones extremadamente

bajas.



CAPITULO Ill. MARCO TEORICO

3.1 CROMATOGRAFIA

Cromatografia es una palabra que proviene del griego croma-color y grafos-escribir —
escritura a color— que técnicamente significa la separacién fisica de compuestos coloridos
(colorantes o pigmentos) de un extracto o mezcla organica. El término Cromatografia fue
nombrado por el botanico ruso Mijail Tswett en 1906, aunque el método data desde el afio
1850 cuando Friedrich Ferdinand Runge, quimico aleman, quien descubrié la cafeina,
separé anilinas con un disolvente en un papel poroso: la primera cromatografia en

papel. (Garcia-Rodriguez, 2019)

La cromatografia tiene una caracteristica que la distingue de la mayoria de los métodos
fisicos y quimicos de separacién ya que se ponen en contacto dos fases mutuamente
inmiscibles. Este método se compone de dos fases la movil y estacionaria. La muestra
que es introducida en la fase mévil es transportada a lo largo de la columna que a su vez
contiene una fase estacionaria. Las especies de la muestran experimentan interacciones
repetidas entre la fase mévil y estacionaria, una vez que ambas fases han elegido de
forma apropiada los componentes de la muestra, estos se separan gradualmente en
bandas de la fase movil. Al final del proceso los componentes separados aparecen en
orden creciente de interaccion con la fase estacionaria; el componente menos retardado
emerge primero, el retenido més fuertemente eluye al ultimo (APHA-AWWA-WPCF,
1992).

Los componentes adyacentes (picos) se separan cuando el pico que sale después es
retardado lo suficiente impidiendo la sobreposicién con el pico que emergi6é antes. Existe
una gran gama de seleccion de materiales para las fases movil y estacionaria esto
permite separar moléculas que difieren muy poco en sus propiedades fisicas y quimicas
(Clesceri S., 2005)

La cromatografia puede clasificarse de acuerdo al tipo de equilibrio involucrado, mismo
que es gobernado por el tipo de fase estacionaria utilizada. Asi la cromatografia puede ser
de adsorcion, particién, intercambio idnico, exclusién y afinidad. (Garcia-Rodriguez, 2019)
Por lo tanto, la definicion mas amplia de la cromatografia, es la separacién de mezclas

complejas que se basa en el principio de retencién selectiva de moléculas quimicamente
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similares, segun su masa molecular y carga ib6nica. Permite la identificacién y
cuantificacién de los componentes que se separan. Segun la disposicion de la fase
estacionaria, la cromatografia puede ser cromatografia plana, en capa fina y en columna,;
segun la fase movil se clasifica en cromatografia de liquidos, de gases y de fluidos
supercriticos; y segun la interaccion entre la fase estacionaria y la fase movil, tenemos la
cromatografia de adsorcién, de reparto, de intercambio idnico, de afinidad y de exclusion
molecular. (APHA-AWWA-WPCF, 1992)

3.1.3 PARTES DEL EQUIPO

La figura 1. Presenta el proceso de que lleva acabo el Cromatdgrafo l6nico, Dionex

Integrion. En la figura puede observarse el proceso numerado cronoldégicamente desde el

Figure 1.  lon analysis process
lﬁ f_\

Eluent 4. Detection
Suppressor
| ) 3. Separation i
) Separator :
1. Eluent delivery column !
' Waste
2. Sample injection | | !
|
Injection valve E :
Guard column
{optional)

Sample  ° - 5. Data analysis

proceso externo hasta el cromatograma

Figura 1 . Andlisis del proceso
(Thermo Scientific, 2016)

1. Suministro de eluyente

- La bomba empuja el eluyente a través del sistema de cromatografia i6nica.
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2. Inyeccién de la muestra

- La muestra liquida se carga en la valvula de inyeccion manualmente o mediante un
muestreo automético. Cuando se activa, la muestra se inyecta en el flujo de eluyente.

- La bomba empuja el eluyente y la muestra a través de la columna analitica (a un tubo
quimicamente inerte lleno de una resina polimérica). Si se instala una columna de guardia
elimina los contaminantes que podrian ensuciar la columna analitica.

3. Separacion

- A medida que el eluyente y la muestra son bombeados a través de la columna analitica,
los iones de la muestra son separados. En el sistema HPIC de Dionex Integrion, el modo
de separacion se llama cromatografia de intercambio de iones. Esta se basa en la
premisa de que los diferentes iones de la muestra migran a través de la columna a
diferentes velocidades, dependiendo de sus interacciones con los sitios de intercambio de
iones.

- En las aplicaciones de deteccion de conductividad, el eluyente y los iones de la muestra
fluyen a través de un supresor después de salir de la columna. El supresor mejora
selectivamente la deteccién de los iones de la muestra mientras que simultaneamente
disminuye la sefial y el ruido de fondo.

4. Deteccion

-En la deteccién de conductividad, una celda de conductividad mide la conductancia
eléctrica de los iones de la muestra a medida que emergen del supresor.

-En la deteccion electroquimica, una celda amperométrica mide la corriente resultante de
la oxidacion o reduccién de los iones de la muestra a medida que emergen de la columna.
-Para cada tipo de deteccion, la celda produce una sefal basada en las mediciones y la
transmite a un sistema de recopilacion de datos

5. Analisis de datos

- El sistema de recopilacion de datos identifica los iones basandose en el tiempo de
retencién y cuantifica cada analito integrando el area del pico o la altura del pico. Los
datos son cuantificados por comparando los picos de la muestra en un cromatograma con
los producidos por una solucion estandar. Los resultados se muestran en un
cromatograma y las concentraciones de los analitos de la solucion i6nica pueden ser

determinadas y tabuladas autométicamente.
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Detector: Una celda de conductividad eléctrica de bajo volumen, flujo continuo y
compensacion de temperatura equipada con un medidor capaz de leer de 0 a 1000 uS /

cm en una escala lineal.

Registrador, integrador, computadora: un dispositivo compatible con la salida del detector
capaz de registrar la respuesta del detector en funcion del tiempo con el fin de medir la
altura o el &rea de los picos.

Sistema de datos: se puede utilizar un integrador electrénico, como el que se utiliza con el
cromatografo de gases y liquidos, para cuantificar el area del pico, asi como la altura del
pico. La fecha del &rea del pico se puede usar de la misma manera que se usa la altura
del pico para cuantificar los resultados.

Bucle de muestra: El bucle en la valvula de inyeccion que esta disefiado para contener
una cantidad exacta de la muestra, el tamafio mas comun es 100 uL. La inyeccion del
volumen de muestra en la columna separadora esta controlada por este circuito. El uso de
un bucle de mayor tamafio generalmente provocara un ensanchamiento del pico y un
tamafio de bucle superior a 1 ml puede provocar una sobrecarga de la columna y una
respuesta lineal. EI cromatograma de la Fig. 1 utiliza un bucle de muestra de 100 uL de

tamarfio.

Cuando se desperdician inyecciones de volumen por encima del tamafio del circuito de
muestra. Se considera una buena técnica limpiar el bucle de muestra después de la

inyeccion inyectando 2 a 3 veces el volumen del bucle de muestra.

La figura 2 muestra la vista frontal del Cromatdgrafo Dionex Integrion. En la figura puede
observarse el area del aluyente, el compartimiento de la bomba, compartimiento del
detector y los LED’s de estado, entre otros componentes.
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Eluent area

Status LEDs
Manual injection
port

Pump compartment

Column compartment

Detector compartment

Figura 2. Vista frontal del Cromatografo Dionex Integrion
(Thermo Scientific, 2016)
CONFIGURACIONES ESTANDAR DEL SISTEMA

Todas las configuraciones estandar incluyen las siguientes caracteristicas:

- Zona de eluyentes y deposito

- LEDs de estado del sistema

- Compartimiento de la bomba con la bomba analitica

- Compartimiento de columna con valvula de inyeccion de 6 puertos

- Compartimento del detector con conductividad de integridad o detector electroquimico
de integridad

Los componentes interiores del cromatografo se presentan en la figura 3. Asi mismo se
detallan las posiciones y funciones de cada uno de los componentes mas importantes del

equipo
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Detector compartment
({CD and suppressor

Pump compartment

Column and valve

Eluent area ﬁ

Rl E:“;:_“— Dionex EGC {optional)

Mobile device

(optional) Additional EG components

behind display door
Status LEDs

Injection port

compartment

shown)

Figura 3. Componentes interiores del Cromatografo Dionex Integrion
(Thermo Fisher Scientific Inc., 2016)

LEDS DE ESTADO

> Vv KI\@

-El panel frontal incluye los siguientes LEDs de estado:

El LED de alimentacion esté en (verde) cuando el sistema esta encendido.

El LED de conexion esté en (verde) cuando el sistema esta conectado via USB
a un instrumento de Chromeleon.

El LED de funcionamiento esta encendido (verde) cuando una secuencia de
Cromeledn esta en marcha.

El LED de alerta parpadea (rojo) cuando se produce un problema en el
sistema. Revise el Chromeleon Instrument Audit Trail o la aplicacion movil
Lista de errores de la causa

DISPOSITIVO MOVIL
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La aplicacion mavil HPIC de Dionex Integrion opcional instalada en un dispositivo movil
proporciona un frente panel de control de la Integridad Dionex. La aplicacion movil puede
ser usada para ver el estado del sistema y para controlar directamente las funciones del

sistema.
SISTEMA DE DATOS DE CROMATOGRAFIA CHROMELEON 7

El sistema de datos de cromatografia Chromeleon 7 se utiliza para controlar la integridad
del Dionex y para adquirir y procesar datos. Existen dos modos de control por software:
control automatizado y control directo.

- Con el control automatizado, se crea una lista de comandos de control a ser ejecutados
en orden cronoldgico.

- Con el control directo, se usan los controles de un conjunto de paneles electrénicos para
emitir comandos e introducir pardmetros de operacién. Los comandos de control directo y
los ajustes de los parametros se ejecutan tan pronto como entran. Las pestafas
individuales del conjunto de paneles electronicos permiten acceder a funciones detalladas

de estado y control para cada componente del sistema (bomba, detector, EG, etc.).
CONEXIONES DE DISPOSITIVOS ELECTROLITICOS

El Dionex Integrion puede ser configurado hasta con cinco conectores para el control de la
electrolitica dispositivos. Cuatro conectores estan en la zona del eluyente y uno en el
compartimento del detector. EI nUmero de conectores disponibles depende de la opcion

de suministro de energia configurado en su sistema.
RASTREO DE DISPOSITIVOS CONSUMIBLES

Muchos de los dispositivos consumibles usados con el Dionex Integrion estan equipados
con una memoria chip que permite la identificacion automética del dispositivo y el
seguimiento de varios usos parametros. Dependiendo de la clase de dispositivo, un
sistema de comunicacién por cable o un sistema de identificacién por radiofrecuencia
(RFID) se utiliza para rastrear la informacion del dispositivo. Si el RFID no esta instalada
en el sistema, solo los dispositivos equipados con comunicacién por cable pueden ser

rastreados.

RESERVAS DE ELUYENTES
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El area en la parte superior del Dionex Integrion puede contener hasta dos depdésitos de 2
litros y un depésito de 4 litros, dependiendo de la configuracion del sistema. Un depdsito
de 2 litros es tipicamente instalado en la seccion frontal de la bandeja, en el lado izquierdo
(con un Dionex EGC instalado en el lado derecho).

Las caracteristicas del compartimiento de la bomba, incluyendo, la vélvula de cierre, el
mezclador estatico y el sistema de eliminacion de gas del eluyente se muestran en la

figura 4. Asimismo, se observan en la figura las cabezas de las bombas primaria y

Installation location for seal
wash pump (optional)

Eluent degas system
(optional)

Secondary
pump head

Primary pump head

Shutoff valve

Static mixer for
pulse damping (or
trap column)

secundaria.

