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 Resumen
 La confirmación de métodos en un laboratorio de pruebas permite
 demostrar que los análisis que realiza presentan exactitud y veracidad, por lo
 tanto esto indica que sus resultados son confiables.
 En la confirmación de métodos se puede medir de manera cuantitativa
 todas las influencias que intervienen en un análisis químico como lo son el
 equipo, el analista, los reactivos, los materiales, el medio ambiente, etc., ya
 que como resultado se espera obtener el valor del mensurando acompañado
 de una incertidumbre.
 La importancia de una confirmación de métodos radica en que al
 demostrarse que el método empleando para llegar a un resultado en la
 detección del analito de interés en una muestra éste sea lo más exacto
 posible.
 Un laboratorio que cuenta con métodos confirmados tendrá en primer
 lugar la autorización para poder llevarlos a cabo y emitir resultados, puesto
 que existen entidades que exigen se cuente con las confirmaciones de los
 métodos analíticos a fin de comprobar la reproducibilidad, repetibilidad y
 exactitud de cada una de las técnicas, y por consecuencia puede respaldar
 ante los clientes sus resultados.
 En materia de aguas existen parámetros que indican su calidad,
 ejemplo de ellos el pH, Conductividad Electrolítica y la Demanda Bioquímica
 de Oxígeno los cuales deben cumplir con límites máximos y mínimos que
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 establecen las normas Mexicanas, y por tanto se han de someter a vigilancia
 por lo que es importante asegurar que los métodos empleados para su
 medición sean fiables.
 (Palabras clave: Confirmación, Demanda Bioquímica de Oxígeno, pH,
 Conductividad Electrolítica).
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 Abstract
 Confirmation of analytical methods in a test lab can prove the analysis
 they do, this presentexactitude and veracity, therefore this indicates all
 theresults are reliable.The influences involved in chemical analysis like the
 equipment, the analyst, the reagents, the materials, environment, etc. can
 becan be measured quantitatively in a confirmation of methods. As a result is
 expected to obtain a measurement value with its own
 uncertainty.Confirmation of analytical methods is important because when it
 had been demonstrated the method employed to get a result at detection of
 analito we are looking for in a sample, this one could be as accurate as
 possible.A lab had confirmed its methods, it will has the authorization to
 realize them and give results, because there are some governmental entities
 requiring all test lab to have theirs confirmations of analytical methods in
 order to prove repeatability, reproducibility and exactitude of each technique,
 in consequence they can support their results with all the customers. In terms
 of water, we can found some parameters help us to meet it quality, like pH,
 Electrolytic Conductivity and Biochemical Oxygen Demand, which should to
 enter in some maximum and minimum limits, established by Mexican
 legislation, therefore the parameters we, mentioned they should be in
 observance. That’s the importance why we need to have reliable methods.
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 I. Introducción
 Diariamente en el mundo se llevan a cabo cientos de mediciones en
 laboratorios de análisis, quienes expiden resultados que son de suma
 importancia para quien ha solicitado las pruebas, ya que en algunas
 ocasiones éstos resultados permiten la toma de decisiones para dar
 soluciones a problemas medioambientales (descargas y emisión de
 contaminantes) o que ayudará a obtener certificaciones que permita a una
 empresa continuar laborando o mejorar parcial o completamentealguno de
 sus procesos.
 A nivel mundial existen organizaciones encargadas de vigilar que los
 laboratorios están laborando de manera adecuada, puesto que los
 resultados que emiten son correctos. En México para asegurarse que estas
 mediciones sean correctasorganizaciones como la entidad mexicana de
 acreditación (ema) y la Comisión Federal para la Protección contra Riesgos
 Sanitarios (COFEPRIS), demandan a todos los laboratorios de prueba la
 confirmación de los métodos que realizan.
 Se entiende por confirmación de métodos al proceso de definir una
 necesidad analítica y confirmar que el método en cuestión tiene capacidades
 de desempeño consistentes con las que requiere la aplicación, cabe señalar
 que está implícita la necesidad de evaluar las capacidades de desempeño
 del método.
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 En otras palabras, la confirmación de métodos permite demostrar que
 existe trazabilidad, exactitud y veracidad en las mediciones, puesto que se
 comprueba que con el equipo, material, instalaciones y personal con los que
 el laboratorio cuenta son adecuados y permiten que los resultados que se
 emiten sean reales y correctos. La Demanda Bioquímica de Oxígeno
 (DBO5), el pH y la Conductividad son parámetros indicadores de
 contaminación en el agua (6) y por lo tanto puede ayudar a realizar
 caracterizaciones de ésta y permite la toma de decisiones sobre su uso o
 posibles formas de tratamiento. Es por ello que al igual que los demás
 parámetros para determinación de la calidad del agua se debe realizar la
 confirmación de éstos métodos.
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 II. Antecedentes
 2.1 Antecedentes de la empresa
 Ingeniería y Estudios Ambientales (INESA) fue fundada el 26 de Abril
 de 1993 en Querétaro, Qro. Teniendo ya 19 años trabajando como un
 laboratorio de pruebas, realizando como principales actividades estudios de
 agentes químicos y físicos en ambiente laboral, análisis de aguas, muestreo
 de emisiones a la atmósfera en fuentes fijas, estudios de riesgo en el área
 laboral, estudios de riesgo e impacto ambiental , entre otros.
 A partir de 1998 cuenta con acreditación ante la ema como laboratorio
 de pruebas en las áreas de agua, Fuentes Fijas y Ambiente laboral.
 Se cuenta con la aprobación de la Secretaría de Trabajo y Previsión
 Social (STPS)y Procuraduría Federal de Protección al Ambiente(PROFEPA).
 2.2 Misión
 Empresa dedicada a brindar servicios de alta calidad en estudios de
 emisiones a la atmósfera, monitoreo ambiental, análisis de aguas entre
 otros, basándonos en las Leyes Mexicanas y /o Normas que se apliquen,
 asegurando la satisfacción de nuestros clientes.
 2.3 Visión.
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 Ser una empresa líder en el área ambiental a nivel nacional, contando
 con personal altamente capacitado y calificado para desempeñar de forma
 eficiente su trabajo.
 2.4 Ubicación de la empresa.
 INESA se encuentra ubicada en Rio Colorado # 436, Col Arquitos,
 Santiago de Querétaro.(Ver figura 1).
 Figura 1. Fotografía de mapa de ubicación de Ingeniería y Estudios
 Ambientales.
 III. Justificación
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 Diariamente se realizan en miles de laboratorios cantidades
 considerables de mediciones analíticas en todo el planeta. Dichas
 mediciones tienen que ser realizadas ya sea para evaluar bienes para
 propósitos de comercio; como apoyo a la salud; para verificar la calidad del
 agua para consumo humano, entre muchas otras.
 El costo de realizar estas mediciones es elevado y surgen costos
 adicionales de las decisiones tomadas en base a los resultados. Por
 ejemplo, las pruebas que muestran que algún alimento no es adecuado para
 su consumo pueden resultar en demandas por compensación; pruebas que
 confirmen la presencia de grandes cantidades de metales en un agua
 potable podrían causar encarcelamiento. E ahí la importancia de validar un
 método, ya que las confirmaciones respaldan que las mediciones que se
 realizan en los laboratorios son confiables.
 IV. Objetivos
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 4.1 Objetivo General
 Realizar mediante experimentación y herramientas estadísticas la
 validación parcial de la determinación de Demanda Bioquímica de Oxígeno,
 pH y Conductividad de acuerdo a los siguientes parámetros de desempeño:
 Intervalo de trabajo, límite de cuantificación, recuperación, sesgo,
 repetibilidad, reproducibilidad e incertidumbre.
 4.2 Objetivos Específicos.
 - Desarrollar los métodos de ensayo para el análisis de parámetros
 Demanda Bioquímica de Oxígeno, pH y Conductividad de aguas residuales.
 - Validar la metodología analítica seleccionada para la determinación
 de parámetros Demanda Bioquímica de Oxígeno, pH y Conductividad.
 - Establecer procedimientos de calibración de los equipos para la
 medición de pH y conductividad.
 V. Alcance
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 La presente validación es aplicable en muestras de todo tipo de agua
 residual para la determinación de Demanda Bioquímica de Oxígeno,
 utilizando la norma mexicana NMX-AA-028-SCFI-2001 (1) Análisis de agua.
 Determinación de Demanda Bioquímica de Oxígeno en aguas naturales,
 residuales y residuales tratadas - método de prueba, pH de acuerdo a la
 norma mexicana NMX-AA-008-SCFI-2011 (2) Análisis de agua.-
 Determinación del pH.- método de prueba, y Conductividad en concordancia
 con la norma mexicana NMX-AA-093-SCFI-2000 (3)Determinación de la
 Conductividad Electrolítica - método de prueba.
 VI. Fundamentación Teórica
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 6.1 Validación De acuerdo a la Guía de Laboratorio para la Validación de Métodos y
 Temas Relacionadosuna Validación (4) se define como Confirmación
 mediante examen y suministro de evidencia objetiva de que se cumplen los
 requisitos particulares para un uso específico previsto. Mientrasque de ésta
 se deriva que una Validación de un método que es “El proceso de establecer
 las características de desempeño y limitaciones de un método y la
 identificación de las influencias que pueden modificar esas características y
 hasta qué punto”. ¿Qué analitos puede determinar el método, en qué
 matrices, en presencia de qué interferencias? ¿En esas condiciones, qué
 niveles de precisión y de exactitud pueden alcanzarse?
 Ahora bien, resulta substancialrecalcar cuán importante es una
 validación de métodos. En ésta se encuentra implícito que los estudios para
 determinar los parámetros de desempeño se realizan usando equipos dentro
 de especificaciones, que están trabajando correctamente y que están
 calibrados adecuadamente. Asímismo, el operador que realiza los estudios
 debe ser técnicamente competente en el campo de trabajo bajo estudio y
 debe poseer suficiente conocimiento sobre el trabajo a realizar con el fin de
 que sea capaz de tomar decisiones apropiadas a partir de las observaciones
 hechas mientras avanza el estudio.
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 6.1.1 Tipos de Validación 6.1.1.1 Validación parcial
 Para métodos normalizados el laboratorio debe realizar y presentar
 evidencia objetiva de la confirmación del método, llamada también validación
 parcial o confirmación de métodos, para demostrar que cumple las
 especificaciones del mismo y cuenta con la competencia técnica para
 realizarlo adecuadamente tomando en consideración sus propias
 instalaciones, equipo y personal. En la Figura 2 se presenta un esquema
 para diferenciar los casos en los que procede una validación parcial o en su
 defecto una total.
 6.1.1.2 Validación completa
 Así mismo, para los métodos propios o desarrollados por el laboratorio, los
 métodos obtenidos de publicaciones científicas, así como los métodos
 normalizados modificados o ampliados o usados fuera de su alcance propuesto el
 laboratorio debe realizar y presentar evidencia objetiva de la validación total del
 método.
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 Figura2. Comparación entre los tipos de validaciones.
 6.1.2 Criterios de confirmación de métodos analíticos.
 6.1.2.1 Intervalo de trabajo
 Para cualquier método cuantitativo es necesario determinar el intervalo
 de concentraciones del analito o los valores de la propiedad relacionada,
 sobre los cuales el método puede aplicarse. Esto se refiere al intervalo de
 concentraciones o a los valores de la propiedad relacionada, de las
 disoluciones medidas realmente más que de las muestras originales. En el
 extremo inferior del intervalo de concentración, los factores limitantes son los
 valores del límite de detección y/o cuantificación. En el extremo superior del
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 intervalo de concentración, las limitaciones serán impuestas por varios
 efectos que dependen del sistema de respuesta del instrumento.
 6.1.2.2 Limite de cuantificación
 El “límite de cuantificación“(LoQ) estrictamente es la concentración más
 baja del analito que puede ser determinada con un nivel aceptable de
 precisión de repetibilidad y veracidad. También se define por diversas
 convenciones como la concentración del analito correspondiente al valor del
 blanco de muestra más 5, 6 ó 10 desviaciones estándar de la media del
 blanco. Algunas veces también se conoce como “límite de determinación”.
 LoQ es un valor indicativo y no deberá usarse en la toma de decisiones.
 Debe quedar claro que ni el Límite de detección (LoD) o el LoQ
 representan niveles a los cuales la cuantificación es imposible. Es
 simplemente, que el tamaño de las incertidumbres asociadas se hace
 comparable con el resultado real en la región del LoD.
 6.1.2.3Recuperación.
 Los métodos analíticos no siempre miden todo el analito de interés
 presente en la muestra. Los analitos pueden estar presentes en una
 variedad de formas en las muestras de las cuales no todas son de interés
 para el analista. El método debe entonces diseñarse deliberadamente para
 determinar solamente una forma específica del analito. No obstante, la
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 incapacidad de un método para determinar todo el analito presente puede
 reflejar un problema inherente. De cualquier forma, es necesario evaluar la
 eficiencia del método para detectar todo el analito presente.
