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Resumen 

Es importante realizar la validación de los métodos que se efectúan en los 

laboratorios de ensayo o calibración para poder conocer las limitaciones y 

aplicabilidad de los protocolos empleados, ya sean estos normalizados o no, con el 

fin de adaptar los procedimientos al entorno y actividades desempeñadas en la rutina 

del análisis. 

La investigación se realizó en el Centro de Investigación y Control Ambiental 

(CICAM) como parte de su proceso de acreditación. 

Se validó el método de análisis de Demanda Química de Oxígeno (DQO) en sus tres 

rangos de trabajo, rango bajo (LR) el cual tiene límites de trabajo desde 9 mg/L hasta 

150 mg/L de O2, con una incertidumbre de 29% y coeficientes de repetibilidad y 

reproducibilidad menores al 15%. El rango medio (MR) desde 100 mg/L hasta 1500 

mg/L de O2 con una incertidumbre de 9% y coeficientes de variación por 

repetibilidad y reproducibilidad menor al 5%. El rango alto (HR) cuyo rango nivel de 

trabajo es desde 1000 mg/L hasta 15000 mg/L de O2 con una incertidumbre 

expandida de 5,76% y coeficientes de variación por repetibilidad y reproducibilidad 

también menores al 5%. 

Los resultados de la  validación del método de Sólidos Totales Disueltos son: Rango 

de 30 mg/L hasta 1000 mg/L de STD con una incertidumbre expandida de 1,56% y 

coeficientes de repetibilidad y reproducibilidad de 3,5% y 3,18%. Para el método de 

Sólidos Totales Suspendidos el rango de trabajo validado fue de 5 mg/L hasta 150 

mg/L de STS con una incertidumbre expandida de 2,73% y coeficientes igual a CVr= 

5,88% y CVR= 5,69%. 
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Abstract 

It is important to accomplish the validation of the methods that are performed in test 

or calibration laboratories to recognize the limitations and applicability of the 

protocols used, whether they are standardized or not. In order to adapt procedures to 

the environment and activities performed in analysis routine. 

The survey was made in the Environmental Research and Control Center (CICAM) 

as part of its accreditation process. 

Chemical Oxygen Demand (COD) was validated in its three work ranges, Low Rank 

(LR) which has work limits from 9 mg/L to 150 mg/L O2, with an uncertainty of 

29% and repeatability and reproducibility coefficients lower than 15%. Medium 

Rank (MR) starting from 100 mg/L to 1500 mg/L O2, with an uncertainty of 9% and 

repeatability and reproducibility coefficients lower than 5%. Finally, High Rank 

which work level is from 1000 mg/L to 15000 mg/L O2 with an expanded 

uncertainty of 5,76% and variation repeatability and reproducibility coefficients 

lower than 5%. 

The validation results of the Total Dissolved Solids method were, rank of 30 mg/L to 

1000 mg/L (TDS) with an expanded uncertainty of 1,56% and repeatability and 

reproducibility coefficients of 3,5% and 3,18%. For Total Suspended Solids method 

(TSS) the rank of standardized method was 5 mg/L to 150 mg/L  SST with an 

expanded uncertainty of 2,73%  equals to CVr= 5,88% y CVR= 5,69%. 
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CAPÍTULO I 

EL PROBLEMA DE INVESTIGACIÓN 

1.1 TEMA DE INVESTIGACIÓN 

Validación de métodos analíticos para la determinación de Demanda 

Química de Oxigeno (DQO) Rango Bajo (MR), Rango Medio (LR), Rango 

Alto (HR), Solidos suspendidos, solidos totales disueltos en muestras de 

agua, en el Centro de Investigaciones y Control Ambiental   “CICAM” 

1.2 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA 

Los estudios de validación de métodos se basan en la determinación del rendimiento 

de los parámetros en el método general. Estos se obtienen durante el desarrollo del 

método y estudios interlaboratorios o siguiendo los protocolos de validación propios. 

Diferentes fuentes de error o incertidumbre son típicamente investigadas solo cuando 

se compara significativamente a todas las mediciones de precisión en uso. 

En el proceso de validación del método está implícito los estudios para determinar 

los parámetros de desempeño que se realicen usando equipos dentro de 

especificaciones, que estén trabajando correctamente y que estén calibrados 

adecuadamente. Asimismo, el operador que realiza los estudios debe ser 

técnicamente competente en el campo de trabajo bajo estudio y debe poseer 

suficiente conocimiento sobre la tarea a realizar con el fin de que sea capaz de tomar 

decisiones apropiadas a partir de las observaciones hechas mientras avanza el 

estudio. 

La validación se centra específicamente en el desarrollo del  método analítico, por lo 

que, los detalles como el inicio, que corresponde a los estudios de partida del método 

y el fin, son descritos por la persona que va a llevar a cabo la validación y su 

respectiva evaluación. 

Debido a esto, las instituciones ven la necesidad de validar sus métodos de análisis, 

con el fin de cumplir con los parámetros  de su sistema de gestión de la calidad de 

acuerdo a las normas que los rigen, como es el caso de la norma ISO/IEC 17025, de 
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esta forma garantizar y asegurar la fiabilidad de sus resultados utilizando ensayos 

confiables y equipos calibrados. 

1.2.1 Contextualización 

1.2.1.1 Contextualización Macro 

En el mundo se realizan a diario millones de análisis con el fin de determinar cuál es 

la composición exacta y la concentración del analito de interés, ya que ésta 

información es necesaria para cualquier actividad del ser humano y abarca a todos 

los sectores de la industria. 

Para lo cual existen organizaciones y asociaciones que se encargan de normalizar los 

métodos para el análisis y tratamiento de aguas, la American Public Health 

Association (Asociación Americana de Salud Pública), American Water Works 

Association (Asociación Americana de Trabajos del Agua), Water Environment 

Federation (Federación Ambiental del Agua) han juntado conocimientos para 

desarrollar el texto Standard Methods for the Examination of Water & Wastewater 

(Métodos Normalizados para el Análisis de Aguas y Aguas Residuales). 

La norma ISO/IEC 17025 Requisitos generales para la competencia de laboratorios 

de ensayo y calibración es también un referente internacional, elaborada por la 

Organización internacional de estandarización (ISO, International Organization for 

Standardization), y por la Comisión electrotécnica internacional (IEC, International 

Electrotechnical Commission). 

Estos corresponden a organismos internacionales de normalización altamente 

reconocidos y de prestigio a nivel mundial. 

1.2.1.2 Contextualización Meso 

En América Latina, el proceso de validación de un método analítico es de general 

aplicación en cada uno de los laboratorios de análisis, como lo demuestra el Instituto 

de Salud Pública de Chile, el cual ha elaborado una guía para la validación de 

métodos analíticos. En dicho documento establece que la validación de un método 

analítico es un paso fundamental para asegurar que los resultados entregados por 
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dicho método sean confiables. Cuando se realiza la validación de un método por 

parte del laboratorio, lo que se busca es poder determinar con fundamento estadístico 

que el método es adecuado para los fines previstos (Instituto de Salud Pública de 

Chile, 2010). 

1.2.1.3 Contextualización Micro 

Una obligación ambiental en el país es controlar los parámetros de calidad, tanto de 

recursos indispensables para el ser humano y de naturaleza ambiental. 

Para los laboratorios de análisis es necesario contar con un certificado de 

acreditación el cual es conferido por la OAE (Organismo de Acreditación 

Ecuatoriano). 

Al Organismo de Acreditación Ecuatoriano – OAE, le corresponde cumplir las 

funciones de organismo técnico nacional, en materia de la acreditación de evaluación 

de la conformidad para todos los propósitos establecidos en las leyes de la República, 

en tratados, acuerdos y convenios internacionales de los cuales el país es signatario. 

La evaluación se lleva a cabo de acuerdo con las normas acordadas 

internacionalmente y se realiza a las organizaciones de evaluación de la conformidad 

que proveen certificación, inspección y servicios de ensayo o calibración (Organismo 

de Acreditacion Ecuatoriano, 2011). 
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1.2.2 Análisis Crítico 

1.2.2.1 Árbol de Problemas 

Métodos no validados para análisis de DQO, STD, 

STS en aguas claras y residuales en el Centro de 

Investigación y Control Ambiental

Incapacidad al aplicar 

las buenas prácticas de 

laboratorio

Aumento de error e 

incertidumbre

Complicaciones medio 

ambientales

Inexactitud en los 

resultados de análisis

Mal desempeño del 

analista al realizar 

análisis

Equipos y materiales 

sin mantenimiento ni 

calibración

Condiciones iniciales 

determinadas 

erróneamente

Emisión de resultados 

erróneos al cliente

Problema

Causas

Efectos

Incapacidad al aplicar 

las buenas prácticas de 

laboratorio

Mal desempeño del 

analista al realizar 

análisis

 

Figura 1 Árbol de Problemas 

Elaborado por: Juan Jácome 

Relación Causa – Efecto 

Causa: 

Condiciones iniciales determinadas erróneamente. 

Efecto: 

Inexactitud en los resultados de análisis. 
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Al momento de validar un método analítico se debe estudiar cuales son las 

condiciones de trabajo en el laboratorio donde se va a llevar a cabo el análisis, así 

como su utilidad práctica, sus limitaciones y la capacidad de los equipos y materiales 

con los cuales se va a trabajar el método establecido. Este análisis nos lleva a realizar 

evaluaciones preliminares de los métodos de manera que podemos obtener 

información valiosa para llevar a cabo la validación de forma correcta. Con el 

correcto tratamiento de los datos estadísticos aseguramos que el trabajo está 

realizado exitosamente obteniendo resultados satisfactorios los cuales servirán al 

Centro de Investigación y Control Ambiental “CICAM” para acreditar los 

parámetros establecidos frente a la Organización de Acreditación Ecuatoriano OAE. 

El trabajo obtenido servirá para brindar un servicio conforme de las necesidades del 

cliente. 

1.2.3 Prognosis 

Una incorrecta validación de los métodos analíticos de cuantificación, para los 

parámetros: Demanda Química de Oxígeno, Sólidos suspendidos, Sólidos totales 

disueltos; provocaría que los resultados emitidos no tengan la veracidad necesaria y 

no sean confiables, por ende las conclusiones propuestas serán incorrectas, afectando 

directamente al cliente y retrasando la acreditación del laboratorio. 

1.2.4 Formulación del Problema 

¿Es posible realizar un correcto manejo de los datos estadísticos obtenidos a partir de 

las pruebas de validación y por ende validar los análisis de demanda química de 

oxigeno (LR, MR, HR), sólidos suspendidos, sólidos totales disueltos, previniendo el 

aumento de error en futuros resultados en el Centro de Investigaciones y Control 

Ambiental “CICAM”? 

1.2.5 Preguntas Directrices 

 ¿Es posible precisar los factores a tomar en cuenta previo al desarrollo del 

análisis para DQO, sólidos suspendidos y sólidos totales disueltos? 

 ¿Cómo se deberían elaborar las matrices de validación para cada parámetro? 
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 ¿Será totalmente factible desarrollar las bases de cálculo automáticas para las 

matrices de validación?  

1.2.6 Delimitación 

1.2.6.1 Delimitación Científica 

Área: Química Analítica 

Sub-área: Análisis Cuantitativo 

Sector: Ambiental 

Subsector: Análisis de Aguas y Aguas residuales 

1.2.6.2 Delimitación Espacial 

Laboratorios del Centro de Investigaciones y Control Ambiental “CICAM” de la 

Facultad de Ingeniería Civil y Ambiental de la Escuela Politécnica Nacional. 

1.2.6.3 Delimitación Temporal 

El trabajo de investigación se realizará en el ciclo Septiembre 2012 – Septiembre 

2013. 

1.3 JUSTIFICACIÓN 

Desarrollar un tema de investigación en el campo de validación de métodos 

analíticos es de gran importancia científica, ecológica, ambiental en torno a la 

necesidad de brindar resultados exactos y confiables, con lo cual los clientes y la 

institución misma, “CICAM”, puedan controlar los parámetros de contaminación y 

por ende la cuantificación en concentración de dichos parámetros, por lo que se 

deben validar y certificar los mismos. 

Para ello hay que tomar en cuenta que para realizar dichas validaciones se deben 

seguir ciertas normativas nacionales e internacionales que permiten obtener 

confiabilidad en la reproducibilidad de los análisis y un sistema de gestión de calidad 

certificado.  
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La norma ISO/IEC 17025 es una guía genérica para aquellos laboratorios que desean 

realizar ensayos de análisis y de calibración en conformidad del cumplimiento de los 

requerimientos de una organización acreditadora, la cual evalúa la competitividad de 

los laboratorios para realizar tareas específicas de análisis. 

1.4 OBJETIVOS 

General 

Validar los métodos analíticos para la determinación de la Demanda Química de 

Oxigeno (Rango Bajo, Rango Medio, Rango Alto), Sólidos totales disueltos y 

Sólidos totales suspendidos en matrices de agua clara y residual en el Centro de 

Investigaciones y Control Ambiental “CICAM”. 

Específicos 

 Precisar los factores preliminares a tomar en cuenta previo al desarrollo del 

análisis de la Demanda química de oxígeno, Sólidos totales disueltos y 

sólidos totales suspendidos. 

 Elaborar matrices de validación para cada parámetro con el fin de demostrar 

los alcances y limitaciones que tiene cada método de análisis abarcando el 

rango de necesidades que tiene el CICAM. 

 Desarrollar bases de cálculo automáticas para las matrices de validación, 

acondicionando los parámetros de validación según las condiciones ideales 

dadas por el método y  el laboratorio. 
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CAPÍTULO II 

MARCO TEÓRICO 

2.1 ANTECEDENTES INVESTIGATIVOS 

En la actualidad se requieren métodos analíticos fiables para cumplir con las 

normativas nacionales e internacionales en todas las áreas de análisis. Convirtiéndose 

así, la validación de métodos en un componente esencial de las medidas que un 

laboratorio debe implementar para producir datos analíticos fiables. La realización de 

estas actividades de validación de los métodos de ensayo utilizados por el propio 

laboratorio, contemplan la satisfacción de las necesidades del cliente y la adecuación 

para realizar los ensayos previstos (Castelluci, 2005). 

Para manejar un sistema de aseguramiento de la calidad de un laboratorio ambiental, 

se debe tener en cuenta muchos componentes como la elaboración de los protocolos 

analíticos e implementación de las metodologías  para medición de los parámetros, la 

validación de las metodologías analíticas aplicadas a la evaluación de la calidad 

ambiental de acuerdo con las recomendaciones de las agencias nacionales e 

internacionales, y la vigilancia de muestras ambientales, incluyendo también la 

elaboración de toda la documentación relacionada (manual de funcionamiento de 

instrumentación y equipos , protocolos de calibración y análisis, instructivos, 

manuales, formatos) (Macas, 2011). 

El creciente compromiso de la sociedad por cuidar el ambiente, ha influenciado en la 

creación y/o modificación de las normas ambientales y legislativas. Con el 

consiguiente incremento de la demanda de análisis de aguas por parte de las 

industrias y los municipios en el Ecuador. Al ser el CICAM uno de los laboratorios 

que ofrece dicho servicio de análisis de aguas, es indispensable demostrar que los 

mismos proporcionan resultados confiables (Suarez, 2011). 

2.2 FUNDAMENTACIÓN FILOSÓFICA 

La investigación estará basada en el paradigma interpretativo, por lo cual se partió de 

métodos, técnicas y procedimientos estandarizados, normados, válidos y confiables, 
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respetando el orden y rigor en su aplicación. De esta manera pasamos a obtener una 

fundamentación cuantitativa la cual nos permite la observación y descripción del 

fenómeno, sus hechos, comportamiento, partes y componentes. 

2.3 FUNDAMENTACIÓN LEGAL 

 Norma ISO/IEC 17025 

Requisitos generales para la competencia de los laboratorios de ensayo y 

calibración. 

 Manual de calidad del CICAM, Rev. 12  

Procedimiento General PG/CICAM/06: Cálculo de Incertidumbres 

Procedimiento General PG/CICAM/07: Validación 

 Texto único de legislación ambiental secundaria (TULAS) libro VI 

anexo 1 

Norma de calidad ambiental y de descarga de efluentes: Recurso agua. 

 Método de referencia: Standard methods for examination of water and 

wastewater, Ed. 20,  

2540 C, Total Dissolved Solids Dried at 180 °C. 

2540 D, Total Suspended Solids Dried at 103-105 °C. 

5220 D, Closed Reflux, Colorimetric Method. 
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2.4 CATEGORÍAS FUNDAMENTALES 

 

Figura 2 Organizador lógico de variables 

Elaborado por: Juan Jácome 

2.5 MARCO CONCEPTUAL DE LA VARIABLE 

INDEPENDIENTE 

2.5.1 Espectrofotometría 

Según Harris (2007) el termino espectrofotometría se refiere al uso de la luz para 

medir concentraciones de sustancias químicas. 

2.5.1.1 Propiedades de la luz. 

Se debe describir la luz en términos tanto de partículas como de ondas. Las ondas de 

luz están constituidas por campos eléctrico y magnético oscilantes, perpendiculares 

entre sí. 
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Figura 3 Radiación electromagnética polarizada en un plano 

Fuente: (Harris, 2007). 

El campo eléctrico se sitúa en el plano xy, y el campo magnético en el plano xz. La 

longitud de onda λ, es la distancia entre cresta y cresta de una onda, su unidad son los 

nanómetros (nm), la frecuencia v, es el número de oscilaciones completas de la onda 

cada segundo. La unidad de frecuencia es el segundo recíproco, s
-1

. Una oscilación 

por segundo es igual a un Hertz (Hz). 

 

Figura 4 Espectro electromagnético 

Elaborado por: Juan Jácome 

Desde el punto de vista energético, es más conveniente considerar a la luz constituida 

por partículas llamadas fotones (Harris, 2007). 
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2.5.1.2 Absorción de la luz 

Cuando una molécula absorbe un fotón, la energía de la molécula se incrementa. Se 

dice que la molécula pasa a un estado excitado. Si una molécula emite un fotón, su 

energía disminuye. El estado de menor energía de una molécula se llama estado basal 

o fundamental. 

Cuando una muestra absorbe luz la potencia radiante del haz de luz disminuye, dicha 

potencia radiante P se evalúa como energía por segundo por unidad de área del haz 

de luz. 

 

Figura 5 Principio de medición espectrofotométrico 

Fuente: (Harris, 2007). 

La luz pasa por un monocromador, el cual puede ser un prisma, una rejilla de 

difracción o un filtro, para aislar una sola longitud de onda, la potencia de salida del 

monocromador P0 incide sobre la muestra de espesor b. La transmitancia T se define 

como la fracción de la luz incidente que sale de la muestra. 

0P

P
T                                                                      Ec. [1] 

Por lo tanto T varía de cero a uno. Una magnitud física más útil es la absorbancia, 

que se define como: 

T
P

P
A loglog 0

10 







                                                       Ec. [2] 

La importancia de la absorbancia estriba en que es directamente proporcional a la 

concentración de la especie absorbente en la muestra. 

La ley de Lambert – Beer o simplemente ley de Beer es fundamental para aplicar la 

espectrofotometría en química analítica. 
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bcA                                                                  Ec. [3] 

La absorbancia A es adimensional, la concentración de la muestra c suele expresarse 

en moles por litro, la trayectoria óptica b se expresa comúnmente en centímetros, la 

cantidad ε se llama absortividad molar o coeficiente de extinción y sus unidades son 

M
-1

.cm
-1

. El coeficiente de extinción es la propiedad característica de las sustancias 

que indica cuanta luz se absorbe a una longitud de onda dada. 

La parte de la molécula a la que se debe la absorción de la luz se llama cromóforo. 

Cualquier sustancia que absorba luz visible se verá coloreada cuando refleje la luz 

blanca o cuando ésta se transmita a través de ella. 

Tabla 1 Colores de la luz visible 

Longitud de onda de 

máxima absorción (nm) 

Color 

absorbido 

Color 

observado 

380 – 420 Violeta Amarillo – verde 

420 – 440 Azul – violeta Amarillo 

440 – 470 Azul  Anaranjado 

470 – 500 Verde – azul Rojo 

500 – 520 Verde Purpura 

520 – 550 Amarillo – verde Violeta 

550 – 580 Amarillo Azul – violeta 

580 – 620 Anaranjado Azul 

620 – 680 Rojo  Verde – azul 

680 - 780 Purpura  Verde 

Elaborado por: Juan Jácome 

Conforme una solución se vuelve más concentrada, las moléculas de soluto 

interactúan entre si debido a su proximidad. Cuando una molécula interactúa con otra 

es probable que cambien las propiedades eléctricas de ambas, incluyendo la 

absorbancia de luz. De ello resulta que la gráfica de absorbancia en función de la 

concentración deja de ser una línea recta (Harris, 2007). 
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2.5.2 Gravimetría 

El análisis gravimétrico abarca una variedad de técnicas en las que la masa de un 

producto se utiliza para determinar la cantidad original de analito, es decir de la 

especie que se analiza. Puesto que la masa puede medirse con gran exactitud, los 

métodos gravimétricos se cuentan entre los más exactos de la química analítica 

(Harris, 2007). 

Los métodos gravimétricos se determinan con la diferencia de peso existente entre la 

especie sin ningún tratamiento previo, tratamiento de secado, y el peso constante 

obtenido después de realizarse el tratamiento, para ello se hace necesaria la 

utilización de una balanza analítica debidamente calibrada. 

2.5.3 Generalidades de los métodos a validar 

2.5.3.1 Demanda Química de Oxígeno (DQO). 

La demanda química de oxígeno se utiliza como una medida del equivalente de 

oxígeno del contenido de materia orgánica de una muestra susceptible de oxidación 

por un oxidante químico fuerte. 

Para las muestras de una fuente específica, la DQO puede relacionarse 

empíricamente con la demanda biológica de oxígeno, el carbono orgánico o la 

materia orgánica (APHA, AWWA, & WPCF, 1992). 

En condiciones naturales esta materia orgánica puede ser degradada u oxidada 

lentamente a dióxido de carbono y agua (CO2 y H2O) en un proceso lento que puede 

demorar dependiendo del tipo de materia orgánica que se encuentre y de las 

condiciones medioambientales de biodegradación. 

En las pruebas de demanda química de oxígeno se acelera artificialmente el proceso 

de biodegradación mediante un proceso de oxidación forzada, utilizando oxidantes 

químicos y métodos estandarizados, que tienen por objeto garantizar la 

reproducibilidad y comparabilidad de las mediciones. 

La degradación biológica de un carbohidrato en condiciones aeróbicas puede 

expresarse como: 
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C6H12O6 + 6O2  6CO2 + 6H2O 

Mientras que la degradación química de la misma sustancia, acelerada con dicromato 

de potasio y medida bajo la forma de DQO, puede expresarse como: 

C6H12O6 + 4Cr2O7
=
 + 32H

+
  6CO2 + 8Cr

3+
 + 22H2O 

El medio oxidante en las pruebas de DQO son, la digestión a 150 °C de una alícuota 

de muestra con mezcla sulfocrómica 0,1 N en un sistema reaccionante cerrado por 

dos horas. 

La DQO así determinada se expresa como, el equivalente al contenido de materia 

orgánica en miligramos por litro. 

Cuando una muestra es digestada, el ion dicromato oxida la materia orgánica 

presente en la muestra. Esto resulta en el cambio del cromo del estado hexavalente 

(VI) al estado trivalente (III). Ambas especies del cromo son coloridas y su 

absorbancia se encuentra en la región visible del espectro. El ion dicromato (Cr2O7
2-

) 

absorbe fuertemente en la región de los 400 nm mientras que el ion crómico (Cr
3+

) 

absorbe mucho menos. El ion crómico absorbe fuertemente en la región de los 600 

nm, mientras que el ion dicromato se acerca a la absorción cero. En una solución 9 M 

de ácido sulfúrico, el coeficiente de extinción molar aproximada para estas especies 

de cromo son los siguientes: Cr
3+

 - 50 L/mol.cm a 604 nm; Cr2O7
2-

 - 380 L/mol.cm a 

444 nm; Cr
3+ 

- 25 L/ml.cm a 426 nm. El ion Cr
3+

 tiene un mínimo en la región de 400 

nm. Así su absorción máxima de trabajo está en 420 nm. 

Para valores de DQO entre 100 y 900 mg/L, incrementa en Cr
3+

 y se determina en la 

región de los 600 nm. Valores más altos pueden obtenerse haciendo una dilución 

simple. Valores de DQO de 90 mg/L o menos, pueden ser determinados por la 

disminución en Cr2O7
2-

 a 420 nm. La correspondiente generación de Cr
3+

 da un 

pequeño incremento de absorción a 420 nm, pero esto es compensado por el proceso 

de calibración (APHA, AWWA, & WPCF, 2012).  
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2.5.3.1.1 Interferencias y limitaciones 

Los compuestos alifáticos de cadena lineal volátiles no se oxidan de forma 

apreciable. Esto ocurre en parte porque los compuestos orgánicos volátiles están 

presentes en forma de vapor y no están en contacto con el líquido oxidante. Dichos 

compuestos se oxidan con mayor eficacia cuando se añade sulfato de plata (Ag2SO4) 

como catalizador. Sin embargo, el sulfato de plata reacciona con el cloro, el bromo y 

el yodo para producir precipitados oxidados parcialmente. Las dificultades causadas 

por la presencia de haluros pueden ser superadas en gran medida mediante la 

formación de un complejo con el sulfato de mercurio (HgSO4). Se ha especificado 

que 1 gramo de HgSO4 para 50 ml de muestra ayuda a evitar las interferencias 

dichas, sin embargo puede utilizarse una cantidad menor si se sabe que la 

concentración de cloruros en la muestra es menor que 2000 mg/, siempre y cuando se 

mantenga una proporción 10:1 de HgSO4: Cl. No se recomienda realizar esta prueba 

en muestras que contengan más de 2000 mg Cl/L (APHA, AWWA, & WPCF, 1992). 

2.5.3.2 Solidos Totales Disueltos 

Es una medida de la materia en una muestra de agua, más pequeña de 2 micrones y 

no puede ser removido por un filtro tradicional. Los sólidos disueltos son la suma de 

todos los minerales, metales y sales disueltas en el agua y es un buen indicador de la 

calidad del agua. 

Una concentración elevada de sólidos disueltos proporciona al agua una apariencia 

turbia y disminuye el sabor de la misma. Personas no acostumbradas al agua con alto 

contenido de solidos disueltos pueden experimentar irritación gastrointestinal al 

beberla, puede interferir con los equipos de tratamiento. Su remoción puede lograrse 

con destilación u ósmosis inversa (Sigler & Bauder, 2005). 

Se filtra una muestra homogénea o bien mezclada, por un filtro estándar de fibra de 

vidrio; posteriormente, el filtrado se evapora hasta que se seque en una placa seca a 

peso constante a 180 °C. El aumento del peso de la placa representa los sólidos 

totales disueltos (APHA, AWWA, WPCF, 1992). 
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2.5.3.2.1 Interferencias 

Las aguas excesivamente mineralizadas con un contenido considerable de calcio, 

magnesio, cloruros y/o sulfatos, pueden ser higroscópicas y exigir un secado 

prolongado, un grado de desecación adecuado y un pesado inmediato. 

Las muestras ricas en bicarbonatos requieren un secado cuidadoso y probablemente 

prolongado a 180 °C para asegurar la conversión completa de bicarbonato 

[Ca(HCO3)2] a carbonato (CaCO3). 

Puesto que un excesivo residuo en la placa puede formar una costra hidrófila, 

limítese el tamaño de la muestra para que proporcione un residuo no mayor de 200 

mg (APHA, AWWA, WPCF, 1992). 

2.5.3.3 Solidos Totales Suspendidos 

Los sólidos suspendidos o residuo filtrable de una muestra de agua natural o residual 

industrial o doméstica, se definen como la porción de solidos retenidos por un filtro 

de fibra de vidrio que posteriormente se seca hasta peso contante, las partículas en 

suspensión son mayores a 1.2 µm de diámetro. 

Se filtra una muestra homogénea o bien mezclada por un filtro de fibra de vidrio, y el 

residuo retenido en el mismo se seca a 103-105 °C hasta obtener un peso constante. 

El aumento en el peso del filtro representa los sólidos en suspensión. Si este material 

obtura el filtro y prolonga el tiempo de filtrado, la diferencia entre los sólidos totales 

y sólidos disueltos puede ser un indicativo aproximado de los sólidos en suspensión 

(APHA, AWWA, WPCF, 1992). 

2.5.3.3.1 Interferencias 

Debe eliminarse de la muestra las partículas gruesas flotables o los aglomerados 

sumergidos de materiales no homogéneos, si se decide que su inclusión no es 

deseable en el resultado final. 

Un residuo excesivo puede sobre el filtro puede formar una costra hidrófila, limítese 

el tamaño de la muestra para que proporcione un residuo no mayor de 200 mg.  
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Para las muestras ricas en solidos disueltos, lávese meticulosamente el filtro para 

asegurar la eliminación del material disuelto. Los tiempos de filtración prolongados, 

consecuencia de la obturación del filtro, puede originar resultados altos debido a una 

cantidad excesiva de sólidos capturados en el filtro obturado (APHA, AWWA, 

WPCF, 2012). 

2.6 MARCO CONCEPTUAL DE LA VARIABLE 

DEPENDIENTE 

2.6.1 Sistema de Gestión de Calidad 

El sistema de gestión de calidad se trata de un conjunto de normas internacionales, 

que determinan la manera de organizar y administrar de forma ordenada y 

sistemática una organización, de forma que esta puede garantizar la calidad de sus 

operaciones y servicios (Méndez, 2010). 

Los principales elementos que constituyen un sistema de gestión de calidad son: 

 La estructura de la organización: Descrita en forma de organigrama, 

documenta la jerarquía en los niveles directivos y de gestión. 

 Como se estructuran las responsabilidades de las distintas personas y 

departamentos. 

