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INTRODUCCION 

El objeto de este trabajo es desarrollar y validar métodos de 
análisis de iones metállcos que se encuentran en diferentes 
medicamentos, que reduzcan y nimplif"iquen el tiempo de análisis. 

Los métodos para cuantificar los iones metAlicos en la farmacopea 
británica y la farmacopea de los Estados Unidos Americanos son 
volwnétricos y gravimétricos. AdemAs la farmacopea británica de 
1981 describe métodos por espectroscopia de emisiOn atómica para 
la cuantiíicaciOn de elementos metálicos en soluciones 
inyectables, tales como la solución inyectable de cloruro de 
sodio y potasio con dextrosa. Ultimam~nte en la Fürmacopea de los 
Estados Unidos XX.l emplea la tócnicd do espectroscop~a de 
absorción atómica para e1 anAllsis de cloruro de potasio en 
productos terminados, pero no en las pre~entaciones que deseamos 
analizar. 

Por lo que fué necesario desarrollar 
espectroscopia de absorción atómica 
diferentes formas farmacéuticas como: 
ferroso, solución Hartman inyectable 
calcio, suspensión con hidroxido de 
pasta con oxido de zinc. En los cuales 

y validar métodos por 
p~ca el anAlisis de 
tabletas con sulfato 

con sodio, potasio y 
alwnin io y magnesio, y 

se simplifique el analisi~ 
y se reduzca el tiempo de analisis. 
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ANTECEDEN'l'ES 

El análisis de elementos metálicos en preparaciones farmacCuticas 
por espectroscopia de absorción atómica se viene aplicando desde 
1968 con los trabajos de W. SLAVIN { 11 en la cuantificación de 
sodio, potasio y calcio, en una mezcla de el.los a concentraciones 
de solución inyectable; encontrándocc las condiciones 
adecuadas de cada anal.ita para evitar interferencias de un 
elemento con respecto a otro. Otro trabajo fué el de 
DALRIMPLE n. A. y KENNER C. T. 121 en la cuantificación de calcio 
en varias formas farmacéuticas por medio del mótodo directo y 
del de adición de solución de referencia; en el que además se 
hizo una comparación con el método de referencia quelométrico que 
emplea EDTA y azul de hidroxinaftol como indicador obt.eniéndose 
como resultados que el método de absorción atómica requiere 
menor tiempo y que es equivalente al mCtodo quc1omCtrico en 
precisión y exactitud. 

La mayoria. de ld:; intt:rLC!renci.:1s fueron elimioada.G con la. adición 
de lantano al 1 \. c!::ta adición de lantano se basó en tr..ibajos 
anteriores D. T. DA.VID { 3 y 4) que emplean el lantano para 
eliminar las interferencias en la determinación de calcio por 
fotometrla. Otro trabajo poste:rir es el de SMITH Y. R. y NESSEN 
M. A. (5J en el que se desarrollo un motado para analizar sodio, 
potasio y calcio en una solución Ringer por estectroscopla de 
absorción atómica donde se ponen de manifiesto las interferencias 
interelementa.les. El m6todo propuesto fué comparado con el del 
NATIONA.L FORMULARY y ofrece algunas ventajas en términos de 
exactitud y conveniencia. 

Desde ol año de 1980 se han venido desarrollando métodos para la 
determinación do elementos metA1icos en formas farmacéuticas 
basadas en la formación de emulsiones de aceite en agua a partir 
de pequeñas cantidades de la muestra y grandes cantidades de agua 
en presencia de un emulsificante, como podemos ver en el trabajo 
de L. POLO DIEZ y col. (6) en la cuantificaciOn de zinc 
ungDento; basado en la solubillzación de la muestra en benceno y 
1a formación de una emulsión estable de aceite-agua empleando un 
emulsificante apropiado, la atomización se llevó a cabo en la 
flama. 

La precisjón y exactlt.ud del método fueron simll.ares a la de los 
métodos complejométricos por mineralización del ungüento, el 
método propuesto tiene las ventajas de simp.licidad y rapidez. 
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ESPECTROSCOPIA DE AASORCJON ATOMICA 

La cspcctro~copla dü absorción atOmicu se basa en la capacidad 
que tienen los atOmo~ de absorber encrgla radiante en 1a región 
ultr.aviolcta-vii>ible. Estd técnica fue dcscubict:ta desde 1955 
por WAL.SH, AJ...KEMADE y MILNrE ( 7, 8, 9, 1O,11,12): a la (echa es muy 
cmplcudJ. en la determinación de elementos müt.1licos. 

'l'oúos los e lumen tos tienen es pee tro!J'. espec1 f leos de absorc iOn o 
emisión atómica que: consisten en una serie de bandas o lineas 
bien dcCinid<ts o estr.echas, que son producidd~ por la Lransicion 
du los electrones externos del elcment..o. Transición que se lleva 
a cabo con cncrgla que e!; producida a cierta longitud de onda de 
l.a región ultravioleta-visible. Funddlllcntalmentc consiste en 
reducir el elemento al estado basal y colocarlo en estado de 
vapor en una radiaciónlSO). 

El diagrama de nivel.es energéticos de los elerncntos demuestran 
las posibles transiciones electrónicas mAs estables. Por 
ejemplo el diagrama de niveles energéticos del sodio, f ig. No. 1, 
da a conocer el comportamiento energético del sodio elem~ntal 
( 1 3, 1 4, 1 !> .. 30. J 1 'J 2 1 . 

La escala de cnergla es lineal en unidades de nOmeros de onda 
lcm-1) y el valor energ~tico de cero se le asignó al orbital JS. 
Se observa que a 41,499 cm-1 se obtiene la energla necesaria para 
formar el ion sodio. 

Las energias de los orbitales se indican por las lineas 
horizontales. En los orbitales P se observa que ~xiste una 
derivación de nivel.es con una diferencia energética muy pequeña, 
diferencia cuanti[icada asumiendo que eL spin del electrón esta 
en su eje y que lü dircccion de este movimiento puede ser en el 
mismo sentido u opue~to. El spin y el orbitdl en movimiento crean 
un campo magnético debido a l.d rotación de la carga que lleva el 
electron. Cuando los movimientos son en paralelo se genera una 
fuerza repulsiva, y cuando los movimientos son en sentido opuesto 
se qenera un<.t tuurzd alractjva entre los do::: campos magnéticos. 

En los orbital.es d y f sucede lo mismo, pero las magnitudes de 
las energlas son muy pequeñas por l.o que son indetcctables(43J. 
La emisión atómica se lleva a cabo cuando los electrones son 
excitados a nivele~ cnergcticos mas altoli. proc~LJo que se pucdw 
llevar a cabo por cal.entamiento de los elementos en una flama. El. 
tiempo que duran los electrones en esta.do cxci.tado es menor de 
10-9 seg. El regreso del electrón al. estado no excitado va 
acompañado de emisión de energia, medida en quantwns(41). 
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FIGURA No. 1 
DIAGRAMA DE NIVELES ENERGETICOS DEL SODIO 
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En la Cig. Na. 1, las lineas verticales indican la transición 
electrónica después de la excitación en la flama, también se 
indica la longitud de onda. 

Por medio de la ecuación de BOLTZMANN !ecuación No. 1 1 podemos 
estimar la relación de a.tomos excitados térmicamente en rel.ación 
al nOmero de atemos en el estado basal. dadas ciertas condiciones 
de temperatura en la flama (33). 

ECUl\CION NO. 1 
1-Ej / KTl 

Nj / No Gj / Go e 

K =Constante de BOLTZMANN (1.38 x 10-6) 
T = Temperatura en gradoa kelvin 
Ej= Diferencia energética entre el estado excitado y 

el no excitado (Eu - Eol 
Nj= NWnero de átomos en el estado excitado 
No= Nómero de Atamos en el. estado basal. 

Gj y Go = Pesos estAdisticos del estado excitado y el 
basal 

Es de interés conocer el nómero de Atemos exitados térmicamente 
en relación al nOmero de Atemos en el. estado basal dadas ciertas 
condiciones de temperatura en la flama, siempre y cuando se 
conozca la longitud de onda de transición. 

Por ejemplo en la fl.ama los Atamos de sodio son capaces de 
absorber radiación a una longitud de onda quo se caracteriza por 
la transición electrónica del nivel 3S uno de los mAs 
excitados. Los picos de absorción a 5890 y 5895 A. asi como a 
3302.8 y 3303.0 A son observados experimentalmente lfig. No. 11, 
cada par de estos picos corresponde a transiciones desde 35 a 3P 
y 4P respectivamente. Observándose que la absorción debido a la 
transición JP a SS es tan débil que es indetectable a causa de 
que' el nómcro de Atamos en el estado 3P en la flama es muy 
pequeña. As! un espectro de absorción Atomica en la flama 
consiste predominantemente de lineas de resonancia, que son el 
resul.tado de las transiciones desde e1 estado basal a niveles 
super lores. 
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Los picos de absorcion atOmica son mucho ruAs angostos que 
aquellos observados en iones o moléculas en so1ucion. E1 ancho 
natural de una linea de absorciOn atOmica puede ser de 10-4 A . 
Sin embargo dos efectos tienden a ensanchar la linea: uno es el 
* DOPPLBR DROADERING ~ y el otro es el ~ PRESSURE BROADERING ~. 

El doppler broadering se provoca a causa de1 rApido movimiento 
de ias part1cu1as absorbentes con respecto a la fuente de luz. 
Para aquellos Atomos que viajan hacia la fuente de luz, la 
ra~iaci6n es efectivamente disminuida en la longitud de onda, se 
observa también el efecto contrario. Est~ fenómeno depende del 
pesa atómico. de la temperatura de la lámpara y de 1a longitud de 
onda de la linéa observada. 

El pressure broadering tanthién llamado LOREN'r'Z BROA.DERIM:i, se 
produce a causa de 1as colisiones entre ios Atamos, provocando 
cambios pequeños en 1a energia de1 estado basal asl como el 
ensanchamiento de los picos que es directamente proporcional al 
·nmnero de colisiones por segundo por: átomo ( 34). 

Las llne~s de absorción atómica son muy estrechas y las energlas 
de transición son ~nicas para cada elemento~ los métodos 
analiticos basados en este tipo de absorción son altamente 
especificas. Ap1icando la ley de LAM.BERT Y BEER, para una 
radlaciOn monocrom~tlca, se obtiene una relaci6n d~rectamente 
proporcionai entre la absorbancia y la concentración siempre y 
cuando el ancho de banda sea angosto con respecto al ancho de 
píco de absorci6n. 

Nlngdn monocromador ordinario 
radiación que sean tan estrechas 
iinea de absorción atómica l0.02 

es capaz de dar 
como al ancho de 

a O .05 A l. 

bandas de 
pico de una 

WALSH resolvlO este problema empleando una fuente de radiación 
que emitiera lineas de longitud de onda especificas para un 
elemento: si se determina sodio a 1a longitud de onda de 5890 A 
(fig. No. 1) se emplea una lámpara de vapor de sodio. En dicha 
!Ampara 1os Atomos son excitados por una carga eléctrica y los 
Atamos excitados emititrAn una radiación caracterist!ca 
conforme regresen ai nive1 energético mas bajo. Una parte de la 
radiación emitida tendr~ la misma longitud de onda que las lineas 
de absorclbn de resonancia. 1\si el monocromador necesita sOlo 
tener la capacidad ele aislar lineas de emisión apropiadas. para la 
medición de absorción (f'ig. Ho. 2). 

La desventaja 
lAlnpara para 
prop6sito de 

Qe esta técnica es la necesidad de emp1ear una 
cada elemento que se va analizando. Con e1 

evitar este inconveniente se ha intentado emplear 
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fuentes continuas con un monocromador de alta reso1uci0n 
alternativamente introduciendo el analito en flamas con 
temperaturas muy altas. Ninguna de estas técnicas es tan 
satisfactoria como el empleo de una lAmpara ospecifica para cada 
elemento (16 y l?l. 

La relación de la absorbancia y la concentración se basa en una 
de las leyes fundamentales de absorción de luz 1ey de L/\MBERT 
Y BEER. 

A = abe 

Donde: 

A es la absorbancia 
a ~ cocf iciente de absortividad constante 
b longitud del paso de luz ocupado por la celda de 

absorción 
concentración de las especies absorbentes en la 
celda de absorción. 

Esto es que la absorbancia es proporcional a la concentración de 
Atemos a una longitud de onda y por un paso de luz dado, As!, la 
muestra de concentraciOn (c) absorve cierta cantidad de energla, 
otra muestra de concentración l2c) absorverA el doble de acuerdo 
a la ley de LAMBERT Y BEER. La absorbancia es una medida de la 
Cantidad de luz absorbida por los átomos del elemento. 

El equipo de absorción atOmica es simplemente un sistema que 
efect~a mediciones de la absorbancia y permite al analista 
relacionar la absorbancia medida a la concentración del 
anal ita. 

La forma simple de emplear los métodos de absorción atómica es 
la medición de 1a absorbancia para soluciones patrones de 
referencia donde las concentraciones son conocidas, y despues de 
graficar estos resultados obtenidos de absorbancia con respecto a 
1a concentraciOn se obtiene la grafica como la figura No. 3 donde 
se puede interpolar la lectura de absorbancia de la muestra y 
obtener asl la concentracion de la muestra. 

Sin embargo en la prActica muchos factores (efectos espectrales) 
y el diseño del equipo pueden causar desviaciones de la 
linearidad. 
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Los equipos modernos incluyen un sistema de lectura directa de 
la concentración, 1a cual evita la necesidad de grat'icar la 
curva de calibración. El analista puede simplemente calibrar el 
instrumento en cualquier unidad de concentración, el equipo 
automaticamente corrige la curva de calibracion y el analista 
obtiene los resultados en dicha concentración. 

-13-
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INSTRUMENTAL 

Las partes principales del espectrofot6metro de absorción atómica 
son: 

Fuente de luz o !Ampara 
Atomizador o flama 
Monocromador 
Detector 
Registrador, integrador o computadora 

Como se indica en la fig. No. 4. 

FUENTE DE LUZ O LAMP/\RA 

Un Atomo absorbe luz a longitudes de onda especificas. Para poder 
medir esta absorciOn de bandas tan angostas con una mAxima 
sensibilidad es necesario emplear una fuente de luz que emita 
energla a longitudes de onda espécificas que sea absorbida por 
e1 atOmo. 
Fuentes de lineas muy esCrechas no solo producen 
dad sino que también hacen que la absorción 
técnica ana11tica muy espec!f ica con pocas 
espectrales(44,45). 

alta sensibili 
atómica sea una 

interforencias 

La 1.1mpara de catado hueco CLCHI es una excelente y brillante 
fuente de energia discreta para la mayor!a de los elementos 
determinables por absorción atómica, la fig. No. S muestra cómo 
estA construida una l.Unpara de catado hueco. 

El cAtodo de la lamapara es un cilindro hueco. El ánodo y el 
c4todo se encuentran en un cilindro de vidrio sellado a una 
presión de vacio de unos cuantos torrs y llenado con un gas 
monoatOmico Ultrapuro, usualmente neon y ocasionalmente 
argon e 17AJ. 

Se prefiere el neón ya que da hasta tres veces más de intensidad 
y porque tiende a suprimir el espectro iOnico de algunos metales. 
El argon es sustituto solamente cuando la linea espectral del 
neOn se encuentra muy cercana a la linea de resonancia del 
metal.. 
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FIGURA No.4 
PARTES PRINCIPALES DEL EQUIPO DE ABSORCION ATOMICA 
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FIGURA No.S 
LAMPARA DE C!\TODO HUECO 

LAMPARA DE CATOOO HUECO 
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E1 proceso de emisión se muestra en 1a fiq. No. 6. 

El fenómeno DOPPLER BROADENING es debido a los movimiento~ de 1os 
Atemos radiantes como resultado de la actividad t~rmica. 

Cuando se aplica un potencial eléctrico entre el ánodo y el 
cátodo algunos de los atomos de1 gas de relleno se ionizan. Los 
iones cargados positivamente se aceleran através de1 campo 
eléctrico y colisionan con el cátodo cargado positivamente 
desalojando átomos metálicos del mismo individualmente en un 
proceso llamado DESALO.JO. Los atOmos del metal desalojado son 
entonces excitados por la emisión, por los impactos subsecuentes 
que tienen con los otros iones del gas de relleno (17B). 

Las lámparas de cátodo hueco tienen un tiempo de vida {19) que 
conforme se usa se desalojan y remueven átomos del metal de la 
vecindad del cátodo y pueden depositarlos en cualquier otra 
parte. Las !Amparas para metales vol.\til.es tal.es como el 
arsénico, selenio y cadmio se envejecen mAs rápidamente debido 
a la rápida vaporización del elemento en el cátodo durante e1 
uso. 

Las lc\mparas de cátodo hueco pueden también tener as! mismo una 
vida 1imitada aón cuando no se estén utilizando, el desgaste no 
esta relacionado al uso. 

La absorción de at6mos del gas de re1leno sobre l.a superficie 
interna de 1a lámpara es una causa primaria de este tipo de 
fa11a en las lámparas. Algunos materiales de los que se 
construyen los cátodos liberan lentamente hidrógeno cuando se 
callen tan 1 hidrógeno que p1:ov lene del metal con que esta hecho el 
cátodo, dicho metal es usualmente preparado electrolitlcamente, 
proceso que invariablemente ocluye hidrógeno, por lo cual hace 
obl.igatoria la degasificación durante el proceso). 

Conforme se incrementa la concentración de hidrogeno en el gas 
de relleno una emisión continua de fondo contaminar~ la pureza 
del espectro de lineas del elemento y resultar~ una disminución 
de la sensibi1idad de la absorción atómica y una pobre linearidad 
en la curva de calibración. 

La fa1la de la 1Ampara debido a la conTaminación del hidrOgeno 
generalmente puede ser anulada si se utiliza la lá.mpara con pocos 
mili-amperios de corriente y con la polaridad invertida por 
unos pocos minutos. Bajo estas condiciones una pieza de tantalio 
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FIGURA No.6 

PROCESOS EN LA LAMr'AfiA OE CATOCG HUECO 
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FIGlIRJ\ No. 7 
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agregada al Anodo eliminara el hidrógeno del gas de relleno y la 
!Ampara retornara a su sensibilidad especifica y su 
linearidad. 

El cAtodo de la lAmpara se construye usualmente de un metal puro, 
por lo que resultara un espectro de emisión especifico del 
material del cAtodo. El cAtodo difiere en su construcción 
dependiendo del metal que se trate. Sl el metal es moldeable el 
cAtodo asta hecho a base del metal en cuestión. Si es caro el 
metal una capa delgada del metal es insertado a un cátodo de 
cobre. Cuando el punto de fusión del metal es bajo se emplea 
un cátodo acarreador. Para metales de alta pureza se usa una 
aleación del mismo, técnica que se utiliza en las lámparas 
multielemento. 