 Debido a que usualmente no se conoce la cantidad de un analito en
 particular que está presente en una porción de prueba, es difícil estar
 seguros de que tan exitoso ha sido el método para extraer el analito de la
 matriz. Una forma de determinar la eficiencia de extracción es agregar a una
 matriz porciones de prueba con el analito a varias concentraciones, después
 se extraen las porciones de prueba fortificadas y se mide la concentración
 del analito. Un problema inherente a este proceso es que el analito
 introducido de este modo no estará tan fuertemente ligado como aquél que
 se encuentra naturalmente en la porción de prueba de matriz y por
 consiguiente, la técnica dará una impresión irrealmente alta de la eficiencia
 de extracción. Sin embargo, ésta es la forma más común de determinar la
 eficiencia de recuperación y está reconocida como una forma aceptable de
 hacerlo. Aun así, los inconvenientes de la técnica deberán tenerse en
 cuenta. Alternativamente es posible realizar estudios de recuperación sobre
 materiales de referencia adecuados, si éstos se encuentran disponibles.
 Siempre que los materiales de referencia hayan sido producidos a partir de
 materiales naturales, en lugar de materiales sintéticos en los que el analito
 ha sido agregado, el estudio de recuperación deberá representar
 exactamente la extracción en porciones de pruebas reales.
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 6.1.2.4Precisión.
 Normalmente, la “precisión” se determina para circunstancias
 específicas las cuales en la práctica pueden ser muy variadas. Las medidas
 de precisión más comunes son la “repetibilidad” y la “reproducibilidad”. Éstas
 representan las dos medidas extremas de precisión que pueden obtenerse.
 Si la muestra se analiza por varios laboratorios para fines
 comparativos, entonces una medida de precisión más significativa a usarse
 es la reproducibilidad (ésta es la medida de precisión más grande
 normalmente encontrada, a pesar de que formalmente se excluye la
 variación con respecto del tiempo). Puede ser que para algunos casos
 particulares sea más útil una medida intermedia de la precisión, por ejemplo
 la precisión medida entre diferentes analistas, en períodos de tiempo
 prolongados, dentro de un solo laboratorio. Esto algunas veces se conoce
 como “precisión intermedia”, pero las condiciones exactas deberán ser
 especificadas. La precisión se determina por lo general en términos de la
 desviación estándar o la desviación estándar relativa. Tanto la
 reproducibilidad como la repetibilidad dependen generalmente de la
 concentración del analito y deben determinarse a varias concentraciones y
 de ser pertinente, deberá establecerse la relación entre la precisión y la
 concentración del analito.
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 6.1.2.4.1 Repetibilidad.
 La repetibilidad (la precisión más pequeña esperada) dará una idea de
 la clase de variabilidad esperada cuando un método se ejecuta por un solo
 analista, con un equipo en un período corto de tiempo, es decir, es la clase
 de variabilidad que se espera entre resultados cuando una muestra se
 analiza por duplicado.
 6.1.2.4.2 Reproducibilidad.
 Ésta es la medida de precisión más grande normalmente encontrada, a
 pesar de que formalmente se excluye la variación con respecto del tiempo,
 su uso es más común cuando por ejemplo una muestra se analiza por varios
 laboratorios para fines comparativos.
 6.1.2.5 Sesgo.
 El sesgo del método surge de los errores sistemáticos inherentes al
 método cualquiera que sea el laboratorio que lo usa. El sesgo del laboratorio
 surge de errores sistemáticos adicionales característicos del laboratorio y de
 la interpretación que éste hace del método. De forma aislada un laboratorio
 puede estimar solamente el sesgo combinado. Sin embargo, en la
 verificación del sesgo, es importante estar al tanto de las convenciones
 correspondientes al propósito que se tiene en mente. Por ejemplo en
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 muchas normas para alimentos, los límites normativos se establecen en
 términos de los resultados obtenidos por el método de referencia. El sesgo
 que surge únicamente del método específico (ver Figura 3) se compensa y la
 comparabilidad con otros laboratorios que utilizan el mismo método es la
 principal preocupación. El sesgo total determinado por un laboratorio
 particular durante la validación debe entonces compararse con cualquier
 sesgo reportado para el método normalizado.
 Sin embargo, para la mayoría de los propósitos, la aceptación del
 sesgo debe decidirse sobre la base del sesgo total medido contra materiales
 o métodos de referencia apropiados, tomando en cuenta la precisión del
 método, la incertidumbre en los valores de los materiales de referencia y la
 exactitud requerida para el uso pretendido.
 Figura 3.Tipos de sesgo (Los sesgos del laboratorio y del método se
 muestran aquí, actuando en la misma dirección. En la realidad, esto no es siempre
 el caso).
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 6.1.2.6 Incertidumbre
 La incertidumbre de medición es un parámetro único (usualmente una
 desviación estándar o un intervalo de confianza) que expresa el intervalo de
 posibles valores sobre la base de los resultados de medición. Una
 estimación de la incertidumbre de medición considera todos los efectos
 reconocidos que influyen en el resultado; las incertidumbres asociadas a
 cada efecto son combinadas de acuerdo a procedimientos bien establecidos.
 La estimación de la incertidumbre en química analítica debe considerar:
 La precisión total del método en un período largo de tiempo;
 El sesgo y su incertidumbre, incluyendo la incertidumbre estadística
 asociada a las mediciones del sesgo y la incertidumbre del material de
 referencia o del método. Puede ser necesario incrementar la estimación
 cuando se detecte un sesgo importante que no ha sido corregido;
 Incertidumbres de calibración. Siendo que la mayoría de las
 incertidumbres de calibración de equipos serán despreciablemente
 pequeñas en comparación con la precisión total y la incertidumbre en el
 sesgo, esto necesitará solamente ser verificado;
 Debe adicionarse cualquier otro efecto significativo que actúa además
 de losanteriores y que pudo no haberse aplicado totalmente en un estudio
 devalidación, por ejemplo, la temperatura o los intervalos de tiempo
 permitidos por el método. Dichos efectos pueden ser cuantificados por
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 estudios de robustez, estudios relacionados que establecen el tamaño de
 unefecto dado sobre el resultado.
 Cuando la contribución de efectos individuales sea importante, por
 ejemplo paralos laboratorios de calibración, será necesario considerar
 separadamente lascontribuciones de todos los efectos individuales.
 Observe que, por el hecho de estar sujeta a consideraciones
 adicionales deefectos fuera del alcance de un ensayo de colaboración, la
 desviación estándar dereproducibilidad representa una estimación de trabajo
 de la incertidumbre demedición. Esto es a condición de que: el sesgo del
 laboratorio, medido sobremateriales adecuados, sea pequeño con respecto
 a la desviación estándar dereproducibilidad; que la precisión de repetibilidad
 interna sea comparable a larepetibilidad del método de referencia; y que la
 precisión intermedia del laboratoriono sea mayor que la desviación estándar
 de reproducibilidad publicada.
 6.2 Demanda Bioquímica de Oxígeno
 De acuerdo a lo señalado por (1) se define como Demanda Bioquímica
 de Oxígeno (DBO5) a la estimación de la cantidad de oxígeno que requiere
 una población microbiana heterogénea para oxidar la materia orgánica de
 una muestra de agua en un periodo de 5 días.
 La DBO5 es una prueba que se usa para la determinación de los
 requerimientos de oxígeno para la degradación bioquímica de la materia
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 orgánica en las aguas municipales, industriales y en general residuales; su
 aplicación permite calcular los efectos de las descargas de los efluentes
 domésticos e industriales sobre la calidad de las aguas de los cuerpos
 receptores. Los datos de la prueba de la DBO5 se utilizan en ingeniería para
 diseñar las plantas de tratamiento de aguas residuales.
 La prueba de la DBO5 es un procedimiento experimental, tipo
 bioensayo, que mide el oxígeno requerido por los organismos en sus
 procesos metabólicos al consumir la materia orgánica presente en las aguas
 residuales o naturales. Las condiciones estándar del ensayo incluyen
 incubación en la oscuridad a 20ºC por un tiempo determinado, generalmente
 cinco días. Las condiciones naturales de temperatura, población biológica,
 movimiento del agua, luz solar y la concentración de oxígeno no pueden ser
 reproducidas en el laboratorio. Los resultados obtenidos deben tomar en
 cuenta los factores anteriores para lograr una adecuada interpretación.
 Las muestras de agua residual o una dilución conveniente de las
 mismas, se incuban por cinco días a 20ºC en la oscuridad. La disminución
 de la concentración de Oxígeno Disuelto (OD), medida por el método
 Winkler o una modificación del mismo, durante el periodo de incubación,
 produce una medida de la DBO5
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 6.2.1Métodos para determinación de DBO5
 6.2.1.1Método electrométrica.
 Consiste en medir la cantidad de oxígeno disuelto inicial y final en el
 Winkler mediante un electrodo de membrana. Previo a las lecturas se debe
 realizar una calibración del equipo a 100% y 0% de oxígeno disuelto. La
 primera parte está dada por la especificaciones del fabricante del equipo,
 mientras que la segunda se realiza en una solución satura de sulfito de sodio
 con cloruro de cobalto.
 Es importante señalar que la calidad de calibración del equipo,
 determinará la precisión de las mediciones.
 6.2.1.2 Método yodométrico.
 El primer paso en una titulación es el agregado de una solución de
 sulfato manganoso y otra de Yoduro de Potasio Acídico. Estos reactivos
 reaccionan formando un precipitado blanco o grumo de hidróxido de
 manganeso, Mn (OH)2. Químicamente ésta reacción puede escribirse así:
 Ecuación1.
 Inmediatamente después de que se forma el precipitado, el oxígeno en
 el agua oxida una cantidad equivalente de Hidróxido Manganoso en
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 Hidróxido Mangánico de color marrón. Por cada molécula en el agua se
 convierten cuatro moléculas de Hidróxido Manganoso en Hidróxido
 Mangánico. Químicamente ésta reacción puede escribirse así:
 Ecuación 2.
 Ecuación 3.
 Luego de formarse el precipitado marrón se agrega a la muestra Ácido
 Sulfúrico, el cual convierte el Hidróxido Mangánico en Sulfato Mangánico. En
 éste punto la muestra se considera fijada y se reduce la importancia de que
 en la misma se introduzca oxígeno adicional. Químicamente ésta reacción
 puede escribirse así:
 Ecuación 4.
 Simultáneamente, el Yodo del Yoduro de Potasio en la solución Yoduro
 de Potasio Acídico es oxidado por el Sulfato Mangánico, liberando Yodo libre
 en el agua. Dado que el Sulfato Mangánico para ésta reacción proviene de la
 reacción entre el Hidróxido Manganoso y el Oxígeno, la cantidad de Yodo
 liberado es proporcional a la cantidad de oxígeno presente en la muestra
 original. La liberación de yodo libre es indicada por el cambio de color de la
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 muestra a un marrón amarillento. Químicamente esta reacción puede
 escribirse así:
 Ecuación 5.
 La etapa final de la titulación es el agregado del Tiosulfato de Sodio
 0.025 N que reacciona con el yodo libre para producir Yoduro de Sodio. Se
 usa almidón como indicador. Cuando todo el yodo se ha convertido, la
 muestra cambia de marrón amarillento a incoloro. Químicamente ésta
 reacción se escribe así:
 Ecuación 6.
 En seguida se muestra el diagrama de flujo del procedimiento para
 realizar el método de análisis de la DBO5.
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 Ajuste de pH.
 Eliminación de cloro.
 Ajuste de temperatura.
 Amortiguadora de fosfatos.
 Cloruro de calcio.
 Cloruro férrico.
 Sulfato de magnesio.
 Agregar a cada frasco 2 ml de
 la solución sulfato manganoso
 y 2 ml de la solución álcali
 yoduro.
 Separar frascos e incubar por
 5 días a 20 ± 1 °C.
 Agitar vigorosamente las
 muestras y dejar sedimentar.
 Realizar diluciones de muestra
 y colocar en frascos winkler.
 Llenar los frascos con agua de
 dilución que contienen la
 alícuota.
 INICIO
 Muestreo.
 Pretratamiento de muestra.
 Preparación de agua de
 dilución.
 A
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 Figura 4. Diagrama de flujo de la Determinación de Demanda Bioquímica de
 Oxígeno.
 Agitar vigorosamente, tomar
 100 ml de la muestra y titular.
 Titular las muestras que se
 mantuvieron incubadas por 5
 días.
 Tiosulfato de sodio.
 Almidón
 FIN
 Agregar 2 ml de ácido
 sulfúrico a cada frasco
 winkler.
 A
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 6.3 Conductividad Electrolítica
 La conductividad electrolítica es una expresión numérica de la
 capacidad de una solución para transportar una corriente eléctrica (3). Esta
 capacidad depende de la presencia de iones, de su concentración total, de
 su movilidad, valencia y concentraciones relativas, así como de la
 temperatura.
