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1. INTltDDUCCIDN 

La contaminaci6n qu1mic• es quiz• una de las ••p•ctos de 

la contaminación aMbiantal que mayor difusión ha tenido durante la 

•paca actual, •u• causas ~undamental•s se encu•ntran •n los 

modelos económicos que 

industrialización y en las 

han regido 

ciudades qu• 

los procesos 

se han convertido 

nócleas en los que .. concentran las actividadtts productivas. 

da 

Dentro de estos contaminantes químicas se encuentran los 

.. tales pesados entra lo• que destaca el plomo, cuyos •~ectos en 

la salud han sido. estudiados en forma a•plia debido a la 

antigUadad d• su utilización, a la variedad de sus aplicaciones y 

• •u oran toxicidad. 

El plomo •• un metal tóxico para los organis•os 

vivi•ntes, sin ~unciones ~isiol6gicas bené~icas conocidas. En los 

s•r•• hu•anas produce eTectos dilftinos sobre las 

hatoatopo~tica, ~tico, renal, r91>raductor, gastrointestinal y 

nerviosa. 

Aunque desda la antigUedad •• han descrita este tipo da 

alteracion•• • cau&& del plomo, no ha sido sino hast• los Olti~c• 

aftas qu• .. han dmacrito •n la literatur• trabajos 
ha sida la evaluación da plomo CD91D un parAmetra de 

••t• •l• .. nto, •n las qua se han manRJado diversas 

su cuantificación. 

cuyo objetiva 

•xposici6n a 

t•cnic•• para 

Las t•cnicas .,..s utiiizadas para cuantificar plDlllCI •n 

•U••tras biológicas y ambientales san: la camplaJalllétrica con 

ditizana, la ••P•ctrafotomatr1a da Absorción Atómica 

•l•ctraqui 111ic•, •ntre otros. 
y la 

La •lección da una metadalag1a para la d•terminación de 

pla.o •n un laboratorio, depende de la disponibilidad del •quipo, 



no.,.ro da •uastras a analizar por d1a, propósito del a,..li•i• y 

•xpariancia de los analistas. 

EKisten diferentes indicadores biológicos 

la aKposición de una población a plo•o. De todos 

para 

6stos 

•valuar 
el MS 

i11Portante desde al punto de vista clinico es la determinación de 

plollD •n sanor•. Para este ~in la espmctra~otometria de Absorción 

Ató•ica can 11•~• es una t•cnica d• •l•cción, por ser alta•ente 

•spmcifica, precisa y casi libre de interfarencias. 

En 6sta t•cnica, 

intarf•r•ncias y •• posibla 

por lo Q•111Pral, se conocen las 

di••inuirlas a tra~s de divarsos 

1116todos. Un "'*todo que ofrace amplias ventajas es la formación de 

quelatas org•nicas con plomo para su ani.lisis posterior por 

Absorción Ató•ica con lla••· 

Cuando •• inicia •l desarrollo de un nuevo .. todo 

analitico sa requiara de parAIM!tros qua permitan la selacción de 

la t6cnica y .,.todo MA• apropiados para al ·•nAlisis de un 

CQllPUesto determinado, as! como la seguridad y confiabilidad de 

la ais••· Una parta intagral del desarrollo de un "'*todo analitico 

•• la validación del •i••o, que Q•neralmente incluv• una 

avaluación de la aspacificidad, linearidad, eKactitud y precisión, 

proporcionando una medida del c09portamiento del método. 

En el prasenta trabajo se desarrolló un .,.todo de 

anAlisis y su validación para la d•ter•inación de plomo en 

por espectrofotometria da Absorción Atómica con llama. El 
sAnore 

.. todo 
consiste •n la ~ormación un 

Ditiocarbamato de A•onio <APDC> y •Ktracción con 
Pirro! idi n 

disolvente 
orgAnico <l'letil Isobutil Catana, MIBK>, empleando la t•cnica de 

espactrofoto••tria da Absorción Atómica con llama. El "'*todo 
r•sultó ser eKacto, praciso y lineal baJo las condiciones que 

fu•ron ••t•blecidas. 
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IJ, Fl..tl!WENTACJON DEL TEl1A 

1. ANTECEDENTES 

El envenenamiento por plomo no es una enTermedad ~oderna. 

Sus sintomas fueron descritas ampliamente por los médicos ortegas 

y romanos. Al plomo como metal se le menciona desde que se conoce 

la civilización euroasiAtica. Existe evidencia arqueológica de 

que el metal ya era usado en el siglo XV AC. Fue usado por los 

egipcios para hacer figuras de animales y humanas, amuletos. 

monedas, para elaborar utensilios de cocina y pinturas para los 

p•rpados. 

Durante el desarollo del Imperio Romano, el plomo 

adquirió un papel muy importante en su tecnologia. Se le traia de 

diferentes regiones como la actual Alemania, Gran Bretaf'ia y Espaf1a 

para ser utilizado en el recubrimiento de los acueductos, en la 

Fabricación de las tuberias domésticas, algunos articulas de uso 

dom6stico hechos de bronce contentan plomo, que le daba un sabor 

dulce a los alimentos, es obvio que estas usos dieron lugar a una 

contaminaci6n considerable. Se ha planteado la hipótesis de que la 

caJ. da del Imperio Romano se d•bió a intoxicación saturn1 ni ca de 

tipo endémico. 