Las !Amparas multielcmento pueden ser empleadas como una fuente 
para todos los elementos contenidos en la aleación del cátodo. No 
todos los metales pueden emplearse en combinación con otros, por 
limitaciones metalUrgicas o espectrales. Se deben tomar cuidados 
especia1cs antes de usar una lámpara multielementa pues se pueden 
presentar. limitaciones de tipo anal!tico. 

A menudo 1a intensidad de emisión para un elemento en una 
1.i.mpara multielemento es tan alta como la que se observa para 
el mismo elemento en una l.1mpara de un solo elemento. Esta 
p~rdida de intensidad podria ser una desventaja muy seria en 
aquellas ap1icaciones donde se requiere alta precisión a bajos 
limites de detección. La incrementada compl.ejidad espectral en 
las lamparas multieliemeto puede requerir que se empleen 
longitudes de onda alternas o aperturas espectrales mas 
estrechas, hechos que pueden afectar adversamente la sensibilidad 
y el ruido de las lineas de base 120). Las 1.imparas de un solo 
elemento tienen o producen emisiones de banda más angostas por 
lo que tienen una especificidad mayor para cada elemento. 

Cada lámpara de cátodo hueco tiene una corriente particular para 
su rendimiento óptimo. En general altas corrientes producen una 
emisión más brillante y menos ruido en la linea base. 

Sin embargo. si la corriente continua incrementAndose ocurrirá un 
ensanchamiento de l..:i. 11noa ctip.::cl:.ral rc::.iul.Lando Ulld .c~<lucclUu t::ill 

la sensibil.idad y en el intervalo lineal de trabajo. La 
corriente especificada para cada lámpara generalmente será la más 
al.ta posible sin producir un serio ensanchamiento en la linea de 
emisión. Este compromiso suministrará la mejor razón 
caracterlstica para la lámpara. 

Puede haber confusion sobre exactamente qué corriente está siendo 
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usada para una lAmpara como resultado de lo variado de los 
métodos uti1izados en la modulaciOn de la lámpara. Como se 
mencionó anteriormente, la fuente para la absorción atómica debe 
ser modulada con el objeto de poder realizar una amplificación 
selectiva de la señal de emision. Esto puede ser conseguido 
mecanicamente usando un modulador rotatorio o electrónicamente 
pulsando la corriente suministrada a la lámpara. Cada método 
produce el mismo resultado buscado, sin embargo la modulación 
electrónica causa una predisposición negativa en lo referente 
a la corriente suministrada a la lá.mpara. 

La fig. No. ilustra el mecanismo de la diferencia en las 
corrientes medidas en los sistemas de modulación mecánica o 
electrónica. Para la modulaciOn mccAnica la lA.mpara esta 
trabajando a una corriente constante. Bajo estas condiciones una 
lectura en el amperlmetro indicara el [lujo de corriente. Para la 
modulaciOn electrónica la corriente es conectada y desconectada 
en una relación rApida. El amperimetro, el cual es demasiado 
lento para seguir esas rApidas fluctuaciones en la corriente, 
indicará una corriente mAs baja que la que realmente esta 
fluyendo durante el tiempo que la lampara esta conectada. La 
corriente medida se aproximará a un valor promedio con 
respecto al tiempo. Para los sistemas electrónicamente modulados, 
la corriente real puede ser aproximada de la corriente medida 
por el ainperlmetro dividiendo ésta por el ciclo del trabajo, 
fracción del tiempo que la lámpara está conectada. Asl por 
ejemplo la corriente de operación para 1as lámparas en 
instrumentos de absorción atómica con modulación electrónica son 
más bajas que las de modulacion mec~nica _ 

Para muchos elementos en absor.ciOn atómica, la l.ámpara de cátodo 
hueco es 7ompletamentc satisfactoria como [uent:e. En unos pocos 
casos, sin embargo, la calidad del anAlisis sufre por las 
limitaciones de la L\mparñ misma. Estos son primordialmente los 
elementos volátiles en los cuales la baja intensidad y la corta 
vida de la lámpara ~-.en un problema - La determinación por 
absorción atómica de esos elementos puede ser dramáticamente 
mejorada con el uso de la !Ampara de descarga sin electrodos. 

E1 diseño de lampara de descarga sin electrodos (LOE) que se 
muestra en la fig. No. 8 en la que una pequeña cantidad del 
e1emento o sa1 del elemento para el cual se usare\ l.a lámpara se 
encuentra se1l.ado en el interior del bulbo de cuarzo (21,221. 
Este bU1bo es coloc~do en el interior de un cilindro cerA.mico 
sobre el cual. se enrolla la antena de un generador de 
radio-frecuencia. Cuando se aplica un campo RJ.o' de su(ici.ente 
potencia. la energia asociada con él., vaporizar.\ y exitarA los 
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Atamos en el interior del bulbo emitiendo un espectro 
caracterlstico. Se requiere un accesorio que suministre potencia 
para operar una lAmpara de LOE. 

Generalmente las lé\mparas de descarga sin electrodos son más 
intensas y en algunos casos mAs sensibles que las lámparas de 
cAtodo hueco. Ofrecen las ventajas anallticas de mejor precisión 
y más bajo limite de detección. AdemAs de ofrecer rendimiento 
superior la vida ótil de una LDE para el mismo el"==mento excede a 
la de la !Ampara de catado hueco. Sin embargo se debe anotar que 
la fuente de luz en la LOE es considerablemente más larga que la 
de la !Ampara de cátodo hueco. Como rcsult.ado los beneficios de 
rendimiento de la LDE pueden ser solo observados en instrumentos 
con sistemas ópticos diseñados para tomar ventajas de estos 
beneficios. 

Se dispone de lampara~ de descarga sin electrodos pard los 17 
elementos enl.istados en la tabln No. 1 . 'l'arnbién existen !Amparas 
de cAtodo hueco para esos elementos. 

TABLJl.. No. l 

LAMPl\RAS DE DESCARGA SIN ELEC'l'HODOS 

ARSENICO 
ANTIMONIO 
BISMUTO 
CADMIO 
CESIO 

GERMANIO 
PLOMO 
MERCURIO 
FOSFOHO 
POTASIO 
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ATOMIZADOR 

E1 atomlzador de un espectrofotOmetro de absocciOn atómica debe 
generar Atomos en estado fundamental en el paso óptico del 
fotómetro. Se han utilizado algunos recursos pura este propósito 
cada uno con su propia ventaja especial. 

La técnica mas amplia.mente usada relacionada con el desarrollo 
rutinario de la absorción atómica es lu aGpiraciOn directa de la 
muestra 
fácil y 
quemador 

en la flama, es la aproximación a la atomización más 
mAs rApida. En esta sección se discutirá el sistema del 

para un atomizador de flama convencional. 

En la fig. No. 9 se muestra una vista interna de un sistema de un 
quemador para absorción atómica, en este cuso el sistema de 
premezcla. La muestra en sOluciOn es aspirada através de un 
nebul.izador que genera aeroso1 fino, dentro de una cámara de 
mezclado. Aqui e1 aerosol de la muestra se mezcla con los gases 
combustibles y oxidantes, que después es llevado al cabezal del 
quemador en donde ocurre la combustión y la atomización de la 
muestra. 

El gas combustibl.e es introducido a la cámara de mezcla atravCs 
de la entrada correspondiente y el oxidante entra a trav6s del 
brazo lateral del nebulizador. Es ventajoso ademas, tener una 
entrada de oxidante auxiliar directamente en la cámara de 
premezcla. Esto permite que l.os ajustes del flujo del oxidante 
sean efectuados por medio de la linea auxiliar, mientras que el 
flujo através del. nebulizador permanece constante. Por 
consiguiente en un sistema con quemador con una linea auxiliar 
de oxidante, la velocidad de entrada de la muestra es 
independiente de la condición de la flama y se elimina la 
necesidad de ajustar el nebul.izador después de algón ajuste de la 
flama. 

El aerosol de la muestra tiene gotitas de variado tamaño cuando 
es introducida a lñ cAmarñ de pr.emezcla. Al entrar en la flama se 
vaporiza el agua de esas gotitas. El material sólido remanente 
debe, de igual forma, ser vaporizado y se deben romper los 
enlaces quimicos, para obtener atamos libres en su estado 
fundamental ( 39) . 
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Cuando el tamaño inicial de las gotitas os grande, la evaporación 
de la muestra y el proceso de atomización se lleva a cabo con 
mayor dificultad en el corto tiernpo que l.a muestra esta ex.puesta 
en la flama, antes de pasar at~av6~ del rayo de luz. Una 
incompleta atomización de la muestra incrementara la 
susceptibilidad a las interferencias qulmicas. 

Par esto se coioca una espiral de dc(lccci6n de flujo en el 
interior de la c.1mara do prcmezcla, d irectamentc en[ rente del 
ncbulizador. Las gotitas de saluc ión tfü\S grandes que sean 
acarreadas por el. flujo de gas alrededor del espiral chocan 
contra este y cucn a.l fondo de la cJ.rnara , de donde son 
removidas del sistema atravCs del dcenaje. El drena.ju utiliza. 
una trampa liquida para prevenir que los gases de combustión 
escapen atravós de la linea de drenaje. El interior de la c~mara 
de combustión está hecha de un material inerte que permite un 
drenaje libre del exceso de muestra para prevGnir contaminaciones 
posterioresl42). 

Cuando se construye apropiadamente el quemador, la cespuesta en 
absorban.::ia a cambios de solución de muestra no deber la tomar mAs 
de uno o dos segundos paca alcanzar el equilibrio. 

Algunos factores importantes se deben con~iderar para 
suministrar la m.1s eficiente nebulizaacit'ln a diferentes mue!3t.:.ras 

solución. E1 nebulizador debe ser regulable. El acero 
inoxidable ha sido el material mas empleado para la construcción 
del nebulizador, pero la desventaJa es que cs 5Uceptible a la 
corrosión en muestcas con alto contenido de .1cidos u otros 
agentes corrosivos. 

Para tales casos se deben usar las nebulizadores con materiales 
resiSL!::#hLc::.o .:i l.il corrosión, como plá.stico inerte o aleación 
platino-rodio. 

Los cabezales del quemador se elaboran de titanio pura. darle 
una resistencia extrema al calar y a la corrosión (23,24, y 
251. Existen de diferentes formas geométricas que dependen de las 
condiciones de 1a flama y de la muestra. Se recomienda un cabezal 
de una sola ranura de 10 cm. para flamas de aire-acetileno. Para 
muestras con un alto contenido de sólido5 disueltos se 
recomienda un cabezal de tres ranuras 1261. Para 1a flama de 
oxido nitroso se requiere un cabezal de 5 cm. 

Cuando se desee ampl.iar e1 intervalo analitico de trabajo se 
suguiere el de 5 cm sobre el de 10 cm con muy poca pérdida en c1 
11mite de detección poro con una ampliación del limite superior 
de concentraci0n(40,46.47). 
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MONOCROMADOR 

La funciOn del monocromador es aislar una linea de resonancia 
atOmica de un espectro de lineas del analito emitidas por una 
fuente de luz. 

El monocromador consta de un filtro ajustable el cual selecciona 
una región estrecha y especifica del espectro para transmitirlo 
al detector y rechazar todas las longitudes de onda cercanas. Con 
1a desventaja que el monocromador que funciona con filtros 
tiene un paso.de luz muy ancho y ~nicamente puede ser aplicable 
al anAlisis de elementos con espectros simples. Como por ejemplo 
para el cobre eKisten bandas con una separación de 2.1 nm a 
324.7 y 327.4 nm (fig. No. 10). Pero para el níquel el cual tiene 
dos bandas muy fuertes a 231.0 y 232.1 nm a cada lado de la banda 
principal de 232.0 nm lfig. No. 11), no es posible analizario 
con este tipo de monocromadores. Por lo que la habilidad de 
discriminar entre diferentes longitudes de onda (resolución) es 
una caracterlstica importante del monocromador. 

El monocromador de filtros tiene la ventaja de su simplicidad, 
su costo, y su alta transmitancia de luz. 

Los elementos dispersantes de los monocromadores comerciales 
actualmente descontinuados, fueron prismas ya sea de vidrio 
de cuarzo que se emplearon en espcctrofotómetros de emisión. 
Posteriormente se construyeron GRATINGS que son mejores y menos 
costosos. 

El monocromador de GRATING es el universalmente empleado en 
absorción atómica. Que consiste en un pequeño block de resina 
epoxi cubierta por su superficie superior de aluminio altamente 
reflectivo que se encuentra estriada generalmente de 500 a 3000 
estrias por milimetro. Estas estrias deben ser rectas, de igual 
espacio, para1elas y de igual forma. 

Al chocar la luz en las cstrias es difractada siendo la luz 
dispersada en diferentes Angulas, correspondientes a la~ 
diferentes longitudes de onda, de los cuales se podrA 
seleccion~r la de inter~s {27). 
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FIGURA No. 1 O 
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FIGURA No. 11 
BANDAS DE EMISION DEL NIQUE!. 

228 o 232 o 236. 

-31-



DE'rECTOR 

Las primera:• fotocelda~; consistla11 soldmente de un simple c~todo 
y anOdo, la cual tenia muy baja sensibilidad y rcquer!an do un 
amplificador externo pa.ru obtener una respuesta. 

Actualmente el detector en los cspectrofotómetros de absorción 
atómica lo con:.:;Lit.uye un t.ubo fotomult.iplicddor que cuenta con 
::;u propio sisl:crna dl~ ampllticación y no requiero de aditamentos 
cxterr.as para aumenLar .la señal lo que permite una gran 
sensibilidad. 

En la fig. No. 12 so il1Jstra la forma do un tubo 
rotomultiplicador, que cut.:1 formado por un tubo de vidrio ul 
v.1c!o, l<.i luz lo 1Jeg.:t por. parte tennin.:.11 o por los lados, 
ln otra pacte Lotrninül tiene una base de pl4stico que dando 
est.tn todas las ter.minalc.-~ eléctricas. En la purto tcrnunal tione 
una ventana. quo por su parte interna está recubierta con un 
materia1 que emite eluct-.roner; quo constituyo el cr\todo d(d 
circuito cll!ct:ri co, adem.'1s consttl de unos cátodos sBcundar ios 
1 lam<l.dos di nodos l del J al 1 2 en la f ig. No. 12 ) que son 
activados por electrones emitido~ por el cátodo. El último de 
estos d!nodou se encuentr.i canectddo al clnodo. Cada dlnodo se 
encuentra e once t:.udo dl siguiente por un resist~or. 

Cuando so apllca una corricnto entre el cátodo y el anodo, cada 
d.tnodo va teniendo una densidad positiva mayor al previo. 

Cuando la luz choca con el c.1todo óste emite electrones que !ion 
atrapados por el. d!nodo que le sigue, provocando la liberación 
de lectrones secundario.e. E~t:e proco.so :;e tiigue en ct1dona hasta 
llegar al ánodo multiplicandosc en cada d!nodo la liberación de 
el~ctrones { 28). 

El sistema óptico ~n el espcctrofot.Ometr.o de ab:..•orción ,1tómica 
dirigir la luz en sus djforenlc3 longitudes de ondd a la muestra 
y luego al monocromador. 

El sistema óptico puado sor de un colo haz o doblo haz. El más 
empleado última.mente ce el d!.! doble haz. 

Eu la tiq. no. 13 se ilustra un ospcctrofot:Ornetro de absorción 
atómica de un solo haz1 se le .l lam.:.r. u:::;i porqu~ todas las medidas 
so basan en la variación da la intensidad de luz en un solo haz. 
So obtienen convenlentes beneficios con el empleo de un sistema 
óptico de doble haz como se ilustra en la fig. No. 1~ 1 en la cual 
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la luz de la lampara es dividida en un haz de luz que pasa 
através de la celda de muestreo y un haz de referencia que pasa 
alrededor de la celda de muestreo que sirve como monitor de la 
intensidad de la lámpara. En un sistema de doble haz la lectura 
no representa la intensidad de un solo haz sino el cociente 
entre el haz de muestra. y el haz du referencia que son originados 
por la misma Cuente. Como resultado de ~sto las fluctuaciones de 
la intensidad du la Cuente, las cuales afectan igualmente la 
intensidad del hdz de referencia y clhaz de muestra, no son 
transmitidas como fluctuaciones en las lecLuras del intrumento. 
La linea base o el punto cero del cual se hacen las medidas de la 
absorbanci.'1, es entonces m~fi estable en un instrumento de doble 
haz. Esta independencia de los efectos de lds variacion~s de la 
intensidad de la fuente hace que no soa necesario pre-calentar 
la lámpara antes de emplearla. El mejoramiento de la est•1bilidad 
de la linea baoc da la facilidad de emplear más a1taG escalas 
de expansión para la determinación de muy bajas concentraciones. 

Un factor muy imporLante que determina 1"1 c.3ntidad d<! ruido de 
la linea base, que está presente en un análisis por absorción 
atómica, es la cantidtld de la cn~rgtu quú llega al tubo 
fotomultiplicador. Cuanto mAs encrgla lwninosa Ge dirija sobre el 
detector menos ganancia electrónica se requiere y por lo tanto 
menos ruido se presentará en la seOal. 

Como se discutió anteriormente se optimizd la intensidad de la 
lámpara haciendo que ésta sea tan brillante como sea posible, 
pero complicaciones de ensanchamiento de las bandas ponen un 
limite sobre la intensidad que Sti puede obtener de una !Ampara. 
Entonces so debe diseñar el sistema del fotómetro en forma tal 
que haga uso Optimo de la luz di~poniblc de la fuente con el 
objeto de producir un in~trwncnto caractcri~tlcas de bajo 
ruido. 

La luz da la t:uente debe ser enfocada sobre la celda de muestreo 
y luego dirigida al monocromador en donde se dispersan las 
longitudes de onda de luz y sólo la linea analltica enfocada 
sobre el detector. 

Se pierde algo de energla en cada superficie ópt~ca a lo largo de 
todo el camino. Se pueden emplear espe]os altamente 
reflectivos para un enteque pr~c.Lso de lu ldmpdL.d co11 l=ll coJ.Jupo <l"" 
vi~ión del detector de la luz con mlnima perdida de luz. 

Alternativamente el enfoque puede ser acompañado por rcfracciOn 
en vez de refleccion por el uso de un sistema de lentes. 
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FIGURA No. 14 

ESPECTROFOTOMETRO DE ABSORCION ATOMICA DE DOBLE HAZ 

Haz de 
rehrencla 

Haz de 
muestra 

Fu'"'' -CJ
1

' 'I ~ 0§:,--t>-JR~~~'~L 
Modulad" ~ EtKfranlca 

Celda d• 
muestro 

Recombinador 
de haz 

-36-



Sin embargo desde que la longitud de onda focal de algunas lentes 
varia con la longitud de onda, se deben emplear otros medios 
ópticos ajustables adicionales, los cuales colaboran en reducir 
aun mas la energia disponible con tal que se pueda lograr un 
enfoque apropiado sobre el espectro completo para la absorción 
atómica. 