 La conductancia es una propiedad que tiene una sustancia de permitir
 el 8paso de la corriente eléctrica originada por una diferencia de potencial.
 Se expresa en siemens (S) equivalente a la inversa de Ohmios (Ohm-1).
 La conductividad electrolítica o conductancia específica (σ) es el
 recíproco de la resistencia en Ohmios medida entre las caras opuestas de 1
 cm3 de solución acuosa a una temperatura específica, es decir, es el
 recíproco de la resistividad electrolítica (r).
 .Ecuación 7.
 Unidades:
 Ecuación 8.
 La relación que existe entre la distancia de los electrodos (d), y su área
 (A) se denomina Constante de celda (k):
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 Ecuación 9.
 La Resistencia (R), por su parte, es la propiedad que tiene una
 sustancia de oponerse al paso de una corriente eléctrica originada por una
 diferencia de potencial, se expresa en Ohmios. La resistencia de un
 conductor es inversamente proporcional a su área de sección transversal y
 directamente proporcional a su longitud.
 Entonces la resistividad electrolítica (r), no es más que la resistencia en
 Ohmios medida entre las caras opuestas de 1 cm3 de una solución acuosa a
 una temperatura específica.
 6.3.1 Implicaciones ambientales.
 La determinación de conductividad es de gran importancia pues da una
 idea delgrado de mineralización del agua natural, potable, residual, residual
 tratada, deproceso o bien del agua para ser usada en el laboratorio en
 análisis de rutina o paratrabajos de investigación.
 El valor de conductividad es un parámetro regulado por límites
 máximospermisibles en descargas de aguas residuales al alcantarillado o a
 cuerpos receptores, también es un parámetro de calidad del agua para usos
 y actividadesagrícolas, para contacto primario y para el consumo humano.
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 6.3.2 Método de análisis.
 El método directo para la determinación de conductividad electrolítica
 se basa en lapropiedad que adquiere el agua de conducir la corriente
 eléctrica cuando tiene ionesdisueltos.
 La conducción de la corriente eléctrica en agua, puede explicarse por
 medio de ladisociación electrolítica. Cuando se disuelve en agua un ácido,
 una base o una sal,una porción se disocia en iones positivos y otra en
 negativos.
 Los iones se mueven independientemente y se dirigen a los electrodos
 de cargaopuesta mediante la aplicación de un campo eléctrico.
 El principio consiste en medir la intensidad de la corriente eléctrica
 recogida en losextremos de dos electrodos de forma conocida, introducidos
 en el agua y sometidosa una diferencia de potencial constante (Ver Figura
 5). Con el fin de eliminar elfenómeno de polarización, estos electrodos están
 sometidos a una diferencia depotencial alterna, cuya frecuencia debe ser
 tanto más elevada cuanto mayor sea laconcentración en ácidos, sales o
 bases disueltas.
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 Figura 5. Diferencia de potencial entre electrodos
 6.4 Potencial Hidrógeno El pH es un término de uso general para expresar la magnitud de
 acidez o alcalinidad, dicho de otra forma, la concentración de los iones
 hidrógeno o, más exactamente, la actividad del ion hidrógeno.
 Como causa natural, encontramos en primer lugar el anhídrido
 carbónico disuelto, procedente de la atmósfera; y, más fundamentalmente,
 del que se encuentra en las zonas de infiltración de la tierra producido por la
 respiración de los organismos vivos, así como El origen del pH en las aguas
 puede ser natural o artificial. de la respiración y fotosíntesis de los
 organismos acuáticos.
 La determinación del pH debe hacerse in situ, inmediatamente después
 de haberse recogido la muestra, ya que puede sufrir variaciones grandes en
 el transcurso del tiempo debidas a diversas causas, entre las cuales se
 encuentran: presencia de una sobresaturación de anhídrido carbónico como
 consecuencia de la respiración de las plantas presentes en el agua,
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 influencia del anhídrido carbónico de la atmósfera, reacciones químicas en el
 seno del agua, etc.
 6.4.1Medición de la actividad del ion hidrógeno.
 Se ha comprobado que el electrodo de hidrógeno es un dispositivo
 adecuado para medir la actividad del ion hidrógeno. Su uso evidenció que el
 agua pura al disociarse da una concentración de iones hidrógeno de
 aproximadamente 10-7 moles/L.
 Ecuación 10.
 Puesto que el agua al disociarse produce un ion hidroxilo por cada ion
 hidrógeno, es obvio que simultáneamente se producen cerca de 10-7 moles
 de ion hidroxilo. De la ecuación de equilibrio, se tiene que:
 Ecuación 11.
 pero, puesto que la concentración del agua es extremadamente alta y
 disminuye muy poco debido al escaso grado de ionización, se puede
 considerar como constante (su actividad es igual a 1,0) y la ecuación (1) se
 puede expresar como:
 Ecuación12.
 y, para el agua pura a aproximadamente 25º C:
 Ecuación 13.
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 Esto se conoce como el producto de ionización o la constante de
 ionización del agua.
 Cuando al agua se añade un ácido, éste se ioniza y la actividad del ion
 hidrógeno aumenta; en consecuencia, la actividad del ion hidroxilo debe
 disminuir correspondientemente con la constante de ionización. Por ejemplo,
 si se añade ácido para aumentar la concentración de [H+] a 10-1, la [OH-]
 debe disminuir a 10-13.
 Ecuación 14.
 Del mismo |modo, si se añade base al agua para incrementar su [OH-]
 a 10-3, el [H+] disminuye a 10-11. Es importante recordar que [OH-] y [H+]
 nunca se pueden reducir a cero, independientemente de lo ácida o básica
 que pueda ser la solución.
 La expresión de la actividad del ion hidrógeno en términos de
 concentración molar es bastante complicada. De acuerdo a (2) Con el fin de
 superar esta dificultad, Sorensen (1909) propuso expresar estos valores en
 términos de sus logaritmos negativos y llamar estos valores pH. Su símbolo
 ha sido reemplazado por la designación simple pH. La representación de la
 escala de pH usualmente oscila de 0 a 14, en la que el pH de 7 a 25 ºC
 representa la neutralidad absoluta. Debido a que KW cambia con la
 temperatura, el pH de neutralidad también cambia con la temperatura,
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 siendo 7,5 a 0 ºC y 6,5 a 60 ºC. La acidez aumenta cuando el pH disminuye
 y la alcalinidad aumenta con el incremento del pH.
 6.4.2Implicaciones ambientales.
 La concentración del ión hidrógeno es un importante parámetro de
 calidad tanto de las aguas naturales como de las residuales. El intervalo de
 concentración idóneo para la existencia de la mayoría de la vida biológica es
 muy estrecho y crítico. El agua residual con una concentración adversa de
 ión hidrógeno es difícil de tratar por medios biológicos y si la concentración
 no se altera antes de la evacuación, el efluente puede modificar la
 concentración de las aguas naturales.
 Un agua con pH menor que 6.0 será fuertemente agresiva o corrosiva
 para los metales. Al aumentar las concentraciones de hidrógeno aumenta el
 poder corrosivo sobre el metal, acelerándose la descarga del ión hidrógeno
 atómico. En aguas neutras o alcalinas predomina la eliminación del oxígeno
 por oxidación.
 El pH influye igualmente en el control de los tratamientos químicos que
 se dan al agua cruda, agua de alimentación de calderas, aguas negras, etc.
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 6.4.3Método de análisis.
 La medida del pH se efectúa siempre por electrometría, utilizando dos
 electrodos, uno de referencia, y otro de medida. El electrodo de referencia va
 sumergido en una solución de concentración constante en iones de
 hidrógeno. Un tabique que deja pasar la corriente eléctrica, separa la
 solución de referencia de la solución cuyo pH se quiere medir; en ésta se
 introduce el electrodo de medida. Entre los extremos de los electrodos
 aparece una tensión, función lineal de la concentración de iones hidrógeno
 de la solución. Basta unir, por tanto, estos extremos con un voltímetro, para
 conocer el valor del pH.
 En la práctica los electrodos van unidos formando una sonda.
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 VII. Plan de actividades
 Nombre de tarea Comienzo Fin
 Selección de proyecto. lun 07/01/13 mar 08/01/13
 Investigación sobre los métodos a validar. mié 09/01/13 mar 29/01/13
 Cotización de equipos medidores de pH y conductividad. vie 11/01/13 lun 14/01/13
 Capacitación de sobre la utilización de equipos de medición de pH. mié 16/01/13 lun 21/01/13
 Realización de pruebas para determinación de intervalo de trabajo de la DBO5. vie 01/02/13 lun 11/02/13
 Análisis de resultados del intervalo de trabajo. mar 12/02/13 mar 12/02/13
 Realización de pruebas para determinación de límite de cuantificación de la DBO5. mié 13/02/13 jue 21/02/13
 Elaboración de reporte de verificación del medidor de pH. vie 22/02/13 vie 22/02/13
 Verificación de equipo medidor de conductividad. jue 21/02/13 lun 25/02/13
 Elaboración de reporte de verificación del medidor de conductividad. mar 26/02/13 mar 26/02/13
 Determinación de intervalo de trabajo pH. mié 20/02/13 mié 20/02/13
 Determinación de repetibilidad para el método de pH. jue 21/02/13 jue 21/02/13
 Determinación de reproducibilidad para el método de pH. vie 22/02/13 vie 22/02/13
 Determinación derecuperación para el método de pH. lun 25/02/13 lun 25/02/13
 Elaboración de estadístico de prueba de determinación de pH. lun 25/02/13 lun 25/02/13
 Elaboración de informe de confirmación del método de pH. mar 26/02/13 mar 26/02/13
 Determinación de intervalo de trabajo conductividad. mar 26/02/13 mar 26/02/13
 Determinación de repetibilidad para el método de conductividad. mié 27/02/13 mié 27/02/13
 Determinación de reproducibilidad para el método de conductividad. jue 28/02/13 jue 28/02/13
 Determinación de recuperación para el método de conductividad. vie 01/03/13 vie 01/03/13
 Elaboración de estadístico de prueba de determinación de conductividad. lun 04/03/13 lun 04/03/13
 Elaboración de informe de confirmación de determinación de conductividad. mar 05/03/12 mar 05/03/12
 Determinación de intervalo de trabajo para la medición de DBO5. mié 06/03/13 mar 12/03/13
 Determinación de límite de cuantificación de DBO5. mié 13/03/13 mar 19/03/13
 Determinación de repetibilidad en para el método de DBO5. mié 20/03/13 mar 26/03/13
 Determinación de reproducibilidad para el método de DBO5. mié 27/03/13 mar 02/04/13
 Determinación de recuperación para el método de DBO5. mié 03/04/13 mar 09/04/}13
 Elaboración de estadístico de prueba del método DBO5. mié 10/04/13 vie 12/04/13
 Elaboración de informe de confirmación del método de DBO5. lun 15/03/13 mié 17/03/13
 ABRIL
 12 13 14 15
 ENERO FEBRERO MARZO
 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11
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 VIII. Recursos Materiales y Humanos
 En la Tabla 1 se muestran los reactivos que se emplearon durante las
 confirmaciones de los métodos antes mencionados, mientras que en las
 tablas 2, 3 y 4 aparecen el material de uso general, material volumétrico
 verificado y la relación de equipos empleados en el desarrollo del proyecto
 respectivamente.
 NOMBRE MARCA GRADO PUREZA
 (%)
 PRESENTACIÓN LOTE
 Agua Destilada. TC Reactivo -- Líquido 2692-2712
 Ácido Acético JT BAKER Reactivo 99.90% Líquido J17C59
 Bicarbonato de Sodio Fermont Patrón Primario 100.1 Cristales 121108
 Carbonato de Sodio Analítica Patrón Primario 99.97 Polvo P785044
 Biftalato de Potasio Fermont Patrón Primario 99.97 Polvo 132201
 Tetraborato de Sodio
 Decahidratado
 CENAM Patrón Primario 100 Polvo DMR 3586
 Fosfato Disódico CENAM Patrón Primario 100 Polvo DMR 206 II e
 Fosfato de Potasio
 Monobásico
 CENAM Patrón Primario 100 Polvo DMR 206 I e
 Cloruro de Potasio Analítica Patrón Primario 99.998 Cristales C253607
 Agua Tridestilada Ecopura Reactivo --------- Líquida 475
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 Tabla 1. Relación de reactivos empleados durante la confirmación de los métodos.
 NOMBRE MARCA GRADO PUREZA (%) PRESENTACIÓN LOTE
 Fosfato Monobásico de
 Potasio.
 JT Baker Reactivo 99.3 Cristales E35C00
 Fosfato Dibásico de Potasio. JT Baker Reactivo 99.5 Polvo T46C09
 Fosfato Dibásico de sodio
 Heptahidratado.
 Fermont Reactivo 99.7 Polvo 139201
 Cloruro de Amonio. PQM Reactivo 100.6 Cristales 5392
 Sulfato de Magnesio
 Heptahidratado.