 Los procedimientos destinados a controlar de forma permanente las acciones 

de la organización. 

 Los procesos o secuencia de operaciones que permiten lograr objetivos 

específicos dentro de la organización. 

 La identificación y descripción clara de los recursos económicos, humanos y 

técnicos. 

El sistema de gestión de la calidad es aquella parte del sistema de gestión de la 

organización enfocada en el logro de resultados, en relación con los objetivos de la 

calidad, para satisfacer las necesidades, expectativas y requisitos de las partes 

interesadas, según corresponda. Los objetivos de la calidad complementan otros 
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objetivos de la organización, tales como aquellos relacionados con el crecimiento, los 

recursos financieros, la rentabilidad, el medio ambiente y la seguridad y salud 

ocupacional (International Organization for Standardization, 2005). 

 

Figura 6 Modelo de un sistema de gestión de calidad basado en procesos 

Fuente: (International Organization for Standardization, 2005). 

2.6.1.1 Normalización 

La normalización es una actividad mediante la cual fabricantes, consumidores, 

usuarios, laboratorios de ensayo y administración establecen un acuerdo voluntario 

que se describe en un documento técnico, o norma, de aplicación repetitiva o 

continuada, en el que se definen las características técnicas que debe reunir un 

material, producto, servicio o sistema para garantizar su seguridad, su aptitud a la 

función o su compatibilidad con otros productos, servicios o sistemas. 

La norma, entendida como la expresión práctica de la normalización, se caracteriza 

por ser un documento: 

 Público (tanto durante su elaboración como durante su período de vida) 

 Voluntario (las normas no son obligatorias, salvo que estén citadas en la 

reglamentación elaborada por la administración correspondiente) 
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 Elaborado con el consenso de todas las partes interesadas 

 Basado en los resultados de la experiencia y el desarrollo tecnológico y 

aprobado por un organismo reconocido (Massó, 2004). 

2.6.1.2 ISO/IEC 17025 

Esta norma internacional establece los requisitos generales para la competencia en la 

realización de ensayos o de calibraciones, incluido el muestreo. Cubre los ensayos y 

las calibraciones que se realizan utilizando métodos normalizados, métodos no 

normalizados y métodos desarrollados por el propio laboratorio (International 

Organization for Standardization/International Electrotechnical Commission, 2005). 

La norma ISO/IEC 17025 es una guía de referencia para los laboratorios de análisis 

que realizan actividades de ensayo y calibración los cuales buscan demostrar que 

operan un sistema de gestión de la calidad eficaz y en mejora continua que permite 

administrar y utilizar toda la documentación existente del laboratorio, tanto 

administrativa como técnica haciendo que sean técnicamente competentes tomando 

en cuenta todos los factores como su personal, instalaciones, condiciones 

ambientales, métodos validados, equipos y patrones confiables con trazabilidad a las 

unidades del sistema internacional de unidades,  siguiendo un programa de 

aseguramiento de la calidad genera resultados de ensayo o calibración confiables y 

técnicamente válidos. 

La norma aplica para cualquier tipo de laboratorio de ensayo o calibración 

independientemente de su capacidad, actividad, número del personal o la extensión 

del alcance de sus ensayos o calibraciones.  

Se integra en una serie de requisitos agrupados en 25 secciones, las 15 primeras 

corresponden a los requisitos relativos a la gestión administrativa, el resto de las 

secciones tienen enfoque netamente técnico y contienen los requisitos que el 

laboratorio debe cumplir para demostrar su competencia y asegurar la validez de sus 

resultados (Metrycal, 2012). 
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Tabla 2 Requisitos administrativos y técnicos de la norma ISO/IEC 17025:2005 

Norma ISO/IEC 17025:2005 

Requisitos de gestión Requisitos técnicos 

4.1 Organización 5.1 Generalidades 

4.2 Sistema de gestión 5.2 Personal 

4.3 Control de los documentos 5.3 Instalaciones y Condiciones ambientales 

4.4 Revisión de los pedidos, ofertas y contratos 
5.4 Métodos de ensayo y de calibración y validación de     los 

métodos 

4.5 Subcontratación de ensayos y de calibraciones 5.5 Equipos 

4.6 Compras de servicios y de suministros 5.6 Trazabilidad de las mediciones 

4.7 Servicio al cliente 5.7 Muestreo 

4.8 Quejas 5.8 Manipulación de los ítems de ensayo o de calibración 

4.9 Control de Trabajos de ensayos o de 

calibraciones no conformes 

5.9 Aseguramiento de la calidad de los resultados de ensayo y de 

calibración 

4.10 Mejora 5.10 Informe de los resultados 

4.11 Acciones correctivas 

   

  

4.12 Acciones preventivas 

   
  

4.13 Control de los registros 

   

  

4.14 Auditorías Internas 

   

  

4.15 Revisiones por la dirección       
  

Fuente: Guía para implantar un sistema de gestión ISO/IEC 17025 (Metrical, 

2012). 

2.6.2 Acreditación 

Los laboratorios que realizan ensayos o calibraciones acreditan sus actividades como 

una manera de atestiguar, ante una organización tercera, que son competentes en la 

realización y ejecución de sus métodos. 

La entidad acreditadora es la responsable de verificar y evaluar que la organización 

interesada en lograr su acreditación, cumpla con los requerimientos y señalamientos 

que establece la normativa a la cual se rigen, para el caso de un laboratorio de ensayo 

o calibración la norma ISO/IEC 17025 es la utilizada. 

Los requerimientos generales que deben cumplirse independiente del país donde se 

ejecute son: 
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 Los requisitos de gestión y los requisitos técnicos que especifica la norma 

ISO/IEC 17025 dentro de sus 25 secciones (ver Tabla 2). En estas secciones 

se especifican las actividades que un laboratorio debe cumplir, como la 

elaboración de documentos como el manual de calidad, políticas de calidad, 

procedimientos así como la evidencia de la implementación de un sistema de 

gestión de la calidad. 

 Los requisitos que impone la entidad acreditadora los cuales deben ser 

conformes a las actividades que realiza el laboratorio de ensayo o calibración 

así como también de las políticas y criterios nacionales e internacionales que 

estén establecidas dentro del proceso de acreditación. 

 Las normas técnicas de servicio son evaluadas por la entidad de acreditación 

si el laboratorio que es evaluado ejecuta trabajos de ensayo, pruebas o 

calibraciones basándose en normas o recomendaciones técnicas, esto con el 

fin de determinar la competencia técnica del laboratorio para ejecutar las 

actividades descritas o los requisitos de aplicación. 

 Los asuntos legales de operación, uso de sistemas de unidades, trazabilidad y 

responsabilidades son requisitos que imponen las leyes y regulaciones 

nacionales (Metrycal, 2012). 

2.6.3 Calibración y Trazabilidad 

2.6.3.1 Calibración 

Se entiende por calibración como la operación que, bajo condiciones específicas, en 

primer paso, se establece una relación entre el valor cuantificado de la medición 

provista por un estándar de medición y los correspondientes indicadores asociados a 

la incertidumbre de dicha medición, y en segundo paso, usando esta información 

para establecer la relación de la obtención del  resultado de la medición de dicho 

indicador en el instrumento de medición (EURACHEM, 2011). 

La mayoría de métodos analíticos contemplan una etapa de calibración analítica. En 

esta etapa se relaciona la respuesta instrumental con la propiedad que se está 

buscando, generalmente la concentración del analito o analitos de interés, 
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normalmente mediante un modelo de línea recta. Generalmente esta etapa suele ser la 

etapa final del método analítico. Es importante puntualizar que, en medidas químicas 

el concepto de calibración tiene un doble significado, ya que además de la 

calibración lineal o del método, existe la calibración instrumental, en la cual se 

intenta expresar el valor conocido proporcionado por un patrón en la misma 

magnitud que mide el instrumento que se está calibrando (Riu & Boqué, 2003). 

2.6.3.1.1 Modelo de línea recta 

El modelo de línea recta es el modelo más usado en calibración analítica, en parte 

debido a su soporte teórico en algunas aplicaciones analíticas, como por ejemplo la 

ley de Lambert-Beer. Consiste en encontrar la recta de calibrado que mejor se ajuste 

a un serie de n puntos experimentales, donde cada punto se encuentra definido por 

una variable x (variable independiente, generalmente concentración del analito de 

interés) y una variable y (variable dependiente, generalmente respuesta instrumental). 

La recta de calibrado se encuentra definida por una ordenada en el origen (b0) y una 

pendiente (b1), a través de la ecuación: 

xbby o 1                                                              Ec. [4] 

Para asegurar que la recta encontrada se ajusta correctamente a los puntos 

experimentales nos queda por hallar los coeficientes de la recta de calibrado, como 

son la ordenada en el origen y la pendiente. 
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Donde  ̅ e  ̅ corresponden, respectivamente, al valor medio de las coordenadas x e y 

de los n puntos experimentales. 
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Figura 7 Recta de calibrado 

Fuente: Calibración Lineal. (Riu & Boqué, 2003). 

2.6.3.2 Trazabilidad 

Según EURACHEM (2003), la trazabilidad es una propiedad del resultado de una 

medida o del valor de un patrón mediante la cual puede relacionarse con referencias 

establecidas, normalmente patrones nacionales o internacionales, mediante una 

cadena ininterrumpida de comparaciones cada una de las cuales con su incertidumbre 

calculada. 

La trazabilidad de los resultados de las mediciones se caracteriza a través de seis 

elementos esenciales: 

 La cadena ininterrumpida de comparaciones se relaciona con un patrón 

adecuado a las mediciones que efectúa la organización, normalmente un 

patrón nacional o internacional. 

 La incertidumbre de la medición para cada paso de la cadena de trazabilidad 

es transferible y debe ser calculada de acuerdo al método descrito en la Guía 

para la expresión de la incertidumbre en la medición (GUM). 

 Cada paso de la cadena de trazabilidad se realiza según procedimientos de 

calibración reconocidos y documentados, incluyéndose la declaración de los 

resultados. 

 Los laboratorios que utilizan uno o más pasos en la cadena son competentes 

y capaces de proporcionar evidencia de su competencia técnica. Por ejemplo 
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demostrando que están acreditados o que operan en conformidad con los 

requisitos técnicos establecidos en la norma ISO/IEC 17025:2005 

 La cadena de comparaciones finaliza en los patrones primarios que realizan 

las unidades del SI. 

 Las calibraciones son repetidas a intervalos apropiados. La medida de estos 

intervalos depende de variables como: la incertidumbre requerida, la 

frecuencia de uso de los equipos, la forma en que ellos se utilizan, la 

estabilidad de los mismos (OIML, 2007). 

 

Figura 8 Pirámide jerárquica de calibración 

Elaborado por: Juan Jácome 

2.6.4 Elementos de Validación 

2.6.4.1 Definición de Validación 

La validación es la confirmación, a través del examen y el aporte de evidencias 

objetivas, de que se cumplen los requisitos particulares para un uso específico 

previsto. 

El laboratorio debe validar los métodos no normalizados, los métodos que diseña o 

desarrolla, los métodos normalizados empleados fuera del alcance previsto, así como 
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las ampliaciones y modificaciones de los métodos normalizados, para confirmar que 

los métodos son aptos para el fin previsto. La validación debe ser tan amplia como 

sea necesario para satisfacer las necesidades del tipo de aplicación o del campo de 

aplicación dados (International Organization for Standardization/International 

Electrotechnical Commission, 2005). 

Generalmente se considera que la validación del método está ligada estrechamente 

con el desarrollo del método. De hecho, no es posible determinar exactamente donde 

termina el desarrollo del método y donde empieza la validación. Por lo general, 

muchos de los parámetros de desempeño del método que están asociados a su 

validación son evaluados, por lo menos aproximadamente, como parte del desarrollo 

del método. 

Durante el proceso de validación también se debe tener en cuenta que durante los 

estudios para determinar los parámetros de desempeño que marcan la calidad de una 

validación, se debe trabajar con equipos correctamente calibrados, y de que las 

personas que llevan a cabo la validación poseen los conocimientos adecuados al 

propósito (EURACHEM, 1998). 

2.6.4.2 Plan de Validación 

El plan de validación o protocolo de validación, es un documento en el cual se 

definen las pruebas o parámetros de validación necesarios y el diseño experimental a 

desarrollar en base a los requerimientos del método, basado en experiencia. 

En dicho plan debe estar implícito: 

 El alcance de la validación con respecto al método, analito, requerimientos y 

matrices a utilizarse. 

 El diseño experimental, en el cual se debe establecer el número de muestras 

a ser analizadas, con sus respectivos testigos, blancos de la matriz, material 

de referencia certificado, material de control, matrices de muestra, muestras 

sin fortificar y con fortificación; el número de pruebas a realizarse, el 

número de análisis para cada prueba, criterios de aceptabilidad. 
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 Materiales y equipos que sean necesarios para realizar la validación. 

 Persona responsable de las actividades, tiempo programado y fechas de 

realización (Instituto de Salud Pública de Chile, 2010). 

Este protocolo está sujeto a cambios siempre y cuando estos estén registrados y 

documentados. 

2.6.4.3 Parámetros de desempeño de la validación. 

2.6.4.3.1 Selectividad 

La selectividad es el grado en que puede cuantificar o cualificar el analito de interés 

en presencia de interferentes, los mismos que normalmente o la mayoría de veces 

está presente en la matriz de análisis y su prueba debe diseñarse de acuerdo al 

método que se va a emplear (Instituto de Salud Pública de Chile, 2010). 

Según Castelluci (2005), debería evaluarse todos los interferentes susceptibles a estar 

presentes, sin embargo puede ser no viable probar cada uno de los interferentes 

potenciales, por lo que se debe considerar los casos probablemente peores. 

2.6.4.3.2 Exactitud 

Según ISO (1993), la exactitud expresa la cercanía de un resultado de ensayo y el 

valor de referencia aceptado. 

La validación de un método busca cuantificar la exactitud probable de los resultados 

evaluando tanto los efectos sistemáticos como los aleatorios sobre los resultados. La 

exactitud se estudia en dos componentes: la veracidad y la precisión (EURACHEM, 

1998). 

2.6.4.3.3 Veracidad 

La veracidad se puede definir como una evaluación práctica fundamentada en la 

comparación de la media de los resultados de un método con relación a valores 

conocidos o valores de referencia. 
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Para verificar la veracidad utilizando un material de referencia, se determina la media 

y la desviación estándar de una serie de réplicas de una prueba y se compara contra 

el valor caracterizado del material de referencia. El material de referencia ideal sería 

un material de referencia certificado de matriz natural, muy semejante a las muestras 

de interés (EURACHEM, 1998). 

Por lo que dichos materiales de referencia pueden ser: 

 Preparados por adición de materiales típicos con materiales de referencia de 

pureza certificada u otros materiales de pureza y estabilidad adecuados. 

 Materiales típicos bien caracterizados, de estabilidad verificada internamente 

y conservados para control de calidad interno (EURACHEM, 1998). 

2.6.4.3.4 Precisión 

Proximidad de la concordancia entre los resultados de ensayos independientes 

obtenidos bajo condiciones estipuladas. La precisión depende únicamente de la 

distribución de errores aleatorios y no guarda ninguna relación con el valor 

verdadero o el valor especificado. La medida de la precisión usualmente es expresada 

en términos de imprecisión y calculada como una desviación estándar de los 

resultados de ensayos, una precisión menor es reflejada por una desviación estándar 

mayor. 

Las condiciones de repetibilidad y reproducibilidad son conjuntos particulares de 

condiciones extremas estipuladas (International Organization for Standardization, 

1993). 

2.6.4.3.4.1 Repetibilidad 

Es la precisión bajo condiciones donde los resultados de análisis independientes se 

obtienen con el mismo método en ítems de análisis idénticos en el mismo laboratorio 

por el mismo operador utilizando el mismo equipamiento dentro de intervalos cortos 

de tiempo. 

Se puede determinar registrando a los menos 6 mediciones bajo las mismas 

condiciones (mismo operador, mismo aparato, mismo laboratorio y en corto intervalo 
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de tiempo) de un analito en un material de referencia. Calcular la desviación estándar 

(Sr) y el porcentaje de coeficiente de variación (CVr%) (International Organization 

for Standardization, 1993). 

2.6.4.3.4.2 Reproducibilidad 

Es la precisión bajo condiciones donde los resultados de ensayo son obtenidos con el 

mismo método sobre elementos de ensayo idénticos en diferentes laboratorios con 

diferentes operadores usando equipos diferentes. 

Para determinar la precisión de la reproducibilidad dentro de un laboratorio, se 

sugiere realizar 3 mediciones de un material de referencia certificado una vez por 

cada semana o el comportamiento de la curva de calibración en 3 días distintos, 

también se puede determinar registrando 10 mediciones en un mismo día cambiando 

a lo menos una condición analítica, puede ser el operador, equipo, reactivos o un 

largo intervalo de tiempo. Calcular la desviación estándar (SR) y el porcentaje de 

coeficiente de variación (CVR%) (International Organization for Standardization, 

1993). 

2.6.4.3.5 Límite de detección 

Este término se define como la mínima concentración del analito detectable por el 

método. Es importante su determinación pero los problemas asociados son diversos, 

estos problemas han sido estadísticamente estudiados y criterios de decisión han 

propuesto uno de los más aceptables, la concentración que corresponda a la medida 

del promedio del blanco + 3 desviaciones estándar. 

El blanco corresponde a una disolución que contiene las mismas especies que la 

muestra problema pero sin el analito, para fines de validación se considera que deben 

hacerse 10 mediciones de blancos. 

El valor de 3s se refiere a tres veces la desviación estándar al realizar la medición de 

dichos blancos (Dosal & Villanueva, 2008). 
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2.6.4.3.6 Límite de cuantificación 

Es llamado también límite de determinación y se define como la más pequeña 

concentración del analito que puede ser determinada con un nivel de exactitud y 

precisión aceptables. Se puede considerar como la concentración del analito que 

correspondiente al promedio del blanco más 5, 6 o 10 veces la desviación estándar 

del mismo. 

Es importante hacer notar que ni el límite de detección ni el límite de cuantificación 

representan niveles a los cuales sea imposible la cuantificación del analito: el 

significado es que el límite de cuantificación representa la mínima concentración del 

analito que puede ser determinada con un aceptable nivel de incertidumbre (Dosal & 

Villanueva, 2008). 

2.6.4.3.7 Robustez 

Según Muñoz (2001) un estudio de robustez investiga la influencia de pequeños 

cambios en las condiciones analíticas sobre la fiabilidad del método analítico. Para 

ello se introducen deliberadamente variaciones razonables en las condiciones 

experimentales y se observa su influencia. 

En otras palabras, la robustez de un método analítico es la resistencia al cambio en 

los resultados obtenidos por un método analítico cuando se realizan desviaciones 

menores a partir de las condiciones experimentales descritas en el proceso. Los 

límites de los parámetros experimentales deben estar especificados en el protocolo 

del método y las desviaciones permisibles no deben producir cambios significativos 

en los resultados (Castelluci, 2005). 

2.6.4.3.8 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. En el extremo inferior del intervalo de 

concentración, los factores limitantes son los valores del límite de detección y 

cuantificación. En el extremo superior del intervalo de concentración las limitaciones 
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serán impuestas por varios efectos que dependen del sistema de respuesta del 

instrumento o a su vez por el valor asignado al mayor patrón utilizado. 

Dentro del intervalo de trabajo puede existir un intervalo de respuesta lineal, en la 

misma, la señal de respuesta tendrá una relación lineal con la concentración del 

analito. La extensión de este intervalo puede establecerse durante la evaluación del 

intervalo de trabajo (EURACHEM, 1998). 

2.6.5 Análisis de Varianza ANOVA 

Este método es fundamental para casi todas las aplicaciones de la estadística. Una 

manera de abordar el análisis de la varianza es considerarlo como una forma de 

comprobar si dos o más medias muestrales pueden haberse obtenido de poblaciones 

con la misma media paramétrica respecto de una variable dada. Alternativamente, 

cabría concluir que estas medias son diferentes. Cuando se trabaja únicamente con 

dos muestras se utiliza tradicionalmente la t de Student para comprobar diferencias 

significativas entre las dos medias, aunque matemáticamente ambas pruebas son 

similares en ese caso (Serrano, 2003). 

La comparación de diversos conjuntos de resultados es habitual en los laboratorios 

analíticos. Así, por ejemplo, puede interesar comprar diversos métodos de análisis 

con diferentes características, diversos analistas entre sí o una serie de laboratorios 

que analizan una misma muestra con el mismo método. También sería el caso 

cuando queremos analizar una muestra que ha estado sometida a diferentes 

tratamientos o ha estado almacenada en diferentes condiciones. 

Hay dos tipos posibles de fuentes de variación, una es el error aleatorio en la medida 

y la otra es un factor controlado. 

Cuando tengamos un factor, controlado o aleatorio, aparte del error propio de la 

medida, hablaremos del ANOVA de un factor, en un caso el cual, se desarrolla un 

método colorimétrico y deseamos saber la influencia de diversos factores 

independientes sobre la absorbancia, tales como la concentración de cierto reactivo o 

la temperatura entonces analizaríamos un ANOVA de dos factores. Cuando tenemos 

dos o más factores influyentes, se realizan experimentos para todas las 
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combinaciones de los factores estudiados, seguido del ANOVA, solo así se podría 

deducir si la interacción de dichos factores tiene influencia significativa en el 

resultado. 

Se deben tener en cuenta ciertos tipos de hipótesis para la correcta aplicación del 

ANOVA, además se pueden tolerar ligeras desviaciones de las condiciones ideales, 

las principales hipótesis a tener en cuenta son: 

 Cada conjunto de datos debe ser independiente del resto. 

 Los resultados obtenidos para cada conjunto deben seguir una distribución 

normal. 

 Las varianzas de cada conjunto de datos no deben diferir de forma 

significativa. 

Existen múltiples paquetes estadísticos que permiten analizar rápidamente los 

cálculos provenientes del ANOVA, sin embargo se requiere poseer el criterio técnico 

para extraer las correctas conclusiones químicas de los resultados obtenidos 

(Massart, Vandeginste, Buydens, Jong, Lewi, & Smeyers-Verbeke, 1997). 

2.6.5.1 Diseño de un factor completamente al azar D.C.A. 

El tipo más sencillo de un arreglo en el cual los tratamientos se asignan al azar entre 

las unidades experimentales, por lo que este diseño tiene una aplicación amplia 

cuando dichas unidades experimentales son lo más homogéneas posible, de esta 

forma se evita aumentar la magnitud del error experimental ocasionado por alguna 

variación intrínseca. Corresponde al diseño más usado en laboratorios donde los 

factores y condiciones se mantienen controlados. 

Las ventajas del diseño son: 

 Permite flexibilidad completa, es decir puede utilizarse cualquier número de 

tratamientos y repeticiones. 

 Todo el material experimental disponible puede usarse, lo cual es una ventaja 

en experimentos preliminares pequeños donde el material puede ser escaso.  
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 El análisis estadístico es fácil, aun si el número de repeticiones no es el 

mismo para todos los tratamientos, o si los errores experimentales difieren de 

un tratamiento a otro. 

 Aún cuando los datos de algunas de las unidades o algunos tratamientos 

completos se hayan perdido, o se rechacen por alguna causa el método de 

análisis sigue siendo sencillo.  

 Por otra parte, la pérdida relativa de información debida a los datos faltantes, 

es de menos importancia. 

La objeción principal a los diseños completamente al azar estriba en su grado de 

precisión. Ya que la aleatorización no se restringe en ninguna forma para asegurar 

que las unidades que reciben un tratamiento sean similares a aquellas que reciben 

otro tratamiento, toda la variación que existe entre las unidades pasa a formar parte 

del error experimental. (Cochran & Cox, 1974). 

Modelo del diseño es: 

ijiijY                                                      Ec. [7] 

Donde: 

ijY = variable respuesta en la j-ésima repetición del i-ésimo tratamiento. 

µ = media general. 

i  = efecto del tratamiento i. 

ij  = error aleatorio. 

2.6.6 Incertidumbre 

Cuando se presenta un resultado de medición, calibración, ensayo, es importante que 

se exprese alguna indicación cuantitativa de la calidad del resultado de tal forma que 

aquellos que lo utilizan puedan valorar su confiabilidad. Este intervalo de la 

confianza es lo que conocemos como incertidumbre de la medición (Alves dos 

Santos, 2012).  
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La incertidumbre del resultado de una medición refleja la imposibilidad de conocer 

exactamente el valor del mesurando. El resultado de un medición tras la corrección 

de los efectos sistemáticos identificados es aún una estimación del valor del 

mesurando, dada la incertidumbre debida a los efectos aleatorios y a la corrección 

imperfecta del resultado por efectos sistemáticos (BIPM et al., 2008). 

2.6.6.1 Evaluación tipo A 

La incertidumbre tipo A se relaciona con fuentes de error aleatorios, y pueden ser 

evaluados a partir de distribuciones estadísticas de series de resultados, que pueden 

caracterizarse por desviaciones estándar (Hoyos, 2010). 

n

S
U n

a

1                                                         Ec. [8]           

Donde: 

Sn-1= desviación estándar de n datos. 

n= número de datos obtenidos por medición directa.                

2.6.6.2 Evaluación tipo B 

La incertidumbre tipo B, no se determina por medios estadísticos, están asociadas a 

los errores de tipo sistemático; esto es, se estiman a partir de datos del fabricante del 

instrumento, especificaciones, certificados de calibración y en general de datos 

subjetivos (Hoyos, 2010). 

Por exactitud: 

3
1

MEP
U b                                                          Ec. [9] 

Donde: 

M.E.P.= máximo error permitido. 
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Por temperatura: 

2
2




K

U
U CdC

b                                                     Ec. [10] 

Donde: 

UCdC= Incertidumbre proveniente del certificado de calibración. 

Por resolución: 

3

2
3

d

U b                                                      Ec. [11] 

Donde: 

d= división de escala del equipo. 

2.6.6.3 Incertidumbre típica combinada 

La incertidumbre típica del resultado de una medición es la combinación de todos los 

valores de otras magnitudes, igual a la raíz cuadrada positiva de una suma de 

términos, siendo éstos las varianzas o covarianzas de esas otras magnitudes, 

ponderadas en función del resultado de medida con la variación de dichas 

magnitudes (BIPM et al., 2008). 

 2

i                                                         Ec. [12] 

Donde: 

µi= incertidumbre de cada uno de los términos involucrados en la medición. 

2.6.6.4 Incertidumbre expandida 

Es la magnitud que define un intervalo en torno al resultado de una medición, y en el 

que se espera encontrar una fracción importante de la distribución de valores que 

podrían ser atribuidos razonablemente al mesurando (BIPM et al., 2008). 

                                                           Ec. [13] 



 

 

36 

 

Donde: 

U= incertidumbre expandida de medición para un nivel de cobertura de 95,45%. 

k= factor de cobertura de 95,45%. 

uc= incertidumbre estándar combinada. 

2.6.6.5 Factor de cobertura 

Según BIPM et al. (2008), el factor de cobertura corresponde a un valor numérico 

utilizado como multiplicador de la incertidumbre típica combinada, para obtener la 

incertidumbre expandida, un factor de cobertura típico toma valores comprendidos 

entre 2 (al 95% de confianza) y 3 (al 99,7% de confianza). 

2.7 HIPÓTESIS 

2.7.1 Hipótesis Nula 

Las mediciones con respecto a cada parámetro de análisis y su resultado 

experimental no tienen diferencia significativa con respecto a la media de las 

mismas. 

2.7.2 Hipótesis Alternativa 

Las mediciones con respecto a cada parámetro de análisis y su resultado 

experimental  tienen diferencia significativa con respecto a la media de las mismas. 

2.8 SEÑALAMIENTO DE VARIABLES DE LA HIPÓTESIS 

2.8.1 Variable Independiente 

Análisis de demanda química de oxígeno (DQO) rango bajo (LR), rango medio 

(MR), rango alto (HR), solidos totales suspendidos,  solidos totales disueltos. 

2.8.2 Variable Dependiente 

Validación de métodos de análisis. 

 



 

 

37 

 

CAPÍTULO III 

METODOLOGÍA 

3.1 ENFOQUE 

El enfoque principal de la investigación es cuantitativo, por lo que se realizan 

experimentos, pruebas y análisis de laboratorio en campo de la química analítica, 

aplicando diseños estadísticos experimentales para el posterior análisis de los 

resultados finales. 

3.2 MODALIDAD BÁSICA DE LA INVESTIGACIÓN 

Bibliográfica  

En base a normas las cuales guían los procesos de validación y acreditación de los 

métodos analíticos. 

Experimental 

Determina las condiciones iniciales de arranque y puesta a punto del método de 

análisis cuantitativo de los parámetros de validación. 

De laboratorio 

Bajo condiciones establecidas y controladas durante la fase experimental de 

validación. 

3.3 NIVEL O TIPO DE INVESTIGACIÓN 

Exploratoria ya que se debe ahondar en los factores críticos de aplicación y 

realización de los procedimientos de análisis. 

Aplicada de acuerdo a que se establecen rigurosos procedimientos de análisis 

descritos en protocolos, manuales de calidad y normas nacionales e internacionales. 

Evaluativa con respecto a los resultados emitidos en las hojas de declaración de 

métodos validados. 
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3.4 POBLACIÓN Y MUESTRA 

3.4.1 Población 

Cinco niveles de concentración en cada rango de validación en el caso de la demanda 

química de oxígeno DQO, es decir: 

 5 niveles de concentración en el Rango Bajo (LR). 

 5 niveles de concentración en el Rango Medio (MR). 

 5 niveles de concentración en el Rango Alto (HR). 

Siete niveles de concentración para la validación de los sólidos suspendidos. 

Ocho niveles de concentración para la validación de los sólidos totales disueltos. 

3.4.2 Muestra 

En cada nivel poblacional o de concentración se aplica: 

 Cinco réplicas cada 48 horas durante 3 días. 