Figura 4. Caracteristicas del comportamiento de la bomba
(Thermo Fisher Scientific Inc., 2016)

VALVULA DE CIERRE

La valvula de cierre en el compartimento de la bomba que controla el flujo del depdsito de
eluyente. La valvula se abre automaticamente cuando la bomba se pone en marcha y se

cierra cuando la bomba se detiene. La valvula no puede ser controlada manualmente.
SISTEMA DE DEGACIFICACION DE ELUYENTES

El sistema opcional de desgasificacion de eluyentes de baja presion proporciona una
desgasificacion continua de eluyentes en linea.
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El liquido del depésito de eluyente se dirige a la camara de vacio de desgasificacion antes
de entrar en la ruta de flujo del sistema. El gas disuelto en el eluyente afecta
significativamente al rendimiento de la bomba, y la desgasificacion al vacio de eluyentes

es una forma de asegurar un bajo nivel de gas disuelto en el eluyente.

La desgasificacion ayuda a evitar que se formen burbujas (causadas por la
desgasificacion del eluyente) en la bomba y la célula detectora. La desgasificacion de los
eluyentes es especialmente importante cuando se combinan componentes no acuosos

(por ejemplo, agua y acetonitrilo).
BOMBA

La bomba, es una bomba de doble pistdn de baja pulsaciéon en serie, con compresibilidad
electrénica de compensacion. Los componentes del flujo de la bomba son quimicamente
inertes, hechos con PEEK™ de alta calidad, cabezas y accesorios, sellos de polimero

inerte, pistones de zafiro y valvula de retencién de zafiro.
MEZCLADOR ESTATICO

Un mezclador estatico GM-4 se instala después de la cabeza de la bomba secundaria. El

mezclador funciona como amortiguador de pulso para la bomba.
COLUMNA DE TRAMPA DE ALTA PRESION

Si el sistema no incluye una columna trampa de regeneracion continua (Dionex CR-TC
600), se puede instalar una columna trampa de alta presion. La columna trampa se instala
en lugar del mezclador estatico. En este caso, la columna trampa funcionard como

amortiguador de impulsos.
SISTEMA DE LAVADO DEL SELLO DE LA BOMBA

El sistema de lavado de sellos enjuaga el sello en cada cabezal de bomba. Cuando se
usa un eluyente preparado manualmente, el enjuague de los sellos prolonga la vida util

de éste, evitando la cristalizacion del eluyente en las superficies del piston.

El sistema consta de una bomba de lavado de sellos, un depdsito que contiene solucién

de lavado, tuberia de conexion, y una tierra eluyente. La solucién de lavado suele ser
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ASTM Tipo | (18 megaohmios-cm) de agua filtrada y desionizada que cumple con las

especificaciones.

La solucién de lavado de sellos se bombea primero el sello del cabezal de la bomba
secundaria, luego al sello del cabezal de la bomba primaria, y luego se elimina.

COMPARTIMIENTO DE LA COLUMNA CALEFACTORA

El compartimiento de la columna es una camara ambiental aislada que puede albergar
una columna de separacién, una valvula de inyeccion y una valvula auxiliar de alta presion
opcional. El compartimento protege los componentes alojados de las fluctuaciones de la
temperatura ambiente.

Si se instala la opcion del compartimiento de la columna calefactora, el compartimento
puede mantener una temperatura constante de 5 °C por encima de la temperatura
ambiente hasta 80 °C. El compartimento calentado también incluye un precalentador de
eluyente que calienta el eluyente hasta el punto de consigna del compartimento antes de

gue entre en las columnas.

La figura 5 muestra las caracteristicas del compartimiento de las columnas, en

este caso, con calentamiento.
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Eluent pre-heater {included with the
heated column compartment option)

Columns

Injection valve

Mounting location for optional auxiliary
high-pressure valve

Figura 5. Caracteristicas del compartimento de las columnas (columna calentada)
(Thermo Fisher Scientific Inc., 2016)

VALVULAS DE ALTA PRESION

Hasta dos valvulas de alta presion pueden ser instaladas en el Dionex Integrion: una
vélvula de inyeccion y una valvula auxiliar opcional.

- Vélvula de alta presion de 4 puertos (P/N 22153-60016), que puede ser configurada para
su uso como Vvalvula de inyeccion. La valvula de 4 puertos tiene un bucle de muestra

interno de 0,4 L.

Los componentes del detector de conductividad se presentan en la figura 6. Asi mismo se
detallan las posiciones y funciones de cada uno de los componentes méas importantes del
equipo como; El detector de conductividad (DC) consta de una celda de conductividad
calentada, y la electrénica necesaria para recolectar los datos de conductividad para

enviarlos a la computadora.
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Figura 6. Detector de conductividad
(Thermo Fisher Scientific Inc., 2016)

La celda de conductividad de flujo continuo mide la conductancia eléctrica de los iones del
analito a medida que pasar a través de la celda. Dos electrodos pasivados de acero
inoxidable 316 estan sellados permanentemente en el cuerpo celular PEEK. El disefio de
la celda proporciona un barrido eficiente, volumen bajo (<1 L) y baja dispersion.

CONTROL DE TEMPERATURA DE DC

La temperatura afecta directamente la conductividad de una solucién. Por ejemplo,
calefaccion de laboratorio y los sistemas de aire acondicionado pueden causar un ciclo
lento regular en la linea de base. Esto a su vez, puede afectar la reproducibilidad de un

analisis

Cuanto mayor sea la conductividad, mas pronunciado serd el efecto. Para reducir el
efecto de la variacion de temperatura, el cromatégrafo Dionex Integrion proporciona
control de temperatura de la celda y control de temperatura opcional del detector de
compartimiento. El calentador dentro de la celda regula la temperatura de la celda.
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COMPENSACION DE TEMPERATURA DE DC

La compensacion de temperatura incorporada ayuda a minimizar los cambios en la linea
base o en las alturas méaximas si la temperatura de funcionamiento es diferente de la
temperatura a la que se calibré la celda.

La compensacion de temperatura predeterminada es 1,7% por ° C. Esto se puede
restablecer entre 0% y 3,0% por ° C, dependiendo del eluyente. Si nota que la linea de
base se desplaza hacia arriba cuando el aumenta la temperatura ambiente del laboratorio,
el factor de compensacion es demasiado bajo y debe restablecer a un valor mas alto.

3.1.4 TIPO DE MUESTRAS

Aguas, suelos, alimentos, extractos, etc. (para cualquier tipo de matriz contactar con el

laboratorio).

PM <2000

Cromatografia de intercambio i6nico

Adsorcion: liquido-sélido

Particion: liquido-liquido Cromatogréfico en fase normal

Cromatografia en fase inversa PM >2000

YV V.V V V V

Cromatografia de exclusién por tamafio

3.1.5 APLICACIONES

Esta técnica esta indicada para la separacién de compuestos organicos semivolatiles.
Hidrocarburos Poliaromaticos (PAHs), Aminoéacidos: OTA, Acido Folico, Herbicidas,
Vitaminas, Acido tenuazonico, Formaldehido...etc. Rango de trabajo para muestras
liquidas: pug L-1 - mg L-1 Rango de trabajo para muestras solidas: ug Kg-1 - ug g-1
(CHANG, 2010)

> Presion de vapor baja
> Compuestos ionicos
> Compuestos de peso molecular elevado

22



Compuestos Termolabiles

Se realiza en columna

Separacion por adsorcion y particion

Diversidad de técnicas en funcion de la muestra
Analisis cualitativo y cuantitativo

Separaciones analiticas y preparativas

YV V. V V V V V

Analisis de mezclas “relativamente” complejas

3.2 ANALISIS CUALITATIVO Y CUANTITATIVO DE ANIONES

La quimica analitica puede ser cualitativa o cuantitativa. La quimica analitica
cualitativa se centra en identificar la presencia o ausencia de un analito, mientras
que la quimica cuantitativa desarrolla métodos para determinar su concentracion.
Uno de estos métodos cuantitativos es el analisis gravimétrico, el cual se basa en
la medicion de variaciones de pesos que se utilizan para calcular la cantidad de
sustancia analizada. En este tipo de analisis, lo que en realidad se determina es la
masa. Es conveniente diferenciar tres diferentes tipos de determinaciones
gravimétricas: métodos de precipitacion, métodos electro-gravimétricos y métodos
de desprendimiento. (Harris, 2001)

Dentro de los métodos de desprendimiento, la determinacion de humedad es
tipico de la determinacidon gravimétrica indirecta en la que por el peso de la
sustancia no volatilizada se determina el porcentaje de la materia que se ha

desprendido por efecto del aumento de temperatura. (Rodier, 1998)

De este modo, el agua de humedad se desprende entre 100-110 °C, y la materia
gue queda como residuo es el peso seco de la sustancia; por diferencia se puede

calcular entonces el porcentaje de humedad inicial de la muestra.

El analisis cualitativo tiene por objeto la identificacion de los componentes de una
muestra. En el andlisis cualitativo clasico. La identificacion se consigue de forma

quimica, mediante operaciones de separacion combinadas con ensayos de
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identificacion. La alternativa es el analisis cualitativo instrumental en el que la

identificacion se realiza aplicando una técnica instrumental.

3.3 TIPOS DE CROMATOGRAFIA

3.3.1 CROMATOGRAFIA DE LIQUIDOS

Cromatografia Liquida de Alta Eficacia (por sus siglas en inglés HPLC). La
cromatografia liquida (HPLC), es una técnica utillizada para separar los
componentes de una mezcla. Consiste en una fase estacionaria no polar
(columna) y una fase movil. La fase estacionaria es salica que se ha tratado con
RMe,SiCl. La fase mévil actia de portador de la muestra. La muestra en solucion
es inyectada en la fase mévil. Los componentes de la solucion emigran de
acuerdo a las interacciones no-covalentes de los compuestos con la columna.
Estas interacciones quimicas, determinan la separacién de los contenidos en la
muestra. La utilizacion de los diferentes detectores dependera de la naturaleza de

los compuestos a determinar.

3.3.2 CROMATOGRAFIA DE ADSORCION

Cromatografia de adsorcion

L
@ [ g~ solvente
soluto
adsorbido
flujo
FE
B\ g a soluto
A A desorbido
B DE
A/ D g
A

Figura 9, Cromatografia de Adsorcion

La fase estacionaria es un solido en el que los componentes de la muestra son

adsorbidos. La fase mévil puede ser un liquido (cromatografia liquido-solido) o un gas
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(cromatografia gas-solido); los componentes se distribuyen entre dos fases a través de la
combinacién de los procesos de adsorcion y desorcion. La cromatografia de capa fina
(TLC) es un ejemplo especial de cromatografia por adsorciébn en la cual la fase

estacionaria es un plano, en la forma de un soporte sélido en un plato inerte.

3.3.3 CROMATOGRAFIA DE PARTICION

PARTICION

FE
Adsorbida sobre
el soporte)

soporte inerte

o ‘ Cromatografia de

Figura 8. Cromatografia de particién

La fase estacionaria de la cromatografia de particion es un liquido soportado en un sélido
inerte. La fase movil puede ser un liquido (cromatografia de particiéon liquido-liquido) o un
gas (cromatografia de particion gas-liquido, GLC). La cromatografia en papel es un tipo
de cromatografia de particion en la cual la fase estacionaria es una capa de agua

adsorbida en una hoja de papel.

3.3.4 CROMATOGRAFIA DE GASES

Es la técnica a elegir para la separacibn de compuestos organicos e inorganicos
térmicamente estables y volatiles. La disponibilidad de detectores versatiles y especificos,
y la posibilidad de acoplar el cromatografo de gases a un espectro de masas 0 a un
espectrofotébmetro de infrarrojo, amplian adin mas la utilidad de la cromatografia de gases.
Un cromatégrafo de gases consiste en varios médulos basicos ensamblados para:

1) Proporcionar un gasto o flujo constante del gas transportador (fase movil).