 Reactivo Analítico Reactivo 98-102 Cristales 3151
 Cloruro de calcio anhidro. Merck Reactivo 99.5 Polvo TA343182
 Cloruro Férrico Hexahidratado. PQM Reactivo 100.2 Trozos 2472
 Ácido Sulfúrico Concentrado. JT Baker Reactivo 97.50 Líquido L32C25
 Hidróxido de Sodio. JT Baker Reactivo 98.4 Lentejas J41K52
 Sulfito de Sodio. PQM Reactivo 98 Polvo 2333
 Dextrosa. JT Baker Reactivo -- Polvo X09C56
 Ácido Glutámico. JT Baker Reactivo -- Polvo T19593
 Tiosulfato de Sodio. JT Baker Reactivo 100 Cristales J02338
 Sulfato Manganoso. JT Baker Reactivo 99.3 Polvo K46C21
 Yoduro de Potasio. JT Baker Reactivo 99.6 Granular K39468
 Azida de Sodio. Analítica Reactivo 99.8 Polvo J29N66
 Almidón soluble. JT Baker Reactivo -- Polvo J06615
 Ácido Salicílico JT Baker Reactivo -- Cristales C26336
 Agua Destilada. Ecopura Reactivo -- Líquido 471-476
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 NOMBRE MARCA CLAVE O CÓDIGO
 Microespátula -------- --------
 Espátula -------- --------
 Piceta NALGENE --------
 Perilla HEATHROW --------
 Frascos Winkler 300 ml WHEATON --------
 Vaso de precipitado de 1L de vidrio KIMAX KIMBLE 14000
 Vaso de precipitado de 1L de plástico NALGENE 1201-100
 Vaso de precipitado de 250mL de vidrio KIMAX 14000
 Vaso de precipitado de 100mL de vidrio KIMAX 14000
 Agitador magnético BELAR --------
 Agitador de vidrio -------- --------
 Pipeta graduada de 10 mL TEEK KIMAX No. 37035-K
 Vidrio de reloj PYREX --------
 Embudos VITLAB --------
 Matraz Erlenmeyer 250 ml BELAR --------
 Jarra de plástico 5L VITLAB --------
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 NOMBRE MARCA CLAVE O CÓDIGO
 Contenedor de 20 L -------- --------
 Mangueras de látex 19mm HOLY --------
 Mangueras de plástico flexible 7 mm -------- --------
 Parafilm PECHINEY --------
 Difusores -------- --------
 Probeta de vidrio de 100mL KIMAX KIMBLE
 Probeta de vidrio de 50mL KIMAX KIMBLE
 Tabla 2. Material de uso general empleado durante la confirmación de los
 métodos.
 NOMBRE MARCA CÓDIGO VOL. NOMINAL (mL) VOL. REAL (mL)
 Matraz Volumétrico KIMAX V3 50 50.02
 Matraz Volumétrico KIMAX V4 50 49.98
 Matraz Volumétrico KIMAX V30 50 49.96
 Matraz Volumétrico KIMAX V39 50 49.98
 Matraz Volumétrico KIMAX V40 50 50.00
 Matraz Volumétrico KIMAX V41 50 50.00
 Matraz Volumétrico KIMAX V42 50 49.98
 Matraz Volumétrico KIMAX V43 50 49.96
 Matraz Volumétrico KIMAX V44 50 49.97
 Matraz Volumétrico KIMAX V45 50 49.96
 Bureta Graduada KIMAX B7 10 9.99681
 Bureta Graduada KIMAX B6 25 25.02010
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 NOMBRE MARCA CÓDIGO VOL. NOMINAL (mL) VOL. REAL (mL)
 Matraz Volumétrico KIMAX V5 500 500.18
 Probeta KIMAX 1 100 100.58
 Pipeta volumétrica KIMAX 5 0.5 0.498
 Pipeta volumétrica KIMAX 1 2 2.004
 Pipeta volumétrica KIMAX 1 3 3.006
 Pipeta volumétrica KIMAX 1 9 9.006
 Pipeta volumétrica KIMAX 1 10 9.978
 Pipeta volumétrica KIMAX 3 10 9.994
 Pipeta volumétrica KIMAX 4 10 9.989
 Pipeta volumétrica KIMAX 1 20 19.9997
 Pipeta volumétrica KIMAX 1 25 25.016
 Pipeta volumétrica KIMAX 1 50 50.015
 Matraz Volumétrico KIMAX V1 200 199.900
 Matraz Volumétrico KIMAX V1 100 100.030
 Matraz Volumétrico KIMAX V32 100 99.980
 Matraz Volumétrico KIMAX V33 100 99.930
 Matraz Volumétrico KIMAX V1 50 50.020
 Tabla 3. Material volumétrico verificado empleado para la confirmación de los
 métodos.
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 Instrumento o
 Equipo
 Marca
 Modelo
 Intervalo de
 medición
 N° de Serie
 Resolución
 Exactitud
 Numero de
 inventario
 Balanza
 analítica
 OHAUS AP250D 210g 1121210694 0.01/0.1mg ± 0.2mg LAB-AQ-02
 Campana de
 Extracción
 ------
 ------
 ------
 ------
 ------
 ------
 LAB-AQ-13
 Parrilla de
 calentamiento y
 agitación
 THERMO
 SCIENTIFIC
 SP131325
 5-540°C/60-
 1200 rpm
 C1768110624
 836
 5 °C
 ------
 LAB-AQ-54
 Horno eléctrico Felisa FE-241 25 -220°C 930610 5. °C ------ LAB-AQ-37
 Termómetro
 LAUKA
 ------
 (20 a 110)°C
 350
 1.0°C
 ------
 004
 Refrigerador TORREY R-36
 ------
 I07-1277
 ------
 ------
 LAB-AQ-60
 Termómetro Rochester
 NY
 ------
 (-10 a 110)°C
 5463
 1.0°C
 ------
 08
 Bombas para
 airear
 RESUN/
 BOYU
 AL 9602/
 SC7500
 3.5 L/min /
 2X3 L/min
 1315/
 ------
 ------
 LAB-AQ-08/
 LAB-AQ-09
 Medidor de Ph
 Thermo
 Fisher
 Scientific
 pH
 Benchtop
 0-14
 Unidades de
 pH
 B26326
 0.01 Unidades
 de pH
 ------
 LAB-AQ-59
 Balanza
 granataria
 OHAUS TJ2611 0.1-600 g -------- 0.1 g ------ LAB-AQ-01
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 Instrumento o
 Equipo
 Marca
 Modelo
 Intervalo de
 medición
 N° de Serie
 Resolución
 Exactitud
 Numero de
 inventario
 Horno Fisher
 Scientific
 516G 501N0028 200°C LAB-AQ-38
 Termómetro BRANNAN ------ 10° a 400°C 2°C ------ 014
 Mufla Felisa FE-330 930767 0-1100°C 1°C ------ LAB.-AQ-49
 Medidor de pH SperScientif
 ic
 860033
 9929803
 0-14
 Unidades de
 pH
 0.01 ------- LAB-AQ-72
 Termómetro ERTCO ------
 4904
 -2° a 80°C 0.2 °C ------ 012
 Tabla 4. Relación de equipos empleados para la confirmación de métodos.
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 IX. Desarrollo del proyecto
 En primera instancia es importante señalar que las validaciones o
 confirmaciones de métodos son del tipo parcial, debido a que se está
 trabajando con métodos normalizados y lo que se pretende es demostrar su
 cumplimiento con las especificacionesque la ley marca, demostrar que se
 cuenta con la competencia técnica para realizarlo adecuadamente tomando
 en consideración las instalaciones, material y equipo con los que el
 laboratorio cuenta, a diferencia de una validación completa en la cual se
 trabaja con métodos obtenidos de publicaciones científicas, normalizados a
 los cuales se les han realizado.
 En concordancia con (4) relacionados se muestra a continuación la
 manera en la que cada una de las características de desempeño se llevó a
 cabo.
 9.1 Demanda Bioquímica de Oxígeno.
 9.1.1 Muestreo.
 Se tomaron 80 L de muestra para la Determinación de Demanda
 Bioquímica de Oxígeno en cuatro garrafas con capacidad de 20 L cada uno.
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 La muestra fue tomada el 17 de diciembre del 2012 a las 12 h e ingresó
 en el laboratorio a las 18 h con el número único 4791. Se registró su ingreso
 en la bitácora AQ-08-02 Bitácora de Ingreso de Muestras y se manejó una
 cadena de custodia para el control interno del laboratorio.
 La muestra empleada fue un agua residual que no contenía Demanda
 Bioquímica de Oxígeno. Ver el registro del análisis preliminar que se le
 realizó a la muestra 4791 para corroborar la ausencia de Demanda
 Bioquímica de Oxígeno (DBO5) en la bitácora AQ-010-3 pág. 004.
 La muestra era incolora e inodora además de que presentaba un pH de
 7.30 y materia flotante ausente. Para su conservación la muestra se
 mantuvo a 4°C durante su análisis.
 9.1.2 Preparación de reactivos.
 1. Disolución amortiguadora de fosfatos. Pesar aproximadamente
 4.25096 g de fosfato monobásico de potasio, 10.87732 g de fosfato dibásico
 de potasio, 16.71832 g de fosfato dibásico de sodio heptahidratado y
 0.85408 g de cloruro de amonio, disolver en 200 mL de agua y aforar a 0.5
 L.
 2. Disolución de sulfato de magnesio. Pesar aproximadamente 11.2521
 g de sulfato de magnesio heptahidratado, disolver en agua y diluir a 0.5 L.
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 3. Disolución de cloruro de calcio. Pesar aproximadamente 18.2776 g
 de cloruro de calcio anhídro, disolver en agua y diluir a 0.5 L.
 4. Disolución de cloruro férrico. Pesar aproximadamente 0.12483 g de
 cloruro férrico hexahidratado, disolver en agua y diluir a 0.5 L.
 5. Disolución de ácido sulfúrico (10 N). Agregar aproximadamente 68.6
 mL de ácido sulfúrico concentrado a 200 mL de agua, mezclar bien y diluir
 hasta 0.25 L.
 6. Disolución de hidróxido de sodio (10 N). Pesar aproximadamente
 101.6 g de hidróxido de sodio, disolver en agua y diluir a 0.25 L.
 7. Disolución de sulfito de sodio. Pesar aproximadamente 0.38593 g de
 sulfito de sodio, disolver en agua y diluir a 0.25 L. Esta disolución no es
 estable; por lo que debe prepararse diariamente.
 8. Disolución madre de glucosa-ácido Glutámico (396 mg/L). Secar
 glucosa y ácido glutámico a 103ºC durante una hora. Pesar
 aproximadamente y con precisión 0.30021 g de glucosa y 0.30018g de
 ácido glutámico, diluir en agua y aforar a 0.1 L. Preparar inmediatamente
 antes de usarla.
 9. Disolución madre de glucosa-ácido Glutámico (1500 mg/L). Secar
 glucosa y ácido glutámico a 103ºC durante una hora. Pesar
 aproximadamente y con precisión 0.5693 g de glucosa y 0.5687 de ácido
 glutámico, diluir en agua y aforar a 0.5 L. Preparar inmediatamente antes de
 usarla.
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 10. Muestra fortificada 5.94, 7.92 y 9.9 mg/L. Tomar una alícuota de 3
 ml de la solución madre de Glucosa-Ácido Glutámico (396 mg/L) y aforar a
 200 ml, 2ml a 100ml y 5ml en 200 ml respectivamente con la muestra 4791-
 1.
 11. Muestra fortificada 135,375, 475, 675, 840, 100, 1155 y 1335 mg/L.
 Tomar una alícuota de 9, 25, 33, 45, 56, 67, 77 y 89 ml de la solución madre
 de Glucosa-Ácido Glutámico (1500 mg/L) y aforar a 100 ml respectivamente
 con la muestra 4791-1.
 12. Muestra fortificada 1500 mg/L. Pesar aproximadamente 0.11370 g
 de ácido Glutámico y dextrosa y aforar a 100 ml con la muestra 4791-1.
 13. Disolución alcalina de yoduro-azida de sodio. Disolver en agua 250
 g de hidróxido de sodio, 75 g de yoduro de potasio, diluir a 0.5 L con agua
 destilada. A esta disolución agregar 5 g de azida de sodio disueltos en 20
 mL de agua. Esta disolución no debe dar color con la disolución de almidón
 cuando se diluya y acidifique.
 14. Disolución indicadora de almidón. Disolver en 1 L de agua destilada
 caliente, 10 g de almidón soluble y 1 g de ácido salicílico como conservador.
 Mantener en refrigeración siempre que no esté en uso.
 15. Disolución estándar de tiosulfato de sodio (0,0243 N). Pesar
 aproximadamente 6,2075 g de tiosulfato de sodio y disolver en agua
 destilada y diluir a un litro; agregar un gramo de hidróxido de sodio en
 lentejas. Se debe calcular la concentración de esta disolución con una
 disolución de disolución de Dicromato de potasio 0,025 N usando la
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 disolución de almidón como indicador (1 mL de la disolución valorada de
 Tiosulfato 0,025 M es equivalente a 1mg de oxígeno disuelto).
