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RESUMEN.

APLICACION DE TECNICAS ELECTROANALITICAS EN LA DETERMINACION DE
PLOMO EN EL AGUA POTABLE.

AUTORES

Egda. Enid Elizabeth Molina Ramirez
Egda. Andrea Esthefania Gonzalez Zhifiin
TUTOR

Dr. Hugo Romero Bonilla, Mg, Sc

El objetivo del presente trabajo de investigacion es la determinacion y cuantificacion
del metal pesado Pb, que pudo ser determinado el contenido de plomo presente en el
agua potable de grifo, especialmente si su hogar tiene materiales de plomeria como
soldaduras o cafierias de plomo, es de seguro que existe presencia de Plomo.
Como metodologia principal para nuestra investigacion hemos utilizado la aplicacion
de técnicas electroanaliticas denominada voltamperometria de redisolucién anddica.
Técnicas de cronoamperometria, barrido lineal y la aplicacion del método de
redisolucion anddica pudimos determinar con exactitud las cantidades existentes en
cada una de las muestras recolectadas en las 3 ciudades.

El agua potable contiene ciertas cantidades de plomo, Por tal razén hemos visto la
necesidad de elaborar este proyecto en la Universidad Técnica de Machala,
perteneciente a la ciudad de Machala, Provincia de El Oro. Se recolectaron muestras
de 3 ciudades, Machala (Universidad Técnica de Machala), Santa Rosa (Red de
Pulblica de Agua Potable), Arenillas (Red Publica de Agua Potable). En el laboratorio
de Farmacia de la Unidad Académica de Ciencias Quimicas y de la Salud de la
Universidad Técnica de Machala se realiz6 el respectivo proceso para determinar
Plomo en el agua potable mediante la Aplicacién de Técnicas Electroanaliticas. Como
resultado de nuestra investigacion se encontraron altas concentraciones respecto a la
muestra tomada en la ciudad de Machala (Universidad Técnica de Machala) cuyo valor
fue de M1= 0,0896667ppm, en La muestra tomada en la ciudad de Santa Rosa la
concentracion es también un poco elevada M2= 0,046 ppm, y por ultimo en la ciudad
de Arenillas se determind que los limites permisibles si se encuentran dentro del rango
satisfactorio para el consumo de agua potable sin ningun problema. M3 = 0,012 ppm
excediendo el valor maximo permisible que es de 0,10 mg/It,

Se lleg6 a la conclusion que el método empleado para la determinacién de Pb es muy
sensible a la variacion de corriente, por lo tanto se debe realizar en lugares donde la
variacion de corriente debe ser constante.

Palabras Clave: metal pesado, Voltamperometria ciclica, electroanaliticas, electrodo,
carbon vitreo.



ABSTRACT

APPLICATION OF ELECTROANALYTICAL TECHNIQUES IN THE
DETERMINATION OF LEAD IN DRINKING WATER

AUTHORS

Egda. Enid Elizabeth Molina Ramirez
Egda. Andrea Esthefania Gonzéalez Zhifiin
ADVISER

Dr. Hugo Romero Bonilla, Mg, Sc.

The objective of this research is the identification and quantification of heavy metal Pb,
it could be given the lead content in drinking tap water, especially if your home has
plumbing materials such as solder or lead pipes, is surely there is presence of lead. As
the main methodology for our research we have used the application of electroanalytical
techniques called anodic stripping voltammetry. chronoamperometry techniques, linear
sweep and applying the method of anodic stripping could pinpoint those in each of the
samples collected in 3 cities amounts. Drinking water contains certain amounts of lead,
for this reason we have seen the need for this project at the Technical University of
Machala, belonging to the city of Machala, province of EI Oro. Samples of 3 cities,
Machala (Technical University were collected Machala), Santa Rosa (Network of Public
Drinking Water), Arenillas (Public Water Network). In the laboratory of Pharmacy
Academic Unit of Chemical Sciences and Health at the Technical University of Machala
the respective process was performed to determine Lead in drinking water by the
application of electroanalytical techniques. As a result of our research high
concentrations relative to the sample taken in the city of Machala (Machala Technical
University) they were found with a value of M1 = 0,0896667ppm, in the sample taken in
the city of Santa Rosa is also a concentration slightly elevated M2 = 0.046 ppm, and
finally in the city of Arenillas was determined that if the permissible limits are within the
satisfactory range for drinking water without any problem. M3 = 0.012 ppm exceeding
the maximum allowable value is 0.10 mg / |, It is concluded that the method used for
the determination of Pb is very sensitive to changes in current, therefore must be done
in places where the current change must be constant.

