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RESUMEN

La técnica de analisis por combustion y deteccion por infrarrojo no dispersivo
(IRND) fue validada para la determinacion de materia organica en agua,
cuantificada como carbono organico total (COT). Previamente se optimizé la
eliminacion del carbono inorganico (Cl) de la muestra con un tiempo 6ptimo de
1,5 min y una relacién acido de 5%. Se establecié un rango dinamico lineal (RDL)
entre 3 y 20 mg/L de COT, en el cual la recta de regresion cumplié con los
parametros que acreditaron su linealidad segun el andlisis por el método de los
minimos cuadrados, mostrando un coeficiente de correlacion de 0,9994. La
sensibilidad expresada por la pendiente de la recta de regresion indicé una
variacion de aproximadamente 5 unidades en la respuesta del detector por cada
mg/L de COT. Los limites de deteccion y cuantificacion obtenidos a partir de la
recta de regresion fueron 0,517 y 1,722 mg/L de COT, respectivamente. La
precision de la técnica, teniendo como meta un 5% en coeficiente de variacion
(CV), fue mejor en el agua potable y en concentraciones cercanas a ésta (aprox.
7 mg/L de COT), mientras que las mayores desviaciones se presentaron en
concentraciones cercanas a los limites inferior y superior del RDL. Las
recuperaciones de concentraciones conocidas sobre muestras reales
adicionadas fueron del 85% con baja adicion y del 83% con adicion alta, valores
gue sugieren una reevaluaciéon del desempefio de la técnica con respecto a su
exactitud, no obstante se alcanz6 la meta de recuperacion comprendida entre el
70 y el 130%. La técnica asi establecida es por tanto apta para el analisis de
aguas crudas, potables y residuales y es viable su utilizacién en el seguimiento a
procesos de oxidacion avanzada aplicados en el tratamiento de agua para
consumo humano.

PALABRAS CLAVE:

Validacion, carbono organico total, homocedasticidad, limite de deteccion, limite
de cuantificacion.

ASSEMBLY AND VALIDATION OF THE COMBUSTION ANALYSIS METHOD
AND NONDISPERSIVE INFRARED DETECTION FOR DETERMINING TOTAL
ORGANIC CARBON (TOC) IN WATER

ABSTRACT

The combustion analysis technique and non-dispersive infrared (NDIR) detection
was validated for the determination of organic matter in water, quantified as total
organic carbon (TOC). Previously, the elimination of inorganic carbon (IC) of the
sample with an optimum time of 1.5 min and an acid ratio of 5% was optimized. A
linear dynamic range (LDR) between 3 and 20 mg/L of TOC was established, in
which the regression line met the parameters that credited its linearity as
analyzed by the least squares method, showing a correlation coefficient of O,
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9994. The sensitivity expressed by the slope of the regression line indicated a
variation of about 5 units in the detector response for each mg/L of TOC. The
detection and quantification limits obtained from the regression line were 0.517
and 1.722 mg/L of TOC, respectively. The precision of the technique, aiming at
5% coefficient of variation (CV), was better in the drinking water at concentrations
close to it (about 7 mg/L of TOC), whereas larger deviations were presented at
concentrations near the lower and upper limits of LDR. The recoveries of known
concentrations of real added samples of 85% with low added values, and 83%
with high added values that suggest a reevaluation of the performance of the
technique with respect to its accuracy, however the recovery goal was reached
between 70 to 130%. The technique established is thereby capable of analyzing
untreated, drinking and waste water and its use is feasible in monitoring
advanced oxidation processes applied in the treatment of drinking water.

KEY WORDS: Validation, Total Organic Carbon, Homoscedasticity, Detection
Limit, Quantification Limit.

INTRODUCCION

La materia organica natural (MON) esta presente en todas las aguas
superficiales y en las aguas relativamente poco profundas. Se origina en el suelo
donde se han acumulado materias vegetales finamente divididas y en
descomposicién. Parte viene proporcionada también por la digestiéon de los
animales. Los fondos sumergidos o periddicamente recubiertos son lugares de
una vida activa que proporciona una gran variedad de productos organicos
complejos. Ademas estan los productos del metabolismo de las algas y de los
hongos que son los responsables de los sabores y olores en el agua[1].