 16. Disolución sulfato manganoso. Se pesan 182 g de sulfato
 manganoso y se afora con agua a 500 ml.
 17. Disolución de Dicromato de potasio (0,025 N). Pesar
 aproximadamente y con precisión 0.613 g de Dicromato de potasio
 previamente secado a 105°C durante 2 h y aforar a 0.5 L con agua destilada.
 18. Solución Yoduro de Potasio (1:10). Pesar 100 gramos de Yoduro
 de Potasio y diluir a 1000 ml.
 19. Solución ácido acético (1:1). Diluir 500 ml de ácido Acético en 500
 ml de agua.
 20. Valoración de la disolución de Tiosulfato de sodio. En un matraz
 aforado disolver 1 g de yoduro de potasio exento de yodato en 60 mL de
 agua. Agregar 0,5 mL de ácido sulfúrico concentrado y 10 mL de la
 disolución de Dicromato de potasio, diluir a 100 mL con agua y valorar el
 yodo con la disolución de Tiosulfato, agregar el almidón hasta el final de la
 determinación, cuando se alcance un color amarillo pálido.
 Dónde:
 N: es la normalidad.
 V: es el volumen.
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 9.1.3 Pretratamiento de la muestra.
 Se tomaron 200 ml de la muestra con número único 4791-1 para
 medirle el pH, con lo que se obtuvo un pH de 7.36, por lo que no necesitó
 ajuste de pH puesto que se encontraba en el rango de 6.5 a 7.5 unidades de
 pH.
 La muestra se expuso al sol por un periodo de 2 horas y
 posteriormente se sometió al procedimiento de detección de cloro residual
 que consiste en agregar a 100 ml de la muestra 10 ml de Ácido Acético 1:1 y
 10 ml de Yoduro de Potasio. Al agregar almidón como indicador no se
 presenció cambio de coloración, por lo tanto no existió gasto de Sulfito de
 Sodio al titular la muestra, por lo que se comprobó que la muestra no
 presentaba cloro residual.
 9.1.4 Desarrollo del Método.
 Se preparó el agua de dilución añadiendo por cada litro de agua 1 mL
 de cada una de las siguientes disoluciones: disolución de sulfato de
 magnesio, disolución de cloruro de calcio, disolución de cloruro férrico y
 disolución amortiguadora de fosfatos y se dejó airear por 3 horas. El
 volumen de agua fue dependiente de la cantidad de muestras fortificadas
 que se prepararon.
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 Se acomodaron y rotularon los Winkler colocando el número único de
 la muestra, código de identificación que se le asignó a cada muestra
 fortificada y fecha en la que se inició el proceso para identificarlos.
 Se tomaron los mililitros de las muestras fortificadas de acuerdo a la
 relación que se muestra en la tabla 5.
 Concentración
 (mg/L DBO5)
 Dilución
 Alícuota
 9.90 100 10
 135.00 20 6
 375.00 20 6
 495.00 10 6
 675.00 20 6
 840.00 25 6
 1005.00 20 6
 1155.00 10 6
 1335.00 10 3
 1500.00 10 6
 Tabla 5. Puntos del intervalo de trabajo para DBO5.
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 Una vez que se colocaron los mililitros de muestra correspondientes, se
 llenaron los Winkler con agua de dilución colocando la tapa inmediatamente
 después del llenado y sin retirar el sello hidráulico a las muestras que se
 incubaron por 5 días a 20°C ± 1se les colocó parafilm para evitar
 evaporaciones.
 A las muestras que se titularon al inicio del análisis se les agregaron
 por frasco 2 ml de la solución Sulfato Manganoso, 2 ml de la solución
 yoduro- ázida de Sodio, se agitaron vigorosamente y se dejaron sedimentar
 por un periodo aproximado de 10 min hasta que se observó un sedimento
 cercano al equivalente de 100 ml. Por último se colocaron por cada frasco 2
 ml de Ácido Sulfúrico tomando un coloración amarilla (Ver figura 6), se
 agitaron vigorosamente, se tomaron con una probeta 100 ml de la muestra y
 se colocaron en un matraz Erlenmeyer de 250 ml.
 Figura 6. Winkler con muestra.
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 Se titularon los 100 ml de muestra con Tiosulfato de Sodio. Fue hasta
 observado el color amarillo paja cuando se le agregó 1 ml de la solución
 indicadora de almidón presentándose un color azul intenso. Se continuó
 agregando el Tiosulfato hasta el obtener el vire a transparente.
 Cumplidos los 5 días se procedió a realizar la titulación de los frascos
 que se mantuvieron en incubación empleado el mismo método indicado en
 los putos 9.2.5 y 9.2.6.
 Se elaboró con los resultados obtenidos el estadístico de la
 Confirmación del método de acuerdo al formato AQ-102 Estadístico para la
 Confirmación de los Métodos Volumétricos y Gravimétricos.
 9.1.4.1 Intervalo de trabajo.
 Con base en las definiciones y conceptos antes mencionados,
 sabemos que el intervalo de trabajo nos marca el conjunto de valores del
 mensurando que se obtienen típicamente al aplicar el método de medición.
 Además, éste criterio de validación intervine la capacidad de equipo y
 la misma experiencia del analista si hablamos para el punto más alto,
 mientras que el punto más bajo lo establecen los límites de detección y
 cuantificación.
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 De acuerdo a lo señalado en la Guía de Laboratorio para la Validación
 de
 Métodos y Temas Relacionados, el intervalo de trabajo debe
 conformarse por un total de 10 puntos, los cuales se establecerán
 considerando los límites máximos permisibles establecidos por la norma
 mexicana (6)que manejan un límite máximo para la DBO5de 150 mg/L, la
 (7)que establece que el límite máximo permisible para aguas residuales
 tratadas deben contar con un máximo de 30 mg/L, y la (8) que maneja 260
 mg/L.
 Considerando lo anterior, los valores de los límites máximos
 permisibles deben encontrarse en la parte media del intervalo de trabajo. Es
 substancial señalar que se toman como referencia esta normatividad puesto
 que son las que se emplean para realizar los reportes en el laboratorio,
 tomado en cuenta los requerimientos de los clientes.
 Tomando en cuenta que el control normal de dextrosa-ácido glutámico
 en proporciones de 0.15 mg de cada uno, tiene una concentración conocida
 de 198 mg/L, se harán los ajustes necesarios para obtener una solución
 madre de 1500 mg/L de DBO5.
 Como se muestra en la tabla 6, los puntos se prepararon a partir de la
 disolución madre de Ácido Glutámico-Dextrosa C.C. 396 mg/L (ST-191-A)
 para la concentración de 9.9 mg/L. Para las restantes se preparó una
 solución madre de 1500 mg/L (ST-190-A) tomando la alícuota
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 correspondiente para cada concentración y llevados al volumen que abajo se
 indica con la muestra 4791-1.
 Punto
 Concentración
 (mg/L)
 Alícuota
 (mL)
 Volumen
 De Pipeta
 Código de
 pipeta
 Volumen de
 Matraz (ml)
 Código
 de Matraz
 Registro*
 1 9.90 5 5 1 200 V1 ST-194-A
 2 135.00 9 9 1 100 V1 ST-195-A
 3 375.00 25 25 1 100 V4 ST-196-A
 4 495.00 33 20,10 y 3 1,1 y 1 100 V5 ST-197-A
 5 675.00 45 20 y 25 1,1 100 V8 ST-198-A
 6 840.00 56 50 y 6 1,1 100 V9 ST-199-A
 7 1005.00 67 50,10 y 7 1,1 y 1 100 V10 ST-200-A
 8 1155.00 77 50, 20 y 7 1,1 y 1 100 V12 ST-201-A
 9 1335.00 89 50, 20, 10 y 9 1,1,1 y 1 100 V14 ST-203-A
 10 1500.00 ------- ------- 100 V15 ST-202-A
 Tabla 6. Preparación de los puntos del intervalo de trabajo DBO5.
 9.1.4.2 Límite de Cuantificación (LC).
 Para el límite de cuantificación se realizaron 10 muestras fortificadas de
 3 diferentes niveles en 2 días diferentes con soluciones madre de Ácido
 Glutámico-Dextrosa de concentración 396 mg/L (Ver tabla 7), esto
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 considerando los lotes analíticos de muestras normales y la capacidad de los
 equipos. La preparación se dio como lo señala la Tabla 7, empleando la
 muestra 4791 para aforar.
 Tabla 7. Preparación de las muestras fortificadas para la Cantidad Mínima
 Cuantificable para el método de DBO5.
 9.1.4.3 Precisión en condiciones de Repetibilidad.
 Como se evidencia en la Tabla 8, para comprobar que el método de
 determinación de la DBO5 es repetible se realizaron 10 soluciones
 fortificadas a 3 niveles diferentes (alto, medio y bajo), empleando las
 soluciones madre de Ácido Glutámico-Dextrosa de concentración 396 mg/L,
 mientras que en el caso de las soluciones de 1500 mg/L se pesaron las
 DÍA Concentración
 (mg/L DBO5)
 Disolución
 madre
 Alícuota
 (mL)
 Volumen
 (mL)
 13/03/2013 5.94 ST-191-A 3 200
 17/03/2013 7.94 ST-218-A 2 100
 17/03/2013 9.90 ST-218-A 5 200
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 cantidades de 0.015 g por cada reactivo en un volumen de 100 mL aforado
 con la muestra 4791.
 Tabla 8. Preparación de las muestras fortificadas para la repetibilidad del
 método DBO5.
 9.1.4.4 Reproducibilidad del método (Precisión Intermedia).
 En la etapa de comprobación de la reproducibilidad de determinación
 de la DBO5se realizaron 10 soluciones fortificadas a 3 niveles diferentes
 (alto, medio y bajo), empleando las soluciones madre de Ácido Glutámico-
 Dextrosa de concentración 198 y 396 mg/L, aunque en el caso de las
 soluciones de 1500 mg/L se pesaron las cantidades de 0.015 g de cada uno
 de los reactivos en un volumen de 100 mL (Ver tabla 9).
 DÍA Concentración Disolución
 madre
 Alícuota
 (mL)
 Volumen
 (mL)
 20/03/2013 9.90 ST-241-A 5 200
 22/03/2013 840.00 ST-261-A 56 100
 22/03/2013 1500.00 ------------ ------- 100
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 Tabla 9. Preparación de las muestras fortificadas para la reproducibilidad del
 método DBO5.
 9.1.4.5 Recuperación.
 En la etapa de comprobación de la reproducibilidad de determinación de la
 DBO5 es repetible se realizaron 10 soluciones fortificadas a 3 niveles diferentes
 (alto, medio y bajo), empleando las soluciones madre de Ácido Glutámico-Dextrosa
 de concentración 396 mg/L, aunque en el caso de las soluciones de 1500 mg/L se
 pesaron las cantidades de 0.015 g por cada reactivo en un volumen de 100 mL.
 Tabla 10. Preparación de las muestras fortificadas para la recuperación del
 método DBO5.
 Día Concentración Disolución madre Alícuota (mL) Volumen (mL)
 27/03/2013 9.90 ST-287-A 5 200
 28/03/2013 840.00 ST-300-A 56 100
 29/03/2013 1500.00 ------------ ------- 100
 Día Concentración Disolución madre Alícuota (mL) Volumen (mL)
 04/04/2013 9.90 ST-332-A 5 200
 04/04/2013 840.00 ST-332-A 56 100
 04/04/2013 1500.00 ------------ ------- 100
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 9.1.4.6Sesgo.
 Se obtiene mediante el formato del Estadístico del método de
 Confirmación del Método de Determinación de Demanda Bioquímica de
 Oxígeno.
 9.1.4.7Incertidumbre.
 Se obtiene mediante el formato AQ-029 Cálculo de Incertidumbres.
 9.2 Potencial Hidrógeno (pH).
 9.2.1 Preparación de soluciones..
 1. Disolución A: Biftalato de Potasio[C6 H4
 (COOH)(COOK)] = 0.05 mol/L
 Disolver 0.5105 g de Biftalato de Potasio, que se ha secado durante 2
 h a 120 °C, en agua a 25 °C y diluir a 50 ml en un matraz volumétrico.
 2. Disolución B: Fosfatodisódico(Na2 HPO4) = 0.025
 mol/kg y fosfato dihidrógeno de potasio (KH2 PO4) = 0.025 mol/kg.
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 Secar las sales de anhidro a 120 °C durante 2 h. Disolver 0.17565 g
 Fosfato Disódico y 0.16935 g de Fosfato Potasio Monobásico en agua a 25
 °C y diluir a 0.05 L con agua.
 3. Disolución C: Tetraborato de Sodio Decahidratado b
 (Na2B4O7 . 10H2O) = 0.01 mol/kg.