Después de la cai da. del Imperio Romano, en el siglo V"' 

el uso de plomo disminuyó y pOr cerca de 600 anos se mantuvo a un 

nivel bajo. Oespu6s del siglo IX empezó a ser e>etra1do nuevamente 

de las minas Alemanas. La prictica de preservar el vino con 

V sus sales se extendió hasta que una ley en el siglo 
plomo 

XV lo 
prohibió. A pesar de esto su uso continuó v se mencionan 

frecuentemente cólicos de tipo saturninico; Baker en el siglo 

XVIII hace incluso una lista de procesos patológicos de tipo 

endémico y McCord habla de una alta incidencia de cólicos 

saturninicos •n la América. Colonial.ct.z> 
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Aunque los metal•• han sido desda siempre contaminantes 

h•bituales del ambiente, su importancia como tales •s reciente y 

d•riva del creciente desarrollo industrial que ha provocado que, 

con mayor frecuencia, éstos sean causa da contaminación 

ambiental.<•> 

Los metales más comunes que ofrecen riesgos para la 

salud son: plomo, mercurio, arsénico, beri 1 io, cromo. cadmio, 

antimonio y sus compuestos. Como regla general se puede decir que 

los compuestos son mis tóxicos que los propios metales excepto 

•n el caso de los humos y vapores.e•> 

La exposición crónica al plomo es un problema de 

salud. De manera general las ~uentes de eMposicion al plomo son: 

OCUPACIONAL. El plomo y sus sales son usados en una 

gran vari•dad de procesos. La mayoria de les eMposiciones 

ocupacionales ocurren en la manufactura de municiones, latón, 

bronce, tub•ria, acumuladores, escudos de plomo, 

y metales procesados.es> 

pigmentos, 

DOMESTICA. El agua para beber contaminada con plomo 

contenida en la tuberia, la ino•stión de alimentos que lo 

contienen. las hierbas medicinales y la loza vidriada a bajas 

temperaturas.c5.CD 

AMBIENTAL, Los alquil-compuestos de plomo son 

adicionados al combustible para mejorar el octanaje en las 

~quinas de combustion interna. Después de la combustión, éstos 

compuestos son oxidados y emitidos como una mezcla de sales de 

plomo.e?>. 

OTRO TIPO DE EXPOSICIONES. Aunoue los casos de 
envenenamiento por balas de plomo son r•r••ente report•dos, éstos 

pueden representar reacciones Que amenaz•n la vida. Algunas 
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municiones de plomo para disparo y balas calibre 22 pueden 

provocar una gran área de disolución y abscr-ci6n de plomo.e•> 

Se ha comprobado Que los no ~umadores tienen un 101. 

menos de plomo en el organismo que los ~umadores. Cada cigarro 

puede contener de 2 a 12 µg de plomo. Gran parte de ésto se 

elimina con la combustión, pero se inhala un 21., lo que equivale a 

una absorción diaria de 5 µg de plomo en el organismo ~umando 20 

cigarros al d1 a.cP> 

EXPOSICION RELACIONADA CON LA EDAD. En general la 

población in~antil es la ~s expuesta a los efectos adversos del 

plomo. Entre otras causas esto se debe a que el sistema nervioso 

de los niftos es inmaduro, más susceptible a un da.No irreversible~ 

cuyo resultado puede expresarse en desórdenes de la conducta~ 

di~icultad para el aprendizaje. retraso 

antisocial. 

mental y conducta 

Por otro lado, la absorción de plomo a través del tracto 

gastro-intestinal en los ninos es del SOY. de lo iagerido, mientras 

que en les adultas dicha absorción es sólo del S al lSY.. Si a 

esto agreQa~os que los ntnos son propensos a chupar juguetes y 

otros objetas, es ~ácil ver que se trata de un grupo eMpuesto al 

ploma de diversos cr1Qenes y especialmente susceptible a sus 

e~ectos adversos. "º· u> 
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2. TOXICOCINETJCA 

2.1. llBSORCION Y DISTRIBUCION 

El plomo es absorbido por inhalación, por ingestión y a 

traVés de la piel. La via de ingreso, tamallo de particula y tipo 

de compuesto de plomo <orgAnico o inorg~nico>, determina la 

concentración y la posibilidad de distribución del plomo hacia el 

organismo. La absorción de plomo depende de ~actores propios del 

organismo, como la edad, estado ~isiológico e integridad de los 

tejidos. 

En la inhalación de plomo ambiental, de acuerdo a un 

modelo de di""mica pulmonar, un 35X del total de plomo inhalado se 

deposita en las vias aéreas. Después de la deposición del plomo en 

la nasofaringe, trAquea, bronquios y alvéolos, parte de las 

particulas inhaladas asciende por accion de los cilios, pasa al 

asó~•go y se absorbe parcialmente en el tracto gastrointestinal. 

Las partículas restantes que llegan hasta los alvéolos, son 

absorbidas y pasan a la sangre. La absorción del plomo depositado 

en las vias respiratorias terminales es rápida.~ extensiva y 

prácticamente total y es un proceso independiente de la -forma 

qU.1 mica de este metal. El darlo en la mucosa y en los alvéolos 

producidos por el ~bito prolongado de -fumar, -facilita el paso de 

plomo haci¿ la sangre. Se estima que una concentración de 1 µg/m9 

de plomo en el aire inhalado determina una concentración de 1 a 2 

µg/dl en la corriente sangui nea. 5610 entre un 35 a SOY. de ¡;lomo 

que alcanza el tracto respiratorio inferior es absorbido y pasa al 

torrente sangul neo. 