Keywords: Heavy metals, cyclic voltammetry , electroanalytical , electrode, glassy
carbon.
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INTRODUCCION

Un contaminante de muchas preguntas e interrogantes es el plomo, este es uno de los
metales pesados que histéricamente mas problemas sanitarios ha causado en el
planeta tierra, puede existir en sedimentos y en los suelos también en varias
cantidades fraccionadas o especies quimicas. (1)

Cuando el plomo es emitido a la atmdsfera, se forma primeramente como parte de
particulas suspendidas, estas representan un medio directo a la exposicion a través de
la inhalacion. Este a su vez se sedimenta en suelo y agua. Pero este a su vez es una
fuente de exposicion a largo plazo. (2)

Hoy en dia, la contaminacién por plomo es mas comun en aguas de origen subterraneo
y superficial, generado principalmente por diferentes actividades, también representa
un componente importante en areas de salud publica y ambiental. Las sustancias
emitidas pueden ser causantes de graves dafos en los seres humanos y estas son
capaces de permanecer por mucho tiempo en nuestro entorno, circulando y a su vez
depositandose en los sedimentos y concentrandose a la cadena alimenticia. (3)

En otros estudios que ya se realizaron con sustancias que contienen plomo, ya que la
gran mayoria con altos niveles que se encuentran en el medio ambiente las que
originadas por las diferentes actividades. Si se entra en contacto con latas de alimentos
soldadas, pinturas que estan hechas con plomo. (4)

Un elemento vital que brota libremente de plomo es el agua, las aguas de manantiales
contienen bajos niveles de plomo. El plomo se introduce en el agua de grifo, cuando el
agua pasa por las tuberias de servicio de agua potable a través de acoplamientos
soldadas que contienen plomo, también cuando esta en contacto junto a accesorios de
laton y bronce que lo contienen. Ultimamente, los cambios que alteran la estructura
qguimica del elemento vital como efecto de su tratamiento esta ocasionado que se
contamine con plomo, debido a la gran inestabilidad con el que se encuentran
recubiertas las diferentes tuberias y a las mdultiples corrosiones que existen dentro y
fuera de ellas, también en los grifos y accesorios que contienen este metal pesado. (5)



PROBLEMA.

Uno de los problemas mas eminentes es la contaminacion del agua potable con Plomo
gue sucede al momento de ingresar a nuestros hogares por medio de las tuberias.

El agua potable de las 3 ciudades que se recolectaron son los siguientes:
Universidad Técnica de Machala, de la ciudad de Santa Rosa y de la ciudad de
Arenillas ¢estan contaminadas con Plomo el agua de dichas ciudades? Y por ultimo
¢se encuentran dentro de los limites permisibles y establecidos dentro de la Norma
INEN?

HIPOTESIS.

La determinacion de plomo en el agua potable se determiné altas concentraciones de
Plomo aplicando Técnicas electroanaliticas, voltamperometria de redisolucion anddica
y no se encuentra dentro de los limites permisibles de la norma INEN..

OBJETIVOS
OBJETIVO GENERAL.

e Determinar qué contenido de plomo esta presente en el agua potable de grifo,
con aplicacién de técnicas electroanaliticas denominada voltamperometria de
redisolucion anddica para obtener valores reales de plomo.

OBJETIVOS ESPECIFICOS.

e Implementar, disefiar y mejorar las condiciones 6ptimas del funcionamiento de
una celda electroquimica para el analisis de Plomo en el Agua Potable.

e Establecer parametros para promover la formacién de la pelicula de bismuto
sobre el electrodo de trabajo y la electrodeposicion de plomo en el electrodo de
carbén vitreo.

e Determinar la concentraciéon de plomo en muestras reales de agua potable.



CAPITULO |
1. REVISION BIBLIOGRAFICA.