Establecido de acuerdo al diseño experimental escogido para las validaciones. 

 

 

 

 

 



 

 

39 

 

3.5 OPERACIONALIZACIÓN DE VARIABLES 

3.5.1 Variable independiente 

Tabla 3 Variable Independiente 

Conceptualización Categorías Indicadores Ítem básico Técnica - 

Instrumento 

 

 

Los análisis de DQO 

(LR, MR, HR), STD, 

STS, brindarán 

exactitud en sus 

resultados y por ende 

confiabilidad. 

 

 

 

 Técnicas 

analíticas 

empleadas 

 

 

 

 

 Espectrofotometría 

(Abs) 

 

 Gravimetría (mg/L) 

¿Se obtendrán los 

resultados 

deseados con 

ayuda de los 

materiales 

utilizados?  

¿Estarán 

correctamente 

analizados los 

parámetros de 

puesta a punto de 

los métodos? 

 

 

 

 

 

Diseño 

experimental 

Elaborado por: Juan Jácome 

3.5.2 Variable dependiente  

Tabla 4 Variable Dependiente 

Conceptualización Categorías Indicadores Ítem básico Técnica - 

Instrumento 

 

 

 

La validación 

permitirá el 

desarrollo de 

métodos robustos y 

confiables 

 

 

 Estimación 

Lineal 

 

 

 ANOVA 

 

 

 Incertidumbre 

 

 Límite de 

detección (mg/L) 

 Límite de 

cuantificación 

(mg/L) 

 Criterios de 

aceptación o 

rechazo 

 Repetibilidad (%) 

 Reproducibilidad 

(%) 

 Incertidumbre 

expandida (%) 

¿Se cumplirán 

los objetivos 

propuestos en 

la validación? 

¿Los 

resultados 

reflejarán si el 

proceso de 

validación fue 

correcto? 

 

 

 

 

 

 

Análisis 

estadístico 

 

Diseño 

experimental 

Elaborado por: Juan Jácome 
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3.6 PLAN DE RECOLECCIÓN DE INFORMACIÓN 

3.6.1 Desarrollo del método de Demanda química de oxígeno (LR, MR, HR) 

3.6.1.1 Necesidad analítica 

Es un parámetro analítico de contaminación que determina la concentración del 

material orgánico contenido en una muestra de matriz liquida mediante oxidación 

inducida por agentes químicos, así se puede comprobar la carga orgánica que es 

biodegradable. Este parámetro también influye en el tratamiento primario de aguas 

residuales, ya que existen los procesos de coagulación y floculación en los cuales se 

elimina la materia orgánica coloidal. Ya que es un parámetro importante como 

control de calidad, se ha visto imperante tener bajo control este ensayo siguiendo las 

normas estandarizadas, usando métodos confiables para su cuantificación. 

3.6.1.2 Diseño experimental y Estadístico 

Tabla 5 Niveles de estudio y registro de datos para el análisis de estimación 

lineal 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Tabla 6 Modelo de estudio y registro de datos experimentales para el análisis de 

varianza a cada concentración 

MUESTRA CONCENTRACIÓN 1  (mg/l)  

REPETICIONES 
Días 

D1 D2 D3 

R1 RE 1-1 RE 2-1 RE 3-1 

R2 RE 1-2 RE 2-2 RE 3-2 

R3 RE 1-3 RE 2-3 RE 3-3 

R4 RE 1-4 RE 2-4 RE 3-4 

R5 RE 1-5 RE 2-5 RE 3-5 

Elaborado por: Juan Jácome 

Para realizar el análisis de varianza ANOVA, se escogió aplicar un diseño de un solo 

factor completamente al azar (DCA), debido a la alta aplicabilidad que este diseño 

tiene en análisis químicos de laboratorio. 

En el caso de la estimación lineal que se aplicará en la validación de la demanda 

química de oxígeno DQO en cada uno de sus rangos (LR, MR, HR), se desarrollaron 

3 curvas con 5 puntos de concentración, cada curva se realizó cada 48  horas con el 

fin de asegurar la reproducibilidad dentro de los análisis, obteniéndose 15 datos de 

concentración con su respectiva absorbancia, es decir 30 datos para el análisis. 

Para el análisis de varianza, se definieron 5 puntos de concentración, cada  uno se 

realizó 3 días distintos de corridas de análisis con el fin de analizar la 

reproducibilidad del método, y en cada día 5 repeticiones  para analizar la 

repetibilidad, obteniéndose 15 datos de concentración por cada concentración. 

3.6.1.3 Materiales y Equipos 

 Pipeta graduada de 0.2 ml y volumétrica de 2 ml. 

 Pera de succión. 

 Vaso de precipitación de 50 ml. 

 Licuadora. 

 Digestor HACH para DQO. 
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 Termómetro para digestor. 

 Espectrofotómetro HACH modelo DR 2800. 

 Viales para DQO HANNA (Rango bajo: 5 - 150 mg/l). 

 Viales para DQO HANNA (Rango medio: 100 - 1500 mg/l). 

 Viales para DQO HANNA (Rango alto: 1000 - 15000 mg/l). 

3.6.1.4 Medidas de seguridad 

 Tener mucho cuidado en el momento de manipular y preparar los viales, 

debido a la alta reactividad de los medios de oxidación contenidos y que son 

utilizados en los tubos. 

 Colocar cuidadosamente la muestra dentro del vial, de preferencia dejar fluir 

la muestra por la pared interna del tubo, los viales contienen ácido sulfúrico 

al 95%, por lo que al contacto con agua se produce una violenta reacción 

exotérmica, esta medida evita que el contenido del tubo salte y se desborde.  

 Tener cuidado al momento de colocar los viales con la muestra en el digestor 

debido a las altas temperaturas utilizadas. 

 Utilizar permanentemente guantes de nitrilo, gafas de seguridad, mandil y de 

preferencia realizar el procedimiento dentro de una campana extractora o 

sorbona. 

3.6.1.5 Procedimiento 

 Encender el digestor HACH para mantenerlo a 150 °C. 

 Tomar un vial nuevo, el cual se lo usará como blanco, etiquetarlo 

especificando claramente que se trata del blanco y colocar 2 ml de agua 

destilada (si se trata de viales en rango LR y MR) o 0.2 ml si se trata de viales 

de rango alto (HR). 

 Etiquetar los viales que vayan a ser utilizados con las muestras. 
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 Homogenizar muy bien la muestra, tomar 2 ml, con la ayuda de una pipeta 

volumétrica debidamente lavada,  o 0,2 ml si se trata de viales de rango alto 

(HR). Colocar el volumen de muestra en el vial. 

 Tapar muy bien los viales y voltear levemente para asegurar la mezcla de la 

muestra con los reactivos. 

 Colocar con mucho cuidado los viales en el reactor de digestión a 150 °C, 

dejarlo con apagado automático durante 2 horas. 

 Transcurrido el tiempo de digestión, mientras aún están calientes los viales y 

puedan ser manipulados, agitarlos moderadamente, dejarlos enfriar a 

temperatura ambiente. 

 Limpiar los viales con un paño semi húmedo, secarlos y realizar la lectura en 

el espectrofotómetro a su correspondiente longitud de onda, utilizando el vial 

de blanco para colocar en “zero” la lectura antes de las muestras. 

3.6.1.6 Pruebas preliminares 

Se determinó la longitud de onda a la cual se deben realizar las mediciones de cada 

uno de los rangos de concentración, con la finalidad de hallar la longitud de onda 

óptima de lectura de acuerdo a lo especificado bibliográficamente, como se 

especifica en  2.5.3.1.  

Para ello se realizó un barrido desde los 400 nm hasta los 650 nm en modo de 

longitud de onda única, para cada rango de concentración. 

El rango total de trabajo abarca desde 0 hasta 15000 mg/L de DQO. El fabricante de 

los viales lo divide en 3 rangos de concentración los cuales son: 

 Rango bajo (LR), 0 – 150 mg/L DQO. 

 Rango medio (MR) 0 – 1500 mg/L DQO. 

 Rango alto (HR) 0 – 15000 mg/L DQO. 
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3.6.1.7 Fijación de objetivos 

Los objetivos fueron planteados de acuerdo a las necesidades del laboratorio con 

respecto a los análisis de este parámetro y a validaciones anteriores. 

Tabla 7 Fijación de objetivos para la validación del método de DQO 

PARÁMETRO DE 

DESEMPEÑO 

OBJETIVO  

Selectividad / Especificidad 
Aplicable a aguas claras y residuales que contengan 

interferencias por cloruros de hasta 2000 mg/L. 

Linealidad / Función respuesta 
R

2
 ≥ 0,99 

Límite de detección  
5 mg/L 

Límite de cuantificación 
10 mg/L 

Precisión (repetibilidad y/o 

reproducibilidad 

CVr ≤ 15% 

CVR ≤ 20% 

Exactitud ≤ 20% 

Incertidumbre ≤ 30% 

Intervalo de trabajo LC –  15000 mg/L 

Elaborado por: Juan Jácome 

3.6.1.8 Material de referencia y Preparación de soluciones 

Para la realización de todo el proceso de investigación se utilizó materiales de 

referencia certificados (MRc) los cuales cuentan con certificados de calibración en 

los que el fabricante detalla la trazabilidad del mismo, datos indispensables para 

desarrollar los cálculos de incertidumbre por preparación de soluciones, como se 

detalla en el Anexo G ( Cuadro G - 2 Incertidumbre por preparación de soluciones 

estándar, rango LR.). Los certificados de calibración se detallan en el Anexo I. 

De dichos materiales de referencia certificados se prepararon soluciones diluidas a 

diferentes concentraciones los cuales se utilizaron para realizar la curva de 

calibración y corridas. 
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El reactivo certificado que se utilizo fue Ftalato Ácido de Potasio (C8H5KO4), en 

estado sólido de fácil manipulación al momento de ser pesado, antes de su uso debe 

secarse a 110 °C durante dos horas. 

Se debe pesar 0,4249 gramos del reactivo y diluir a 1 litro para obtener una solución 

con un DQO teórico  de 500 mg O2/L. Por lo tanto para preparar las soluciones 

estándar a diferentes concentraciones se utilizó la siguiente ecuación: 

][][ 2211 VCVC                                                         Ec. [14] 

Donde: 

C1 = concentración conocida del material de referencia certificado. 

V1 = volumen o peso que debe ser tomado.  

C2 = concentración de la solución que va a ser preparada. 

V2 = volumen de solución deseada. 

3.6.1.9 Análisis de las muestras 

El reactivo debe estar correctamente disuelto y homogéneamente distribuido por toda 

la muestra, para conseguirlo se recomienda el uso de un equipo de ultrasonido, 

colocar la muestra durante 5 minutos. 

Antes de proceder con el análisis de las muestras se debe tener preparado los 

materiales de vidrio, los cuales deberán estar correctamente lavados y secos. Se 

deberá homogenizar los materiales con un pequeño volumen de la solución que se va 

a utilizar. 

3.6.1.9.1 Elaboración de curvas 

Se tomaron 5 diferentes concentraciones los cuales estuviesen en puntos 

equidistantes, o cercano a esos puntos, dentro del rango de la curva planteada, 

tomando en cuenta también los extremos de la misma, cada curva se realizó 3 veces, 

y cada vez en días distintos. Esto se aplicó a los 3 rangos planteados para la demanda 

química de oxígeno de la siguiente manera: 
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Rango bajo (LR): 5 mg/L, 40 mg/L, 80 mg/L, 120 mg/L, 150 mg/L. 

 

Figura 9 Equidistancia entre puntos de concentración en curvas rango bajo LR 

Elaborado por: Juan Jácome 

Rango medio (MR): 100 mg/L, 400 mg/L, 700 mg/L, 1000 mg/L, 1500 mg/L. 

 

Figura 10 Equidistancia entre puntos de concentración en curvas rango medio 

MR 

Elaborado por: Juan Jácome 

Rango alto (HR): 1000 mg/L, 4000 mg/L, 8000 mg/L, 12000 mg/L, 15000 mg/L. 

 

Figura 11 Equidistancia entre puntos de concentración en curvas rango alto HR 

Elaborado por: Juan Jácome 

3.6.1.9.2 Corridas 

El análisis de muestras en corridas nos permite evaluar, mediante el uso de 

estadísticos, el desempeño de las curvas en todo su rango, procurando cubrir los 

espacios intermedios que ya fueron evaluados en las curvas. 
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El análisis se aplicó a 5 diferentes concentraciones, incluidos el punto inicial y final 

del rango de las curvas, cada prueba se realizó con 5 repeticiones durante 3 días 

distintos. 

 

Figura 12 Puntos de concentración intermedios para análisis de varianza en 

rango bajo LR 

Elaborado por: Juan Jácome 

 

Figura 13 Puntos de concentración intermedios para análisis de varianza en 

rango medio MR 

Elaborado por: Juan Jácome 

 

Figura 14 Puntos de concentración intermedios para análisis de varianza en 

rango alto HR 

Elaborado por: Juan Jácome 

3.6.2 Desarrollo del método de Sólidos totales disueltos 

3.6.2.1 Necesidad Analítica 

La norma ecuatoriana que rige los parámetros de control de calidad de agua 

específica en el Texto unificado de legislación ambiental secundaria  (TULAS) a los 
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sólidos totales disueltos como parte de los parámetros básicos de evaluación de la 

calidad del agua con un límite permisible de 500 mg/L para aguas de consumo 

humano y doméstico que requieren desinfección y 1000 mg/L si únicamente se 

requiere de un tratamiento convencional, y de acuerdo a la norma técnica ecuatoriana 

NTE INEN 1108 de requisitos para agua potable establece un límite permisible de 

1000 mg/L de STD. 

Una concentración elevada de sólidos disueltos puede producir mal sabor del agua, 

afectando la palatabilidad con gustos a metal o salado, por lo tanto, este parámetro 

puede servir como un indicativo de la dureza del agua y podrían aparecer las 

complicaciones que esta trae. 

3.6.2.2 Diseño experimental y Estadístico 

Tabla 8 Diseño experimental aplicado para el análisis de varianza a cada 

concentración de Sólidos totales disueltos 

MUESTRA CONCENTRACIÓN 1  (mg/l)  

REPETICIONES 
Días 

D1 D2 D3 

R1 RE 1-1 RE 2-1 RE 3-1 

R2 RE 1-2 RE 2-2 RE 3-2 

R3 RE 1-3 RE 2-3 RE 3-3 

R4 RE 1-4 RE 2-4 RE 3-4 

R5 RE 1-5 RE 2-5 RE 3-5 

Elaborado por: Juan Jácome 

Se escogió un diseño completamente al azar (DCA) para ejecutar el análisis simple 

de varianza con el cual se definieron 5 puntos de concentración, cada  uno se realizó 

3 días distintos de corridas de análisis con el fin de analizar la reproducibilidad del 

método, y en cada día 5 repeticiones  para analizar la repetibilidad, lo que nos da 15 

datos de concentración por cada concentración. 

3.6.2.3 Materiales y Equipos 

 Equipo de filtración al vacío. 
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 Mufla 

 Bomba de vacío. 

 Estufa de secado a 180 °C. 

 Balanza analítica. 

 Desecador.  

 Filtros de micro fibra de vidrio. 

 Crisoles de porcelana de 150 ml. 

 Guantes protectores de calor. 

 Pinzas para crisol de porcelana. 

 Balones de aforo 100 ml. 

3.6.2.4 Medidas de seguridad 

 Utilizar equipo de protección como guantes protectores de calor, gafas de 

seguridad. 

 Secar la silica gel utilizada en los desecadores, recomendablemente cada mes. 

 Limpiar los desecadores con un paño seco y que no deje pelusas. 

 Lavar los crisoles de porcelana con la ayuda de una esponja y un poco de 

jabón, posteriormente enjuagarlos con abundante agua destilada, llevarlos a 

550 °C, dejarlos enfriar y guardarlos en un lugar limpio y seco. Este 

procedimiento se lo realiza con el fin de mantener el buen estado de los 

crisoles y conservar su peso, esto debido a las incrustaciones que pueden 

quedar adheridas entre prueba y prueba, tratando así de evitar interferencias. 

 Asegurarse de que los equipos de filtración al vacío estén bien lavados antes 

y después de su uso, asegurar su completa limpieza con enjuagues de 

abundante agua destilada.  
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 Si es posible hacer personal estas actividades de limpieza por parte del 

analista encargado de los análisis.  

3.6.2.5 Preparación 

Los crisoles que vayan a ser utilizados requieren de un acondicionamiento 

previo al análisis que se vaya a realizar  con la muestra verdadera, para ello se 

debe realizar lo siguiente: 

 Tomar el crisol y lavarlo meticulosamente con una esponja y un poco de 

jabón, enjuagarlo muy bien con abundante agua destilada. 

 Colocar el crisol lavado en la mufla y llevarlo a 550 °C durante una hora. 

Esto se realiza con el fin de quemar posible materia orgánica que haya 

quedado en el crisol durante su manipulación. 

Nota: utilizar el programa número 3 de la mufla programable Vulcan E-1750. 

 Cuando el programa haya finalizado, abrir parcialmente y con mucho cuidado 

la puerta de la mufla. 

 Cuando la temperatura haya descendido y cuando crea que los crisoles 

pueden ser manipulados, tomarlos, utilizando guantes para calor y con la 

ayuda de pinzas para transferirlos a la estufa de secado a 180 °C durante una 

hora.  

 Transcurrido el tiempo, tomar los crisoles y llevarlos a un desecador para su 

enfriamiento durante 5 horas. 

 Tomar el peso del crisol y registrarlo como peso inicial para incluirlo en 

posteriores cálculos. 

3.6.2.6 Procedimiento 

 Armar el equipo de filtración al vacío, colocar un filtro con la cara rugosa 

hacia arriba, lavarlo con 3 volúmenes sucesivos de 20 ml procurando que no 
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queden rastros de agua entre lavado y lavado. Desechar el agua de los 

lavados. 

 Homogenizar la muestra  y con la ayuda de un balón de aforo limpio y seco, 

tomar un volumen de 100 ml. 

 Inmediatamente filtrar la muestra. 

 Realizar 3 lavados sucesivos con 5 ml de agua destilada cada una. 

 Colocar el volumen filtrado en un crisol preparado y trasladarlo con mucho 

cuidado a una estufa de secado a 180 °C durante 12 horas. 

 Transcurrido el tiempo se deben enfriar los crisoles en un desecador durante 5 

horas. 

 Tomar el peso del crisol inmediatamente con la ayuda de pinzas. 

 Registrar el peso e incluirlo en los cálculos. 

3.6.2.7 Pruebas preliminares 

La metodología del ensayo fue establecida de acuerdo al procedimiento descrito 

bibliográficamente en Métodos estandarizados para el análisis de agua y aguas 

residuales (Standard Methods for the examination of water and wastewater), 

detallado en el apartado 2540 C, (Total Dissolved Solids Dried at 180 °C). 

Del método se extrajeron factores cuyo análisis se tomó como pruebas preliminares, 

los cuales se adaptaron al entorno del laboratorio donde se desarrollan en el Centro 

de investigación y control ambiental “CICAM”. Estos son: 

 Tiempo de estabilización de enfriamiento de crisoles de 150 ml. 

 Tiempo de secado de la muestra. 

3.6.2.8 Fijación de objetivos 

Los objetivos fueron planteados de acuerdo a las necesidades del laboratorio con 

respecto a los análisis de este parámetro y a validaciones anteriores. 
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Tabla 9 Fijación de objetivos para la validación del método de STD 

PARÁMETRO DE 

DESEMPEÑO 

OBJETIVO  

Selectividad / Especificidad 
Aplicable a aguas claras y residuales. 

Límite de cuantificación 5 mg/L 

Precisión (repetibilidad y/o 

reproducibilidad 

CVr ≤ 10% 

CVR ≤ 10% 

Exactitud ≤ 20% 

Incertidumbre ≤ 5% 

Intervalo de trabajo LC –  1000 mg/L 

Elaborado por: Juan Jácome 

3.6.2.9 Material de referencia y Preparación de soluciones 

Para la preparación de las soluciones, a bajas concentraciones, se utilizó un estándar 

certificado con una concentración de 1000 mg/L ± 15,3 mg/L de solidos no filtrables 

en matriz acuosa, por lo que su estado es líquido, por lo tanto debe permanecer a 

temperatura ambiente. Se procedió con la aplicación de la ecuación 13 (Ec. 13), para 

realizar los cálculos de preparación de soluciones. El material de referencia cuenta 

con su propio certificado de calibración en el cual se detallan los datos de 

trazabilidad necesarios para realizar los cálculos de incertidumbre respectivos. 

Las soluciones a concentraciones altas se prepararon con cloruro de sodio (NaCl) 

previamente secado a 100 °C durante 12 horas. 

Se debe pesar 1 g de cloruro de sodio y diluir a 1 litro para obtener una solución de 

1000 mg/L de solidos disueltos, por lo tanto para la preparación del resto de 

soluciones a diferentes concentraciones se puede aplicar una regla de tres simple o su 

vez la ecuación 13 (Ec. 13). 
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3.6.2.10 Análisis de las muestras 

Después de haber preparado las soluciones se debe proceder inmediatamente al 

análisis, para lo cual, las soluciones se debe mantener en constante agitación para 

asegurar que el cloruro de sodio se mantenga uniformemente distribuido por toda la 

muestra. 

3.6.2.10.1 Corridas 

Se establecieron 8 puntos de concentración a ser evaluados, desde 5 mg/L hasta 1000 

mg/L, estos  se encuentran uniformemente distribuidos con el fin de cubrir las 

concentraciones bajas, intermedias y altas de dicho rango. 

 

Figura 15 Puntos de concentración de rango alto  para analisis de varianza de 

STD 

Elaborado por: Juan Jácome 

 

Figura 16 Puntos de concentración de rango bajo para análisis de varianza de 

STD 

Elaborado por: Juan Jácome 

Se realizaron 5 repeticiones durante 3 días distintos de cada punto de concentración. 

3.6.3 Desarrollo del método de Sólidos totales suspendidos 

3.6.3.1 Necesidad Analítica 

En el proceso de tratamiento de agua, los sólidos suspendidos son de gran 

importancia, y se lo considera un parámetro que demanda constante control, esto 

debido a que el resultado de su análisis sirve como indicador del contenido de 

materia coloidal suspendida contenida en la matriz acuosa, que presumiblemente 

puede ser orgánica o inorgánica. Esta materia coloidal entra en interacción con 
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procesos de coagulación y floculación dentro del tratamiento de agua potable y de 

aguas residuales. 

Por tanto, la norma ecuatoriana, a través del Texto unificado de legislación ambiental 

secundaria (TULAS), en el libro sexto, anexo 1, detalla que para descargas a cuerpos 

de agua dulce y cuerpos de agua marina, el límite permisible para sólidos 

suspendidos será de 100 mg/L. 

Es de total importancia para el Centro de Investigación y Control Ambiental 

“CICAM”, incluir este parámetro dentro de su sistema de gestión de la calidad y por 

tanto acreditar ante el Organismo de Acreditación Ecuatoriano (OAE). 

3.6.3.2 Diseño experimental y Estadístico 

Se definieron 7 puntos de concentración, cada uno con 5 repeticiones durante 3 dias 

distintos, como ya se lo habia mencionado antes (ver 3.6.2.2), con el fin de analizar 

la repetibilidad y reproducibilidad del método ejecutado. 

Tabla 10 Diseño experimental aplicado para el análisis de varianza a cada 

concentración de Sólidos totales suspendidos 

MUESTRA CONCENTRACIÓN 1  (mg/l)  

REPETICIONES 
Días 

D1 D2 D3 

R1 RE 1-1 RE 2-1 RE 3-1 

R2 RE 1-2 RE 2-2 RE 3-2 

R3 RE 1-3 RE 2-3 RE 3-3 

R4 RE 1-4 RE 2-4 RE 3-4 

R5 RE 1-5 RE 2-5 RE 3-5 

Elaborado por: Juan Jácome 

3.6.3.3 Materiales y Equipos 

 Equipo de filtración al vacío. 

 Bomba de vacío. 

 Estufa de secado 103-105 °C. 
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 Balanza analítica. 

 Desecador. 

 Platos soporte de aluminio.  

 Filtros de micro fibra de vidrio Millipore AP40 

 Guantes protectores de calor. 

 Pinzas para filtro. 

 Balón aforado 100, 250, 1000 ml. 

3.6.3.4 Medidas de seguridad 

 Secar la sílica gel utilizada en los desecadores, recomendablemente cada mes. 

 Limpiar los desecadores con un paño seco y que no deje pelusas. 

 Lavar los platos de aluminio con la ayuda de una esponja y un poco de jabón, 

posteriormente enjuagarlos con abundante agua destilada, secarlos en una 

estufa, dejarlos enfriar y guardarlos en un lugar limpio y seco. Este 

procedimiento se lo realiza con el fin de mantener el buen estado de los platos 

y conservar su peso, tratando así de evitar interferencias aportadas por los 

platos de aluminio. 

 Asegurarse de que los equipos de filtración al vacío estén bien lavados antes 

y después de su uso, asegurar su completa limpieza con enjuagues de 

abundante agua destilada.  

 Si es posible hacer personalmente estas actividades de limpieza por parte del 

analista o personal encargado de los análisis. 

3.6.3.5 Preparación 

Los filtros que vayan a ser utilizados requieren de un acondicionamiento previo al 

análisis con la muestra verdadera, para ello se debe realizar lo siguiente: 
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 Tomar el filtro y colocarlo con la cara rugosa hacia arriba en el equipo de 

filtración al vacío. 

 Aplicar succión con la ayuda de la bomba de vacío, pasar por el filtro 20 ml 

de agua destilada por 3 ocasiones, al final apagar la bomba cuando se observe 

que no gotea más agua destilada. 

 Retirar el filtro y transferirlo a una plancha de aluminio, con cuidado llevarlo 

a la estufa de secado a 103-105 °C, dejarlo allí durante 1 hora. 

 Transcurrida la hora, retirar el plato de aluminio con su respectivo filtro y 

dejarlo enfriar en un desecador adecuado para su propósito durante una hora 

y media. 

 Tomar el peso, plato de aluminio + filtro y registrarlo como pero inicial para 

incluirlo en los cálculos posteriores. 

Nota: La manipulación del filtro y el plato de aluminio se deben realizar únicamente 

con pinzas adecuadas al propósito, y con el cuidado pertinente. 

3.6.3.6 Procedimiento 

 Tomar del desecador un plato de aluminio con su respectivo filtro, el cual 

debió ser preparado mediante los pasos descritos anteriormente, y colocarlo 

en el equipo de filtración al vacío. 

 Homogenizar la muestra la cual desea ser analizada, y tomar un volumen de 

100 ml. 

Nota: Tomar la muestra utilizando siempre un balón aforado, si se trata con una 

muestra de agua clara se recomienda aumentar el volumen de muestra, dicho 

volumen que se debe utilizar se puede determinar con un análisis nefelométrico de 

turbiedad y tomando la decisión del resultado con la siguiente tabla: 
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Tabla 11 Indicador nefelométrico para la selección del volumen de muestra. 

Concentración  

(mg/l) 
NTU 

Vol. 

Muestra 

(ml) 

5 2 1000 

10 4 1000 

30 10 250 

40 17 100 

Elaborado por: Juan Jácome 

 Inmediatamente filtrar el volumen de muestra a través del filtro ya colocado 

en el equipo, hágase un lavado con 3 volúmenes sucesivos de 10 ml de agua 

destilada, tomando en cuenta lavar las paredes de la copa de filtración. Dejar 

encendida la bomba de vacío hasta que se drene completamente el agua del 

equipo de filtración y del filtro mismo. 

 Con mucho cuidado desarmar el equipo de filtración y con la ayuda de unas 

pinzas retirar el filtro, colocarlo en su respectivo plato de aluminio e 

inmediatamente transferirlo a la estufa de secado a 103-105 °C, dejarlo 

durante 1 hora. 

 Transcurrido el tiempo de secado, transferir el plato de aluminio con el filtro 

a un desecador y dejarlo enfriar durante una hora y media. 

 Tomar el peso del conjunto, plato de aluminio + filtro y registrarlo como peso 

final. 

Nota: todos estos procedimientos deben realizarse con mucho cuidado, con la ayuda 

de las pinzas y utilizando guantes en todo momento, esto con el fin de evitar 

interferencias por el contacto de la piel que puede dejar grasa la cual se puede adherir 

a los platos de aluminio, alterando así los pesos inicial o final. 
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Figura 17 Equipo de filtración al vacío 

Fuente: Global Lab.  

3.6.3.7 Pruebas preliminares 

Al igual que en Sólidos totales disueltos, la metodología utilizada fue la descrita en 

Métodos estandarizados para el análisis de agua y aguas residuales, específicamente 

en el apartado 2540 D, (Total Suspended Solids Dried at 103-105 °C). 

De acuerdo a la metodología empleada, la infraestructura y distribución de áreas del 

C.I.C.A.M., los equipos disponibles, los materiales empleados, se consideró con 

tomar como factores de análisis previo o puesta a punto a los siguientes. 

 Tiempo de estabilización de enfriamiento del conjunto, membrana-plato de 

aluminio. 

 Tiempo de secado de la muestra. 

3.6.3.8 Fijación de objetivos 

Los objetivos fueron planteados de acuerdo a las necesidades del laboratorio con 

respecto a los análisis de este parámetro y a validaciones anteriores. 
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Tabla 12 Fijación de objetivos para la validación del método de STS 

PARÁMETRO DE 

DESEMPEÑO 

OBJETIVO  

Selectividad / Especificidad 
Aplicable a aguas claras y residuales. 