La absorción gastrointestinal en adultos representa 

menos del 10X del plomo ingerido. La tasa de absorción a nivel 

intestinal es independiente de la forma qulmica del compuesto de 

plomo. En ninos, principalmente lactantes, la contribución del 

plomo ingerido al plomo sanouineo es mis elevada que en adultos, 
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llegando a ser la absorción del plomo ingerido del orden del SOY.. 

Estos porcentajes pueden incrementarse tanto en adultos como en 

niftos debido a una dieta pobre en calcio, hierro o proteínas. 

Se estima que la absorción total diaria de plomo an la 

población no ocupacionalmente expuesta varia de 150 a 300 µg. 

Sólo un pequ~o porcentaje de estas cantidades es inhalado por 

aire y el restante es ingerido en los a.limentos. 

La cinética de la distribución y acumulación de este 

elemento en el hombre se ha establecido a partir de datos de 

autopsia. Se sabe que el plomo tiene una tendencia a acumularse en 

los huesos, los cuales re~lejan la exposición crónica. La 

concentración de plomo en los huesos representa aproKimadament• el 

907. del contenido total corporal del metal, estimado entre 100 a 

400 mg. Este porcentaje de depósito es algo menor en niftos 

debido al intenso recambio metab6lico del tejido óseo en ellos, 

actualmente se han descrito trabaJos en los que se seftala la 

evaluación de plomo en diente total. 

Los tejidos blandos y la sangra, que después d• un 

tieMpo establece un rApido equilibrio respecto al plo~o, 

re~eJan una exposición reciente. 

El mecanismo tóxico del plomo ast• dado por tras 

modal idadesr 

•> Compitiendo con los metales esenciales -especialmente calcio y 

zinc- en sus sitios de inserción. 

b> l'lediante su afinid•d por los grupos sulfhidrilos <-5H) de las 

prote1nas y enzimas. lo que significa alteración de la ~orma y 

función da ellas, originando alteraciones fisiológicas en el 

organismo. 

e> Alterando el transporte de iones esenciales. 
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El plomo traspasa ~~cilmente la y su 

concentración en la sangre del r•cién nacido es similar a la de la 

Madre. Tambi•n traspasa la barrera c•rebral. pero el cerebro no 

acumula plomo de manera significativa. 

El plomo inorg.l.nico se acumula en el organismo humano 

pre~erentemente en los huesos, luego se encuentra especialmente en 

higado, rif'lones y músculos estriados. Los compuestos org.l.nicos 

tal•s como •l tetrametilo y el tatraetilo de plomo, tienden a 

acumularse en el hioado.cu.u> 

2. 2. ELilflN#ICION 

La eliminación del plo.o ingerido se hace por las heces, 

como reflejo de la pobre absorción intestinal. En cambio, la 

•li•inación de plo~o absorbido por al organismo se hace 

principalmente a través de la orina <75~>. por las secreciones 

gastrointestinal•• (16XJ y por cabello, unas y sudor <BX>. El 

plomo es t&Mbi•n •xcretado a trav•• de la l•che materna, •n una 

concentración similar • la del plasma1 si bien los valoras 

~r•cu•ntes •ncontrados no sobrepasan los 12 µgil de leche, se han 

encontrado valores d9 hasta 115 µg/l de l•ch•·"" 

La vida ,..di• del plo•o en •l organismo es larga y 

variable según los tejidos1 se conocvn valores de vida media del 

plCMKJ en la sangre de apr0Ki•ad•111ente 3 • 4 s•m•nas. en tejidos 

bl.ondos de 4 s•Manas y en hu•so• da 20-27 '""'º"·""' 
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3. CLlNlCA 

El. plomo es inhibidor de numerosas enzimas y esto 

constituye el fundamento de los 

reflejan en la clinica y laboratorio. 

El plomo es un agente 

af=ectos toxicas 

tóxico que 

que sa 

SI! •cumula 

prooresivamente en el organismo humana,.lo que condiciona que •1 

cuadro cl1nico de intoxicación pl~mbica sea, •n 1• mayoria de loG 

casos, de instalación lenta. 

La clinica de las intoxicaciones por plomo es variable 

seg~n la via de ingreso, cantidad absorbida, tiempo y tipo de 

exposición y caracteristicas propias del individuo expuesto. 

El alomo puede causar disf'unciones del 

o•strointe&tinal (cólicos de plomo>, en el sistema hematopoy•ttco 

(anemia), en el sist•ma nervioso central <enc•~alopatia por 

plo1no>, en •1 sistema •ndocrino y otros sist•ma6.<1d,1?.te> 

3. 1. EFECTOS GENERALES 

Se ha descrito una seri• heteroo•n•• de signos v 
•1nta.a& general•s e inespeci~icos para la intoxicación por plo•o, 

tal•• como decaimiento, ~atiga, dolores articularas, tas, 

iMpot•ncia sewual, palidez y t••blor.u.•> 

3.2. SISTE/'fA HE1111TOPOYETICO 

Uno de los IW!is importantes 

arganis~o humano •• la alteración 

he110. 
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Esta alteración se manifie9ta con la aparición en la 

sangre y la orina de concentraciones •normales de sus precursores 

y por una palidez acentuada (anemia). Es caracteristic• la palidez 

facial (fascies saturnina>, especialmente peribucal. 

De este modo, los eritrocitos constituyen el co•ponente 

critico de la acción tóxica del plomo y son los primeros afectados 

a dosis tóxicas bajas. 