 Disolver 0.190 g de Tetraborato de Sodio Decahidratado en agua a 25
 °C y diluir a 0.05 L en un matraz volumétrico.
 4. Disolución D: Carbonato de sodio b(Na2 CO3) = 0.025
 mol/kg y bicarbonato de sodio b(NaHCO3) = 0.025 mol/kg.
 Disolver 0.1320 g de carbonato de sodio, que se ha secado durante 90
 min a 250 °C, y 0.10460 g de bicarbonato de sodio, que se ha secado por
 más de 2 días en un desecador.
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 9.2.2 Desarrollo del método.
 9.2.2.1 Intervalo de Trabajo.
 Se prepararon los puntos como lo marca el punto 9.2.1, con los
 registros que indica la Tabla 11. El Equipo SperScientific (Ver Figura 7) es el
 que se empleó durante el desarrollo del método.
 Punto
 Solución amortiguadora
 (Unidades de pH)
 Matraz de
 50 mL
 Registro*
 1 4.00 V1 ST-370-A
 2 6.87 V3 ST-371-A
 3 9.18 V4 ST-372-A
 4 10.01 V30 ST-373-A
 Tabla 11. Puntos del intervalo de trabajo para pH.
 Figura 7. Medidor de pH y Conductividad Electrolítica empleado para la
 confirmación de métodos.
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 9.2.2.2Precisión en condiciones de Repetibilidad.
 Para determinar si el método de medición de pH es repetible se
 realizaron 10 soluciones por cada buffer (4.00, 6.87, 9.18 y 10.00).
 La preparación de las soluciones se realizó de acuerdo al punto 9.2.1
 de éste reporte, considerando un volumen de 50 mL.
 9.2.2.3 Reproducibilidad del método (Precisión Intermedia).
 En la determinación de la precisión intermedia del método de medición
 de pH se prepararon al igual que para repetibilidad, 10 soluciones por buffer
 en volúmenes de 50 mL.
 Como se mencionó con anterioridad, la repetibilidad y reproducibilidad
 son indicadores de precisión con la única diferencia que para la
 reproducibilidad hay que cambiar una de las variables consideradas para
 repetibilidad.
 Por capacidad del laboratorio la única variable que se cambió fue el
 tiempo.
 9.2.2.4 Recuperación.
 La determinación de la recuperación del método de medición de pH se
 realizó mediante las lecturas de 6 soluciones de cada una de las soluciones
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 amortiguadoras (4.00, 6.87, 9.18 y 10.00), siguiendo para su preparación
 que señala el punto 9.2.1 de éste reporte.
 9.2.2.5Sesgo.
 Se obtiene mediante el formato del Estadístico del método de
 Confirmación del Método de Medición de pH.
 9.2.2.6Incertidumbre.
 Se obtiene mediante el formato AQ-029 Cálculo de Incertidumbres.
 9.3 Conductividad Electrolítica.
 9.3.1Preparación de las soluciones.
 1. Disolución A, patrón de Cloruro de Potasio 0,1 mol/L.
 Secar a 105°C el Cloruro de Potasio, disolver 1.4912 g en agua a 25
 °C y aforar a 0.2 L. La conductividad de la solución a 25ºC es de 1 2900
 µS/cm. Para las soluciones de 50 ml se necesita pesar 0.37285 g y llevar a
 la marca con agua.
 2. Disolución B, patrón de Cloruro de Potasio 0,01mol/L.
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 Diluir 10 mL de la disolución de 0,1 mol/L con agua a 100 mL a 25°C.
 La conductividad de la disolución a 25ºC es de 1413 µS/cm.
 3. Disolución C, patrón de Cloruro de Potasio 0,001mol/L.
 Diluir 10 mL de la disolución B con agua a 100 mL a 25°C. La
 conductividad de la solución a 25ºC es de 147 µS/cm.
 9.3.1 Desarrollo del método.
 9.3.2.1 Intervalo de trabajo.
 En concordancia con la NMX-AA-093-SCFI-2000 Determinación de la
 Conductividad Electrolítica se ha considerado como intervalo de trabajo de
 147 a 12900 µS/cm, según los intervalos de trabajo que maneja el equipo,
 además de su capacidad de detección.
 Los puntos que se muestran en la Tabla 12 se prepararon a partir de la
 disolución madre de Cloruro de Potasio de 12900 (µS/cm) (ST-546-A)
 tomando la alícuota abajo indicada y aforando con agua destilada al volumen
 correspondiente.
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 Tabla 12. Preparación de las soluciones para el intervalo de trabajo del
 método de medición de la Conductividad Electrolítica.
 9.3.2.2 Precisión en condiciones de Repetibilidad.
 Al igual que para los otros dos métodos, para la determinación de
 conductividad se realizaron por cada uno de los puntos del intervalo de
 trabajo 10 soluciones como lo describe el punto 9.3.1 de éste reporte.
 Se realizaron 3 lecturas por cada solución, los resultados obtenidos se
 introdujeron al estadístico de prueba del método.
 9.3.2.3 Reproducibilidad del método (Precisión Intermedia).
 Como ya se ha mencionado, para el cálculo de la precisión se
 consideran tanto repetibilidad como reproducibilidad. Para éste último se
 tomaron en cuenta 3 niveles y la preparación de 10 soluciones por cada uno.
 Como variable entre repetibilidad y reproducibilidad se consideró el tiempo.
 Punto
 Concentración
 (µS/cm)
 Alícuota Volumen
 de Pipeta
 Código
 de
 Pipeta
 Volumen
 de Matraz
 Código
 Matraz
 Registro*
 1 147.00 10 10 1 100 ml V1 ST-548-A
 2 1413.00 10 10 2 100 ml V4 ST-547-A
 3 12900.00 ---- ----- ----- 200 ml V1 ST-546-A

Page 75
                        

75
 9.3.2.4 Recuperación.
 Por cada nivel del intervalo de trabajo se prepararon 6 soluciones cuya
 preparación se muestra en el punto 9.3.1 de éste reporte.
 9.3.2.5Sesgo.
 Se obtiene mediante el formato del Estadístico del método de
 Confirmación del Método de Medición de Conductividad Eléctrica.
 9.3.2.6 Incertidumbre.
 Se obtiene mediante el formato AQ-029 Cálculo de Incertidumbres.
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 X. Resultados
 10.1Demanda Bioquímica de Oxígeno
 10.1.1Intervalo de trabajo
 Los datos de porcentaje de recuperación obtenidos para el intervalo de
 trabajo del método se muestran en la Tabla 13, mientras que en la Figura 8
 se puede apreciar la gráfica obtenida a partir de las concentraciones teóricas
 y las obtenidas.
 Conc. Teórica
 (mg/L)
 Conc. Obtenida
 (mg/L)
 Recuperación
 (%)
 0 0.16 BCO
 9.9 9.45 95.45
 135 118.18 87.54
 375 315.14 84.04
 495 443.16 89.53
 675 640.12 94.83
 840 677.54 80.66
 1005 807.54 80.35
 1155 935.56 81.00
 1335 1118.74 83.80
 1500 1211.31 80.75
 Tabla 13. Resultados de los puntos del intervalo de trabajo para el método
 Demanda Bioquímica de Oxígeno.
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 Figura 8. Intervalo de trabajo de Demanda Bioquímica de trabajo.
 Pendiente (m) y el coeficiente de correlación (r) obtenidos a partir
 de los datos del intervalo de trabajo
 Pendiente
 Criterio de Aceptación m ≈ 1.00
 Resultado 0.8048 ≈1.00
 Cumple con criterio Si
 Coeficiente de Correlación
 Criterio de Aceptación r > 0.98
 Resultado 0.99703> 0,98
 Cumple con criterio Si
 y = 1.2351x - 22.767R² = 0.9941
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 Obtención de Gráfico de residuales.
 Y
 Conc. Teórica
 y
 Conc.
 Obtenida
 Sesgo
 (mg/L) (mg/L) Y-y
 9.9 9.45 0.45
 135.00 118.18 16.82
 375.00 315.14 59.86
 495.00 443.16 51.84
 675.00 640.12 34.88
 840.00 677.54 162.46
 1005.00 807.54 197.46
 1155.00 935.56 219.44
 1335.00 1118.74 216.26
 1500.00 1211.31 288.69
 Tabla 14.Sesgos obtenidos a partir del intervalo de trabajo para el método
 DBO5.
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 Figura 9.Gráfico de residuales obtenidos a partir del intervalo de trabajo para
 el método DBO5. .
 10.1.2 Cálculo de la Cantidad Mínima Cuantificable.
 En la Tabla 15 se pueden apreciar los porcentajes de recobro
 obtenidos para el cálculo de la cantidad mínima cuantificable. Por otro lado
 la Figura 10 muestra la gráfica obtenida a partir de éstos datos.
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 Tabla 15. Resultados
 obtenidos para la Cantidad
 Mínima Cuantificable
 Nivel Conc. Teórica
 (mg/L) Conc. Obtenida
 (mg/L) Recuperación
 (%)
 2
 7.92 4.73 59.7
 7.92 10.64 134.3
 7.92 9.45 119.4
 7.92 11.82 149.2
 7.92 14.18 179.1
 7.92 13.00 164.1
 7.92 16.54 208.9
 7.92 14.18 179.1
 7.92 16.54 208.9
 7.92 10.64 134.3
 Nivel Conc. Teórica
 (mg/L) Conc. Obtenida
 (mg/L) Recuperación
 (%)
 3
 9.90 8.27 83.6
 9.90 11.82 119.4
 9.90 10.64 107.4
 9.90 11.82 119.4
 9.90 9.45 95.5
 9.90 11.82 119.4
 9.90 8.27 83.6
 9.90 10.64 107.4
 9.90 8.27 83.6
 9.90 9.45 95.5
 Nivel Conc. Teórica
 (mg/L) Conc. Obtenida (mg/L)
 Recuperación (%)
 1
 5.94 4.73 79.60
 5.94 -1.18 -19.90
 5.94 4.73 79.60
 5.94 5.91 99.5’
 5.94 -1.18 -19.90
 5.94 -1.18 -19.90
 5.94 2.36 39.80
 5.94 -1.18 -19.90
 5.94 -1.18 -19.90
 5.94 2.36 39.80
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 Figura10. Resultados obtenidos para la Cantidad Mínima Cuantificable
 (CMC) para el método DBO5.
 Nivel Concentración Teórica(mg/L) s
 1 5.940 2.937
 2 7.920 3.569
 3 9.900 1.500
 Tabla 16.Sesgos obtenidos a partir de la obtención de la CMC para el método
 DBO5.
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 10.1.3 Obtención de Repetibilidad y Reproducibilidad del método.
 10.1.3.1 Cálculo de la repetibilidad del método DBO5.
 Como resultado de los análisis para determinar si el método de DBO5 cuenta
 con repetibilidad, en la Tabla 17 se observa el sesgo obtenido por cada
 punto, dichos datos se encuentran graficados en la Figura 11.
 Tabla 17. Desviación estándar y sesgos obtenidos a partir de los datos de
 repetibilidad.
 Figura 11. Repetibilidad del método DBO5.
 y = 0.0192x + 0.5338R² = 0.9974
 0.0000
 5.0000
 10.0000
 15.0000
 20.0000
 25.0000
 30.0000
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 Sr
 Promedio
 Gráfico de Repetibilidad
 Concentración
 Teórica
 9.90 840.00 1500.00
 9.34 742.54 1311.76
 Sr 1.03 14.08 26.18
 Sesgo 0.56 97.46 188.24
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 1. Verificación del coeficiente de correlación.
 2. Criterio de aceptación.
 Si t calculada > t tablas
 Se acepta o se
 rechaza
 19.669 > 12.7062 Se acepta
 10.1.3.2 Cálculo de la reproducibilidad.
 Observar Tabla 18 para apreciar los datos obtenidos para
 reproducibilidad del método.
 r2 0.9974
 R 0.9987
 n 3
 α 0.05
 g.l.=(n-2) 1
 t tablas= 12.706
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 Concentración Teórica (mg/L) Concentración Teórica (mg/L) Concentración Teórica (mg/L)
 9.90 840.00 1500.00
 Yiprom
 Y1-Yi prom
 Y2-Yi prom. Yiprom.
