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Laboratorio Tecnológico del Uruguay
LATU
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ØObtener  datos analíticos y bibliográficos útiles 
para  trazar la estrategia analítica.      

ØEvaluar aspectos prácticos

ØEvaluar la estabilidad del desarrollo de color para 
distintas técnicas

OBJETIVOS
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Espectrofotométricas      
I)    APHA-4500-P-C  a 400 nm
II)    APHA-4500-P-D a  690 nm
III)    ISO 6878:2004  a  700 nm                         

b  880 nm
Cromatográfica

IV)  ISO 10304/1

TÉCNICAS UTILIZADAS
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DESARROLLO DEL 
TRABAJO

Ø curvas de calibración e incertidumbre 
asociada

Ø análisis de tres muestras de referencia de 
concentraciones:   500, 1000 y  2000   µg P/l

Ø determinación de RSD y % de apartamiento

Ø estabilidad cinética de varios desarrollos de    
color

PDF created with pdfFactory Pro trial version www.pdffactory.com

http://www.pdffactory.com


GENERALIDADES DEL 
FÓSFORO

Ø Nutriente más restrictivo en entornos de agua dulce
Ø Centro de atracción en la eutrofización
Ø Se presenta formando distintos compuestos en su ciclo  
Ø Asociada a partículas:        AP- mineral general apatito                                        

NAIP- inorgánico no apatito                                        
OP- orgánico

Ø Libre accesible a plantas:   SRP ortofosfato reactivo soluble
Ø La determinación del SRP indica sólo la parte residual, pero la 

metodología es generalmente parte de la del  P total.
Ø Se encuentra en un amplio rango de concentraciones
Ø Ley de Código de Aguas (Ley N°14.859):

clases 1 a 4 máx 25 µg/L como P
Ø Para efluentes vertidos a cursos de agua: máx 5 mg/L
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ØReacción en medio ácido del SRP con molibdato en presencia o    
ausencia de vanadato o antimonio
ØSe forma un complejo fosfomolíbdico amarillo o este es reducido 
por diferentes agentes a un complejo azul
ØSegún el reductor utilizado (ác. ascórbico o SnCl2)  varía: 
λmáxsensibilidad y estabilidad frente a la temperatura del complejo 
formado
ØPO4

3-+12 MoO4
2-+27H+   H3PO4(MoO3)12+ 12H 2O

PRINCIPIO DE LOS MÉTODOS 
ESPECTROFOTOMÉTRICOS

SbO aumenta color882-700ác.ascórbicoSbOISO6878

Efecto T690SnCl2APHA-D

Según exceso 
MoO4

2
400-420-470--------VO3APHA-C

ObservaciónλReductorReactivoMÉTODO
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Espectrofotómetro UV-160A 
Shimadzu (UV-Visible)

Standard utilizado:

Merck lote 1.70398.0500. 

Venc.    28/02/09
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Cromatógrafo de Intercambio 
Iónico
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Marca Dionex 2500
Bomba Dionex GS50
Detector de Conductividad eléctrica ED50
Columna AS9-HC de 2 mm
Precolumna AG9-HC de 2 mm
T de trabajo: 30ºC
Eluyente de trabajo: mezcla NaCO3 0,0048 M /       

NaHCO3 0,006 M

Cromatógrafo de Intercambio 
Iónico
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CONSTRUCCIÓN DE LAS 
CURVAS

Todas a partir del mismo estandar (325,82±0,98) mgP/l
Sol I  (65,16±0,22) mgP/l para APHA-C e ISO1304
Sol II (2,607±0,096) mgP/l para APHA-D e ISO6878
Para las diluciones se utilizó agua desionizada Millipore
Todo el  material de vidrio lavado con HCl dil. caliente
Camino óptico 1 cm
Línea de base con agua 
La incertidumbre se calculó según EURACHEM/CITAC
Guide CG4 considerando la curva y la repetibilidad
Para cada técnica se utilizó la misma toma por triplicado
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Rangos recomendados

125 a 6400ISO 6878 
880nm

Ldd (µgP/L)Rango (µgP/L)Técnica

21033 a 6500ISO 1304/1 CII

12hasta 6400ISO 6878 
700nm

347 a 2000APHA D  
690nm

.........4000 a 18000APHA C 470nm

.........2000 a 10000 APHA C 420nm

1571000  a  5000APHA C 400nm
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Se recomienda aumentar el camino óptico

APHA-D

y = 131,892559x - 0,520915
R2 = 0,9997

0

10

20

30

40

50

0 0,1 0,2 0,3 0,4
A a 690nm 

C(µ gP/100ml)
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APHA-P-D 690nm 

U(µg/L)%ApartRSDMediaµg/LMuestra

2084,2

2071,1 300,050,642071

2057,9

C(2070)

916,99

923,6 230,280,71923

930,2

B(921)

580,7

574,1 232,380,66578

580,7

A(565)
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ISO 6878 700nm

y = 95,089x + 0,0018
R2 = 0,9994
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ISO  6878 a 700nmISO  6878 a 700nm