La interferencia por el plomo s• presenta en algunas 

etapas enzimi.ticas de la bioslntesis del heme, •n la utilización 

del hierro y en la sintesis de globulina en los eritrocitos. La 

inhibición de la enzima deshidratasa del ácido delta 

aminolevulinico <AAL-0), de la h•mosintetasa y de l• enzima 

sint•tasa provocan una alteración en la producción dt! la 

h•moglobina v una estimulación de la •ritropov•sia, 

En el laboratorio la observación de astas efectos pu•ct. 

realizarse en orina y ••nQr•. En •1 suero sanguineo se observa un 

au••nto del contenido del •ctdo 6-aminol•vultnico. aumento en la 

concentración de hierro y au .. nto en l•s por~irinas. 

En loa eritrocitos ... observa a.u•ento •n la 

conc•ntra.ción de protopor~irina IX, aumento en la concentración de 

hi•rro no unido • la h•moglobina, disminución de la h•moglobina, 

disminución •n •l nt:l••ro d• eritrocitos~ dis•in~ctón de •nzimas 

relacionadas con l• sint••i• da la tw..aQlobina, presencia de 

punt••do bas6fllo. siderocitos v reticulocltos as! como 

disminución del tie~po d9 vida de los •ritrocitos. 

Clinic•mante se obs•rva anemia, que gener•l•ent• se 

presenta como siono relativamente precoz de la intoxicación por 

ploMo. Aparentemente los nifto& son mis propensos a desarrollar 

•sta anemia que los adultos.c•1>.zo.21,z2.z1> 
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3.3. SISTE/'111 NERVIOSO CENTRAL fSNCJ 

Los efectos del plomo sobre el encéfalo est•n mucho rú.s 

relacionados con el saturnismo inTantil que con las intoxicaciones 

en los adultos. Actualmente existe preocupación por evaluar en los 

niftos en detalle el da"o neuropsicológico producido por 

concentraciones bajas de plomo en el organismo. Factores del 

orden genético, nutricional, econ6mico, social y Tamiliar 

interfieren en la correcta interpretación de los efectos 

psicológicos, conductuales y de aprendizaje en ninos~ causados Pº" 

concentraciones de plomo en sangre tan bajas como 10 µg/dl. 

En la exposición prolonoada al plomo pueden observarse 

eTectos i~portantes sobre el SNC; causando un cuadro llamado 

ence~alopatia saturnina, cuyos sintomas y signos varian desde 

cambios psicológicos o conductuales sutiles hasta alteraciones 

neurol6gic•s graves. Es importante tener presente que, una v•z 

ef'.ectuado el tratamiento quelante de una intoxicación con síndrome 

neurológico, no siempre es reversible. Los niftos con encefalopatia 

plOmbica habitu<11lmente quedan con secualas.c2•.zs, 

3, 4. SJSTE/'111 NERVIOSO PERIFERICO 

El plomo produce e~ectos adversos en el sistema nervioso 

periférico, tanto en la estructura co•o en la actividad 

col1nérgica del nervio. El hecho mAs caracteristico a esta 

nivel es el darse de los nervios motores, ~•Jeo se e>epresa 

cl1nicamente con la parálisis saturnina, cuya mani~estación 

principal es la debilidad de los muscules extensores, en especial 

los IU.s utilizados por el individuo <~alta de fuerza en las 
manos>, 

plomo en 
comienza a detectarse a partir de una concentración de 

s•ngre de 30 µg/100 ml. Se h~n descrito también otros 
sintomas, como hiperestesia. analgesia, dolores musculares, 
calambre•, anestesia da zonas afectadas.cz•.z!n 
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2.5 SISTE/111 URINARIO 

Se ha observado l•sión tubular renal caracterizada por 

aminaaciduria generalizada~ hipofos-fatemia con hiperfosfaturia 

relativa y glucosuria. En estudios hechos en trabajadores con 

larga exposición al plomo s• encontró fibrosis peritubular e 

intersticial di~usa en algunos de ellos. Se ha descrito que 

exposiciones prolongadas que originen una concentración habitual 

de plomo en la sangre superior a 70 µg/100 mi puede provocar 

neofropatia irreversible.cae» 

3.6. SISTE/111 GASTROINTESTINAL 

El s!ntoma ~s caracteristico d•l saturnismo en •ste 

siste•• •• •l cólico. El cólico se produc• incluso en exposiciones 

a concentraciones bajas da plomo. En la mayoria de los casos suele 

apar•c•r Junto con los otros &intomas y sionos de la intoxicación. 

Otras mani~estaciones san p•rdida de apetito, 

constipación, diarr•a, niuseas, vómitos, sabor met~lico •n la 

boca, dolar abdominal • ictericia. La aparición de una linea en 

1•• •nc!as. dtt aproxiMad.amante 1 .._ d9 espesor y de calor 

gris-azulado llamada 11 Ribet• de Burton 11
• 'fue por mucha tietnpo 

considerado como signo de importancia, para el diagnóstico et. la. 

intoxicación. Actualmente su i.wportancia es relativa por la 

frecuente con~usión con la hiparpiQMentación mal•nica de las 

•ncias en l• raza negra y con •l depósito de r••iduos por mala 

hiQiallll bucal.<1cU7> 

3. 7. SISTElfll CARDIOVASCULAR 

De los •~•ctos en este sistema ~~~ciadas a la exposición 

al plomo. la hip•rtensión arterial es el que ha recibido mayor 

at•nción. Estudios r•cientes han aportado evidencias consistentes 

rasp•cto a que la pre•ión arterial elevada se encuentra asociada a 
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altos nivelas de plomo en el organismo humano de adultos. No 

obstante, a la ~echa, parece Que la contribución del plomo al 

Tenomeno general de la hipertensión arterial seria menor en 

comparación con otros factores hipertensógenos tradicionalmente 

reconocidos. tH.ZP) 