 Y1-Yi prom
 Y2-Yi
 prom
 Yiprom
 Y1-Yi prom
 Y2-Yi
 prom
 8.860 -0.591 0.590 709.060 0.000 0.000 1319.640 -29.544 29.544
 9.450 1.182 -1.180 748.450 -9.848 9.848 1324.560 -24.620 24.620
 11.220 -0.591 0.590 743.530 4.924 -4.924 1349.180 0.000 0.000
 10.040 -0.591 0.590 748.450 9.848 -9.848 1295.020 4.924 -4.924
 9.450 0.000 0.000 748.450 0.000 0.000 1299.940 0.000 0.000
 8.860 -0.591 0.591 738.600 0.000 0.000 1295.020 4.924 -4.924
 8.270 0.000 0.000 738.600 0.000 0.000 1295.020 -4.924 4.924
 9.450 1.182 -1.182 758.300 0.000 0.000 1349.180 0.000 0.000
 9.450 -1.182 1.182 753.370 -4.924 4.924 1290.090 0.000 0.000
 8.860 0.591 -0.591 723.830 14.772 -14.772 1319.64 29.544 -29.544
 Yprom 9.395
 Y prom 741.06
 Y prom 1313.730
 Suma
 Cuadrados 11.871
 Suma
 Cuadrados 921.3440
 Suma
 Cuadrados 3103.475
 t = 10
 t = 10
 t = 10
 n= 6 n= 6 n= 6
 SI(T)= 0.487
 SI(T)= 4.293
 SI(T)= 7.878
 Tabla 18. Reproducibilidad del método DBO5.
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 Donde:
 t : número de muestras.
 n: número de días
 SI: Precisión intermedia (reproducibilidad)
 3. Verificación del coeficiente de correlación.
 4. Criterio de aceptación.
 Si t calculada
 > t tablas
 Se acepta o se
 rechaza
 37.621 > 2.776 Se acepta
 r2 0.9972
 R 0.9986
 N 6
 Α 0.0500
 g.l.=(n-2) 4
 t tablas 2.7760
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 10.1.4 Cálculo de la recuperación del método.
 Para el cálculo de la recuperación se tomaron en cuenta las
 concentraciones obtenidas de los blancos (Ver Tabla 19).
 No. de muestras
 Concentración Teórica
 (mg/L)
 Concentración
 Obtenida (mg/L)
 1 0 0.16
 2 0 0.12
 3 0 0.16
 4 0 0.16
 5 0 0.20
 6 0 0.16
 Tabla 19. Resultados de los blancos obtenidos en el cálculo de la
 recuperación del método DBO5.
 Recuperación (%)=100(C1-C2)/C3
 C1: Concentración determinada en la muestra fortificada.
 C2: Concentración determinada en la muestra no fortificada.
 C3: Concentración de fortificación.
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 Media de %R 94.600
 Desviación Estándar (s) 12.362
 %R ideal (µ) 100
 N 18
 Nivel de confianza 95%
 Nivel de Significancia (5%) 0.05
 Grados de libertad(g. l.) = n-1 18-1=17
 t Tablas= t = (g. l.*α) =17*0.05=2.110
 Criterio de aceptación
 (-) tablas ≤tcalc. ≤(+) t tablas
 -2.1098 -1.8680 2.1098
 Intervalo de Trabajo: 9.900 a 1500.000 mg/L
 Límite de cuantificación: 9.900 mg/L
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 Recuperación: 83.6 0% - 119.4 %
 Sesgo: 0.5641-188.2432 mg/L
 Repetibilidad y Reproducibilidad: El método para la determinación de Demanda
 Bioquímica de Oxígeno (DBO5) aplicado a matrices acuosas presenta Repetibilidad y
 reproducibilidad.
 Incertidumbre: 6.690 mg/L
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 10.2. Potencial Hidrógeno (pH).
 10.2.1 Intervalo de trabajo.
 La Tabla 20 expone los datos obtenidos para el intervalo de trabajo del
 Método Medición de pH, cuya gráfica se aprecia en la Figura 12.
 pH Teórico
 solución
 reguladora
 (Unidades
 de pH)
 Lectura 1
 (Unidades
 de pH)
 Lectura 2
 (Unidades
 de pH)
 Lectura 3
 (Unidades
 de pH)
 pH
 Obtenido
 solución
 reguladora
 (Unidades
 de pH)
 Recuperación
 (%)
 4.00 4.02 4.03 4.01 4.02 100.38
 6.87 6.86 6.86 6.87 6.87 99.93
 9.18 9.17 9.18 9.18 9.18 99.97
 10.01 10.05 10.05 10.04 10.04 100.27
 Tabla 20. Datos obtenidos en el intervalo de trabajo.
 Figura12. Gráfico del intervalo de trabajo de la determinación de pH.
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 1. Calculó de la pendiente (m) y el coeficiente de
 correlación (r).
 Pendiente (m)=
 1.0007
 Coeficiente de Correlación (r)=
 1.0000
 2. Criterios de Aceptación
 2.1 Criterios de Aceptación: m ≈ 1.00
 1.0007 ≈ 1.00 Cumple
 2.2 Criterios de Aceptación: r > 0.98
 0.99998 > 0.98 Cumple
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 Figura 13. Gráfico de residuales obtenido del intervalo de la confirmación del
 método de la medición del pH.
 10.2.2. Cálculo de la Desviación Estándar y coeficientes de variación en
 condiciones de repetibilidad.
 El cálculo de la desviación estándar en conjunto con los coeficientes de
 variación en la repetibilidad del método de medición de pH se puede apreciar
 en la Tabla 22 con sus respectivos criterios de aceptación (Ver Tabla 23),
 mientras que para reproducibilidad los resultados se pueden apreciar en la
 Tabla 24 y sus criterios en la Tabla 25.
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 NIVELES
 Conc. Teórica 4.005 6.868 9.183 10.006
 Lecturas
 5.5000 5.5000 5.5000 5.5000
 Sr 0.0053 0.0071 0.0082 0.0093
 CV 0.0956 0.1284 0.1486 0.1696
 % Recobro
 100.1167 99.9709 100.0254 99.9500
 Sr 0.1315 0.1028 0.0890 0.0932
 CV 0.1313 0.1028 0.0890 0.0932
 Tabla 21. Desviación estándar y coeficientes de variación obtenidos en
 condiciones de repetibilidad para el método medición de pH.
 10.2.3. Cálculo de la Desviación estándar y coeficientes de variación en condiciones de reproducibilidad.
 Parámetro
 CRITERIO DE ACEPTACIÓN Aprobado
 Valor
 máximo
 tolerado
 Valor Obtenido
 4.00 6.87 9.18 10.01 4.00 6.87 9.18 10.01
 Coef. De variación
 (% CV) 1.5 0.131 0.103 0.089 0.093 SI SI SI SI
 % Recuperación
 80-
 120% 100.117 99.971 100.025 99.950 SI SI SI SI
 Tabla 22. Criterios de aceptación con base en los coeficientes de variación
 obtenidos en condiciones de repetibilidad para el método medición de pH.
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 NIVELES
 Conc. Teórica 4.000 6.870 9.180 10.010
 Lecturas
 4.006 6.867 9.182 10.006
 Sr 0.005 0.006 0.007 0.008
 CV 0.121 0.089 0.073 0.080
 % Recobro
 100.150 99.956 100.022 99.960
 Sr 0.121 0.089 0.073 0.080
 CV 0.121 0.089 0.073 0.080
 Tabla 23.Desviación estándar y coeficientes de variación obtenidos en
 condiciones de reproducibilidad para el método medición de pH.
 Parámetro
 CRITERIO DE ACEPTACIÓN
 Aprobado
 Valor
 máximo
 tolerado
 Valor Obtenido
 4.00 6.87 9.18 10.01 4.00 6.87 9.18 10.01
 Coef. De
 variación (% CV) 1.5 0.1212 0.0899 0.0730 0.0801 SI SI SI SI
 % Recuperación 80-120% 100.150 99.956 100.022 99.960 SI SI SI SI
 Tabla 24. Criterios de aceptación con base en los coeficientes de variación
 obtenidos en condiciones de reproducibilidad para el método medición de pH.
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 10.2.4Obtención del sesgo para el método de pH.
 La Tabla 21 muestra los sesgos obtenidos para cada buffer empleados
 en el método de medición de pH, con su gráfica respectiva (Ver Figura 13).
 Y
 Concentración
 teórica
 y
 Concentración
 obtenida
 Sesgo
 (Unidades de
 pH)
 (Unidades de
 pH) Y-y
 4.00 4.02 0.0200
 6.87 6.87 0.005
 9.18 9.18 0.0020
 10.01 10.04 -0.0280
 Tabla 25. Sesgos obtenidos en el intervalo de la confirmación del método de
 la medición del pH.
 10.2.5. Cálculo de la recuperación del método medición de pH.
 Recuperación (%)= (C1/C2)*100
 Dónde:
 C1=Valor obtenido en unidades de pH de solución amortiguadora.
 C2=Valor teórico en unidades de pH de solución amortiguadora.
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 Media de %R 100.0
 Desviación Estándar (s) 0.2691
 %R ideal (µ) 100
 N 18
 Nivel de confianza 95%
 Nivel de Significancia (5%) 0.05
 Grados de libertad(g. l.) = n-1 18-1
 t tablas=(g.l.,α) =17*0.05 2.1098
 Criterio de aceptación
 (-)ttablas ≤tcalc. ≤(+) t tablas
 -2.1098 0.3630 2.1098
 Intervalo de Trabajo: 4.00 a 10.01 Unidades de pH
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 Recuperación: 99.50 % - 100.93%
 Sesgo: -0.007 unidades de pH
 Repetibilidad y Reproducibilidad: El método medición de pH aplicado a matrices
 acuosas presenta Repetibilidad y Reproducibilidad.
 Incertidumbre:
 Solución amortiguadora Incertidumbre
 (Unidades de pH)
 4.00 0.80
 6.87 0.40
 9.18 0.40
 10.01 0.41
 Tabla 26.Incertidumbres obtenidas para cada solución buffer.
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 10.3 Conductividad Electrolítica.
 10.3.1 Intervalo de trabajo.
 Considerando como concentraciones teóricas 147.00, 1413.00 y 12900
 μS para el intervalo de trabajo del Método Medición de Conductividad
 Electrolítica, se obtuvieron los porcentajes de recobro con su gráfica
 respectiva (Ver Tabla 27 y Figura 14).
 CE Teórica solución KI
 Lectura 1 μS
 Lectura 2 μS
 Lectura 3 μS
 CE Obtenida solución KI
 Μs Recuperación
 (%)
 147.00 146.80 146.60 146.70 146.78 99.85
 1413.00 1414.00 1408.00 1413.00 1412.00 99.93
 12900.00 12890.00 12870.00 12880.00 12885.00 99.88
 Tabla 27. Datos obtenidos en el intervalo de trabajo para el método medición
 de Conductividad Electrolítica.
 Figura 14. Gráfico del intervalo de trabajo CE.
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 1. Calculó de la pendiente (m) y el coeficiente de
 correlación (r)
 Pendiente (m)=
 0.9988
 Coeficiente de Correlación (r)=
 1.0000
 2.1 Criterios de Aceptación: m ≈ 1.00
 0.9988 ≈ 1.00 Cumple
 2.2 Criterios de Aceptación: r > 0.98
 1.00000 > 0.98 Cumple
 10.3.2 Cálculos para la repetibilidad y reproducibilidad del método de CE.
 10.3.2.1Cálculo de desviación estándar y coeficientes de variación en condiciones de repetibilidad del Método Mediciónde CE.
 Se puede observar en la Tabla 28 las desviaciones y coeficientes de
 variación obtenidos en condiciones de repetibilidad del Método Medición de
 Conductividad Electrolítica (CE). Los criterios de aceptación para considerar
 que el método de CE efectivamente cuenta con repetibilidad se muestran en
 la Tabla 29.
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 NIVELES
 Conc. Teórica 147.000 1413.000 12900.000
 Lecturas
 146.9900 1410.6000 12883.3333
 Sr 0.1466 4.4328 27.7110
 CV 0.0997 0.3142 0.2151
 % Recobro
 99.9932 99.8301 99.8708
 Sr 0.0997 0.3137 0.2148
 CV 0.0997 0.3142 0.2151
 Tabla 28. Desviaciones estándar y coeficientes de variación obtenidos en
 condiciones de repetibilidad para el método medición de Conductividad Electrolítica.
 Parámetro
 CRITERIO DE ACEPTACIÓN Aprobado
 Valor máximo tolerado
 Valor Obtenido
 147.00 1413.00 12900.00 147.00 1413.00 12900.00
 Coeficiente de variación
 (% CV)
 10 0.0997 0.3142 0.2151 SI SI SI
 % Recuperación
 80-120% 99.993 99.830 99.871 SI SI SI
 Tabla 29. Criterios de aceptación para los coeficientes de variación obtenidos
 en condiciones de repetibilidad del método medición de Conductividad Electrolítica.
 A continuación se muestran los porcentajes de recuperación que
 obtuvieron para comprobar la reproducibilidad del método medición de CE
 (Ver Tabla 30). Los datos que en ésta se observan se analizaron para
 obtener sus correspondientes desviaciones estándar y coeficientes de
 variación, los cuales van de 0.084 a 0.164 (Ver Tabla 31). De acuerdo a los
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 criterios de aceptación que se establecieron, se tiene como conclusión que
 el método de medición de CE es reproducible (Ver Tabla 32).