1.1 Agua Potable

Es el elemento liquido fundamental y determinante en la vida humana. La escasez y el
uso abusivo del agua dulce plantean una creciente y seria amenaza para el desarrollo
sostenible y la proteccién del medio ambiente. La salud y el bienestar humano, la
seguridad alimenticia, el crecimiento industrial y el ecosistema del que dependen, se
hallan en peligro, a no ser que la gestion de los recursos hidricos y del suelo se efectue
en el presente decenio de forma mas eficaz que en el pasado. (7) °

Se propuso estudiar en qué cantidad las personas de escasos recursos obtienen el
liquido vital, ya que la calidad del agua utlizada en los hogares podria ser el
mecanismo que aumenta el riesgo de sufrimiento a causa de enfermedades
transmitidas por el agua entre la poblacién sin acceso al agua publica (6)

El agua de consumo puede ser una fuente de intoxicacién por plomo, cuando se
combinan aguas de caracter acido con un sistema de conduccion por tuberias
plomadas. (7)

1.2Metal Pesado

Los metales pesados son sustancias propias de la naturaleza de peso molecular alto,
muy difundidos y en muchos casos muy utiles, como por ejemplo, el plomo que se
utiliza mucho para tuberias. Hablando ya de la contaminacién, los metales pesados
tienen efectos en la salud y afectan diferentes 6rganos. (8)

Los suelos que quedan tras una explotacibn minera contienen todo tipo de materiales
residuales, escombros estériles, entre otros, o que representa graves problemas para
el desarrollo de la cubierta vegetal (9)

1.3 Plomo

Es un metal pesado, que se ha usado en la industria en diversas actividades. Su
densidad elevada, su ductibilidad y reactividad quimica baja, su extraccion es facil, es
muy abundante, y su costo es bajo. También es generalmente usado como materia
prima y es fundamental en diversos procesos tecnolégicos, por lo que tiene una amplia
distribucion en el ambiente. Los nifios y los trabajadores son un grupo principal de
riesgos ya sea en las industrias mineras y metallrgicas, esto también sucede en las
familias que habitan en los lugares donde se asientan éstas industrias. (10)

En los afios de 1950 y 2000 sucedidé un gran incremento de los niveles del plomo es un
elemento natural que se encuentra en el grupo 14 (IVA) de la tabla periddica, de peso
atomico de 207.2 gr, es de color gris-azulado usualmente combinado con dos o mas
elementos para formar componentes de plomo. (11)

1.3.1 Efectos del Plomo

El efecto general del metal es que cuando cruza la pared de la placenta y se almacena
en los tejidos del feto durante la gestacion. La manifestacién temprana intrauterina da



como resultado un bajo peso al nacer, demora del crecimiento intrauterino y también
interencia en el desarrollo corporal y cerebral del nifio en su primer afiito de vida. (12)

Se puede deducir en tiempos actuales que la vida media de plomo puede ser
considerada de tiempo mas prolongado en nifios que en personas adultas, en la sangre
el metal tiene una vida estimada de 35 dias, en los tejidos blandos es de 40 dias y en
los huesos es de 20 a 30 afios; el principal trayecto de excrecion para el plomo
absorbido es el tracto urinario, comunmente con un filtrado glomerular en el rifidn. Los
o6rganos mas sensibles al dafio por la toxicidad en exposiciones agudas del plomo son
el sistema nervioso central en el desarrollo, sistema hematoldgico y cardiovascular;
finalmente afecta cuando hay exposiciones crénicas el plomo afecta los sistemas
gastrointestinal, renal, neuromuscular y hematopoyeético. (13)

1.3.2 Toxicocinética del plomo

El plomo puede ser inhalado y absorbido a través del sistema respiratorio o ingerido y
absorbido por el tracto gastrointestinal; la absorcion percutanea del plomo inorganico
es minima, pero el plomo organico si se absorbe bien por esta via. Después de la
ingestion de plomo, éste se absorbe activamente, dependiendo de la forma, tamafio,
transito gastrointestinal, estado nutricional y la edad; hay mayor absorcion de plomo si
la particula es pequefia, si hay deficiencia de hierro y/ o calcio, si hay gran ingesta de
grasa o inadecuada ingesta de calorias, si el estbmago esta vacio y si se es nifio, ya
gue en ellos la absorcién de plomo es de 30 a 50 % mientras que en el adulto es de 10
%. (14)