2) Permitir la introduccion de vapores de la muestra en la corriente de gas que fluye.

3) Contener la longitud apropiada de fase estacionaria.
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4) Mantener la columna a la temperatura apropiada (o la secuencia del programa de
temperatura)

5) Detectar los componentes de la muestra conforme el eluyente de la columna.

Solo aprox. 20% de los compuestos conocidos permiten ser analizados por cromatografia
de gases, ya sea porque son insuficientemente volatiles y no pasan a través de la
columna, o porque son térmicamente inestables y se descomponen en las condiciones de
separacion. La cromatografia de liquidos de alto rendimiento (HPLC, de high-performance
liguid chromatography) no esté limitada por la volatilidad o la estabilidad térmica de la
muestra. La HPLC es capaz de separar macromoléculas y especies ionicas, productos
naturales labiles, materiales poliméricos y una gran variedad de otros grupos poli
funcionales de alto peso molecular. Con una fase movil liquida interactiva, otro parametro
se encuentra disponible para la selectividad, en adicién a una fase estacionaria activa. La
separacion cromatografica en HPLC es el resultado de las interacciones especificas entre
las moléculas de la muestra con ambas fases, mavil y estacionaria. Tales interacciones
esencialmente no existen en la fase movil para la cromatografia de gases. (Passaro

Carvalho, y otros, 2016)

Cras Chromatograph
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Figura 9. Cromatégrafo de gas

3.3.5 CROMATOGRAFIA DE PAPEL

Es un método analitico utilizado para identificar y separar las mezclas que son pintadas
principalmente con pigmentos fuertes. Este proceso también se puede utilizar en las

escuelas de secundarias o primarias en experimentos de laboratorio con tinta. Esta
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técnica ha sido sustituida en gran parte por cromatografia de capa fina, sin embargo, este
método sigue siendo una eficaz herramienta de ensefianza. La cromatografia en papel
bidireccional, es conocida como cromatografia bidimensional, envuelve la utilizacién de
dos solventes y a la misma vez aplicando una rotacion del papel a 90 ° entre ellos. Esto
es ventajoso para lograr separar las mezclas complejas de elementos similares, un

ejemplo particular es la separacién de aminoacidos.
3.3.6 CROMATOGRAFIA DE CAPA FINA

La cromatografia en capa fina (TLC) es un método de la cromatografia que es eficaz para
separar elementos organicos. Envuelve una fase estacionaria que radica en una capa
muy delgada del material absorbente, habitualmente es el éxido de aluminio, gel de silice
o la celulosa paralizada sobre una lamina puntal inerte completamente plana. La fase
liguida radica en obtener una solucién exacta para separar un solvente apropiado en

atraida a través de una placa por accion fina, logrando separar la solucién experimental.
3.3.7 CROMATOGRAFIA DE INTERCAMBIO IONICO

El principio bésico de la cromatografia de intercambio iénico es que las moléculas
cargadas se adhieren a los intercambiadores de forma reversible de modo que dichas
moléculas pueden ser asociadas o0 disociadas cambiando el ambiente i6nico. La
separacion mediante intercambiadores idnicos se realiza por lo general, en dos fases: en
la primera las sustancias a separar se unen al intercambiador utilizando condiciones que
originan una union fuerte y estable; a continuacion, se eluye de la columna con buffers de
diferentes pH o diferente fuerza idnica, compitiendo los componentes del buffer con el
material por los sitios de union. R+ A- es un intercambiador anicénico en la forma A- y B-
representa a los aniones en la disoluciéon. (APHA-AWWA-WPCF, 1992)

La separacién en la cromatografia de intercambio i6nico depende la adsorcion reversible
de moléculas de soluto cargadas, a una resina con grupos iénicos de carga opuesta. El
mecanismo de separacion se basa en un equilibrio de intercambio i6nico. Muchos de los

experimentos de intercambio iGnico se llevan a cabo en cinco etapas.

La primera etapa es un equilibrio en el cual el intercambiador ibnico se encuentra en las
condiciones apropiadas de pH y fuerza idnica, lo que permitira la union de las moléculas

de soluto. En este estado inicial, los grupos que se intercambiaran estan asociados con
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sSus respectivos contra-iones (usualmente aniones o cationes simples, como cloruro o

sodio).

En una segunda etapa se encuentra la aplicacion de la muestra y su adsorcion, en la cual
las moléculas del soluto llevan a cabo el apropiado desplazamiento de carga de los
contra-iones y se unen reversiblemente al gel. Las substancias que no se unen son

eluidas de la cama del intercambiador usando el buffer inicial.

En la tercera etapa, se lleva a cabo la desorcion de la muestra cambiando las condiciones
de elusion, al desfavorecer la formacion del enlace i6nico de las moléculas de la muestra
y la cama del intercambiador. Esto normalmente se logra aumentando la fuerza ionica del

buffer de elusion o cambiando su pH (Alvarez, y otros, 2013).

En la cuarta y quinta etapa corresponden a la remocidon de sustancia no eluidas bajo las
condiciones experimentales previas y regresar al equilibrio de las condiciones iniciales
para la siguiente purificacién. La separacion de diferentes sustancias se lleva a cabo
porque éstas tienen diferentes grados interaccion con el intercambiador i6nico debido a
diferencias en sus cargas, densidades de carga y distribuciones de carga en su superficie
(Danzer Klaus, 2009). Estas interacciones pueden ser controladas variando condiciones
como la fuerza idnica y el pH. Las diferencias en propiedades de carga de compuestos
biolégicos son a menudo considerables, y tomando en cuenta que la cromatografia de
intercambio i6nico es capaz de separar especies con propiedades poco diferentes. Se
pueden llevar a cabo separaciones por intercambio i6nico en una columna, mediante un

procedimiento en lote o por adsorcién en cama extendida.
3.4 PROPIEDADES DE LOS INTERCAMBIADORES IONICOS

INTERCAMBIADORES ANIONICOS: Son portadores de grupos con cargas positivas que
unen aniones de forma reversible. Si el grupo cargado es positivo, es un intercambiador
de aniones. Los intercambiadores débilmente basicos mas corrientes son los grupos

aminos alifaticos o aromaticos.

INTERCAMBIADOR CATIONICO: Los intercambiadores cationicos son portadores

divinilbenceno de grupos con carga negativa que unen cationes de modo reversible.

Un grupo tipico que se utiliza en los intercambiadores de cationes es el grupo sulfénico

(SO3). Si se une un H* al grupo, se dice que el intercambiador se encuentra en forma
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acida y puede, por ejemplo, intercambiar un H* por un Na" o poliestireno dos H* por un
Ca,". El grupo &cido sulfonico es un intercambiador de cationes fuertemente acido. Otros
grupos de utilizaciéon corriente son el carbonilo e hidroxilo fendlico, dos intercambiadores

cationicos débilmente &cidos (Passaro Carvalho, y otros, 2016).

Los poli aniones y poli cationes se unen a los intercambiadores de aniones y de cationes.
Sin embargo, las proteinas y los poli electrolitos (polimeros poli i6nicos) que son
portadores de cargas positivas y negativas pueden unirse tanto a los cambiadores de
cationes como a los de aniones, dependiendo de su carga neta. La afinidad con la que un
poli electrolito concreto se une a un cambiador i6nico determinado depende de las
identidades y de las concentraciones de los demas iones presentes en la disolucion,
debido a la competencia entre los diversos iones por los sitios de unidn sobre el
intercambiador i6nico. Las afinidades de unién de los polielectrolitos portadores de grupos
acidos-base dependen también, en gran medida, del PH ya que sus cargas netas varian

con dicho valor.

La matriz puede estar hecha de diferentes materiales. Los de uso mas corriente son el
dextrano, la celulosa, poliacrilamida, copolimeros del estireno y divinilbenceno, en los que
el divinilbenceno contiene los grupos cargados y se entrecruza con las cadenas de

poliestireno.

La eleccién entre intercambiadores fuertes o débiles esta basada en el efecto del pH
sobre la carga y la estabilidad (Willard, 2002). Por ejemplo, si se va a cromatografia una
sustancia débilmente acida que necesita pH muy altos o muy bajos para su ionizacién, se
requiere un intercambiador fuerte debido que este funciona a pH extremos. No obstante,

si la sustancia es labil, es preferible la utilizacion de intercambiadores débiles.

Los intercambiadores débiles son también excelentes para la separacion de moléculas
con una carga elevada de aquellas con poca carga, debido a que los iones débilmente
cargados no se unen, por lo general, al intercambiador. Permiten, asimismo, una mayor

resolucion de las sustancias si las diferencias de carga son muy pequefas

Los intercambiadores de celulosa han probado ser los mejores para la purificacién de
moléculas grandes como proteinas y poli nucleétidos. Ello es debido a que la matriz es
fibrosa, por lo que todos los grupos funcionales se encuentran en la superficie y

disponibles, incluso, para las moléculas mayores.
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La deteccion espectrofotométrica Ultravioleta-VIS, se basa en la absorcion de energia
electromagnética por ciertos grupos presentes en las moléculas o iones llamados
croméforos. La longitud de onda y la energia absorbida depende de los enlaces quimicos
dentro de la molécula o ion y son caracteristicos de los mismos. En cromatografia ionica
en deteccion fotométrica directa sélo los iones de la muestra que presenten grupos
croméforos podrdn absorben parte de la luz que llega a la célula, originando una
disminucion en la intensidad del haz de luz que es directamente proporcional a la cantidad
de soluto absorbente eluido. La deteccibn UV en cromatografia ionica no es muy
significativa, ya que los cationes y aniones inorganicos y las moléculas orgénicas alifaticas
carecen de grupos cromoforos, por tanto, se usa como complemento de la deteccion por
conductividad. Una de las aplicaciones mas comunes de este modo de deteccién es la
determinacion de nitritos y amonio en aguas de mar. La deteccion UV-VIS de estos iones
minoritarios (y cromadforos) en el mar se puede conseguir eliminando la interferencia de
los iones mayoritarios en este tipo de muestras: cloruro y sodio (no cromoforos). (Thermo
Fisher Scientific Inc., 2016).

En cromatografia idnica, la deteccion espectrofotométrica Ultravioleta-VIS se suele usar
mas combinandola con técnicas de derivatizacion que transformen a los cationes/aniones
NO-croméforos en otros compuestos que si lo sean. Ejemplos de esta técnica los

tenemos en la determinacion de cromo (VI) por cromatografia idnica y deteccion UV-VIS.

Aplicaciones

Con deteccion por conductividad

Cationes y aniones inorganicos mayoritarios en aguas.

Oxihaluros.

Acetatos y haloacetatos.

Aniones organicos e inorganicos. de acidos carboxilicos de bajo peso molecular
Algun metal de transicion.

Amonio y aminas de bajo peso molecular (etanolaminas, metilaminas,)

Con deteccion amperométrica

Tioles, sulfuros y cianuros.

Con deteccion amperométrica de pulsos

V V V V V VYV V V V V VY

Azlcares en zumos, mieles y vinos (monosacaridos, disacaridos) y alcoholes

de azucar (sorbitol, arabitol, inosito)
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Con deteccion UV-VIS:
Nitratos y nitritos en aguas de mar (deteccion directa)
Amonio en aguas de mar (derivatizacion + deteccion UV)

YV V V VY

Cromo (6+) (derivatizacion + deteccion UV)

Equipamiento

» Cromatégrafo idnico con supresion electroquimica y deteccion conductimétrica
DIONEX 300.

