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PREFACIO

El desarrollo y la ejecucion de este proyecto surge a partir del interés de los departamentos de
Quimica y Arqueologia de la Universidad del Valle de Guatemala, de poder unificar técnicas y habilidades
para crear nuevas metodologias de analisis que sirvan para impulsar los estudios arqueolégicos dentro del

pais.

Guatemala cuenta con la capacidad de llevar a cabo todos estos proyectos facilmente, sin embargo,
la falta de interés por parte de los laboratorios limita los estudios realizados en nuestro pais, por lo que
normalmente se deben realizar los estudios en el extranjero, lo cual implica un aumento considerable en el

presupuesto de dichos proyectos.

Debido a esto, agradezco al laboratorio ecolégico y quimico ECOQUIMSA y a todo su equipo de
trabajo por permitirme hacer uso de sus instalaciones y por brindarme todos los materiales, reactivos y equipo

necesario para llevar a cabo esta investigacion.

También agradezco a mi asesora Andrea Sandoval por todo el apoyo y todos los conocimientos que
pudo transmitirme para poder orientar bien el objetivo de esta tesis, a Tomas Barrientos y a Irma Orellana,
directores de los departamentos de Arqueologiay Quimica de la UVG respectivamente, por haberme ofrecido
la oportunidad de involucrarme en este proyecto, con el fin de ejecutar proyectos de alto impacto, no solo

para la universidad, pero también para la comunidad cientifica de nuestro pais.
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Resumen

La determinacién de la concentracién de fésforo en forma de fosfato en el suelo, especificamente
en los que son hechos de estuco, es uno de los analisis mas utilizados por los arquedlogos para poder
deducir el tipo de actividad humana que se realizaba en un area determinada y el uso que se le daba al
mismo. El método de Olsen es el método de extraccion mas eficiente cuando se trabaja con suelos
calcareos, mientras que el método de Murphy y Riley es el método de cuantificacion mas utilizado por
medio de espectrofotometria UV-Vis. El objetivo de este trabajo de investigacion es Adaptar y Validar
un kit de campo con una escala colorimétrica semicuantitativa para llevar a cabo la cuantificacion de
fosfatos en muestras de estuco provenientes del sitio arqueolégico La Corona. EI método de extraccion
obtuvo un porcentaje de recuperacion de 88.7% y la comparacion del kit de campo con el método
analitico previamente validado dio un 88.2% de acierto. Debido a que en estos estudios se analizan una
gran cantidad de muestras, se necesita de un método relativamente rapido y que no sea tan costoso, por
lo que, al hacer las modificaciones necesarias para adaptar el kit a estas condiciones, se redujo el tiempo
de analisis de las muestras, ya que con el método analitico tradicional tomaba aproximadamente una
hora en analizar una muestra, mientras que con el método de campo se requieren aproximadamente 35 a
40 minutos por cada muestra. Ademas de esto, se estima que el kit de campo desarrollado tiene un costo

de Q14.45 por muestra, lo cual es mas econémico que el método analitico de laboratorio.



I. INTRODUCCION

La arqueometria es una rama de la ciencia que ha ido ganando importancia durante las Gltimas
décadas, debido al gran requerimiento de conocimientos y técnicas de diferentes disciplinas para poder
desarrollar los estudios necesarios para adquirir conocimientos de civilizaciones antiguas (Pingarrén et al.,

2014).

La implementacién de diversas metodologias de analisis quimico a la arqueologia ha permitido
obtener otro tipo de informacién que va mas alla de lo que podemos ver en los sitios histdricos. Estas pruebas
cuantitativas o semicuantitativas, junto con otro tipo de evidencias culturales sobre los sitios de excavacion

ayudan a comprender c6mo era la vida hace cientos de afios en estas civilizaciones (Mejia. E, Barba. L, 1988).

Una de las pruebas arqueomeétricas mas utilizadas es el andlisis de fosfatos en suelos,
especificamente en pisos de estuco. Este tipo de estudio ofrece informacién complementaria a los hallazgos
arqueoldgicos del sitio para comprender de mejor manera el tipo de actividad humana que se realizaba en la
zona. Debido a los cambios quimicos que se dan en los suelos de estos territorios, ocurren cambios de pH en
el piso, lo cual genera la acumulacion de muchos compuestos de calcio, nitrégeno, carbono, etc, pero ninguno
como los compuestos de fosforo en forma de fosfatos ha logrado obtener ese nivel de estabilidad durante
periodos largos de tiempo (Eugenio, 1994).

La gran acumulacion de fosfatos en los suelos de estos sitios arqueolégicos se debe a la variedad de
actividades que los humanos realizaban, desde preparacién y consumo de alimentos, hasta la realizacién de
rituales o incluso depositos de desechos (Ortiz, 2003). De esta forma, los iones fosfato interacttian con otros
metales como lo es el hierro y el aluminio, formando compuestos altamente estables que permanecen intactos

durante mucho tiempo (Ramirez, 2009).

Para que el suelo pueda ser estudiado, primero se debe encontrar la forma de solubilizar y recuperar
los fosfatos presentes en las muestras. Existen varios métodos, pero cuando se trata de suelos con alto
contenido de carbonato de calcio, se utiliza el método de Olsen. Este método consiste en la solubilizacion de
los iones ortofosfato por medio de una solucién de bicarbonato de sodio que ayuda a que los metales
mencionados anteriormente, reduzcan su actividad con los iones ortofosfato para formar otros compuestos
(Zalba et al., 2002).

El método de Murphy y Riley ha sido una de las técnicas mas utilizadas para determinar la presencia
de los iones ortofosfato. La forma en la que este método funciona es por medio de la reaccion entre los iones

molibdato y los iones ortofosfato en medio &cido para formar un compuesto llamado azul de fosfomolibdeno,



el cual se caracteriza por su color llamativo y que puede analizarse facilmente por espectrofotometria UV-
Vis (Cai. T, R, Yost & W. Olsen, 1994).

Actualmente, Guatemala no cuenta con laboratorios acreditados para realizar este tipo de analisis
arqueomeétricos, por lo que la finalidad del presente trabajo es adaptar y validar un método de campo
semicuantitativo para que los arquedlogos puedan llevar a cabo este tipo de estudios sin la necesidad de
enviar sus muestras al extranjero para que sean analizadas y asi, ahorrar dinero que puede destinarse a otros

proyectos.

Se pretende validar un método analitico en un laboratorio y posteriormente, adaptar un kit de
fosfatos comercial para que este pueda utilizarse para hacer las mediciones. Los resultados deben compararse
y obtener valores confiables, seglin los criterios analiticos sobre validacion de métodos. Para ello, los
resultados del kit deben ser similares a los obtenidos con el método analitico, para demostrar una

reproducibilidad aceptable.

La validacion del método analitico se llevo a cabo con 7 estucos fortificados con concentraciones
de fosfatos conocidas y un blanco de la matriz, realizando 6 ensayos distintos con pruebas en triplicado. Ya
teniendo el método validado, se realizé el anélisis de las muestras para conocer la concentracién exacta de

fosforo.

Tomando en cuenta la metodologia aplicada para el analisis con el espectrofotémetro UV-Vis, se
realizaron las modificaciones necesarias para adaptar el procedimiento al kit de campo para que este sea igual

de eficiente, pero que reduzca el tiempo de preparacidn, extraccion y cuantificacion.

Al final de la evaluacién del kit de campo, se obtuvo un porcentaje de acierto del 88.2% de las
muestras analizadas por ambos métodos, demostrando la reproducibilidad de esta técnica de analisis y la
confiabilidad de los resultados.

El kit de campo logré reducir el tiempo de analisis que se tenia con el método de laboratorio, pasando
de requerir una hora para estudiar una muestra, a solo requerir 35-40 minutos aproximadamente. Por otra
parte, se estima que el kit de campo desarrollado tiene un costo de Q14.45 por muestra, lo cual es mas
econémico que el método analitico de laboratorio, ya que, en un laboratorio comercial, el costo del andlisis
de una muestra podria superar los Q150.00.

La recomendacion mas importante de esta investigacion, es continuar con las mejoras de la escala
colorimétrica que se tiene, para que esta sea mas sensible a las concentraciones presentes en contextos

arqueoldgicos y asi poder presentar resultados mas precisos. Incluso otra recomendacion seria la de adaptar



otro método de extraccion que permita el analisis de diferentes matrices de suelo que tengan propiedades

distintas, para poder ampliar el alcance del anlisis de fosfatos.



1. OBJETIVOS

A. Objetivos generales

1.

Verificar un método analitico para la determinacion de fosfatos disponibles en una matriz de
estuco, por medio de la técnica colorimétrica de Murphy y Riley.

Analizar muestras reales de piso de estuco provenientes del sitio de excavacion La Corona, y
utilizar las concentraciones de fosfatos de los pisos en conjunto con las observaciones
arqueoldgicas del sitio con el fin de deducir el tipo de actividad humana que se realizaba.
Adaptar un kit de campo comercial con una escala colorimétrica semicuantitativa para la

determinacion de fosfatos disponibles en una matriz de estuco.

B. Objetivos especificos

1.

Comparar los resultados de las concentraciones de fosfatos con otras evidencias culturales de
la zona arqueoldgica para identificar zonas de almacenamiento, consumo y preparacion de
alimentos, de desechos organicos o de rituales sagrados.

Comparar los resultados obtenidos con el kit de campo y los obtenidos con el equipo de
espectroscopia UV-Vis para determinar la precision y exactitud del kit.

Desarrollar una metodologia replicable y reproducible en campo para agilizar y mejorar el

alcance de estos estudios arqueolégicos



l1l.  JUSTIFICACION

La arqueometria es una disciplina que se encarga de la implementacion de nuevas metodologias y
técnicas de analisis quimicas, fisicas y bioldgicas que sean de utilidad para obtener informacion sobre
estructuras o piezas de valor histdrico que han sido utilizadas o elaboradas por el ser humano. Previo al
desarrollo de estas técnicas, la arqueologia se basaba meramente en lo que podia ser analizado a simple vista,
sin embargo, esto era un limitante, ya que habia mucha mas informacion que no podia ser detectada por el
ojo humano (Sciuti, 2002). Ahora, gracias a la tecnologia y la gran variedad de metodologias, es posible
recuperar mayor informacion del objeto y, con base en el contexto histérico del mismo, se puede explicar el

origen y los usos que se le daban, de una forma mas clara (Molina, 2014).