Límite de cuantificación 5 mg/L 

Precisión (repetibilidad y/o 

reproducibilidad 

CVr ≤ 10% 

CVR ≤ 10% 

Exactitud ≤ 20% 

Incertidumbre ≤ 5% 

Intervalo de trabajo LC –  150 mg/L 

Elaborador por: Juan Jácome 

3.6.3.9 Material de referencia y Preparación de soluciones 

El material de referencia certificado (MRc) que se utilizo tiene una concentración de 

1000 mg/L ± 15,3 mg/L de sólidos suspendidos en matriz acuosa, por lo que su 

estado líquido permite su fácil manipulación al momento de preparar las soluciones a 

las concentraciones requeridas con la ayuda de pipetas volumétricas calibradas.  

Su conservación se la realiza a temperatura ambiente, las partículas suspendidas en el 

estándar tienden a sedimentar, es necesario seguir las indicaciones de fabricante, el 

mismo que detalla que se debe homogenizar la solución al momento que se vaya a 

realizar el análisis invirtiendo la botella 10 veces consecutivas, dejando reposar 

durante 10 minutos e invirtiendo nuevamente 10 veces seguidas. Al momento de 

tomar alícuotas se debe procurar mantener la botella en movimientos que aseguren la 

homogeneidad de los sólidos en suspensión por toda la matriz solvente. 

La preparación de las soluciones se realizó aplicando al ecuación 13 para 

concentraciones deseadas a partir de datos conocidos, como los que nos proporciona 

los respectivos certificados de calibración e información en la etiqueta del material 

de referencia certificado. 
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3.6.3.10 Análisis de las muestras 

Mantener las soluciones en constante agitación, si es posible realizarlo con ayuda de 

un agitador magnético, se recomienda utilizar un magneto limpio y adecuado para el 

uso, tratando de evitar posibles interferencias cruzadas. 

3.6.3.11 Corridas 

El rango evaluado consta de 7 puntos de concentración que van desde 5 mg/L hasta 

150 mg/L. el análisis abarca homogeneidad de los conjuntos de datos, análisis de 

varianza, coeficiente de repetibilidad y reproducibilidad. 

 

Figura 18 Puntos de concentración para analisis de varianza  de STS 

Elaborado por: Juan Jácome 

3.7 PLAN DE PROCESAMIENTO DE LA INFORMACIÓN 

La información recolectada fue introducida a matrices de cálculo desarrolladas en 

hojas de MS Excel, las cuales están diseñadas mediante la utilización de fórmulas, 

para emitir resultados inmediatos y confiables bajo la supervisión de un criterio 

técnico. 

3.7.1 Estimación Lineal 

Los análisis de estimación lineal o regresión lineal se utilizan para hallar la función 

de respuesta de una recta de calibración del método analítico que se encuentra 

desarrollando. Esta función de respuesta se obtiene a través de dos factores como son 

la concentración del analito de interés y su respectiva absorbancia la cual es emitida 

por el instrumento que realiza las lecturas de dicho analito, que en este caso se trata 

de un espectrofotómetro. 

La relación entre la concentración de un analito y su absorbancia nos permite 

elaborar gráficos de línea recta las cuales reflejan tendencias, y que a su vez nos 
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permite evaluar el comportamiento del método como tal a través de pruebas con 

matrices reales, para ello se interpolan los valores dentro de dicha recta de 

calibración. Las curvas planteadas en 3.6.1.9.1sirven para este propósito. 

Se dispone de concentraciones establecidas de las cuales se obtuvo su respectiva 

absorbancia dada por el instrumento de medida. 

Con los datos obtenidos en la elaboración de las curvas de calibración se realizó el 

cálculo de los siguientes estadísticos: 

Pendiente, ordenada del origen y coeficiente de correlación. 

El coeficiente de correlación es el primer estadístico de interés, corresponde al grado 

de concordancia entre las dos variables establecidas, conjuntamente con el valor de la 

pendiente y la ordenada del origen. 

Estos valores fueron hallados utilizando el método de mínimos cuadrados, aplicando 

las siguientes ecuaciones: 
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Donde: 

x = corresponden a los datos de concentración. 

y = corresponden a los datos de absorbancia. 

x = corresponde a la media del conjunto de datos de x. 
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y = corresponde a la media del conjunto de datos de y. 

A partir del resultado de estos parámetros, se procede a calculas los siguientes 

estadísticos: 

Desviación Estándar Residual 

Estadístico de error residual proveniente del cálculo de regresión. 

2

)()( 22
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Donde: 

m = valor de la pendiente. 

N = número de datos. 

Desviación Estándar de la Pendiente 
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Donde: 

Sy.x = desviación estándar residual. 

Desviación Estándar de la Ordenada 
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Donde: 

Sy.x = desviación estándar residual. 

N = número de datos. 
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Error Tipo 

xyS

m
Sxy

.

                                                               Ec. [19] 

Donde: 

m = pendiente. 

Sy.x = desviación estándar residual. 

Límite de Detección y Límite de Cuantificación. 

Estos parámetros que provienen de cálculos estadísticos están relacionados con la 

sensibilidad del método en desarrollo. 

Las definiciones del límite de detección y cuantificación se encuentran en 2.6.4.3.5 y 

2.6.4.3.6 respectivamente. 
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                                                         Ec. [21] 

Donde: 

b = ordenada del origen. 

m = pendiente. 

t = valor estadístico t, obtenido de tablas. 

Sx/y = desviación estándar de la ordenada. 

Sy.x = desviación estándar residual. 
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3.7.2 Varianza ANOVA 

El análisis de varianza se emplea con el fin  de planificar y evaluar las experiencias y 

permite medir el efecto cuantitativo que tienen las variables de influencia sobre los 

resultados experimentales de las mismas. 

Por lo tanto el análisis presupone condiciones de normalidad y homogeneidad dentro 

de los grupos de datos, para ello se aplica el siguiente análisis de datos atípicos: 

Valores atípicos  

Antes de realizar el análisis matemático se puede hacer una observación general de 

los datos, con esta inspección a simple vista se puede juzgar si algún dato no 

concuerda con la tendencia del grupo y se procede a eliminarlo. Una vez hecho eso, y 

si existe alguna duda con respecto a eliminar un dato porque la diferencia no es tan 

palpable, se puede proceder aplicar las siguientes ecuaciones. 

S

XX
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 0

min                                                        Ec. [22] 

S

XX
G


 1

max                                                        Ec. [23] 

Donde: 

X0 = Valor mínimo de la serie de datos. 

X1 = Valor máximo de la serie de datos. 

S = desviación estándar grupal. 

Cuando ya se han eliminado los datos aberrantes del grupo de datos se calculan las 

medias grupales y totales: 
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Donde: 

Lij = Observaciones realizadas cada día. 

p = número de observaciones realizadas en el día. 

q

iL

L

q

i


 1                                                          Ec. [25] 

Donde: 

iL = promedio de cada día. 

q = número de días. 

El estadístico F  es un indicativo de si podemos aceptar los grupos en estudio como 

no diferentes, y para obtenerlo debemos hallar primero las sumas de cuadrados y los 

cuadrados medios entre grupos y dentro de los grupos aplicando las siguientes 

formulas: 

Suma de diferencias cuadráticas de between SDCB: 
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Donde: 

iL  = media grupal. 

L  = media general. 

p = número de observaciones de cada día. 

Diferencias cuadráticas medias de between DCMB: 
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Donde: 

SDCB = suma de diferencia cuadráticas. 

q = número de días. 

Suma de diferencias cuadráticas de within SDCW: 
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Donde: 

ijL  = lectura observada. 

iL  = media grupal. 

Diferencias cuadráticas medias de within DCMW: 

1


p
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Donde: 

SDCW = suma de diferencias cuadráticas de within. 

p = número de observaciones por día. 

Suma de diferencias cuadráticas totales SDCT: 
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Donde: 

SDCB = suma de diferencias cuadráticas between. 

SDCW = suma de diferencias cuadráticas within. 
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Diferencias cuadráticas medias totales DCMT: 

1* 


qp

SDC
DCM T

T                                                       Ec. [31] 

Donde: 

SDCT = suma de diferencias cuadráticas totales. 

p = número de observaciones por día. 

q = número de días. 

El valor calculado de F se obtiene con las diferencias cuadráticas medias de 

“between” y “within” de la siguiente forma: 

W

B

DCM

DCM
F                                                           Ec. [32] 

Donde: 

DCMB = diferencia cuadrática media de between. 

DCMW = diferencia cuadrática media de within. 

Una vez obtenido el estadístico F calculado se compara con su respectivo valor 

obtenido de tablas con un nivel de significancia de 0,05 y grados de libertad (v1=n1-1 

y v2=n2-1). 

Si F<Ftablas se puede decir de que no existen diferencias significativas entre los 

grupos muestrales. Se concluye en base a las hipótesis planteadas para el análisis de 

varianza simple. 

Ho = no existen diferencias significativas entre los grupos muestrales, es decir no 

existe diferencia entre las mediciones realizadas en los 3 días. 

Ha = existen diferencias significativas entre las mediciones de los 3 días. 

Por lo tanto las hipótesis planteadas están sujetas a verificación experimental. 
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Desviación estándar por repetitividad Sr 

Wr DCMS                                                        Ec. [33] 

Donde: 

DCMW = diferencia cuadráticas medias de within. 

 

Cálculo de SL
2
: 

p

DCMDCM
S WB

L




2
                                              Ec. [34] 

Donde: 

DCMB = diferencia cuadrática media de between. 

DCMW = diferencia cuadrática media de within. 

p = número de observaciones por día. 

Si por efectos aleatorios SL
2
 es menor que 0, (SL2<0,) debe asumirse SL

2
 = 0. 

Desviación estándar de reproducibilidad SR: 

22

LrR SSS                                         Ec. [35] 

Donde: 

Sr = desviación estándar por repetibilidad. 

SL = desviación de L. 
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3.7.3 Incertidumbres 

Incertidumbre por preparación de soluciones: 

Esta incertidumbre viene dada por la siguiente ecuación en la cual intervienen los 

materiales que se utilizó para preparar las soluciones estándar: 

222

.%






























PesadoAforoVolPureza
C BalanzaBalón

MRC

MRC

MRMR


                 Ec. [36] 

Donde: 

CMR = Concentración del Estándar Preparado. 

µMRC = Incertidumbre del Material de Referencia Certificado. 

%PurezaMRC = Porcentaje de Pureza del Material de Referencia Certificado. 

µBalón = Incertidumbre del Balón de Aforo. 

Vol.Aforo = Volumen final de aforo. 

µBalanza = Incertidumbre de la Balanza. 

Pesado = Peso utilizado para la preparación de la solución estándar. 

Incertidumbre por resolución del equipo: 

3

__Re
Re

Equipodelsolución
s                                             Ec. [37] 

Donde: 

La resolución la especifica el fabricante del equipo en el manual del usuario. 

 

 

 



 

 

70 

 

Incertidumbre del error tipo: 

N

SxyErrorTipo
ErrorTipo

)(


                                             Ec. [38]

 

N = Numero de datos utilizados en la estimación lineal. 

Incertidumbre por función de respuesta: 

La incertidumbre por Linealidad viene dada por la siguiente expresión: 

22

Re

2

ErrorTiposMRFR                                             Ec. [39] 

Donde: 

µMR = Incertidumbre por preparación de estándares. 

µRes = Incertidumbre por resolución del Equipo. 

µErrorTipo = Incertidumbre por Error Tipo (SXY). 

Incertidumbre por repetibilidad: 

n

Sr
rMR                                                         Ec. [40] 

Sr = Desviación estándar por repetibilidad. 

n = Numero de observaciones totales por concentración utilizados en el cálculo de 

ANOVA. 

3.7.3.1 Cálculo de incertidumbre por calibración del método 

La incertidumbre de calibración de se obtiene de la siguiente expresión: 

22

_ rMRFRMetcal                                                Ec. [41] 

Donde: 

    = Incertidumbre de la función de respuesta 

     = Incertidumbre de tipo A o de repetibilidad 
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Incertidumbre por reproducibilidad: 

RRMR S                                                           Ec. [42] 

SR = Desviación estándar por Reproducibilidad. 

3.7.3.2 Incertidumbre estándar del método 

22

RMRFRm                                                   Ec. [43] 

Donde: 

µFR = Incertidumbre por Linealidad. 

µRMR = Incertidumbre por Reproducibilidad. 

3.7.3.3 Incertidumbre expandida del método 

KU mm                                                         Ec. [44] 

µm = Incertidumbre Estándar del Método. 

K = 2 
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CAPÍTULO IV 

ANÁLISIS E INTERPRETACIÓN DE RESULTADOS 

4.1 ANÁLISIS DE RESULTADOS 

Para realizar el análisis de los resultados se procedió a ejecutar los protocolos 

establecidos para la obtención de datos experimentales de cada uno de los parámetros 

a validar según lo especificado en el numeral 3.6. 

Se establecen hipótesis basadas en la metodología del análisis de los analitos de 

interés las cuales se ponen a comprobación con los respectivos cálculos estadísticos 

definidos en 3.7 (Plan de procesamiento de la información). 

El respectivo material que respalda el análisis de estos resultados se encuentra en los 

Anexos B, D, F, G y H. 

4.2 INTERPRETACIÓN DE RESULTADOS 

4.2.1 Demanda Química de Oxigeno 

4.2.1.1 Rango bajo (LR) 

4.2.1.1.1 Pruebas preliminares 

Se realizó el barrido de lecturas de absorbancia a longitudes de onda desde los 400 

nm hasta 430 nm a diferentes concentraciones las cuales fueron establecidas según el 

razonamiento explicado en 3.6.1.9.1 (Elaboración de curvas), es decir manteniendo 

equidistancia entre los puntos de concentración. 

Como se demuestra en el Anexo B (Cuadro B - 1 Absorbancias de prueba a 400 nm., 

Cuadro B - 2 Absorbancias de prueba a 410 nm., Cuadro B - 3 Absorbancias de 

prueba a 420 nm. Cuadro B - 4 Absorbancias de prueba a 430 nm.) se determinaron 

los valores de pendiente, intersección y coeficiente de determinación, los cuales 

sirvieron como indicadores de la efectividad de las lecturas a las longitudes de onda 

y se compararon los resultados. 
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A la longitud de onda de 420 nm se obtuvo un valor de r
2
 de 0,9986 con una 

pendiente de -0,0036 y una intersección de -0,0012 superando a los resultados de las 

lecturas obtenidas con las otras longitudes de onda, por lo tanto se escoge a 420 nm 

como la longitud de onda adecuada para la lectura de los viales en rango bajo (LR). 

4.2.1.1.2 Estimación lineal 

Se realizaron 3 curvas en días distintos con el fin de abarcar los posibles errores 

aleatorios o sistemáticos que pueda haber en el proceso de análisis, los datos 

recolectados se encuentran en el Anexo C (Cuadro C - 1 Curva 1, calibración rango 

bajo (LR). Cuadro C - 2 Curva 2, calibración rango bajo (LR). Cuadro C - 3 Curva 3, 

calibración rango bajo (LR).). Los resultados que más se deben tomar en cuenta son 

el coeficiente de determinación r
2
, el cual es de 0,9942 con el cual podemos tener una 

certeza de que los datos mantienen una tendencia uniforme con respeto a una recta, 

los limites superiores e inferiores de la recta de calibrado los cuales determinan la 

zona de confianza de medición la cual nos da la certeza de que los resultados que 

estén dentro de la zona están incluidos dentro de la incertidumbre, precisión y 

exactitud, los límites de confianza se encuentran en el Anexo D (Cuadro D - 4 

Límites superior e inferior, (LR).); el límite de detección de 4 mg/L y el límite de 

cuantificación de 9 mg/L de O2. 

4.2.1.1.3 Análisis de varianza 

El grupo de datos a las diferentes concentraciones que se realizó se encontraban 

homogéneos a excepción del set de concentración de 5 mg/L, en el cual a través de 

una simple inspección visual se encontraron 3 datos que no concordaban con el resto, 

por lo tanto se procedió a eliminarlos con ello obtenemos un resultado de -1,708 para 

el dato menor y 1,678 para el dato mayor del rango de  datos total, estos se comparan 

con un valor de tablas, el cual se toma de la tabla de t de student, si el valor calculado 

es menor al valor de tablas el datos se acepta como uniforme con respecto al resto de 

datos. 

El análisis de varianza dió resultados en los que no existen diferencias significativas 

en ninguna de las concentraciones, como por ejemplo a 100 mg/L tenemos un F 

calculado de 2,751 el cual se comparó con un valor de tablas, a 95% de confianza de 



 

 

74 

 

3,885 por lo tanto 2,751 < 3,885 se acepta la hipótesis nula que plantea que no 

existen diferencias significativas en las mediciones realizadas los 3 días.  

Se determinó también los coeficientes de variación de repetibilidad (%CVr) y 

reproducibilidad (%CVR) tomando el máximo de entre todas las concentraciones, de 

esta forma tenemos 13,70% CVr y 12,58% CVR, debido a que las soluciones estándar 

se prepararon a diario, y las repeticiones se realizaron en el mismo momento tenemos 

que no existe una variación alta con respecto a las condiciones de precisión por 

repetibilidad y reproducibilidad. Los cálculos se encuentran detallados en el Anexo F 

(Cuadro F - 7 Resultados del cálculo de los Coeficientes de Variación por 

Repetibilidad y Reproducibilidad para cada concentración en el rango bajo (LR).. 

Con los datos del porcentaje de coeficiente de variación por reproducibilidad se 

obtuvo la expresión de Horwitz el cual sirve como un parámetro importante para 

obtener la incertidumbre de medida, dicha expresión se encuentra en el Anexo H 

(Grafico H - 1 Curva de Horwitz, rango bajo (LR).). 

4.2.1.1.4 Incertidumbre 

Del resultado de los cálculos de incertidumbre encontrados en el Anexo G (Cuadro G 

- 9 Incertidumbre expandida del método, rango LR.) se obtuvo una incertidumbre 

estándar expandida (Um) máxima de 29,23% a la concentración de 5 mg/L O2, y la 

mínima incertidumbre de 2,31% correspondiente a 135 mg/L. Se tomó el valor más 

grande de incertidumbre el cual se reportó en la declaración del método validado. 

4.2.1.2 Rango medio (MR) 

4.2.1.2.1 Pruebas preliminares 

Al tratarse de un nivel de concentración que va desde 100 mg/L hasta 1500 mg/L de 

O2, y de acuerdo a lo especificado en 2.5.3.1 (Generalidades de la Demanda química 

de oxigeno) se realizó el barrido de longitud de onda desde 600 nm hasta 630nm 

siendo este el que se eligió como el mejor para realizar las mediciones, con un 

coeficiente de determinación de r
2
= 0,9999. 
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4.2.1.2.2 Estimación lineal 

Los datos experimentales obtenidos de la selección de las curvas de calibración se 

encuentran en el Anexo C (Cuadro C - 8 Curvas de calibración rango medio (MR).) y 

en el Anexo D (Cuadro D - 3 Resultados de estimación lineal (LR).) se hallan los 

resultados del cálculo de estimación lineal. 

De acuerdo a los resultados de las curvas se obtuvo un coeficiente de determinación 

r
2
= 0,9999 la pendiente m= 0,0004 y 0,0023 de intersección, por lo tanto los niveles 

de concentración escogidos fueron los ideales con respecto a la función de respuesta 

del equipo de lectura, es decir la absorbancia. El límite de detección es de 5 mg/L y 

el límite de cuantificación de 10 mg/L. 

4.2.1.2.3 Análisis de varianza 

Los grupos de datos fueron homogéneos en cada caso de concentración a excepción 

del set de datos a 1500 mg/L en el cual, tras una simple inspección visual se eliminó 

un dato correspondiente a 1393,8 mg/L.  

En el caso del análisis de varianza a 1500 mg/L se obtuvo un valor F calculado de 

5,2 el cual comparado con su respectivo valor de tablas (5,2 > 3,9) resulto en un 

contraste de hipótesis negativo, es decir hubo diferencia significativa entre las 

mediciones del resultado experimental, con respecto al ANOVA el resultado es 

negativo, pero se deben analizar más estadísticos de control como los porcentajes de 

coeficiente de variación por repetibilidad y reproducibilidad los cuales fueron de 

0,42% y 0,67% respectivamente, los cuales son bajos, la diferencia por la que es 

mayor el valor de F calculado que el valor de tablas es poca, por lo tanto se considera 

que la diferencia entre repeticiones y mediciones diarias puede ser debida a un 

mínimo error aleatorio que no afecta significativamente a las mediciones, por ello se 

incluye en la validación de este rango de medida. La ecuación de Horwitz y los 

cálculos concernientes al análisis de varianza se encuentran en el Anexo F (Cuadro F 

- 14 Resultados del cálculo del estadístico F calculado y F crítico para cada 

concentración en el rango medio (MR).Cuadro F - 16 Tabla resumen de los 

resultados del cálculo de los Coeficientes de Variación por Repetibilidad y 
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Reproducibilidad en el rango medio (MR).) y Anexo H (Grafico H - 2 Curva de 

Horwitz, rango medio (MR).). 

4.2.1.2.4 Incertidumbre 

Se obtuvo una incertidumbre estándar expandida máxima de 9,09% (9,09 mg/L) a la 

concentración de 100 mg/L y la mínima incertidumbre de 1% correspondiente a la 

concentración de 1250 mg/L. Los cálculos de incertidumbre para cada concentración 

se encuentran en el Anexo G (Cuadro G - 17  Incertidumbre expandida del método, 

rango MR.). Se cumple con el objetivo establecido en 3.6.1.7 (Fijación de objetivos), 

siendo 1% < 35%, por lo que se acepta esta incertidumbre. 

4.2.1.3 Rango Alto (HR) 

4.2.1.3.1 Pruebas preliminares 

Para hallar la longitud de onda adecuada se realizó pruebas de lectura de absorbancia 

a diferentes concentraciones y diferentes longitudes de onda, las cuales fueron desde 

600 nm hasta 660 nm, obteniendo los mejores resultados a 650 nm con un coeficiente 

de determinación de r
2
= 0,9998, pendiente igual a m= 0,00003 y punto de 

intersección igual a b= 0,0020. 

A esta longitud de onda correspondiente a la lectura de concentraciones altas de 

demanda química de oxigeno casi todo el ion dicromato (Cr2O7
2-

) ha cambiado a su 

estado trivalente (Cr
3+

), por lo que su determinación se centra en la generación del 

ion crómico (Cr
3+

) justificando su lectura a 650 nm. 

4.2.1.3.2 Estimación lineal 

Los datos de las curvas y los cálculos de estimación lineal se encuentran en el Anexo 

C (Cuadro C - 12 Curvas de calibración rango alto (HR).) y Anexo D (Cuadro D - 11 

Resultados de estimación lineal (HR).) respectivamente. Según los estadísticos 

obtenidos existe una uniformidad satisfactoria en la relación de la concentración y la 

función de respuesta del equipo, con un coeficiente de determinación de 0,9992. 

El límite de detección correspondiente al rango más alto de demanda química de 

oxígeno es de 163 mg/L y el límite de cuantificación de 339 mg/L, los límites 
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superior e inferior de la curva de calibración se encuentra en el Anexo D (Cuadro D - 

12 Límites superior e inferior, (HR).Grafico D - 3 Límites superior e inferior del 

método de DQO en HR.). 

4.2.1.3.3 Análisis de varianza 

El rango de concentración que se verifico con el análisis de varianza fue desde los 

1000 mg/L hasta 15000 mg/L, en todos los puntos de concentración se obtuvieron 

datos homogéneos, excepto en 10000 mg/L donde se encontró a simple vista un dato 

atípico con un valor de 11248 mg/L el cual dio alerta de no uniformidad en el rango 

máximo del set de datos, este problema se solucionó eliminando dicho dato. 

En todos los puntos de concentración no existieron diferencias significativas en las 

varianzas de los grupos muestrales, por tanto se acepta la hipótesis nula. Por ejemplo 

a la concentración de 6000 mg/L se obtuvo un valor de F calculado de 1,51 el cual es 

menor al valor correspondiente de tablas, a nivel de confianza de 95%, (1,51 < 3,89). 

 Los coeficientes de variación por repetibilidad (%CVr) y por reproducibilidad 

(%CVR) que se obtuvieron resultado del análisis de ANOVA son aceptados de 

acuerdo a lo establecido en los objetivos de validación especificados en 3.6.1.7 

(Fijación de objetivos) con los siguientes valores: %CVr= 2,76; %CVR= 2,99.  

Los datos con los que se realizó los cálculos se encuentran en el Anexo E (Cuadro E 

- 3 Datos de corridas DQO, rango HR.), los cálculos detallados de ANOVA están en 

el Anexo F (Cuadro F - 22 Resultados del cálculo del estadístico F calculado y F 

crítico para cada concentración en el rango alto (HR).), la ecuación de Horwitz 

obtenida con los coeficientes de variación por reproducibilidad de todas las 

concentraciones se encuentran también en el Anexo F (Cuadro F - 23 Resultados del 

cálculo de los Coeficientes de Variación por Repetibilidad y Reproducibilidad para 

cada concentración en el rango alto (HR).) y Anexo H (Cuadro H - 6 Incertidumbre 

de la mediciones realizadas en el rango alto (HR) de DQO., Grafico H - 3 Curva de 

Horwitz, rango alto (HR).). 
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4.2.1.3.4 Incertidumbre 

En el Anexo G (Cuadro G - 24 Incertidumbre expandida del método, rango HR.) se 

encuentra el cálculo de incertidumbre estándar expandida (Um) para cada 

concentración, además de las incertidumbres debidas a la preparación de soluciones a 

concentraciones, incertidumbre por función de respuesta, repetibilidad y 

reproducibilidad. La máxima incertidumbre expandida que se obtuvo para el rango 

alto de concentración (HR) corresponde a 5,76 % a la concentración de 1000 mg/L. 

4.2.2 Sólidos Totales Disueltos 

4.2.2.1.1 Pruebas preliminares 

Se realizó pruebas del tiempo necesario para la estabilización del peso de los crisoles 

(Fisherbrand 150 ml) después de haber sido sometidos a la temperatura de secado de 

180 °C, el seguimiento de dicha estabilización cada media hora nos dio resultados de 

que entre las 3 horas o 3 horas y media después de haber sido colocados los crisoles 

en el desecador se obtuvo cierto peso constante hasta las transcurridas 4 horas. Para 

esclarecer la duda que dejo este seguimiento se realizó la misma prueba de 

estabilidad con los mismos crisoles y el mismo procedimiento con lecturas cada hora, 

los resultados son más claros y se diferencia de la anterior en que se evidencio una 

estabilidad en los pesos de los crisoles desde la cuarta hora de enfriado hasta la 

quinta hora de enfriado. Los datos obtenidos y sus respectivos gráficos se encuentran 

en el Anexo B (Cuadro B - 15 Estabilización del peso de crisoles Fisherbrand 150 ml 

cada media hora. Cuadro B - 16 Estabilización del peso de crisoles Fisherbrand 150 

ml cada hora.). 

El tiempo de secado de la muestra a 180 °C se determinó en base al seguimiento 

visual que se realizó durante las 8 horas laborables, durante ese tiempo el agua de la 

muestra aún no se había evaporado, por lo que se optó por mantener a los crisoles en 

exposición al calor durante 24 horas, es decir de un día para otro, las fotografías que 

respaldan este hecho se encuentran en el Anexo J (¡Error! No se encuentra el 

origen de la referencia.). 
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4.2.2.1.2 Análisis de varianza 

Se obtuvieron grupos homogéneos de datos en cada concentración, tanto para los 

datos mínimos como para los máximos, por lo que la uniformidad permitió continuar 

el proceso de cálculo. 

Los datos del set de 505 y 510 mg/L corresponden a análisis de interés  de 

concentración 5 y 10 mg/L con fortificaciones de 500 mg/L en ambos casos, se 

determinó realizar dicha fortificación con el fin de ayudar a visualizar las 

concentraciones de interés debido a que en pruebas anteriores se obtuvieron 

resultados no satisfactorios, se escogió que la fortificación sea de 500 mg/L debido a 

que se obtuvieron buenos resultados en el análisis de recuperación y error. 

En todos los casos de concentración se obtuvo que no hay diferencias significativas 

entre las varianzas de los grupos muestrales, como por ejemplo a 250 mg/L tenemos 

un F calculado de 1,54 el cual se comparó con el respectivo valor de tablas a 95 % de 

confianza de 3,88 por lo tanto 1,54 < 3,88 se acepta la hipótesis nula. 

Los coeficientes de variación por repetibilidad y reproducibilidad se determinaron en 

base a los resultados del análisis de varianza, los factores que influyen en el método 

de análisis son de control del analista o la persona encargada de realizar la 

validación, por lo tanto es posible reducir la variación producida por los mismos lo 

cual influye directamente en el resultado del análisis, esto lo comprobamos con el 

porcentaje de variación por repetibilidad, CVr= 3,5% y con la variación por 

reproducibilidad, CVR= 3,18%. 

Se obtuvo la ecuación de Horwitz con el fin de lograr estimar una proyección la 

incertidumbre de las mediciones que realicen con este método, dicha ecuación, datos 

experimentales y análisis de varianza, se encuentra en el Anexo E (Cuadro E - 4 

Datos de corridas STD. Cuadro E - 5 Datos de corridas STD continuación.), Anexo F 

(Cuadro F - 35 Resultados del cálculo del estadístico F calculado y F crítico para 

cada concentración de Solidos totales disueltos. y Cuadro F - 36 Resultados del 

cálculo del estadístico F calculado y F crítico para cada concentración de Solidos 

totales disueltos, continuacion. Cuadro F - 39 Tabla resumen de los resultados del 

cálculo de los Coeficientes de Variación por Repetibilidad y Reproducibilidad de 
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Solidos totales disueltos.) y Anexo H (Cuadro H - 8 Incertidumbre de la mediciones 

realizadas con el metodo de solidos totales disueltosGrafico H - 4 Curva de Horwitz, 

solidos totales disueltos.). 