Cuidado especial. se debe tomar en el .lrea del monocronwdor del 
sistema óptico para evitar excesiva perdida de luz. La 
dispersión de las longitudes de onda se logra por medio de una 
red o superficie reflectiva rayada por mucha~ 1ineas finas 
paralelas muy cercanas unas de otras. La reflección en estas 
superficies rayadas genera un fenómeno de interferencia conocido 
como difracción, en el cual diferentes longitudes de onda 
divergen de la red con diferentes ángulos. 

INTEGRADOR 

El sistema de registro en absorción 
signific.1 que la señal eléctrica del. 
transfiere a unidades de medición que 
del. anal.ita. 

atórr.ica es simple, esto 
tubo fotomultiplicador se 

correspondan al resultado 

La unidad de medición en absorción atómica es la absorbancia que 
se cuantifica con un microamper!metro# en un registrador por 
medio de un potenciómetro por lecturas digitales. EL 
registrador se ha quedado en ei pasado por 10 tardado en 1a 
tabulación do los resultados, pero ~e emplea cuando se requiere 
saber 1a relación señal- ruido. 

Los equipos ahora cuentan con una microcomputadora que 
proporciona directamente 1as lecturas requeridas con programas 
introducidas previamente. 
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ASPECTOS TEORICOS SOBRE VALIDACION DE TECNICAS i\NALITICAS 

-38-



El Forum de la Farmacopea (36) establece que los procedimientos 
de anAlisls para evaluar la calidad do los productos 
farmacéuticos estAn sujetos a varios requerimientos. De acuerdo a 
la sección 501 de la Federal Food, Drug & Cosmetic Act., las 
pruebas y especificaciones de las monograflas de la Farmacopea 
de los Estados Unidos (USPJ y el National Formulary (NFI 
constituyen patrones legales. Las regulaciones del Current Good 
ManuEacturing Practica ( Buenas Practicas de Manufactura J en (21 
CFR 211.194 AJ requiere que los métodos de análisis que son 
empleados en la evaluación de los productos farmacéuticos1 con 
especificaciones establecidas deben reunir requerimientos propios 
de la exactitud. También de acuerdo a las regulaciones C 21 CFR 
211.194 A 21. los usuarios de los métodos anallticos descritos 
en la USP y en el NF no son los adecuados para eval~ar la 
exactitud y disponibilidad de estos métodos, pero si para 
verificar su adaptabi1idad en las condiciones actuales de uso. De 
acuerdo en J.o propuesto en la implementación de nuevos métodos 
anallticos deben estar apoyados por suficientes datos de 
laboratorio que documenten la validez de estos procedimientos. 

DATOS ELEMENTALES PARA LA EVALUACION DE LA VALIDACION 

Considerando la gran variedad de anAlisis es lógico que 
diferentes métodos de analisis requieren diferentes esquemas de 
validación. Unicaroente se cubriran las categorias mAs com~nes de 
anAlisis para los cuales se requieren los datos de validación. 
Estás categor!as se enlistan a continuación: 

CA'.t'EORIA I.- Métodos analiticos para la cuantificación de los 
principales componentes para materias primas o principios activos 
incluyendo conservadores en productos farmacéuticos terminado~. 

CA.TEGORIA II.- Métodos anallticos para la determinación de 
impurezas en materias primas o sustancias de degradación en 
productos farmacéuticos terminados. 
Con dos clasificaciones: anAlisis cuantitativos y pruebas de 
limite. 

CATEGORIA III.- Métodos anal!ticos para la determinación de 
caracteristicas de comportamiento (ejemplo disolución. liberación 
del farmaco). 

Para cada categoría se requiere diferente información anAlitica, 
an la TABLA 2 se ennumeran los datos elementales que son 
normalmente requeridos para cada categoría de análisis. 
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TABLA 2 
DATOS ELEMENTALES PARA EVALUAR LA VALIDACION DE METODOS 

PARAMETRO CATEGORIA I CATEGORIA II CATEGORIA III 
ANALITICO CUAN TI LIMITE 

PRECISION SI SI NO SI 

EXACTITUD SI SI 

LIMITE DE NO NO SI 
DETECCION 

LIMITE DE 
CUANTIFI NO SI NO 

SELECTIVI 
DAD SI SI SI 

RANGO SI SI 

LINEARIDAD SI SI NO 

TOLERANCIA SI SI SI SI 

• PUEDE SER REQUERIDO DEPENDIENDO DE LA NA1'!JRALEZA DEL ANALISIS 
ESPECIFICADO. 
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DEFINICIONES DE ALGUNOS CONCEPTOS UTILIZADOS EN LA VALIDACION DE 
METODOS l\NJ\LITICDS. 

Valldación es determinar el grado de validez de un proceso de 
medición (determinar su efectividad!. La validación del método 
puede definirse como el proceso por el cual queda estab1ccido, 
por estudios de laboratorio, que la capacidad dol método 
satisface los requisitos para las aplicaciones analiticas 
deseadas. La capacidad se expresa en este caso en términos de 
para.metros anal!ticos. Para llevar a cabo la validación do 
métodos por absorción atómica necesario conocer par.1metros 
estadísticos 129). 

LINEARIDAD.- Medición del grado en que la curva de calibración se 
aproxima a una l!nea recta del grado en el que la sensibilidad 
es constante. 

EXACTI'l'UD. - Concordancia entre un valor determinado 
experimentalmente y un valor de referencia. Se expresa como el 
porciento de recobro obtenido del análisis de muestras a las que 
se les ha adicionado cantidades conocidas de la sustancia. 

PRECISION.- Grado de concordancia de mediciones repetida~ de una 
misma propiedad, derivado de la desviación estandar o coeficiente 
de variación estimada de una serie de mediciones y expresada en 
terminas de repetición y reproducibilLdad. 

REPE'rIBILIDAO.- Precisión do un motado expresado como la 
concordancia obtenida entre dotorminacionos independientes 
desarrolladas por un mismo analista, en el mismo equipo y la 
mi:;ma metodolog!a. 

REJ?ROOUCIBILIDAD.- Pr.ecisión de un motado expresada como la 
concordancia obtenida entre determinacionc~ de~arrolladas 
diferentes l3boratorios usando distintos analistas y equipo. 

LIMITE DE DE'l.'ECCION .- Es la m!nima concentración de una sustancia 
de una muestra la cual puedo ser detectada, pero no 
necesariamente cuantificada, bajo las condiciones do operación 
establecidas {sensibilidad> 
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LIMITE DE CUANTIFICACION.- Es la menor concentración de la 
sustancia en una muestra que puede ser determinada con precisión 
y exactitud aceptables bajo las condiciones de operación 
establecidas. 

ESPECIFICIDAD {SELECTIVIDAD).- Grado en que la medición se debe 
solo a 1a sustancia por determinar y no a otra~ sustancias que 
puedan estar presentes en el material por analizar. 

ESPECIFICIDAD EN LA ESTABILIDAD.- Tipo de especificidad en el 
cual las otras sustancias son aquellas que pueden producirse 
durante el periodo de almacenanüento del material en condiciones 
normales o espécificas de temperatura, luz, etc. 

RANGO.- El rango de un método analitico es el intervalo entre los 
niveles superior e inferior de la sustancia (incluyendo estos 
niveles), el cual se ha demostrado que es preciso, exacto y 
lineal utilizando el método descrito. 

SESGO.- Error constante o sistemAtico en oposición al error 
debido al azar lexactitudJ. 

SENSIBILIDAD.­
analizar. 

Menor cantidad detectable del compuesto por 

SENSIBILIDAD INVERSA (Es la sensibilidad usada en absorción 
atOmical .- Es la concentracion del anallto quo provova 0.0044 
unidades de absorbancia relativa (transmitancia relativa del 99 \ 
que corresponde al 1 % de absorción) 

TOLERANCIA.- La to1erancia de un mótodo analitico es el grado de 
reproducibi1idad de los resultados analiticos obtenidos por el 
analisis de la misma muestra bajo modificaciones de las 
condiciones normales de operación, tales como diferentes 
temperaturas, lote de reactivos, condiciones ambientales, etc. 
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VALIDACION DE METODOS ANALITICOS POR ESPECTROSCOPIA DE ABSORCION 
ATOMICA 

Los lineamiento& para la validación de métodos analíticos por 
espectrsocop!a de absorción atómica son (3.l,34,35,36,J7,38J. 

LINEARIDAD DEL SISTEMA 

PHECISION DEL SISTEMA 

LINEARIDAD DEL METODO 

EXACTITUD DEL METODO 

PRECISION DEL METODO 

L!NEARIDAD DEL SIS'I'EMA. - Se determina construyendo una curva de 
calibración de una solución patrón utilizando cundo menos 
diluciones y haciendo análisis por duplicado para cada dilución. 

El intervalo entre las concentraciones a analizar depender4 del 
propósito del método; para propósitos de control do calidad y de 
seguimiento de la estabilidad de un fArmaco en una forma 
farmacéutica, debera estar incluido el 100 \ de la dosis. 

Las ecuaciones quo relacionan la linearidad del sistema son: 

PENDIENTE 
y y 

2 
m 

X X 
2 J 

INl'ERCEPTO 

B y mX 
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FACTOR DE CORRELACION 

I ex 
r 

\~ IX 

Xl CY 

2 
XI 

y¡ 

2 
Yl 

El criterio de aceptación es el siguiente: 

aprox 

B aprox 

r aprox 0.999 

PRECISION DEL SISTEMA.- Se determina por el anAlisis 
sextuplicado de una misma solución estandar correspondiente al 
100 % establecido en la linoaridad del sistema. 

El criterio de aceptación es el siguiente: 

LINEARIDAD OEL 
del principio 
independiente, 
incluyendo el 
concentración. 

RSD no mas del 1 .s \ 

METODO.- Se determina con placebos adicionados 
activo ( placebo cargado J. cada uno de manera 
cuando menos a tres diferentes concentraciones 

100 % haciendo los anAlisis por triplicado de cada 
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La~ ecuaciones que re1acionan 1a linearidad del mótodo son las 
mismas que para linearldad del sistema. 

Criterio: 

Cantidad adicionada cantidad recuperada 

m a.prox 

B aprox o 

r aprox 0.999 

EXACTITUD DEL METOOO.- Se determina con placebos adicionados del 
principio activo !placebos cargados), cada uno de manera 
independiente, cuando menos a tres diferentes concentraciones, 
inc1uyendo el TOO %, haciendo 1os análisis por trip1icado de cada 
concentraciOn. La amplitud del estudio dependera del uso y 
aplicaciones del método, control de ca1idad y estabilidad, y 
preferentemente deberá llevarse a cabo por un mismo analista en 
las mismas condiciones de operación. 

Criterio de aceptación: 

PORCIENTO DE RECOBRO DEL 98 AL 102 PORCIENTO 

'PRECISION DEL METODO.- La precisión del método se comprobó por 
medio de la prueba de repctibilidad y reproducibilidad. 

Repetibilidad.- Se debe cuando menos analizar doce placebos 
cargados con e1 100 % del principio activo, de manera 
independiente. Sois muestras por dia~ por el mismo ana.lista y en 
las mismas condic i.ones de opera e ión. 

Reproducibilldad.­
carqados con e1 
independiente. Seis 
mismas condiciones 

Se debe cuando menos ana1izar doce placebos 
100 % del principio activo de manera 
muestras por dla, por otro analista y en las 

de operación. 
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Las ecuaciones que relacionan la precisión !ion: 

MEDIA ( X Xi 
•. l 

x x 
DESVIACLON ESTANCAR l S ) -n----,-

DESVIACION ESTANDAR RELATIVA lkSül S X lOl.. --x 

El criterio de aceptación es el siguiente· 

RSD NO MAYOR J\L 2 % 

RANGO.- E1 rango de los espectrofotCmetros de absorciOn atómica 
esta'il calculados en el momento de elaborar el diseño del 
espectrofotOmetro por la casa matriz poseedora de la patente y 
éstos vienen indicados en las condiciones de anAlisis para caua 
elemento en el manual de operación de cada sistema. Una forma de 
comprobarlo es en la linearidad del sistema y o dtfl método. 

TOLERANCIA.- La tolerancia de la técnica de espectroscc•pla de 
absorción atómica en los métodos analJticos propuestos consiste 
en observar como se ven afectados los resultados al hacer el 
anAlisis del anallto en cuestión con otras condiciones de 
optimización del espectrofotOmetro de abscrciOn atómica a la 
maxima absorbancia. Como son el variar la relación del qas 
oxldantc-reductor en la flama; la corriente que se surninistr.a a 
la lAmpara y 1a energia correspondiente: lo mismo que ree~piazar 
1a 1Ampara por, una nueva o por otro tipc por ejemplo si es de 
cAtodo hueco por una de descarga s~n electrodos. 

-(6-



BSPECll-' LCIDAD. - La e~peciticidad para métodos de control de 
calid~d consist~ en; 
A)Anali2ar placebos del producto con el método propuesto. 
BJidentlficar las respuestas de llosl activo ts), excipientes 

(en caso de tenerlos) y de otras sustancias auxiliares. 
CJ~n caso de contar con los posibles productos du degcadaci6n, ~u 

pc:.epaca.n muestras con placebo "añadido" de éztos y la sustancia 
do interés. Se analizan con el método propuesto. 
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PARTE EXPERIMENTAL 
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DETEUMINACIONES PARA LA VALIDACION DE METO DOS 
POR ESPECTROSCOPIA DE ABSORCION ATOMICA. 

LINEARIOAf) DEL SISTEMA.- La lincaridad del sistema se realizó 
con un patrón de referen~lrl del elemento por analiz~r en un 
intervalo del 80 al 120 \ de la concentración indicada en el 
marbete del medicamento, utilizando 10 diluciones. 

PRECISION DEL SISTEMA.- La precisión del sistema Se! llevo a 
cabo por la aspersión de seis soluciones de referencia al 100 % 
de la concentración indicada en el marbete, tomando cada lectura 
como resultado de un promed.Lo de 10 lecturas. 

LINEARIDAD DEL METODO.- Este par.imetro no se llevo a cabo ya 
que en la Jefatura de Control de Calidad del IMSS (donde se 
realizó la practica} no es posible contar con los placebos. 
Sólo se llevo a cabo el método de adición de solución de 
referencia concentración conocida, quedando las 
concentraciones en el intervalo del 100 % al 150 \ . Se 
trabajaron seis diferentes concentraciones (incluyendo el 100 %) 
y cada concentración por duplicado (éste estudio queda implicito 
en la exactitud del método). 

EXACTITUD DEL METODO.- La exactitud del método se llevó a cabo 
por el método de adición de patrón de referencia. La adición del 
patrón do referencia se llevó en el intervalo del 100 al 150 % 
do la concentración indicada en el marbete. 

Se analizaron seis muestras de cada concentración y cada 
determinación se tomo en un promedio de 10 lecturas. 

PRECISION DEL METODO.- La precisión del método se comprobO por 
medio de la prueba de repetibllidad y reproducibilidad. 
La repetibllidad se realizo con doce muestras tratadas en las 
mismas condiciones lscis por d!a), al 100 % de la concentración 
indicada en el marbete. 
La" reproduclbilidad se real.izo por otro analista, con 12 muestra~ 
tratadas en las mismas condiciones, en dos d!as (seis por dia), 
al 100 % de la concentración indicada en el marbete. 
Tomando cada determinación como resultado de un promedio de 10 
lecturas. 

TOLERANCIA.- Esta prueba en el cspectrofotOmetro de absorciOn 
atómica Mod. 5000 de Perkln Eimor no tionc validez ya que cuenta 
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con un microprocesador que tiene la capacidad de captar 1os 
resu1tados de 1os patrones de referencia y graficar con e1los la 
curva de calibración en e1 momento del análisis evitando as! 
cualquier variación posible originada por cambios en el sistema. 

ESPECIFICIDAD.- Esta prueba no tiene va1idez en el caso del 
presente estudio ya que la técnica de espectroscopia de absorción 
atómica es especifica por ende. 
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TABLETAS 

FORMULA CUAL! - CUANTITAO'IVA' 
Fe (504) 

o equivalente a 73.55 mg de Fe 

excipiente cbp 

METODO ANALI'rICO PARA FIERRO 

REl\CTIVOS: Agua desionizada 
Acido sulfórico concentrado 

200.00 mg 

300.00 mg/tab 

EQUIPO: Espectrofotómetro de absorción atómica mod. 5000 de 
Perkin Elmer 

PARAMETROS DE OPERACION' 

Lámpara: L~mpara dG cdtodo hueco de fierro con 

corriente de 30 mA y oncrgla de 70 mA. 

Longitud de onda: 248 nm 

Aper.turu espectral: 0.2 

F'lama: Acetileno-aire ( 20-30 ml./min 1 azul 

oxid.intc 

•rlempo de integración: 0.5 seg. 
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Solución patrón de referencia de 1000 ppm de fierro. Pesar 
exactamente 1.0000 g de fierro purificado en limaduras, 
transferir cuantitativamente a un matraz volumétrico de 
1000 ml. Adicionar SO ml de una solución de Acido 
clorhidrico ( 1:1 ) y disolver. Llevar volumen con agua 
desionizada y mezclar. 

Soluciones de referencia de fierro.- Preparar soluciones de 
referencia de fierro de las siguientes concentraciones:l.O, 
3.0 y 5.0 ppm de fierro a partir de 1a solución de referen­
cia. Prepararlas en el momento del anAlisis. 

PREPARACION DE LA MUESTRA..-Pesar no menos de 20 tabletas y 
obtener su peso promedio, pulverizar y homogeneizar la 
muestra. Pesar con presición, por duplicado, la cantidad de 
polvo equivalente a 10 mg de fierro. Transferir la muestra 
a una capsula de porcelana de 50 ml, adicionar 3 m1 de 
Acido sulfórico concentrado y disolver. Transferir cuanti­
tativamente a un matraz volumétrico de 250 ml conteniendo 
previamente 100 ml de agua desionizada. Lavar la cápsula de 
porcelana con agua desionizada recibiendo los lavados en e1 
mismo matraz. Llevar a volumen con agua desionizada. 

Filtrar la solución a través de papel filtro whatman no. 4, 
transferir una allcuota de 10 ml a un matraz volumétrico de 
250 1nl, llevar a volumen con agua desionizada ( concentra -
ción 1.6 ug de fierro). 