Uno de los campos con mayor importancia es el de andlisis fisicoquimico de materiales. En esta
categoria existe una gran variedad de analisis fotométricos y colorimétricos para determinar diferentes
sustancias. Uno de los analisis arqueométricos mas aplicados es el de fosfatos en suelos. Este es un método
que requiere de una preparacién previa del suelo para posteriormente realizar la reacciéon que forma un
complejo de fosfomolibdeno, el cual produce una coloracidn caracteristica que ayuda a determinar la
concentracion de fosfatos por medio de un equipo de espectroscopia UV-Vis. Esta metodologia se realiza
cuando se quiere determinar la presencia de desechos organicos en una zona determinada, ya que cualquier
tipo de materia organica, asi como restos de alimentos, materia fecal, tejidos humanos o de animales son
materiales que dejan rastros de fésforo en el suelo. Esto sirve para identificar el tipo de actividad humana en

algln templo o vivienda antigua (Ortiz, 2003).

El estuco fue uno de los materiales méas utilizados por la civilizacién maya para la construccién de
sus pirdmides, viviendas y otras estructuras. El principal componente de este material era el carbonato de
calcio, proveniente de la piedra caliza. Este material se sometia a un proceso de calentamiento a 900 grados
Celsius y posteriormente al combinarse con otros componentes se formaba un material ligero y poroso que
era aprovechado para arreglar la fachada y los pisos de sus construcciones. La porosidad del estuco le permite
absorber y almacenar por un gran periodo de tiempo los desechos organicos generados por los humanos, lo

cual lo vuelve un buen material para realizar el andlisis de fosfatos (Schreiner, 2011).

El sitio arqueoldgico de La Corona, ubicado en el departamento de Petén, Guatemala, corresponde
a una antigua ciudad maya la cual se sabe por medio de varias piezas arqueoldgicas, que era de gran
importancia politica para las dinastias y civilizaciones que habitaron durante el periodo cléasico. Este es un
sitio relativamente nuevo en cuanto a su descubrimiento, ya que fue en el afio 2005 que iniciaron los trabajos
de investigacién en esta zona. Muchos paneles y esculturas de esta antigua ciudad muestran reyes, principes
y princesas de varias dinastias, por lo que se puede asumir que era un lugar de mucha actividad humana
(Lamoureux-St-Hilaire et al., 2019).

Es por este mativo, que el objetivo de este estudio es llevar a cabo el analisis de fosfatos en pisos de

estuco de un area delimitada de este sitio arqueoldgico, para tener una idea de la actividad humana llevada a
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cabo en un area determinada dentro del sitio arqueoldgico. Ademas, se busca complementar los resultados
con un mapa de concentracion, para mostrar de mejor manera la distribucion de esta sustancia en el suelo, y
en base a los resultados obtenidos, desarrollar la metodologia de trabajo en este material para poder aplicar
un kit de campo que pueda facilitar y agilizar futuros analisis del mismo tipo. De esta manera se lograra
obtener informacion que ayudard a complementar acerca de la importancia de esta ciudad para las

civilizaciones de ese tiempo.



IV. MARCO TEORICO

A. Arqueometria
1. Antecedentes

Desde hace ya varias décadas, el uso de analisis quimicos aplicados en la arqueologia se ha vuelto
de gran relevancia para la comunidad cientifica, debido a los buenos resultados que se obtienen y a la
informacion que desvelan sobre antiguas civilizaciones. Hace aproximadamente treinta y cinco afios, la
aplicacion de la arqueometria ha contribuido de gran manera al estudio de antiguas civilizaciones
mesoamericanas, tanto de suelos como de piezas de ceramica. El estuco que se utilizaba para los suelos y el
barro empleado para sus piezas de ceramica son materiales porosos que absorben una diversa cantidad de
sustancias liquidas, lo cual ha ayudado a preservar una gran cantidad de sustancias que, con ayuda de la
tecnologia y diversas pruebas fisicoquimicas, se pueden identificar para recuperar informacién de actividades

humanas, sin importar que hayan pasado cientos de afios desde su uso (Pingarron et al., 2014).

Desde la década de los setentas, se han realizado diversos estudios arqueométricos en México,
especificamente en los sitios arqueoldgicos de Tlaxcala, Muxucuxcab, Caltimacan y Teopancazco. En dichos
lugares se han realizado pruebas de fosfatos, carbonatos, pH, residuos grasos y residuos proteicos. Dichos
estudios han permitido identificar cocinas e incluso el tipo de alimentos que fueron manipulados y
almacenados en la zona (Pingarron et al., 2014).

No solo en territorio mexicano se han realizado este tipo de investigaciones, sino que también se
han realizado investigaciones similares en antiguos asentamientos del valle de Azapa, ubicado al norte de
Chile. De las viviendas analizadas se verificaron los pardmetros anteriormente mencionados para poder
encontrar correlaciones entre diferentes variables y asi, junto con otras evidencias culturales y botanicas,
pudieron identificar zonas de almacenamiento y preparacion de alimentos, zonas de desechos y zonas de
rituales (Mufi6z. | & Cruz. J, 2005).

2. Definicién

La arqueometria es una rama relativamente nueva de la ciencia, cuya definicién ha ido cambiando
con el paso del tiempo. El origen de este concepto se le atribuye a la revista Archaeometry, la cual fue creada
en el afio 1958 por la Universidad de Oxford, especificamente por el Research Laboratory for Archaeology
and the History of Art. Una de las primeras definiciones de la arqueometria enuncia “Aplicacion e
interpretacion de datos en ciencias naturales en los estudios arqueoldgicos e historia del arte” (Montero. I,

Garcia. My Lépez. E, 2007). Sin embargo, con el paso del tiempo, esta y muchas otras definiciones fueron



rechazadas o criticadas debido a que no se consideraban lo suficientemente especificas para definir todo lo
que la arqueometria implicaba. Fue hasta el afio 2001 que se publicé en el libro Archaeometry in Europe in
the Third Millennium la definicion mas acertada, que se sigue utilizando en la actualidad, la cual define la

arqueometria de la siguiente forma:

La arqueometria es un campo interdisciplinario que se basa en la aplicacion de ciencias naturales y
los métodos fisicos y quimicos que existen para poder analizar a profundidad y obtener informacién sobre
piezas de arte u otro tipo de objetos que hayan sido manipulados por los humanos a lo largo de la historia.
La arqueometria se basa en dos objetivos especificos; el primero es el de utilizar la fisica, la quimica y la
biologia para desarrollar nuevas metodologias y tecnologias que permitan ampliar y facilitar la forma de
analizar objetos o lugares. Por otra parte, el segundo objetivo busca poder aplicar las metodologias
mencionadas anteriormente con el fin de extraer informacion histérica y cultural sobre las civilizaciones del
pasado (Sciuti, 2002).

3. Tipos de estudios arqueométricos

Para llevar a cabo un andlisis arqueométrico, es importante saber qué es lo que se desea determinar
en base al objeto o sitio de estudio. Estos estudios pueden clasificarse en cuatro tipos distintos, los cuales
son: Estudios de datacion, andlisis fisico-quimico de materiales arqueoldgicos, estudios paleo ambientales y
prospeccién geofisica y teledeteccion espacial. De cada uno de estos ambitos existen varias técnicas que se
pueden utilizar, sin embargo, se deben tomar en cuenta los siguientes factores para poder elegir el método
mas conveniente: tipo de material a analizar, versatilidad de la técnica, materiales y equipo disponible, tiempo

de trabajo, conocimiento personal de las técnicas, etc (Guirao, 2015).

a. Analisis fisico-quimico de materiales arqueoldgicos

Desde hace mucho tiempo se ha demostrado que la actividad humana es causante de la alteracion
de los ciclos naturales que se encargan de la formacién de suelos. En muchos sitios arqueoldgicos, se han
logrado determinar acumulaciones de metales, minerales, compuestos organicos y muchos otros tipos de
sustancias quimicas que han sido generadas por los humanos, sin embargo, todo esto no es posible analizarlo
a simple vista. Para ello, es necesario llevar a cabo un andlisis fisico-quimico, los cuales involucran el uso de
instrumentos de medicién que realizan mediciones y comparaciones entre varios tipos de muestras. Algunos
métodos requieren que las muestras tengan un tratamiento previo para poder ser analizadas. Muchos de estos
estudios involucran el analisis de un blanco y un grupo control para tener mayor confiabilidad sobre los

resultados. Entre los principales andlisis fisico-quimicos que sea realizan en arqueologia, debido a su



importancia para conocer sobre el contexto histérico del sitio de estudio, estan las pruebas de pH, fosfatos y
carbonatos (Ortiz, 2003).

Los fosfatos y los carbonatos, ademas de ser muy estables, se ha podido determinar que pueden
acumularse y permanecer intactos por casi mas de mil afios, siempre y cuando estos se encuentren en las
condiciones climaticas y ambientales adecuadas. El pH es uno de los parametros que se debe tomar en cuenta
al momento de analizar estos compuestos, ya que mantienen una relacion significativa estas variables, debido

a que el pH puede influir mucho en la conservacion y acumulacién de estas oxisales (Ortiz, 2003).