 Concentración Teórica (Unidades de pH)
 Concentración Teórica (Unidades de pH)
 Concentración Teórica (Unidades de pH)
 147.00 1413.00 12900.00
 Yi % Recobro Yi % Recobro Yi % Recobro
 147.120 100.082 1413.00 100.000 12883.33 99.871
 146.967 99.977 1408.33 99.670 12848.33 99.599
 146.833 99.887 1406.17 99.516 12910.00 100.078
 147.020 100.014 1406.50 99.540 12895.00 99.961
 146.933 99.955 1404.67 99.410 12916.67 100.129
 147.083 100.057 1407.83 99.634 12920.00 100.155
 147.083 100.057 1411.83 99.917 12881.67 99.858
 146.767 99.841 1417.50 100.318 12898.33 99.987
 146.817 99.875 1417.17 100.295 12908.33 100.065
 147.000 100.000 1409.50 99.752 12900.00 100.000
 Tabla 30. Cálculo de los porcentajes de recobro obtenidos en condiciones de
 reproducibilidad para el método medición de Conductividad Electrolítica.
 Niveles
 Concentración
 Teórica 147.000 1413.000 12900.000
 Lecturas
 146.962 1410.250 12896.167
 Sr 0.123 4.503 21.113
 CV 0.084 0.319 0.164
 % Recobro
 99.974 99.805 99.970
 Sr 0.084 0.319 0.164
 CV 0.084 0.319 0.164
 Tabla 31. Desviaciones estándar y coeficientes de variación obtenidos en
 condiciones de reproducibilidad para el método medición de CE.
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 Parámetro
 CRITERIO DE ACEPTACIÓN
 Aprobado Valor máximo
 tolerado
 Valor Obtenido
 147.00 1413.00 12900.00 147.00 1413.00 12900.00
 Coef. De variación (%
 CV)
 10 0.0836 0.3187 0.1637 SI SI SI
 % Recuperación
 80-120% 99.974 99.805 99.970 SI SI SI
 Tabla 32. Criterios de aceptación para los coeficientes de variación obtenidos
 en condiciones de reproducibilidad para el método de CE
 10.3.3 Cálculo de la recuperación del método.
 Recuperación (%)= (C1/C2)*100
 Dónde:
 C1=Valor obtenido de la solución patrón KCl.
 C2=Valor teóricode la solución patrón KCl.
 Media de %R 99.9
 Desviación Estándar (s) 0.2191
 %R ideal (µ) 100
 N 18
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 Nivel de confianza 95%
 Nivel de Significancia (5%) 0.05
 Grados de libertad(g. l.) = n-1 18-1
 t Tablas=t=(g.l.,α) =17*0.05=2.1098
 Criterio de aceptación
 (-) tablas ≤tcalc. ≤(+) t tablas
 -2.1098 -1.4803 2.1098
 Intervalo de Trabajo: 147-12900µS/cm
 Recuperación: 99.50% -100.27 %
 Sesgo: 0.225-15µS/cm
 Repetibilidad y Reproducibilidad: El método para medición de Conductividad
 Electrolítica aplicado a matrices acuosas presenta Repetibilidad y Reproducibilidad.
 Incertidumbre: 0.5 µS/cm.
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 XI. Análisis de riesgos
 Los métodos que se confirmaron, en especial el método de
 Determinación de Demanda Bioquímica de Oxígeno, emplean varios
 reactivos, entre ellos bases y ácidos, que por sus características propias y
 en conjunto con otros son cancerígenos y tóxicos. Para ahondar más en el
 tema, se pueden buscar las hojas de seguridad de cada reactivo.
 Es importante recalcar que para evitar cualquier accidente por
 contacto, ingestión o inhalación se deben seguir las indicaciones que el
 fabricante coloca ya sea en el envase del reactivo o en las mismas hojas de
 seguridad como lo son el uso de guantes, bata, gafas de seguridad,
 mascarilla, uso y desecho de reactivos..
 En la Tabla 33 se muestran los Riesgos que existen por el uso de los
 reactivos más peligrosos empleados en el Método de DBO5.
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 NOMBRE
 DEL REACTIVO
 CONTACTO CON
 OJOS
 CONTACTO CON PIEL
 INHALACIÓN
 INGESTIÓN
 Ácido Sulfúrico
 Causa daños serios y, en algunos casos, la perdida de la vista.
 Destruyen rápidamente los tejidos del cuerpo, produciendo severas quemaduras.
 La inhalación de pequeñas concentraciones de vapor por un periodo de tiempo prolongado puede ocasionar inflamación crónica del tracto respiratorio superior
 Cuando se llega a ingerir ácido sulfúrico es muy peligroso y puede causar la muerte.
 Hidróxido de Sodio
 Pueden provocar desde una gran irritación en la córnea, ulceración, nubosidades y, finalmente, su desintegración.
 Es altamente corrosivo a la piel.
 Causa quemaduras severas en la boca, si se traga el daño es, además, en el esófago produciendo vómito y colapso.
 Yoduro de potasio
 Puede causar irritación, enrojecimiento y dolor
 Puede causar irritación con enrojecimiento y dolor.
 Puede causar irritación en el tracto respiratorio. Los síntomas pueden incluir tos y dificultad para respirar.
 Grandes dosis por vía oral pueden causar irritación en el tracto gastrointestinal, dolor de cabeza e irritación de las membranas mucosas.
 Azida de sodio
 Causa irritación, enrojecimiento, dolor y visión borrosa.
 Altamente tóxico al absorberse por la piel, con síntomas similares a los señalados vía ingestión.
 Causa irritaciones en el tracto respiratorio y membranas mucosas. Entre los padecimientos se encuentra tos, dolor de pecho, vértigo y desfallecimiento, respiración anormal y edema pulmonar.
 Altamente tóxico. Provoca náuseas, vómitos y dolor de cabeza. La diarrea puede ocurrir en 15 minutos. Respiración anormal. Reducción de la temperatura corporal. Convulsiones, colapso y muerte.
 Dicromato de Potasio
 Causa quemaduras serias.
 Un uso constante de este producto sin la debida protección, causa irritación, inflamación, ulceraciones y, finalmente, dermatitis.
 Inicialmente, provoca ulceración de la nariz, después espasmos, inflamación y edema de laringe y bronquios, generando neumonitis química y edema pulmonar lo que, finalmente, provoca la muerte.
 Los efectos de una intoxicación aguda son: decoloración dental, náusea, vómito, diarrea y choque cardiovascular debido a pérdida de sangre por el tracto gastrointestinal.
 Tabla 33. Riesgos por uso de reactivos en Método DBO5.
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 XII. Conclusiones
 Los métodos de pH, Conductividad Electrolítica y Demanda Bioquímica
 de Oxígeno presentan repetibilidad, reproducibilidad y recuperación
 satisfactorios, ya que cumplen con los criterios de aceptación. Como control
 de calidad en el laboratorio se han establecidos rangos de recuperación de
 entre 80-120 %, que es el caso de la DBO5y de acuerdo a la confirmación
 realizada cumple satisfactoriamente. Para los métodos potenciométricos se
 considera aceptable entre un 95 a 105%. , mismos con los que cumplen los
 métodos de medición de pH y Conductividad Electrolítica.
 Los resultados arrojados por el método Demanda Bioquímica de
 Oxígeno son aceptables en un rango de 9.9 mg/L a 1500 mg/L, sin embargo
 de acuerdo al historial de los análisis realizados a lo largo de dos años se
 han podido alcanzar concentraciones más altas. Es importante recalcar que
 éste método por el principio que maneja se ve afectado por una gran
 cantidad de variables, y a pesar de ello como parámetro volumétrico
 presenta buenos porcentajes de recobro.
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 XIII. Recomendaciones
 Se tuvo la gran oportunidad de participar en la Auditoría que se llevó a
 cabo en INESA en el mes de abril, por lo que sirvió para detectar los puntos
 de mejora, resumiéndose en la capacitación en general para todos los
 parámetros, pues aunque existe es necesario reforzar más ésta parte, ya
 que es una de las causas raíz por las que no se realizan de manera
 adecuada los métodos y por consiguiente se pueden encontrar desviaciones
 con respecto a las normas.
 Al inicio del periodo de estadía se tenía contemplado para la DBO5
 cambiar el método volumétrico por el potenciométrico, sin embargo por
 cuestiones de tiempo y equipo no pudo llevarse a cabo y sin lugar a dudas
 es algo que debiera retomarse por los grandes beneficios que aporta en los
 ámbitos ambiental, económico y laboral.
 En las normas no se especifican algunos criterios que se tienen que
 tomar en cuenta para la realización de los métodos como los que ahora
 siguen:
 DBO5
 - Para el agua de dilución hay que tener bastante cuidado,
 comenzando por los reactivos que se emplean, hay que procurar
 que no exista crecimiento bacteriano en éstas, por las composición
 de la solución de fosfatos se debe mantener en refrigeración.
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 - La oxigenación del agua será dependiente del volumen
 que se emplee, hay que procurar que sea por más de 2 horas.
 - En el numeral 10.7.1 de (2) señala queLas diluciones
 que dan lugar a un OD residual mayor de 1 mg/L y una captación
 de OD de al menos 2 mg/L después de 5 días de
 incubaciónproducen los resultados más confiables. Para cumplir
 con éste punto, considerando el caso de las muestras que no
 tienen gran cantidad de materia orgánica es necesario inocular el
 agua de dilución. Existen en el mercado inóculos comerciales que
 facilitan la ejecución del método, los cuales indican su
 concentración y la forma de aplicación.
 - El desnivel para la aplicación de agua ayuda a
 distribuirla de manera más sencilla, incluido el uso de una
 manguera flexible, además evita el contacto del agua con el
 exterior por lo que se evitan posibles contaminaciones e
 interferencias.
 - Los Winkler deben de llenarse hasta la mitad de su
 capacidad para posteriormente aplicar las alícuotas
 correspondientes y finalmente llenar hasta el borde, quedando
 como sello hidráulico. El llenar hasta la mitad ayuda a que los
 microorganismos que se agregan con la muestra lleguen a un
 medio apto para ellas. La contratapa con la que se cubren los
 Winkleres con el fin de evitar la evaporación del sello hidráulico.

Page 108
                        

108
 - Si no se tienen las condiciones de 20 °C para el agua de
 dilución, éste repercute directamente en la captación del oxígeno,
 a mayores temperaturas existe menos captación de oxígeno, esto
 por la relación de solubilidad del oxígeno como gas.
 - Aunque existen mediciones rápidas de Cloro residual,
 resulta mejor considerar el método de la titulación, ya que se
 conoce el sulfito de sodio necesario para eliminarlo.
 pH y Conductividad:
 - Cabe aclarar que la calibración es un término totalmente
 diferente a la verificación, ya que ambas van estrechamente
 ligadas, por lo que es necesario realizar la calibración (empleando
 soluciones amortiguadoras hechas con patrones nacionales) y
 verificación (empleando soluciones amortiguadoras comerciales)
 se realizarán según la frecuencia de medición estos parámetros en
 las muestras.
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 XV. Glosario
 1. Demanda bioquímica de oxígeno (DBO5):Es una
 estimación de la cantidad de oxígeno que requiere una población
 microbiana heterogénea para oxidar la materia orgánica de una
 muestra de agua en un periodo de 5 días.
 2. Conductividad electrolítica ó conductancia
 específica ( σ ):Reciproco de la resistencia en Ohms medida entre
 las caras opuestas de 1 cm3 de solución acuosa a una temperatura
 específica.
 3. Incertidumbre (de Medición):Parámetro asociado al
 resultado de una medición que caracteriza la dispersión de los valores
 que podrían atribuirse razonablemente al mensurando.
 4. Intervalo (de Medición – de Trabajo):Conjunto de
 valores del mensurando para los cuales se pretende que el error de
 un instrumento de medición caiga dentro de límites especificados.
 5. Límite de Cuantificación:(El contenido) igual o mayor
 que el menor punto de concentración en la curva de calibración.
 6. Recuperación:La fracción de analito adicionada a una
 muestra de prueba (muestra fortificada o adicionada) previa al análisis
 que es determinada efectivamente por el método.
 7. Repetibilidad:Precisión en condiciones de repetibilidad,
 es decir, condiciones según las cuales los resultados independientes
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 de una prueba se obtienen con el mismo método sobre objetos de
 prueba idénticos, en el mismo laboratorio, por el mismo operador
 usando el mismo equipo y dentro de intervalos de tiempo cortos.’
 8. Reproducibilidad:Precisión bajo condiciones de
 reproducibilidad, es decir, condiciones según las cuales los resultados
 de prueba se obtienen con el mismo método, sobre objetos de prueba
 idénticos, en diferentes laboratorios, por diferentes operadores,
 usando diferentes equipos.
 9. Sesgo: La diferencia entre el valor esperado de los
 resultados de prueba y un valor de referencia aceptado.El sesgo es el
 error sistemático total en contraste con el error aleatorio. Puede existir
 uno o más componentes del error sistemático que contribuyen al
 sesgo. Una mayor diferencia sistemática con respecto al valor de
 referencia aceptado se refleja por un valor de sesgo mayor.
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