PROCEDIMIENTO.- Aspirar la solución de referencia de 5 ppm 
de fierro y calibrar el espectrofotómetro hasta obtener la 
maxima absorbancia ( aproximadamente 0.18 unidades de 
absorbancia 1 empleando como blanco agua desionizada. 
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Elaborar la curva de calibración empleando como solución de 
referencia UNO 1 51 J la solución de 5 ppm de fierro e 
introducirlo en la memoria del equipo. aspirar las 
soluciones de referencia de 1 y 3 ppm de fierro para 
comprobar sus absorbanciaz. 

Aspirar las muestras y registrar la absorbancia o la 
concentración en ppffi directamente de la pantalla del 
equipo. 

CALCULOS 

mg de sulfato 
ferroso / tab. 

simplificando: 

mg de sulfato 
ferroso I tab. 

DONDE: 

C X 250 ml X 250 ml X p 

w 10 ml 

C X 6.25 X 10 X p 

w 
1 

C = lectura en ug/ml de fierro en la muestra 
J 

6.25 x 10 factor de dilución 

W peso de la muestra en ug 
1 

P = peso promedio en veinte tabletas 
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SOLUCION INYECTABLE 

SODIO , POTASIO Y CALCIO EN SOLUCION IN"fECTABLE 

{ Macroso1uci0n HARTMAN J 

FORMULl\ CUALI - CUANTITATIVA 

NaCl 0.60 9 130 meq Na/lt 

KCl 0.03 g o 4 meq K/lt 

CaC12 0.02 g 2. 7 meq Ca/l t 

Cloruros 1 09 meq/ l t 

Lactato 0.31 9 

Agua inyectable cbp 1 ooo ml 
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METODO NIALITICO PARA SODIO 

REACTIVOS: Agua desionizada 
Solución de 1500 ppm de cl.oruro de potasio 

EQUIPO: Espectrofotómetro de absorción atómica mod. 5000 de 
Perkin El.mer 

P/\RJ\ME'rROS DE OPEl<ACION' 

Lámpara: LAmpara de cátodo hueco de sodio con una corriente 
de B mA y una cnergla da 69 mA. 

Longit.ud de onda~ 589 mn 

Apertura espectral: O. 7 nm 

E' lama: Acetileno - Airo f 20 - 30 ml/min l azul oxidante 

Tiempo de iHLt:y;i:aciOn: n 5 seq. 
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Solución patrón de referencia de 1000 ppm de sodio.- Pesar 
exactamente 2.542 g de cloruro de sodio, transferir cuan­
titativamente a un matraz volumétrico de 1000 ml, disclver, 
llevar a volumen con agua desionizada y mezclar. 

Soluciones de referencia de sodio.- Preparar soluciones de 
las siguientes concentraciones: 0.3, 0.5, 0.7 y 1 .O ppm de 
sodio a partir de la solución patrón de referencia. 
Empleando como diluyente la solución de 1500 ppm de cloruro 
de potasio. Prepararlas en el momento del análisis. 

PREPARACION DE LA MUESTRA.- Homogeneizar el contenido de 
tres frascos, transferir una allcuota de JO ml de la 
solución a un matraz volwnétrico de 1000 ml, llevar a 
volwnen con agua desionizada { cada ml de la solución 
contiene 0.598 ug de sodio }. Transferir una al!cuota de 10 
ml a un matraz volumétrico de 500 ml y llevar a volwnen con 
la solución de cloruro de potasio de 1500 ppm. 

PROCEDIMIENTO.- Aspirar la solución de referencia de o.a 
ppm de sodio y calibrar el espectrofotómetro hasta obtener 
la m~xima absorbancia ( aproximadamente 0.23 unidades de 
absorbancia ) empleando como blanco la solución de 1500 ppm 
de cloruro de potasio. 

Elaborar la curva de calibración empleando como solución de 
referencia UNO C Sl J la solución de 1 .o ppm de sodio e in­
troducirlo en la memoria del equipo, aspirar las soluciones 
de referencia de 0.31 0.5 y 0.7 ppm de sodio para comprobar 
sus absorbancias. 

Aspirar las muestras y registrar la absorbancia o la 
concentración en ppm directamente de la pantalla del 
equipo. 
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CALCULOS 

1000 m1 X 500 ml. X 1 mg 
mg de sodio / m1 C X 

VOL 1 o ml 1000 ug 
1 

simplificando: 

5000 ml X lmg 
mg de sodio / m1 C X 

VOL 1 000 ug 
1 

DONDE o 

C =lectura en ug/ml. de sodio.en 1a muestra 

5000 = factor de dil.uciOn 

1 mg/1000 ug = factor de conversiOn 

VOL "" volumen de la muest.ra ( 1 O m.1 
1 
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METOOO ANALITICO PARA POTASIO 

REACTIVOS: Agua desionizada 
Sol.ución de 2000 ppm de cloruro de sod~o_ 

EQUIPO: Espectrofot6metro de absorción atóntica mod. 5000 de 
Perkin Elmer 

PARAMETROS DE OPERACION 

Lc\mpara: Lámpara de cAtodo hueco de potasio con corriente 
de 12 mJ\ y energia do 68 mA 

Longitud de onda: 766 run 

Apertura espectral: 0.2 nm 

Flama: Acetileno - Aire C 16, - 30 ml/min 1 azul oxidante 

Tiempo de integración: 0.5 seg. 

Solución patrón de referencia de 1000 ppm de potasio. 
Pesar exactamente 1.907 g de cloruro de potasio, transferir 
cuantitativamente a un matraz volumétrico de 1000 ml, 
disolver y llevar a volumen con agua desionizada y mezcl.ar. 
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'soluciones de referencia de potasio.- Preparar soluciones 
do referencia de potasio do las siguientes concentraciones: 
1 .O, 1.5 y 2.0 ppm de potasio a partir de la solución 
patron de referencia. Empleando como diluyente la solución 
de 2000 ppm de c1oruro de sodio. Prepararlas en el momento 
del antilisis. 

PREPARACION DE LA MUESTRA.- Homogeneizar. el contenido de 
tres frascos. transferir una allcuota de 10 ml de la 
muestra matraz volumétrico de 1000 ml, llevar a 
volumen con la solución de 2000 ppm de cloruro de sodio y 
mezclar l concentración de 1 .6 ug de potasio l. 

PROCEDIMIENTO.- Aspirar la solución de referencia do 2 ppm 
de potasio y calibrar el cspctrofotómetro hasta obtener la 
mAxima absorbuncia ( aproximadamente 0.22 unidades do 
absorbancia ) empl.eando como blanco la solución de 2000 ppm 
de cloruro de sodio. 

Elaborar la curva de calibración empleando como solución de 
refrerencia UNO ( 51 ) la solución do 2. O ppm de potasio e 
introducirlo en la memoria del equipo, aspirar las 
soluciones de referencia de 1.0 y 1.5 ppm de potasio para 
comprobar sus absorbancias. 

Aspirar las muostras y registrar la absorbancia o 1.-i 
concentración en ppm directamente de la pantal1a del 
equipo. 

CALCULOS 

1000 ml. x 1 mg 
mg de K / ml C X 

VOL 1000 ug 
1 
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DONDE• 
C = lectura en ppm de potasio en la muestra 

VOL =volumen de muestra ( 10 ml 1 

1000 ml = factor de dilución 

1 mg / 1000 ug ~ factor de conversiOn 
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METODO ANALITICO PARA CALCIO 

REACrIVOS: Agua desionizada 
Solución al 0.2 % de l~ntano 

EQUIPO: EspectrofotOmctro de absorción atómica mod. 5000 de 
Perkin E1mer. 

PARJ\METROS DE OPERACION 

Lámpara: LAmpara de cAtodo hueco de calcio 
de 10 mA y energia de 68 mA. 

Longitud de onda: 423nm 

Apertura espectral: 0.7 

corriente 

Flama: Acetileno - Airo ( 30 - 40 ml/mln l azul oxidante 

Tiempo de integr.acion: O.S sug 

Solución patrón de referencia de 500 ppm de calcio.- Pesar 
exactamente 1 .249 g de carbonato de calcio, transferir 
cuantitativamente a un matraz vo.lurnétrico de 1000 ml con 
ácido clorhldrico y disolver. Llevar a volumen con agua 
deslonizada y mezclar. 
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Soluciones de referencia de calcio.- Preparar soluciones 
de referencia de calcio de las siguientes concentraciones: 
2.0, J.O, 4.0 y 5.0 ppm de calcio a partir de la soluciOn 
patrón de referencia. Empleando como diluyente la soluciOn 
de lantano al 0.2 porciento. Prepararlas en el momento del 
análisis. 

PREPARACION DE LA MUESTRA.- Homogeneizar al contenido de 
tres frascos, transferir una alicuota de 10 ml de la 
muestra a un matraz volumétrico de 250 ml y llevar a 
volumen con la solución al 0.2 porciento de lantano 1 cada 
ml de la solución contiene 2.16 ug de calcio 1. 

PROCEDIMIENTO.- Aspirar la solución de referencia de 4 ppm 
de calcio y calibrar el espectrofotOmetro hasta obtener la 
máxima absorbancia ( aproximadamente 0.20 unidades de 
absorbancia ) empleando como blanco la solución al 0.2 
porciento de lantano. 

Elaborar la curva de ca1ibraci6n empleando como solución de 
referencia UNO 1 51 ) la soluciOn de 5 ppm de calcio e 
introducirlo en la memoria del equipo, aspirar las 
soluciones de 2.0, 3.0 y 4.0 ppm de calcio para comprobar 
sus absorbancias. 

Aspirar las muestras y registrar 13 ahsorbancia la 
concentración en ppm directamente de la pantalla del 
equipo. 
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Cl\LCULOS 

mg de Ca / m1 
250 ml x 1 mg 

C X 

DONDE' 

VOL 1000 ug 
1 

C = lectura en ppm de calcio en la muestra 

VOL = volumen de muestra ( 1 O ml J 
1 

1 mg/1000 ug = factor de conversión 
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SUSPENSION ORAL 

FORMULA CUN.I - CUAN'rITJ\TIVJ\ 

J\1l0Hl 

MglOHl 
2 

METODO ANN.ITICO PJ\RJ\ N.UMINIO 

REACTIVOS: Agua desionizada 
~cido clorhidrico 

3.1 g/100 rnl 

4.0 g/100 rnl 

So1uciOn de cloruro de potasio que contiene 
1500 ug por rnl de potasio 

EQUIPO: Espectrofotometro de absorción mod. 5000 de Perkin 
El.mcr 

PJ\RAMETROS DE OPERJ\CION 

LAmpara: Lampara de cátodo hueco de aluminio con corriente 
de 25 mA y energia de 68 mJ\. 

Longitud de onda: 309 nm 

Apertura espectral: 0.7 nm 

Flama: Oxido nitroso - acetileno l 20 - 40 ml/min ) roja 
reductora 

Tiempo de integración: 0.5 seg. 
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Si no se cuenta con la disolucJOn patrón TRITRISOL ( Al 
1000 ppn ) utilizar la siguiente metodologla: 
Solución patrón de referencia de alwninio que contiene 1000 
ug de aluminio /ml.- Pesar exactamente 1.0000 g de aluminio 
purificado en limaduras, transferirlo cuantitativamente a 
un matraz volumétrico de 1000 ml, adicionar la m1n1ma 
cantidad de Acido clorhldrico concentrado para disolver, y 
adicionar unas gotas de mercurio como catalizador, llevar a 
volumen con la solución al 1 porcienLo de ácido clorhidrico. 

Soluciones de referencia de aluminio.- Prc~parar colucione.s 
de referencia con las siguientes concentraciones: 2.0, 4.0 
y 5.0 ppm de aluminio, apartir de la solución patrón de 
referencia. Emplear como diluyente la solución de cloruro 
de potasio qua contjene 1500 ug de potasio por ml. 

PREPARACION DE LA MUESTRA.- Homogeneizar el contenido de 
tres frascos y pesar el equivalente a 10 ml de la 
suspensión, transferirlos a una capsula de porcelana de SO 
ml., adiciond[" lentamente 25 ml de á.cido clorh!drico 
concentrado y calentar suavemente hasta disolución, 
recuperando e1 ácido que se evapore, dejar enfriar la 
solución y filtrar. a través de papel filtro Whatman no. 1, 
recibiendo el filtrado en un matraz de sao ml, lavar la 
cápsula y el papel filtro con agua desionizada recibiendo 
los lavados en el mismo matraz: volumétrico, llevar c"l 

volumen con agua derdonizadu. •rransfcrir una al!cuota de 1 o 
ml a un matraz volumétrico de TOO ml y l.levar a volumen con 
1.a solución de cloruro de pot·.a~do '111P contiene 1.SOO µ[Jm <lt:: 
pot.'ISiO. 

PROCEDIMIENTO.- Aspicc1r 1.a solución d~ refercnci..i. do SO ppm 
de aluminio y calibrar el espectrofotómetro hasta obtener 
la mAxima absorbancia 1 aproximada.mente 0.22 unidades de 
absorbancia ) empleando como blanco .:lgu.:i dc~ionlzddd. 

Elaborar la curva de calibración empleando como solución de 
referencia UNO { SI ) la. solución de 50 ug/ml de aluminio e 
introducir1o en la memorLa del equipo, aspirar las 
soluciones de 20.0 y 30.0 ppm du aluminio para comprol°'ar 
sus absorbancias. 
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Aspirar 1as muestras y registrar la absorbancia o la 
concentración ppm directamente dP la pantalla del 
equipo. 

Ci\LCULOS 

mg de Al I g e VOL F.O. X F.C. 

oust i tu yendo: 

500 ml X 100 ml X 1 mg 
mg de Al I g e X -- -·------

"' 10 ml 1 000 ug 

DONDE: 

C = lectura de ppm de aluminio en la muestra 

VOL volumen al que se llevó la muestra 

F.D.= factor de dilución, 100 n1l/l& ml 

F.C. = factor de conversión, 1 mg/1000 ug 

W peso de la muestra C!n graff.o!;. 
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METODO ANALITICO PARA MAGNESIO 

REA.CTIVOS~ Agua desionizada 
Solución de 6xido de 1antano que contiene 1500 ug 
de 1antano I m1 

EQUIPO: Espectrofatomctro de absorción atOmica mod. 5000 de 
Perkin E1mer 

PARAMETROS DE OPERACION 

Lámpara: LA.mpara de cAto~o hueco de mag~esio con corriente 

de 5 mA y energla de 70 mA 

Longitud de onda: 285 nm 

Apertura espectral: 0.1 nm 

F1ama: Acetileno - Aire ( 20 -30 ml/min ) azul oxidante 

Tiempo de integración: 0.5 seg. 

Solución patrón de referencia de magnesio con concentración 
de 1000 ppm.- Pesar exactamente 1.0000 g de magnesio 
purificado en limaduras, transferir cuantitativamente a un 
matraz voiumétrico de 1000 ml, disoiver en el minimo 
voiwnen de una solución (1:1} de Acido clorhidrico. LLevar 
a volumen con la solución a1 1 porciento de acido 
clorhldrico~ 

-67-



Soluciones de referencia de magnesi~.- Preparar disoluciones 
del patr6n de referencia de magnesio con las siguientes 
concentraciones: J.0 1 4.0 y 5.0 ppm de magnesio a partir de 
la soluCi6n de referencia. Empleando como diluyente la 
solución de Oxido de lantano con 1500 ppm de lantano. 

PREPJ\.RACION DE LA MUES1.'RA. - Homogeneizar el contenido de 
tres frascos y pesar el equivalente a 10 ml de la suspension 
transferir cuantitativamente la muestra a una cápsula de 
porcelana de 50 ml. Adicionar lentamente 25 ml de Acido 
clorhidrico concentrado, calentar suavemente hasta diluciOn, 
recuperando el Acido que se evapore. Dejar enfriar la 
soluciOn y diluir con agua desionizada Filtrar a través 
papel filtro Whatman no. 1 recibiendo el filtrado en un 
matraz vol.umétrico de 1000 ml, lavar la cápsul.a de porcelana 
y el papel filtro con agua desionizada recibiendo los 
lavados en el matraz volumétrico de 1000 ml. Llevar a 
volumen con agua desionizada y transferir una allcuota de 
20 ml a un matraz volumétrico da 1000 ml, llevar a volumen 
con la solución de Oxido de lantano con concentración de 
1500 ppm de lantano. 

PROCEDIMIENTO.- Aspirar la solución de referencia de 0.3 ppm 
de magnesio y calibrar el espectrofot6metro hasta obtener la 
mAxima absorbancia ( aproximadamente 0.19 unidades de 
absorbancia J empleando como blanco la solución de óxido de 
lantano con 1500 ppm de lantano. 

Elaborar la curva de calibración empl.eando la solución de 
referencia UNO ( Sl ) la solución de 0.5 ppm de magnesio e 
itroducirlo en la memoria del equipo, aspirar las soluciones 
de referencia de 0.4 y 0.3 ppm de magnesio para comprobar 
sus absorbancias. 

Aspirar las muestras y registrar l.a absorbancia o la 
concentración en ppm directamente de la pantalla del 
equipo. 
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CALCULOS 

VOL 
g de Mg / ml C X x F.O. F.C. P.E. 

w 
1 

su!iti"tuyendo: 
1000 ml 1000 ml X 1 g 

g de Mg / ml C X x P.E. 

w 2Dmi 10 ug 

DONDE' 

e = lectura en ppm de magnesio la muestra 

1000 ml =volumen al que se llevó la muestra 

W peso de la muestra en gramo~ 
1 

1 000 ml 
factor de dilución 1 F.O. J 

20 ml 

6 
1 g / 10 ug = factor de convc~siOn ( F.C. J 

P.E. pc~o ~~p~clfl~u 
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PASTA l LASSAR 1 

FORMULA CUALI - CUANTI'rATIVA 

óxido de zinc 25 g/100 g 

equivalente a 20 g de Zn/100 g 

METOOO ANALITICO PARA ZINC 

REAcrIVOS: Agua denionizada 
Solución 0.1 N de Acido clorhidrico 

EQUIPO: Espectrofot6metro de absorción atómica mod. 5000 de 
Perkin El.roer 

PARAMETROS DE DERACION 

Lámpara: Lámpara de descarga sin electrodos da zinc con 
corriente de & watts y energla de 70 mA 

Longitud de onda: 214 

Apertura espectral: 0.7 nm 

Flama: Acetileno - Aire ( 20 - 40 ml/min 1 azul oxidante 

Tiempo de integración: 0.5 seg. 
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Si no se cuenta son la soluci.on patron TRITRISOL zinc 
1000 ppm ) utilizar la siguiente metodologia: 
Solución patrón de referencia con concentración de 1000 ppm 
de zinc.-Pesar exactamente 1.0000 g de zinc metálico y 
purificado, transferirlo cuantitativamente a un matraz 
volumétrico de 1000 ml, disolver en e1 mlnima valwnen de 
ácido clorhidrico concentrado y llevar a volwnen con la 
solución al 1 porciento de acido c1orhidrico. 