3. 8. SISTEl'fll REPRODUCTOR 

Se han descrito en la mujer efectos como abortos. 

disfunción ovulatoria, mortinatos, partos prematuros y esterilidad 

y en el hombre, astenospermia, hipospermia y teratospermia, aunque 

en estos casos no se tienen datos concluyentes sobre el efecto del 

plomo.,ao.3u 

3.9. SISTE/111 ENDOCRINO 

H•y evidencias de que el saturnismo puede determinar 

deterioro de las funciones de la tiroides y de las suprarrenales, 

aunque faltan estudios concluyentes a este respecto.<ao.au 

3. 10. llRT/CULllCIONES 

Las artralgi•s que se llegan • presentar en 'l• 

intoxicación con plomo sa deben • una 9ota secundaria, a la 

interferencia del plomo en la enzima aminohidrolasa de guanina lo 

que eleva las concentraciones de ésta en el organismo, 

cristal iz.6.ndose y depositAndose en las articulaciones., ... , 

3.11. CllRCINOGENICIDllD Y TERllTOGENICIDllD 

Ciertos estudios han descrito aberraciones cromos6micas 

•n linfocitos circulantes en poblaciones humanas expuestas al 

plomo, can niveles sanguJ. neos del 

10 µq/100 ml de sangre.1921 
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3. 12. DESARROLLO Y CRECil'IIENTO 

Se han descrito efectos tales como reducción del periodo 

gestacional, bajo peso al nacer, mortinatos, alteraciones del 

desarrollo neuroconductual, retardo en el crecimiento y menor 
estatura. <1•~34,35> 
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4. DETERHlNAClONES DE LABORATORIO 

Existen diferentes pruebas de laboratorio para medir el 

grado de exposición al plomo. Estas pruebas se pueden dividir en 

dos grupos: 

t. Métodos Directos. Se basan en la medición del metal en tejidos 

y liquides corporales (hueso, sangre, orina, etc.) 

2. Métodos Indirectos. Miden elevaciones de metabolitos 

producidos por la acción de plomo presente en el organismo. 

Entre los métodos directos el nivel de concentración de 

plomo en sangre es la medida má.s usual para evaluar una 

exposición~ crónica o aguda. En general la determinación de plomo 

en sangre~ es aceptado como el método má.s confiable de la 

absorción excesiva y reciente de plomo. Para este fin la 

espectroscopia de absorción atómica es la técnica de elección por 

sus características de precisi6n y reproducibilidad.<zo.1CS> 
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5. ESPECTROFOTO"ETRIA DE ABSORCION ATO"ICA 

La espectrofotometria de absorción atómica con llama es 

una técnica de ar1'.lisis cuantitativo. Es ~til para determinar 

trazas de 64 elementos. Es una técnica muy sensible y puede 

cuantificar los elementos en concentraciones del orden de ppm 

(mg/1, µg/ml>, es altamente especifica, precisa y casi libre de 

interferencias. 

La espectrafotometria de Absorción Atómica es una 

técnica que estudia la absorción de la energia radiante por 

•tomos. En el proceso de absorción, el •tomo est• constituido por 

un nócleo rodeado por electrones. Cada elemento tiene un nómero 

especifico de electrones que está directamente relacionado con su 

nócleo y que conjuntamente con él, da una estructura orbital, la 

cual es Onica para cada elemento. Los electrones ocupan posiciones 

orbitales en una ~arma predecible y ordenada. La conTiguración ""'-s 
estable y de mAs bajo contenido energético es conocida como 

estado basal. 

Si a un á.t o Me se le aplica energ 1 a de una magnitud 

apropiada, ésta ser~ absorbida por él e inducir~ que el electrón 

exterior sea promovido a un orbital manos estable o 11 estado 

excitado 11
• Como este estado •• inestable, el a.tomo inmediatamente 

retornará. a su configuración basal. El electrón por lo tanto 

regresará. a su orbital inicial estable y emitir.a. enero1a radiante 

equivalente a la cantidad de energia inicialmente absorbida en 

el proceso de excitación. Pu•sto que la energia de radiación en la 

región ultravioleta-visible origina interacciones a nivel 

electrónico, no se involucran cambios a nivel vibracional o 

rotacional de los •tomos. Como resultado el espectro de absorción 

atómica consiste en lineas discretas de absorción muy Tinas. 
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El objetivo principal de la espectrorotcmetria de 

absorción atómica por llama es determinar la cantidad de un 

•lem•nto •n una muestra mediante su absorción dentro de una llama. 

Para ~ines cuantitativos es necesario convertir este dato en la 

concantraci6n del elemento que se va a determinar. El grado de 

absorción depende de la concentración de los Atemos. La relación 

entre la absorción de la radiación y la concentración del analito 

ast.i. dada por la ley de Lambert y Beer, que implica la relación 

directa entre la cantidad de energia absorbida y el nOmero de 

especies absorbentes. La energia absorbida, tiene asociada una 

longitud de onda característica para cada elemento. La relación 

m.i.s empleada para la ley de Lambert y Beer estA d.tda por la 

ecuaciónr 

Donde: 