4. Importancia de las técnicas arqueometricas

La incorporacion de otras ciencias a la arqueologia ha sido fundamental a lo largo de los afios, ya
que, con el paso del tiempo, se han ido desarrollando técnicas que permiten adentrarse al pasado, de tal forma
que resulta mas facil la obtencién de informacion y la comprension de los sucesos de la antigliedad. En el
caso de esta tesis, las pruebas fisicoquimicas para fosfatos ayudan a comprender las actividades que se
realizaban en esta antigua civilizacion maya. El analisis de fosforo en forma de fosfatos es de gran
importancia en la arqueologia, ya que este elemento, al ser un componente principal en huesos, desechos
organicos (ya sea comida o materia fecal), tejidos, etc, en altas concentraciones en los antrosoles puede
indicar que dicho sitio era usado para acumular desechos humanos, preparar o consumir alimentos, incluso
podria indicar zonas de descanso o de encierro de animales. En el caso de que los antrosoles tuvieran bajas
concentraciones de fosfatos, podria demostrar que esas zonas tenian usos muy limitados (Mejia. E, Barba. L,
1988).

En el caso de este estudio, cabe mencionar que la relacion entre el estuco del piso de las
construcciones mayas y la concentracion de fosfatos es casi nula. Esto se debe a que la elaboracion del estuco
se realizaba mayormente con piedra caliza (compuesta de carbonato de calcio), cal (6xido de calcio) y
adhesivos naturales extraidos de arboles (Arcus Global, 2020). A partir de estos componentes, es notable la
ausencia de compuestos fosfatados en el estuco y, ademas, al ser un material que no estéa involucrado en el
ciclo biogeoquimico del fosforo, se podria deducir que la presencia de fosfatos en este piso habria sido
causada por actividades humanas, asi como las que se mencionaron en el parrafo anterior. Es por esto que el
estuco es un buen material para hacer las determinaciones, ya que los resultados obtenidos no serian afectados

por el fésforo que se encuentra de forma natural en el suelo.



B. Sitio de estudio
1. Historia del sitio arqueoldgico La Corona

El sitio arqueoldgico La Corona pertenecia a una antigua civilizacidn maya que se encuentra en la
region noroeste del departamento de Petén, cercana al parque Laguna del Tigre y también al sitio El Mirador
— Rio Azul y que forma parte del Proyecto Regional Arqueoldgico La Corona. Este sitio, también
denominado Sitio Q, fue descubierto de forma oficial durante la década de 1990, pero fue hasta el afio 2005

que se iniciaron con los trabajos de investigacion de este lugar (Ramirez, 2011).

2. Importancia del sitio y descubrimientos destacados

Este sitio que abarca un tramo de casi 40 km es de suma importancia debido a su ubicaciéon y a la
gran variedad de monumentos que se han descubierto en el lugar. Al ser una zona que cubre gran parte de la
frontera norte de Guatemala, se ha demostrado que el sitio comparte mucha informacién con Calakmul, la
cual es una antigua ciudad maya que, junto con Tikal y Palenque, eran de gran importancia para la

organizacion politica de las tierras altas (INAH, 2022).

Desde el afio 1965 hasta finales de la década de 1980 y principio de la década de 1990, se descubri6
que varios paneles y esculturas se encontraban distribuidos en Estados Unidos y Europa, ya que
lastimosamente estas piezas habian sido extraidas del sitio por saqueadores y vendidas a coleccionistas u
otros museos. Fue gracias a los trabajos de Peter Mathews, arquedlogo y epigrafista australiano, que pudo
determinar que muchas de las piezas que se encontraban alrededor del mundo compartian muchos rasgos en
cuanto a las inscripciones que estas tenian, lo que ayudo6 a armar lo que seria un catalogo con un total de 30
esculturas pertenecientes al sitio de la Corona (Canuto, M & Barrientos, T, 2011).

Uno de los descubrimientos mas recientes que se han dado en el sitio es el de una estela a la cual se
denomind como Altar 5. Esta es una pieza en la que se puede observar a un rey sentado de perfil que mira
hacia el lado izquierdo. En este mismo relieve se puede ver un tipo de cetro conformado por una serpiente de
2 cabezas y ademas se ven otras 2 cabezas humanas que representan a los dioses de La corona (Kwei, 2018).
Esta y muchas otras piezas encontradas en el sitio han demostrado que el sitio arqueoldgico La corona, era
de vital importancia en cuanto a vinculos politicos, ya que las esculturas han brindado informacién sobre
gobernantes, principes, princesas e hijas de gobernantes de Calakmul, asi como su relacién con la dinastia
Kaanul y Dzibanche (Canuto, M & Barrientos, T, 2011).
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C. Caracteristicas del fosforo en el suelo
1. Ciclo del fosforo

El fosforo es un elemento que se considera altamente esencial para que una planta pueda crecer
correctamente o para el desarrollo 6ptimo de organismos mas complejos como los animales. El fésforo se
puede encontrar en la naturaleza en forma de iones fosfatos, los cuales provienen de rocas sedimentarias que
sufren un proceso de meteorizacién, en el cual se dan varias alteraciones y transformacién provocadas por
procesos quimicos y fisicos. Los principales factores que contribuyen a la meteorizacion del suelo son la
temperatura y la lluvia (Aristizabal et al., 2011). Los compuestos fosfatados son absorbidos por las plantas y
utilizan los iones fosfato en procesos como: conformacion de acidos nucleicos, sintesis de fosfolipidos y
fosfoproteinas, produccion de enzimas, proteinas, membranas del citoplasma y principalmente, actividad
bioenergética para la sintesis de ATP y ADP (Mixquititla & Villegas, 2016).

Segun la cadena trofica de cada organismo, estos nutrientes fosfatados se iran transfiriendo a través
de diferentes depredadores, hasta que la materia orgénica sea excretada o también que el organismo muera.
De esta forma, el fésforo puede regresar al suelo y posteriormente transportado por medio de los
escurrimientos pluviales hacia cuerpos de agua, en donde se sedimentan. EI movimiento de las placas
tectdnicas provoca un fenémeno geoldgico llamado levantamiento. El levantamiento es un proceso en donde
algunas partes de la superficie de la tierra se elevan, y es gracias a esto que los diversos compuestos fosfatados

pueden regresar a la tierra e iniciar nuevamente con el ciclo (UCMP, 2020).

2. Formas de fosforo en el suelo

El fésforo es un elemento disponible en la corteza terrestre que se caracteriza por ser altamente
reactivo, ya que se ha logrado demostrar su presencia en mas de 170 compuestos minerales, pero ademas de
esto, los minerales que contienen fésforo pueden transformarse con el paso del tiempo, permitiendo que este
elemento pueda encontrarse de 3 formas distintas en la naturaleza: no I4bil, 1abil y fésforo en solucién (Rossi
et al, 2006)

El fosforo no 1abil es la primera forma en la que se puede encontrar este elemento. El fésforo no
labil se encuentra usualmente en forma de apatita, que es un mineral de fosfato de calcio, sin embargo,
también existen otros minerales que puede formar el fésforo, por ejemplo, es capaz de formar minerales con
metales como: aluminio, hierro, plomo, estroncio, bario, cesio, etc. Todos estos se caracterizan por ser
practicamente insolubles, por lo que ninguna de estas fuentes de fosforo es vital para que los organismos
vivos puedan absorberla. Estos minerales deben pasar por el proceso de meteorizacion para que puedan

transformarse en la forma labil que si es un suministro directo para las plantas u hongos (GRDC, 2009).
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Por otra parte, el fosforo labil es el que se encuentra disponible para la obtencion de los organismos.
Este se puede encontrar en su forma organica o inorganica. El fosforo organico proviene de la biomasa
microbiana y también de la materia organica presente en la zona que se encuentra en el suelo. Esta es una
fuente P que esta presente en diversas formas, ya sea como &cidos nucleicos (ARN y ADN), fosfolipidos,
polifosfatos, nucleoproteinas, fosfoazlcares o incluso fosfatos de adenosina, los cuales son una forma menos
comun (GRDC, 2009).

El fosforo inorganico labil es el que se encuentra en su mayoria en forma de ion ortofosfato PO,73,
proveniente de la meteorizacion de muchos minerales. Esta forma mantiene un equilibrio con la solucién del
suelo, ya que es la forma que mas proporciona a este elemento para la absorcion de las plantas y, ademas,
sirve para evitar cambios de concentracién muy drasticos en dicha solucion (Tapia & Garcia, 2013). En el
caso de esta investigacion, esta es la forma en la que se encontrard el fosforo que se desea determinar en los
suelos de estuco, ya que el fosforo proveniente de materia organica se transforma en los iones ortofosfato,

los cuales son los que se mantienen estables en el suelo sin sufrir cambios.

Por dltimo, esté el fésforo soluble, el cual se encuentra en la solucién de suelo y es la forma mas
aprovechable para las plantas y hongos debido a su disponibilidad inmediata. La concentracion de este
nutriente se mantiene en constante equilibrio tal y como se mencioné anteriormente, pero la abundancia
puede variar segun la relacién entre suelo y agua que exista en la zona. El fésforo se puede encontrar de 2
formas distintas: fosfatos diacidos y monoéacidos, con una férmula molecular H,POs y HPO4s

respectivamente (Vasquez et al, 2004).

3. Factores que afectan a la obtencion de fosforo del suelo

La cantidad de fosforo disponible en el suelo es algo que puede variar de gran manera en el suelo,
ya que este se ve altamente influenciado por las propiedades del ambiente, de los organismos que habitan el
lugar y también las propiedades del suelo. Todos estos factores pueden provocar cambios en la intensidad,

cantidad, el poder tampdn del fésforo y su difusion.

La humedad es uno de los principales factores, ya que el agua, aparte de solubilizar los fosfatos,
sirve como medio de transporte para que estos nutrientes puedan ser absorbidos por las raices. Es por esto
que, en lugares con periodos de sequias muy marcados, es habitual que el fésforo permanezca mineralizado,
es decir, en su forma inorganica (Munera & Meza, 2012). La textura de la tierra es otro factor que va muy de
la mano con la humedad, ya que los suelos de textura gruesa pueden retener un menor contenido de agua que

los de textura fina, lo cual impide la adsorcién de los aniones fosfato (Sanzano, 2019).