Las aguas con importante concentracion de materia organica de procedencia
natural, son a menudo acidas y estan muy poco mineralizadas, ya que provienen
de terrenos cuarzosos o mineralizados. Las aguas de regiones de turba estan
muy cargadas de materia organica y tienen un notable color marrén rojizo[2].

La MON esta formada generalmente, por sustancias quimicas que son
polielectrolitos aniénicos de bajo a moderado peso molecular, cuya carga se
debe principalmente a los grupos carboxilico y fendlico[3, 4, 5]. Dichas sustancias
pueden ser acidos fulvicos (mas solubles) y acidos humicos (menos solubles).

En términos generales, esta materia organica se expresa como contenido o
concentracién de carbono organico, y haciendo la aclaraciéon de que “ninguno de
los métodos de demanda de oxigeno da una estimacion precisa del carbono
organico disuelto en el agua’[1l], se hace imprescindible utilizar una técnica
especifica para determinar este parametro.

La técnica utilizada es la combustion total de la materia organica a CO2 y
deteccion de este producto con detector infrarrojo no dispersivo. La muestra se
prepara por acidificacion y aireacion para remover el carbono inorganico, luego
se inyecta la muestra tratada en un horno donde se evapora el agua y el carbono
organico hace combustién catalitica a CO2, el cual es transportado por una
corriente de aire UP hasta el detector, cuya sefial es una variacion de voltaje
proporcional a la concentracion de carbono orgéanico total (COT).
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El interés en el andlisis y cuantificacion del COT, radica en que este parametro
se utiliza comunmente como indicador de la calidad del agua cruda destinada al
tratamiento de potabilizacion y como indicador de la materia organica que
permanece remanente después de los procesos destinados a su eliminacion
durante el proceso de potabilizaciobn y se constituye como precursora en la
formacién de subproductos de desinfeccion (SPDs) al entrar en contacto con el
cloro aplicado como desinfectante[5-14].

El aporte de carbono total (CT) en muestras de agua lo hacen tanto sustancias
organicas como inorganicas, por tanto se debe distinguir el carbono organico
total (COT) del carbono inorganico (Cl). El Cl consiste netamente en carbonatos
y en CO2 disuelto en agua. A su vez, el COT est4 compuesto por dos porciones:
el carbono orgéanico volatil o purgable (COP) y el carbono organico no volatil o no
purgable (CONP). Si la porcion organica volatil es despreciable, se asume que el
CONP equivale al COT. El COT se puede medir usando uno de los 3 métodos
siguientes[9, 15, 16]:

CT-CI: se determina por separado en la muestra el CT, luego el Cl y por
diferencia entre ambos parametros se calcula el COT.

CONP: la muestra se acidifica con HCI hasta un pH igual o menor a 3 de manera
gue todos los carbonatos y bicarbonatos se transformen en CO2, el cual junto
con el CO2 disuelto se volatiliza al burbujear la muestra con aire libre de CO2, de
esta manera se elimina el componente inorganico, mientras que el CT restante
se mide y corresponde al CONP que es igual al COT. Este método es el mas
utilizado para determinar COT y se aplica si la porciéon organica volatil es
despreciable, como en el caso de las aguas destinadas al consumo humano.

COP+CONP: se utiliza cuando la cantidad de COP no es despreciable en la
muestra.

En este estudio se optimizd y valido la técnica de andlisis por combustion y
deteccion por IRND para determinacion de COT utilizando el método de medicion
directa del CONP, al considerar que este método introduce menos errores que la
determinacion por separado de CT y Cl, ademas se supone que en la matriz de
agua cruda destinada para potabilizacion (matriz de interés), se puede despreciar
la porcién organica volatil.