A • abe 

A = absot"'bancia 

a = coe~iciente de absorción 

b = longitud de la celda 

e ~ concentración de las especies absorbentas 

De una manera simple nos relaciona dlrc!ctamente la 

absorbancia medida en el instrumento con la concentración de ~•s 

espacies absorbentes para una serie de condiciones constantes en 

la manipulación de las muestras y en el equipo. La aplicación 

pr•ctica de esta relación consiste en determinar la absarbancia de 

una &er"ie de soluciones patr"óO de concentración conocida <curva de 

calibración>, para constr"uir una gr•~ica que relacione estas do& 

var"iables e interpolar el valor de absorbancia de una muestra de 

concentración desconocida para obtener su valor.e•? ... , 
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Los espectrofotómetros de absorción atómica que empl•an 

llama están constituidos por tres componentes básicos: 

FUENTE DIE CELDA DIE :!iUSTEMA OPTICO 

LUZ MUESTRA Y l:Ll:CTllONICO 

En absorción atómica~ estas áreas funcionales son 

implementadas par las componentes ilustrados en la Fig 1. Se 

r•quiere de una ~uente de luz la cual emita las 11ne•s atómicas 

caracteristicas del elemento que va a ser analizado. Una de las 

~uantes na.is ampliamente empleada es la !Ampara de cAtodo hueco. 

Estas lámparas son diseNadas para emitir al espectro atómico de un 

elemento, de esta forma se utiliza una I•-para especi~ica 

cada elemento a determinar. 

para 

' FUENTE 1DE LUZ CELDA DI:: MEDIDA DIE LUZ ESPECIFICA 

1 
1 

L...F_U,_E_N_T_E _ _., 

1 
1 woDUL4DOll 
1 

NUESTaA ( 

MONOCAOMADOA 

LLAMA 

rlO t. IE8PECTllOFOTOWl:TllO DI: A•SOllC%0N ATOMICA 

5.1. FUENTES DE LUZ 

llEOUITRADOll 

La !Ampara de cAtodo hueco <HCL> es una ~uente de 

•ner91 a discreta, Fi9. 2. 

El cAtodo de la lAmpara es un cilindro hueco construido 

del elemento que se va a d•terminar. El •nodo y 

encu•ntran •n un cilindra de vidrio sellada y 

a ar;ón. 
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,:rr 
1 

OAS DE aJE:L.LICNO 

FIO Z. LAMPAaA DIC CA.TODO HUECO 

Cuando se aplica un potencial eléctrico entre el •nodo y 

el cátodo, algunos de los Atemos del gas de relleno se ionizan. 

Los tones cargados positivamente se aceleran a través del campo 

eléctrico y colisionan con el c4todo cargado negativamente, 

d•salojando •tomos metálicos individuales del mismo en un proc•&a 

ll•••do desalojo. Los Atamos de metal desalojados son entonces 

eKcitados para la emisión, por los impactos subsecuentes que 

tienen con Nls iones dlPl gas de relleno. 

:5. 2, SJSTEl'fllS DE llTOlfJZllCION 

En el espectrcfotómetro de absorción atómica el 

proceso de •tomización dabe generar an el paso óptico Atamos 

en estado fundamental. La técnica ftlAa ampliamente utilizada•• la 

aapiración directa de la solución da la muestra en una llama, ahi 

el disolvente se evapora~ quedando un residuo sólido, que se 

descompone en átomos libre• dentro de la llama. Estos •tomos 

libres sa oxidan ~or~ando óxidos del metAl o alguna otra ~orma 

qulmica ,..s estable de l• mol6cula en la parte superior de la 

llama. 
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Como parte del sistema de atomización se encuentr•n: 

1. El Nebulizador que tiene como función aspirar la solución de 
la muestra a través de un capilar, utilizando un gas de soporte 
(DKidant•l para •fectuar la aspiración. 

2. Ou•mador. En al quemador los gases combustibles y oxidantes se 

mezclan y queman en la parte superior d91 quemador. La solución 

con muestra en la corriente de gas de soporte (oxidante>, se 

absorbe hacia la llama~ en donde las moléculas son 

transformadas en •tomos. 

3. Celda. Dentro de la llama se lleva a cabo el evento de 

transformar el elemento a cuantificar en átomos an el •stado 

basal y efectuar el proceso de absorción atómica. La celda d• 

la muestra la constituye la llama. 

Para obtener la m:..xima sensibilidad ana11tica se debe 

••leccionar la llama adecuada. Las ~. •mpl•adas son• 

OKido nitroso-Acetilenoa se utiliza para d•t•rminar elementos qu• 

~or•an ca.puestos refractarios. 

Air•-Ac•til•no1 •• utiliza para det•r•in•r la mayoria de los 

•l•11Wntos.c•? ... , 
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6. ELIMINACION DE INTERFERENCIAS Y CONCENTRACION 

Los métodos quimicos para la evaluación de metales en 

donde se ha eliminado alguna inter~erencia o se ha hecho una 

concentración del elemento son varios, entre ellos se encuentran: 

6. 1. EVllPORllCION 

Es un procedimiento muy usado, es simple pero lento, en 

donde el tratamiento qui mico es mi nimo, raramente ocasiona 

problemas de volatilidad de componentes o pérdida por adsorción en 
las paredes del recipiente. 

6. 2. COPRECIPITllCION 

Este método es poco usado~ por ser un procedimiento 

largo y laborioso, con alto riesgo de contaminación y pérdidas. 

6.3. INTERClll'IBIO IONICO 

Este método no es empleado con ~recuenci• aun cuando su 

potencial es bueno, pues presenta ventajas como: manejo Mínimo 

de la muestra, posibilidad de altos -factores de concentración. Las 

principales desventaJas son que algunos elementos no se adsorben 

sobre las resinas y que otros no se eluyen completamente. El 
método es mucho mis lento que la quelación, pero mi.s rápido que la 

evaporación. 