Soluciones referencia de zinc.- Preparar diluciones del 
patrón de referencia de zinc con la~ siguientes 
concentraciones: 0.5, 0.7 y 1.0 ppm de zinc a partir de la 
solución patrón de referencia. Empleando como diluyente 
agua desionizada. Prepar.:irlas en el momento del análisis. 

PREPARJ\CION DE LA MUESTRA.- Homogeneizar el contenido de 
cinco frascos o tubos de pasta, pesar con exactitud el 
equivalente a 100 ml de óxido de zinc. transferir a una 
cápsula de porcelana de SO ml .Calcinar cuidadosamente a 
600 oC, dejar enfriar y adicionar 30 ml de la solución 0.1 
N de ácido clorhldrico. Disolver y filtrar a través de 
papel filtro Whatman no.I, recibir el filtrado en un matraz 
volumétrico de 1000 ml, lavar la cápsula de porcelana y el 
papel filtro con agua desionizada. recibiendo los filtrados 
en el mismo matraz, llevar a volumen con agua desionizada. 
Transferir una allcuota de 10 ml a un matraz volumótrico de 
1000 ml. llevar a volumen de agua desionizada y mezclar. 

PROCEDIMIENTO.- Aspirar las soluciones de referencia de 0.5 
ppm de zinc y calibrar el espectrofotómctro hasta obtener 
la mAxima absarbancia C aproximadamente 0.12 unidados de 
absorbancia l empleando como blanco agua dcsionizada. 

Elaborar la curva de calibración empleando como solución de 
referencia UNO ( 51 l la solución de 1. O ppm de zinc e 
introducirlo en la memoria del equipo, aspirar las 
soluciones de referencia de- 0.5 y 0.7 ppm de zinc que deben 
dar las absorbancias esperadas. 

Aspirar las muestras y registrar la absorbancia o la 
concentración en ppm directamente de ld pantal1u del 
equipo. 
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CALCULOS 

VOL 
mg de Zn / 100 g C X x F.O. x F.C. .., 

1 

su:atituyendo 

mg do Zn / 100 g 
1000 ml x 100 ml x 1 mg 

e " 

DONDE: 

w 1 o m1 1 ooo ug 

C = lectura en ppm de zinc en la muestra 

1000 ml = volumen al que se llevó la muestra 

W peso de la muestra en gramos 
1 

100 ml / 10 ml = tactor de dilución 

lmg / 1000 ug = factor de conversión 
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RESULTADOS 
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TMUTPS 

Vf>l_ JDJ\CION !1EI_ METODfl Pf\Rfl TJ\ll_ETAS CON SU_FATQ FERROSO 

1.- LINEARIDAD OEL SISTEMA 

PPM DE F 1 Ellllú 
AD 1C1 ONADOS 

0.5 
l .o 
L5 
2.0 
2.5 
3.0 
3.5 
4.0 
4.5 
s.o 

MEDIA 
DESVIACION ESTANDAR 

PPM DE F 1 EllRO 
RECUPERADOS 

0.5l•5 
0.999 
1.489 
2.0:!3 
2 .. 5f2 
~.996 
3.486 
4.055 
4. 589 
4.968 

DESV 1AC1 ON ESTANDAR RELAT 1 VA~ 

tor,41 
0 .. 9~6J 
o, 7722 

COEFICIENTE DE CORRELACION 
PENO 1 ENTE 
1 NTERCEPTO 

RM1Gíl ( o. 5 A 5.0 PPM ) 
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0.9996 
0.9947 
0.0063 

% DE ~ECUPERAC 1 e 

101.00 
99,99 
99.26 

101.15 
100.48 
99.86 
99.66 

101. 37 
101.97 
99 •. 36. 



PRECISION fJEI_ SISTEllA Pf0Rfl HIERRO 

PPM DE FIERRO PPM 0::: FIERRO % O:: RECOBRO 
ADICION/\DOS RECIJPER/\POS 

2.0000 2.0000 100.00 
2.0000 2.0030 100.15 
2.0COO 2.0020 100.10 
2.0000 2.0010 100.05 
2.0000 2.0000 100.00 
2.0000 2.0000 100.00 

PRr/'lEDIO flR PORC!Ef'!TO DE RECOBRO 100.41 

DESVJACION ESTANDAR 0.5347 

DESVIAC!ON ESTANDAR RELATIVA 0.5343 % 
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EXACTITUD Y PRECIS!ON 08_ í'iETODO PAR~. HIERRO 

1.1UESTRA 

t 
2 
3 
4 
5 
6 

MEDIA 

100 % DE LA CONCENTHAC 1 ON 
MAR3ETADA 73.55 mg/tab " 

73. 55 
73. 5.g 
73.62 
73.66 
7 3, 55 
73. 55 

= 75 • .585 

DESVIACION ESTANDAR 0.5346 
DESVIACION ESTANDAR RELATIVA 0.5343 % 
P::o;.!EDIO .iE % DE HECOBRO 100.45% 

>~ REC03RO 

100.00 
100.04 
100.09 
100. 14 
100. 00 
100.00 

MUESTRA 106. 79 ;:. DE LA CONCENTHAC 1 ON j; llECOBllO 
MARBETADA ( 78.55 mg/tab.) 

2 
3 
4 
5 
6 

MEDI,\ 

78.S'i 

78.51 
78.47 
78.55 
/8.55 

. 78.51 

DESVIACION ESTANDAR 
DESVIACION ESTANDAR RELATIVA 
PROMEll 10 i>Olll; 1 [;;To D[ RECC':"RO 

• DATOS ORTENlílOS DE 1.A Ti\PU. l 
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== 78 .. 52· 
0.027 

JOO. 00 

99.94 
99.89 

100.00 
100.00 
99.94 

o. 027 % 
-" 100.05 



EXACTITUD Y PREC!SION DEL METODO PARA HIERRO 

-MUESTRA 

2 
3 
4 
5 
6 

1°\EDIA 

140,16 7, DE LA CONCENTRACION 
MARSETAOA , .. ( 103.09 MGITA!l ) 

103.15 
103.19 
103.11 
103.15 
103.15 
103 .15 

103. LS 

;~ DE RECOBRO 

100.05 
100.09 
100.01 
100.05 
100.05 
100.05 

DESVIACION ESTANDAR 
DESVIACION ESTANDAR RELATIVA 

o. 0275 
0.02¡4 % 

PROMED 1 O PORC 1 ENTO DE RECOSIW 100.05 

r.1UESTRA 150. 33 % DE LA CONCEN'!J'IAC 1 ON 

MARBETADA * ( 118,550 MGITAB ) 

3 
4 
5 
6 

MElll 1\ 

118.566 
11R.6'lO 
llS. 630 
118.600 
1lS.560 
118.StiO 

DESVIACION ESTANDAR 
DESVIACION ESTANDAR l~ELATIVA = 

.11 é'. 5i:i5 
0.03082 
0.03082 

" ¡o 

~'i, DE RECOBRO 

l00.00 
100 .. 04 
100.06 
100. 04 
100.00 
lOll.00 

PROMEDIO DEL PORCIENTO OE RECOBRO= 100,04 % 

*DATOS OBTENIDOS DE LA TABLA 1 
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T A B 1_ A N o. l 

EXACTITUD Y PRECIS!Otl DEL IUODO PARA HIERRO 

ESTUDIO rrM uE HIERRO ABSORBANC 1 A MG DE FE/TAB • 

A 2.LXXJO 0.072 73. 55 
A 2.0010 0.07? 73. 58 
A 2.0020 0.072 73, 62 
A 2.0030 0.072 73. 66 
A 2.0000 0.072 73.55 ,, 2.rJCOO 0.072 73,55 

B 2.1360 0.076 78. 55 
B 2. 1350 0.076 78. 51 
B 2. i340 0.076 78.~l 
B 2.1360 0.076 78. 55 
B 2.1360 0.076 ~Mr B 2.1350 0.076 

e 2.8050 0.100 103, 15 
e 2.8060 0.100 103.19 
e 2.801;0 0.100 103.ll 
e 2.8050 0.100 103.15 
e 2.8050 0.100 103 .15 
e 2.8050 0.100 103.19 

D 3.2240 ü.llG 118. 5G 
D 3, 2250 O.lJG 112. 50 
D 3,¿;¿50 O.lló 118.63 
D 3.L2SO O.llG 118.60 
D u~~8 O • .llb 118,55 
D 0.115 ll8. 56 

PPM :< X F.D. va_ 
• MG DE FE /TAE = ----------------- X p 

PPM 
VQ 

~·º· 
1 000 

H X 1 oco 
PARTES POR Fi!l.IJ1U foF HIEf\RO LE!r/\S Erl EL EQUIPO 
vo_tf1EN AL GUE SE i_i_EVO LA MUE5lkll ( :óü ML 
r-r,cTOR DE DILUC!GN < 100 ML / s ,,,,_ l 
PESO DE L/\ MUESTRA ( li0.53 MG ) 
1000 UG /MG 

PESO PRCl'ED!O DO: U1 TAK.E.TA ( 298.10/ TAB 
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ESTA 
SAUR 

111.- REPRODUCIBIUDAO DE!_ METOOO PARA HIERRO 

TfS!S 
[if 

Nfl DEBE 
Bll:UOTECA 

D IA SULFATO FERllOSO ( 73.55 MG DE fE/T/\B) 

m9 / tab. ·:~ ~~ recobro 

¡3,55 
74.06· 
7.1.55 
74,06' 
74,48 
73.09 

2 73.55 
2 74;02 
2 72.66 
2 73,55 
2 73.09 
2 73,55 

PORC 1 ENTO DE RECOBRO 
DESV IAC 1 ON ESTANDAR 
DESVIACIOll ESTIÍl<D1\R l~cLAl IVA 

<> DATOS 03TENIDOS DE l1\ TARL1\ 
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100.00. 
100.69 
100.00 
100.66: 
101. 27 
101.27 

100.00 
100.03 
98.78 

100.00 
99.37 

·100.00 

100.01 % 
0.6636 
0.4037 



REPET IBl'_ !DAD DE!_ MEfOí10 PAR/\ H !ERRO 

Sll_FilTO FERROSO 
f!l/\ MG/Tl\P, <73. 55 MGITAB) % DE RECOBRO 
-------·· ·--·--------·---- --·-· 

73. 55 100.00 
l 73. 52 100.04 
l 73.6í 100.09 
l 73.G6 100.14 
.1 73.55 100.00 
l 73. 55 100.00 

2 73.45 99.26 
2 73.55 100.00 
2 72 .80 98.98 
2 73.42 99.90 
2 72. 3S 98.35 

93.0S : 

DESVIAC 1011 ESTAfi[tAR n.632 

Di:SV!f\CIOM ESf/1NDM< REiJ•TlVI\ 0.633 ;¡: 
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T A B L A N o. 2 

REPRODUC IB lll DAD DEL METODO PARA H !ERRO 

MUESTRA 

lº DIA 
A 

A 

A 

2º DIA 

PPM DE H !ERRO 

1.60 
1.61 
1.60 
1.61 
1.62 
1.59 

1.60 
1.61 
1.58 
l.60 
1.59 
1.50 

ABSORBAljCJA 

0.057 
0.057 
0.057 
0.057 
0.058 
0.057 

0.057 
0.057 
0.057 
0.057 
0.057 
0.057 

• MG DE FE / TAB ~ _'.".'.'.1-_2_~__1'.:!~-- X p 
¡.¡ X 1000 

PPM PARTES POR MILLGN DE HIERRO LEIDAS QEL EQUIPO 
VQ VüJJU/ flJ_ QUE SE LLEVO LA MU!::STRA ( 250 ML l 
F.D. FhCTC:1 I:E DlLUCtG; C 2SO ;.~;_ / 10 ;.;;_ ) 

P rESO PRCMEDIO DE LAS T1\ELETAS C 293.1 MG/r;,s 
W PESO DE LA MUESrnA ( 40, 53 MG ) 

1000 l 000 UG/MG 

-81-

CONCErfTRAC ION 
MG DE FEITAB. 

73.55 
74.01 
73.55 
74.06 
74.48 
73.09 

73.55 
74.02 
72.66 
73,55 
73.09 
rz ce 

.J,.,J_! 

. 



so_UCION INYECTP.ll.E 

VAUD~.CION DEI_ r\ETOOO PARA $0010 EN Sü_UClON IrlYECTAIU 

1.- LINEAR1DAn Ofl SISTC~A 

PPM DE SOOIC 
AOICIOMMOS 

0.2 
0.3 
0.4 
0.5 
o.6 
0.7 
0.8 
0.9 
1.0 

~IEDI A 

DESV ¡,\C 1 ON ESTAllDAR 

PPM 0[ SODIO Í, DE RECLIPERACION 
lffCllPE11ArluS 

0~202 

o.29S 
c .. ~or; 
0.4';J 
0.603 
0.704 
0.806 
C .. 9C1 
l .000 

100.06 ,,: 

0.85~6 

101.00 
99.33 

100.12 
98.20 

100.50 
100.57 
100.75 

100.11 
100.00 

DESVIACION ESTAND,\R f{EL/1.TIV,\ 0.6.+61 ~[, 

COEFICIENTE DE ~ORRELACION 
PENO 1 ENT( 
1 NTERCEPTO 

R~.NGO ( 0.1 h 1.0 PPM ) 
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0.9970 
0.000<.í 



PRECISlúN DEL SISTEMA PflHA SODIO 

PPl'i DE SOD 1 O PPM DE SODIO % OC RECOBRO 
flD 1 C 1 ONADOS RECUPERAIJOS 

.300 0.298 99.33 

. 300 0.301 100.33 

.300 0.299 99.66 

.300 0.300 100. 00 

.300 0.297 99.00 

.300 0.299 99.66 

PRC/'1EDIO DE PORC!Ef.:TO DE: BECOLRO 99.651: 

DESVIAC!Oi1 ESTi\NIW~ llELATIVf, 0.473~¡ 
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T 1\ D L f\ fJG, 3 

EXl\CTITUD y PRECISION DEL ruouo PAR{\ SODIO 

ESTUDIO PPM IF ~OL!JCJ f<BSüRBf1NC I A 

A o.2sg 0.085 
A O.í'.~R 0.085 
A ~: ;.~~~ (J,08':> 
¡, 0.085 
A o. ¡e;:, 0.085 
A (J.2~:: 0.085 

B 0.3t¡q 0.100 
B (J.}t(, 0.100 
B O.Y19 0.100 
B o. 3L:(; 0.100 
B u. 311'J 0.100 
B o.3''E 0.100 

e 

8Ja~ 
o.no 

e O.UD 
e O.llD 
e (J. )C-1;::, o. 110 
e 0,3:;¡:, O. llü 
e o. 3'l5 0.110 

D n. t11;~; o.rn 
D O.IJ'W 0.129 
D 0.44S 0.131 
D o. 41,~i o .1:!9 
D 0,4118 0.129 
D Q,L¡L!~ 0.131 

r>r-n V1I_ l ;<. F. D. . 
MG DE NA / Ml.. - . ---· --··-----------

va_ 2 

PPM PMTES POR MILLO:: IE SODIO LEIGOS rn EL EOUIPO 

va_ 1 VOLI.f'Ui AL QUE SE LLEVO LP. /"iUESTRA l 000 ML ) 

F.O. rAC10H DE LIILUC:!~~;,; 1 000 / lU :;L 

vo_ 2 

l 000 

VOUffN DE MUE',ff;\ 

1000uG/MG 

10 ML ) 
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MG DE flA / M'.. • 

2.98 
2.98 
2.99 
2.92 
2.99 
2.98 

3,1¡9 
3,1¡8 

U§ 
3.1¡9 
3,1¡3 

3.96 
3.95 
3.95 
3.9íi 
3.96 
3.95 

l¡,1¡9 
4,1¡8 
li,l¡9 
lj,1¡8 
l¡,48 
4,l¡g 



11. PRECISIO:: y EXACT JTUD DEL ruooo PARA SODIO 

i.1UESTrM JCO % DE LA CONCENTRACION 

l·iAlrnETAOA ( :!.99 mH Nu/mL) 

;; RECOBRO 

3 
.¡ 
5 
6 

MEDIA 

.::! ~ 9~ 
2.Y8 
2.99 
2.9S 
2.99 
2.98 

DESV l AC ION EST.\ND~\R 

OESVIACION ESTANDAR RELATIVA 

PROMEDIO DE PORCIE~TO OE RECOBRO 

* DATOS OBTEN IDOS DE LA TAU 3 

2.9833 
0.1847 
0.1851 % 

99.76 % 

l.IUESTRA 116.72 % DE LA CONCENTRACION % 
MARBETADA" ( 3,49 MG Nf\ I f'I. ) 

1 
2 
3 
4 
5 
6 

··,1rnrA 

J.49 
J.48 
J.49 
J .. 48 
J.49 
3,48 

OESl'IACION EST,\NO,\R 
DESVIACION ESTANDAR REL,\TIYA 

PROMEDIO DEL PORCIENTO DE RECOORO 

-es-

3.485 
0.0054 
0.1571 ;,; 

99.85 

99.66 
99.66 

100.00 
99.66 

100.00 
99.66 

RECORllO 

100.00 
99.71 

100.00 
99.71 

100.00 
99.71 



EXACTITUD y PREC!Stnrl PEI_ l·'ET{)[l(l PARA SODIO 

1'1lJESTRA l 3J ;; DE L.\ co~~CENTRA ¡¡ "' DE RECOBRO 
e 1 ON MARBETAD,\ ( 3'. 9'i 1'G/Mc ~:,.. ) ... 