MATERIALES Y METODOS

El equipo utilizado fue un analizador de carbono organico total Shimadzu TOC-V
CSN equipado con detector infrarrojo no dispersivo IRND. El inyector automatico
del equipo esta dotado con una valvula de 8 puertos. La reaccion de combustion
se realiza en un tubo de cuarzo a 680 °C y es catalizada con un catalizador
regular de platino (recomendado para concentraciones mayores a 0,5 mg/L de
C). La presién de trabajo fue de 43 psi y se utilizé aire UP como gas de arrastre
con un flujo de 150 mi/min.

Materiales

* Balones aforados clase A de 50, 100, 250 y 1000 ml
* Pipetas aforadas clase A de 2, 5, 10, 25, y 50 ml
» Beakers de 250 ml
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* Viales ambar de 40 ml con tapa PTFE
* Frasco lavador

El lavado del material de vidrio se realizé con una solucion diluida de TEXAPON,
se enjuago6 con abundante agua de la llave y posteriormente con agua destilada
tipo Il. Finalmente, todo el material se purgd con agua para reactivos tipo ASTM |
y se dejé secar a temperatura ambiente.

Reactivos

» Ftalato acido de potasio KC8H504
» Agua para reactivos (agua ASTM 1)
*HCI2 M

* H3PO4 25%

* Aire libre de CO2 (UP)

Se pes6 exactamente 2,1254 g de KC8H504, previamente secado a 180 °C y
refrescado en desecador, luego se diluy6 en agua para reactivos y se aforé hasta
1 L. La solucién asi preparada tiene una concentracién de 1000 mg/L de
carbono, se nombr6é como estandar o patrén de carbono total CT y se almacend
en un frasco de vidrio &mbar debidamente sellado.

A partir de la solucion de CT se prepard una solucién de concentraciéon 20 mg/L
de C con la cual se elaboro6 la curva de calibracion en un rango de 5 a 20 mg/L
utilizando la funcion de autodilucion del equipo. Esta curva se utilizé para
cuantificar el CONP en los diferentes ensayos de optimizacion del tiempo de
purga y relacion de HCI. De la misma manera se elabor6 la curva de calibracion
con la que se validé el método.

Para la validacién se prepard una solucion intermedia de 100 mg/L de C que se
almacené en un frasco de vidrio @mbar y se utilizé para preparar los estandares y
dopar las muestras utilizadas en esta etapa.

El COT se determiné por medida directa del equipo como carbono organico no
purgable (CONP). La muestra, de la cual se requiere como minimo 15 ml de
muestra, debe agitarse antes del andlisis. La manguera de introduccién de
muestra al equipo se ubica en el seno del liquido.

La validacion se realizo analizando por duplicado durante seis dias consecutivos
las muestras cuyas denominaciones y caracteristicas se presentan en la Tabla 1.
El blanco fue agua destilada tipo | con posterior tratamiento mediante ésmosis
inversa. Las muestras reales M1y M2 a las que hace referencia la Tabla 6 fueron
muestras compuestas pertenecientes a las Empresas Publicas de Armenia
(EPA), que se tomaron en un lapso de 6 horas, cuyo volumen final de 4 L se
guardo refrigerado durante los dias de la validacion. Las muestras adicionadas,
lo mismo que los estandares, se prepararon diariamente para los diferentes
ensayos.
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Tabla 1. Muestras para validacion de la técnica COT.

ABREVIATURA DESCI\I/TLIJPEC;%\IADE LA CONCENTRA%:%I;IL')I'EORICA DEC
ox 0
| 0,25C Eb | Estandar de concentracion baja | 5
0,60C Em Estandar de concentracion 12
media
| 0,90C Ea | Estandar de concentracion alta | 18
| M1 | Muestra real: agua tratada |
| M2 | Muestra real: agua cruda |
| M1Ab | M1 adicionada con un nivel bajo | M1+6
| M1Aa | M1 adicionada con un nivel alto | M1+ 12

C =20 mg/L de CONP.

Los resultados de esta etapa se procesaron mediante un aplicativo de Excel del
GEMS del Water Research Center del Reino Unido, obteniéndose la estimacion
de los atributos de validacion: precision, exactitud y recuperacion.