6.4. OUELllCION-EXTRllCCION 

Es un método muy com~n en el caso de elementos presentes 

a baja concentración, tiene la ventaja de ser espec1Tico, 

cuando se utiliza disolvente orgAnico en Absorción Atómica se 

•umenta la e~icienci• de la nebulización y como consecuencia la 

eficiencia de las deta~minaciones. la sensibilidad anal1tica se 
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aumenta de 2 a 3 veces comparado contra un medio acuoso. La 

extracción es rApida y se logran factores de concentración de 20X 

a 50X, vario~ elementos se pueden extraer Juntos eliminando la 

matriz. 

En el aná.lisis cuantitativo de 
espectrofotometria de absorción atómica es 

metales traza por 

ampliamente usado el 

lb6todo de transferencia cuantitativa d• un ión metAlico a una fase 

oro•nica mediante la formación de quelatos. La naturaleza de estos 

quelatos es principalmente orgAnica por lo que son más solubles en 

disolventes oroAnicos que en la fase acuosa. El metal se extrae 

desde la muestra acuosa al aoreoar una solución acuosa del 

reactivo quelante y extraer con disolvente org•nicc el complejo 

met•lico formado. La fase orQ•nica es empleada para el ar-..ltsis 

por Absorción Atómica. 

Dentro de los agentes quelantes .-.s comunes empl•ados en 

Absorción Atómica se tienen: 

Difeniltiocarbazona <Ditizona> 

Cupferron 

Dl•tilditlocarbamato de Di•til Alllonlo <DDDC> 
s 
u -

<C2H5>2N-c-s 
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Diettldttiocarbamato de Sodio IDDC> 

Pirroltdtn Ditiocarbamato de Amonto IAPDCI 

Los conopl•Jos formados por un tón o 4tomo 

ligandos polidentados ae conocen como 11 Quelatos 11 

pinza). Para la ~ormación del quelato de ploMo 

••tablece la siguiente reacción:s 

e ~ 
2 N-C ,_ 

s 
+ Pb+2 ....... 

-t41ico y 

(del griego 

con APDC se 

los disolventes oro•nicos mis apropiados en Absorción 

AtóMica son ésteres alif'.iticos de C-6 o C-7, c:eton.os y alcanos de 

C-10,. los di sol ventes como metano!, etanol, ecetona, di et i 1 •ter y 

alcanos in~eriores no son recomendables porque tieden a evaporarse 

•n el nebulizador dando resultado& •rróneos. Los disolventes naAs 

empl••dos sana Acetonitrilo, 11etil Isobutil Cetona, Metil-n-amil 

Cetona, Isobutil Ac•tato, Xileno y cetonas de C-6 ó C-7. <•o> 

Aunque la espec:trofotométria de Absorción Atómica es 

alta .. nte especi~ica, precisa y exacta es necesario asegurarse que 

•1 11116todo analitico a desarrollar proporcione resultados 

con-fi•bles. lo cu•l tlÓlO se puede garantiz•r con la valid•ción del 

IR i 91110. <40,,t.•Z.41,,•> 
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7. VALIDACION DE l'fETODOS ANALITICOS 

Una parte integral del desarrollo du un 116todo analitico 

es la validación del mismo, es decir, el método d~be probarse para 

d•terminar su e~ectividad. La validación generalmente incluye una 

•valuación de la precisión, linealidad, eKactitud y especi~icidad, 

y proporciona una medida del co111partamiento del ,...todo.c•s> 

La validación del m6todo puede ~e~1nirse como aquella 

actividad debidamente documentada que permite demostrar que un 

•todo analltica cu111ple con su obj•tiva.c•• 

El proceso da validación da un método en particular est• 

basado en principios cientificos adecuados y ha sido optimizado 

P•r• prapósi tas pri.ct ices de medie ión. c.s> 

7. 1. DEFINICIONES 

7.1.l. LINEALIDAD DEL SISTE"A 

La linealidad de un sistema o método analltico es su 

habilid•d para ase;urar que los r•sultados anallticos, los cuales 

pu•dwn ••r obtenidos dir•ct•m•nte o por medio de una 

transformación ~•t•tú.tica bi•n definida, son proporcionales a la 

concentración de la sustancia dentro de un intarvalo determinado. 

La ct.terein•ción dltl analita en una ~uestra involucra 

•n casi todos los m6todos, •l etoplec de un sistema de medición. El 

sistema v•neralmente se basa en determinar la respuesta analítica 

Y• ••a f1sica, qu.1mica o biológica del analito; como por ejemplo 

los sist••as volu,...tricos qu• deterMinan al volut1en consumido por 

•1 analito, los sistem•s ••P•ctrofotomiit-tricos que determinan la 

luz absorbida por el •nalito~ entre otros. 
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Este par•metro es caracterizado al estudiar la relación 

concentración vs respuesta analitica en un intervalo apropiada de 

concentración "UNICAl'IENTE DEL ANALITO", sin incluir lo& otros 

ca~panent•s de la muestra. 

El modelo astadistico que pueda ser empleado para 

d•scribir ésta situación experimental se muestra a continuación: 

Donde: 

Y Respuesta analítica o un metámetro de ésta 

X La concentración del analito 

H Representa el cambio de Y con respecto a X 
B Respuesta de Y cuando se tiene ausencia en X 

Ea= Error aleatorio del sistema. 