El pH también puede afectar a la cantidad de fésforo disponible, ya que, al estar sometido en
soluciones muy acidas o muy alcalinas, se puede dar la fijacion de este elemento en forma de ortofosfatos
complejos de hierro y aluminio muy poco solubles (Sanguino, 1961). Es por esto que el rango adecuado para
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obtener la mayor disponibilidad de fosforo es entre 6.5 y 7.5. Existen varias técnicas para ajustar el pH del
suelo por medio de fertilizacién con azufre o con yeso. Cuando se utilizan fertilizantes que acidifican el suelo
alcalino, se produce un aumento en la cantidad de microorganismos y su actividad, lo que genera una mayor

fuente de P orgénico labil (K+S Minerals and Agriculture, s.f).

Las propiedades mineraldgicas del suelo son fundamentales para comprender la adsorcion de los
aniones de ortofosfatos. Dependiendo de la cantidad y el tipo de arcilla que contenga el suelo se puede tener
una mayor afinidad. Un ejemplo podrian ser los suelos volcéanicos, ya que estos poseen arcillas aldfanas. Este
tipo de arcilla presenta cargas negativas y positivas, por lo que pueden atraer a los iones fosfato y fijarlos
para aumentar la cantidad de este nutriente en el suelo (Ramirez, 2009). Los estudios realizados anteriormente
en viviendas mesoamericanas demuestran que los materiales con los que se fabrica el estuco, poseen las
propiedades adecuadas para la adsorcidn de los iones ortofosfatos. La porosidad y liviandad del estuco son
aspectos mencionados anteriormente que permiten la absorcién de desechos orgénicos y la adhesion de las

moléculas a su superficie

D. Analisis fisicoquimico del fosforo
1. Métodos de extraccion del fésforo

A través de los afios se han ido desarrollando varios métodos de extraccién del fosforo del suelo, sin
embargo, entre los mas conocidos y eficientes estan los métodos de Bray y Kurtz, el método de Mehlich 1y
el método de extraccion de Olsen. ElI método de Bray y Kurtz fue desarrollado en el afio de 1945 y en la
actualidad sigue siendo considerado como uno de los mas efectivos para recuperar la mayor cantidad de
fosforo en el suelo. Este método consiste en utilizar una solucién de fluoruro de amonio (NH4F) mezclada
con acido clorhidrico diluido (HCI) para solubilizar el fésforo por medio del efecto del pH y los iones H*.
Los iones fluoruro (F°) se encargan de reducir la actividad de los iones de calcio, hierro y aluminio ya que se
forman complejos con estos mismos metales, provocando asi la liberacidn del fosforo e impidiendo que este

vuelva a ser adsorbido por el suelo (Garcia & Ballesteros, 2006).

El método de Mehlich 1 es aquel que utiliza una solucién extractora compuesta por una mezcla de
acido clorhidrico y &cido sulfdrico. Estos 2 acidos permiten que el fésforo labil del suelo sea soluble gracias
al efecto que genera el pH en los fosfatos. A diferencia del método de Bray y Kurtz, este método es mas
accesible en cuanto a lo econdmico, debido a que estos reactivos se encuentran con mayor disponibilidad que

el fluoruro de amonio que se utiliza con Bray y Kurtz.

Ademas de los dos métodos mencionados anteriormente, existe otra técnica de extraccion que se
utiliza especialmente para suelos calcareos. EI método de Olsen funciona por medio de una solucion de

bicarbonato de sodio 0.5 M. Esta solucion permite que los iones de calcio, aluminio y hierro reduzcan su
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actividad, formando oxi-hidroxidos de estos elementos, aumentando la solubilidad del fésforo (Zalba et al.,
2002).

Cabe recalcar que los métodos de Olsen, Mehlich 1y Bray y Kurtz solo funcionan en rangos muy
especificos de pH, algunos solo funcionan para suelos alcalinos y otros solo para suelos acidos o neutros, sin
embargo, existe el método de Mehlich 3, el cual consiste en una solucion extractante que funciona para una
amplia variedad de elementos como: fdsforo, potasio, magnesio, manganeso, cobre, hierro, etc, en diferentes
condiciones de pH. Esta solucion estd compuesta por una mezcla de: acido acético 0.2 M, nitrato de amonio
0.25 M, fluoruro de amonio 0.015 M, EDTA y &cido nitrico para ajustar el pH. La forma en la que se extrae
el fésforo con este método es similar al método de Bray y Kurtz, con la Unica diferencia que este usa otro
acido que ayuda a la obtencion del fosforo, ademas, esta solucién no se neutraliza tanto con el carbonato de

calcio de los suelos calcareos, lo cual lo vuelve un método muy eficaz (Mehlich, 1985).
2. Método de Murphy y Riley

El método de Murphy y Riley desarrollado en el afio de 1962 permite la determinacion de fésforo
en el suelo por medio de una reaccion colorimétrica. Posterior a la preparacién de la muestra de suelo
utilizando el método de Bray y Kurtz, se realiza este analisis en donde se trabaja en un medio acuoso con un
pH casi de 1. La reaccién que se realiza durante este proceso permite que los iones molibdato, ortofosfatos y
los iones antimonio se reduzcan por la accién del acido ascérbico, dando como producto un complejo azul
de fosfomolibdeno que puede medirse por medio de espectroscopia UV-Vis a una longitud de onda de 880
nm. Una de las ventajas que este método ofrece es que no es tan sensible a la interferencia de otro tipo de
iones que pueden encontrarse en el suelo, como lo son los cloruros. Otra ventaja que posee es que el tiempo
de reaccion es relativamente corto, ya que alcanza la coloracién deseada en 10 minutos y ademas esta puede
mantenerse estable por casi 24 horas (Cai. T, R, Yost & W. Olsen, 1994).

3. Espectroscopia UV-Vis

La espectroscopia UV-Vis es una técnica de andlisis muy utilizada en el laboratorio ya que su
funcionamiento se basa en la capacidad que tienen las sustancias de absorber radiacion del rango ultravioleta
visible, el cual abarca longitudes de onda desde los 160 hasta los 780 nandmetros. Cada sustancia posee una
longitud de onda de absorcién Unica debido a los diferentes enlaces que pueden poseer, ya que estos requieren
de diferentes cantidades de energia para promover los electrones de un estado basal a un estado excitado.
Entre las principales ventajas que se tienen al usar esta técnica, podemos mencionar que: es un equipo
relativamente barato y sencillo de operar, los resultados se obtienen de forma rapida y no es destructivo, ya

que permite que las muestras sean reutilizadas (Universidad de Alicante, 2022).
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El alcance de esta poderosa técnica ha permitido que sea aplicada a diversas ramas de la ciencia. En
bioquimica, la espectroscopia UV-Vis permite realizar analisis de moléculas organicas muy complejas, como
lo son los &cidos nucleicos o las proteinas, ya que es posible identificar grupos funcionales de estas
macromoléculas (Mettler Toledo, 2022). Por otra parte, en la industria de alimentos se puede utilizar para
determinar el contenido de azdcar en diversos productos, ya sea en bebidas carbonatadas, dulces, frutas, etc.
Otras aplicaciones importantes se hacen en la industria de medicamentos, cosméticos, biologia, petroquimica

y arqueologia.
4. Validacion de un método analitico

Cualquier método de andlisis quimico utilizado en un laboratorio siempre debe ser evaluado con el
fin de verificar que los resultados que se obtienen son vélidos y que tienen congruencia con el propdésito del
estudio. De esta manera, se puede demostrar que el método validado puede ser reproducible por otros
investigadores, cumpliendo siempre con las normas internacionales que existen. En el caso del andlisis de
fosfatos, se busca que cumpla con las normas ISO 17025, ya que estas son las que se encargan de otorgar las
acreditaciones a los laboratorios de ensayo y calibracién. Para ello, es necesario que el método que se desea
validar sea sometido a pruebas que demuestren la precision y exactitud de los resultados que pueden
obtenerse (UNODC, 2010).

En este caso, se busca demostrar que el método planteado es adecuado para poder medir fosfatos en
pisos de estuco. Para ello, se debe describir claramente todos los materiales empleados (cristaleria, equipo y
reactivos) y las condiciones de trabajo. También se debe tomar en cuenta las siguientes caracteristicas de
desempefio: Porcentaje de recuperacion, limite de deteccién, precision, repetibilidad, reproductibilidad y
controles. Otras herramientas importantes para poder validar un método analitico son: uso de blancos y
estandares, patrones de medida y pruebas estadisticas (EURACHEM, 2005).

El porcentaje de recuperacion es un pardmetro que indica la capacidad de un método de determinar
de forma cuantitativa el analito de una muestra, en comparacién con la concentracién real que fue adicionada
al estandar de referencia. El porcentaje de recuperacion de un método analitico no necesariamente tiene que
ser del 100%, sin embargo, si es necesario que los valores obtenidos sean estables, reproducibles y precisos
(UNODC, 2010). Este se puede calcular de la siguiente forma:

) Conc.Observada
(1) %Recuperacion = x100
Conc. Esperada

El limite de deteccion (LOD) es un pardmetro que permite determinar cual es la concentracion
minima de un analito que puede ser detectada por el equipo y distinguirse del ruido de forma confiable. La

forma de estimar el limite de deteccion de un proceso analitico es por medio del analisis de blancos de la
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matriz de la muestra seleccionada, de los cuales se obtiene el promedio (representado como Xpianco) Y S€

suman 3 desviaciones estandar (representado con la letra s) (UNODC,2010).

(2)LOD = Xpanco + 3 X s

La precision de un método analitico se mide en condiciones repetibles y reproducibles. Para poder
medir la repetibilidad de un método, se debe trabajar en intervalos de tiempo corto, con los mismos
materiales, en el mismo equipo y el mismo laboratorio. Este pardmetro se suele medir en términos de
coeficientes de variacion o de desviacion tipica, en base a los resultados de los patrones analizados. Por otra
parte, la reproducibilidad de un método se puede determinar variando alguna de las condiciones mencionadas

anteriormente y observar si se dan alteraciones en los resultados.
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V. METODOLOGIA

A. Investigacion

El presente proyecto de investigacion se realizé con un enfoque cuantitativo de tipo correlacional y
con un disefio no experimental transeccional. De esta forma se pretende demostrar que los resultados
obtenidos con el kit de campo se asemejan al método convencional de laboratorio, ambos basandose en la
técnica colorimétrica de Murphy y Riley y asi, confirmar la confiabilidad de los resultados que ofrece el kit
de fosfatos con tiras reactivas de la marca Merck por medio de una escala colorimétrica. Las listas de

reactivos, equipo y cristaleria utilizada se muestran en la seccién de anexos.