Requisitos de las muestras (Pfaff, 2015)

e Las muestras deben entregarse adecuadamente etiquetadas, envasadas y
acondicionadas para asegurar su identificacién, integridad y conservacién durante
el transporte y garantizar la seguridad del personal que lo realiza, a poder ser en
gradilla para evitar derrames de tubos.

e Las muestras se entregaran filtradas como minimo a 0.45 um. El servicio
proporciona los filtros y su precio esta incluido dentro del precio del analisis. No se
analizardn muestras que no estén filtradas con estos filtros.

e La cantidad minima necesaria para realizar el ensayo es de 12 ml.

e La conductividad méaxima de la muestra sera de 2.000 uS

e Las muestras que contengan materia organica deben ser pasadas previamente
por columnas C18 de pre-tratamiento para su eliminacion, para evitar
contaminaciones de las columnas analiticas.

e Si los patrones son suministrados por el usuario, se entregaran preparados en
agua ultra pura (18.3uS/cm), de precisar patrones o mezclas no acuosas se
indicara explicitamente al responsable de la técnica, indicAndolo ademés en el
formulario de solicitud de andlisis. Deben utilizarse como minimo 5 patrones y

deberan cubrir el rango de andlisis de las muestras
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3.5 CURVAS DE CALIBRACION

La curva de calibracion es un método muy utilizado en quimica analitica para determinar
la concentracidon de una sustancia (analito) en una muestra desconocida, sobre todo en
disoluciones. EI método se basa en la relacion proporcional entre la concentracién y una
determinada sefial analitica. Conociendo esta relacion, sera posible conocer la
concentracion- sefial se suele representar en una gréfica a la que se le conoce como

curva de calibraciéon o curva de calibrado.

Es la representacion gréfica de una sefial que se mide en funcion de la concentracién de
un analito. La calibracion incluye la selecciéon de un modelo para estimar los parametros
gue permitan determinar la linealidad de esa curva y, en consecuencia, la capacidad de
un método analitico para obtener resultados que sean directamente proporcionales a la
concentracion de un compuesto en una muestra, dentro de un determinado intervalo de

trabajo.

En el procedimiento se compara una propiedad del analito con la de estandares de
concentracion conocida del mismo analito (o de algun otro con propiedades muy similares
a éste). Para realizar la comparaciéon se requiere utilizar métodos y equipos apropiados
para la resolucién del problema de acuerdo al analito que se desee determinar.

La sefial analitica mantiene una relacion proporcional con la concentracion. Las sefiales
mas utilizadas son aquellas cuya relacion con la concentracién no es lineal, al menos en
el rango de trabajo. Al ser una relacion lineal, se puede representar mediante una recta,
de ahi que este tipo especifico de curva de calibracion se conozca también como recta de

calibracion. (Danzer Klaus, 2009)

En la elaboracion de una curva de calibracion se puede dividir en dos pasos: La
preparacion de las disoluciones patrén y obtencién de la funcién sefial- concentraciéon y
una vez obtenida la curva de calibracién se podra utilizar para conocer la concentracion
de analito en una muestra desconocida. Veamos estos pasos aplicados a una recta de

calibracion.

En la preparacion de patrones para elaborar una curva de calibrado se parte de
disoluciones ya conocidas como disoluciones patron (es un reactivo de concentracion

conocida con exactitud. Estas disoluciones desempefian una funcion principal en todos
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los métodos volumétricos). Se han de elaborar una curva para cubrir un rango que
incluya la concentracién esperada en las muestras desconocidas. Las concentraciones
deben estar dentro del rango valido a utilizar, es decir, han de estar por encima del
minimo de concentracion de analito cuantificable por la técnica utilizada. Este minimo es

conocido como limite cuantificable. (Den, 2015)

La mayor parte de los métodos analiticos son relativos, es decir, el contenido del analito
en la muestra se obtiene a través de un patrén o estdndar de referencia certificado. A
partir de éste, es posible preparar una disolucién de concentracién exactamente conocida
denominada solucién madre. Luego, utilizando la solucién madre, se preparan un conjunto
de soluciones a distinta concentracion para la obtenciéon de una curva de calibraciéon. En
este sentido, para un andlisis instrumental, por ejemplo, utilizando cromatografia, lo que
se busca es obtener una respuesta instrumental proporcional a la concentracion del

analito

Limite linealidad

Limite
cuantificable

— o e WU

Limite
detectable

Rango
valido

>

Concentracion

Figura 10. Limites de una recta de calibracién.
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3.6 TRAZABILIDAD

Durante la evaluacion de la competencia técnica de los laboratorios de calibraciéon y de
ensayo, la demostracién de la trazabilidad metrolégica y la estimacion de la incertidumbre
de medida, requiere la aplicacion de criterios técnicos uniformes y consistentes. Con el
propésito de asegurar la uniformidad y consistencia de los criterios técnicos en la
evaluacién de la trazabilidad metrolégica y la incertidumbre de medida, la entidad
mexicana de acreditacion, a. c., solicité al Centro Nacional de Metrologia que encabezara
un programa de elaboracion de Guias Técnicas de Trazabilidad Metroldgica e
Incertidumbre de Medida. Los Comités de Evaluacion, a través de los Subcomités de los
Laboratorios de Calibracion y de Ensayo, se incorporan a este programa y su
participacion esta orientada a transmitir sus conocimientos y experiencias técnicas en la
puesta en practica de las Politicas de Trazabilidad y de Incertidumbre establecidas por
EMA, mediante el consenso de sus grupos técnicos de apoyo En este programa, el
CENAM se ocupa, entre otras actividades, de coordinar el programa de las Guias
Técnicas; proponer criterios técnicos sobre la materia; validar los documentos producidos;
procurar que todas las opiniones pertinentes sean apropiadamente consideradas en los
documentos; apoyar la elaboraciéon de las Guias con eventos de capacitacion; asegurar la
consistencia de las Guias con los documentos de referencia indicados al final de este
documento. (Centro Nacional de Metrologia, 2017)

CADENA DE TRAZABILIDAD

Se calibracon [
-
. Pesa patron

Se calibracon [
B
‘ . Pesa del C.E.M
Se calibracon =3
L
‘ . Pesa del LNT.A

Pesa del L.C.U.PV.

Se calibracon

—

(0

Balanza del usuario final {comercio)

Figura 11 Cadena de trazabilida
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3.7 REACTIVOS

Agua reactiva: agua destilada o desionizada, libre de aniones de interés. Agua debe
contener particulas no mayores de 0,20 micras.

Solucién de eluyente: carbonato de sodio (CASRN 497-19-8) 9.0 mM. Disolver 1.91g
de carbonato de sodio (Na,CO3) en agua reactiva y diluir a 2 L. Esta solucién eluyente
debe purgarse durante 10 minutos con helio antes dese usa para eliminar gases
disueltos que pueden formar micro burbujas en el CI comprometer el rendimiento del
sistema y afectar negativamente la integridad delos datos.

Soluciones patron estandar, 1000 mg / L (1 mg / ml): Las soluciones estandar pueden
comprarse como soluciones certificadas o prepararse a partir de reactivo de grado
ACS, sales de potasio o sodio como se enumeran a continuacioén, para la mayoria de
los analitos.

Fluoruro (F 7)) 1000 mg / L: disolver 0.2210 g de fluoruro de sodio (NaF) en agua
reactiva y diluir a 100 ml en un matraz volumétrico.

Nitrato (NOs-) 1000 mg / L: disolver 0,6068 g de nitrato de sodio (NaNO3) en agua
reactiva y diluir a 100 ml en un matraz volumétrico.

Nitrito (NO,-) 1000 mg / L: disolver 0.4926 g de nitrito de sodio (NaNO,) en agua
reactiva y diluir a 100 ml en un matraz volumétrico.

Sulfato (SO,*) 1000 mg / L: disolver 0.1814 g de sulfato de potasio (K,SO,) en agua

reactiva y diluir a 100 ml en un matraz volumétrico.

(Pfaff, 2015)
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3.8 ELUCION Y CARACTERISTICAS DEL
GENERADOR DE ELUYENTES

La muestra del generador de eluyentes (GE) se aplica al principio de la columna como
una banda fina. El eluyente tiene menor afinidad por la fase estacionaria que los solutos.
Los solutos avanzan por el sistema a velocidades diferentes —menores a la de la fase

movil— y se separan en bandas que eluyen al final de la columna.

El GE de la marca Dionex Integrion genera electroliticamente un &cido-base o eluyentes
de carbonato/bicarbonato en linea a partir de agua desionizada. EI GE consiste en lo
siguientes componentes:

- Una fuente de corriente programable de alta precision (fuente de alimentacion). Existen
varias opciones disponibles de fuentes de alimentacién, dependiendo del nimero de
dispositivos electroliticos instalados en un sistema.

- Un cartucho generador de eluyente desechable (Dionex EGC) que contiene una solucion
concentrada de electrolito, apropiada para el tipo de eluyente que se esta generando.

- Una columna trampa regenerada continuamente que se utiliza para eliminar
contaminantes extrafios de la fuente de agua desionizada. Es regenerado
electroliticamente, lo que le permite funcionar durante largos periodos sin regeneracion
quimica.

- Un desgasificador de eluyentes Dionex que contiene un conjunto de tubos que purga el
gas de la electrdlisis del eluyente recién generado antes de que se dirija a la columna de

separacion. El desgasificador de eluyentes esté incluido en la fuente de alimentacion.
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3.9 CARACTERISTICAS DEL AGUA

El agua es un compuesto esencial para la vida, es la Unica sustancia que se encuentra
sobre la tierra en los tres estados, es el componente mayoritario de los seres vivos y
juega un papel fundamental en la vida del ser humano, el volumen de este en los seres
humanos depende de la edad y el tipo de tejido. El contenido de ésta es superior en el
hombre que en la mujer y el promedio sera en torno al 65%. Este volumen de agua sirve
para transportar sustancias y como regulador de la temperatura corporal.

El principal factor de riesgo para numerosas intoxicaciones e infecciones es el intercambio
fisiol6gico del agua, siempre que ésta se encuentre alterada, mediante contaminacion, en
sus parametros fisicos, quimicos o bioldgicos. Dependiendo del uso que se vaya hacer,
es de maximo interés controlar analiticamente la calidad del agua. Pequefios cambios en
presencia de algunas sustancias pueden variar sensiblemente las propiedades del agua.
Hacerlas inservibles y hasta peligrosas para la salud.

El volumen total de agua en el planeta equivale a 1390 millones de km? de la cual 96.5%
es agua salada (océanos) cubre gran parte del planeta, el agua dulce ocupa dos terceras
partes un 2.5% aproximadamente y se encuentran en las regiones polares, el resto
conforma los sistemas de agua subterrdnea, quedando menos de 1% en agua de rios,
lagos, pantanos y agua atmosférica. (Hiriart, 2007)

Estas son las reservas de agua en la tierra y de ellas sélo el 0.26% es directamente
utilizable por la especie humana las cuales estan siendo utilizadas por el ser humano de
manera veloz pues el crecimiento de la poblacién ha sido de manera exponencial dando
como resultado la explotacion de un recurso considerado como renovable, pero al no
darle el tiempo para recuperarse ahora se empieza a transformar en no renovable.

En cierta forma podemos decir que el agua al igual que la materia no se crea ni se
destruye solo se transforma, es un continuo ciclo cambiando de un estado a otro.

La cantidad de agua con la que contamos en la Tierra es constante puesto que esta se
almacena en distintos sistemas acuaticos como son los lagos, pantanos, presas, rios,
acuiferos, casquetes polares, mares y océanos, si bien la cantidad de agua es constante,
no lo es la forma en que se distribuye en el tiempo: es irregular a lo largo del afio y
también varia en diferentes afios dependiendo de las condiciones climaticas globales.
Ademas de la distribucion geografica y temporal, la calidad del agua es otro factor a
considerar, ya que una parte importante del total de agua dulce con el que contamos

resulta inutilizable debido a que lo hemos modificado al contaminar los sistemas acuaticos
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con una gran diversidad de sustancias como: metales, grasas, aceites, derivados de
combustibles, disolventes industriales, asi como miles de tipos de microorganismos.