4.2.2.1.3 Incertidumbre 

La incertidumbre estándar expandida del método es de 1,56% (0,78 mg/L) 

correspondiente a la concentración de  50 mg/L,  siento este el valor máximo 

obtenido en el rango, mientras que el valor mínimo de incertidumbre es de 0,45% a 

la concentración de 1000 mg/L; el objetivo que fue establecido en 3.6.2.8 (Fijación 

de objetivos) es de 5%, por lo tanto 1,56% < 5%, por lo tanto se acepta el resultado 

de este parámetro. 

4.2.3 Sólidos Totales Suspendidos 

4.2.3.1.1 Pruebas preliminares 

El tiempo necesario para que se enfríe el conjunto plancha de aluminio – filtros 

(Millipore AP40) después de haber sido expuesto a una temperatura de entre 103-105 

° fue de 1 hora con 30 minutos hasta 2 horas, obteniéndose así un peso constante. 

Esto se puede evidenciar en el Anexo B (Cuadro B - 17 Estabilización del peso de 

filtros AP40 + plato de aluminio cada media hora.). 

Según APHA, SWWA, & WPCF (2012), el tiempo de secado de la muestra se 

encuentra alrededor de 1 hora con 30 minutos, esto debido a que el filtro de micro 

fibra de vidrio puede perder propiedades debido a un larga exposición a la 

temperatura, se tomó también en cuenta de que el filtro paso por un preparación 

previa al análisis en el cual también fue expuesto a una temperatura de 103-105 °C 

durante el mismo periodo de tiempo. 

4.2.3.1.2 Análisis de varianza 

En todos los casos de concentración ejecutados se obtuvieron datos homogéneos por 

lo que no fue necesario borrar ningún dato, por ejemplo a la concentración de 5 mg/L 

se obtuvo los resultados de G_Min= -1,45 < 2,14 y G_Max= 2,17 < 2,14 los cuales 

fueron comparados con su respectivo valor de t obtenido de tablas. 
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El rango de concentración analizado fue desde 5 mg/L hasta 150 mg/L, en ninguno 

de los puntos intermedios hubo diferencias significativas con respecto a las varianzas 

de los grupos muestrales, se obtuvo a 30 mg/L un valor de F calculado de 0,394 y el 

valor de tablas con el  que se realizó el contraste al 95% de confianza  es de 3,885; 

por lo tanto se obtuvo que 0,394 < 3,885 se acepta la hipótesis nula y se rechaza la 

alternativa. 

La variación por repetibilidad es igual a 5,88% mientras que la variación por 

reproducibilidad es de 5,69%. Los datos obtenidos y los cálculos que se realizaron a 

partir de estos se encuentran en el Anexo E (Cuadro E - 6 Datos de corridas 

STS.Cuadro E - 7 Datos de corridas STS continación.) y Anexo F (Cuadro F - 50 

Resultados del cálculo del estadístico F calculado y F crítico para cada concentración 

de Solidos totales suspendidos.Cuadro F - 51 Resultados del cálculo del estadístico F 

calculado y F crítico para cada concentración de Solidos totales suspendidos, 

continuacion.Cuadro F - 54 Tabla resumen de los resultados del cálculo de los 

Coeficientes de Variación por Repetibilidad y Reproducibilidad de Solidos totales 

suspendidos.). 

4.2.3.1.3 Incertidumbre 

La incertidumbre estándar expandida más alta obtenida corresponde a la de 5 mg/L 

que es igual a 2,73% (0,14 mg/L), mientras que la menor es de 0,91%. Los cálculos 

completos de incertidumbre se encuentran en el Anexo G (Cuadro G - 34 

Incertidumbre expandida del método de solidos totales suspendidos.). 

4.3 VERIFICACIÓN DE LA HIPÓTESIS 

Luego de analizar y discutir los resultados procedentes del cálculo de los diferentes 

estadísticos, detallados en 4.2 (Interpretación de resultados), se acepta la hipótesis 

nula la cual plantea que las mediciones con respecto a cada parámetro de análisis y 

su resultado experimental no tienen diferencias significativas con respecto a la media 

de las mismas, por lo tanto, se establece que las correspondientes incertidumbres 

están correctamente definidas y todos los resultados de los métodos de análisis 

estudiados, como son la Demanda química de oxígeno, Sólidos totales disueltos y 
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Sólidos totales suspendidos, pueden ser entablados en la declaración de métodos 

validad

CAPÍTULO V 

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES 

5.1 CONCLUSIONES 

 Se validaron los métodos analíticos para la determinación de la Demanda 

Química de Oxígeno en sus tres rangos, (Rango Bajo, Rango Medio, Rango 

Alto) mediante la aplicación del método colorímetro de reflujo cerrado, 

Sólidos totales disueltos secados a 180 °C y Sólidos totales suspendidos 

secados a 103-105 °C y analizados por gravimetría, y sus respectivas 

comprobaciones estadísticas las cuales dieron positivas para cada caso, 

elaborado en matrices de agua clara y residual en el Centro de Investigación y 

Control Ambiental “CICAM”. 

 Se precisaron los factores preliminares a tomar en cuenta previo al desarrollo 

del método de análisis para la demanda química de oxígeno, como son los 

extraídos del método colorimétrico de reflujo cerrado 5220 D, de gravimetría 

aplicado a los métodos 2540 C de Sólidos totales disueltos  y 2540 D de 

Solidos totales suspendidos, de la bibliografía Standard Methods for the 

Examination of Water and Wastewater también los tomados en cuenta en 

pruebas preliminares como la manipulación de los reactivos, longitud de 

onda, tiempos de estabilización de enfriamiento y tiempo de secado de las 

muestras, los cuales fueron escogidos y modificados de acuerdo a la 

disponibilidad estructural y de equipos disponibles en el Centro de 

Investigación y Control Ambiental “CICAM”. 

 Se elaboraron matrices de validación para cada parámetro con el fin de 

demostrar los alcances y limitaciones que tiene cada método de análisis 

abarcando el rango de necesidades que tiene el “CICAM”, como es el caso 

del rango bajo, rango medio y rango alto de la demanda química de oxigeno 

cuyos coeficientes de determinación son r
2
= 0,9942; 0,9999 y 0,9992 
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respectivamente, los límites de detección y cuantificación son 4 mg/L y 9 

mg/L; 5 y 10 mg/L; 163 y 339 mg/L respectivamente, aplicable para aguas 

claras y residuales, porcentaje de variación por repetibilidad igual a 13,7% en 

Lr; 4,21% en MR; 2,76% en HR, el porcentaje de variación por 

reproducibilidad CVR= 12,58%; 4,53%; 2,99% respectivamente y la 

incertidumbre estándar expandida igual al 29,23% en rango bajo; 9,09% en 

rango medio y 5,76% en rango alto. Por lo tanto el rango total validado en 

cada caso es de 5 a 150 mg/L en LR; de 100 a 1500 mg/L en MR y de 1000 a 

15000 mg/L en HR.  

 El método de sólidos totales suspendidos tiene porcentajes de variación por 

repetibilidad igual a 5,88% y por reproducibilidad igual a 5,7% con una 

incertidumbre estándar expandida igual a 2,73%, el rango de trabajo validado 

es de 5 mg/L a 150 mg/L. 

 La validación del método de sólidos totales disueltos tiene como resultados 

coeficientes de variación por repetibilidad igual a 3,5% y coeficiente de 

variación por reproducibilidad igual a 3,2% con una incertidumbre estándar 

expandida igual a 1,56%, el rango de trabajo validado es de 30 mg/L a 1000 

mg/L. 

 Debido a las características de la balanza analítica utilizada para realizar la 

validación, por las características del método y las modificaciones que debían 

hacerse al mismo, se impuso la limitación del peso mínimo desde el cual el 

equipo realiza las lecturas que corresponde a 10 mg, por lo tanto por esta 

razón no se incluyen en la declaración de método validado del método de 

sólidos totales disueltos, aunque estadísticamente la validación de las 

concentraciones de 5 y 10 mg/L den resultados correctos, no se descarta que 

las mediciones a esas concentraciones carezcan de confiabilidad. 

 Se desarrollaron bases de cálculo automáticas en las que se introdujeron los 

datos experimentales obtenidos y de los cuales se determinaron todos y cada 

uno de los estadísticos analizados en la validación, estas hojas de cálculo se 
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acondicionaron a los parámetros de validación según las condiciones ideales 

dadas por el método y el laboratorio. 

5.2 RECOMENDACIONES 

 De acuerdo a la incertidumbre expandida obtenida para el caso de 100 mg/L 

en los rangos bajo (LR) y medio (MR) de la demanda química de oxígeno, es 

recomendable realizar las lecturas desde los 100 mg/L hasta 150 mg/L  en el 

rango bajo debido a la baja incertidumbre que esta posee a dichas 

concentraciones, si se ha realizado la lectura en rango medio (MR), repetir la 

medición en LR. 

 Las hojas de cálculo desarrolladas para la determinación de los parámetros de 

evaluación de la validación deben ser revisados constantemente en el caso de 

que se apliquen para realizar un nueva validación sobre ellas, de los mismos o 

de otros métodos de análisis, por lo tanto su utilización debe estar sujeto a un 

criterio técnico de aplicabilidad e interpretación de los resultados. 

 Realizar programaciones anuales de mantenimiento para cerciorarse del 

correcto funcionamiento de los equipos utilizados para la determinación de la 

demanda química de oxígeno, sólidos totales disueltos y sólidos totales 

suspendidos. 

 Asegurarse de que los equipos se encuentran correctamente calibrados, de no 

ser así calibrarlos adecuadamente y  llevar un registro con la verificación del 

estado, funcionamiento y lecturas obtenidas con fin de mantener la 

trazabilidad y reproducibilidad de las mediciones. 

 Realizar una revisión periódica del estado de los crisoles de porcelana 

utilizados para la determinación de la concentración de sólidos totales 

disueltos, con el tiempo las sales como el bicarbonato de sodio [Ca(HCO3)2] 

con el calor forma incrustaciones en forma de carbonato de calcio (CaCO3), y 

pueden llegar a alterar el peso y funcionalidad de los crisoles. 
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 Llevar un registro electrónico de los pesos de los crisoles antes y después de 

cada determinación con el fin de seguir la variabilidad del peso de los mismos 

y determinar el tiempo de vida útil juzgando su utilidad. 

CAPÍTULO VI 

PROPUESTA 

6.1 DATOS INFORMATIVOS 

Título: “Implementación de un sistema de cálculo semiautomático para la validación 

de métodos analíticos desarrollado en Microsoft Excel”. 

Unidad Ejecutora: Egdo. Juan Jácome – Centro de Investigación y Control 

Ambiental “CICAM”. 

Ubicación: Escuela Politécnica Nacional  – Quito – Ecuador. 

Beneficiarios: Centro de Investigación y Control Ambiental “CICAM”. 

Tiempo Estimado para la Ejecución: 6 meses. 

Costos: $650 

Equipo Técnico Responsable: Egdo. Juan Jácome – Director/a de Calidad – 

Responsable Técnico. 

6.2 ANTECEDENTES DE LA PROPUESTA 

El objetivo final que se busca realizando la validación de un método analítico es 

asegurar que los resultados obtenidos de las mediciones de un análisis de rutina se 

encuentren lo bastante cerca del valor verdadero de concentración del analito de 

interés en la muestra, esto con respecto al desarrollo del método y la señal de 

respuesta emitida por el equipo de medición. 

Para llegar a eso se deben realizar los respectivos registros de ingreso de datos y 

cálculos de validación, los cuales se desarrollan mediante el uso de hojas de cálculo 
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elaboradas en Excel aplicando las ecuaciones específicas para cada estadístico o 

haciendo uso de las funciones incluidas en el programa de Excel. 

El trabajo de investigación realizado comprueba de que es posible mantener hojas de 

cálculo programadas con la utilización de las formulas específicas de cada estadístico 

de interés y que sean aplicables a la validación de diferentes métodos analíticos. 

6.3 JUSTIFICACIÓN 

La validación de métodos analíticos tiene importancia científica, y de interés de las 

partes involucradas en el desarrollo de los métodos de análisis y de emisión de 

resultados al cliente, es por esto que el “CICAM” con su compromiso institucional 

con la colectividad y el medio ambiente posee como respaldo de su sistema de 

gestión de calidad la acreditación otorgada por el Organismo de Acreditación 

Ecuatoriano de que las labores desarrolladas en los laboratorios de análisis y en el 

área administrativa se realizan siguiendo los lineamientos de la norma internacional 

ISO 17025:2006, con ello la institución tiene la obligación de incluir un su S.G.C. los 

métodos analíticos que se realicen con su respetiva validación. 

El proceso de validación puede resultar confuso y largo si no se tiene plena noción de 

lo que se busca obtener y del proceso que se debe seguir para llegar a los objetivos 

planteados, parte del desarrollo de las hojas de cálculo semiautomáticas buscas llenar 

los vacíos que pueden generar dicho desconocimiento. 

6.4 OBJETIVOS 

General 

 Implementar un sistema de cálculo semiautomático para la validación de 

métodos analíticos desarrollado en Microsoft Excel. 

Específicos 

 Establecer los métodos que pueden ser validados mediante la utilización de 

las hojas de cálculo semiautomáticas.   
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 Definir los factores en común que tienen los distintos métodos analíticos y 

que deben ser tomados en cuenta para la elaboración de la hoja de cálculo. 

 Comparar la utilidad y funcionalidad y resultados emitidos utilizando las 

hojas de cálculo desarrolladas contra las funciones incluidas en el programa 

Excel. 

6.5 ANÁLISIS DE FACTIBILIDAD 

La viabilidad de la propuesta “Implementación de un sistema de cálculo 

semiautomático para la validación de métodos analíticos desarrollado en Microsoft 

Excel” está establecida de  acuerdo a los resultados obtenidos en la investigación 

“Validación de métodos analíticos para la determinación de la demanda química de 

oxígeno (rango bajo, rango medio, rango alto), sólidos totales disueltos y sólidos 

totales suspendidos en matrices de agua clara y residual en el centro de 

investigaciones y control ambiental CICAM”. Por ello se asegura el éxito de la 

propuesta por medio del cumplimiento de los objetivos planteados y de la 

metodología establecida. 

6.6 FUNDAMENTACIÓN 

Cuando se trabaja con procedimientos analíticos puede haber cierto grado de 

complejidad, y más aún cuando se interviene con instrumentos de medición, en ese 

caso se debe tener en cuenta lo siguiente: 

 Se debe controlar los parámetros instrumentales. 

 La mayoría de veces no se realiza una lectura directa de la magnitud que se 

desea, si no que se utiliza una calibración previa la cual nos proporciona la 

unidad de lectura, como el caso de las absorbancias. 

 A veces puede no resultar una tendencia estable cuando un equipo puede 

atender diversos requerimientos como por ejemplo las longitudes de onda. 

La validación se basa en el conocimiento del método por la determinación de las 

características del mismo, por lo tanto, este conjunto de información recolectada, 

tanto del instrumento de medición como del método en sí, nos permite establecer los 

límites de aplicación, los intervalos de trabajo y la incertidumbre asociada a la 
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medición. Por ende se torna fundamental definir un sistema de cálculo que sea capaz 

de proporcionar continuamente los lineamientos a seguir en la obtención de datos 

experimentales y de sus respectivos resultados estadísticos, todo ello alimenta el 

proceso de validación de métodos analíticos para la determinación de cualquier 

parámetro de medición. 

6.7 METODOLOGÍA – MODELO OPERATIVO 

Tabla 13 Modelo operativo 

Elaborado por: Juan Jácome. 

6.8 ADMINISTRACIÓN 

 

 

Fases Metas Actividades Responsables Recursos Presupuesto  

Tiempo 

 

Formulación de 

la propuesta 

Estudiar los 

métodos 

analíticos a 

validar 

 

Revisión 

bibliográfica 

 

Investigador 

Analista 

 

Humanos 

Técnicos 

Económicos 

 

 

$50  

 

 

 

1 Mes 

 

Desarrollo 

preliminar de la 

propuesta 

Acoplar los 

factores en 

común de los 

métodos 

analíticos 

 

Revisión 

bibliográfica 

Análisis de 

muestras 

 

 

Investigador 

Analista 

 

Humanos 

Técnicos 

Económicos 

 

 

$500 

 

 

 

2 Mes 

 

Implementación 

de la propuesta 

 

Ejecución de 

la propuesta 

Desarrollo del 

sistema de 

cálculo 

semiautomático 

en Excel 

 

 

Investigador 

 

 

Humanos 

Técnicos 

Económicos 

 

 

$50 

 

 

 

2 Meses 

 

Evaluación de la 

propuesta 

 

Comprobación 

de los datos 

obtenidos 

Comparar los 

resultados con 

los de las 

funciones de 

Excel 

 

Investigador 

Responsable 

técnico 

 

Humanos 

Técnicos 

Económicos 

 

 

$50 

 

 

 

1 Mes 
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Tabla 14 Administración de la propuesta 

Indicadores a 

mejorar 

 

Situación 

actual 

Resultados 

esperados 

 

Actividades 

 

Responsables 

 

 

Dificultad en 

el desarrollo 

de las 

validaciones e 

identificación 

de los factores 

preliminares. 

 

 

Inexistencia 

de una 

manual 

general 

referente a la 

validación de 

métodos 

analíticos. 

 

Correcta 

validación de 

los métodos 

analíticos que 

aún no se 

encuentran 

normalizados 

por el 

“CICAM”. 

Implementar el 

sistema de 

cálculo 

semiautomático 

para diferentes 

métodos 

analíticos. 

 

Validar los 

métodos 

analíticos. 

 

 

Tesista 

Analistas 

Responsable 

técnico 

Director de 

calidad 

Elaborado por: Juan Jácome. 

6.9 PREVISIÓN DE LA EVALUACIÓN 
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Tabla 15 Previsión de la evaluación 

Preguntas básicas Explicación 

¿Quiénes solicitan evaluar? Clientes. 

Centro de Investigación y control 

ambiental. 

¿Por qué evaluar? Mejora la calidad del servicio al cliente. 

Mejora acreditación de los laboratorios. 

 

¿Para qué evaluar? 

Reducir errores y mejora continua de las 

labores y actividades realizadas en el 

“CICAM” 

¿Qué evaluar? Procedimientos de ensayo. 

Procedimientos de calibración y 

validación. 

 

¿Quién evalúa? 

Organismo de acreditación ecuatoriano 

(OAE) 

Centro de investigación y control 

ambiental “CICAM” 

¿Cuándo evaluar? Verificación del estado de la curva de 

calibrado cada 6 meses. 

¿Cómo evaluar? Mediante instrumentos de evaluación. 

 

¿Con que evaluar? 

Experimentación 

Registros de verificación 

Bibliografía 

Elaborado por: Juan Jácome. 
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DECLARACIÓN DE 

METODOS VALIDADOS 
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Cuadro A - 1 Hoja de validación del método de DQO en rango LR, MR y HR. 

CUANTITATIVO × 

CUALITATIVO  

DE IDENTIFICACIÓN  

Analito: Demanda Química de Oxígeno 

Unidades: mg/l 

Matriz: Aguas claras y residuales 

FUNCIÓN DE RESPUESTA INSTRUMENTAL DEL MÉTODO 

 m - 0,0004 

 Sm - 1E
-6 

 b - 0.0023 

 Sb - 0.0010 

R
2
 - 0.9999 

PRECISIÓN, EXACTITUD, INCERTIDUMBRE 

 Repetibilidad Reproducibilidad Exactitud U expand 

Nivel: conc Sr %CVr SR %CVR %recup. U%( k= 2  ) 

Rango bajo 

LC-100 
3,35 13,70 3,90 12,58 120 29,23 

Rango medio 

100 -1000 
7,56 4,21 10,07 4,53 100 9,09 

Rango alto 

1000-15000 
163,28 2,76 194,17 2,99 96 5,76 

Global No aplica, ya que se reporta por rangos 

LÍMITE DE DETECCIÓN (L.D.) 4 

LÍMITE DE CUANTIFICACIÓN (L.C.) 9 

 SELECTIVIDAD / ESPECIFIDAD 

INTERFERENCIAS CONOCIDAS:  Interferencias por cloruros 

TIPO DE INTERFERENCIA: positiva 

 

CORRECCIÓN: Adición de sulfato de mercurio 

INTERVALO DE TRABAJO VALIDADO: 9 - 15000 

CRITERIOS DE ACEPTACIÓN / RECHAZO:  
 

EXACTITUD   80<%E<120%, validación  aceptada.  

 

INCERTIDUMBRE  <=30%,  validación  aceptada. 

 

%CVR  <= 20%, validación  aceptada.  

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro A - 2 Hoja de validación del método de STD. 

Elaborado por: Juan Jácome 

 

 

 

 

 

 

CUANTITATIVO × 

CUALITATIVO  

DE IDENTIFICACIÓN  

Analito: Sólidos totales disueltos 

Unidades: mg/l 

Matriz: Aguas claras y residuales 

 PRECISIÓN, EXACTITUD, INCERTIDUMBRE 

 Repetibilidad Reproducibilidad Exactitud U expand 

Nivel: conc Sr %CVr SR %CVR %recup. U%( k= 2  ) 

Rango bajo 

30-50 
1,653 3,5 1,5 3,2 89 1,56 

Rango medio 

125 -250 
4.87 1,29 5,132 2,2 104 1,19 

Rango alto 

500-1000 
8,99 0,33 8,70 1 100 0,5 

Global No aplica, ya que se reporta por rangos 

LÍMITE DE DETECCIÓN (L.D.) 5 

LÍMITE DE CUANTIFICACIÓN (L.C.) 10 

 SELECTIVIDAD / ESPECIFIDAD 

INTERFERENCIAS CONOCIDAS:  Carbonato de calcio 

TIPO DE INTERFERENCIA: positiva 

 

CORRECCIÓN: Secado prolongado, 24 horas 

INTERVALO DE TRABAJO VALIDADO: 30 – 1000 mg/L 

CRITERIOS DE ACEPTACIÓN / RECHAZO:  

 

EXACTITUD   80<%E<120%, validación  aceptada.  

 

INCERTIDUMBRE  <=30%,  validación  aceptada. 

 

%CVR  <= 20%, validación  aceptada.  
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Cuadro A - 3 Hoja de validación del método de STS. 

CUANTITATIVO × 

CUALITATIVO  

DE IDENTIFICACIÓN  

Analito: Sólidos totales suspendidos 

Unidades: mg/l 

Matriz: Aguas claras y residuales 

 PRECISIÓN, EXACTITUD, INCERTIDUMBRE 

 Repetibilidad Reproducibilidad Exactitud U expand 

Nivel: conc Sr %CVr SR %CVR %recup. U%( k= 2  ) 

Rango bajo 

5-10 
0,386 5,88 0,386 5,7 93 2,73 

Rango medio 

30-60 
1,18 2,86 1,28 3,98 90 1,77 

Rango alto 

80-150 
3,87 1,06 4,167 2,9 93 1,43 

Global No aplica, ya que se reporta por rangos 

LÍMITE DE DETECCIÓN (L.D.) 5 

LÍMITE DE CUANTIFICACIÓN (L.C.) 10 

 SELECTIVIDAD / ESPECIFIDAD 

INTERFERENCIAS CONOCIDAS:  Materiales flotantes no homogéneos 

TIPO DE INTERFERENCIA: positiva 

 

CORRECCIÓN: Eliminar material flotante de la muestra 

INTERVALO DE TRABAJO VALIDADO: 30 - 1000 

CRITERIOS DE ACEPTACIÓN / RECHAZO:  

 

EXACTITUD   80<%E<120%, validación  aceptada.  

 

INCERTIDUMBRE  <=30%,  validación  aceptada. 

 

%CVR  <= 20%, validación  aceptada.  

Elaborado por: Juan Jácome 
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Anexo B 

Resultados de Pruebas Preliminares  

DQO – STD – STS 
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Pruebas preliminares DQO -LR 

400 nm 

Cuadro B - 1 Absorbancias de prueba a 400 nm. 

Concentración 

(mg/L) 

Absorbancia 

Curva 1 Curva 2 Curva 3 Promedio 

0 0,000 0,000 0,000 0,000 

5 -0,027 -0,007 0,009 -0,008 

40 -0,201 -0,175 -0,178 -0,185 

80 -0,315 -0,329 -0,332 -0,325 

120 -0,519 -0,513 -0,494 -0,509 

150 -0,614 -0,615 -0,624 -0,618 

Corre= 0,9944 0,9984 0,9974 0,9980 

m= -0,0041 -0,0042 -0,0042 -0,0042 

b= -0,0100 0,0026 0,0083 0,0003 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 1 Concentración (mg/L) vs Absorbancia a 400 nm, curva 1. 

 

 Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 2 Concentración (mg/L) vs Absorbancia a 400 nm, curva 2. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 3 Concentración (mg/L) vs Absorbancia a 400 nm, curva 3. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 4 Concentración (mg/L) vs Absorbancia a 400 nm, curva promedio. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

410 nm 

Cuadro B - 2 Absorbancias de prueba a 410 nm. 

Concentración 

(mg/L) 

Abs. 

Curva 1 Curva 2 Curva 3 Promedio 

0 0,000 0,000 0,000 0,000 

5 -0,022 -0,005 -0,008 -0,012 

40 -0,170 -0,148 -0,151 -0,156 

80 -0,268 -0,275 -0,281 -0,275 

120 -0,438 -0,432 -0,418 -0,429 

150 -0,518 -0,518 -0,529 -0,522 

Corre= 0,995 0,998 0,999 0,998 

m= -0,003 -0,004 -0,004 -0,004 

b= -0,009 0,003 0,001 -0,002 

Elaborado por: Juan Jácome 

y = -0,0041x - 0,01 
R² = 0,9944 

-0,7

-0,6

-0,5

-0,4

-0,3

-0,2

-0,1

0

0 50 100 150 200
A

b
s.

 

Concentración (mg/L) 

DQO_LR_HN_Pr_400 

DQO_LR_HN_1_400

Lineal
(DQO_LR_HN_1_400)



 

 

103 

 

Grafico B - 5 Concentración (mg/L) vs Absorbancia a 410 nm, curva 1. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 6 Concentración (mg/L) vs Absorbancia a 410 nm, curva 2. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 7 Concentración (mg/L) vs Absorbancia a 410 nm, curva 3. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 8 Concentración (mg/L) vs Absorbancia a 410 nm, curva promedio. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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420 nm 

Cuadro B - 3 Absorbancias de prueba a 420 nm. 

Concentración 

(mg/L) 

Abs. 

Curva 1 Curva 2 Curva 3 Promedio 

0 0,000 0,000 0,000 0,000 

5 -0,025 -0,005 -0,008 -0,013 

40 -0,168 -0,150 -0,155 -0,158 

80 -0,276 -0,283 -0,289 -0,283 

120 -0,449 -0,445 -0,431 -0,442 

150 -0,534 -0,531 -0,542 -0,536 

Corre= 0,996 0,998 0,999 0,999 

m= -0,004 -0,004 -0,004 -0,004 

b= -0,008 0,003 0,001 -0,001 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 9 Concentración (mg/L) vs Absorbancia a 420 nm, curva 1. 
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Grafico B - 10 Concentración (mg/L) vs Absorbancia a 420 nm, curva 2. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 11 Concentración (mg/L) vs Absorbancia a 420 nm, curva 3. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

y = -0,0036x + 0,0031 
R² = 0,9982 

-0,6

-0,5

-0,4

-0,3

-0,2

-0,1

0

0,1

0 50 100 150 200

A
b

s.
 

Concentración (mg/L) 

DQO_LR_HN_2_420 

DQO_LR_HN_2_420

Lineal
(DQO_LR_HN_2_420)

y = -0,0036x + 0,0011 
R² = 0,9991 

-0,6

-0,5

-0,4

-0,3

-0,2

-0,1

0

0,1

0 50 100 150 200

A
b

s.
 

Concentración (mg/L) 

DQO_LR_HN_3_420 

DQO_LR_HN_3_420

Lineal
(DQO_LR_HN_3_420)



 

 

107 

 

Grafico B - 12 Concentración (mg/L) vs Absorbancia a 420 nm, curva 

promedio. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

430 nm 

Cuadro B - 4 Absorbancias de prueba a 430 nm. 

Concentración 

(mg/L) 

Abs. 

Curva 1 Curva 2 Curva 3 Promedio 

0 0,000 0,000 0,000 0,000 

5 -0,024 -0,008 0,009 -0,008 

40 -0,182 -0,163 -0,167 -0,171 

80 -0,298 -0,307 -0,311 -0,305 

120 -0,483 -0,481 -0,465 -0,476 

150 -0,578 -0,575 -0,585 -0,579 

Corre= 0,996 0,998 0,997 0,998 

m= -0,004 -0,004 -0,004 -0,004 

b= -0,007 0,002 0,008 0,001 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 13 Concentración (mg/L) vs Absorbancia a 430 nm, curva 1. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 14 Concentración (mg/L) vs Absorbancia a 430 nm, curva 2. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 15 Concentración (mg/L) vs Absorbancia a 430 nm, curva 3. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 16 Concentración (mg/L) vs Absorbancia a 430 nm, curva 

promedio. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Pruebas preliminares DQO – MR 

Cuadro B - 5 Absorbancias de prueba desde 600 nm hasta 630 nm. 

Concentración 

(mg/L) 

Absorbancias a longitudes de onda 

600 nm 610 nm 620 nm 630 nm 

0 0,000 0,002 0,002 0,002 

100 0,049 0,051 0,049 0,044 

750 0,351 0,351 0,340 0,309 

1500 0,701 0,702 0,673 0,615 

m= 0,0005 0,0005 0,0004 0,0004 

b= 0,0011 0,0029 0,0035 0,0026 

Coefi Corre= 0,999991 0,999985 0,999981 0,999997 

Error= 0,00001 0,00002 0,00002 0,00000 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 17 Concentración (mg/L) vs Absorbancia a 600 nm, MR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 18 Concentración (mg/L) vs Absorbancia a 610 nm, MR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 19 Concentración (mg/L) vs Absorbancia a 620 nm, MR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 20 Concentración (mg/L) vs Absorbancia a 630 nm, MR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Pruebas preliminares DQO – HR 

600 nm 

Cuadro B - 6 Absorbancias de prueba a 600 nm en HR. 