1.4Técnicas electroanaliticas

La informacién obtenida a partir de la utilizacién de técnicas electroanaliticas depende
de la superficie del electrodo, que debe proporcionar un alto relacién sefial-ruido y
buena reproducibilidad. El electrodo de trabajo a utilizar depende de dos factores: el
comportamiento rédox analito y corrientes residuales obtenidos en el rango potencial
evaluado. También se debe considerar la ventana potencial de trabajo, conductividad
eléctrica, las propiedades de superficie de reproducibilidad mecénico, coste de
fabricacion, disponibilidad y toxicidad. La importancia de la eleccion de los materiales
de electrodo de trabajo también debido al hecho de que las respuestas estaban
relacionados las reacciones rédox que ocurren en su superficie o interfaz electrodo-
solucién. Por lo tanto, el analito de interés puede interactuar con la superficie del
electrodo, dando lugar a la transferencia de electrones. Sin embargo, si la transferencia
es muy lenta, no ocurre u ocurre un valor potencial fuera de la ventana de potencial de
electrodo, se puede realizar un cambio en la superficie del electrodo de mejorar la
respuesta final, donde el analito interactuara directamente con el agente de
modificacion. (15)

1.4.1 Clasificaciéon de las técnicas electroanaliticas

Las técnicas electroanaliticas se clasifican en tres grandes grupos en funcion de las
variables que se estudien en la celda electroquimica. (16)

Asi tenemos las siguientes técnicas:

Métodos potenciométricos: se puede determinar la concentracibn de una especie
electroactiva en una disolucién empleando electrodo de referencia y otro de trabajo

Métodos coulombimétricos: estudian la relacion entre la cantidad de carga empleada y
la concentracion de analito.



Métodos voltamperométricos: estudian la relacion entre la intensidad de corriente y el
voltaje aplicado en la celda.

1.5Técnicas Voltamétricas

La informacién obtenida a partir de la utilizacion de técnicas electroanaliticas depende
de la superficie del electrodo, que debe proporcionar un alto relacion sefal-ruido y
buena reproducibilidad. Para la manipulacion de esta técnica se debe aplicar un
potencial a un electrodo, y también se debe hacer un seguimiento de la corriente (I)
resultante, que se lo realiza en una celda electroquimica en medio acuoso. Con
frecuencia el potencial aplicado debe de ser variado y a la corriente se controla en un
intervalo de tiempo, mediante un barrido lineal. Por lo tanto, la técnica se puede
describir como una funcion de V, | y t, observandose en un grafico resultante corriente-
potencial llamado voltamperograma. (17)

Una parte de gran importancia de un lenguaje electrénico esta representada por otros
elementos como la instrumentacion para adquirir la sefial, para ello es indispensable
contar con un sistema de medicion que proporcione voltaje y adquiera corriente. Se
emplean equipos comerciales llamados potenciostatos modificados o desarrollados en
laboratorios que siguen los modelos y técnicas implementadas donde las mediciones
electroquimicas se llevaron a cabo con el potenciostato galvanostato (17)

Una de las principales virtudes de desarrollar el sistema de medida es que permite
tener mas control sobre las prestaciones del instrumento y manejar mejor el
acoplamiento con la red de sensores y el software de control y tratamiento de datos.
Una forma de llevar a cabo este objetivo es utilizar nuevas técnicas electroanaliticas,
gue ademas de adquirir la sefial, mezcla la interfaz de usuario, funciones de andlisis y
procesamiento de sefales, codigos eficientes para el almacenamiento de datos y la
comunicacién con otros equipos que permiten disefiar un dispositivo versétil, y de facil
uso (17)

1.6Celda electroquimica

Generalmente las celdas electroquimicas estan constituida por dos o mas electrodos
acoplados externamente con un hilo conductor y sumergidos en diferentes soluciones
electroliticas. Las soluciones estan separadas fisicamente, pero pueden intercambiar
iones a traves del puente salino. Estan a diferentes concentraciones Las celdas pueden
de diferentes tamafios y se representan esquematicamente sucediendo internamente
las diferentes reacciones de oxidacion y reduccion llamadas reacciones rédox . (18)

1.7Limites de deteccidn y cuantificacion

Son limites que determinan la capacidad de analizar en métodos analiticos en
condiciones de sensibilidades grandes que permite el sistema informatico.

El limite de deteccién es la cantidad minima de concentracién que posee el analito en
la muestra, la cual se lo puede detectar en procesos analiticos con la confianza de que
los resultados estén optimos.