Aun teniendo grandes cantidades de agua ésta puede no cumplir con ciertas condiciones
gue permitan su uso adecuado, es muy diferente un agua para uso y consumo humano
que una para cultivo, generacion de energia o uso industrial, lo que ha llevado a que mas
de 2.2 millones de personas mueran al afio por enfermedades relacionas con el uso de
agua contaminada (Hiriart, 2007). Cuando hacemos referencia a la calidad del agua es
necesario puntualizar qué tipo de sustancia contiene, ya sea suspendida o disuelta (sales,
metales, hidrocarburos, plaguicidas), o bien de qué organismo (virus, bacterias, parasitos,
etc.) se trata y a qué concentracion o cantidad se encuentra.

A veces se pueden encontrar en el agua potable microorganismos causantes de
enfermedades. Sin embargo, como hoy en dia el agua potable es meticulosamente
desinfectada, las enfermedades provocadas por microorganismos son raramente

causadas por beber agua.

Las personas que nadan en las piscinas encontraran que el agua en el que nadan esta
desinfectada con cloro, ozono, UV o diéxido de cloro. Pero hay personas que nadan en el
exterior en aguas superficiales todos los afios. Estas son las personas mas susceptibles
de contraer infecciones bacterianas e infecciones causadas por otros microorganismos,
porque los microorganismos a menudo acaban en las Hay varias bacterias y protozoos

gue pueden provocar enfermedades cuando estan presentes en aguas superficiales.

Las bacterias no solo pueden provocar enfermedades cuando entran en el cuerpo
humano a través de los alimentos, las aguas superficiales también pueden ser una fuente
importante de infecciones bacterianas. En la siguiente tabla puede ver varias bacterias
que se pueden encontrar en aguas superficiales, y las enfermedades que causan cuando

son ingeridas en grandes cantidades, junto con los sintomas.
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Tabla 1. Bacterias y enfermedades que provoca el agua no apta para consumo.

Bacteria Enfermedad/infeccion Sintomas
N Diarrea  muy liquida, con
Aeromonas Enteritis
sangre y moco
Gripe, diarrea, dolor de

Campylobacter jejuni

Campilobacteriosis

cabeza y estomago, fiebre,

calambres y nduseas

Escherichia coli

Infecciones del tracto
urinario, meningitis neonatal,

enfermedades intestinales

Diarrea acuosa, dolores de

cabeza, fiebre, uremia

hemolitica, dafios hepaticos

Plesiomonas shigelloides

Plesiomonas-infeccion

Nauseas, dolores de

estdbmago y diarrea acuosa, a

veces fiebre, dolores de
cabeza y vomitos

Salmonella typhi Fiebre tifoidea Fiebre
Mareos, calambres

Salmonella sp.

Salmonelosis

intestinales, vomitos, diarrea y

a veces fiebre leve

Streptococcus

Enfermedad gastrointestinal

Dolores de estbmago, diarrea

y fiebre, a veces vomitos

Vibrio El Tor (agua dulce)

Coélera (forma leve)

Fuerte diarrea

Los protozoos se pueden acumular en ciertas partes del cuerpo, después de haber

penetrado en el

Debido a su naturaleza parasitaria,

enfermedades.

cuerpo

humano. Las

acumulaciones se

los protozoos pueden provocar

llaman cistos.

diferentes

En esta tabla puede ver diversos protozoos que se pueden encontrar en aguas
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superficiales, y las enfermedades que causan cuando son ingeridos en grandes

cantidades, junto con los sintomas.

Tabla 2. Enfermedades causadas por diversos protozoos en aguas.

Microorganismo Enfermedad Sintomas
Fuerte diarrea, dolor de cabeza, dolor
Disenteria abdominal, escalofrios, fiebre; si no se trata
Amoeba _ i
ameboide puede causar abscesos en el higado,
perforacion intestinal y muerte
Cryptosporidium _ o Sensacion de mareo, diarrea acuosa,
Criptosporidiosis o _
parvum vomitos, falta de apetito
o o Diarrea, calambres abdominales, flatulencia,
Giardia Giardiasis

eructos, fatiga

Toxoplasm gondii

Toxoplasmosis

Gripe, inflamacién de las glandulas linfaticas

En  mujeres embarazadas aborto e

infecciones cerebrales

3.10 TIPOS DE AGUAS

3.10.1 PRETRATAMIENTO

Agua bruta: Agua de red, de pozo, de rio, etc.

Agua filtrada: eliminacion de particulas, barro, turbidez

Agua declorada: eliminacion del cloro

Agua descalcificada: eliminacién de dureza (Calcio, Magnesio)

(AQUARA, 2014)

3.10.2 ELIMINACION DE SALES Y OTROS COMPONENTES
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e EI agua bruta se pasa por un destilador dando como resultado AGUA
ULTRAPURA TIPO | la cuela tiene una conductividad de 0.056uS/cm y una
resistividad de 1802 MOhm (cm).

e El agua filtrada pasa a una desionizacion directa dando como resultado AGUA
DESIONIZADA TIPO Il la cual tiene una conductividad menor a 1 uS/cm.

e Del agua declorada u osmotizada obtenemos un agua con la eliminacién del 90 —
99% de iones. (Tierro, 2014)

3.10.3 AGUA DESTILADA:

Elimina la mayor parte de los contaminantes del agua

-Se realiza con un destilador

-Elimina las sales consiguiendo una conductividad = 3 uS/cm
-Elimina sélidos en suspensién

-Elimina materia orgénica (deja pasar volatiles hasta 100 °C)

3.10.4 AGUA DESIONIZADA:

-Se realiza con un intercambiador de iones

-Elimina las sales

3.10.5 AGUA PURIFICADA TIPO II:

-Afinado final del agua hasta una conductividad < 1 uyS/cm

-Se realiza con resina de intercambio i6nico de lecho mixto

-Apta para nhumerosos usos industriales y de laboratorio

-Preparacion de soluciones tampédn, medios microbiolégicos, reactivos
-Limpieza de material (lavavajillas), Autoclaves, Invernaderos
-Absorcion atémica (dependiendo de la resolucion)

-Cultivos hidropénicos

-Industria Quimica (agua purificada)

-Industria Farmacéutica y cosmética (agua purificada segun USP)

3.10.6 AGUA ULTRAPURA TIPO I
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-Afinado final del agua hasta una conductividad de 0.055 pS/cm

-Se realiza con resina de intercambio iénico especial

-Apta para aplicaciones muy especificas con maximo requisito de pureza
Absorcion atomica / ICP

- HPLC

- Cromatografia lonica

- GC-MS

- Biologia molecular

- PCR

- Cultivos celulares

- Secuenciacion de ADN

3.11 NORMAS EN MATERIA DE AGUAS

NOM-001-SEMARNAT-1996: Establece los limites maximos permisibles de
contaminantes en las descargas de aguas residuales en aguas y bienes nacionales.
NOM-002-SEMARNAT-1996: Establece los limites maximos permisibles de
contaminantes en las descargas de aguas a los sistemas de alcantarillado.
NOM-003-SEMARNAT-1997: Establece los limites maximos permisibles de
contaminantes para las aguas residuales tratadas que se relisen en servicios al publico.
NOM-004-SEMARNAT-2002: Proteccion ambiental. Lodos y biosélidos. Especificaciones
y limites maximos permisibles de contaminantes para su aprovechamiento y disposicién
final.

NMX-AA-073-SCFI-2001: El ion cloruro es uno de los iones inorganicos que se
encuentran en mayor cantidad en aguas naturales, residuales y residuales tratadas, su
presencia es necesaria en aguas potables. En agua potable, el sabor salado producido
por la concentracién de cloruros es variable. En algunas aguas conteniendo 25 mg CI- /L
se puede detectar el sabor salado si el catidon es sodio. Por otra parte, éste puede estar
ausente en aguas conteniendo hasta 1g Cl- /L cuando los cationes que predominan son
calcio y magnesio.

NMX-AA-077-SCFI-2001: Los iones fluoruro se encuentran en forma natural en el agua. El
fluoruro forma complejos con silicio, aluminio y boro. En muchas comunidades la
fluoracion N de aguas potables se utiliza para la prevencion de caries dental. Sin

embargo, en muchas regiones los niveles de fluoruro exceden con mucho los limites
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maximos permisibles y su presencia (hatural) se convierte en un problema de salud
publica. La mayoria de las aguas no contienen mas all4 de 0.3 mg/L de fluoruros, excepto
cuando se contaminan con desechos industriales o aguas negras.
NMX-AA-079-SCFI-2001: El nitrato se encuentra s6lo en pequefias cantidades en las
aguas residuales domésticas, pero en el diluyente de las plantas de tratamiento biolégico
desnitrificante, el nitrato puede encontrarse en concentraciones de hasta 30 mg de nitrato
como N/L.

El nitrato es un nutriente esencial para muchos autétrofos fotosintéticos, y en algunos
casos ha sido identificado como el determinante del crecimiento de estos. Una
concentracion alta de nitratos es indicio de una etapa mayor de mineralizacién de los
compuestos nitrogenados. En las aguas de algunos pozos suele encontrarse cantidades
apreciables de nitratos, lo que es objetable desde el punto de vista sanitario.

NMX-AA- 84-1982: Esta Norma es aplicable a aguas naturales, residuales y estuarinas. El
método iodométrico se aplica si el contenido de sulfuros es mayor de 1 mg/L; éste método
se usa para aguas residuales y aguas que oxidan parcialmente el azufre y que estan
libres de interferencias, asimismo, para muestras que han sido das recientemente.
NMX-AA-099-SCFI-2006: El nitrégeno de nitritos rara vez aparece en concentraciones
mayores a 1 mg/L aln en efluentes de plantas de tratamiento municipales. Su
concentracion en aguas superficiales y subterraneas es normalmente mas baja de 0,1
mg/L Debido a que el nitrdgeno es un nutriente esencial para organismos fotosintéticos,
es importante el monitoreo y control de descargas del mismo al ambiente.
NMX-AA-127-SCFI-2006: Potabilizacion del agua para uso y consumo humano-Polifosfato
de sodio-Especificaciones y métodos de prueba. Esta norma mexicana establece las
especificaciones que debe cumplir el polifosfato de sodio utilizado para la potabilizacién
del agua para uso y consumo humano, asi como la metodologia de muestreo y los
métodos de prueba para determinarlas.

NOM-201-SSA1-2002: Productos y servicios. Agua y hielo para consumo humano,
envasados y a granel. Esta Norma establece las caracteristicas y especificaciones
sanitarias que deben cumplir el agua y el hielo para consumo humano que se
comercialice pre-envasado o a granel y los establecimientos que se dediquen al proceso o

importacion de dichos productos. (SSA, 2015)

(Agua, 2020)
(Comisién Nacional del Agua, 2016)
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(Secretaria de Medio Ambiente y Recursos Naturales (SEMARNAT), 2013)

3.12 PROCEDIMIENTO DE TOMAS DE MUESTRAS DE AGUA

La recoleccién de las muestras depende de los procedimientos analiticos empleados y los
objetivos del estudio. El objetivo del muestreo es obtener una parte representativa del
material bajo estudio (agua, efluente industrial, agua residual, etc.), para lo cual se
analizaran las variables fisicoquimicas de interés. El volumen de material captado se
transporta hasta el lugar de almacenamiento (cuarto frio, refrigerador, nevera...), para
luego ser transferido al laboratorio para el respectivo andlisis, momento en el cual la
muestra debe conservar las caracteristicas del material original. Para lograr este objetivo
se requiere que la muestra conserve las concentraciones relativas de todos los
componentes presentes en el material original y que no hayan ocurrido cambios
significativos en su composicion antes del analisis (A. Lara, 2013).

3.12.1 TIPOS DE MUESTRAS

3.12.2 MUESTRA SIMPLE

Es aquella que es tomada en un tiempo y lugar determinado, para su analisis individual.
Cuando existan varios puntos de vertido, se entendera por muestra simple la integrada
por cantidades proporcionales al caudal de cada punto.