RESULTADOS Y DISCUSION
Linealidad

De acuerdo a las especificaciones del fabricante del equipo, en las curvas de
calibracion para CT se observdé comportamiento lineal de la técnica desde 1
hasta 1000 mg/L de C. Este es un rango bastante amplio que permite procesar
muestras con bajo contenido de carga organica, como por ejemplo agua potable
proveniente de plantas que cuentan con tratamientos avanzados de
potabilizacién, asi como muestras de aguas residuales tanto domésticas como
industriales. Sin embargo, para aumentar la sensibilidad del analisis y de acuerdo
a la naturaleza de las muestras a procesar se requiere que se realicen diferentes
curvas que comprendan el rango en el que se desea trabajar.

Al graficar los valores de area bajo la curva con respecto a la concentracion de
cada estandar se obtuvo la recta que se presenta en la Figura 1, la cual muestra
la relacion de tipo lineal en el intervalo de concentraciones en estudio. El
coeficiente de correlacion R2 = 0,9966 es aceptable, pero teniendo en cuenta
gue la curva es elaborada por el equipo se esperaria un valor de 0,9990 o mayor,
por lo cual se propuso la optimizaciéon de los factores que inciden grandemente
en la eliminacion del carbono inorganico, a saber: relacion de acido y tiempo de
burbujeo.
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Figura 1. Curva de calibracidn preliminar para cuantificaciéon de COT en el modo
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Las diferentes combinaciones de los niveles escogidos, obtenidas a partir de la
matriz que se indic6 en la Tabla 7 y los resultados obtenidos por duplicado tanto

para concentracibn como para recuperacion se muestran en la Tabla 2.

Tabla 2. Resultados optimizacion eliminacion Cl para medir COT en el modo

CONP.

g | Foo | R | 2cemien | mesuprscn | Soncntaion | e

Purga || Acido | Rep1 |[ Rep2 || Rep1 |[ Rep2 | C (mgll)

[ 1 1 |z || 9,794 || 10,60 |[ 97,94 |[ 106 || 10,207 || 101,97 |
[ 2 [ 1 | 2 [ 10,07 | 10,30]] 2007 || 103 || 10,185 |[ 101,85 |
[ 3 [ 1 [ 3 |[ 1175 |[ 11,29 1275 112,9 11,52 [ 1152 |
[ 4 || 2 [ 1 || 9,579 || 9,703 || 95,79 || 97,03 || 9,641 [ 96,41 |
[ 5 Il 2 | 2 [ 10,39 || 9,365 ]| 103.9 || 93,65] 9,88 |[ 9878 |
[ 6 [ 2 [ 3 [ 10,96 || 10,28]] 109.6 |[ 101,8 ] 10,57 |[ 1057 |
[ 7 || 3 [ 1 || 10,26 || 10,07 || 102,6 || 100,7 || 10,165 [ 101,65 |
[ 8 Il 3 | 2 |[ 10,24 1040]] 1024 |[ 104 || 10,32 [ 1032 |
[ 9 [ 3 [ 3 | 11,04 11,27 1204 |[ 11,7 [ 11,1205 [ 111,05 |

La Tabla 3 presenta el analisis de varianza, ANOVA, el cual descompone la
variabilidad de la recuperacion debida a las contribuciones de ambos factores. La
contribucion de cada factor se determiné eliminando los efectos causados por el

otro factor.

©Universidad de Caldas
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Tabla 3. Andlisis de varianza multifactorial en la eliminacién de CI.

Suma de Cuadrado Razon- Valor
Fuente cuadrados f medio F P

EFECTOS

PRINCIPALES

A: Relacién de 405,401 2 202,7 13,68 0,0019
acido 125,347 2 626,736 4,23 0,0507

B: Tiempo de

burbujeo

LI\\IB'I'ERACCIONES 249,376 4 62,344 0,42 0,7901
| RESIDUAL | 133,357 |9 | 148,174 | |
| TOTAL (CORREGIDO) | 689,043 L 17| | |