1.7.1 Comparacién de limites de deteccién para distintos métodos
instrumentales

Las técnicas voltamétricas surgen como potenciales métodos instrumentales a utilizar
dada su elevada sensibilidad analitica junto con equipamientos de bajo costo y de facil
utilizacion (19)

1.8 Potenciostato

Instrumento electrénico de monitoreo de origen electroquimico, este equipo es capaz
de controlar los diferentes potenciales y medir las corriente entre electrodos, que se
encuentran dentro de una celda electroquimica, funciona manteniendo el potencial de
un electrodo de trabajo a un nivel constante respecto del potencial de un electrodo de
referencia, mediante el ajuste de la corriente en un electrodo auxiliar. (17)

1.9La Voltametria

La voltametria de microparticulas, es considerada actualmente una de las técnicas
electroquimicas mas apropiadas para la caracterizacibn de solidos de baja
conductividad eléctrica, débilmente magnéticos y fases amorfas micro y nano-
cristalinas. Su aplicacion es rapida, sencilla y la cantidad de muestra necesaria para
realizar el analisis es del orden de los microgramos (ug). En la dltima década, sus
principales aplicaciones se refieren a la caracterizacidon de aleaciones metalicas,
pigmentos, superconductores y 6xidos metalicos (20)

1.10 Voltametria de redisolucion anédica.

Es la técnica que engloba una gran variedad de procedimientos electroquimicos,
utilizada en la determinacion de trazas de metales. Para describir como funciona es
necesario conocer que el microelectrodo se comporta como un catodo durante la etapa
de deposicién y como un anodo durante la etapa de redisolucién en la que el analito se
reoxida volviendo a su estado natural. Los metales analizados son preconcentrados por
electrodeposicion en la superficie del electrodo de carbén vitreo. La etapa de
deposicion es una preconcentracion electroquimica del analito en la superficie del
electrodo de trabajo a un potencial y tiempo determinado. En general, el potencial es de
-1.2a0.2V (21)

En el caso de la redisolucion anddica, la preconcentracion consiste en reducir los
metales de interés mediante la aplicacion de un potencial negativo. En la superficie del
electrodo ocurre la siguiente reaccion electroquimica

Mn"+ne =M

Esta reaccion da como resultado la formacion de una pelicula metalica sobre el
electrodo de trabajo. La posibilidad de preconcentrar los iones metalicos es lo que
permite su determinacion mediante una posterior redisolucion u oxidacién de la pelicula
depositada (21)

El dltimo paso de la voltametria de redisolucion anddica consiste en aplicar un barrido
de potencial para oxidar o redisolver los metales preconcentrados. Al aplicar
potenciales mas positivos y alcanzar el potencial de oxidacién del par M/Mn+ (metal —
ion metalico). Ocurre la redisolucion y fluye una corriente eléctrica, es decir, se genera



una sefal que permite cuantificar el analito. Los potenciales sobre los cuales se
observa la sefial o el pico de corriente sirven para identificar los metales en la muestra.
La reaccion electroquimica que ocurre es la siguiente: (21)

M=Mn"+ne

1.10 Voltamperometria

La Voltamperometria engloba a un conjunto de técnicas electroanaliticas basadas en la
relacion que existe entre corriente y voltaje en un proceso electroquimico. En la
voltamperometria tradicional se utiliza un electrodo sobre el que se aplica una
diferencia de potencial variable de modo que cada especie quimica de interés en la
disolucién a analizar sera oxidada a un determinado valor de potencial en el caso de
que el electrodo funcione como anodo, o bien serd reducida en el caso de que al
electrodo funcione como catodo. (22)

1.11 Voltamperometria de barrido lineal

La Voltamperometria de barrido lineal representa el método de barrido de potencial
mas basico. El potencial del electrodo de trabajo varia linealmente con el tiempo en dos
valores Para el analisis se utiliza este método de barrido lineal a lo cual se le aplica el
microelectrodo un potencial catédico de -1.2 V lo cual provoca que el ion plomo se
reduzca y se deposite como metal, el electrodo de carbdn vitreo se mantiene a este
potencial durante varios segundos, hasta que se acumule en el electrodo hasta que se
mide la cantidad de plomo existente en la muestra (23)

1.12 Electrodeposicion quimica.

La electrodeposicion quimica, es un proceso de formacion de peliculas delgadas sobre
una superficie sdlida y permite depositar elementos sobre un substrato produciendo un
recubrimiento de multicapas. (24)

1.13 Cronoamperometria

Es una metodologia o técnica que consiste en depositar la pelicula de bismuto durante
esta etapa de analisis permite obtener coeficientes de difusion y las medidas cinéticas.
La deposicion tiene un periodo de tiempo que oxila en un tiempo de 50 segundos (25)