Concentración 

(mg/L) 

Absorbancias 

Curva 1 Curva 2 Curva 3 

0 0,000 0,000 0,000 

1000 0,053 0,049 0,052 

4000 0,203 0,206 0,200 

8000 0,414 0,395 0,396 

12000 0,598 0,594 0,602 

15000 0,756 0,729 0,730 

m= 0,000050 0,000049 0,000049 

b= 0,002800 0,003645 0,002945 

Corre= 0,999671 0,999670 0,999559 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 21 Concentración (mg/L) vs Absorbancia, curva 1 a 600 nm, HR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 22 Concentración (mg/L) vs Absorbancia, curva 2 a 600 nm, HR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 23 Concentración (mg/L) vs Absorbancia, curva 3 a 600 nm, HR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

610 nm 

Cuadro B - 7 Absorbancias de prueba a 610 nm en HR. 

Concentración 

(mg/L) 

Absorbancias 

Curva 1 Curva 2 Curva 3 

0 0,000 0,000 0,000 

1000 0,052 0,049 0,053 

4000 0,202 0,206 0,202 

8000 0,415 0,396 0,398 

12000 0,599 0,594 0,602 

15000 0,756 0,729 0,730 

m= 0,00005 0,00005 0,00005 

b= 0,00225 0,00376 0,00408 

Corre= 0,99965 0,99966 0,99954 

Elaborado por: Juan Jácome 

 

y = 5E-05x + 0,0029 
R² = 0,9996 

0,000

0,100

0,200

0,300

0,400

0,500

0,600

0,700

0,800

0 5000 10000 15000 20000

A
b

s.
 

Concentración (mg/L) 

Curva 3 

Curva 3

Lineal (Curva 3)



 

 

115 

 

Grafico B - 24 Concentración (mg/L) vs Absorbancia, curva 1 a 610 nm, HR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 25 Concentración (mg/L) vs Absorbancia, curva 2 a 610 nm, HR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 26 Concentración (mg/L) vs Absorbancia, curva 3 a 610 nm, HR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

620 nm 

Cuadro B - 8 Absorbancias de prueba a 620 nm en HR. 

Concentración 

(mg/L) 

Absorbancias 

Curva 1 Curva 2 Curva 3 

0 0,000 0,000 0,000 

1000 0,050 0,049 0,050 

4000 0,193 0,195 0,191 

8000 0,394 0,376 0,378 

12000 0,570 0,566 0,574 

15000 0,721 0,693 0,697 

m= 0,000048 0,000046 0,000047 

b= 0,002218 0,004173 0,002964 

Corre= 0,999695 0,959245 0,959703 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 27 Concentración (mg/L) vs Absorbancia, curva 1 a 620 nm, HR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 28 Concentración (mg/L) vs Absorbancia, curva 2 a 620 nm, HR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 29 Concentración (mg/L) vs Absorbancia, curva 3 a 620 nm, HR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

630 nm 

Cuadro B - 9 Absorbancias de prueba a 630 nm en HR. 

Concentración 

(mg/L) 

Absorbancias 

Curva 1 Curva 2 Curva 3 

0 0,000 0,000 0,000 

1000 0,045 0,043 0,046 

4000 0,175 0,178 0,174 

8000 0,359 0,343 0,344 

12000 0,519 0,516 0,524 

15000 0,657 0,632 0,637 

m= 0,00004 0,00004 0,00004 

b= 0,00159 0,00324 0,00252 

Corre= 0,99968 0,99967 0,99963 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 30 Concentración (mg/L) vs Absorbancia, curva 1 a 630 nm, HR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 31 Concentración (mg/L) vs Absorbancia, curva 2 a 630 nm, HR. 

  

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 32 Concentración (mg/L) vs Absorbancia, curva 3 a 630 nm, HR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

640 nm 

Cuadro B - 10 Absorbancias de prueba a 640 nm en HR. 

Concentración 

(mg/L) 

Absorbancias 

Curva 1 Curva 2 Curva 3 

0 0,000 0,000 0,000 

1000 0,041 0,039 0,042 

4000 0,161 0,161 0,158 

8000 0,326 0,313 0,312 

12000 0,471 0,468 0,474 

15000 0,597 0,575 0,579 

m= 0,00004 0,00004 0,00004 

b= 0,00200 0,00280 0,00230 

Corre= 0,99967 0,99973 0,99974 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 33 Concentración (mg/L) vs Absorbancia, curva 1 a 640 nm, HR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 34 Concentración (mg/L) vs Absorbancia, curva 2 a 640 nm, HR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 35 Concentración (mg/L) vs Absorbancia, curva 3 a 640 nm, HR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

650 nm 

Cuadro B - 11 Absorbancias de prueba a 650 nm en HR. 

Concentración 

(mg/L) 

Absorbancias 

Curva 1 Curva 2 Curva 3 

0 0,000 0,000 0,000 

1000 0,036 0,034 0,037 

4000 0,139 0,140 0,138 

8000 0,284 0,272 0,275 

12000 0,411 0,410 0,415 

15000 0,522 0,503 0,504 

m= 0,0000 0,0000 0,0000 

b= 0,0012 0,0020 0,0026 

Corre= 0,9997 0,9998 0,9996 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 36 Concentración (mg/L) vs Absorbancia, curva 1 a 650 nm, HR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 37 Concentración (mg/L) vs Absorbancia, curva 2 a 650 nm, HR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 38 Concentración (mg/L) vs Absorbancia, curva 3 a 650 nm, HR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

660 nm 

Cuadro B - 12 Absorbancias de prueba a 660 nm en HR. 

Concentración 

(mg/L) 

Absorbancias 

Curva 1 Curva 2 Curva 3 

0 0,000 0,000 0,000 

1000 0,031 0,029 0,031 

4000 0,116 0,119 0,115 

8000 0,238 0,228 0,228 

12000 0,344 0,343 0,347 

15000 0,434 0,422 0,421 

m= 0,000029 0,000028 0,000028 

b= 0,001700 0,002227 0,001945 

Corre= 0,999675 0,999734 0,999569 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 39 Concentración (mg/L) vs Absorbancia, curva 1 a 660 nm, HR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 40 Concentración (mg/L) vs Absorbancia, curva 2 a 660 nm, HR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

 

y = 3E-05x + 0,0017 
R² = 0,9997 

0,000

0,050

0,100

0,150

0,200

0,250

0,300

0,350

0,400

0,450

0,500

0 5000 10000 15000 20000

A
b

s.
 

Concentración (mg/L) 

Curva 1 

Curva 1

Lineal (Curva 1)

y = 3E-05x + 0,0022 
R² = 0,9997 

0,000

0,050

0,100

0,150

0,200

0,250

0,300

0,350

0,400

0,450

0 5000 10000 15000 20000

A
b

s.
 

Concentración (mg/L) 

Curva 2 

Curva 2

Lineal (Curva 2)



 

 

126 

 

Grafico B - 41 Concentración (mg/L) vs Absorbancia, curva 3 a 660 nm, HR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro B - 13 Coeficientes R2 a longitudes de onda desde 600 nm hasta 660nm. 

R2 600 610 620 630 640 650 660 
Curva 1 0,99967072 0,99965156 0,99969513 0,99967758 0,99966619 0,99968100 0,99967464 

Curva 2 0,99967042 0,99966346 0,99968739 0,99966747 0,99972836 0,99975835 0,99973365 

Curva 3 0,99955890 0,99953519 0,99959583 0,99962665 0,99973907 0,99957956 0,99956908 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro B - 14 Porcentajes de error en longitudes de onda desde 600 nm hasta 

660 nm. 

% Error 600 610 620 630 640 650 660 
Curva 1 0,0329% 0,0348% 0,0305% 0,0322% 0,0334% 0,0319% 0,0325% 

Curva 2 0,0330% 0,0337% 0,0313% 0,0333% 0,0272% 0,0242% 0,0266% 

Curva 3 0,0441% 0,0465% 0,0404% 0,0373% 0,0261% 0,0420% 0,0431% 

Elaborado por: Juan Jácome 

Los cuadros B – 13 y B – 14 sirvieron para determinar la mejor longitud de onda y la 

peor longitud de onda comparando los coeficientes de determinación obtenidos en el 

barrido. 
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Pruebas preliminares Sólidos totales disueltos. 

Cuadro B - 15 Estabilización del peso de crisoles Fisherbrand 150 ml cada 

media hora. 

Tiempo de enfriado 

(Min) 

Peso (Gramos) Crisoles 

A B C D E 

30 85,9370 82,9230 89,4250 78,0480 90,8955 

60 85,9424 82,9266 89,4306 78,0535 90,9009 

90 85,9429 82,9280 89,4309 78,0544 90,9013 

120 85,9440 82,9285 89,4319 78,0552 90,9024 

150 85,9443 82,9290 89,4321 78,0553 90,9027 

180 85,9443 82,9292 89,4324 78,0554 90,9030 

210 85,9447 82,9292 89,4329 78,0560 90,9034 

240 85,9447 82,9294 89,4329 78,0561 90,9034 

Elaborado por: Juan Jácome 

 

Grafico B - 42 Tiempo de estabilización de peso cada media hora, crisol A. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 43 Tiempo de estabilización de peso cada media hora, crisol B. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 44 Tiempo de estabilización de peso cada media hora, crisol C. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 45 Tiempo de estabilización de peso cada media hora, crisol D. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 46 Tiempo de estabilización de peso cada media hora, crisol E. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro B - 16 Estabilización del peso de crisoles Fisherbrand 150 ml cada hora. 

Tiempo de enfriado 

(Min.) 

Peso (Gramos) 

A B C D E 

60 85,9507 82,9348 89,4385 78,0610 90,9101 

120 85,9512 82,9354 89,4393 78,0619 90,9102 

180 85,9514 82,9355 89,4395 78,0622 90,9107 

240 85,9515 82,9355 89,4396 78,0624 90,9108 

300 85,9515 82,9355 89,4396 78,0624 90,9108 

Elaborado por: Juan Jácome 

 

Grafico B - 47 Tiempo de estabilización de peso cada hora, crisol A. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 48 Tiempo de estabilización de peso cada hora, crisol B. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 49 Tiempo de estabilización de peso cada hora, crisol C. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 50 Tiempo de estabilización de peso cada hora, crisol D. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 51 Tiempo de estabilización de peso cada hora, crisol E. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Pruebas preliminares Sólidos totales suspendidos. 

Cuadro B - 17 Estabilización del peso de filtros AP40 + plato de aluminio cada 

media hora. 

Tiempo 

(min) 

Peso (Gramos) Membrana-plancha  

A B C D E 

30 4,2104 4,1975 3,9193 3,9205 3,7852 

60 4,2105 4,1976 3,9196 3,9206 3,7853 

90 4,2105 4,1977 3,9197 3,9206 3,7853 

120 4,2106 4,1977 3,9197 3,9207 3,7853 

150 4,2106 4,1977 3,9197 3,9207 3,7853 

Elaborado por: Juan Jácome 

 

Grafico B - 52 Estabilización de peso, filtro AP40, observación A. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 53 Estabilización de peso, filtro AP40, observación B. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 54 Estabilización de peso, filtro AP40, observación C. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico B - 55 Estabilización de peso, filtro AP40, observación D. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico B - 56 Estabilización de peso, filtro AP40, observación E. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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ANEXO C 

DATOS EXPERIMENTALES DE 

CURVAS DE CALIBRACIÓN 
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Rango Bajo (LR) 

Cuadro C - 1 Curva 1, calibración rango bajo (LR). 

Repetición 1 

Concentración (mg/L) Abs 

5 0,002 

40 0,022 

80 0,034 

120 0,050 

150 0,066 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico C - 1 Curva 1, rango bajo (LR). 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro C - 2 Curva 2, calibración rango bajo (LR). 

Repetición 2 

Concentración (mg/L) Abs 

5 0,003 

40 0,016 

80 0,033 

120 0,053 

150 0,062 

Elaborado por: Juan Jácome 

y = 0,0004x + 0,0016 
R² = 0,9905 

0

0,01

0,02

0,03

0,04

0,05

0,06

0,07

0 50 100 150 200

A
b

s 

Concentracion (mg/L) 

Repeticion 1 

Repeticion 1

Lineal (Repeticion 1)



 

 

138 

 

Grafico C - 2 Curva 2, rango bajo (LR). 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro C - 3 Curva 3, calibración rango bajo (LR). 

Repetición 3 

Concentración (mg/L) Abs 

5 0,003 

40 0,016 

80 0,034 

120 0,050 

150 0,063 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico C - 3 Curva 3, rango bajo (LR). 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro C - 4 Curvas de calibración rango bajo (LR). 

Concentración Abs Curva1 Abs Curva2 Abs Curva 3 Promedio 

5 0,002 0,003 0,003 0,003 

40 0,022 0,016 0,016 0,018 

80 0,034 0,033 0,034 0,034 

120 0,05 0,053 0,05 0,051 

150 0,066 0,062 0,063 0,064 

m 0,0004 0,0004 0,0004 0,0004 

b 0,0016 0,0002 0,0003 0,0007 

r2= 0,9905 0,9962 0,9993 0,9997 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico C - 4 Curvas de calibración, rango bajo (LR). 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Rango Medio (MR) 

Cuadro C - 5 Curva 1, calibración rango medio (MR). 

Repetición 1 

Concentración (mg/L) Abs 

0 0 

100 0,046 

400 0,178 

700 0,316 

1000 0,445 

1500 0,673 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico C - 5 Curva 1, rango medio (MR). 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro C - 6 Curva 2, calibración rango medio (MR). 

Repetición 2 

Concentración (mg/L) Abs 

0 0 

100 0,047 

400 0,181 

700 0,316 

1000 0,451 

1500 0,671 

Elaborado por: Juan Jácome 

y = 0,0004x + 0,0002 
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Grafico C - 6 Curva 2, rango medio (MR). 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro C - 7 Curva 3, calibración rango medio (MR). 

Repetición 3 

Concentración (mg/L) Abs 

0 0 

100 0,047 

400 0,183 

700 0,316 

1000 0,453 

1500 0,672 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico C - 7 Curva 3, rango medio (MR). 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro C - 8 Curvas de calibración rango medio (MR). 

Concentración 

(mg/L) 
Abs Curva1 Abs Curva2 Abs Curva 3 Promedio 

0 0 0 0 0,0000 

100 0,046 0,047 0,047 0,0467 

400 0,178 0,181 0,183 0,1807 

700 0,316 0,316 0,316 0,3160 

1000 0,445 0,451 0,453 0,4497 

1500 0,673 0,671 0,672 0,6720 

m 0,0004 0,0004 0,0004 0,0004 

b 0,0002 0,0018 0,0022 0,0014 

r2= 0,9999 1,0000 0,9999 1,0000 

Elaborado por: Juan Jácome 

y = 0,0004x + 0,0022 
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Grafico C - 8 Curvas de calibración, rango medio (MR). 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Rango Alto (HR) 

Cuadro C - 9 Curva 1, calibración rango alto (HR). 

Repetición 1 

Concentración (mg/L) Abs 

0 0 

1000 0,041 

4000 0,161 

8000 0,326 

12000 0,471 

15000 0,597 

Elaborado por: Juan Jácome 

y = 0,0004x + 0,0002 
R² = 0,9999 

y = 0,0004x + 0,0018 
R² = 1 

y = 0,0004x + 0,0022 
R² = 0,9999 

0

0,1

0,2

0,3

0,4

0,5

0,6

0,7

0,8

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600

A
b

s 

Concentracion (mg/L) 

DQO MR 

Curva 1

Curva 2

Curva 3

Lineal
(Curva 1)



 

 

145 

 

Grafico C - 9 Curva 1, rango alto (HR). 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro C - 10 Curva 2, calibración rango alto (HR). 

Repetición 2 

Concentración (mg/L) Abs 

0 0 

1000 0,039 
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12000 0,468 

15000 0,575 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico C - 10 Curva 2, rango alto (HR). 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro C - 11 Curva 3, calibración rango alto (HR). 

Repetición 3 

Concentración (mg/L) Abs 

0 0 

1000 0,042 

4000 0,158 

8000 0,312 

12000 0,474 

15000 0,579 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico C - 11 Curva 3, rango alto (HR). 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro C - 12 Curvas de calibración rango alto (HR). 

Concentración (mg/L) Abs Curva1 Abs Curva2 Abs Curva 3 Promedio 

0 0 0 0 0,0000 

1000 0,041 0,039 0,042 0,0407 

4000 0,161 0,161 0,158 0,1600 

8000 0,326 0,313 0,312 0,3170 

12000 0,471 0,468 0,474 0,4710 

15000 0,597 0,575 0,579 0,5837 

m 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 

b 0,0020 0,0028 0,0023 0,0024 

r2= 0,9997 0,9997 0,9997 0,9999 

Elaborado por: Juan Jácome 

y = 4E-05x + 0,0023 
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Grafico C - 12 Curvas de calibración, rango alto (HR). 

 

Elaborado por: Juan Jácome   

y = 4E-05x + 0,002 
R² = 0,9997 

y = 4E-05x + 0,0028 
R² = 0,9997 

y = 4E-05x + 0,0023 
R² = 0,9997 

0

0,1

0,2

0,3

0,4

0,5

0,6

0,7

0 2000 4000 6000 8000 10000 12000 14000 16000

A
b

s 

Concentracion (mg/L) 

DQO HR 

Curva 1

Curva 2

Curva 3

Lineal (Curva
1)



 

 

149 

 

 

 

 

 

ANEXO D 

CÁLCULOS Y RESULTADOS DE 

ESTIMACIÓN LINEAL 

  



 

 

150 

 

Rango Bajo (LR) 

Cuadro D - 1 Datos de las 3 curvas para estimación lineal, (LR). 

Día 
X Y 

Concentración (mg/L) Abs 

1 

5 0,002 

40 0,022 

80 0,034 

120 0,05 

150 0,066 

2 

5 0,003 

40 0,016 

80 0,033 

120 0,053 

150 0,062 

3 

5 0,003 

40 0,016 

80 0,034 

120 0,05 

150 0,063 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro D - 2 Diferencias de "X" y "Y" con respecto al promedio, (LR). 

Día 
X Y 

Xi-X Yi-Y 
Concentración (mg/L) Abs 

1 

5 0,002 -74 -0,032 

40 0,022 -39 -0,012 

80 0,034 1 0,000 

120 0,05 41 0,016 

150 0,066 71 0,032 

2 

5 0,003 -74 -0,031 

40 0,016 -39 -0,018 

80 0,033 1 -0,001 

120 0,053 41 0,019 

150 0,062 71 0,028 

3 

5 0,003 -74 -0,031 

40 0,016 -39 -0,018 

80 0,034 1 0,000 

120 0,05 41 0,016 

150 0,063 71 0,029 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro D - 3 Resultados de estimación lineal (LR). 

Estadísticos de control 
X Y 

Concentración (mg/L) Abs 

Suma= 1185 0,507 

Promedios= 79 0,034 

Pendiente (m)= 0,0004 

Ordenada Lo (b) = 0,0007 

R2= 0,9942 

N= 15 

Grados de Libertad (N-2)= 13 

Des Std Residual (Sy.x)= 0,0018 

Des Std Pendiente (Sm)=                                0,000009   

Des Std Ordenada (Sx/y)= 0,0008 

Error Tipo (Sxy)= 0,2333 

Intervalo Superior= 0,004594048 

Intervalo Inferior= -0,003161347 

Límite de detección 

(mg/L)= 
4 

Límite de cuantificación 

(mg/L)= 
9 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro D - 4 Límites superior e inferior, (LR). 

Concentración (mg/L) Límite Superior Límite Inferior 

5 0,0067 -0,0011 

40 0,0213 0,0136 

80 0,0381 0,0303 

120 0,0548 0,0471 

150 0,0674 0,0597 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico D - 1 Límites superior e inferior del método de DQO en LR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Rango Medio (MR) 

Cuadro D - 5 Datos de las 3 curvas para estimación lineal, (MR). 

Día 
X Y 

Concentración (mg/L) Abs 

1 

100 0,046 

400 0,178 

700 0,316 

1000 0,445 

1500 0,673 

2 

100 0,047 

400 0,181 

700 0,316 

1000 0,451 

1500 0,671 

3 

100 0,047 

400 0,183 

700 0,316 

1000 0,453 

1500 0,672 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro D - 6 Diferencias de "X" y "Y" con respecto al promedio, (MR). 

Día 
X Y 

Xi-X Yi-Y 
Concentración (mg/L) Abs 

1 

100 0,046 -640 -0,287 

400 0,178 -340 -0,155 

700 0,316 -40 -0,017 

1000 0,445 260 0,112 

1500 0,673 760 0,340 

2 

100 0,047 -640 -0,286 

400 0,181 -340 -0,152 

700 0,316 -40 -0,017 

1000 0,451 260 0,118 

1500 0,671 760 0,338 

3 

100 0,047 -640 -0,286 

400 0,183 -340 -0,150 

700 0,316 -40 -0,017 

1000 0,453 260 0,120 

1500 0,672 760 0,339 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro D - 7 Resultados de estimación lineal (MR). 

Estadísticos de control 
X Y 

Concentración (mg/L) Abs 

Suma= 11100 4,995 

Promedios= 740 0,333 

Pendiente (m)= 0,0004   

Ordenada Lo (b) = 0,0023   

R2= 0,9999   

N= 15 

Grados de Libertad (N-2)= 13 

Des Std Residual (Sy.x)= 0,0021 

Des Std Pendiente (Sm)=                                0,000001   

Des Std Ordenada (Sx/y)= 0,0010 

Error Tipo (Sxy)= 0,2173 

Intervalo Superior= 0,00677808 

Intervalo Inferior= -0,002105725 

Límite de detección 

(mg/L)= 
5 

Límite de cuantificación 

(mg/L)= 
10 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro D - 8 Límites superior e inferior, (MR). 

Concentración 

(mg/L) 

Limite 

Superior 

Límite 

Inferior 

100 0,0515 0,0426 

400 0,1855 0,1766 

700 0,3196 0,3107 

1000 0,4536 0,4447 

1500 0,6770 0,6682 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico D - 2 Límites superior e inferior del método de DQO en MR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Rango Alto (HR) 

Cuadro D - 9 Datos de las 3 curvas para estimación lineal, (HR). 

Día 
X Y 

Concentración (mg/L) Abs 

1 

1000 0,041 

4000 0,161 

8000 0,326 

12000 0,471 

15000 0,597 

2 

1000 0,039 

4000 0,161 

8000 0,313 

12000 0,468 

15000 0,575 

3 

1000 0,042 

4000 0,158 

8000 0,312 

12000 0,474 

15000 0,579 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro D - 10 Diferencias de "X" y "Y" con respecto al promedio, (HR). 

Día 
X Y 

Xi-X Yi-Y 
Concentración (mg/L) Abs 

1 

1000 0,041 -7000 -0,273 

4000 0,161 -4000 -0,153 

8000 0,326 0 0,012 

12000 0,471 4000 0,157 

15000 0,597 7000 0,283 

2 

1000 0,039 -7000 -0,275 

4000 0,161 -4000 -0,153 

8000 0,313 0 -0,001 

12000 0,468 4000 0,154 

15000 0,575 7000 0,261 

3 

1000 0,042 -7000 -0,272 

4000 0,158 -4000 -0,156 

8000 0,312 0 -0,002 

12000 0,474 4000 0,160 

15000 0,579 7000 0,265 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro D - 11 Resultados de estimación lineal (HR). 

Estadísticos de control 
X Y 

Concentración (mg/L) Abs 

Suma= 120000 4,717 

Promedios= 8000 0,314 

Pendiente (m)= 0,00004 

Ordenada Lo (b) = 0,0040 

R2= 0,9992 

N= 15 

Grados de Libertad (N-2)= 13 

Des Std Residual (Sy.x)= 0,0061 

Des Std Pendiente (Sm)=                             0,0000003   

Des Std Ordenada (Sx/y)= 0,003 

Error Tipo (Sxy)= 0,00636 

Intervalo Superior= 0,01717766 

Intervalo Inferior= -0,009167402 

Límite de detección (mg/L)= 163 

Límite de cuantificación 

(mg/L)= 
339 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro D - 12 Límites superior e inferior, (HR). 

Concentración 

(mg/L) 

Límite 

Superior 

Límite 

Inferior 

1000 0,0560 0,0296 

4000 0,1724 0,1461 

8000 0,3276 0,3013 

12000 0,4829 0,4565 

15000 0,5993 0,5729 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Grafico D - 3 Límites superior e inferior del método de DQO en HR. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 
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DATOS EXPERIMENTALES DE 

CORRIDAS DE MUESTR



 

 

163 

 

Cuadro E - 1 Datos de corridas DQO, rango LR. 

MUESTRA 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
5,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
10,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
50,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
100,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
135,000 

REPETICIONES 
Días Días Días Días Días 

1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 

1 6,47     11,71 10,38 14,11 59,87 59,65 56,39 112,26 99,45 101,61 136,13 136,15 131,74 

2 5,25 
 

5,66 13,46 13,08 10,61 52,30 54,37 53,87 110,56 103,83 107,72 135,46 133,47 135,48 

3 6,59 6,25 5,10 10,37 12,44 12,60 52,15 55,47 53,10 109,78 101,87 108,80 134,83 133,64 133,36 

4 6,12 4,82 4,44 12,01 13,80 10,45 59,12 54,92 51,35 102,64 107,75 106,92 133,85 133,49 131,96 

5 5,57 7,11 6,06 12,52 12,34 10,39 57,12 52,01 56,62 109,40 107,02 104,85 135,39 136,16 133,64 

Elaborado por: Juan Jácome 
Cuadro E - 2 Datos de corridas DQO, rango MR. 

MUESTRA 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
100,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
500,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
750,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1250,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1500,000 

REPETICIONES 
Días Días Días Días Días 

1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 

1 99,93 106,42 91,27 498,47 502,29 510,05 751,88 762,2 764,67 1252,90 1250,8 1250,8 1490,50 1508,6 1512,80 

2 105,95 101,1 103,74 494,49 511,03 508,14 754,14 755,18 749,14 1253,60 1244,6 1244,6 1484,90 1511 1513,60 

3 100,69 105,63 94,37 492,67 509,91 511,92 739,54 763 735 1251,80 1254,7 1254,7 1496,50 1507,9 1506,40 

4 99,07 101,74 102,48 501,12 496,08 505,27 744,41 758,03 758,19 1247,80 1260,2 1260,2 1500,80 1485,4 1508,80 

5 95,60 100,01 96,25 496,41 502,79 489,30 747,62 756,03 753,57 1264,20 1258,9 1258,9 1500,80   1507,30 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro E - 3 Datos de corridas DQO, rango HR. 

MUESTRA 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
3000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
6000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
10000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
15000 

REPETICIONES 
Días Días Días Días Días 

1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 

1 904,58 954,83 979,76 2992,00 2991,2 2995,10 5931,40 5928,7 5934 9771,10 9856,8 9838,6 14630,00 15054 14675 

2 961,29 958,81 1017,1 2893,00 2971,7 2968,60 5988,10 5974,9 5963,6 9540,50 9919,1 9861,3 14706,00 14658 14716 

3 993,43 962,71 934,67 2967,70 2963,6 3020,60 5840,20 5934,2 5949,7 9846,40 9943,2   14302,00 14807 14520 

4 953,50 970,08 980,46 2981,90 3091,9 2990,80 5936,90 5830,4 6017,2 9666,60 9877,6 9949,5 14544,00 14611 14779 

5 934,06 956,32 999,13 2996,50 3093,8 3034,70 5893,70 5931,3 5957,8 9908,60 9574 9925,7 14413,00 14654 14909 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro E - 4 Datos de corridas STD. 

MUESTRA 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
505 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
510 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
30 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
50 

REPETICIONES 
Días Días Días Días 

1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 

1 510 508 502 514 517 518 27 26 26 47 47 49 

2 511 511 511 514 516 515 26 28 27 46 50 47 

3 511 506 503 517 518 518 26 26 28 49 46 50 

4 511 512 507 516 518 513 27 27 26 49 45 47 

5 510 503 504 518 516 515 26 28 27 47 48 46 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro E - 5 Datos de corridas STD continuación. 

CONCENTRACIÓN   mg/l= 125 CONCENTRACIÓN   mg/l= 250 CONCENTRACIÓN   mg/l= 500 CONCENTRACIÓN   mg/l= 1000 

Días Días Días Días 

1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 

131 133 131 263 249 257 506 503 503 984 987 1012 

132 130 133 260 260 254 504 495 509 985 996 1000 

132 125 132 264 255 256 501 502 505 997 999 988 

134 128 128 253 259 266 505 499 510 1006 1001 1003 

133 126 129 259 249 254 504 495 496 1005 1006 1007 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro E - 6 Datos de corridas STS. 

MUESTRA CONCENTRACIÓN   mg/l= 5,000 CONCENTRACIÓN   mg/l= 10,000 CONCENTRACIÓN   mg/l= 30,000 

REPETICIONES 
Días Días Días 

1 2 3 1 2 3 1 2 3 

1 4 4 5 9 10 9 26 26 28 

2 5 5 5 10 10 10 26 26 27 

3 5 4 5 9 9 9 28 27 26 

4 5 5 5 9 9 9 26 26 26 

5 5 5 4 9 9 10 28 28 29 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro E - 7 Datos de corridas STS continación. 