Segun los resultados de la Tabla 3, se concluyé que no hay interaccion
interfactorial entre los factores Relacion de acido y Tiempo de burbujeo, pues el
valor P para la interaccion de los dos factores es mayor a 0,05. Sin embargo,
independientemente los factores Relacion de acido y Tiempo de burbujeo tienen
peso estadistico pues su valor P es menor de 0,05 para el primer factor y es igual
a 0,05 para el segundo. Indiscutiblemente, la relacion de &cido tendria mayor
peso, ya que si se logra acidificar el medio eficientemente, se llevara todos los
bicarbonatos y carbonatos a CO2, eliminando al méaximo el componente
inorganico de las muestras. Por tanto, estos factores se analizaron
separadamente, aplicando un proceso de comparacion multiple para determinar
cuales medidas eran estadisticamente diferentes unas de otras, de manera que
se evaluaron los promedios de recuperacion y los intervalos al 95% obtenidos
para el Tiempo de burbujeo y Relaciéon de acido.

Para el factor Tiempo de burbujeo, los niveles -1 y 1 generaron recuperaciones
estadisticamente equivalentes, como se puede observar en la Figura 2 y se eligio
al nivel -1 (1,5 min), por ser el menor tiempo, como nivel 6ptimo para éste factor.

18 F 3

07 =

108

103

Fecovery

m | .

oo [ -

a7 E 4
-1 ] 1

Time Sparge

Figura 2. Promedios e intervalos de la minima diferencia estadistica al 95% para
el factor Tiempo de burbujeo.

La Figura 3 muestra un diagrama de promedios e intervalos comparando los
resultados obtenidos a tres niveles del factor Relacion acido. Los resultados
demostraron que la diferencia estadistica entre los niveles -1 y 0 era baja, si bien
las condiciones de 1 difieren de las de -1 y 0. Al haber obtenido una mejor
recuperacion en el nivel 1, se eligié este nivel 1 (5,0 %) como el éptimo para el
andlisis.
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Figura 3. Promedios e intervalos de la minima diferencia estadistica al 95% para
el factor Relacion de &cido.

Rango dinamico lineal

La Tabla 4 muestra los resultados de una curva de calibracion (en adelante
denominada curva de trabajo) que se realiz6 empleando los niveles éptimos de
los factores Relacion de acido y Tiempo de burbujeo.

Tabla 4. Valores de area para diferentes concentraciones de C y sus
correspondientes parametros de precision para 5 mediciones.

CONP DESV | CV | LC
{mg/L) AREA EST 0% | 050
3 17,71 0,03 0,20 | 0,13
6 3249 0,36 1.10 | 0,89
10 55,04 039 071 098
13 69.76 1,03 151 | 261
16 88,03 080 091 | 198
20 108,13 1,17 108 | 291

La prueba de hipétesis de linealidad comprobd que hay correlacion significativa
entre las variables x e y. Segun el ajuste por el método de los minimos
cuadrados de la anterior curva de calibracién, se obtuvo un coeficiente de
correlacién r2 de 0,9994, el mejoramiento de la linealidad es consecuencia neta
de la optimizacion del proceso de medicion de COT por el modo CONP vy la recta
gueda descrita mediante la ecuaciéon y = 5,3676(+0,0654)x + 1,0267(+0,8321).
En la Figura 4 se puede observar esta curva.

©Universidad de Caldas 17
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o 3 & 9 12 15 18 21
COMP (mg/L)

Figura 4. Curva de calibracion CONP vs. Area bajo la curva.

El comportamiento de los residuos de respuesta frente a sus valores estimados
fue aleatorio con respecto a las concentraciones, como se puede observar en la
Figura 5, cumpliendo con el criterio de homocedasticidad requerido en este tipo
de regresiones. Ademas, la maxima desviacion en estos residuos fue de 1.

1,25
1,00 -
0,75 -
0,50 - *

= 0,25 - *

= 0,00 . . . : : .

¢

cal

Ye

0,25 ¢ 3 6 g 12 15 13 0
0,50 -

0,75 - . 2
-1,00 - Y

-1,25

CONP {mg/L)

Figura 5. Gréfica de residuos frente a concentracion de CONP.