1.14 Electrodos Modificados

Comunmente son usados para obtener las cantidades de metales pesados ya que
permite adherir las trazas que se encuentran como contaminantes en las soluciones
para analizar. En el campo de la Electroquimica se ha demostrado que transformar
guimicamente electrodos posee claras ventajas sobre los electrodos ya conocidos. (26)



CAPITULO Il

2 MATERIALES Y METODOS

2.1 LOCALIZACION DE LA INVESTIGACION.

El presente trabajo de investigacion se realizé en la Universidad Técnica de Machala
en el Laboratorio de Tecnologia Farmacéutica, de la Unidad Académica de Ciencias
Quimicas y de la Salud, en donde se desarroll6 la metodologia y etapas de la
experimentacion de pruebas y ensayos respectivamente realizados.

3.22.2 AREA DE ESTUDIO.

El area de estudio de donde se obtuvo las muestras fueron de las ciudades de Machala
(Universidad Técnica de Machala), Santa Rosa ( Red Publica de Agua Potable), Santa
Rosa (Red Publica de Agua Potable)

3.32.3 UNIVERSO Y MUESTRA

Se recolectaron 3 muestras en diferentes ciudades las muestras recolectadas fueron
obtenidas del agua que pasa por el grifo Provenientes de la Red Publica de Agua
Potable.

3.42.4 TIPO DE MUESTRAS.

Se recolecté 1000 ml de Agua Potable de cada ciudad por cada punto de muestreo,
cada muestra fue recolectada por dia en que se le realizaria los analisis respectivos,
las cuales se trasladaron al laboratorio de Tecnologia Farmacéutica para ahi efectuar
los andlisis.

2.5MATERIALES A UTILIZARSE

2.5.1 Reactivos.

Estandar de Plomo (Pb) de 1000 ppm marca HACH
Acetato de sodio.

Acido acético

Acido nitrico

Nitrato de Bismuto Pentahidratado

Agua nanopura (des-ionizada)

2.5.2 Equipos.

Galvanostato/potenciostato marca Princeton Applied Research (PAR)
Mufla

pH-metro

Estufa

Celda electroquimica

Electrodo de carbon vitreo (trabajo)



¢ Electrodo de Platino (contraelectrodo)
e Electrodo de cloruro de plata(referencia)
e Computador

2.5.3 Material de vidrio.

Embudo.

Vasos de precipitacion de 25,50, y 100 mL
Balones aforados de 50, 100, 250 y 1000 mL
Pipetas volumétricas de 1, 5, 10 mL

Pipetas graduadas

Probeta de 100 mL.

2.5.4 Otros materiales

Toallas de papel absorbente de cocina
Espatula

Polimero (0,03-0,5)

Detergente

2.6 METODOS.

2.6.1 Tipo de Investigacion.

El tipo de investigacion que se empled es el método descriptivo-experimental, y se
manipuld variables como: independiente (Concentracion de Plomo en Agua Potable) y
dependiente (agua Potable)

2.6.2 Descriptivo.

Es descriptivo porque se detallan los parametros para el método voltamperométricos: la
electrodeposicion del metal, potencial de barrido lineal, volumen de solucién estandar
de Pb/Bi y tiempo de electrodeposicion.

2.6.3 Experimental.

Es experimental porque se realizaron ensayos voltamperométricas para determinar la
cantidad de voltaje en el que el Plomo se Oxida a su ion mas fijo después de estar
concentrado en el electrodo de Trabajo.

2.7DESARROLLO EXPERIMENTAL.

2.7.1 Muestreo, preservacion y tratamiento previo de las muestras.

Para la realizacién de la recoleccion de las muestras tuvimos que receptar agua de las
3 diferentes ciudades en envases plasticos de 1000 ml cada uno.

El muestreo era diario ya que el agua debe estar fresca para sus respectivos analisis.