Debera recogerse durante la jornada de trabajo de la Unidad.

Esta muestra representa la composicién del agua original para el lugar, tiempo y
circunstancias particulares en las que se realiz6 su captacién. Este tipo de muestras sera
el utilizado para aguas residuales cuando la autorizacion de vertido asi lo permita o
cuando se analicen aguas residuales con contaminacién exclusivamente fecal. (AQUARA,
2014)
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3.13.3 MUESTRA COMPUESTA

Este tipo de muestreo sera el realizado para todas las muestras residuales a excepcion de
aquellas con contenido exclusivamente fecal o cuando la autorizacién de vertido asi lo
permita, pues la composicion del agua varia significativamente a lo largo del tiempo. En la
mayoria de los casos, el término “muestra compuesta” se refiere a una combinacion de
muestras sencillas o puntuales tomadas en el mismo sitio durante diferentes tiempos. La
mayor parte de las muestras compuestas en el tiempo se emplean para observar
concentraciones promedio.

Se recogeran varias muestras simples tomadas a intervalos de tiempo precisados de
acuerdo con la frecuencia esperada de los cambios. Para conformarla, el volumen de
cada una de las muestras simples debera ser proporcional al caudal de la descarga en el

momento de su toma, segun la expresion:

1))
Vi=——=—=
(m(@Qp)

Donde:

Vi = volumen de cada alicuota o porciéon de muestra,
V = volumen total a componer (pueden ser 2 L),

Qi = caudal instantaneo de cada muestra,

Qp = caudal promedio durante el muestreo

n = ndmero de muestras tomadas

En caso de desconocer la frecuencia de variacion de los parametros, se establece como
frecuencia estandar la siguiente: Para jornadas de un solo turno, por ejemplo, de 9 a 17
horas (8 horas): recogida de muestra cada 30 minutos durante las 8 horas, con recogidas
de 125 ml, hasta completar un volumen final aproximado de 2 litros.

Cuando la composicién de las fuentes varie en el espacio mas que en el tiempo, se
requiere tomar las muestras en los sitios apropiados.

No se deben emplear muestras compuestas para la determinacion de componentes o
caracteristicas sujetas a cambios significativos e inevitables durante el almacenamiento
(cloro residual o pH). Es decir, las muestras compuestas en el tiempo se deben usar para

determinar solamente los componentes que permanecen sin alteraciones bajo las
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condiciones de toma de muestra, preservaciéon y almacenamiento indicados en este
protocolo. La toma de muestras compuestas puede realizarse de forma manual o

mediante un muestreado automatico. (Harris, 2001)

3.14 MICROFILTRACION

La microfiltracién es un proceso de filtracion por medio de un medio microporosa que
retiene los dolidos suspendidos de un fluido. El tamafio de poro de la membrana oscila

desde 0.1 hasta 1 micras o micrones.

La microfiltracion es diferente de la 6smosis inversa y la nanofiltracién ya que no requiere

presion.

La microfiltracién es un proceso de filtraciéon con un filtro de tamafo micrométrico (um).
Los filtros pueden ser a presién atmosférica o0 con un recipiente a cierta presion (maximo

25 psi), pero usualmente trabajan a bajas presiones.

Estos filtros son porosos y permiten que el agua pase a través de ellos, remueve materia
organica, solidos en suspension, pequefios coloides, bacterias y turbidez. (D.Mourato,
2002) Se clasifica de la siguiente manera:

e Filtracion de Particulas: de 1 a 1000 micras

e Microfiltracion: de 0.1 a 1 micras

e Ultrafiltracion: de 0.01 a 0.1 micras

e Nanofiltracion: de 10 a 100 A

e Osmosis inversa: (Hiperfiltracién): de 1 a 10 A

e Recordar que 1 micra (um) equivale a 0.0001 A

Dependiendo del uso que tendra el papel, su textura y didmetro sera diferente. Sus
componentes hacen que sea un papel lo suficientemente resistente como para permitir el
paso de una solucion y aislar lo insoluble, que en este caso serian las impurezas. Por lo

tanto, es un papel semipermeable.

Ademas de ser capaz de soportar cualquier tipo de sustancia, también puede soportar

altas y bajas temperaturas.
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Este tipo de papel es comunmente utilizado en laboratorios analiticos con el objetivo de
destilar las sustancias liquidas y obtener una sustancia limpia separada de los restos

contaminados.
3.15 TIPOS DE PAPEL FILTRO

Como se ha mencionado anteriormente, las proporciones, el tamafio y la rugosidad de los
diversos papeles filtro son diferentes y esta diferencia se crea de la necesidad. Hay un
tipo de filtro para cada uso. En unos casos, la eleccién del papel filtro que se usara se
tiene que hacer en base a los componentes que se analizaran y los componentes que
integran el papel filtro. En otros casos, dependera de cual aparato 0 mecanismo necesita
un papel filtro para su buen funcionamiento. Algunos de los tipos mas comunes de papel

filtro son los siguientes:
3.15.1 PAPEL FILTRO CUALITATIVO

Este tipo de papel filtro es utilizado para realizar un andlisis cualitativo, el cual sirve para

identificar las particulas presentes en la solucion filtrada.

Este fabricado con un 100% de celulosa y esta disefiado para tolerar un pH de 0 a 12.

Ademas, es capaz de soportar una temperatura de hasta 120 °C.

Existen 13 diferentes grados de papel filtro cualitativo. EI mas grande es el de grado 4 y el

mas pequefio es el de grado 602 h. Asimismo, existen diferentes diametros.
3.15.2 PAPEL FILTRO CROMATOGRAFICO

Este papel filtro es empleado por quimicos para separar componentes, técnica
conocida como electroforesis. También es funcional para realizar un andlisis
cualitativo y cuantitativo. Se caracteriza por poseer una tasa especifica de flujo de

agua y una rapida absorcion, lo cual brinda un analisis exacto.
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3.15.3 PAPEL FILTRO DE FIBRA

El papel filtro de fibra puede ser de fibra de vidrio o de fibra de cuarzo. Este rasgo le
permite resistir altas temperaturas, por lo que pueden ser utilizados para analisis
gravimétricos. Ademas, la duracion del filtro ser4d mas larga y la esterilizacion del filtro es
sencilla. Existen siete tipos diferentes de papel filtro de fibra de vidrio y una diferencia
notoria entre estos tipos es el grosor. Por otra parte, el filtro de fibra de vidrio es
recomendable para sustancias muy contaminadas y para sustancias dificiles de diluir. El
papel de filtro de fibra de cuarzo es su gran resistencia a altos niveles de sustancias
gquimicas, asimismo, este filtro no es afectado por la humedad, por lo que es utilizado para

analizar el nivel de contaminacion en el aire y en el agua.
3.15.4 PAPEL FILTRO DE AIRE

Los aires acondicionados son también invenciones humanas y estos no estan exentos de
necesitar un filtro. El funcionamiento de un aire consiste en proporcionar aire en diferentes
temperaturas. Sin embargo, este aire es sustraido del aire en el ambiente, el cual esta
contaminado. Para evitar el paso de particulas impuras a un espacio cerrado, los aires
estan fabricados con un papel de filtro que debe tener una cantidad alta de poros y un
peso especifico. Igualmente, entre sus caracteristicas esta resistir diferentes tipos de
temperaturas. Al igual que los filtros de aceite, aunque estos no sean visibles, deben ser

renovados dependiendo el uso que se le dé al dispositivo.
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3.16 TIPOS DE ANIONES

3.16.1 FLUORUROS

El fluoruro es el nombre que se da a un grupo de compuestos que contienen fllor,
un elemento que se encuentra como mineral natural en el agua y en la tierra. También
esta presente en alimentos y bebidas con distintas concentraciones. Ayuda a prevenir las
caries al hacer toda la superficie dental mas resistente a los acidos de las bacterias que

viven en la placa de los dientes. (U.S. Geological Survey, 2010)

En la década de los afios cuarenta, los cientificos descubrieron que quienes vivian donde
los suministros de agua potable tenian concentraciones de fluoruro en estado natural de
aproximadamente 1 parte de fluoruro por 1 millén de partes de agua o mas (=1,0 ppm)
tenian menos caries que las personas que vivian en lugares donde las concentraciones
de fluoruro en el agua potable eran mas bajas. Muchos estudios mas recientes han
confirmado este hallazgo (Prevention., 2016).

Posteriormente se descubrié que el fluoruro puede prevenir la caries dental e incluso
revertir el proceso de deterioro de los dientes al inhibir las bacterias que producen acidos
en la boca y aumentar la remineralizacion; es decir, el proceso mediante el cual se

“reconstruye” el esmalte dental después de haber comenzado a deteriorarse

La fluoracién del agua es el proceso por el cual se agrega fluoruro al suministro de agua
hasta que alcance una concentraciéon de aproximadamente 0,7 ppm (partes por millén), o
0,7 miligramos de fluoruro por litro de agua (Kim FM, 2011). La fluorizacion del agua es el
ajuste de los niveles de fluoruro en el suministro de agua de la comunidad con el fin de
lograr el nivel 6ptimo para proteger la salud oral. Con solo beber agua del grifo en
comunidades con suministro de agua con fluoruro, las personas se protegen de las caries.
Las investigaciones de los ultimos 60 afios han demostrado que la fluorizaciéon del agua
de la comunidad es segura y que es la medida de salud publica mas efectiva para evitar
las caries en adultos y nifios. (National Research Council, Subcommittee on Health Effects

of Ingested Fluoride. Carcinogenicity of fluoride, 1993)
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3.16.2 CLORUROS

El ion cloruro es uno de los iones méas difundidos en las aguas naturales. No suele ser un
ion que plantee problemas de potabilidad a las aguas de consumo, aunque si que es un
indicador de contaminacion de las aguas debido a la accién del hombre. Esto es asi
porque, aunque la concentracién de cloruro en aguas naturales es muy variable pues
depende de las caracteristicas de los terrenos que atraviesan, dicha concentracion es
menor comparada con la concentracion del ion en aguas residuales ya que la actividad
humana incrementa necesariamente dicha concentracion (Prevention., 2016). En el
cuerpo humano el cloro se encuentra en forma de iones cloruro, aunque en el etiqguetado
de alimentos se denomine indiferentemente como cloro o cloruro ya que los cloruros son

fuentes de cloro.

El cloro puede encontrarse en forma de cloro molecular (Cl,) o en forma de iones cloruro
(CI") para combinarse con otros &tomos de carga positiva como por ejemplo el cloruro de

sodio o el cloruro de potasio.

Los iones cloruro son los electrolitos mas abundantes del liquido extracelular y
representacion de la carga negativa de la sangre. Los niveles mas elevados de cloruro se
encuentran en el liquido cefalorraquideo; ademas, puede hallarse en la bilis y en los jugos
gastricos y pancreaticos, asi como en la sangre, la piel y los dientes. Incluso los leucocitos

o los glébulos blancos de la sangre necesitan cloro para poder combatir las infecciones.

En el caso de una zona arida el aumento de cloruros en un agua se debe al lavado de los
suelos producido por fuertes lluvias. En Ultimo caso, el aumento de cloruros puede

deberse a la contaminacion del agua por aguas residuales. (Cardenas Leoén, 2011)

Los contenidos en cloruros de las aguas naturales no suelen sobrepasar los 50-60 mg/I.
El contenido en cloruros no suele plantear problemas de potabilidad a las aguas de
consumo. Un contenido elevado de cloruros puede dafar las conducciones y estructuras

metalicas y perjudicar el crecimiento vegetal.
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3.16.3 NITRATOS

Es un compuesto inorganico compuesto por un atomo de nitrégeno (N) y tres atomos de
oxigeno (O); el simbolo quimico del nitrato es NO3. El nitrato no es normalmente peligroso
para la salud a menos que sea reducido a nitrito (NO,).