Sensibilidad

La sensibilidad de la técnica, determinada por la pendiente de la curva de
calibracion: 5,3676(+0,0654), indica que una variacion de 1 mg/L de CONP

origina un cambio aproximado de 5,3 unidades en la respuesta del detector,
sensibilidad suficiente para el analisis de muestras de agua potable.

LIMITES DE DETECCION Y CUANTIFICACION

Los valores calculados para estos limites a partir de la recta de regresion, se
presentan en la Tabla 5. El limite de deteccién cumple con el requerimiento de

©Universidad de Caldas revista.luna.azul. 2010; 30: 10-23
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ser como maximo, igual al 10% del valor guia para agua potable que para
Colombia se ha establecido en 5 mg/L de C.

Tabla 5. Limites de deteccion y de cuantificacion para la determinacién de COT.

LIMITE DE DETECCION
img/L de C)

LIMITE DE CUANTIFICACION
(mg/L de C)

1:7-\-\

Se puede asumir que los limites instrumentales de deteccion y de cuantificacion,
son muy cercanos a los limites de deteccion y de cuantificacion del método,
respectivamente, sabiendo que la matriz a trabajar es sencilla y libre de
interferencias|8].

ETAPA DE VALIDACION
Precisién

El andlisis de varianza de un factor ANOVA para cada una de las soluciones
trabajadas en la etapa de validacion se presenta en la Tabla 6. La hipotesis nula
Ho indica que la varianza entre lotes y dentro de lotes es igual y la hipétesis
alterna H1 plantea que las varianzas entre lotes y dentro de lotes son diferentes.
Para el contraste de estas hipotesis se empled el estadistico F teniendo en
cuenta que si F calculado es mayor al F tedrico se rechaza Ho y se acepta la H1.

Tabla 6. Andlisis de varianza para las muestras de validacion de la técnica de
andlisis por combustién y deteccion con IRND para cuantificacion de COT.

Suma de los cuadrados Grados de Total | Cuadrados Medios
libertad
SOLUCION Entre | Dentro Total Entre | Dentro Entre Dentro del
lotes del lote lotes | del lote lotes lote
S0l So S0t N1 No Nt AL, AL
BK 693738 | 233366 | 927104 3 6 38748 38804
Ea 0746 2604 2330 3 6 9402 4340
Em 32354 8586 61140 3 6 103 43
Eb 15780 3133 3016 3 6 3156 323
M1 6030 1376 8363 3 6 308 229
M2 2002122 | 976137 | 2078250 3 6 11 | 400424 162680
MI1ADb 1934029 | 675776 | 2609804 3 6 386806 2624
MlAa 48774 3908 62682 3 6 9735 8085

©Universidad de Caldas 19
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La Tabla 7 presenta el resumen de las desviaciones estandar, los promedios de
las concentraciones y sus coeficientes de variacion, como parametros indicativos
de precision.

Tabla 7. Precision de los resultados en las muestras de validacion de la técnica
de analisis por combustion y deteccion por IRND para determinacion de COT.

BK Ea Eh M1 A2 ALlARL | MlAa Em
sd 0,197 0,639 (229 0151 | 4033 |0.336 378 0.378
Se WS 0,870 (.363 0242 WS WS 0 0.674
St 0,293 1.002 (420 0176 | 3306 |0.410 378 0,773
Concentraciones
medias 0621 16,376 | 4.963 6,736 | 33,960 (11443 13,359 626
img/L de COT)
Coeficiente de _ R ) . _
g 4 16 4 3

variacion CV %0

Para las soluciones: Blanco, M2 y M1Ab, la variabilidad es no significativa (NS) y
muy probablemente obedezca a errores de tipo aleatorio pues se retuvo la Ho al
95% y no se pudo demostrar que era falsa, asi las varianzas entre dias y entre
replicas son iguales o mejor adn su diferencia es no significativa

Para las soluciones: Ea, Em, Eb y M1 las variabilidades son significantes, lo que
probablemente se deba a errores de tipo aleatorio y sistematico pues se rechazé
la Ho y se acepto la Ha al 95%, de manera que las varianzas entre dias y entre
replicas resultan diferentes, es decir que su diferencia es estadisticamente
significativa.