Si el agua esta almacenada no esta apta para realizar ningan tipo de analisis.
2.7.2 Preparacion de reactivos

Para realizar la preparacion de reactivos es necesario tener en cuenta que debemos
preparar las diferentes soluciones a diferentes concentraciones

El bafer debe estar a un pH de 4,5 en el que se necesitd de Acido Acético=3.43 ml y
Acetato de Sodio=3,17 ¢

2.7.3 Instrumentacion en Voltamperometria
2.7.3.1 Potenciostato

El equipo utilizado en este andlisis es el:

Modelo: PARSTAT MC Multi-channel Potenciostat/Galvanostat.
Marca: Princeton Applied Research

2.7.3.2 Electrodos utilizados en el analisis Voltamperometrico son:
2.7.3.2.1 Electrodo auxiliar.

Permite el paso de la corriente en el circuito externo en la celda electroquimica para
asegurarse que la reaccion no se limite su superficie debe ser mayor que la del
electrodo de trabajo.

2.7.3.2.2 Electrodo de Referencia

El electrodo debe mantener un potencial estandar y reproducible en la solucién que
evita reacciones o la reaccion entre el electrodo de referencia y el de trabajo. Es un
electrodo de AgCl que se lo sumerge en cloruro de potasio el potencial de este
electrodo depende de la concentracion.

2.7.3.2.3 Electrodo de Trabajo
En la superficie de este electrodo se produce reacciones electroguimicas donde el

potencial es uniforme sobre toda la superficie del electrodo. Donde también fluye la
corriente. Este tipo de electrodo tiene una forma cilindrica
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4. RESULTADOS Y DISCUSIONES

4. 1MUESTRAS ANALIZADAS

Tabla 1. Resultado estadistico de las muestras

Agua Potable Prcl)orgﬁ]dio Dgsstvéiﬁggn Coeficiente de Variacion
Machala 0,0896667 0,00305505 3,40712%
Santa Rosa 0,046 0,0105357 22,9036%
Arenillas 0,012 0,00173205 14,4338%

Nuestras muestras a analizar fueron de tres ciudades diferentes (Machala, Arenillas y
Santa Rosa)

En la siguiente grafica se observa las normas INEN1148 vs Muestras ppm.

I NORMA INEN 1148
[ MUESTRAS PPM
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1 2 3
MACHALA SANTA ROSA ARENILLAS
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Gréfico 1. Histograma de comparacion entre la Norma INEN 1148 y resultado de las
muestras analizadas.



En las cuales podremos notar que los valores obtenidos durante la identificacion de
plomo de las muestras de agua potable de las diferentes ciudades estan elevados
comparados con los limites de la norma INEN.

4.2Curva de calibracién

Para la construccion de la curva de calibracion es necesario preparar muestras a
diferentes concentraciones 5-25 ml de solucion estandar de Pb/Bi.
Se tomO6 muestras valores promedios de muestras para la construccion de las curvas.

25
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20 1
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~ [ |
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Gréafico 2. Curva de Calibracion Estandar



4.2.1 Muestra del agua potable de la Universidad Técnica de Machala
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Gréfico 3. Curva de calibracion de solucion estandar de intensidad Vs Muestra
preparada del agua potable de la Universidad Técnica de Machala.



4.2.1.1 Resultados obtenidos en el Andlisis Voltamperometria.

Los resultados obtenidos en ppm de Plomo en el agua potable de la Universidad
Técnica de Machala sobrepasan los limites permitidos por la norma INEN teniendo
valores

42.1.2 Discusiones

En Estados Unidos el agua potable se contamina después de salir de la planta de agua
potable lo que es dificil de monitorear su contenido en plomo.

Lo mismo sucede en Ecuador ya que al momento de realizar los respectivos analisis de
metales pesados durante el tratamiento del agua estos son optimos, y al momento de
ser conducida por tuberias de uso doméstico éstas estén en condiciones deplorables.

4.2.2 Muestra del agua potable de Santa Rosa
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Grafico 4. Curva de calibracion de solucion estandar de intensidad Vs Muestra
preparada del agua potable de la Ciudad de Santa Rosa.

4221 Resultado

Los resultados obtenidos en ppm de Plomo en el agua potable de la Ciudad de Santa
Rosa sobrepasan los limites permitidos por la norma INEN 1148



4.2.3 Muestra del agua potable de Arenillas
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Grafico 5. Curva de calibracion de solucién estandar de intensidad Vs Muestra
preparada del agua potable de la ciudad de Arenillas.