B. Hipdtesis
1. Hipétesis nula (Ho): El porcentaje de aciertos de los resultados del kit de campo en comparacion

con el método analitico es menor o igual al 80%

2. Hipdtesis alternativa (Ha): El porcentaje de aciertos de los resultados del kit de campo en
comparacion con el método analitico es mayor al 80%

C. Muestreo

1. Poblacion

Pisos de estuco maya recolectados en el sitio arqueolégico La Corona, ubicado en Petén, Guatemala.
2. Criterio de inclusién y exclusion de los objetos de estudio

La matriz de las muestras de suelo se limitd Unicamente a ser de estucos de una antigua construccion
maya prehispanica.

3. Tipo de muestreo

Se llevé a cabo un muestreo no probabilistico por juicio, ya que se buscaban muestras que fueran
de estuco. Para ello, el equipo del departamento de arqueologia de la UVG llevé a cabo la recoleccién de una
muestra de piso de estuco por cada metro cuadrado en el area de interés. Estas fueron almacenadas en bolsas
de polietileno herméticas e identificadas con la fecha y los datos de la zona de trabajo, que en este caso
pertenecen a la suboperacion CR164C de la estructura 14S-10 ubicado en la plaza 2 del Grupo 14S-1, también
llamado “Caballito”.
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4. Tamano de la muestra

El total de muestras de estuco recolectadas en dicho sitio arqueoldgico fue de 50.

D. Metodologia

1. Tratamiento previo de las muestras

Las muestras de suelo recolectadas se sometieron a un proceso de secado y de homogeneizacion

para evitar cualquier rastro de humedad y también para mejorar la superficie de contacto con los reactivos,
con el fin de obtener una mejor recuperacién de los fosfatos. El procedimiento se realizé de la siguiente

forma.

Traspasar las muestras a moldes de aluminio y secar en un horno durante 4 horas a una temperatura
de 110°C.

Traspasar las muestras secas a un mortero y pulverizar hasta conseguir un polvo fino.

Pesar las muestras y guardar en bolsas herméticas previamente identificadas.

2. Preparacion de controles de la matriz estuco

Se fabricaron 8 muestras artificiales de estuco con concentraciones de fosfatos de 0, 42, 63, 84, 105,

126,147 y 168 ppm. El procedimiento para la elaboracion de los estucos se realiz6 de la siguiente forma:

En un beaker de 100 mL se agregaron 0.350 g de fosfato diacido de potasio (KH.PO.) para crear la
solucién madre.

En 6 balones de 50 mL, se prepararon las soluciones hija de 42, 63, 84, 105, 126,147 y 168 ppm
utilizando 2, 3, 4, 5, 6,7 y 8 ml respectivamente de la solucion madre.

Utilizando moldes de silicona, se agreg6 a cada uno una mezcla de 15 g de carbonato de calcioy 5
de arena y posteriormente se les agreg6 6 ml de las soluciones hijas correspondientes.

Se calentaron por 1 hora con 20 minutos a una temperatura de 110°C y luego se almacenaron en
bolsas herméticas.

3. Preparacion de la solucion écida, alcalina y la solucién extractora

a.
b.
C.

En un balén de 500 mL, preparar una solucién 0.5 M de bicarbonato de sodio.
En un balén de 100 mL, preparar una solucién 1 M de hidréxido de sodio.
En un baldn de 50 mL, preparar una solucion 3M de acido sulfurico.

4. Preparacion de las muestras de tierra — Método de Olsen

Qoo

Mezclar la muestra de suelo y la solucién extractora en una proporcion 1:50 en beakers de 100 mL.
Agitar a 200 rpm durante un tiempo aproximado de 45 minutos a temperatura ambiente.

Filtrar al vacio y recuperar las muestras en nuevos beakers.

Traspasar 15 mL de cada muestra a un tubo de ensayo y neutralizar con 1 mL de la solucién de &cido
sulfarico.
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5. Preparacion para el método analitico de laboratorio — Método de Murphy y Riley

a. Previo a analizar las muestras, preparar una muestra en blanco con agua destilada y un control con
una solucién de fosfatos de concentracién conocida.

b. En uno de los tubos de ensayo que contiene 5 mL de muestra previamente preparada, agregar 5
gotas del reactivo POs-1, el cual contiene iones molibdato. Agitar el tubo de ensayo en el vortex
para homogenizar la solucion.

c. Después, agregar 1 microcucharadas del reactivo PO4-2, el cual contiene acido ascorbico. Agitar
vigorosamente en el vortex hasta disolver por completo el reactivo.

. Dejar reposar por 5 minutos y luego introducir la muestra en la cubeta de cuarzo de 10 mm.

e. Medir la concentracion de fosfatos en el espectrofotémetro Spectroquant Prove 300.

6. Comparacion con el kit de campo

a. Repetir el proceso de extraccion por el método de Olsen para 30 muestras seleccionadas
aleatoriamente y los estucos, utilizando ahora con una proporcién 1:5 con 5 gramos de suelo y 25
ml de solucion extractora. En este caso, las muestras se agitaron manualmente durante 15 minutos
y se omitid el proceso de filtrado.
Tomar una tira de ensayo e introducirla en la muestra preparada.
Colocar una gota del reactivo PO4-1 en la zona de reaccion de la tira y esperar 1 minuto hasta que
se dé el cambio de coloracion.

d. Determinar la concentracion de fosfatos por medio de la escala colorimétrica.

7. Validacion del kit de campo e intercomparacion con el método analitico

Durante esta etapa se llevé a cabo el montaje y la verificacion parcial del método cuantitativo para
la determinacion de fosfatos disponibles en suelo por medio del método colorimétrico de Murphey y Riley,
utilizando la técnica de espectrofotometria UV-Vis. El método fue desarrollado en un espectrofotometro
Spectroquant Prove 300 y celdas de cuarzo de 10 mm de longitud. Se realizaron 6 réplicas en dias
consecutivos utilizando los 8 estucos artificiales como patrones y se analizaron los diferentes pardmetros
mencionados anteriormente para verificar el método (limite de deteccién, limite de cuantificacion,
sensibilidad, rango dindmico, limite de linealidad, repetibilidad, reproducibilidad, controles y porcentaje de
recuperacion). Ya teniendo el método validado, se analizaron las 50 muestras de suelo en triplicado para
determinar la concentracion de fosfatos en esa zona del sitio arqueoldgico.

Para probar la reproducibilidad del kit de campo, se realiz6 una prueba de aciertos y desaciertos para 4
controles de diferentes rangos de concentraciones y 30 muestras seleccionadas aleatoriamente. Estas se
analizaron para determinar si las concentraciones de fosfatos correspondian a los resultados obtenidos con el
método analitico.
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VI. RESULTADOS Y DISCUSION
A. Resultados de la verificacion parcial del método analitico y

concentraciones de las muestras reales

Para la verificacion parcial del método analitico UV-Vis para la determinacién de la concentracion
de fosfatos en suelos calcareos, especificamente pisos hechos a base de estuco, se midieron los siguientes
parametros: limite de deteccidn, limite de cuantificacién, sensibilidad, rango dindmico, limite de linealidad,
repetibilidad, reproducibilidad, controles y porcentaje de recuperacion, con el fin de determinar que tan
precisos y confiables eran los resultados obtenidos (los calculos de dichos parametros se presentan en la

seccion de anexos).

El rango dindmico, porcentaje de recuperacion y el limite de la linealidad se calcularon a partir de
los 6 ensayos independientes realizados en el laboratorio y del rango lineal de trabajo generado a partir de un
grafico de absorbancia vs la concentracion de fosfatos (1.33 ppm PO4* hasta 4.26 ppm PO.%). El equipo ya
estaba previamente calibrado, por lo que se obtuvo un valor R? = 1, lo que indica una linealidad muy buena
durante todos los ensayos. Se obtuvo un porcentaje de recuperacion del 88.7% (Ver el Cuadro No.2) con una
desviacién estandar de 0.0286, lo cual indica que los resultados se mantienen en un rango aceptable.

En cuanto a los limites de deteccién y cuantificacion, se obtuvieron valores de 0.101 ppm PO.* y
0.336 ppm PO.* respectivamente, los cuales fueron determinados por medio de la obtencién de la desviacion
estandar de la concentracién de fosfatos disponibles en el blanco de la matriz, correspondiente a los estucos
elaborados en el laboratorio (ecuaciones (1) y (2) en el apartado de marco tedrico). A partir de estos valores
fue posible determinar otros pardmetros importantes. El grafico de absorbancia vs concentracién de fosfatos
indica que el limite de linealidad de nuestra curva de calibracion es de 4.26 ppm PO4*, lo que nos indica que
el rango dinamico en el que se trabaja es de 3.93 ppm PO, a partir del limite de cuantificacion. Es importante
mencionar que estas no son las concentraciones reales en los estucos, ya que las muestras se encuentran
diluidas durante el analisis, por lo tanto, después de obtener los resultados del equipo, se tienen que hacer los

calculos estequiométricos correspondientes para estimar la concentracion real de fosfatos en el suelo.

20



Cuadro No. 1 — Parametros calculados para la verificacion parcial del método analitico

A) Sensibilidad
De calibracién (m) 0.853
Analitica 37.1

B) Limite de deteccién
Smin 1.43
LOD 0.101 ppm

C) Limite de cuantificacion
Squant 1.62
LOQ 0.336 ppm

D) Rango dinamico

Rango dindmico ‘ 3.93ppm

E) Limite de linealidad

Limite de linealidad ‘ 4.26 ppm
Con base en los resultados de los parametros medidos para la validacion del método, se puede

determinar que estos son aceptables, por lo tanto, el método se considera confiable, por lo que se puede
aplicar esta metodologia para llevar a cabo el analisis de las muestras pertenecientes al sitio arqueoldgico La

Corona.