1 
2 
3 
4 
5 
6 

MEDIA 

3.96 
3_95 
3.96 
3.96 
3.96 
3.95 

DESVIACION ESTANDAR 
DESVIACIO~ ESTANDAR RELATIVA 

PROMEDIO DEL PORCIENTO DE RECORRO 

99.24 
98.99 
99.24 
99.24 
99.24 
98.99 

3.9566 
0.005164 
0.1188 % 

99.LS 

MUESTRA 150.15 % DE LA CONCEN • % DE RECOBRO 
TIMC 1 ON r.i,\ llBET AOA (4.'19 1'.G/ML NA) 

1 
2 
3 
4 
5 
6 

MEDIA 

4.49 
4.48 
4.40 
4.48 
4.48 
4.49 

DESV 1AC1 ON ESTANDAR 
DESVIACION ESTANDAR RELATIVA 

PROMEDIO DEL PORCIENTO DE RECOBRO 

" DATOS OBTEN 1 DOS DE LA TABLA 3 
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100.00 
99.77 

100.00 
99,77 
99,77 
99.77 

4.47 
0.0346 
0.1082 ¡6 

99,84 % 



REPRODUCIBlUPAli DEI_ METODO PARA SOIJlO 

fil A 

2 
2 
2 
2 
2 
2 

PORC 1 EMTO DE llECOGIW 
DESVIACION ESTANrAR 
DES\llACIOtl EST1,Nl'i'.R RELATIV1i 

DATOS O?\TEN 1 DOS i'E LA T.\l'l.A 

SOL' 1 O ( 2, 99 MG/111_ DE SODIO) 

~ 99 
2.99 

2.99 
3.00 
::! • 9-~i 
:! . 9~l 
Z.99 
2.99 
.1. 0~) 
:! . ~) ·'.:· 
2.99 
'..!.9k 

100.00 

100.00 

100. 00 
100. 33 
99.66 

LOO.DO 
100 .. 00 
100.00 
100. 33 
99.66 

100.00 
99.66 

99 .97 % 
0.'.!2-13 
0.2247 % 
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REPET IB ll !DAD DEI_ METODO PARA SOD !O 

SO D l O 
D!A MG/ML DE SODIO % DE RECOBRO 

_ __Q._99_11G/J:1L DE N11) 

1 0.298 99.33 
1 0.301 100. 33 
1 0.299 99,65 
1 0.300 100.00 
1 0.297 99.00 
1 0.299 99,65 

2 0.297 99.00 
2 0.299 99.65 
2 0.295 98.33 
2 ü.i299 98.33 
2 0.300 99,66 
2 0.301 100. 33 

PORC l ENTO DE RECOBRO 99.58 % 

DESVIACION ESTANDAR 0.588 

DESVIAC!ON ESTANDAR RELATIVA 0.590 % 
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T A B L A No. ~ 

REPRODUC lB ll 1 DAD DEL METODG PARA SOD 1 O 

ENSAYO 

lº D!A ,, 
A 

A 

A 

A 

2° D!A 
B 

B 

B 

B 

B 

PPM GE SODIO 

0.5J9 
0.592 
O.S99 
o. 6CXJ 
0.597 
0.599 

0.598 
0.599 
0.600 
0.597 
0.599 
0.597 

PPM X VQ 1 X F.D. 

va_ 2 x 1000 

ABSORBANC I A 

0.1725 
0.1725 
0.1725 
o. i.:·~,~ 
o. 1728 
0.1719 

0.1722 
0.1725 
o. 1728 
0.1715 
0.1725 
0.1719 

PPM =PARTES POR MILLOli DE SODIO LEIDAS EN EL EQUIPO 
VQ 1 = VQU1EN ¡:,¡_ QUE Sí: LLEVO LA MUESTRA ( 100'..l ML l 
F.O, = FACTOR DE DILUCION ( 500/10 ML l 
VQ 2 = VQLMEN DE l_A MUESTRA ( 10 ML ) 

1000 = 1000uG/MG 
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CONCEHTRAC ION 
MG NA /nL " 

2.99 
2,9S 
2.99 
3.00 
2,98 
2.99 

2.99 
2,99 
3,00 
2.98 
2.99 
2.98 



VPUDACION DEt tUODO PARA PnTASlO EN SO_UClON WYECTAIU 

1. - LI 14EAR l IJAIJ DEL S 1 STE:'.A 

PPM llE POTAS 1 O PPM llF. POTAS 1 C % DE RECO'lRO 
i\IJ IC IOtl,\f\~lS 

~-iED 1 A 

o.:; 
0.7 
O.Y 
J..0 
1. 3 
l. 5 
1. 7 
l. 9 
2.0 

DESVIACION ESTANDAR 

RECllPEll1\llOS 

o. 50~ 
o. 704 
o 399 
1. 023 
J. 30( 
1.497 
l. 698 
l. 8~7 
~.000 

100. 34 % 

0.7599 

OESVIACION ESTAHDAR RELATIVA 

COEFICIENTE D[ CORRELACION 

PEMD 1 ENTE 

INTEf~CEPlü 

RNlGO ( 0,3 /\ ;:> PPM 
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e· ~n:;4y 

0.SiLi4 

~· .. 3: ,, ) 

100.40 
100.57 
99.SS 

l 02. 3c' 
100.46 
99.80 
99. SS 
99.84 

J.00.00 



PRECIS!ON DEL SISTEMA PAFA POTASIO 

PPM DE POT /\S lO PPM DE Por As ro % DE RECOBRO 
AD I C JONADOS RW:PERADOS 

0.8 0.790 98.75 
0,8 O,PlO 101.25 
0.8 0.792 99,00 
0,8 0.805 100.62 
0.8 0.799 99.87 
0.8 0.802 100.25 

PRa1ED !O DE % DE RECOBRO 99. 957 % 

DESVI/\C!GN ESTANDAR ~ 0.957 

DESVIACION ESTN/Df\J~ RE!_/\TIVA 0.957 % 
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11 • - . EXACTITUD Y PRECJSION DEL METOílO P/lR/\ PílT/ISIO 

MUESTllA 100 ;'b DE LA CONCENTllAC 1 ON 
l·i1\RBETADA ( O. 156 mg K/mL ) _,, 

l 
2 
3 
4 
5 
6 

MEDIA 

0.156 
0.155 
0.156 
0.155 
0.154 
0.156 

DESVJACJON ESTANDAR 
DESVIACION ESTANDAR RELATIVA 

PROMEDIO DE PORCIENTO DE RECORRO 

,lllJESTíl1\ 112.56 ¡: DE LA 

0.155 
o.ooos 
0~52966 % 

99.5683 % 

CONCENTR,,C 1 ON .-,o 

MARRETADA _,_ ( 
17, 56 MG KIML ) 

0.1740 
2 0.1749 

o .. 1749 
4 0.1740 

0.1740 
6 0.17..J 1) 

MEDIA 
DESVIACION ESTANDAR 
OESVl~CIQN EST~NDAR RCLATIVA 

PllOMEJl 1 O llll PORC f ENTO DE RECOllRO 

• DATOS OBTENIDOS DE LA TAfUI 5 
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º· 17_¡4 
'-'· 0004-
0. 3825 '/~ 

99. 60 y, 

% RECOBRO 

100.00 
99.35 

100.00 
99.35 
98.71 

100.00 

RECOBflO 

99.0S 
99.66 
99.60 
•N.O~ 

99.08 
99.60 



EXACTITUD Y PREC l S ION D[I _ METO DO P MA POTAS JO 

MUESTRA 128.85 % DE LA CONCENTRACION 
MARBETAOA ,. ( 0. 2010 MG/ML 1( ) 

% llECOílRO 

4 
5 
6 

MEDIA 

0.2010 
0.2009 
0.2011 
0.2010 
º· 2009 
0.2010 

DESVIACION ESTANDAR 
OESVIACION ESTANDAR RELATIVA 

PROMEDIO DEL PORCIENTO DE RECORRO 

100.00 
99,95 

100.04 
100.00 
99.95 

100.00 

0.2009 

º·ºººº~ 0.0374 'iú 

99.99 

MUESTRA 151.28 % DE LA CONCENTRACION % RECOBRO 
MARBETADA ., ( 0.236 MG DE K /ML ) 

3 
.¡ 
5 
6 

MEDI,\ 

º· :!36 
0.237 
o.~36 
0.2.16 
0.2.)7 
o. 2:}6 

OESV 11\C 1 ON ESTANOAI~ 

DESVIACIQN [STANOAR RELATIVA 

PRO)J[[) 1 o DEL po¡¡c 1 ElffO OE RECORllO 

* DATOS OBTENIOOS OE LA TABLA 5 
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100.00 
100.42 
100.00 
100.0(1 
100.42 
100.00 

o.~363 
o. 0(1(' 5 
0.2164 ('~. 

100. ¡,¡ ,., 



TA B L A No. 5 

EXACTITUD Y PRECISION DEL METODO PARA POTASIO 

ESTUDIO PPM DE POT/IS!O ABSORBANC l A MG KIML. 

A 0.780 0.085 0.156 
A 0.779 0.085 0.155 
A 0,780 0.085 0.156 
A 0.779 0.085 0.155 
A 0.778 0.085 0.154 
A 0.780 0.085 0.156 

B 0.855 0.094 0.1710 
B 0.854 0.093 0.1709 
B 0.854 0.093 0.1709 
B 0.855 0.094 0.1710 
B 0.855 0.094 0.1710 
B 0.854 0.093 0.1709 

e 1.005 0.1105 0.2010 
e 1.002 0.1102 0.2009 
e 1.007 0.1107 0.2011 
e 1.005 o.nos 0.2010 
e 1.002 0.1102 0.2009 
e 1.005 0.1105 0.2010 

D 1.180 0.1298 0.2360 
D 1.178 0.1295 0.2370 
D 1.181 0.1299 0.2360 
D 1.180 0.1298 0.2360 
D l.177 0.1294 0.2370 
D 1.180 0.1298 0,2360 

PPM . X VQ 1 X F.O. 
* MG DE KIML 

VQ 2 X l 000 

PPM PMTES POR MILLON DE POTASIO LEIDAS EN EL EQUIPO 

VQ 1 VQlI1EN f.1.. QUE SE LLEVO LA MUESTRA < 1000 ML ) 

F.O. FACTOR DE DILUCION (1QQ/13ML) 

VQ 2 VQlI•lEN DE MUESTRA ( 10 ML ) 

1 000 1000uG/MG 
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111.- REPROOllCIBll_IOAn r.¡:1_ MtTOPO P~RI• pr,T.~S!íl 

'OIA 

1 
1 
1 
2 
2 
2 
2 
2 

mg/ml DE POTASIO 

( 0,lSfi MG PE K /1.1•. 

0.1566 
0.1570 
0.1569 
0.1566 
0.!565 
O. J,566 
0.156'; 
O. 1 G69 
0.1560 
0.1567 
0.1566 
o. 1569 

PORC 1 ENTO DE RECOBRO 
DESVIACICN CSTANDAR 
DESVJACJON CSTANDAR RELATIVA 

" DATOS ORTC'JI DOS DE LA TARL,\ 6 
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¡; RECOBRO 

.!OO. 00 
100.64 
100.10 
100 .. 00 
99.99 

100.00 
99.99 

100. 10 
100.00 
100.05 
100.00 
100.10 

100.08 ¡:, 
0.181.~ 
0.1816 ·~ 



REPETIBILIDAD DE'- METODO PARA POTASIO 

POTASIO ( 0.156 MGIML ) 

DIA MG DE '<IML % DE RECOBRO 

1 0.156 100.00 
l 0.155 99.35 
l 0.155 100.00 
1 0.154 99.35 
l 0.155 100.00 
l 0.154 98.71 

2 0.155 99.35 
2 0.1511 98.71 
2 0.156 100.00 
2 0.154 98.71 
2 0.156 100,00 
2 0.155 ~99;.35 

PORC!Ef'lfO DE RECOBRO = 99.461 

DESV 1 AC ION EST ANDAR 0.539 

DESVIACION ESTANDAR REIJ\T !VA 0.542 % 
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T A B L A No. 5 

REPRODUCI~ILIDAO DEL METODO P~HA POTASIO 

MUESTRA 

lº DIA 

A 

A 

A 

A 

A 

A 

2° DIA 

B 

B 

ll 

B 

B 

B 

rrM DE POT/\S 1 O 

l.566 
l. 570 
1.559 
l. 566 
1.565 
l. 566 

1.565 
1.569 
l. S66 
l. 567 
1.566 
1569 

PPM X VQ l 
' MG K /ML = --·--·----· 

VQ 2 X 1 000 

ABSORBANC lA 

0.1721 
0.1721 
0.1725 
0.1722 
0.1721 
0.1722 

0.1721 
0.1725 
0.1722 
O.l723 
0.1722 
0.1725 

PPM PARTES POR MlLLlJN !JE ~OTASIO LEIDAS rn [L rnurro 
VQ 1 VlllMErl fiL QUE SE LLEVO LA MUESTRA < l 000 ML ) 

V[J_ 2 VO_ü'\Etl DE MUESTRA ( 10 ML ) 

l 000 1000 UG / MG 
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CONCENTRAC l ON 
MG Kfl·\L • 

0.1566 
0.1570 
0.1569 
0.1566 
0.1565 
0.1566 

0.1565 
0.1569 
0,1566 
0.1567 
D.1566 
0.1569 



Vfll..!DAC!ON DEL METODO PMA CN...CIO EN SO_UCION !rNECTMU 

1.- LINEARIDAD DEL SISTEMA 

PPM DE CALCIO 
ADICIONADA 

1.0 

1.5 
2.0 
2.5 
3.0 
3.5 
4.0 
4.5 
5.0 

MEDIA 

PPM CAlC 1 O 
RECUPEflADOS 

1.0(' 
1..48 
2.00 
2.50 
3.01 
3.,49 
4.00 
4. 51 
5.0 

DESV 1AC1 ON ESTANDAR RELATIVA 

OESVIACION ESTANOAR 

COEDIFIENTE DE CORRElACION 
PENO 1 ENTE 
1 NTEllCEPTO 

RANGO ( 0.5 A 5.0 PPM llE CA'_C!O) 
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% RECOBRO 

100.ClO 
9¿_666 

100.00 
100.00 
100 •. 13 
99.71 

100.00 
100. 22 
100.00 

99.l:<Ú l .. 

0.4é4:l % 

0.4G34 

o.:·J9.5ob 

u.'l:l.7:.?. 
U.7J4'.! 



PRECISION DEL SISTEMA PARf1 CllLCIO 

PPM DE CPLC 1 o 
AD l C lON1\DOS 

5.00 
5.00 
5.00 
5.00 
5.00 
5,00 

PRa1ED l O DE % DE RECOBRO 

DESVJACION ESTANDAR 

DESVIAClON ESW!Ql\R REl_ATJVl1 

PPM DE UUIO 
RECUPERADOS 

4.98 
4.99 
5.04 
4.'Cí 
5.01 
5.00 
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% DE RECOBRO 

99.60 
99.80 

100,8 
98,110 

100. 20 
100.00 

99.80 

0.800 

0.802 % 



1 1 • - tXACTITUn Y PRECJSJON DEI_ METODO PARA CA1_CID 

MUESTRA 

2 
3 
4 
5 
6 

MEDIA 

100 % DE LA CONCENTRAC 1 ON ;: 
~IARBETAM '( 0.054 mg Ca/mll 

0.054 
0.053 
0.054 
o.os.¡ 
0 .. 053 
0.053 

DESVIACION ESTANDAR 
DESVIACION ESTANDAR RELATIVA 

PROMEDIO DE PORCIENTO DE RECOBRO 

MUESTllA 

1 
2 
3 
4 
5 
6 

MEDIA 

109.25 % DE LA CONCtNTRACION 

MARBET,\DA,,,, ( 0.059 MG DE Cl\/M•_) 

0.059 
0.0587 
0.0592 
0.0590 
o.osoo 
º· 0'.592 

DESV 1AC1 ON ESTAMIJJ\fl 
DESVIACION ESTANDJ\R RELATIVA 

PROMEOIO DCL PORCIENTO DE RECORRO 

• DATOS OBTENIDOS DE LA TAU 7 
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% RECOBRO 

100.00 
9b"l4 

100.00 
100.00 
98. 14 
98.14 

0.0535 
0.0005 

º· 0093 '" 

99.07 

5".: flECOBRO 

100.00 
99.49 

100.33 
100.00 
1CG.00 
100.33 

0.0590 
0.0001~ 

º· 310\l :~ 



EXACTITUD Y PPICISJON ílf.:1_ t1ETODO PARfl. CfLCIO 

MUESTRA 127~77 ~ OE LA CONCENTRA % RECORRO 
e 1 ON MAlrnETADA (íl.069 MG CA/ML) 

2 
3 
4 
5 
6 

MEDIA 

0.069 
0.0687 
0.0690 
0.0687 
O.C5S2 
0.0690 

OESVIACION ESTNADAR 
OESVIACION ESTANDAR RELATIVA 

PROMEDIO DEL PDRCIENTO DE RECOBRO 

MUESTl1A J 55. 55 % DE LA CONCENTRA 
CiON NARBETADA Q 
( Ü, 024 MG DE CA/Mi_) 

1 0.0840 
2 0.0840: 
3 0.0842 
4 O.Oé36 
5 O.GS42 
6 O.OS40 

;1rn1 "· 
DESVIACION ESTANDAR 
DESVIACION [STA:~OA~ RCLATIVA 

100.00 
99.56 

100.00 
99.56 

100.28 
100.00 

0.0689 
0.00019 
0.2757C '.1' 

99.99, 

'):. RECOBRO 

100.00 
100.00 
100.23 
99.64 

100.23 
100.00 

O.OS401 
0.00018 
o.::::u·~10 

PROMEnlO DCL PORCIENTO DE RECO~l~O 100.01 

•DATOS OBT[NIDOS DE LA TABLA¡ 
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TA B L A No. 7 

EXACTITUD Y PREC!SION DEL METOOO PMA CPLC!O 

ESTUDIO PPM DE CPLC!O ABSOR!ll\NC!A MG CA IML • 

A 2.16 0.1075 0.0540 
A 2.15 0.1070 0.0530 
A 2.JG 0.1075 0.0540 
A 2.16 0.1075 0.05110 
A 2.15 0.1070 0.0530 
A 2.15 0.1070 0.0530 

B 2.36 0.1170 0.0590 
D 2.35 0.1170 0.0587 
B 2.37 0.1180 0.0592 
D 2.36 0.1170 0.0590 
B 2.37 0.1130 0.0592 
B 2.36 0.1170 0.0590 

e 2.760 0.1370 0.0690 
e 2.751 0.1360 0.0687 
e 2.761 0,1370 0.0690 
e 2.750 0,1360 0.0587 
e 2.770 0.1370 0.0692 
e 2.760 0,1370 0.0690 

D 3.36 0.1670 0.0840 
o 3.36 0.1670 0.0840 
D 3.37 0.1670 0.0842 
D 3,35 0,1660 0.0837 
D 3.36 0.1670 0.0840 

PPM X VCJ..l 
*MGKIML vo_2 x 1 000 

PPM PARTES POR M!LLON DE C¡\J_C!O LE!OAS EN EL EQUIPO 

VQ 1 VQLMEN PL OUE SE LLEVO LA MUESTRA < 250 ML l 

VQ 2 VQLMEN DE MUESTRA ( 10 Mt. ) 

1 000 1000UGIMG 
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11 1. - RcPRODUCIBIUDAíl DEL METODO PARA CIU!O 

Dl1\ mg/ml DE CALCIO' 
( Q 054 MG DE (A/Mr ) 

0.054 
1 0.054 
1 0.054 
1 0.054 
J 0.054 
1 0.054 
2 o. 05-1 
2 0.054 
2 0.054 
2 0.054 
2 0.054 
2 0.054 

PORCIENTC DE RECOBRO 
DESY 1AC1 ON EST1\NOAI~ 
DESYIACION EST1\NDAR flHATfVA 

'' DAT03 03H.NIOOS DE LA TARLA 8 
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% RECOBRO 

100.00 
100.00 
100.00 
100.00 
100.00 
100.00 
100.00 
100.00 
100.00 
100.00 
100.00 
100.00 

100.00 

º·ºº 0.00 



ílEPETIBILIDAD DE'- METODG PARA CN_CIO 

CALCIO 
DIA 0.054 MG DE CMML % RECOBRO 

---·-----------

1 0.051J 100.00 
1 0.053 98.14 
1 0.054 100.00 
1 0.054 100.00 
1 0,053 98.14 
l 0.053 98.14 

2 o.o5q 100.00 
2 0.053 98.14 
2 0.053 98.llJ 
2 0.054 100.00 
2 0.054 100.00 
2 C.CS3 33.14 

PORCIEllTO DE RECOEf<O '39.07 ~. 