4.2.3.1 Resultado

Los resultados obtenidos en ppm de Plomo en el agua potable de la Ciudad de Santa
Rosa sobrepasan los limites permitidos por la norma INEN 1148



4.3 Barrido lineal de limpieza con multiples ciclos

Para la activacion electroquimica del electrodo de carbén vitreo es de suma
importancia para la deteccion del plomo debe de estar libre de impurezas la superficie
del electrodo, se le hizo un barrido de mdltiples ciclos.
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Grafico 6.Barrido de limpieza de multiples ciclos

4.4 Cronoamperograma

Es la sefial que indica en donde se electrodeposita el Plomo sobre la pelicula de
bismuto sobre la superficie del carbon vitreo.

Properties for Chronoamperometry
Step Properties Value  Versus
Potential (V) 1.2 vz Ref

Scan Properties Walue
Time Per Pairt () 1
Duration (s) 50

Total Poirts 50
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Grafico 7. Cronoamperograma con electrodo modificado de bismuto
4.4.1 Voltametria Ciclica De 20 mL
En los voltamperogramas podemos conocer o identificar las intensidades de picos con

las cuales podemos realizar las graficas de curvas de calibracion en las diferentes
muestras de agua potable
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Grafico 8. Voltamperogramas ciclica de 20 ml de Intensidad Vs Tiempo




4.4.2 Voltametria Ciclica De 10 MI
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Grafico 9. Voltamperogramas ciclica de 10 ml de Intensidad Vs Tiempo
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Grafico 10. Voltamperogramas ciclica de 15 ml de Intensidad Vs Tiempo




CONCLUSIONES

Al momento de realizar el desarrollo del disefio de la celda electroquimica que
empleamos para determinar plomo, fue positiva su implementacion,
guedandonos resultados y procedimientos analiticos 6ptimos.

De una manera culminar con la formacion de pelicula de bismuto sobre el
electrodo de trabajo se realizo de forma estable. Para ello se utilizé una solucion
buffer de Acido Acético mas Acetato de Sodio con una concentracion de 0,1 My
de pH 4,5 (electrolito de soporte) con un voltaje de -1.2, con un tiempo de 50
segundos.

Las concentraciones de Plomo por voltamperometria por adicion estandar en las
muestras de agua potable fueron M1 = 0,0896667ppm ; M2 = 0,046 ppm M3 =
0,012 ppm sobrepasan los limites de la Norma INEN



RECOMENDACIONES

Se recomienda para esta investigacion se utilice el electrodo de carbon vitreo
modificado con bismuto ya con él se puede obtener mejores resultados para determinar
Plomo en el Agua Potable, este servird para mejorar el limite de deteccion y la
sensibilidad del método Se debe tener en cuenta que en las tuberias del agua potable
no contengan soldaduras de plomo. Se recomienda utilizar el método de redisolucion
anodica para presentes y futuras investigaciones de metales pesados en agua potable
También al momento de homogenizar los balones hay que tener en cuenta antes de
preparar las soluciones con las que se va a utilizar para determinar Plomo.ya que es
muy delicada la manipulacién de este método.
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ANEXOS




Tabla 2. Normas INEN 1108 Quinta Revision 2014

PARAMETRO UNIDAD Limite maximo permitido
Caracteristicas fisicas
Color Unidades de color aparente (Pt-Co) 15
Turbiedad NTU 5
Olor no objetable
Sabor no objetable
Inorganicos
Antimonio, Sb o mgl/l 0,02
Arsénico, As mg/I 0,01
Bario, Ba mg/I 0,7
Boro, B mg/l 2,4
Cadmio, Cd mg/I 0,003
Cianuros, CN- mg/I 0,07
Cloro libre residual* mg/l 0,3 albl)
Cobre, Cu mg/I 2,0
Cromo, Cr (cromo total) mg/I 0,05
Fluoruros mg/l 15
Mercurio, Hg mg/I 0,006
Niquel, Ni mg/I 0,07
Nitrgtos, NO - mg/l 50
Nit;itos, NO - mg! 3.0
Plomo, Pb mg/I 0,01
Radiacion total a * Bg/l 0,5
Radiacién total B ** Bg/l 1,0
Selenio, Se mg/I 0,04

1) Es el rango en el que debe estar el cloro libre residual luego de un tiempo minimo

de contacto de 30 minutos

* Corresponde a la radiacion emitida por los siguientes radionucleidos: 210Po, 224Ra, 226Ra,

232Th, 234U, 238U, 239Pu

** Corresponde a la radiacién emitida por los siguientes radionucleidos: 60Co, 89Sr, 90Sr, 129,

1311, 134Cs, 137Cs, 210Pb, 228Ra
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