U(µg/L)%ApartRSDMediaµg/LMuestra

2044,6

2044,6 38-1,2302045

2044,6

C(2070)

913,0

913,0 38-0,860913

913,0

B(921)

580,3

570,7 401,011,67571

561,2

A(565)
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Se recomienda fijar rango de aplicabilidad para Se recomienda fijar rango de aplicabilidad para 
700 Y 880 nm700 Y 880 nm

ISO 6878 880nm

y = 67,990668x + 0,005886
R2 = 0,9994
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C(µ gP/50ml)
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ISO  6878 a 880nmISO  6878 a 880nm

Observar el sesgo negativo en todas las mediasObservar el sesgo negativo en todas las medias

U(µg/L)%ApartRSDMediaµg/LMuestra

2040,3

2040,3 43-1,4302040

2040,3

C(2070)

898,1

904,9 38-2,240,44900

898,1

B(921)

567,9

564,9 39-0,420,70563

558,1

A(565)
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 APHA-C

y = 581,91492x - 1,51038
R2 = 0,99996
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APHAAPHA--C a 400nmC a 400nm

U(µg/L)%ApartRSDMediaµg/LMuestra

2051,7

2085,0 490,080,802071

2068,4

C(2070)

971,0

971,0 565,430924

971,0

B(921)

638,5

605,3 539,053,12578

605,3

A(565)
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Alta dispersiAlta dispersióón a mayores concentraciones.n a mayores concentraciones.

 CROMATOGRAFICO

y = 3,8196x - 0,0241
R2 = 0,9966

0
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CROMATOGRAFCROMATOGRAFÍÍA A 

U(µg/L)%ApartRSDMediaµg/LMuestra

1990,0

2012,0 71-3,000,812008

2021,9

C(2070)

931,6

928,9 680,940,18930

928,5

B(921)
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Para esta concentraciPara esta concentracióón APHAn APHA--C no es aplicableC no es aplicable

INTERCOMPARACIÓN 565

450

500

550

600

650

700

0 2 4 6 8 10 12APHA C APHA D ISO 880
ISO 700 referencia ref+1s
ref+2s ref-1s ref+2s
ref+3s ref-3s Lineal (referencia)
Lineal (ref+1s) Lineal (ref+2s) Lineal (ref-1s)
Lineal (ref+2s) Lineal (ref+3s) Lineal (ref-3s)
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565

550

575

600

625

1 2 3

APHA C referencia APHA D

ISO 880 ISO 700 cromat
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INTERCOMPARACIÓN 921

800

850

900

950

1000

1050

0 2 4 6 8 10 12 14 16APHA C APHA D ISO 880 ISO 700
cromat referencia ref+1s ref+2s
ref-1s ref+2s ref+3s ref-3s
Lineal (referencia) Lineal (ref+1s) Lineal (ref+2s) Lineal (ref-1s)
Lineal (ref+2s) Lineal (ref+3s) Lineal (ref-3s)
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 921

870
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APHA C referencia APHA D

ISO 880 ISO 700 cromat
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INTERCOMPARACIÓN 2070
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Lineal (ref-1s) Lineal (ref+2s) Lineal (ref+3s)
Lineal (ref-3s)
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2070
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1 2 3

APHA C referencia APHA D

ISO 880 ISO 700 cromat
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Desarrollo Color ISO6878

0
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• Estabilidad del color 
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Desarrollo Color APHA-D
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Desarrollo Color APHA-D

0,844

0,846

0,848

0,85

0,852

0,854

0,856

0,858

0,86

0,862

500 600 700 800
t(s)

A 880

En APHA En APHA exige control deexige control de T y tiempo de medida.T y tiempo de medida.
Desventaja prDesventaja prááctica.ctica.
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CONCLUSIONES DEL 
DESARROLLO DE COLOR

ISO 6878: gran estabilidad del color durante tiempo 
de medida.

APHA-D: exige buen control de T y tiempo de                             
medida. Desventaja práctica

APHA-C: estabilidad del color por 48 hs
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CONCLUSIONES
l SE OBTUVIERON DATOS EXPERIMENTALES ÚTILES PARA 

LA DETERMINACIÓN DE LA ESTRATEGIA ANALÍTICA
l Se recomienda aumentar el camino óptico en APHA-C e ISO 

6878
l Para concentraciones mayores a 1000 µgP/L, APHA-C es muy 

práctica, los reactivos son estables y es útil tanto para SRP 
como para PT

l La cromatografía es muy útil en el caso de análisis de 
multicomponentes, es rápido. No se ha podido aplicar para PT

l Continuar los estudios con muestras de referencias de mayores 
concentraciones.

l Para concentraciones menores a 1000 µgP/L se recomienda 
ISO6878.

l Se recomienda fijar el rango de aplicabilidad para 880 y 700nm.
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¡¡ MUCHAS GRACIAS!!
CONTACTOS

Q.F. Roberto Silva  rsilva@latu.org.uy

Analista Departamento de Aguas y Productos Químicos

Q.F. Diana Míguez   dmiguez@latu.org.uy 
Jefe Departamento de Aguas y Productos Químicos

(598-2)6013724 int 318
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