CONCENTRACIÓN   mg/l= 40,000 CONCENTRACIÓN   mg/l= 60,000 CONCENTRACIÓN   mg/l= 80,000 CONCENTRACIÓN   mg/l= 150,000 

Días Días Días Días 

1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 

36 37 35 57 55 54 73 72 74 138 149 139 

35 35 36 57 55 55 72 76 75 144 139 145 

37 35 36 58 58 55 72 76 78 139 136 147 

36 37 36 57 56 56 74 77 76 143 141 144 

36 35 36 55 55 57 74 77 74 140 139 149 

Elaborado por: Juan Jácome 
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ANÁLISIS DE VARIANZA 
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DQO – Rango Bajo (LR) 

Cuadro F - 1 Datos estadísticos básicos para el análisis de varianza simple ANOVA en el rango bajo (LR). 

MUESTRA 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
5,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
10,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
50,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
100,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
135,000 

REPETICIONES 
Días Días Días Días Días 

1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 

1 6,47     11,71 10,38 14,11 59,87 59,65 56,39 112,26 99,45 101,61 136,13 136,15 131,74 

2 5,25 
 

5,66 13,46 13,08 10,61 52,30 54,37 53,87 110,56 103,83 107,72 135,46 133,47 135,48 

3 6,59 6,25 5,10 10,37 12,44 12,60 52,15 55,47 53,10 109,78 101,87 108,80 134,83 133,64 133,36 

4 6,12 4,82 4,44 12,01 13,80 10,45 59,12 54,92 51,35 102,64 107,75 106,92 133,85 133,49 131,96 

5 5,57 7,11 6,06 12,52 12,34 10,39 57,12 52,01 56,62 109,40 107,02 104,85 135,39 136,16 133,64 

 
Días Días Días Días Días 

 
1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 

Promedio (Ci) 6,00 6,06 5,32 12,01 12,41 11,63 56,11 55,28 54,27 108,93 103,98 105,98 135,13 134,58 133,24 

Promedio General 

(C) 
5,79 12,02 55,22 106,30 134,32 

Exactitud (mg/L)   0,79     2,02     5,22     6,30     -0,68   

% Recuperación   116%     120%     110%     106%     99%   

n 12 15 15 15 15 

p 5 5 5 5 5 

q 3 3 3 3 3 

si 0,58 1,16 0,70 1,13 1,28 1,66 3,69 2,77 2,24 3,68 3,48 2,84 0,85 1,44 1,51 

s2 0,333 1,338 0,495 1,286 1,627 2,765 13,604 7,696 5,018 13,563 12,112 8,059 0,726 2,066 2,270 

s 0,788 1,315 2,851 3,749 1,458 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 2 Resultados del análisis de Homogeneidad del set de datos por cada concentración en el rango bajo (LR). 

 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
5,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
10,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
50,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
100,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
135,000 

G_Min -1,708 -1,253 -1,357 -1,826 -1,767 

G_Max 1,679 1,591 1,631 1,590 1,264 

G_Tabla 2,20 2,14 2,14 2,14 2,14 

Uniformidad 

Min 
UNIFORME UNIFORME UNIFORME UNIFORME UNIFORME 

Uniformidad 

Max 
UNIFORME UNIFORME UNIFORME UNIFORME UNIFORME 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 3 Cálculo de SDCB y DCMB para cada concentración en rango bajo (LR). 

 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
5,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
10,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
50,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
100,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
135,000 

 
DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 

Ci-C 0,21 0,27 -0,47 0,00 0,39 -0,39 0,89 0,06 -0,95 2,63 -2,31 -0,32 0,82 0,27 -1,08 

(Ci-C)2 0,05 0,07 0,22 0,00 0,15 0,15 0,79 0,00 0,91 6,92 5,35 0,10 0,66 0,07 1,17 

SDCB 1,71 1,51 8,55 61,86 9,52 

DCMB 0,86 0,75 4,27 30,93 4,76 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 4 Cálculo de SDCW y DCMW para cada concentración en rango bajo (LR). 

 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
5,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
10,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
50,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
100,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
135,000 

(Cij-Ci)^2 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 

1 0,221 
 

  0,092 4,113 6,140 14,123 19,062 4,511 11,102 20,557 19,097 0,996 2,459 2,238 

2 0,563 
 

0,119 2,091 0,452 1,044 14,531 0,835 0,157 2,663 0,024 3,028 0,108 1,237 5,036 

3 0,348 0,922 0,046 2,703 0,001 0,937 15,697 0,035 1,360 0,726 4,469 7,952 0,091 0,887 0,015 

4 0,014 2,624 0,766 0,000 1,938 1,397 9,048 0,132 8,503 39,539 14,183 0,884 1,644 1,192 1,628 

5 0,185 0,000 0,555 0,256 0,005 1,543 1,016 10,719 5,541 0,223 9,217 1,277 0,067 2,490 0,163 

SDCW 6,36 22,71 105,27 134,94 20,25 

DCMW 0,53 1,89 8,77 11,25 1,69 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 5 Cálculo de SDCG y DCMG para cada concentración en rango bajo (LR). 

 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
5,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
10,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
50,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
100,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
135,000 

SDCG 8,076 24,217 113,820 196,804 29,765 

DCMG 0,577 1,730 8,130 14,057 2,126 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 6 Resultados del cálculo del estadístico F calculado y F crítico para cada concentración en el rango bajo (LR). 

 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
5,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
10,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
50,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
100,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
135,000 

F_Calculado 1,616 0,398 0,487 2,751 2,819 

F_Tablas 3,885 3,885 3,885 3,885 3,885 

Criterio de 

Aceptación 

o Rechazo 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 7 Resultados del cálculo de los Coeficientes de Variación por Repetibilidad y Reproducibilidad para cada concentración 

en el rango bajo (LR). 

 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
5,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
10,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
50,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
100,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
135,000 

Sr   0,728     1,376     2,962     3,353     1,299   

SL2   0,000     0,000     0,000     3,937     0,614   

SR   0,728     1,376     2,962     3,896     1,517   

%CVr 12,14% 12,02% 13,70% 11,45% 11,09% 11,83% 5,28% 5,36% 5,46% 3,08% 3,22% 3,16% 2,48% 2,49% 2,52% 

%CVR   12,6%     11,4%     5,4%     3,7%     1,1%   

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 8 Tabla resumen de los resultados del cálculo de los Coeficientes de Variación por Repetibilidad y Reproducibilidad en el 

rango bajo (LR). 

 
mg/l 

Sr 3,35 

SR 3,90 

CVr 13,70% 

CVR 12,58% 

Elaborado por: Juan Jácome 
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DQO – Rango Medio (MR) 

Cuadro F - 9 Tabla de Datos necesarios para realizar el análisis simple de varianza ANOVA en el rango medio (MR). 

MUESTRA 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
100,000 

CONCENTRACIÓN   
mg/l= 

500,000 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
750,000 

CONCENTRACIÓN   
mg/l= 

1250,000 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1500,000 

REPETICIONES 
Días Días Días Días Días 

1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 

1 99,93 106,42 91,27 498,47 502,29 510,05 751,88 762,2 764,67 1252,90 1250,8 1250,8 1490,50 1508,6 1512,80 

2 105,95 101,1 103,74 494,49 511,03 508,14 754,14 755,18 749,14 1253,60 1244,6 1244,6 1484,90 1511 1513,60 

3 100,69 105,63 94,37 492,67 509,91 511,92 739,54 763 735 1251,80 1254,7 1254,7 1496,50 1507,9 1506,40 

4 99,07 101,74 102,48 501,12 496,08 505,27 744,41 758,03 758,19 1247,80 1260,2 1260,2 1500,80 1485,4 1508,80 

5 95,60 100,01 96,25 496,41 502,79 489,30 747,62 756,03 753,57 1264,20 1258,9 1258,9 1500,80   1507,30 

 
Días Días Días Días Días 

 
1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 

Promedio (Ci) 100,25 102,98 97,62 496,63 504,42 504,94 747,52 758,89 752,11 1254,06 1253,84 1253,84 1494,70 1503,23 1509,78 

Promedio General 
(C) 100,28 502,00 752,84 1253,91 1502,52 

Exactitud (mg/L) 0,28 2,00 2,84 3,91 2,52 

% Recuperación   100%     100%     100%     100%     100%   

n 15,00 15,00 15,00 15,00 14,00 

p 5 5 5 5 5 

q 3 3 3 3 3 

s 3,73 2,86 5,33 3,31 6,14 9,08 5,84 3,55 11,16 6,10 6,35 6,35 6,92 11,96 3,25 

s2 13,95 8,19 28,46 10,96 37,65 82,45 34,05 12,63 124,61 37,17 40,35 40,35 47,83 142,98 10,56 

s_General 4,43 7,27 8,50 5,80 9,74 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 10 Resultados del análisis de Homogeneidad del set de datos por cada concentración en el rango medio (MR). 

 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
100,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
500,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
750,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1250,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1500,000 

G_Min -2,037 -1,745 -2,098 -1,605 -1,809 

G_Max 1,387 1,364 1,391 1,772 1,137 

G_Tabla 2,14 2,14 2,14 2,14 2,14 

Uniformidad 

Min 
UNIFORME UNIFORME UNIFORME UNIFORME UNIFORME 

Uniformidad 

Max 
UNIFORME UNIFORME UNIFORME UNIFORME UNIFORME 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 11 Cálculo de SDCB y DCMB para cada concentración en rango medio (MR). 

 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
100,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
500,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
750,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1250,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1500,000 

 
DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 

Ci-Cij -0,04 2,70 -2,66 -5,36 2,42 2,94 -5,32 6,05 -0,73 0,15 -0,07 -0,07 -7,82 0,70 7,26 

(Ci-Cij)2 0,00 7,27 7,08 28,77 5,88 8,64 28,32 36,58 0,53 0,02 0,01 0,01 61,17 0,50 52,69 

SDCB 71,78 216,46 327,15 0,16 571,78 

DCMB 35,89 108,23 163,57 0,08 285,89 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 12 Cálculo de SDCW y DCMW para cada concentración en rango medio (MR). 

 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
100,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
500,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
750,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1250,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1500,000 

(Cij-Ci)^2 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 

1 0,101 11,834 40,348 3,378 4,537 26,153 19,027 10,969 157,653 1,346 9,242 9,242 17,640 28,891 9,120 

2 32,513 3,534 37,430 4,588 43,692 10,266 43,851 13,749 8,845 0,212 85,378 85,378 96,040 60,451 14,592 

3 0,195 7,023 10,576 15,697 30,140 48,776 63,648 16,909 292,889 5,108 0,740 0,740 3,240 21,856 11,424 

4 1,388 1,538 23,600 20,142 69,556 0,112 9,660 0,736 36,918 39,188 40,450 40,450 37,210 317,731 0,960 

5 21,604 8,821 1,882 0,049 2,657 244,484 0,010 8,168 2,120 102,820 25,604 25,604 37,210   6,150 

SDCW 202,39 524,23 685,15 471,50 662,52 

DCMW 16,87 43,69 57,10 39,29 55,21 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 13 Cálculo de SDCG y DCMG para cada concentración en rango medio (MR). 

 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
100,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
500,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
750,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1250,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1500,000 

SDCG 274,17 740,69 1012,30 471,66 1234,30 

DCMG 19,58 52,91 72,31 33,69 88,16 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 14 Resultados del cálculo del estadístico F calculado y F crítico para cada concentración en el rango medio (MR). 

 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
100,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
500,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
750,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1250,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1500,000 

F_Calculado 2,13 2,48 2,86 0,00 5,2 

F_Tabla 3,89 3,89 3,89 3,89 3,9 

Criterio de 

Aceptación o 

Rechazo 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 15 Resultados del cálculo de los Coeficientes de Variación por Repetibilidad y Reproducibilidad para cada concentración 

en el rango medio (MR). 

 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
100,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
500,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
750,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1250,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1500,000 

Sr   4,11     6,61     7,56     6,27     7,43   

SL2 3,80 12,91 21,30 0,00 46,14 

SR   4,55     7,52     8,85     6,27     10,07   

%CVr 4,10% 3,99% 4,21% 1,33% 1,31% 1,31% 1,01% 1,00% 1,00% 0,50% 0,50% 0,50% 0,42% 0,42% 0,42% 

%CVR   4,53%     1,50%     1,18%     0,50%     0,67%   

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 16 Tabla resumen de los resultados del cálculo de los Coeficientes de Variación por Repetibilidad y Reproducibilidad en el 

rango medio (MR). 

 
Abs 

Sr 7,56 

SR 10,07 

CVr 4,21% 

CVR 4,53% 

Elaborado por: Juan Jácome 
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DQO – Rango Alto (HR) 

Cuadro F - 17 Datos estadísticos básicos para el análisis de varianza simple ANOVA en el rango alto (HR). 

MUESTRA 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1000,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
3000,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
6000,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
10000,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
15000,000 

REPETICIONES 
Días Días Días Días Días 

1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 

1 904,58 954,83 979,76 2992,00 2991,2 2995,10 5931,40 5928,7 5934 9771,10 9856,8 9838,6 14630,00 15054 14675 

2 961,29 958,81 1017,1 2893,00 2971,7 2968,60 5988,10 5974,9 5963,6 9540,50 9919,1 9861,3 14706,00 14658 14716 

3 993,43 962,71 934,67 2967,70 2963,6 3020,60 5840,20 5934,2 5949,7 9846,40 9943,2   14302,00 14807 14520 

4 953,50 970,08 980,46 2981,90 3091,9 2990,80 5936,90 5830,4 6017,2 9666,60 9877,6 9949,5 14544,00 14611 14779 

5 934,06 956,32 999,13 2996,50 3093,8 3034,70 5893,70 5931,3 5957,8 9908,60 9574 9925,7 14413,00 14654 14909 

 
Días Días Días Días Días 

 
1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 

Promedio (Ci) 949,37 960,55 982,22 2966,22 3022,44 3001,96 5918,06 5919,90 5964,46 9746,64 9834,14 9893,78 14519,00 14756,80 14719,80 

Promedio General 

(C) 
964,05 2996,87 5934,14 9819,93 14665,20 

Exactitud (mg/L) -35,95 -3,13 -65,86 -180,07 -334,80 

% Recuperación   96%     100%     99%     98%     98%   

n 15,00 15,00 15,00 14,00 15,00 

p 5 5 5 5 5 

q 3 3 3 3 3 

s 32,94 6,11 30,71 42,40 65,06 26,00 54,99 53,50 31,51 146,36 149,32 52,36 162,97 181,96 142,52 

s2 1085,24 37,28 943,18 1797,68 4232,39 675,96 3023,52 2861,79 993,07 21420,37 22296,84 2741,13 26560,00 33108,70 20310,70 

s_General 28,10 49,94 49,58 133,81 185,87 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 18 Resultados del análisis de Homogeneidad del set de datos por cada concentración en el rango alto (HR). 

 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1000,00 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
3000,00 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
6000,00 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
10000,00 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
15000,00 

G_Min -2,12 -2,08 -2,09 -2,09 -1,95 

G_Max 1,89 1,94 1,68 0,97 2,09 

G_Tabla 2,14 2,14 2,14 2,14 2,14 

Uniformidad 

Min 
UNIFORME UNIFORME UNIFORME UNIFORME UNIFORME 

Uniformidad 

Max 
UNIFORME UNIFORME UNIFORME UNIFORME UNIFORME 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 19 Cálculo de SDCB y DCMB para cada concentración en rango alto (HR). 

 
CONCENTRACIÓN   
mg/l= 

1000,00 
CONCENTRACIÓN   
mg/l= 

3000,00 
CONCENTRACIÓN   
mg/l= 

6000,00 
CONCENTRACIÓN   
mg/l= 

10000,00 
CONCENTRACIÓN   
mg/l= 

15000,00 

 
DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 

Ci-Cij -14,68 -3,50 18,18 -30,65 25,57 5,09 -16,08 -14,24 30,32 -73,29 14,21 73,85 -146,20 91,60 54,60 

(Ci-Cij)2 215,40 12,24 330,34 939,63 653,65 25,87 258,57 202,78 919,30 5371,21 201,96 5453,30 21374,44 8390,56 2981,16 

SDCB 2789,94 8095,78 6903,23 55132,37 163730,80 

DCMB 1394,97 4047,89 3451,62 27566,19 81865,40 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 20 Cálculo de SDCW y DCMW para cada concentración en rango alto (HR). 

 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1000,00 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
3000,00 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
6000,00 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
10000,00 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
15000,00 

(Cij-Ci)^2 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 

1 2006,32 32,72 6,07 664,61 975,94 47,06 177,96 77,44 927,81 598,29 513,48 3044,28 12321,00 88327,84 2007,04 

2 142,04 3,03 1216,34 5361,17 2574,55 1112,89 4905,60 3025,00 0,74 42493,70 7218,20 1054,63 34969,00 9761,44 14,44 

3 1941,11 4,67 2261,38 2,19 3462,15 347,45 6062,18 204,49 217,86 9952,06 11894,08   47089,00 2520,04 39920,04 

4 17,04 90,82 3,11 245,86 4824,69 124,55 354,95 8010,25 2781,51 6406,40 1888,77 3105,28 625,00 21257,64 3504,64 

5 234,46 17,89 285,81 916,88 5092,25 1071,91 593,41 129,96 44,36 26231,04 67672,82 1019,21 11236,00 10567,84 35796,64 

SDCW 8262,81 26824,13 27513,50 183092,23 319917,60 

DCMW 688,57 2235,34 2292,79 15257,69 26659,80 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 21 Cálculo de SDCG y DCMG para cada concentración en rango alto (HR). 

 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1000,00 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
3000,00 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
6000,00 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
10000,00 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
15000,00 

SDCG 11052,746 34919,909 34416,736 238224,604 483648,400 

DCMG 789,482 2494,279 2458,338 17016,043 34546,314 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 22 Resultados del cálculo del estadístico F calculado y F crítico para cada concentración en el rango alto (HR). 

 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1000,00 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
3000,00 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
6000,00 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
10000,00 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
15000,00 

F_Calculado 2,03 1,81 1,51 1,81 3,07 

F_Tablas 3,89 3,89 3,89 3,89 3,89 

Criterio de 

Aceptación 

o Rechazo 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 23 Resultados del cálculo de los Coeficientes de Variación por Repetibilidad y Reproducibilidad para cada concentración 

en el rango alto (HR). 

 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1000,00 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
3000,00 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
6000,00 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
10000,00 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
15000,00 

Sr   26,24     47,28     47,88     123,52     163,28   

SL2   141,28     362,51     231,76     2461,70     11041,12   

SR 
 

28,81 
 

  50,97   
 

50,24 
 

  133,11     194,17   

%CVr 2,76% 2,73% 2,67% 1,59% 1,56% 1,57% 0,81% 0,81% 0,80% 1,27% 1,26% 1,25% 0,85% 0,84% 0,84% 

%CVR   2,99%     1,70%     0,85%     1,36%     1,32%   

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 24 Tabla resumen de los resultados del cálculo de los Coeficientes de Variación por Repetibilidad y Reproducibilidad en el 

rango alto (HR). 

 
Abs 

Sr 163,28 

SR 194,17 

CVr 2,76% 

CVR 2,99% 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Solidos Totales Disueltos 

Cuadro F - 25 Datos estadísticos básicos para el análisis de varianza simple ANOVA en Sólidos totales disueltos. 

MUESTRA 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
505 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
510 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
30 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
50 

REPETICIONES 
Días Días Días Días 

1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 

1 510 508 502 514 517 518 27 26 26 47 47 49 

2 511 511 511 514 516 515 26 28 27 46 50 47 

3 511 506 503 517 518 518 26 26 28 49 46 50 

4 511 512 507 516 518 513 27 27 26 49 45 47 

5 510 503 504 518 516 515 26 28 27 47 48 46 

 
Días Días Días Días 

 
1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 

Promedio (Ci) 510,60 508,00 505,40 515,80 517,00 515,80 26,40 27,00 26,80 47,60 47,20 47,80 

Promedio General (C) 508,00 516,20 26,73 47,53 

Exactitud (mg/L)   3,00     6,20     -3,27     -2,47   

% Recuperación   101%     101%     89%     95%   

n   15     15     15     15   

p 5 5 5 5 

q 3 3 3 3 

si 0,55 3,67 3,65 1,79 1,00 2,17 0,55 1,00 0,84 1,34 1,92 1,64 

s2 0,300 13,500 13,300 3,200 1,000 4,700 0,300 1,000 0,700 1,800 3,700 2,700 

s 3,546 1,699 0,799 1,552 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 26 Datos estadísticos básicos para el análisis de varianza simple ANOVA en Sólidos totales disueltos, continuación. 

CONCENTRACIÓN   mg/l= 125 CONCENTRACIÓN   mg/l= 250 CONCENTRACIÓN   mg/l= 500 CONCENTRACIÓN   mg/l= 1000 

Días Días Días Días 

1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 

131 133 131 263 249 257 506 503 503 984 987 1012 

132 130 133 260 260 254 504 495 509 985 996 1000 

132 125 132 264 255 256 501 502 505 997 999 988 

134 128 128 253 259 266 505 499 510 1006 1001 1003 

133 126 129 259 249 254 504 495 496 1005 1006 1007 

Días Días Días Días 

1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 

132,40 128,40 130,60 259,80 254,40 257,40 504,00 498,80 504,60 995,40 997,80 1002,00 

  130,47     257,20   
 

502,47 
 

998,40 

  5,47     7,20   
 

2,47 
 

  -1,60   

  104%     103%   
 

100% 
 

  100%   

  15     15     15     15   

5 5 5 5 

3 3 3 3 

1,14 3,21 2,07 4,32 5,27 4,98 1,87 3,77 5,59 10,55 7,05 9,03 

1,300 10,300 4,300 18,700 27,800 24,800 3,500 14,200 31,300 111,300 49,700 81,500 

2,722 5,060 4,612 8,790 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 27 Resultados del análisis de Homogeneidad del set de datos por cada concentración de Sólidos totales disueltos. 

 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
505,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
510,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
30,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
50,000 

G_Min -1,692228224 -1,883750209 -0,918033806 -1,632024697 

G_Max 1,12815215 1,059609493 1,585694757 1,589076679 

G_Tabla 2,20 2,14 2,14 2,14 

Uniformidad Min UNIFORME UNIFORME UNIFORME UNIFORME 

Uniformidad Max UNIFORME UNIFORME UNIFORME UNIFORME 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 28 Resultados del análisis de Homogeneidad del set de datos por cada concentración de Sólidos totales disueltos 

continuación. 

CONCENTRACIÓN   mg/l= 125,000 CONCENTRACIÓN   mg/l= 250,000 CONCENTRACIÓN   mg/l= 500,000 CONCENTRACIÓN   mg/l= 1000,000 

-2,00829471 -1,620667301 -1,619112597 -1,638299017 

1,298044142 1,739252713 1,633568959 1,547282405 

2,14 2,14 2,14 2,14 

UNIFORME UNIFORME UNIFORME UNIFORME 

UNIFORME UNIFORME UNIFORME UNIFORME 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 29 Cálculo de SDCB y DCMB para cada concentración de Sólidos totales disueltos. 

 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
505,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
510,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
30,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
50,000 

 
DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 

Ci-C 2,60 0,00 -2,60 -0,40 0,80 -0,40 -0,33 0,27 0,07 0,07 -0,33 0,27 

(Ci-C)2 6,76 0,00 6,76 0,16 0,64 0,16 0,11 0,07 0,00 0,00 0,11 0,07 

SDCB 67,60 4,80 0,93 0,93 

DCMB 33,80 2,40 0,47 0,47 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 30  Cálculo de SDCB y DCMB para cada concentración de Sólidos totales disueltos, continuación. 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
125,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
250,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
500,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1000,000 

DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 

1,93 -2,07 0,13 2,60 -2,80 0,20 1,53 -3,67 2,13 -3,00 -0,60 3,60 

3,74 4,27 0,02 6,76 7,84 0,04 2,35 13,44 4,55 9,00 0,36 12,96 

40,13 73,20 101,73 111,60 

20,07 36,60 50,87 55,80 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 31 Cálculo de SDCW y DCMW para cada concentración de Sólidos totales disueltos. 

 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
505,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
510,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
30,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
50,000 

(Cij-Ci)^2 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 

1 0,360 0,000 11,560 3,240 0,000 4,840 0,360 1,000 0,640 0,360 0,040 1,440 

2 0,160 9,000 31,360 3,240 1,000 0,640 0,160 1,000 0,040 2,560 7,840 0,640 

3 0,160 4,000 5,760 1,440 1,000 4,840 0,160 1,000 1,440 1,960 1,440 4,840 

4 0,160 16,000 2,560 0,040 1,000 7,840 0,360 0,000 0,640 1,960 4,840 0,640 

5 0,360 25,000 1,960 4,840 1,000 0,640 0,160 1,000 0,040 0,360 0,640 3,240 

SDCW 108,40 35,60 8,00 32,80 

DCMW 9,03 2,97 0,67 2,73 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 32 Cálculo de SDCW y DCMW para cada concentración de Sólidos totales disueltos, continuación. 

CONCENTRACIÓN   mg/l= 125,000 CONCENTRACIÓN   mg/l= 250,000 CONCENTRACIÓN   mg/l= 500,000 CONCENTRACIÓN   mg/l= 1000,000 

DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 

1,960 21,160 0,160 10,240 29,160 0,160 4,000 17,640 2,560 129,960 116,640 100,000 

0,160 2,560 5,760 0,040 31,360 11,560 0,000 14,440 19,360 108,160 3,240 4,000 

0,160 11,560 1,960 17,640 0,360 1,960 9,000 10,240 0,160 2,560 1,440 196,000 

2,560 0,160 6,760 46,240 21,160 73,960 1,000 0,040 29,160 112,360 10,240 1,000 

0,360 5,760 2,560 0,640 29,160 11,560 0,000 14,440 73,960 92,160 67,240 25,000 

63,60 285,20 196,00 970,00 

5,30 23,77 16,33 80,83 

Elaborado por: Juan Jácome 



 

 

188 

 

Cuadro F - 33 Cálculo de SDCG y DCMG para cada concentración de Sólidos totales disueltos. 

 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
505,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
510,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
30,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
50,000 

SDCG 176,000 40,400 8,933 33,733 

DCMG 12,571 2,886 0,638 2,410 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 34 Cálculo de SDCG y DCMG para cada concentración de Sólidos totales disueltos, continuación. 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
125,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
250,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
500,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1000,000 

103,733 358,400 297,733 1081,600 

7,410 25,600 21,267 77,257 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 35 Resultados del cálculo del estadístico F calculado y F crítico para cada concentración de Solidos totales disueltos. 

 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
505,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
510,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
30,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
50,000 

F_Calculado 3,742 0,809 0,700 0,171 

F_Tablas 3,885 3,885 3,885 3,885 

Criterio de 

Aceptación o 

Rechazo 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

Elaborado por: Juan Jácome  
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Cuadro F - 36 Resultados del cálculo del estadístico F calculado y F crítico para cada concentración de Solidos totales disueltos, 

continuacion. 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
125,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
250,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
500,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1000,000 

3,786 1,540 3,114 0,690 

3,885 3,885 3,885 3,885 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 37 Resultados del cálculo de los Coeficientes de Variación por Repetibilidad y Reproducibilidad para cada concentración 

de Solidos totales disueltos. 

 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
505,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
510,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
30,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
50,000 

Sr   3,006     1,722     0,816     1,653   

SL2   0,000     0,000     0,000     -0,453   

SR   3,006     1,722     0,816     1,510   

%CVr 0,59% 0,59% 0,59% 0,33% 0,33% 0,33% 3,09% 3,02% 3,05% 3,47% 3,50% 3,46% 

%CVR   0,6%     0,3%     3,1%     3,2%   

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 38 Resultados del cálculo de los Coeficientes de Variación por Repetibilidad y Reproducibilidad para cada concentración 

de Solidos totales disueltos, continuacion. 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
125,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
250,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
500,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
1000,000 

  2,302     4,875     4,041     8,991   

  2,953     2,567     6,907     -5,007   

  2,873     5,132     4,821     8,708   

1,25% 1,29% 1,27% 0,64% 0,65% 0,64% 0,33% 0,33% 0,33% 0,17% 0,17% 0,16% 

  2,2%     2,0%     1,0%     0,9%   

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 39 Tabla resumen de los resultados del cálculo de los Coeficientes de Variación por Repetibilidad y Reproducibilidad de 

Solidos totales disueltos. 

 
mg/l 

Sr 8,991 

SR 8,708 

CVr 3,50% 

CVR 3,18% 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Solidos Totales Suspendidos 

Cuadro F - 40 Datos estadísticos básicos para el análisis de varianza simple ANOVA en Sólidos totales suspendidos. 

MUESTRA 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
5,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
10,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
30,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
40,000 

REPETICIONES 
Días Días Días Días 

1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 

1 4 4 5 9 10 9 26 26 28 36 37 35 

2 5 5 5 10 10 10 26 26 27 35 35 36 

3 5 4 5 9 9 9 28 27 26 37 35 36 

4 5 5 5 9 9 9 26 26 26 36 37 36 

5 5 5 4 9 9 10 28 28 29 36 35 36 

 
Días Días Días Días 

 
1 2 3 1 2 3 1 2 3 1 2 3 

Promedio (Ci) 4,66 4,50 4,78 9,32 9,38 9,26 26,80 26,64 27,20 36,00 35,80 35,86 

Promedio General (C) 4,65 9,32 26,88 35,89 

Exactitud (mg/L)   -0,35     -0,68     -3,12     -4,11   

% Recuperación   93%     93%     90%     90%   

n   15     15     15     15   

p 5 5 5 5 

q 3 3 3 3 

si 0,22 0,19 0,36 0,15 0,28 0,59 0,98 0,83 1,23 0,71 1,10 0,32 

s2 0,048 0,035 0,127 0,022 0,077 0,348 0,960 0,688 1,520 0,500 1,200 0,099 

s 0,272 0,361 0,982 0,722 

Elaborado por: Juan Jácome 



 

 

192 

 

Cuadro F - 41 Datos estadísticos básicos para el análisis de varianza simple ANOVA en Sólidos totales suspendidos, continuacion. 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
60,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
80,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
150,000 

Días Días Días 

1 2 3 1 2 3 1 2 3 

57 55 54 73 72 74 138 149 139 

57 55 55 72 76 75 144 139 145 

58 58 55 72 76 78 139 136 147 

57 56 56 74 77 76 143 141 144 

55 55 57 74 77 74 140 139 149 

Días Días Días 

1 2 3 1 2 3 1 2 3 

56,80 55,80 55,40 73,00 75,60 75,40 140,80 140,80 144,80 

  56,00     74,67     142,13   

  -4,00     -5,33     -7,87   

  93%     93%     95%   

  15     15     15   

5 5 5 

3 3 3 

1,10 1,30 1,14 1,00 2,07 1,67 2,59 4,92 3,77 

1,200 1,700 1,300 1,000 4,300 2,800 6,700 24,200 14,200 

1,254 1,952 4,086 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 42 Resultados del análisis de Homogeneidad del set de datos por cada concentración de Sólidos totales suspendidos. 