DESViACION ESTANDl\R o. 971 

IJESVIACIOP ESTNfüAR Rtl_ATIVA 
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TABLA No. 8 

REPRODUClBILIDAD DEL METODO PMA CN_CIO 

MUESTRA PPM DE CfU!O ABSORBANC !A CONCENTRAC 1 ON 
MG DECA/ML0 

lº DIA 

A 2.152 0.1076 0,051¡ 
A 2.163 0.1077 0.054 
A 2.160 0,1075 0.054 
A 2.161 0,1076 0.054 
A 2.160 0.1075 0.054 
A 2.160 0.1075 0.054 

</! DIA 

B 2.1651 0.1078 0.054 
B 2,1640 0.1078 0.054 
B 2.1650 0.1078 0.054 
B 2.1640 0.1077 0.054 
B 2.1630 0.1077 0.054 
B 2.1650 0.1078 0.054 

PPM X vcu 
0 MG(AIML 

VQ2 X l 000 

PPM PARTES POR MILLON DE CN_C!O LE!Dr1S DEL EQUIPO 
VQ l VQllU N. QUE !:E LLEVO LA MUESTRA ( 250 ML l 
VQ 2 VCLLMEN DE LA MUESTRA ( 10 f'I_ l 
l 000 1000uG/MG 
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SUSPENS ION ORAL 

VftUDACION DEL METODO PARA PLLNINIO EN SUSPENSION ORPL 

1.- LINEARIDAD DEL SISTEMA 

PPM DE ALUMINIO 
ADICIONADOS 

MEDIA 

12.00 
14.00 
15.00 
16.00 
18.00 
20.00 
22.00 
24.00 
26.00 
28.00 
30.00 
32.00 
34,00 
35,00 
36.nO 
38.00 
40.00 
42.00 
44.00 
45.00 
46.00 
48,00 
50.00 

DESVJACION ESTANDAR 
DESVJACJON ESTANDAR RELATIVA 

COEFICIENTE DE CORRELACION 
PEND 1 ENTE 
1 NTERCEPTO 

RANGO ( DE 2.0 A 50 PPM ) 

PPM DE ALUM 1 N JO 
RECUPERADOS 

% RECOGRO 

-106-

12.03 
14.01 
15.0D 
16.02 
1s.n1 
20.02 
22.00 
24.02 
26.04 
28.01 
30.00 
32.01 
34.05 
35,00 
J6.00 
38.00 
40.01 
42.02 
44.02 
45,00 
46.00 
'18.00 
:Ju~OO 

100.25 
100.07 
100.00 
100.12 
100.05 
100.10 
100.00 
100.08 
100.15 
100.03 
100.00 
100.03 
100. 14 
100.00 
100.00 
100.00 
100. 02 
100.05 
100.04 
100.00 
100.00 
100.00 
100.00 

100. 04 % 
0.06095 
0,06095 % 

0,9998 
1, 0040 

- 0.1549 



PREC!SION DEL SISTEMA PARA JILU11NIO 

PPM DE JILU11Nl0 
AD Í C IONAOOS 

50 
50 
50 
so 
so 
50 

PRCMEDIO DE % DE RECOBRO 

llESV!ACION ESTANDM 

DESVIACION ESTANDM RELATIVA 

PPM DE /llLMlN!O 
RECUPERADOS 

50.2 
49.9 
50,5 
50.1 
49.7 
49.9 

% DE RECOBRO 

100.4 
99.8 

101.0 
100.2 
99.4 
99.8 

= 100.1 % 

0.562 

0.562 % 



11 .- EXACTITUD Y PRECISION DEL METODO P~RA AIJ.MINIO 
MUESTRA 100 % DE LA CONCENTRA % RECORRO 

CION MARBETADA (12.231 rng/z)" 

2 
3 
4 
5 
6 

MEDIA 

12.286 
12.278 
12. 290 
12.289 
1::! • .:!S7 
12.2ss 

DESVIACION ESTANDAR 
DESVIACION ESTANDAR RELATIVA 

PNOMEDIO DE PORCIENTO DE RECOaRo 

MUESTRA 

2 
3 
4 
5 
6 

MEDIA 

112.26 % DE LA C0NCENTRA• 
C ION MARDETAM ( 13.732 MGIG) 

13.827 
13.826 
13.827 
13.826 
13.827 
13.826 

DESVIACION ESTANDAR 
DESVIACION ESTANDAll llELATIV1\ 

PROMEDIO DEL PORCIENTO DE RECOBRO 

* DATOS OBTENIDOS O!: LA TAIU 9 
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100.44 
100.38 
100.48 
100.47 
100.45 
100.45 

12.2863 
0.00043 
0.03550 % 

100.45 

% RECOBRO 

100.69 
100.69 
100. 69 
100.69 
100.69 
100.69 

13.8263 
0.00054 
0.00395 

100.69 uf 

'º 



EXACTITUD y PRECISION Dí:'L ruooo PftRA fUíW!IO 

MUESTRA 

2 
J 
4 
5 
6 

120.43 % DE LA CONCENTRACION 
·'li\ll?.(TADA (111,73J MG DE f,1_/G ) • 

14.830 
!..LS:!9 
14.8~9 
14. ~2f) 
14.S.10 
t.+. 829 

" REC03RO 

100. 67 
100.66 
100.66 
100.66 
100. 67 
100. 67 

f.!(f)f /1 
DESVIACION [STANDAR 
DESVIAC/O~ ESTA~DAR RELATIVA 

14.829.l 
0.00052 
0.000.15 

Pll~~EDIO DEL 1'0~CIENTO DE Rrco~RO 100.6{) 

MUESTRA 112.70 .~ nr I~ C0NC[~~TRACIO~J 
1.:,.\1~ncr:1nA ( lG.731 nG DE A1_/G )H 

4 

¡,Jfl)IA 

1 (¡. J.1 s 
ló. 3~;:; 
16.;1'.)') 
16 . .1.17 
1 ó :.1.1~ 
t lJ. 3.1;' 

DfSVi~CION cs·1·A~OAf{ l~fl.A"flVA 

P/~ON[0JO !?E!_ f1 0RCICNT0 nE RíC011RO 

-!i f),\TOS 01"\l[N!Pt)S flE LA r/\íll.1\ 9 
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1 () •. ~J(1~ 
o. 001 (, 
n.Lll)QC)~ 

100.64 
l OO. 64 
10(1, 66 

l Ül'. (J 

rcc .. :. 
l\}0. o 



TABLA No • 9 

EXACT!TUü Y PREC!S!üfl DEL iUüüü PAJ'J, llLUi1IrliO 

ESTUDIO PPM DE AIJJ1!Nl0 ABSORBllNC l A CONCENTRAC ION 
MG flL/G • 

A 24.500 0.1078 12.286 A 2li.501 0.1078 12.287 A 2ll.507 0.1073 12.290 A 24. 506 0.1078 12.287 A 24. 502 0.1078 12.287 A 24. 503 0.1078 12.288 

B 27 .572 0.1213 13.827 B 27 .570 o.1:m 13.826 B 27. 573 0.1213 13.827 B 27 .570 0.1213 13.827 B 27 .572 0.1213 13.827 B 27 .571 0.1213 13.826 
e 29. 572 0.1301 14.830 e 29.570 o. 1301 14. 829 e 29.571 0.1301 14.829 e 29. 570 0.1301 14.829 e 29. 572 0.130] 14.830 e 29.570 0.1301 14.829 
o 32.572 ú.1433 15. 335 o 32.575 0.1433 16.336 o 32. 574 0.1433 16. 335 o 32. 579 0.1433 16. 335 D 32.576 0.1433 16.338 o 32. 576 0.1433 16.337 . 

MG DE Pl/G = PPM x va_ X F .D. 
X l/ l 000 

Y/ 

PPM = PARTES POR Mlll_ON úE PllfüNIO LEIDAS EN EL EQUIPO 
VO... = VQLl1EN Al_ QUE SE LLEVO LA MUESTRA ( 1000 ML ) 
F.O. = FACTOR DE OILUCION < 100110 ) 
W = PESO DE LA MUESTR~. ( 9. 970 G ) 
l / 1 000 = l MG / 1000 UG 
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111 .-
REPRODUCIBI~ IDllD oc1_ ruooo PARA f>Uf11NIO 

DIA 

2 

2 

2 

2 

2 

2 

l'lJRC 1 EIHC DE llECC3RO 

DESVIACICN ESTANDAR 

rng Al I G " 
( 12, 23 MG fli../G 

1:!. 28 
1 ~ ·J(l 

""• -w 
1..., ...,., ......... ;. 
12. 2';) 

12a29 

12. 29 

12.30 

12.29 

12.28 

12 .. ZE 

12.30 

12.29 

DESV 1 ACI ON ESTANDAR RELATIVA 

* OATOS 08TENIDCS DE LA TA3LA 10 

-111-

% REC03RO 

100.45 

100.45 

100 .. 4:; 

100.4? 

100.45 

100.49 

100. 57 

100.49 

100.45 

100.45 

100.57 

100.49 

100.48 ¡!, 

U.Ll43J 

u. 0431 ,, 



REPETIBILIDAD DEL ruooo PARA 111.l.NIN!O 

DIA 

l 
l 
l 
l 
l 
1 

2 
2 
2 
2 
2 
2 

PORC 1 E/llTO DE RECOBRO 

DESV 1AC1 ON ESTANDAR 

DESV!AC!ON ESTANDAR RELATIVA 

12.23 MG fu./G 

12.23 
12.28 
12.25 
12.23 
12.29 
12.23 

12.21 
12.23 
12.22 
12.23 
12.21 
12.25 

-112-

% OC RECOBRO 

100.00 
100. 45 
100,16 
100.00 
100.49 
100.00 

99.83 
100.00 
99.91 

100.00 
99.83 

100.16 

= 100.06% 



f.:UESTl:A 

1 ºDIA A 

e 
J\ 
E 
F 

2"1Jlr\ 

" e 
D 

ii- m9 Al/g 

OCIWE: 

e 

VCL 

\·/ 

T A B '- A N o. 10 
REPROOUC!BIL !OAD DEL METOOO PARA ¡ij_U1JNIO 

PPM DE A'_l11INIO A~SORSANCIA CCN.ENCCNTRA 
Dr\ mH Al /g"'· 

:.! .! ~ ) l~ O. lU/~: .l.~. 22 
24. ")l' O, U.170 12.2:1 
:.!.t.íl O. 1 l'7<" t ~-2·; 
24. '):! u.u:;-;-;: ]:!.:.!.') 

24 • .)L' L'. 107 ~ t'..!. 2~ 
2-l. -~ 1 C'. 1 Llí~ l:!. :c; 

24. í:; \J. lL'i·:· l:!.30 
24. s 1 0.10/b 12.2'.: 
24. íl~ 0.107~ 1~.2~ 

z.i. Sl' o.1c¡~, l'l "'I 

24.53 l1, Hl7H t:!.30 
24.S2 o. lll/t"> l'.L.2'J 

VUL l·.ll. F.C. 

\'i 

mcn/mL lcid<.l~• t.•n l.1 ultimu c-;ilucién <le lt1 muc-;f:ru 

Vn 1 u1111 .. •n a f que se 1 1 evo 1 u muP.stru 500 fnl ) 

factot• du dillici6r1 JOC ml/10 mL 

lmg/1000 mc~1 
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V~ !DACION DEL tUODO PMA MAGMESIO EN SUSPENSIDN ORl'L 

1.- LINEARIDAD DEL SISTEMA 

PPM DE MAGNES 1 O 
ADICIONADOS 

PPM DE MAGNES 1 O 
RECUPERADOS 

% RECOBRO 

0.10 
0.15 
0.20 
0.25 
0.30 
0.35 
0.40 
0.45 
o.so 

MEDIA 
DESVIACION ESTANDAR 
DESVIACION ESTANDAR RELATIVA 

PENDIENTE 
INTERCEPTO 
COEFICIENTE DE CORRELACION 

RANGO ( 0,1 A 0. 5 PPM DE MG ) 

0.101 
0.150 
0.202 
0.250 
0.301 
0.352 
o.,¡no 
0.451 
o. 501 
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100.366 
0.4027 
0.4012 % 

1.0003 
0.0007 
0.9999 

101. ºº 
100.00 
101. 00 
100.00 
100.33 
100.57 
100.00 
100.22 
100.20 



PREC!SlON DEL SISTEMA PARA MAGNESlO 

PPM DE MAGfltS!O 
ADICIONADOS 

0.3 
0.3 
0.3 
0.3 
0.3 
0.3 

PPM DE MAGNESIO 
HECUPERADOS 

0.298 
0.300 
0.293 
0.295 
0.305 
0.300 

PRC1'1ED!O DE PDRC !ENTO DE RECOBRO 

DESV l AC ION ESTANDM 

DESV!ACION ESTANDAR RELATIVA 
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% DE RECOBRO 

99.3 
100.0 
99.3 
98.3 

101.6 
100.0 

99. 75 % 

1.10 

l.103 % 



1 1 • - EXACTITUD Y PREC 1 S ION If.1_ METODO PARA MAC·N':S 10 

MUESTRA 100 % !)E LA CONCENTRACIOt: 
MArrnETADA ( 15 .. 93 fl',:; M~1/~1 )~ 

J 
4 
5 
6 

MEOIA 

15. 93 
15.93 
16.('4 
1:;. 9.1 
1S.9i-l 
l 1i.9~ 

OESVIACION ESfANDAI~ 

DESVIACION ESTANOAR RELATIVA 

PROMEDIO DE PORCIEtJTO DE RECO~R0 

15.9566 
º· 045..¡ 
0.2~49 ,, 

l00.07 

e~ llECOBIW 

100.no 
roo:uu 
!OO.t:i9 
100.00 
99.74 

100.00 

MllESTRA 100.Jt ~ DE LA CONCENTR~(IQN 
MAR,<ETADA " ( 17 .43 MG MG/G )º 

,, RECORl~C 

3 
4 

i•íl..D 1 ¡:, 

1;'.-l,"\ 
17.46 
17.43 
1 í. 41 
1~.46 

1 ~ .. JJ 

DCSVIACl01~ ESTA~DA!: RELAT;V~ 

PROMEDIO DEL POl~Clf~TO DE RfCQGRO 

• DATOS OBTENIDOS D~ '-A TAIH. 11 
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1; . ..;~e 
u. o 1 ~1 G 
0.11:; 

1O(',02 

100.N".' 
100.1: 
100.00 
99.BS 

100.1:! 
100.00 



EXACTITUD Y PREC!SIOll DEL METODO PMA MAGNES!O 

:<UESTRA 

1 
2 
3 
4 
5 
6 

HED IA:· 

131.JB ~DE lA CCilCEl'-!Tí\';\CION 
l·IARRETADA ( 20,93 MG CE MG/G )' 

20.91 
20.86 
20.96 
20.91 
20.96 
20.91 

OCSV 1 AC J ON ESTANP.\I~ 
DES\'lACION ESTANCAH RCLAT/\I¡\ 

PROt.~ED 1 O OEL PO:(C 1 ENTO DC REC00/~~' 

MUESTRA 

5 
6 

MEDIA 

J50.21 1 /'[ LA C0:~CENTRACION 

f.IAllGFTA/IA ( 2).3) MG DE Í'IG/G )' 

23.l).'J 
23. 11::; 
13 . 1)0 

23.>•º 
24.01 
23. :-,5 

OESVIAC/ON CSTANDAR 
OE.:;V J;\C l lH'.: (STAfW.\!\ /?EL .\T 1 \',\ 

PROMEOIO DEL JlQRCIE~TO {)[ REC0~RO 
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·º RECORRO 

99.90 
90.66 

100.14 
99.90 

100. 14 
99.90 

20,918] 
0.0376 
o. 1749 

99.94 

~f RECOSRO 

IOO.OS 
lOO.o;; 
99.Si 
99.Si 

lüO. 3.1 
99. 66 -

2.1. 9:!tif. 
O.OS53 
0.2114 

99. 9& 



TA B L A No. 11 

EXACTITUD Y PRECISION DEL METODO PARA MAGNESIO 

ESTUDIO P PM DE MAGNES 1 O ABSORBANC IA CONCENTRAC l ON 
MGl'iG/G" 

A o.m 0.200 15.93 
A 0.314 0.200 15.93 
A 0.316 0.202 16.Ql¡ 

A 0.314 0.200 15.93 
A 0.315 0.201 15.93 
A o.m 0.200 15.93 

B 0.343 0.219 17.43 
B o .3114 0.220 17.46 
B 0.343 0.219 17.43 
B 0.345 0.220 17.41 
B 0.344 0.220 17.46 
B 0.343 0.219 17.43 

e 0.412 0.253 20.91 
e 0.411 0.253 20.86 
e 0.413 0.264 20.95 
e 0.412 0.253 20.91 
e 0.413 0.254 20.96 
e 0.412 0.253 20.91 

D 0.472 0.302 23.95 
D 0.472 0.302 23.95 
D O.tl71 0.301 23.90 
D 0.471 0.301 23.90 
D 0.473 0.302 24.01 
D 0.470 0.300 23.85 
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PPM X VQ X F.O. 
W X 1000 

PPM PARTES POR M ILLON LE !DAS EN EL EQU !PO 

VQ VQl.l'1EN AL QUE SE LLEVO LA MUESTRA ( 1000 ML ) 

F.O. =FACTOR DE DILUCION < l 000/10 J 

W = PESO DE LA MUESTRA < l. 97 G ) 

1000 = 1 MG /1()()() UG 
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11 J.- REPRODUCIBJl_IDAD lf:'. tlF.TOOO PARA MA.GIJ~Sln 