El nitrato es un contaminante comdn que se encuentra en el agua subterranea y que
puede provocar efectos nocivos si se consume en altos niveles, es inodoro e incoloro.
Bajas concentraciones de nitrato son normales, pero en altas cantidades pueden
contaminar el agua potable. En areas con agua pura, como las aguas subterraneas poco
profundas y que no estan afectadas por las actividades humanas, las concentraciones son
usualmente de menos de 2 miligramos por litro (mg/L) de nitrato. Fuentes comunes de
nitrato son los fertilizantes, estiércol o compost y pozos sépticos. Cantidades excesivas de
nitrato se encuentran en suelos rurales y de actividades agricolas. El nitrato se mueve
facilmente a través del suelo llevado por el agua de lluvia y de riego hasta las aguas
subterrdneas. Pozos de agua para consumo humano ubicados en areas agricolas mas
vulnerables, son aquellos que han sido construidos a poca profundidad, en suelos
arenosos y construidos en forma incorrecta o de mal mantenimiento. (APHA-AWWA-
WPCF, 1992)

En estudios realizados en humanos y animales, no existe evidencia que los
nitratos/nitritos causen cancer. Algunos estudios han mostrado que la falta de fibra en la
dieta o el hecho de incluir alimentos con niveles elevados de nitratos/nitritos (como carnes
ahumadas) pueden aumentar el riesgo de padecer cancer estomacal. Sin embargo, los

estudios no han relacionado a los niveles elevados de nitratos/nitritos en el agua

con cancer del estbmago.

Las consecuencias asociadas a este deterioro pueden repercutir sobre la salud de
las comunidades a corto, mediano o largo plazo, de aqui la necesidad de tomar
medidas a fin de disminuir la polucion por los mismos. (Mantilla Morales, 2014).
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3.16.4 NITRITOS

El nitrito es el radical univalente NO, 0 un compuesto que lo contenga, tal como una sal o
un éster de acido nitroso, es un compuesto quimico formado basicamente por nitrégeno y
oxigeno. Esta de manera natural en el suelo y el agua, por lo que resulta un nutriente

fundamental para muchos seres vivos.

Cuando abonamos la tierra para mejorar su rendimiento, usamos productos nitrogenados,
ya sean fertilizantes minerales u organicos como el estiércol. A este aumento de nitratos,
hay que anadirle el plus que representa el nitrégeno contenido en el agua de regadio. Por
lo tanto, el nivel final de este compuesto puede ser elevado en muchas ocasiones.
(APHA-AWWA-WPCF, 1992)

Con el paso del tiempo, y debido esencialmente a la accién de algunas bacterias, estos
nitratos evolucionan a nitritos, iones considerados todavia mucho mas toxicos. La
principal consecuencia de un exceso de nitritos es la contaminacion de las aguas a todos

los niveles:

e El exceso de nitritos en el agua subterranea tiene su principal origen en las
filtraciones profundas que se producen cuando el sistema de regadio mueve el
nitrato del suelo. Este riesgo es mas elevado cuando se emplea el riego por
superficie y aspersion, mientras que es minimo en el que se aplica localizado.

e La contaminacion de las aguas superficiales se produce como consecuencia de la
producida en las subterraneas, que en la mayor parte de casos se vierten en los
cursos de agua. Puede tener consecuencias tan serias como un exceso de

vegetacion y la muerte de la fauna acuética a largo plazo.

Estas grandes cantidades de nitritos en el agua pueden incidir de manera negativa en la
salud de las personas. Para evitar problemas, la OMS recomienda un limite de 50
miligramos de nitrato por litro. En estas cantidades, debemos tener en cuenta siempre el

aporte de los fertilizantes nitrogenados afiadidos a los cultivos. (Programs, 2011)
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3.16.5 SULFUROS

El sulfuro resulta de la combinacion del azufre -elemento quimico no metal- y otros
minerales o radicales. También son clasificados como sulfuros el disulfuro de carbono y el
sulfuro de hidrégeno, covalentes con el azufre. Se trata de compuestos quimicos
naturales, téxicos, incoloros y odoriferos, huelen a materia organica descompuesta, a

huevo podrido.

La presencia de sulfuros en aguas superficiales, y en general, en aguas bien oxigenadas
s muy escasa.

Los sulfuros se encuentran a menudo en el agua subterrdnea, especialmente en
manantiales calientes. Su presencia comun en las aguas residuales se debe en parte a la
descomposicién de la materia organica, presente a veces en los residuos industriales,
pero procedente casi siempre de la reducciéon bacteriana de los sulfatos. La concentracion
umbral para H2 S en agua limpia estd comprendida entre 0.025 y 0.25 ug/l. El H2 S ataca
directa e indirectamente a los metales y ha producido corrosiones graves en las
conducciones de cemento por oxidarse bioldgicamente a H2 SO4 en las paredes de las
tuberias. (APHA-AWWA-WPCF, 1992) Desde el punto de vista analitico, se distinguen

tres categorias de sulfuros en el agua y aguas residuales:

e Sulfuro total, que incluye H,S y HS- disuelto, asi como sulfuros metalicos solubles
en acido, presentes en la materia en suspension. S, es despreciable, y supone
menos de 0.5% a pH 12, a menos del 0.05% a pH 11, etc. Los sulfuros de cobre y
de plata son tan insolubles que no responden a las determinaciones ordinarias del
sulfuro; pueden ignorarse a efectos practicos.

e Sulfuro disuelto, que permanece tras haber eliminado los sélidos en suspension
por floculacién y depdsito.

e Sulfuro de hidrégeno no ionizado, que puede calcularse a partir de la
concentracion de sulfuro disuelto, el pH de la muestra y la cte. de ionizacién

practica de H,S.
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3.17 METODO DE PRUEBA ESTANDAR PARA ANIONES EN AGUA MEDIANTE
CROMATOGRAFIA DE IONES CON SUPRESION QUIMICA

Este método de prueba cubre la determinacion secuencial de fluoruro, cloruro, nitrito,
nitrato y sulfato en agua mediante cromatografia idnica quimicamente suprimida.

Este método de prueba es aplicable a aguas potables y residuales. Los rangos probados
para este método de prueba para cada anién son los siguientes (medidos en mg / L):

Tabla 3. Los rangos probados para cada anion

Fluoruro 0.26 hasta 8.49
Cloruro 0,78 hasta 26,0
Bromuro 0,63 hasta 21,0
Nitrato-N 0,42 hasta 14,0
Sulfato 2,85a95,0

Se determinan concentraciones tan bajas como 0.01 mg/L dependiendo de los aniones a
cuantificar. Utilizando un bucle de volumen de muestra de 50 uL y una sensibilidad de 3
MS/cm a escala completa, se pueden alcanzar los limites de deteccion aproximados que
se muestran en la Tabla 2.

Si se requieren niveles de deteccion mas bajos, la sensibilidad se puede mejorar
utilizando un ajuste de escala méas bajo (<3 pS / cm) o un circuito de inyeccion de muestra

mas grande (> 100 pL).
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El limite superior de este método de prueba depende de la concentracion total de aniones.
Estos limites pueden ampliarse mediante una dilucion adecuada o mediante el uso de un
volumen de inyeccién mas pequefo.

El uso de columna separadora y eluyentes alternativos puede permitir la determinacion de
aniones adicionales como el formato o el citrato, pero este no es el tema de este método

de prueba.

Tabla 4. Limites de deteccién de laboratorio individuales aproximados en agua de reactivo

Analito Pico Tiempo de MDL

retencion, min mg/L

Fluoruro 1 1.2 0.01
Cloruro 2 1.7 0.02
Nitrito 3 2.0 0.004

Nitrato 5 3.2 0.002

Sulfato 7 6.9 0.02

Datos proporcionados por US EPA / EMSL Laboratory, Cincinnati, OH.
Columna: como se especifica en 7.14

Detector: como se especifica en 7.16

Eluyente: como se especifica en 8.3

Velocidad de bombeo: 2,0 ml/ min

Bucle de muestra: 50 ml

Detector: Una celda de conductividad eléctrica de bajo volumen, flujo continuo y
compensacion de temperatura equipada con un medidor capaz de leer de 0 a 1000 uS /

cm en una escala lineal.

Registrador, integrador, computadora: un dispositivo compatible con la salida del detector
capaz de registrar la respuesta del detector en funcion del tiempo con el fin de medir la

altura o el area de los picos.
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Sistema de datos: se puede utilizar un integrador electrénico, como el que se utiliza con el
cromatégrafo de gases y liquidos, para cuantificar el area del pico, asi como la altura del
pico. La fecha del &rea del pico se puede usar de la misma manera que se usa la altura
del pico para cuantificar los resultados.

Bucle de muestra: El bucle en la valvula de inyeccién que esté disefiado para contener
una cantidad exacta de la muestra, el tamafio mads comun es 100 pL. La inyeccion del
volumen de muestra en la columna separadora esta controlada por este circuito. El uso de
un bucle de mayor tamafio generalmente provocard un ensanchamiento del pico y un
tamafio de bucle superior a 1 ml puede provocar una sobrecarga de la columna y una
respuesta lineal. El cromatograma de la Fig. 1 utiliza un bucle de muestra de 100 pL de

tamarfo.

Cuando se desperdician inyecciones de volumen por encima del tamafio del circuito de
muestra. Se considera una buena técnica limpiar el bucle de muestra después de la

inyeccién inyectando 2 a 3 veces el volumen del bucle de muestra.
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CAPITULO IV. DESARROLLO EXPERIMENTAL

4.1 MUESTREO Y PREPARACION DE LAS MUESTRAS

Las muestras del estudio fueron obtenidas conforme al procedimiento descrito en la
Norma Oficial Mexicana NOM-014-SSA1-1993 Procedimientos sanitarios para el
muestreo de agua para uso y consumo humano en sistemas de abastecimiento de agua
publicos y privados. La toma de muestras se llevd a cabo en envases de plastico o vidrio
de 2 L de capacidad, con tapones del mismo material de cierre hermético. Los envases se
lavaron perfectamente y enjuagaron con agua desionizada. Para la toma de las muestras
de las tuberias, se dejo correr el agua aproximadamente 3 min o hasta asegurarse que el
agua que contenian las tuberias se habia vaciado totalmente.

Para la identificaciébn de las muestras se etiquetaron los frascos y envases con la
siguiente informacién: Namero de registro para identificar la muestra, fecha y hora de
muestreo, asi como la siguiente informacion: Identificacion del punto de muestreo,
temperatura ambiente y temperatura del agua, pH, cloro residual y tipo de andlisis a

efectuar.

Las muestras que contenian particulas suspendidas fueron filtradas a través de un filtro
prelavado de 0.22 ym antes del andlisis para evitar ensuciar u obstruir la resina de las

columnas del equipo de cromatografia i6nica.

Los puntos de muestreo se seleccionaron en los municipios de Oaxaca de Juarez, Santa
Cruz Xoxocotlan, Santa Lucia del Camino, San Jacinto Amilpas, San Lorenzo

Cacaotepec, todos ellos ubicados en la regiéon de los valles centrales de Oaxaca.
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4.2 REACTIVOS

Se utilizaron productos quimicos de grado reactivo en todas las pruebas a menos que se
indique lo contrario. Se utilizé agua grado reactivo, la cual cumplié con la especificacién D
1193 tipo Il de la ASTM.

Eluyente. Se disolvieron 0.2856 g de bicarbonato de sodio (1.7 mM) y 0.3816 g de
carbonato de sodio (1.8 mM) en agua y se diluy6é a 2 L con agua. Este eluyente no debe
conservarse durante mas de un mes, ya que permite el crecimiento de algas.

La solucién regenerante supresora de fibra o membrana se prepar6é agregando 3 ml de

H,SO, puro a 4 L de agua.
4.3 SOLUCIONES STOCK

Solucién madre de cloruro (1.00 ml = 1.00 mg de CI"). Se secé cloruro de sodio (NaCl) 1 h
a 100 °C y se enfrié en un desecador. Se disolvieron 1.648 g de la sal seca en agua y se

diluy6 a1 L con agua.