 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
5,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
10,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
30,000 

G_Min -1,27 -1,99 -1,30 

G_Max 2,03 1,88 1,95 

G_Tabla 2,14 2,14 2,14 

Uniformidad Min UNIFORME UNIFORME UNIFORME 

Uniformidad Max UNIFORME UNIFORME UNIFORME 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 43 Resultados del análisis de Homogeneidad del set de datos por cada concentración de Sólidos totales suspendidos, 

continuacion. 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
40,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
60,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
80,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
150,000 

-1,23 -1,60 -1,37 -1,50 

1,54 1,60 1,71 1,68 

2,14 2,14 2,14 2,14 

UNIFORME UNIFORME UNIFORME UNIFORME 

UNIFORME UNIFORME UNIFORME UNIFORME 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 44 Cálculo de SDCB y DCMB para cada concentración de Sólidos totales suspendidos. 

 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
5,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
10,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
30,000 

 
DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 

Ci-C 0,01 -0,15 0,13 0,00 0,06 -0,06 -0,08 -0,24 0,32 

(Ci-C)2 0,00 0,02 0,02 0,00 0,00 0,00 0,01 0,06 0,10 

SDCB 0,20 0,04 0,83 

DCMB 0,10 0,02 0,42 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 45 Cálculo de SDCB y DCMB para cada concentración de Sólidos totales suspendidos, continuacion. 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
40,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
60,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
80,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
150,000 

DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 

0,11 -0,09 -0,03 0,80 -0,20 -0,60 -1,67 0,93 0,73 -1,33 -1,33 2,67 

0,01 0,01 0,00 0,64 0,04 0,36 2,78 0,87 0,54 1,78 1,78 7,11 

0,11 5,20 20,93 53,33 

0,05 2,60 10,47 26,67 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 46 Cálculo de SDCW y DCMW para cada concentración de Sólidos totales suspendidos. 

 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
5,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
10,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
30,000 

(Cij-Ci)^2 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 

1 0,068 0,040 0,176 0,000 0,176 0,436 0,160 0,410 0,640 

2 0,002 0,040 0,006 0,032 0,014 0,194 1,440 0,410 0,000 

3 0,004 0,040 0,102 0,006 0,032 0,004 1,440 0,026 1,440 

4 0,004 0,010 0,078 0,000 0,078 0,212 0,160 0,058 1,440 

5 0,116 0,010 0,144 0,048 0,006 0,548 0,640 1,850 2,560 

SDCW 0,84 1,79 12,67 

DCMW 0,07 0,15 1,06 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 47 Cálculo de SDCW y DCMW para cada concentración de Sólidos totales suspendidos, continuacion. 

CONCENTRACIÓN   
mg/l= 

40,000 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
60,000 

CONCENTRACIÓN   
mg/l= 

80,000 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
150,000 

DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 DIA 1 DIA 2  DIA 3 

0,000 1,440 0,318 0,040 0,640 1,960 0,000 12,960 1,960 7,840 67,240 33,640 

1,000 0,640 0,020 0,040 0,640 0,160 1,000 0,160 0,160 10,240 3,240 0,040 

1,000 0,640 0,020 1,440 4,840 0,160 1,000 0,160 6,760 3,240 23,040 4,840 

0,000 1,440 0,020 0,040 0,040 0,360 1,000 1,960 0,360 4,840 0,040 0,640 

0,000 0,640 0,020 3,240 0,640 2,560 1,000 1,960 1,960 0,640 3,240 17,640 

7,20 16,80 32,40 180,40 

0,60 1,40 2,70 15,03 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 48 Cálculo de SDCG y DCMG para cada concentración de Sólidos totales suspendidos. 

 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
5,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
10,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
30,000 

SDCG 1,037 1,824 13,504 

DCMG 0,074 0,130 0,965 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 49 Cálculo de SDCG y DCMG para cada concentración de Sólidos totales suspendidos, continuacion. 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
40,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
60,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
80,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
150,000 

7,303 22,000 53,333 233,733 

0,522 1,571 3,810 16,695 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 50 Resultados del cálculo del estadístico F calculado y F crítico para cada concentración de Solidos totales suspendidos. 

 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
5,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
10,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
30,000 

F_Calculado 1,410 0,121 0,394 

F_Tablas 3,885 3,885 3,885 

Criterio de 

Aceptación 

o Rechazo 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 51 Resultados del cálculo del estadístico F calculado y F crítico para cada concentración de Solidos totales suspendidos, 

continuacion. 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
40,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
60,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
80,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
150,000 

0,088 1,857 3,877 1,774 

3,885 3,885 3,885 3,885 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

NO EXISTE DIFERENCIA 

SIGNIFICATIVA 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 52 Resultados del cálculo de los Coeficientes de Variación por Repetibilidad y Reproducibilidad para cada concentración 

de Solidos totales suspendidos. 

 
CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
5,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
10,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
30,000 

Sr   0,265     0,386     1,028   

SL2   0,000     0,000     0,000   

SR   0,265     0,386     1,028   

%CVr 5,68% 5,88% 5,54% 4,14% 4,12% 4,17% 3,83% 3,86% 3,78% 

%CVR   5,7%     4,1%     3,8%   

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro F - 53 Resultados del cálculo de los Coeficientes de Variación por Repetibilidad y Reproducibilidad para cada concentración 

de Solidos totales suspendidos, continuacion. 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
40,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
60,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
80,000 

CONCENTRACIÓN   

mg/l= 
150,000 

  0,774     1,183     1,643     3,877   

  -0,109     0,240     1,553     2,327   

  0,700     1,281     2,062     4,167   

2,15% 2,16% 2,16% 1,36% 1,39% 1,40% 1,06% 1,02% 1,03% 0,55% 0,55% 0,53% 

  2,0%     2,3%     2,8%     2,9%   

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro F - 54 Tabla resumen de los resultados del cálculo de los Coeficientes de Variación por Repetibilidad y Reproducibilidad de 

Solidos totales suspendidos. 

 
mg/l 

Sr 3,877 

SR 4,167 

CVr 5,88% 

CVR 5,69% 

Elaborado por: Juan Jácome
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ANEXO G 

INCERTIDUMBRES 
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DQO – Rango Bajo (LR) 

Cuadro G - 1 Incertidumbre por resolución del equipo de medición. 

Resolución del equipo =   0,01 

Incertidumbre por resolución del 

equipo = 
0,006 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro G - 2 Incertidumbre por preparación de soluciones estándar, rango LR. 

 

Concentración (mg/L) 

50 100 135 

U pureza 0,050 0,050 0,050 

% Pureza 99,970 99,970 99,970 

u Balón 0,020 0,020 0,020 

vol. Aforo 2000 2000 2000 

u Balanza 0,00009 0,00009 0,00009 

Pesado 0,086 0,172 0,232 

uMRC 0,029 0,029 0,029 

u 0,054 0,060 0,065 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro G - 3 Incertidumbre por preparación de soluciones estándar diluidas, 

rango LR. 

 

Concentración 

(mg/L) 

Concentración 

(mg/L) 

5 10 

u 0,060 0,060 

Conc.sol.madre 100,000 100,000 

u Balón 0,001 0,001 

vol. Aforo 50,000 100,000 

u Balón 0,010 0,010 

vol. Aforo 1000,000 1000,000 

u 0,003 0,006 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro G - 4 Incertidumbre por Función de Respuesta, rango LR. 

Concentración 5 10 50 100 135 

μ Resolución     0,006     

u Error Tipo   
 

0,06 
 

  

μ FR 0,061 0,061 0,081 0,085 0,089 

% μ FR 1,21% 0,61% 0,16% 0,09% 0,07% 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro G - 5 Incertidumbre por Repetibilidad, rango LR. 

Concentración 5 10 50 100 135 

Desviación Estándar (s) 

[mg/L] 
0,728 1,376 2,962 3,353 1,299 

n 12,000 15,000 15,000 15,000 15,000 

μ Repetibilidad [mg/L] 0,210 0,355 0,765 0,866 0,335 

% μ Repetibilidad [mg/L] 4,20% 3,55% 1,53% 0,87% 0,25% 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro G - 6 Incertidumbre de la calibración del Método para DQO, rango LR. 

Concentración 5 10 50 100 135 

μ Cal_Met [mg/L] 0,219 0,360 0,771 0,872 0,353 

U cal_Met [mg/L] 0,438 0,721 1,542 1,744 0,706 

% μ Cal_Met 4,38% 3,60% 1,54% 0,87% 0,26% 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro G - 7 Incertidumbre por Reproducibilidad, rango LR. 

Concentración 5 10 50 100 135 

 μ R [mg/l] 
               

0,73  

               

1,38  

               

2,96  

               

3,90  

               

1,52  

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro G - 8 Incertidumbre estándar del método, rango LR. 

Concentración 5 10 50 100 135 

μ m 
               

0,73  

               

1,42  

               

3,06  

               

3,99  

               

1,56  

% μm 14,61% 14,22% 6,12% 3,99% 1,15% 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro G - 9 Incertidumbre expandida del método, rango LR. 

K 2 
    

Concentración 5 10 50 100 135 

Um 
               

1,46  

               

2,84  

               

6,12  

               

7,99  

               

3,12  

%Um 29,23% 28,44% 12,24% 7,99% 2,31% 

Elaborado por: Juan Jácome 

DQO – Rango Medio (MR) 

Cuadro G - 10  Incertidumbre por preparación de soluciones estándar, rango 

MR. 

 

Concentración (mg/L) 

500 750 1250 1500 

Upureza 0,05 0,05 0,05 0,05 

% Pureza 99,97 99,97 99,97 99,97 

uBalon 0,01 0,01 0,01 0,01 

vol.aforo. 1000,00 1000,00 1000,00 1000,00 

uBalanza 0,00009 0,00009 0,00009 0,00009 

Pesado 0,43 0,64 1,07 1,29 

uMRC 0,03 0,03 0,03 0,03 

u 0,18 0,24 0,38 0,45 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro G - 11 Incertidumbre por preparación de soluciones estándar diluidas, 

rango MR. 

  

Concentración 

(mg/L) 

100 

u 0,18 

Conc.sol.madre 500,00 

uBalon 0,00 

vol.aforo. 200,00 

uBalon 0,01 

vol.aforo. 1000,00 

u 0,04 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro G - 12 Incertidumbre por Función de Respuesta, rango MR. 

Concentración 100 500 750 1250 1500 

μ Resolución     0,006     

u Error Tipo 
  

0,06 
 

  

μ FR 0,07 0,19 0,25 0,38 0,45 

% μ FR 0,07% 0,04% 0,03% 0,03% 0,03% 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro G - 13 Incertidumbre por Repetibilidad, rango MR. 

Concentración 100 500 750 1250 1500 

Desviación Estandar (s) [mg/L] 4,11 6,61 7,56 6,27 7,43 

n 15 15 15 15 14 

μ Repetibilidad (μrMR) [mg/L] 1,06 1,71 1,95 1,62 1,99 

% μ Repetibilidad (μrMR) 

[mg/L] 
1,06% 0,34% 0,26% 0,13% 0,13% 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro G - 14 Incertidumbre de la calibración del Método para DQO, rango 

MR. 

Concentración 100 500 750 1250 1500 

μCalEq [mg/L] 1,06 1,73 1,98 1,70 2,08 

UCalEq [mg/L] 2,13 3,45 3,96 3,41 4,17 

% μCalEq 1,06% 0,35% 0,26% 0,14% 0,14% 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro G - 15 Incertidumbre por Reproducibilidad, rango MR. 

Concentración 100 500 750 1250 1500 

μ R [mg/l] 4,55 7,52 8,85 6,27 10,07 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro G - 16 Incertidumbre estándar del método, rango MR. 

Concentración 100 500 750 1250 1500 

μm 4,55 7,53 8,86 6,28 10,08 

% μm 4,55% 1,5% 1,2% 0,5% 0,7% 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro G - 17  Incertidumbre expandida del método, rango MR. 

K 2 
    

Concentración 100 500 750 1250 1500 

Um 9,09 15,05 17,71 12,56 20,15 

%Um 9,09% 3% 2% 1% 1% 

Elaborado por: Juan Jácome 

DQO – Rango Alto (HR) 

Cuadro G - 18  Incertidumbre por preparación de soluciones estándar, rango 

HR. 

 

Concentración (mg/L) 

1000 3000 6000 10000 15000 

U Pureza 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05 

% Pureza 99,97 99,97 99,97 99,97 99,97 

u Balón 0,01 0,01 0,01 0,01 0,01 

vol Aforo 500,00 500,00 500,00 500,00 500,00 

u Balanza 0,00009 0,00009 0,00009 0,00009 0,00009 

Pesado 0,43 1,29 2,58 4,29 6,44 

uMRC 0,03 0,03 0,03 0,03 0,03 

u 0,36 0,89 1,75 2,90 4,34 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro G - 19 Incertidumbre por Función de Respuesta, rango HR. 

Concentración 1000 3000 6000 10000 15000 

μ Resolución     0,006     

u Error Tipo 
  

0,002 
 

  

μ FR 0,36 0,89 1,75 2,90 4,34 

% μ FR 0,04% 0,03% 0,03% 0,03% 0,03% 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro G - 20  Incertidumbre por Repetibilidad, rango HR. 

Concentración 1000 3000 6000 10000 15000 

Desviación Estandar (s) [mg/L] 26,24 47,28 47,88 123,52 163,28 

n 15 15 15 14 15 

μ Repetibilidad (μrMR) [mg/L] 6,78 12,21 12,36 33,01 42,16 

% μ Repetibilidad (μrMR) 

[mg/L] 
0,7% 0,4% 0,2% 0,3% 0,3% 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro G - 21 Incertidumbre de la calibración del Método para DQO, rango 

HR. 

Concentración 1000 3000 6000 10000 15000 

μ CalEq [mg/L] 6,79 12,27 12,61 33,27 42,60 

U CalEq [mg/L] 13,59 24,55 25,22 66,53 85,21 

% μ CalEq 0,68% 0,41% 0,21% 0,33% 0,28% 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro G - 22 Incertidumbre por Reproducibilidad, rango HR. 

Concentración 1000 3000 6000 10000 15000 

μ R [mg/l] 28,81 50,97 50,24 133,11 194,17 

% μ R 2,88% 1,70% 0,84% 1,33% 1,29% 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro G - 23 Incertidumbre estándar del método, rango HR. 

Concentración 1000 3000 6000 10000 15000 

μ m 28,81 50,98 50,28 133,15 194,22 

% μ m 2,88% 1,70% 0,84% 1,33% 1,29% 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro G - 24 Incertidumbre expandida del método, rango HR. 

K 2 

    Concentración 1000 3000 6000 10000 15000 

Um 57,62 101,95 100,55 266,29 388,43 

% Um 5,76% 3,40% 1,68% 2,66% 2,59% 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Solidos Totales Disueltos 

Cuadro G - 25 Incertidumbre por preparación de soluciones estándar con 

material de referencia certificado, STD. 

  30 50 125 

Conc Solución de Referencia 

Usada [mg/l] 
1000 1000 1000 

Upureza 15,3 15,3 15,3 

uMRC 7,65 7,65 7,65 

Vol Alícuota Solref. [ml] 30 50 125 

u Pipetas 0,003 0,008 0,013 

Vol Aforo (ml) 1000 1000 1000 

u Balones 0,01 0,01 0,01 

μCsolMR (mg/l)     0,004256      0,011259      0,020649  

% μCsolMR 0,014% 0,023% 0,017% 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro G - 26 Incertidumbre por preparación de soluciones estándar con 

cloruro de sodio, STD. 

  Concentración (mg/l) 

  250 500 1000 

Pesado (g) 0,25 0,5 1 

u Balanza 0,00018 0,00018 0,00018 

Vol Aforo (ml) 1000 1000 1000 

u Balón 0,01 0,01 0,01 

µCsolMR 

(mg/l) 
             0,180               0,180               0,180  

% μCsolMR  0,072% 0,036% 0,018% 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro G - 27 Incertidumbre por Reproducilidad, STD. 

Concentración (mg/l) 30 50 125 250 500 1000 

μ Reproducibilidad 

[mg/l] 

           

0,21  

            

0,39  

            

0,74  

          

1,32  

                    

1,24  

               

2,25  

% μ Reproducibilidad 0,70% 0,78% 0,59% 0,53% 0,25% 0,22% 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro G - 28 Incertidumbre estándar del método de solidos totales disueltos. 

Concentración (mg/l) 30 50 125 250 500 1000 

μ Balanza 0,00018 0,00018 0,00018 0,00018 0,00018 0,00018 

µ Std Método 0,211 0,390 0,742 1,337 1,258 2,256 

% μ Std Método 0,70% 0,78% 0,59% 0,53% 0,25% 0,23% 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro G - 29 Incertidumbre expandida del método de solidos totales disueltos. 

K 2 
     

Concentración (mg/l) 30 50 125 250 500 1000 

Um 
           

0,42  

            

0,78  

            

1,48  

          

2,67  

                    

2,52  

               

4,51  

%Um 1,41% 1,56% 1,19% 1,07% 0,50% 0,45% 

Elaborado por: Juan Jácome 

Solidos Totales Suspendidos 

Cuadro G - 30 Incertidumbre por preparación de soluciones estándar, STS. 

  Concentración (mg/l) 

  5 10 30 40 

Conc Solución de 

Referencia Usada [mg/l] 
1000 1000 

Conc Solución de 

Referencia Usada [mg/l] 
1000 

Conc Solución de 

Referencia Usada [mg/l] 
1000 

Upureza 15,3 15,3 Upureza 15,3 Upureza 15,3 

uMRC 7,65 7,65 uMRC 7,65 uMRC 7,65 

Vol Alícuota Solref. [l] 5 10 Vol Alícuota Solref. [ml] 20 Vol Alícuota Solref. [ml] 20 

u Pipetas 0,00250 0,00333 u Pipetas 0,00500 u Pipetas 0,01 

Vol Aforo (l) 2000 2000 Vol Aforo (l) 1000 Vol Aforo (l) 1000 

u Balones 0,02 0,02 u Balones 0,01 u Balones 0,01 

μCsolMR (mg/l)      0,0028       0,0039  Vol Alícuota Solref. [l] 10 Vol Alícuota Solref. [l] 20 

% μCsolMR  0,056% 0,039% u Pipetas 0,0033 u Pipetas 0,01 

   
μCsolMR (mg/l)      0,0093  μCsolMR (mg/l)      0,0123  

   
% μCsolMR  0,031% % μCsolMR  0,031% 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro G - 31 Incertidumbre por preparación de soluciones estándar, STS, 

continuacion. 

Concentración (mg/l) 

60 80 150 

Conc Solución de Referencia 

Usada [mg/l] 
1000 

Conc Solución de Referencia 

Usada [mg/l] 
1000 

Conc Solución de Referencia 

Usada [mg/l] 
1000 

Upureza 15,3 Upureza 15,3 Upureza 15,3 

uMRC 7,65 uMRC 7,65 uMRC 7,65 

Vol Alícuota Solref. [ml] 50 Vol Alícuota Solref. [ml] 50 Vol Alícuota Solref. [ml] 100 

u Pipetas 0,01 u Pipetas 0,0083 u Pipetas 0,013 

Vol Aforo (l) 1000 Vol Aforo (l) 1000 Vol Aforo (l) 1000 

u Balones 0,01 u Balones 0,01 u Balones 0,01 

Vol Alícuota Solref. [l] 10 Vol Alícuota Solref. [l] 20 Vol Alícuota Solref. [l] 50 

u Pipetas 0,003 u Pipetas 0,005 u Pipetas 0,0083 

μCsolMR (mg/l)      0,0135  Vol Alícuota Solref. [L] 10 μCsolMR (mg/l)      0,0288  

% μCsolMR  0,023% u Pipetas 0,003 % μCsolMR  0,019% 

  
μCsolMR (mg/l)      0,0180  

  

  
% μCsolMR  0,023% 

  

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro G - 32 Incertidumbre por Reproducilidad, STS. 

Concentración (mg/l) 5 10 30 40 60 80 150 

μ Reproducibilidad 

[mg/l] 

            

0,07  

            

0,10  

            

0,27  

            

0,18  

            

0,33  

            

0,53  
1,08 

% μ Reproducibilidad 1,4% 1,0% 0,9% 0,5% 0,6% 0,7% 0,7% 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro G - 33 Incertidumbre estándar del método de solidos totales 

suspendidos. 

Concentración (mg/l) 5 10 30 40 60 80 150 

μ Balanza 0,00018 0,00018 0,00018 0,00018 0,00018 0,00018 0,00018 

µ Std Método 0,068 0,100 0,265 0,181 0,331 0,533 1,076 

% μ Std Método 1,37% 1,00% 0,88% 0,45% 0,55% 0,67% 0,72% 

Elaborado por: Juan Jácome 
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Cuadro G - 34 Incertidumbre expandida del método de solidos totales 

suspendidos. 

K 2 
      

Concentración (mg/l) 5 10 30 40 60 80 150 

Um 
            

0,14  

            

0,20  

            

0,53  

            

0,36  

            

0,66  

            

1,07  

            

2,15  

%Um 2,73% 1,99% 1,77% 0,91% 1,10% 1,33% 1,43% 

Elaborado por: Juan Jácome 
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ANEXO H 

ECUACIÓN DE HORWITZ 
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DQO – Rango Bajo LR. 

Cuadro H - 1 Datos de concentracion y coeficientes de variacion por 

reproducibilidad rango bajo. 

Concentración (mg/l) % CVR 

5 12,6% 

10 11,4% 

50 5,4% 

100 3,7% 

135 1,1% 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico H - 1 Curva de Horwitz, rango bajo (LR). 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro H - 2 Incertidumbre de la mediciones realizadas en el rango bajo (LR) 

de DQO. 

Concentración (mg/l) 
Incertidumbre 

% 

Incertidumbre 

(mg/l) 

5 15,7% 0,79 

10 10,3% 1,03 

50 3,8% 1,91 

100 2,5% 2,50 

135 2,1% 2,81 

Elaborado por: Juan Jácome 
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DQO – Rango Medio (MR) 

Cuadro H - 3 Datos de concentracion y coeficientes de variacion por 

reproducibilidad rango medio. 

Concentración (mg/l) % CVR 

100 4,5% 

500 1,5% 

750 1,2% 

1250 0,5% 

1500 0,7% 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico H - 2 Curva de Horwitz, rango medio (MR). 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro H - 4 Incertidumbre de la mediciones realizadas en el rango medio 

(MR) de DQO. 

Concentración (mg/l) 
Incertidumbre 

% 

Incertidumbre 

(mg/l) 

100 4,8% 4,78 

500 1,4% 6,91 

750 1,0% 7,59 

1250 0,7% 8,53 

1500 0,6% 8,89 

Elaborado por: Juan Jácome 

 

y = 1,6658x-0,771 
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DQO – Rango Alto (HR) 

Cuadro H - 5  Datos de concentracion y coeficientes de variacion por 

reproducibilidad rango alto. 

Concentración 

(mg/l) 
% CVR 

1000 3,0% 

3000 1,7% 

6000 0,8% 

10000 1,4% 

15000 1,3% 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico H - 3 Curva de Horwitz, rango alto (HR). 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro H - 6 Incertidumbre de la mediciones realizadas en el rango alto (HR) 

de DQO. 

Concentración 

(mg/l) 

Incertidumbre 

% 

Incertidumbre 

(mg/l) 

100 5,3% 5,31 

500 3,2% 15,75 

750 2,8% 20,71 

1250 2,3% 29,23 

1500 2,2% 33,06 

Elaborado por: Juan Jácome 

 

y = 0,2374x-0,325 
R² = 0,5719 
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Solidos Totales Disueltos 

Cuadro H - 7 Datos de concentracion y coeficientes de variacion por 

reproducibilidad de solidos totales disueltos. 

Concentración (mg/l) % CVR 

30 3,1% 

50 3,2% 

125 2,2% 

250 2,0% 

500 1,0% 

1000 0,9% 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico H - 4 Curva de Horwitz, solidos totales disueltos. 

 

Elaborado por: Juan Jácome 

Cuadro H - 8 Incertidumbre de la mediciones realizadas con el metodo de 

solidos totales disueltos 

Concentración (mg/l) 
Incertidumbre 

% 

Incertidumbre 

(mg/l) 

30 3,6% 1,08 

50 2,9% 1,47 

125 2,0% 2,56 

250 1,6% 3,89 

500 1,2% 5,91 

1000 0,9% 8,97 

Elaborado por: Juan Jácome 

 

 

y = 0,1393x-0,397 
R² = 0,908 
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Solidos Totales Suspendidos 

Cuadro H - 9 Datos de concentracion y coeficientes de variacion por 

reproducibilidad de solidos totales suspendidos. 

Concentración (mg/l) % CVR 

5 5,7% 

10 4,1% 

30 3,8% 

40 2,0% 

60 2,3% 

80 2,8% 

150 2,9% 

Elaborado por: Juan Jácome 

Grafico H - 5 Curva de Horwitz, solidos totales suspendidos. 

 
Elaborado por: Juan Jácome 

 

Cuadro H - 10 Incertidumbre de la mediciones realizadas con el metodo de 

solidos totales suspendidos. 

Concentración (mg/l) 
Incertidumbre 

% 

Incertidumbre 

(mg/l) 

5 5,4% 0,27 

10 4,6% 0,46 

30 3,4% 1,03 

40 3,2% 1,28 

60 2,9% 1,73 

80 2,7% 2,15 

150 2,3% 3,43 

Elaborado por: Juan Jácome  

y = 0,0717x-0,233 
R² = 0,562 
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ANEXO I 

CERTIFICADOS DE 

CALIBRACIÓN 
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Ilustración I - 1 Certificado de material de referencia, Solidos suspendidos. 

 

 



 

 

218 

 

Ilustración I - 2 Certificado de calibracion de balanza analitica Mettler - Toledo 
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Ilustración I - 3 Certificado de calibracion de balon de aforo de 100 ml. 
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Ilustración I - 4 Certificado de calibracion de balon de aforo de 50 ml. 
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Ilustración I - 5 Certificado de calibracion de pipeta volumetrica de 2 ml. 
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Ilustración I - 6 Certificado de calibracion de pipeta graduada de 0,2 ml. 
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Ilustración I - 7 Certificado de calibracion de probeta graduada de 1000 ml. 
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Ilustración I - 8 Certificado de calibracion de bureta de 50 ml. 
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ANEXO J 

NORMA NTE INEN 1108 
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ANEXO K 

LIMITES PERMISIBLES 

MÁXIMOS, LIBRO VI, ANEXO I, 

TULAS 
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Tabla K - 1 Límites máximos permisibles para aguas de consumo humano y uso 

doméstico, que únicamente requieren tratamiento convencional 
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Tabla K - 2 Límites máximos permisibles para aguas de consumo humano y uso 

doméstico que únicamente requieran desinfección 

 
Tabla K - 3 Criterios de calidad admisibles para aguas de uso agrícola 
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Tabla K - 4 Límites de descarga al sistema de alcantarillado 

 
Tabla K - 5 Límites de descarga a un cuerpo de agua dulce 
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Tabla K - 6 Límites de descarga a cuerpos de agua dulce, continuación 
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Tabla K - 7 Límites de descarga a cuerpos de agua marina 
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ANEXO L 

FOTOGRAFÍAS  
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Figura L - 1 Soluciones estandar para curva de calibracion, DQO. 

 
 

Figura L - 2 Soluciones estándar para corridas de muestras, DQO. 
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Figura L - 3 Reactivos HANNA para la determinacion de DQO rango LR. 

 
 

Figura L - 4 Reactivos HANNA para la determinacion de DQO, rango MR. 
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Figura L - 5 Muestras listas para ser digestadas, DQO. 

 
 

Figura L - 6 Digestor HACH para DQO. 
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Figura L - 7 Digestion de muestras, DQO. 

 
 

Figura L - 8 Agitacion leve de muesras, DQO. 
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Figura L - 9 Diferencia entre muestra no agitada y muestra agitada despues de 

digestion, DQO. 

 

 

Figura L - 10 Enfriamiento de muestras, DQO. 
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Figura L - 11 Muestras de DQO en rango medio a diferentes concentraciones. 

 

 

Figura L - 12 Lestura de muestras en espectrofotometro HACH. 
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Figura L - 13 Equipos y materiales para la determinacion de STD. 

 

 

Figura L - 14 Secado de muestras, STD. 
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Figura L - 15 Determinacion del peso de crisoles, STD. 

 
 

Figura L - 16 Enfriamiento de crisoles en desecador, STD. 
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Figura L - 17 Tratamiento de los crisoles para ser pesados, STD. 

 

 

Figura L - 18 Lectura del peso de crisoles, STD. 
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Figura L - 19 Filtros Millipore AP40, STS. 

 

 

Figura L - 20 Colocacion del filtro en equipo de filtracion al vacio, STS. 

 



 

 

250 

 

Figura L - 21 Filtrado de la muestra, STS. 

 

 

Figura L - 22 Secado de las muestras, STS. 

 