DIA 
MAGNESIO 

15. q3 MG DE ~lo/G • % C( RECOBRO 

l 15.i7 78. 99 
l 15.82 99.30 
l 15.92 99.93 
l 15.8? 99. 30 
l 15.82 99.30 

15.77 98.99 

2 15.77 98.99 
2 15.72 gs.68 
2 15.72 98.68 
2 15.67 98.36 
2 15.72 98.68 
2 15.77 98.99 

------

PORCIENTO OC RECOBRO = 99.128 z 

ü.~bU 

DES'/IACIG:i ESTAi'ffJ1".J\ Rt•_Ai JV/i o. 565 % 

• DATOS OBTENJIJOS DE LA TAllA 12 
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REPETIBIUDAD OO.. METOOO P/\RA MAGMOSIO 

DIA 

2 
2 
2 
2 
2 
2 

PORC 1 Efff O DE RECOllRO 

rfSVIACION ESTANDl\R 

DESVIACIOtl ESTl\NDAR REl_AT!VA 

MAGNESIO 

15, 93 MG DE Molo 

15.82 
15.72 
15.92 
15. 77 
15.82 
15.82 

15.77 
15.77 
15,77 
15.72 
15.72 
15.57 

-121~ 

% DE RECOBRO 

99.30 
98.68 
99.93 
98,99 
99.30 
99.30 

98.99 
98.99 
98.99 
98,68 
98.68 
92. 3fi 

= 99,01 % 

0,410 



1 ;\ :tA r'.r,. l 2 

~EROOUC !B IL !DAD ~EL METO_DO PARA MAG!:ES lO 

~:UEST/?A PPM OE MAG11ESIO CCN. rnccNrnA 
DA mg f.~g /g,'"-; 

1 ° lJ 1 A 

2° DI A 

e 
f) 

E 

e 
o 
[ 

F 

OCNOE: 
e -
\'~L 

F .D. 
f.c. 

e 
¡¡ 

l 

VCL 

L'.:U'i 
1 • •• 1/tl 
O.JU• 
(!MJ l(l 

o ... 111i 
0 .. 11) 

o. J 1\ 
o •. 11~ 
¡1,-p _, 

o . .11 J 
O. JL! 
o. :J15 

F.O. ,_~e., 

o.~o.¡,¡ 

u. 20)0 
o.~Uu:J 

0.205U 
o ,:!05l' 
o.~044 

o .. 2044 
0 .. :!037 
o .. 20]/ 
0 .. :.WJI 
o .. 203i 
O" :!O.J-1 

l) .. í7 
15.<:.::.! 
1 S ~'JZ 
!'5. !_-(2 
1 5 • ~~:! 
1:;" 77 

15. 77 
! s. 72 
l ~- 72 
IS.ói 
15. 7:! 
l 5. 7i 

mcu/m! lt•H.:f1-. en 1.-, 11!t:imn d1JHc1éi11 dC' 1•1 mtH:strú 

Vo /timen o 1 qui; !:e 1 1 <~vo 1 u mucstr.J 1 J UUll ml 
h..1cb,11· ..:J,. ~-:1 fuc.1~l11 !. "JUll0/10 } 
Í.Jr.:1-or· d(· CO/lVL!t''">1Ón 
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PASTA l_ASSAR 

Vl'UDACION D8- METODO PARA ZINC EN PASTA 

1.- LINEARIDAD DEL SISTEMA 

PPM DF. Z 1 NC 
ADiCIONAOOS 

PPM DE ZINC 
RECUPERADOS 

% RECOBRO 

0.10 
o.2D 
0.30 
0.40 
o.so 
0.60 
0.70 
o.so 
0.90 
1.00 

MEDIA 

DESVIACION ESTANDAR 

DESVIACION ESTANDAR RELATIVA 

PENDIENTE 
1 NTERCEPTO 
COEFICIENTE DE CORRELACION 

RANGO ( 0.1 A 1.0 PPM DE ZINC ) 
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0.1 
0.20 
0.30 
0.41 
o.so 
0.60 
0.69 
o.so 
0.89 
1.00 

99.99S % 

1. 0300 % 

l. 03CS % 

t .. OOS8 

0.UY70 
ll. ~')')0 

100.00 
100.00 
100.00 
102.so 
100.00 
100.00 
98.57 

100.00 
98. 88 

100.00 



PRECISION DEL SISTEMA PARA ZINC 

PPM DE ZINC 
ADICIONADOS 

0.5 
0.5 
0.5 
0.5 
0.5 
0.5 

PPM DE ZINC 
RECUPERADOS 

0.492 
0.499 
0.497 
0.500 
0.502 
0.499 

PRCl'IEDIO DE PORCIENTO DE RECOBRO 

DESV I AC ION EST ANDAR 

DESVIACION ESTANDAR RELATIVA 
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% DE RECOBRO 

98,4 
99.8 
99.4 

100,0 
100.4 
99.8 

~ 99.63 % 

0.626 

0.629 % 



11. - EXACTITUD Y PREC !S!ON [)El_ METOOO PARA ZJNC 

MUESTRA 100.00 ~ DE LA CONCENTRACION 
MA!~'<ETAl)A ( :!00.00 mg Zn/g ) -~ 

~ RECOBRO 

l 
2 
3 
4 
5 
6 

MEDIA 

200.00 
200.00 
199.00 
202.00 
202.00 
200.00 

DESVIACION ESTANCAR 
DESVl/ICICN ESTANDAR RELATIVA 

PROMEDIO DEL PORCIENTO DE RECOBRO• 

100.00 
100.00 

99.50 
101. 00 
100.50 
100.00 

200.s 

L224i 
0.6108 % 

100.16 

MllESTRA 110 % OE LA CONCENTRACION 
MAR3EHDJ\ ( 220,0 MG Z!NC/G ) 

% flECOSRO 

1 
2 
3 
4 
5 
6 

MEnlA 

220.00 
220.00 
219.00 
220~00 

~:!1.0\\ 

221.00 

DESVJACION ESTNADAr. 
DESVJACION ESTANDAR RELATIVA 

100.00 
100.00 

99.54 
100.00 
100.45 
100 .45 

220.166 
0.7527 
0.3419 % 

PROMEDIO DEL PORCIElHO Dl l<LCODr.'2 ~ 100.07 % 

* DATOS OBTENIDOS GE LA TARA 13 
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EXACTITUD Y PRECISION DEL METODO PARA ZINC 

MUESTRA 

1 
2 
3 
4 
5 
6 

MEDIA 

130.00 % DE LA CONCENTRACION 
MAIWETADA <> ( 260.0 MG DE Z!NC/G ) 

260 ·ºº 
261. 00 
260.00 
260.00 
259.00 
259;00 

DESVIACION ESTANDAR 
DESVIACION ESTANDAR RELATIVA 

259.SJ 
(¡. 7 52 
0.289 

PROMEDIO DEL PORCIENTO DE RECORRO º9.98 

MUESTl?r\ 150.00 ~ DE L,\ CONCENTl\AC 1 ON 
MARGETADA ( 300,0 MG DE ZlNC/G ) 

1 300.00 
2 301.00 
3 301. 00 
4 302.00 
5 301. ºº 
6 300.00 

MEDIA 

% 

DESVIACION ESlANDAR 
DESVIACION EST~N~AR RELATIVA 

D .. 752i 
0.2.50~ "' 

Pr~OMED 1 O DEL PORCIENTO ílE 1?ECORR~ 

" DATOS OBTEN l DOS DE LA TARLA 13 
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100 .. 275 

;0 RECOBRO 

100.00 
100.JS 
100.00 
100.00 
99.61 

100.00 

RECOBRO 

100.00 
t00 .. 3.1 
100.33 
100.66 
lOC .. 33 
100.00 



TABLA No.13 

EXACT lTUD Y PREC IS lON DEL METODO PMA ZINC 

ESTUDlO PPM DE ZINC ABSORBANC I A !'\G ZINC/ G* 

A 0.200 0.048 200.00 

A 0.200 0.048 200.00 

A 0.199 0.047 199.00 

A 0.202 0.048 202.00 

A 0.201 0.048 201.00 
A 0.200 0.048 200.00 

B 0.220 0.052 220.00 
B 0.220 0.052 220.00 
B 0.219 0.052 219.00 
B D.221 0.053 221.00 
B 0.220 0.052 220.00 
B 0.221 0.053 221.00 

e 0.260 0.062 260.00 
e 0.251 0.062 261.00 
e 0.260 0.062 250.00 
e 0.262 0.052 260.00 
e 0.259 0.062 259.00 
e 0.259 0.062 259.00 

D 0.300 0.071 300.00 
D 0.301 0.071 301.00 
D 0.301 0.071 301.00 
D 0.302 0.072 302.00 
o 0.301 0.071 301.00 
D 0.300 0.071 300.00 
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o MG DE ZINCIG PPM X VQ X F.D. 
\/ X lDOO 

PPM = PMTES POR MILLON DE LA lLTIMA DILUCIONCION 

VQ = VOLLMEN AL QUE SE LLEVO LA MUESTRA 

F.D. = FACTOR DE DILUC ION C 1000/10 J 

l/1000 = l 'S/1000 G 

w = PESO DE LA MUESTRA C 0.100 G J 
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111. - REPROOUCIBlLIOAD DEL ME.TODO PARA ZltlC 

OIA 

2 
2 
2 

2 
2 

g Zn / 100 q " 
( 20.Q G DE ZltlC/100 G) 

20.05 
20.06 
20.07 
20.07 
20.06 
20.00 
20.08 
20.08 
20.07 
2o~·os 

20.08 
20.07 

% RECOBRO 

99.84 
99.84 
99,92 
99,92 
99.88 
99.84 
99,96 
99,96 
99.92 
99,96 
99,96 
99.92 

PROMEDIO QEL PORCIENTU DE RE~OHRO 99.91 • 
l)ESV 11\C 1 Ot'< EST1\NDJ\f~ 0.0486 '.h 
DESVIACIOt< ESTNADM RflATIVA 0.04% ;;_; 

" llATOS uGTENIDOS DE lA TAfll.A 14 
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REPETIBILIDAD DEL METODO PARA ZINC 

DIA 
Z 1 N C 

20.0 G WIC/100 G % RECOBRO 

---------------------------

1 20.00 100.0 
1 20.00 100.0 
l 19.90 99.50 
1 20.20 101.00 
1 20.20 100.50 
1 20.00 100.00 

2 20.07 99.92 
2 20.06 99.84 
2 20.08 99.96 
2 20.06 99.84 
2 20.20 101.00 
2 20.10 100.50 

PORC 1 ENTO DE RECOBRO = 100.172 I 

DESVIACIG:'I [~N:Dl\P. - 0.472 

DESVll\CION ESTANDM RELATIVA = 0.472 % 
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MUESTRA 

1° DIA 

A 
B 
e 
D 
E 
F 

2° DIA 

A 
B 
e 
D 
E 
F 

T A B L A i'I o , 14 

REPRODUC 1 B ILI DAD DEI_ ruooo PARA z 1 NC 

PPM DE ZINC 

0.4010 
0,11012 
0.'1015 
0.11015 
0,'4013 
0.4012 

0,1;016 
0,1.\016 
0,11015 
0,11015 
0,4015 
0,1.\015 

ABSORBN<C 1 A 

0.0962 
0.0962 
0.0953 
0.0953 
0.0963 
0.0952 

0,0953 
0.0953 
0.0953 
0.0963 
0.0953 
0.953 

• G Z 1 foiC/ 100 G = _!'fl:U..Jü_ x FO 

PPM 

vo_ 
F.O. 
w 
10º 

W X líl 

PP~1 LEIDAS EN LA LLT IMA Oll_LJCION DE' LA i•1UESTRA 
VO_ LMEN flL QUE SE LLEVO LA MUESTRA 
FACTOR DE DILUCI01'I ( 1000/10 ) 
PESO DE LA MUESTRA 
1000 (){)() UG/G 
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CONCENTRAC 1 ON 
G ZINC/ 100 G0 

99.81.\ 
99.81.\ 
99.92 
99.92 
99.92 
99.81¡ 

99.96 
99.95 
99,92 
99.96 
99,96 
99.92 



DE LOS RESll TAOOS PRCCELf fL_RG_Uj_ENTE RESLl1~~ 

TABLETAS 
SllFATO FERRROSO 

_:¡g,_v_c JON _lliLE_CJJ111_c 

SODIO 

Ll~'EARIOAD Y PRECISIO:: 
íil SISTEMA 

EXACTITUD y "''=rnrc:; 
DEL METODO 

POTASIO 

" = 0.9996 
B = Q,()()63 
M = Q,991!7 
% DE RffOPJlO 
RSD 

= o. 9998 
= 0.0Cil6 

t.L_'.C_ o. 99/0 
l: Ut RECOBRO 
RSIJ 

RSO = 0.53'13 % 
RANGO ( 0,5 A 5 PPM ) 

= 100.11¡ 
0.518 X 

RSO = 0,473 % 
RANGO ( 0.2 A 1 PPM ) 

=- 99,65 % 
0.407 % 

WEARIDAD Y PREcrs10:i----------,;-:::- o.98'19 ílso = o.-~--

DEL SI STEMll______ __ _ ___________ 1'l__;_j_;_!~ ____ RANG~~~'.!~~-l _ 
UN::.ri.qrnAr:· y rn.'.:~:::cr; k. Ltt. HECOB!W = 99.8íl % 
DEL METOú0 RSD O. 35'.! :: 

UlCIO 
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SUSPENS ION OR~\, 

Al_UMINIO 

LINEARIDAD Y PRECISION 
DEL SISTEMA 

LJNEARIDAO Y PRECISION 
DEL METDDO 

MAGNESIO 

LINEARIDAD Y PRECISION ~ : 8:656~ RSD = 1.103 % 
DEL SIST_EM_A___ ---~". = l.0003 RANGO Q.:.1-Afil~..L 
LINEARIDAD Y PREC!SION % DE RECOBRO • = 100.00 % 
DEL METODO _ _fil_IL __ . _______ =_ 0.490_1_ _____ _ 

PASTA LASSAR 

ZINC 
LJNEARIDAD Y PRECISION ____ o_= 0.9998--RSD = o~~---
DEL SISTEMA ~ : 7:85~~ R~.NGO ( O.l Al PPM 

'- INEAR IOAD Y PREC l S l ON 
DEL METODO 

% DE RECOBIW 
RSO 

:...1 JJ-

= 100.12 % 
0.?.60 % 



CONCLUSIONES 
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De acuerdo a los lineamiento::; establecidos para la validación de 
motados anal!ticos por espactroscopla do absorción atómica se con 
cluya que para sulfato ferroso en tablelitS la linoaridad del 
sistema con una pendiente de 0.4947, un factor de corralación de 
0.9996 y un lntcrcopto de 0.0063 indica que la curva de cali-­
bración se aproxima a la linea recta; la precisión del sistema 
con una desvlución cst~ndar rolativa do 0.5343\ y la exactitud y 
precisión del mOtodo con un porcicnlo de recobro de 100.14\ y 
una desviación esténdar rol~liva de 0.518\; 8or1 valores acepta­
bles y se puede decir que el m6todo propuesto para analizar 
sulfato ferroso en tabletas lineal, preciso y exacto. 
; ... plic..iblu Unic.:.imcnLc .:i Li [ormuLic ión del ¡n:o•:ccdcr estudia.do. 

En el caso de la .:!E..l-ució_!! __ i_n_y~~-1.:~~-~~-· con p.:1ra sodio, potasl.o 
y calcio, la::; 1 inearidadc!.i del sistema tienen una pendiente 
aproxiadamcnte de 1, un !.nterccpto aproximadamente de O y un 
factor de correlación aprox. de 1; la precisiórl del sistema una 
desviación cstAndar relativa 1.5\; la .exactitud y 
precisión del método unu dosviación csl.l.nddr relativa monor a 2~, 

y un por ciento de recobro en el itltcrvalo del 98' al 102~ por lo 
que se puedo dseg11rar que el método ce lineal. preciso y exacto. 
L,1 aplicación del método (~S p~ira todas las soluciones Harbn.1n do 
diferente::; fabr.icantes. 

En la _::>U~J?.:ension de hidróxido do aluminio y magnesio las 
linearid.u.dcc del sistema con una pendiente de 1, indica que 
la curvü de calibración so aproxin1n u. una linea recta con una 
sensibilidad constante; l.a _EEecisión clo1 si.Gtcma con una 
desviación estándar relativa menor a l.S expresa la concordancia 
obtenidu entre las determinaciones; la exactitud y precisión del 
m~todo un.J. dc~viación c~t~cdnr rcl~ti~~ al ?~ de lo~ 

estudio:; al 100".o de la concentruc ión indicad.J. en el marbete y un 
por ci~n1:o de r~cobro ün el intorv~lo dPl 98 al 102% de las 
conccntracioI1os estudiadas en el rd11qo del 100 al 150\. Por lo 
quo so puede asegurar que el mOtodo ~s lineal, procioo y exacto¡ 
ap1icablc a la formulación estudiada. 

En 1.a E~~~;ar_E.~ z.iuc la lint."arid.:i.d <ic:l sistema con nna 
pcndic.nt\..: aprox. d~ 1, un cocLlcicnL.:..i de 1,;.ci:-rul.iclón uprox.da l y 
un intorcopta aprox. de O nos indica quo ln curva do calibración 
se aproxima a una Jlned rect.a con una sensibilidad constante en 
el rango de O. 1 a 1 ppm¡ la ~cisión del. sistema. con una 
desviación estándar relutiva menor a 1.5~ expresa la concordancia 
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obtenida entre la5 determinaciones; 1.a exactitud y precisión de1 
motado con una desviación lH>t.indar relativa menor al. 2% de los 
estudios al 100\ de la concentración indicada en el marbete y un 
por ciento de recobro en el intorvalo del 98 al 102% de las 
co1\contracione~ e~tudiadac ün Ql rango del 100 al 150,, Por lo 
quo :;e puede a$cgurar que e], mótodo <,:~ lineal, exacto y preciso. 
Apl ic.'.lble ón lcamentu a la [ormul uc iOn ensayada. 

Debido a que no axi~ton linuamicnt.:.o~ ni especificaciones para ld 
validuc i t"J11 de: mCl:odos an.-:.i.111.:.i co::; por es pee; l:.ro::.coplii de ab:.:;orc ión 
atómica. Se pr.opon(ln lo~• cxpcr imontados 1 ver paginas du 1.a 4.3 a 
la 461 en virtud de qu1.; la b.':cnica es compnrable en sensibilidad 
y especit1cictad ...:un 1..1 de Cr.omiJ.t.O<Jrilfi.~, de LJqtiidos de Alta 
Resolución y de c¡uo lo~ rcuultado~ oblo11idos las formas 
farmacóutic~~ &stu<liadcto cumplen co11 estos lin1itaz. 

LoG motado~ desarrollados .:.;on indic<:tdor.c!> de osl:.dbi1idad y do 
control de calidad. 
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