Cuadro No.2 Concentraciones de fosfato disponible en los estucos fabricados en laboratorio

Muestras [PO+] ppm [PO+] ppm Desviacion Coeficiente de
Control (Valor Estimado) promedio Estdndar ppm Variacion %
Estuco 1 0.830 2.07 0.0130 0.629
Estuco 2 1.24 2.46 0.0114 0.464
Estuco 3 1.65 2.86 0.0259 0.904
Estuco 4 2.09 3.12 0.0255 0.817
Estuco 5 2.48 3.53 0.0114 0.323
Estuco 6 2.90 3.84 0.0487 1.27
Estuco 7 3.35 4.26 0.0192 0.451

En el cuadro se observa el valor promedio de las concentraciones promedio de réplicas realizadas
en triplicado y en dias distintos. El coeficiente de variacion presenta valores muy pequefios, lo cual nos indica
que la media si es representativa para cada resultado obtenido de los diferentes estucos fabricados en el
laboratorio. Las concentraciones experimentales muestran una variacion considerable en comparacion a los
resultados esperados. Esto se debe a que los materiales utilizados para la elaboracion de los controles (arena
y carbonato de calcio), estaban contaminados con fosfatos, por lo que se tuvo que realizar la determinacion
de fosfatos en un blanco de la matriz, del cual se obtuvo una concentracion de 1.33 ppm con una desviacion

estandar de 0.029 ppm, mismo que coincide con el valor del intercepto de la siguiente grafica, en donde se
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muestran las concentraciones esperadas vs las concentraciones obtenidas de forma experimental. Teniendo
el valor promedio de la contaminacion de los estucos, se puede hacer la correccion de las concentraciones,
siendo estos nuevos resultados, la concentracion real de los estucos fortificados. Dichos valores corregidos

son los que se utilizaron para calcular el porcentaje de recuperacion.

Figura No.1 — Gréafico de comparacion entre concentracion de fosfatos estimada vs concentracion
experimental

Concentracion de fosfatos experimental vs tedrico
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El intercepto confirma la concentracion de fosfatos en el blanco de la matriz, demostrando la

contaminacion que presentaban los materiales utilizados para la fabricacion de estucos.

Cuadro No.3 — Correcciones a las concentraciones de fosfatos

Muestras [PO+] ppm [PO+"] ppm (Valor Porcentaje de
Control (Valor Estimado) Corregido) Recuperacién %
Estuco 1 0.830 0.740 89.2%
Estuco 2 1.24 1.12 90.6%
Estuco 3 1.65 1.53 92.7%
Estuco 4 2.09 1.79 85.6%
Estuco 5 2.48 2.20 88.8%
Estuco 6 2.90 251 86.4%
Estuco 7 3.35 2.93 87.5%

Los resultados de las 50 muestras analizadas mostraron concentraciones de fosfatos variadas, siendo
la méas baja de 57.7 ppm y la més alta de 108 ppm, con una concentracion promedio de 82.0 ppm y una
desviacién estandar de 13.3 ppm. A continuacion, se presenta el Cuadro No.4 con todas las concentraciones
reales obtenidas (Los resultados originales de las muestras diluidas pueden verse en el Cuadro No.6 en la

seccion de anexos).
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Cuadro No. 4 — Resultados de las muestras arqueoldgicas de matriz estuco

[PO+]  Desviacion Estandar

ppm en de las muestras
#Muestra Codigo de identificacion  estucos (ppm)
1 CR164C-2-2-3 (7) 70.0 0.0131
2 CR164C-2-2-3 (1) 72.8 0.0123
3 CR164C-2-2-3 (2) 66.8 0.00707
4 CR164C-2-2-3 (6) 103 0.00506
5 CR164C-2-1-1 (5) 69.2 0.0180
6 CR164C-2-1-1 (4) 74.8 0.0262
7 CR164C-2-2-3 (5) 57.6 0.00707
8 CR164C-2-2-3 (4) 74.5 0.00837
9 CR164C-2-2-3 (3) 81.4 0.00435
10 CR164C-2-1-1 (1) 84.3 0.0165
11 CR164C-2-1-1 (2) 81.4 0.0101
12 CR164C-2-1-1 (3) 83.1 0.00837
13 CR164C-1-2-3 (1) 88.6 0.0101
14 CR164C-1-2-3 (2) 101 0.00837
15 CR164C-1-2-3 (3) 101 0.00435
16 CR164C-1-2-4 (1) 64.1 0.0101
17 CR164C-1-2-4 (2) 75.1 0.0131
18 CR164C-5-2-2 (1) 75.5 0.0167
19 CR164C-5-2-2 (2) 89.3 0.00707
20 CR164C-5-2-2 (3) 95.0 0.00506
21 CR164C-6-1-1 (1) 89.4 0.00435
22 CR164C-6-1-1 (2) 61.2 0.00837
23 CR164C-6-1-1 (3) 73.8 0.0180
24 CR164C-6-1-1 (4) 58.8 0.0109
25 CR164C-6-1-1 (5) 58.5 0.00435
26 CR164C-6-2-2 (1) 89.6 0.0101
27 CR164C-6-2-2 (2) 77.2 0.0165
28 CR164C-6-2-2 (3) 90.1 0.0180
29 CR164C-6-2-2 (4) 69.9 0.00837
30 CR164C-6-2-2 (5) 99.1 0.00869
31 CR164C-6-2-2 (6) 88.9 0.00869
32 CR164C-6-2-2 (7) 105 0.00707
33 CR164C-9-2-2 (1) 99.3 0.00435
34 CR164C-8-2-2 (1) 67.2 0.0123
35 CR164C-8-2-2 (2) 74.5 0.00837
36 CR164C-8-2-2 (3) 94.4 0.00837
37 CR164C-9-2-2 (2) 80.6 0.00837
38 CR164C-9-2-2 (3) 69.7 0.00435
39 CR164C-9-2-2 (4) 76.3 0.00435
40 CR164C-9-2-2 (5) 77.5 0.00837
41 CR164C-10-2-2 (1) 84.0 0.0101
42 CR164C-10-2-2 (2) 103 0.00435
43 CR164C-10-2-2 (3) 69.4 0.00837

23



[PO+]  Desviacion Estandar

ppm en de las muestras
#Muestra Cadigo de identificacion  estucos (ppm)
44 CR164C-11-2-2 (1) 83.8 0.0131
45 CR164C-11-2-2 (2) 108 0.00506
46 CR164C-11-2-2 (3) 77.2 0.00506
47 CR164C-11-2-2 (4) 90.4 0.00506
48 CR152C-1-2-2 93.7 0.0123
49 CR152C-1-2-2 85.5 0.0123
50 CR152C-3-3-3 96.7 0.0123

B. Interpretacion de las concentraciones de fosfato

Las muestras de suelo de estuco pertenecen a la suboperacion CR164C de la estructura 14S-10
ubicado en la plaza 2 del Grupo 14S-1, también llamado “Caballito”. De esta estructura se analizaron las
unidades CR164C-1, CR164C-2, CR164C-5, CR164C-6, CR164C-8, CR164C-9, CR164C-10 y CR164C-
11, de las cuales se obtuvieron las muestras a profundidades de 0.64 m, 0.79 m, 0.56 m, 0.82 m, 0.56 m, 0.41

m, 0.37 my 0.31 m respectivamente.

El analisis arqueolodgico efectuado por Muralles (2022), indica que la estructura constaba de 3
etapas constructivas compuestas de una plataforma elevada y 2 terrazas. Segln otros hallazgos que se
reportan, en el sitio se encontraron muestras de ceramica, carbon, obsidiana, hueso humano, pedernal, litica,
entre otros, ademas del suelo de estuco. El uso de este sitio por parte de la élite para realizar diversas
actividades y posteriormente utilizado para elaborar un tipo de depésito ritual, podria explicar la presencia

de fosfatos en el suelo.

Estudios realizados en el proyecto de Piedras Negras, en el departamento de Petén, Guatemala,
indican que las concentraciones de fosfatos se consideran relativamente altas cuando superan los 100 ppm,
intermedio entre 60 y 100 ppm y niveles relativamente bajos cuando es menor a 60 ppm. Tomando en cuenta
que el promedio de concentracion de fosfatos en el sitio fue de 82.0 ppm y en el sitio se encontraron muestras

de ceramica, podria indicar algin tipo de depdsito para desechos organicos (Parnell et al., 2001).

El proyecto de piedras negras presenta estudios de fosfatos en los sectores C, Jy O & N.
Basandonos en la clasificacion mencionada anteriormente, el sector ¢ presenta concentraciones altas y bajas,
el sector j posee concentraciones solo en el rango bajo y el sector O & N tiene muestras con concentraciones
de todos los rangos, desde los 9 ppm hasta los 140 ppm. Este estudio complement6 los resultados de las
concentraciones de fosfatos con la densidad de ceramica encontrada en el lugar para determinar la actividad
humana, asi que, si nos basamos en este criterio, las muestras analizadas del sitio arqueoldgico La Corona se
encuentran en el rango intermedio de concentracion, indicando altas probabilidades de actividad humana
(Parnell et al., 2001).
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C. Validacion y adaptacion del kit de campo para fosfatos

Investigaciones anteriores de sitios arqueoldgicos, tanto como en Piedras Negras como en La
Corona, muestran un rango muy amplio de concentraciones de fosfatos que se pueden determinar en el suelo,
por lo que se buscd un método con una escala colorimétrica semicuantitativa capaz de abarcar la mayor
cantidad de resultados posibles. Debido a esto se modificé el procedimiento de extraccion de fosfatos. El
primer paso fue modificar la proporcion entre la cantidad de muestra y la cantidad de solucion extractora, ya
que se buscaba diluir lo menos posible la muestra, por lo que se Ileg6 a una proporcion 1:5, utilizando 5

gramos de muestra 'y 25 ml de solucién extractora.