Solucién madre de fluoruro (1,00 ml = 1,00 mg F"). Se disolvieron 2.21 g de fluoruro de
sodio (NaF) en agua y se diluyé a 1 L con agua.

Solucién madre de nitrato: (1.00 ml = 1.00 mg de NO3). Se secaron 2 g de nitrato de sodio
(NaNOg) a 105 ° C durante 48 h. Se disolvié exactamente 1.371 g de la sal seca en agua
y se diluyé a 1 L con agua.

Solucién madre de nitrito ((1.00 ml = 1,00 mg NO,) se colocé aproximadamente 2 g de
nitrito de sodio (NaNO,) en un vaso de precipitados de 125 mL y fue secado a peso
constante en un desecador que contenia H,SO, concentrado. Se disolvieron 1.500 g de la
sal seca en agua y diluyé a 1L con agua. Se almacen6 en una botella de vidrio

esterilizada. La solucién se guardé en refrigerador.

Solucién madre de sulfato (1.00 mL = 1000 mg SO.?). Se secé el sulfato de sodio
(NaSO,) durante 1 h a 105 ° C y se enfrid6 en un desecador. Se disolvieron 1.479 g de la

sal seca en agua y se diluy6 a 1L con agua.
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4.4 SOLUCIONES DE TRABAJO

A partir de la soluciones stock se prepararon soluciones de trabajo, las cuales fueron
utilizadas para construir las curvas tipo en tres intervalos de concentracion, de acuerdo
con los niveles esperados de los aniones en las muestras de agua analizadas en el
estudio. La tabla 2 muestra las concentraciones de los cinco aniones en las tres

soluciones estandar de trabajo preparadas.

TABLA 5. PREPARACION DE SOLUCIONES ESTANDAR PARA LA
CALIBRACION DE CROMATOGRAFO IONICO

Estandar de i Estandar de
' rango alto Estandar de rango bajo
ANION (mg I rango intermedio (rr? /L)J
J (mg /L) J

Fluoruro (F) 10 1.0 0.2
Cloruros (CI) 10 1.0 0.2
Nitrito (NO,) 20 2.0 0.4
Nitratos (NO,) 30 3.0 0.6
Sulfato (SOy) 100 10.0 2.0

Se prepararon curvas tipo para cada anién trazando la respuesta del instrumento en
unidades de conductividad contra la concentracion estandar de cada solucion.

Para la realizacién de las curvas tipo se lleva a cabo una serie de caélculos en la cual se
determina las concentraciones para cada anion. Estas curvas tipo se muestran en la

seccioén de resultados.
4.5 DETERMINACION DE TIEMPOS DE RETENCION

El tiempo de retencién para cada anién se determind inyectando una solucién estandar
qgue contenia solo el anién de interés y registrando el tiempo requerido para la aparicion
del pico en el cromatograma.

Se prepararon soluciones estandar como se muestra en la Tabla 3 en matraces
volumétricos de 1L. Se registraron los tiempos en minutos para la aparicion de los picos

en el cromatograma.
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Se prepararon curvas analiticas para cada anién de interés graficando en escala lineal la

altura y area de los picos contra la concentracion de las soluciones estandar de trabajo.

Tabla 6. Preparacion de soluciones estandar para la determinacion de los tiempos
de retencion.

Solucién stock Volumen de solucion stock por ~ Concentracion de aniones
(I ml=1mg) litro de agua, mL mg /L
Fluoruro (F) 4 4
Cloruros (CI) 4 4
Nitrito (NO) 10 10
Nitratos (NO3) 30 30
Sulfato (SOy) 50 50

2.7 PROCEDIMIENTO DE ANALISIS

Una vez encendido el equipo se estandarizé de acuerdo a las instrucciones del fabricante.
Se selecciond el rango del detector de acuerdo a la concentracion de aniones y las
diluciones realizadas a las muestras. Se equilibr6 el sistema bombeando eluyente a través
de la columna y el detector hasta obtener una linea base estable, lo cual tomé entre 10 y
20 min.

Se cargaron entre 2 y 3 mL de muestra en el puerto de muestreo usando una jeringa. Se
inyectd la muestra en la corriente de eluyente y se registré el cromatograma iénico. Se
calculdé la concentracion de la muestra comparando la respuesta de la muestra con la
curva estandar, una vez obtenido se multiplicé la respuesta por el factor de dilucion
apropiado. En el caso de que una muestra presente una conductividad mayor al valor mas
alto incluido la curva tipo, la muestra debe diluirse de manera que dicha concentracion

genere una conductividad de respuesta con un valor dentro de la curva tipo.
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2.8 CALCULOS

Se compararon las alturas o areas de los picos de los aniones obtenidos con las muestras
con aquellos de las curvas de calibracién para determinar la concentracion de los aniones

(mg/L) en las muestras. La siguiente ecuacion muestra este calculo:

[Anién, mg/L]= A X F
Donde:
A = mg/L obtenidos por la interpolacion en la curva de calibracion

F = factor de dilucion de la muestra

Grafica 1. Curva tipo para la determinacion de Fluoruros en aguas de consumo
humano en Oaxaca de Juarez, Oaxaca
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Gréfica 2. Curva tipo para la determinacion de Cloruros en aguas de consumo
humano en Oaxaca de Juarez, Oaxaca
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Grafica 3. Curva tipo para la determinacion de Nitritos en aguas de consumo
humano en Oaxaca de Juarez, Oaxaca
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Tabla 3. Curva tipo para la determinacion de Nitratos en aguas de consumo

25
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Tabla 3. Curva tipo para la determinacion de Sulfatos en aguas de consumo

Conductividad (puS)
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CAPITULO V. RESULTADOS

5.1 RESULTADOS

Dentro del periodo que comprende a la realizacion de la Residencia Profesional, se llevd
un proceso de aprendizaje que dio como resultado la adquisicidon de conocimiento para el
correcto uso del cromatografo de intercambio idnico, atendiendo ademas los problemas
que conlleva su utilizacion, como la existencia de burbujas en la manguera de la primer
columna de agua desionizada (tipo II); la mala calibracion y a su vez abarcé el estudio del
software Chromeleon 7 de Dionex Integrion HPIC System, un sistema de datos de
cromatografia que permite el control, procesamiento y gestion de datos; para la correcta
interpretacion se elaboraron curvas de calibracion, soluciones patron o blancos, ademés

de la preparacion de muestras antes de introducirse en el equipo de cromatografia i6nica.

Tabla 7. Contenido de aniones en el agua de la red municipal de Oaxaca de
Juérez, Febrero 2020

Concentracion (mg/L)

Anién
Sitio 1 Sitio 2 Sitio 3 Sitio 4 Sitio 5

EILUOrUros XX.XX yy.yy aa.aa

Cloruros

Nitritos

Nitratos

Sulfatos

Tabla 8. Contenido de aniones en el agua de la red municipal de Oaxaca de
Juérez, Abril 2020
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Concentracion (mg/L)
Anién

Sitio 1 Sitio 2 Sitio 3 Sitio 4 Sitio 5

Fluoruros

Cloruros

Nitritos

Nitratos

Sulfatos

Tabla 9. Contenido de aniones en el agua de la red municipal de Oaxaca de
Juérez, Junio 2020

Concentracion (mg/L)

Anién
Sitio 1 Sitio 2 Sitio 3 Sitio 4 Sitio 5

Fluoruros

Cloruros

Nitritos

Nitratos

Sulfatos

65



CAPITULO VI. CONCLUSIONES
6.1. CONCLUSIONES DE PROYECTO

Dentro de los analisis que conlleva el estudio de la composicién del agua para determinar
lo fluoruros, cloruros, nitritos, nitratos y sulfatos, el conocimiento obtenido llevé a la
identificacion de los mismos ademas del uso del equipo para esta tarea, esto, a su vez dio

lugar a la comprension e interpretacion de los datos para su posterior analisis.

El uso de la Cromatografia de Intercambio l6nico es de vital importancia dentro de
procesos quimicos industriales para la obtencion de resultados fiables dentro de la
identificacion de los componentes de aguas, esta permita aprobar o llevar a cabo
procesos que tengan como fin que se encuentren dentro de parametros establecidos por

la Norma Oficial Mexicana de acuerdo al uso que se disponga de las mismas.

La actividad de investigacion derivd en el conocimiento de los efectos adversos que
puede tener el uso y consumo de aguas no normadas para fines comerciales, industriales
y en patrticular para el consumo humano, como el exceso de aniones dentro las mismas
conlleva a corto, mediano y largo plazo a problemas de salud en particular y dentro de la
salud publica.

Esto lleva a considerar la importancia de los servicios prestados por el Estado Mexicano a
través de instituciones como el Servicio Geoldgico Mexicano para la industria que dispone
de los cuerpos de agua para las variadas actividades que las mismas llevan dentro del

territorio nacional.
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CAPITULO 9. ANEXOS

TABLA 6. Norma oficial mexicana nom-127-ssal-1994, "salud ambiental, agua para uso y
consumo humano-limites permisibles de calidad y tratamientos a que debe someterse el
agua para su potabilizacion"™ Contenido de constituyentes quimicos, los limites se
expresan en mg/L, excepto cuando se indique otra unidad.

ANION LIMITE PERMISIBLE mg/L
Cloruros (como Cl-) 250.00
Fluoruros (como F-) 1.50
Nitratos (como NO3") 10.00
Nitritos (como NO,") 0.05
Sulfatos (como SO,") 400.00

Rango de 1 a 10 ppm pero cuando metes 15

RESULTADOS Y DISCUSION

Se presentan en primer término las 5 curvas tipo obtenidas para la cuantificacion de los 5
aniones presentes en las aguas estudiadas en esta investigacion. Posteriormente se
incluyen los cuadros de resultados de las determinaciones realizadas en los meses A By
C. Estas determinaciones fueron realizadas por triplicado con la finalidad de registrar la

precision de la técnica analitica empleada

CURVAS TIPO

La grafica N presenta la curva tipo para la determinacion de Fluoruros en aguas. Como
puede observarse el intervalo de concentraciones fue de 0 a 1 mg/L. La ecuacion de la
curva fue ..... con un coeficiente de determinacion de 0.9999 (INSERTAR CURVA)

Repetir esto por los 5 aniones
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CONCENTRACION DE ANIONES EN LAS AGUAS ESTUDIADAS DE LA ZONA
CONURVADA DE OAXACA

La tabla N muestra los niveles de fluoruros, nitritos, nitratos, Cloruros y Sulfatos
cuantificados en el agua para consumo humano distribuida en las redes municipales
de Oaxaca de Juéarez, Xoxocotlan, Santa Lucia de camino, San Jacinto Amilpas, para el
mes de febrero de 2020

(INSERTAR TABLA)

Las concentraciones de fluoruro del agua potable variaron desde xxxx en el municipio de
Xoxo hasta yyy en el municipio de Oax de Juarez. Esta amplia (minima) variacion puede
atribuirse a que los pozos de alimentacion de las redes de agua potable de estos
municipios se encuentran relativamente préximas. Asi mismo algunos estudios (ref) han
mostrado que existen mantos freaticos comunes para estos lugares.

Es importante observar que las concentraciones de xxx en 3 de los 4 municipios son
bastante semejantes sin embargo en el caso del municipio zzz este valor aumenta
significativamente. Aparentemente estos valores se deban a la abundancia de sales
carbonatadas en los suelos de los cuales se alimentan los acuiferos que son
aprovechados para el abastecimiento de agua en este municipio. Un estudio semejante
realizado en el estado de Sinaloa realizado en fechas recientes encontré valores muy

semejantes para los 5 aniones utilizando la misma técnica analitica (L6pez 2018).
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