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SUPUESTO PRACTICO:

En un laboratorio de aguas, se ha realizado la determinacién analitica de iones mayoritarios
disueltos en dos muestras de agua (A y B), mediante la aplicacidn de la técnica de cromatografia
idnica. Como resultado de las pruebas se han obtenido dos cromatogramas, uno de especies
catidnicas (muestra A) y otro de aniones (muestra B), que se muestran a continuacion.
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Responda a las siguientes cuestiones que se plantean:

1. Enla muestra A, se ha detectado litio aunque con muy baja concentracién (0,006 ppm). Si se
considera la curva de calibracidon adjunta y la calidad de la medida, écrees que se trata de una
concentracidn cuantificable teniendo en cuenta que el limite de deteccién es 0,001 ppm y la
RSD analitica del 10%?
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Si, pues la deteccion de un pico es cuantificable al 100%.

Si, ya que la concentracién dada es superior al limite de deteccién.

No, los valores facilitados de detecciéon y calidad de la medida son muy bajos e
inexactos, respectivamente.

No, sobre todo si se considera el efecto sobre el area bajo el pico de la determinacidn del
sodio en la cuantificacion.

2. ¢A qué puede deberse la falta de asimetria del pico de calcio en el cromatograma de la
muestra A?

A la elevada concentracion detectada.

La morfologia del pico es caracteristica de los picos de calcio y sodio.

Se trata de la forma resultante del pico como consecuencia del estado de funcionamiento
del cromatégrafo (alta presién y mineralizaciéon del eluyente en el sistema).

Se puede deber al estado del conjunto precolumna-columna cromatografica.

3. A partir de la siguiente funcidon de calibracidn, équé concentracion de analito (C) se
corresponderia a un valor de area debajo de pico (A) de 20,08 uS/cm x min y de RSD de 5%?

C =0009+02 xA4

8,012 ppm.

4,025 ppm.

Aproximadamente 4 + 0,2 ppm.
Entre4y 6 ppm.



4. En el cromatograma de la muestra B, se ha detectado, entre otros aniones, el sulfato
(anién mas concentrado). En la siguiente figura se muestra la curva de calibracion
utilizada para procesar la medida. ¢Crees que es valida la medida de concentracién?

a)

No, ya que el pico presenta asimetria a la izquierda, por lo que se invalida el analisis y
deberia repetirse.

No. El rango de concentracidn de la curva de calibracion no es el apropiado, por lo que
puede dar lugar a una sobreestimacion de la medida.

Si, siempre que se diluya la muestra y la concentracién estimada se encuentre dentro de
rango.

Si, la correlacién es muy alta, por lo que no habria problema en proceder con la
cuantificacion de la medida.
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5. Enla curva de calibracién del ion fluoruro (muestra B; véase grafico mas adelante) se aprecia
una ligera desviaciéon de los puntos por debajo de 0,4 ppm (recuadro rojo) con respecto a la
funcion lineal que muestra un mejor ajuste. Por el contrario, el resto de observaciones se
alinean con dicha ecuacién. ¢A qué crees que puede deberse?

a)
b)

c)

d)

A la escasa sensibilidad del detector, junto con el efecto del supresor quimico.

En general, a la precision del equipo. Se considera dicho valor (0,4 ppm) como el
limite de cuantificacion de analizador para el fluoruro.

A la imprecisién inducida por la preparacion de las soluciones patrén de muy bajas
concentraciones.

Es un efecto de la contaminacion cruzada a la hora de preparar las soluciones patrény
de llevarse a cabo la deteccion en el tiempo de retencion correspondiente.
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6. En cromatografia idnica, uno de los problemas mas comunes en la cuantificacién analitica de
solutos en muestras de agua altamente mineralizadas es el potencial solape de picos en
la deteccidn de iones muy concentrados junto a otros muy diluidos. Por ejemplo, esto
ocurre en el cromatograma de la muestra A con el calcio y el estroncio. La proximidad
entre picos con diferente concentracién hace que sea dificil cuantificar con exactitud el ion
mas diluido. ¢Coémo se puede abordar esta limitacion en el procesado de los cromatogramas?

a) A partir de algoritmos de IA que se incluyen en el programa que gestiona las analiticas a
partir de esta técnica de laboratorio.

b) Se puede resolver mediante la adicion de una sustancia tampdén a la muestra,
previamente a su introduccion al circuito de medida.

c) Porlo general, siempre habra una minima afectacion y se resuelve a partir de la definicion
del area debajo de cada pico con criterio experto, asignando un reparto equitativo a cada
especie idnica.

d) Hay que aplicar un procedimiento grafico manual para la correcta separacién de los picos
y asi aumentar sustancialmente la precisiéon de la medida de concentracion del analito
menos concentrado.
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