Otra modificacion realizada fue la del tiempo y modo de agitacion, reduciendo el tiempo a 20
minutos de agitacion de forma manual. Finalmente, la Gltima modificacion realizada fue la eliminacion del
proceso de filtrado, ya que al no utilizar un equipo UV-Vis para hacer las lecturas, la turbidez de la solucién
no se vuelve una fuente de error de los resultados. Las modificaciones permiten reducir el tiempo de anélisis
de una muestra considerablemente, ya que con el método analitico tomaba alrededor de 1 hora para analizar

la muestra, mientras que, con el nuevo método de campo, toma alrededor de 35 a 40 minutos en analizarlas.

Para validar el método, se realiz6 una prueba de aciertos y desaciertos de 30 muestras aleatorias
y 4 grupos control de matriz estuco con concentraciones de fosfatos de 115 ppm, 240 ppm, 500 ppm y 1100
ppm. Todas se realizaron en triplicado y se compararon los valores obtenidos con el método analitico para
ver si el rango de color indicado por las tiras reactivas corresponde al rango real. Los resultados se presentan

a continuacion en el Cuadro No.4.

El Cuadro No.4 indica que se obtuvo un total de 30 aciertos de 34 muestras analizadas, lo cual
representa el 88.2% de la poblacion analizada, lo cual indica una exactitud aceptable. Los desaciertos
obtenidos se deben a errores procedimentales debido a que se contaminaron las tiras reactivas durante el

analisis.

Tomando en cuenta las modificaciones realizadas y todos materiales utilizados, para armar el
kit de campo se necesitan los siguientes reactivos: solucién de bicarbonato de sodio 0.5 M ajustada con
hidréxido de sodio para un pH de 8.5, acido sulfirico 3M vy el test de fosfatos con tiras reactivas. En cuanto
al equipo necesario, se necesita una balanza con resolucion de un gramo, una espatula analitica, bolsas
herméticas, frascos para muestras liquidas de 100 ml con tapadera, probetas de 25 ml y pipetas Pasteur de 2
ml. Teniendo estos materiales, es posible montar el método en el campamento y analizar mas rapido las

muestras para encontrar presencia de fosfatos en el suelo.
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Cuadro No.5 — Aciertos y desaciertos de las metodologias desarrolladas

[PO+] Acierto
ppm Rango Rango W)
(Método  esperado  experimental /Desacierto Color
Muestra  analitico) (ppm) (ppm) X) observado
Amarillo palido/
Control 1 115 10-25 10-25 v Verde palido
Verde palido/
Control 2 240 25-50 25-50 v Verde prado
Verde prado/
Control 3 500 50-100 50-100 v Gris verdoso
Gris verdoso /
Control 4 850 100-250 100-250 v Azul pastel
CR164C-2- Amarillo palido/
2-3(7) 70.0 10-25 10-25 v Verde palido
CR164C-2- Amarillo palido/
2-3(1) 72.8 10-25 10-25 v Verde palido
CR164C-2- Amarillo palido/
2-3 (6) 103 10-25 10-25 v Verde palido
CR164C-2- Amarillo palido/
2-3(4) 74.5 10-25 10-25 v Verde palido
CR164C-2- Amarillo palido/
1-1(1) 84.3 10-25 10-25 v Verde palido
CR164C-1- Amarillo palido/
2-3(1) 88.6 10-25 10-25 v Verde palido
CR164C-1- Amarillo palido/
2-3(2) 101 10-25 10-25 v Verde palido
CR164C-1-

2-4 (1) 64.1 10-25 100-250 X Verde claro/Azul
CR164C-5- Amarillo palido/
2-2 (1) 75.5 10-25 10-25 v Verde palido
CR164C-5- Amarillo palido/
2-2(2) 89.3 10-25 10-25 v Verde palido
CR164C-5- Amarillo palido/
2-2 (3) 95.0 10-25 10-25 v Verde palido
CR164C-6- Amarillo palido/
1-1 (1) 89.4 10-25 10-25 v Verde palido

CR164C-6-

1-1(2) 61.2 10-25 100-250 X Verde claro/Azul
CR164C-6- Amarillo palido/
2-2(2) 77.2 10-25 10-25 v Verde palido
CR164C-6- Amarillo palido/
2-2 (3) 90.1 10-25 10-25 v Verde pélido
CR164C-6- Amarillo palido/
2-2 (4) 69.9 10-25 10-25 v Verde pélido
CR164C-9- Amarillo palido/
2-2 (1) 99.3 10-25 10-25 v Verde pélido
CR164C-8- Amarillo palido/
2-2(2) 74.5 10-25 10-25 v Verde pélido
CR164C-8- Amarillo palido/
2-2 (3) 94.4 10-25 10-25 v Verde palido
CR164C-9- Amarillo palido/
2-2(2) 80.6 10-25 10-25 v Verde palido
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[PO+] Acierto
ppm Rango Rango )
(Método  esperado  experimental /Desacierto Color
Muestra analitico) (ppm) (ppm) X) observado
CR164C-9- Amarillo palido/
2-2 (3) 69.7 10-25 10-25 v Verde pélido
CR164C-9- Amarillo palido/
2-2 (4) 76.3 10-25 10-25 v Verde pélido
CR164C-9- Amarillo palido/
2-2 (5) 775 10-25 10-25 v Verde pélido
CR164C-
10-2-2 (2) 103.4 10-25 100-250 X Verde claro/Azul
CR164C- Amarillo palido/
10-2-2(3) 69.4 10-25 10-25 v Verde pélido
CR164C- Amarillo palido/
11-2-2(3) 77.2 10-25 10-25 v Verde palido
CR164C- Amarillo palido/
11-2-2 (4) 90.4 10-25 10-25 v Verde palido
CR152C-1-
2-2 93.7 10-25 100-250 X Verde claro/Azul
CR152C-1- Amarillo palido/
2-2 85.5 10-25 10-25 v Verde palido
CR152C-3- Amarillo palido/
3-3 96.7 10-25 10-25 v Verde palido

El cuadro de resultados muestra los valores obtenidos de la escala colorimétrica luego de un

analisis en triplicado de las muestras.
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VII. CONCLUSIONES

Se verificd el método analitico para la determinacion de fosfatos en suelos hechos de estuco,
estableciendo diferentes parametros de acuerdo a los criterios analiticos. EI método posee un porcentaje de
recuperacion del 88.7%, una desviacion estandar de 0.0286, limites de deteccidn y cuantificacion de 0.101
ppm PO4* y 0.336 ppm PO,* respectivamente, un rango dindamico de 3.93 ppm PO4* y un limite de linealidad
de 4.26 ppm PO,*. Con este método se pudo estudiar 50 muestras distintas de la suboperacién CR164C de
la estructura 14S-10 ubicado en la plaza 2 del Grupo 14S-1.

El 100 % de las muestras analizadas en triplicado poseen valores relativamente homogéneos, y debido a
que los coeficientes de variacion son menores al 5%, la media de las concentraciones de cada muestra se
considera representativa y confiable. Mismo valor indica que el método desarrollado si es reproducible.

El contexto histérico del sitio y las evidencias arqueolégicas encontradas en el sitio de estudio, junto con
las concentraciones de fosfatos, indican que las muestras pertenecen a una estructura elevada y con varias
terrazas, utilizada por la élite de ese entonces para llevar a cabo diferentes actividades como zona de desechos
0 como depdsito ritual.

Se valid6 un método de campo con una escala colorimétrica semicuantitativa para el método de Murphy
y Riley para la determinacion de concentracion de fosfatos, que permite la deteccion de diferencias de
concentraciones de 120, 250 y 350 ppm.

Con el kit de campo se redujo el tiempo de analisis de las muestras, ya que con el método analitico
tradicional tomaba aproximadamente una hora en analizar una muestra, mientras que con el método de campo
se requieren aproximadamente 35 a 40 minutos.

Se desarroll6 un método de campo econémico para poder analizar fosfatos en matriz de estuco, teniendo
este un costo por muestra de Q14.45, que es mas econémico que el método tradicional que utiliza un
espectrofotdmetro UV-Vis y que puede llegar a tener un costo desde Q150.00.
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VIIl. RECOMENDACIONES

Proponer una nueva metodologia de extraccion de fosfatos que sirva para diferentes matrices con

distintas propiedades, que permita analizar diferentes tipos de muestras sélidas que requieran este tipo de
estudio.

Desarrollar una nueva escala colorimétrica semicuantitativa que sea mas sensible a las diferencias de
concentraciones de fosfatos, para que los nuevos resultados puedan ser mas precisos.

Realizar un mapa de concentraciones de fosfatos en la zona que permita una mejor visualizacion de la
distribucion del fésforo en el sitio arqueoldgico.
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X.  ANEXOS

Figura No.2 — Mapa de la plaza 2 del grupo “Caballito”
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Figura No.3 — Mapa del area de excavacion del proyecto “El Caballito” de la temporada 2022
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Figura No.4 — Muestras de estuco del sitio arqueoldgico La Corona
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Figura No.6 — Muestra analizada con el kit de campo en el rango 10-25 ppm

Figura No.7 — Muestra analizada con el kit de campo en el rango de 25-50 ppm
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Figura No.8 - Muestra analizada con el kit de campo en el rango de 50-100 ppm

Figura N0.9 — Muestra analizada con el kit de campo en el rango de 100-250 ppm

39



Figura No.10 — Rango lineal de trabajo para el método analitico de determinacion de fosfatos
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Cuadro No.6 — Datos originales de las muestras de estuco diluidas y analizadas en triplicado