Segun el criterio del CV cumplen la meta (<5%) en primera instancia las
soluciones M1 y M1Ab. Segun el método del WRC cumplen la meta de
variabilidad en segunda instancia las soluciones Ea 'y Em.

Definitivamente las soluciones Eb, M2 y M1Aa no cumplieron la meta incluso ni
en segunda instancia, el valor de CV de 9, 16 y 9%, respectivamente, advertia
este comportamiento, luego estas soluciones deberian repetirse para asegurar su
cumplimiento.

RECUPERACION Y EXACTITUD

En general, las recuperaciones decrecieron conforme transcurrieron los dias de
la validacion, por lo que se puede suponer una baja eficiencia en la oxidacion del
carbono a CO2, hecho que directamente depende del estado del catalizador, asi
como del Tiempo de burbujeo y la Relacién acido pese a que estos factores se
hayan optimizado, por lo que deben ser evaluados continuamente.

La Tabla 8 resume las recuperaciones obtenidas en las muestras adicionadas,
con lo que se hizo una estimacién de la exactitud del método.
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Tabla 8. Recuperaciones en muestras reales adicionadas con COT a nivel bajo y
alto.

MIAD AMlAa
Recuperacion esperada del estandar - .
(mg/L de COT) - -
Recuperacion esperada de la muestra c2an 5908
(mg/L de COT) e .
REECTPERACION DE ADICION % 83 83

En ninguna de las adiciones se cumplié la meta de recuperacién que debe ser
mayor a 90%, lo que sugiere inicialmente que la metodologia muestra una
exactitud media no aceptable para analisis de CONP por analisis de combustion
con detector IRND en aguas de consumo. Por otra parte, de acuerdo a la US
EPA[19], que propone valores de recuperacion entre 70 y 130%, el método en
estudio si seria aceptable para el analisis de CONP. Sin embargo, se puede
hacer una revision de los rangos de recuperacion aceptables para este tipo de
andlisis, ya que no hay acuerdo entre investigadores ni entes afines a metrologia.

Ademas, el hecho de que se hayan obtenido bajas recuperaciones también
sugiere la posible presencia de sustancias interferentes en la matriz (agua
tratada), como por ejemplo cloruros; en tal caso, la oxidacion de CI- a CI2
gaseoso disminuye la eficiencia de la reaccion de oxidacién de la materia
organica presente en la muestra y por tanto disminuye la sefial. Prueba de ello,
seria el estado del scrubber (absorbedor de halégenos) que presentaba hasta
ese momento un color verde, caracteristico de la presencia de CI2 gaseoso.

CONCLUSIONES

e Se valido el método de combustion y deteccion por IRND para
determinacion de COT en agua, al haber cumplido la técnica con los
atributos de validacién requeridos para este analisis, como fueron
linealidad, sensibilidad y bajos limites de deteccién y cuantificacién; sin
embargo, los pardmetros de precision y exactitud deben ser reevaluados
para corroborar el cumplimiento de las metas propuestas sabiendo que se
pueden adoptar metas mas permisivas.

e El rango dinamico lineal entre las concentraciones 3 a 20 mg/L de COT
resulté eficiente para analisis de agua potable con el método de
combustion y deteccion por IRND; no obstante, para analisis de aguas
crudas se debe ampliar este rango a fin de evitar el error sistematico que
se estaria presentando cuando el equipo debe realizar dilucion de la
muestra.

e Es posible que la baja precision que se presentd en la muestra de agua
cruda durante la validacion, se deba a que como ésta es una muestra
concentrada y por lo general la respuesta excedia el RDL, el equipo debia
volver a tomar muestra y hacer purga, por lo que la dltima inyeccion
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generaba mayor desviacion, de manera que es mas recomendable diluir la
muestra manualmente.

El hecho de que las soluciones Eb y M1Aa no hayan cumplido con la meta de
precisiébn sugiere que las concentraciones cercanas a los limites superior e
inferior del RDL trabajado pueden presentar falta de precision, por lo tanto, segin
el tipo de muestras a analizar se debe recalibrar de manera que se asegure una
ubicacion intermedia de las respuestas en el RDL.
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