Desviacion
[PO3 ] ppm - [POs>]ppm [POs3]ppm- [PO,%]ppm Estéandar
Muestra Lectural - Lectura 2 Lectura 3 Promedio ppm
CR164C-2-
2-3(7) 1.36 1.37 1.39 1.37 0.0131
CR164C-2-
2-3(1) 1.43 1.41 1.44 1.43 0.0123
CR164C-2-
2-3(2) 1.30 1.32 131 1.31 0.00707
CR164C-2-
2-3 (6) 2.02 2.02 2.01 2.02 0.00506
CR164C-
2-1-1 (5) 1.34 1.35 1.38 1.36 0.0180
CR164C-
2-1-1 (4) 1.44 1.46 1.50 1.47 0.0262
CR164cC-
2-2-3 (5) 1.12 1.14 1.13 1.13 0.00707
CR164C-2-
2-3 (4) 1.45 1.46 1.47 1.46 0.00837
CR164C-
2-2-3 (3) 1.59 1.60 1.60 1.60 0.00435
CR164C-2-
1-1(1) 1.63 1.66 1.67 1.65 0.0165
CR164C-
2-1-1(2) 1.59 1.59 1.61 1.60 0.0101
CR164C-
2-1-1(3) 1.62 1.63 1.64 1.63 0.00837

40



Desviacion
[PO2 ] ppm - [POs>]ppm [POs3]ppm- [PO,%]ppm Estandar

Muestra Lectural - Lectura 2 Lectura 3 Promedio ppm
CR164C-1-
2-3(1) 1.73 1.73 1.75 1.74 0.0101
CR164C-1-
2-3(2) 1.97 1.98 1.99 1.98 0.00837
CR164C-
1-2-3 (3) 1.98 1.99 1.99 1.99 0.00435
CR164C-1-
2-4(1) 1.25 1.25 1.27 1.26 0.0101
CR164C-
1-2-4 (2) 1.46 1.47 1.49 1.47 0.0131
CR164C-5-
2-2(1) 1.46 1.48 1.50 1.48 0.0167
CR164C-5-
2-2(2) 1.76 1.74 1.75 1.75 0.00707
CR164C-5-
2-2 (3) 1.86 1.86 1.87 1.86 0.00506
CR164C-6-
1-1(1) 1.76 1.75 1.75 1.75 0.00435
CR164C-6-
1-1(2) 1.19 1.20 1.21 1.20 0.00837
CR164C-
6-1-1 (3) 1.43 1.44 1.47 1.45 0.0180
CR164C-
6-1-1 (4) 1.14 1.17 1.15 1.15 0.0109
CR164C-
6-1-1 (5) 1.15 1.14 1.15 1.15 0.00435
CR164C-
6-2-2 (1) 1.75 1.75 1.77 1.76 0.0101
CR164C-6-
2-2(2) 1.49 1.52 1.53 1.51 0.0165
CR164C-6-
2-2 (3) 1.75 1.76 1.79 1.77 0.0180
CR164C-6-
2-2 (4) 1.36 1.37 1.38 1.37 0.00837
CR164C-
6-2-2 (5) 1.93 1.95 1.95 1.94 0.00869
CR164C-
6-2-2 (6) 1.73 1.75 1.75 1.74 0.00869
CR164C-
6-2-2 (7) 2.05 2.07 2.06 2.06 0.00707
CR164C-9-
2-2(1) 1.94 1.95 1.95 1.95 0.00435
CR164C-
8-2-2 (1) 1.30 1.32 1.33 1.32 0.0123
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Desviacion

[PO2 ] ppm - [POs>]ppm [POs3]ppm- [PO,%]ppm Estandar
Muestra Lectural - Lectura 2 Lectura 3 Promedio ppm
CR164C-8-
2-2(2) 1.45 1.46 1.47 1.46 0.00837
CR164C-8-
2-2 (3) 1.84 1.85 1.86 1.85 0.00837
CR164C-9-
2-2(2) 1.57 1.58 1.59 1.58 0.00837
CR164C-9-
2-2 (3) 1.36 1.37 1.37 1.37 0.00435
CR164C-9-
2-2 (4) 1.49 1.50 1.50 1.50 0.00435
CR164C-9-
2-2 (5) 1.51 1.52 1.53 1.52 0.00837
CR164C-
10-2-2 (1) 1.64 1.64 1.66 1.65 0.0101
CR164C-
10-2-2 (2) 2.02 2.03 2.03 2.03 0.00435
CR164C-
10-2-2 (3) 1.35 1.36 1.37 1.36 0.00837
CR164C-
11-2-2 (1) 1.63 1.64 1.66 1.64 0.0131
CR164C-
11-2-2 (2) 2.12 2.12 2.13 2.12 0.00506
CR164C-
11-2-2 (3) 1.51 1.51 1.52 1.51 0.00506
CR164C-
11-2-2 (4) 1.77 1.77 1.78 1.77 0.00506
CR152C-1-
2-2 1.82 1.84 1.85 1.84 0.0123
CR152C-1-
2-2 1.66 1.68 1.69 1.68 0.0123
CR152C-3-
3-3 1.88 1.90 1.91 1.90 0.0123
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Cuadro No.7 — Detalles del costo del andlisis con el kit de campo para una muestra

Cantidad Precio
Cantidad por minima de por
Articulo muestra Precio (Q) compra unidad Precio
Agua
desmineralizada 29 ml Q19.00 5000 mililitros Q0.00380 QO0.11
Bicarbonato de
Sodio 1.05 gramos Q117.13 500 gramos Q0.234 Q0.25

Acido Sulfurico
concentrado 0.269 mililitros Q138.42 1000 mililitros  Q0.138 Q0.04
Hidréxido de

Sodio 0.12 gramos Q169.83 500 gramos Q0.340 Q0.04
Kit de fosfatos
en tiras 1 tira Q1,076.32 100 tiras Q10.8 Q10.76
Frascos para
muestras
liquidas 1 frasco Q162.50 50 frascos Q3.25 Q3.25
COSTO TOTAL Q14.45
A. EQUIPO
1. Bolsas Ziploc
2. Espatulas analiticas
3. Horno de laboratorio
4. Estufa con agitador magnético
5. Agitador Vortex
6. Balanza analitica OHAUS modelo PIONEER, capacidad 210 g, resolucién +0.0001
7. Espectrofotometro UV-Vis Spectroquant Prove 300
8. Filtros de membrana Millipore con poros de 0.45 pum.
9. Bulbos para pipetas

10. Pinzas para capsulas de porcelana
B. CRISTALERIA

Matraz Kitasato
Embudo Biichner

Tubos de ensayo de 25 mL

1.

2

3

4. Pipetas volumétricas de 1, 2,5y 10 mL
5. Pipetas serologicas de 1,5y 10 mL

6

Beakers de 50 y 100 mL
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7. Capsulas de Porcelana
8. Micropipeta
C. REACTIVOS
1. Agua destilada
2. Kit de analisis de fosfatos marca Merck
3. Bicarbonato de Sodio grado reactivo
4. Acido Sulftrico concentrado
5. Hidréxido de Sodio

D. MATERIALES PARA EL KIT DE CAMPO

© ®© N o gk~ 0w Db E

Agua Destilada

Kit de analisis de fosfatos con tiras colorimétricas marca Merck
Solucion de Bicarbonato de Sodio 0.5 M con un pH de 8.5
Solucion de Acido Sulfdrico 3 M

Solucién de Hidrdxido de Sodio 1 M

Balanza con resolucion de 1 gramo

Espétula analitica

Bolsas herméticas

Frascos para muestras liquidas de 100 mL con tapadera

10. Probetas de 25 mL
11. Pipetas Pasteur de 2 mL

E. METODOLOGIA PARA EL ANALISIS CON EL KIT DE CAMPO

1.

De las muestras recolectadas, pesar 5 g y afiadirla dentro del frasco de 100 mL

Con la probeta, servir 25 mL de la solucién de bicarbonato de sodio y tapar el frasco
Agitar vigorosamente durante 20 minutos y después dejar que los sélidos se depositen al
fondo durante 5 minutos.

Tomar una tira de ensayo e introducirla en la muestra preparada

Colocar una gota del reactivo PO4-1 en la zona de reaccion de la tira y esperar 1 minuto

hasta que se dé el cambio de coloracion.
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6. Determinar el rango de concentracion de fosfatos de la muestra diluida por medio de la

escala colorimétrica

7. Realizar la conversidn para obtener la concentracién real en la muestra

Figura No.11 — Escala colorimétrica modificada

50 125 250 500 1250 2500

La nueva escala muestra los rangos de concentracion de fosfatos (concentracion en partes por

millon) de suelo luego de aplicar el factor de dilucion que se le aplica a la muestra analizada.

Célculo No. 1 — Sensibilidad analitica

Sensibilidad de calibraciéon _ 0.853ppm

Sensibilidad analitica = = 37.1ppm

Promedio Desv. Est. ~0.023ppm
El célculo de la sensibilidad analitica se realiza por medio de la division de la sensibilidad de
calibracién (en este caso el valor corresponde a la pendiente de nuestra curva de calibracién) entre el

promedio de la desviacion estandar de los controles.

Calculo No.2 — Limite de deteccion

Smin = Xpjgneo + 3 X s = 1.33ppm + 3(0.0286ppm) = 1.42ppm

1.42ppm — 1.33ppm
LOD = 0.853ppm = 0.101 ppm

El limite de deteccidn se obtiene por la resta de la sefial minima promedio y la sefial minima del

blanco, todo esto dividido por la sensibilidad de calibracion.
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Calculo No.3 — Limite de cuantificacion
Squant = 1.33ppm + (10 = 0.0286ppm) = 1.62ppm

1.62pm — 1.33ppm
0.853ppm

El limite de cuantificacion se obtiene por la resta de la sefial minima promedio de cuantificacion y

LOQ =

= 0.336 ppm

la sefial minima del blanco, todo esto dividido por la sensibilidad de calibracion.

Caélculo No.4 — Rango dinamico
Rango Dinamico = Lectura o concentracién mas alta detectada — limite de cuantificacion

Rango dinamico = 4.26ppm — 0.336ppm = 3.93ppm

El limite de linealidad es Unicamente determinado por la lectura més alta detectada, en este caso, seria

4.26ppm.

Célculo No.5 — Coeficientes de variacion

desviacion estandar de la muestra
V= - - * 100
promedio de concentraciones de la muestra

0.0130ppm
2.07ppm

Para el estuco artificial 1: CV = * 100 = 0.629ppm

De la misma forma se realizo el calculo de los coeficientes de variacion para los otros estucos artificiales

fabricados en el laboratorio.
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