En éste se asume que la relación entre ºX 11 y uy11 es 

lineal, lo que en una gran variedad de 

empleen uno a ~s valores de X <estándar> 

determinación cuantitativa del anallto 

métodos analiticos 

es esencial para 

en una muestra. 

qua 

la 

La 
•Mactitud de la respuesta analítica depende de esta suposición, ya 

qu• •1 error aleatorio del sistema ~nicamente deba ser trans~itida 

• 1• r•spu••t•. 

Para el dtsel'!o del ••tudio del parAmetro sa sugi•re 

tDfll•r en cuenta los siguientes lineamientos: 

- L• in~ormación del _.todo analitico, que identi~ica el sistema 

dtt medición qua se •mplea. 

- Unica1nent• trabajar con el an&lito. 

- O.t•r•inar la concentración nominal del analito al cual se le 

aplica el sistema de medición, cuyo valor representa el 1007.. 

- FiJar como m1 nimo tres valores de concentración incluyendo el 

1001:. 
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Ea preferible generar concentraciones por dilución, que por 

pesadas independientes. 

Cada concentración debe ser generada como mi nimo por 

tripl icado.h~?> 

7.1.2. LINEALIDAD DEL METDDO 

Un método exacto es aquel que mide sin error la 

cantidad de analito presente en una muestra. No solamente el 

nátodo debe medir sin error al analito a una cantidad constante, 

sino también a una cantidad variable; es decir, si la muestra 

contiene X cantidad de analita, el método debe medir Y cantidad de 

analito, donde Y=X. 

Se sugiere tomar en cuenta los siguientes lineamientos 

en al disefto experimentals 

- Generar el placebo analitico asociado al analito. 

Determinar la cantidad nominal del analito que estA presente en 

la muestra según el IRétoda. Esta cantidad representa el tOOX. 

D•terminar la cantidad no~inal del placebo analitico. 

Fijar como minimo tres valores de cantidad de analito incluyendo 

al lOOX. 

Preparar placebos analitico• ind9pendi•ntes, adicionados de los 

nivel•& del •n•lito elegidos. 

Cada nivel relativo del analito en el placebo an•l1tico 

adicionado, co•o "'1 nimo debe &er generad• por triplicado. 

El •n•lista debe re9istrar la c•ntid•d de analito 
adicionado a cada plac&bo. Va aplicado el Mtodo, el analista debe 

registrar el ensayo en t6rminos de cantidad del analita. Ya que el 

analista conoce la cantidad que adiciona al placebo CX> y la 

cantidad del analito al aplicar el '""todo CV>, se procede a 

efectuar el ani.l isis de la in-f"ormación.c.te> 
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7.1.3. EXACTITUD 

En una gran variedad de mifttodos analiticos, se tiene 

como propósito determinar cuantitativamente un analito presente 

•n una muestra. Una caracterlstica importante del método es la 

eKactitud en la medici6n.c,o> 

La exactitud de un método analitico es la concordancia 

entre un valor obtenido experimentalmente y el valor de 

re~erencia. Se expresa como el porcientp de recobro obtenido del 

a~lisis de muestras a las que se les ha adicionado cantidadeS 

conocidas de la sustancia.c•s> 

La exactitud mide la concordancia entre el contenido del 

analito obtenido al aplicar el método a la muestra y su valor 

verdadero an la muestra. Se puede establecer que un ,,..todo 

analitico es un procedimiento operativo siste~tico, que emplea en 

la mayaria de los casos t6cnicas de an&lisis instrumental, con el 

objeto de medir correctamente a un analito en una muestra. Si el 

1116todo mide de manera correcta al analito, se dice que al m6todo 

es exacto. Una gran cantidad de rMttodos anal1ticos emplea una 

respuesta analitica o variable indicadora del contenido del 

analito en la muestra; esta respuesta •s influenciada por una 

serie de factoras intrinsecos del método, por lo que se espera que 

estos factoras gobiernen su exactitud. 

Entre aquellos factores intrins•cos que pueden causar 

inexactititud del ,..todo se tienan1 

- Factores instrumentales. 

- Factores de método (Asociados principalmente a aspectos de 

diset'lo del m6todo, como extracciones no cuantitativas, 

indicadores no adecuados, temperaturas inadecuadas, etc.> 

- Factores operativos. 
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Este an.tlisis debe e-fectuarse bajo las mis1nas 

condiciones de op•r•cíón, debe ser interpr•tado por un Mismo 

analista. El analista debe registrar la cantidad de analito 

adicionado a cada placebo. Ya aplicada el método se debe registrar 

•n t•rminos de cantidad del analito, sin considerar la cantidad 

del placebo. 

Va que se conoce la cantidad de placebo cargado <CA> y 

l• cantidad racuperada <CR>, se procede a calcular el 

porcentaje recuperado en el placebo CY> con 

fór-.ula1c.P> 

7.1.4. PRECISION 

Cft 
V~lOO 

la siguiente 

L• precisión de un método analitico es el grado de 

concordancia •ntre result•dos anal! t teas individuales cuando el 

proc•dimi•nto •• •Plica repatidamente a di~erantes muestreos de 

una •uestra ho•o9*nea del producto. Usualmente se •xpresa en 

t6rminos de Desvi•ci6n Est•ndar o de Coe~iciente de Variación. 

La pracisiOn as una Medida del grado de reproducibilidad 

y/o repatibilidad del m6todo anal1tico bajo las condiciones 

normales de operación. 

al Rapatibilidad. Es l• pracis!On de un .,.todo analitico expresado 

como la concordancia obtenida entre determinaciones independientes 

realizadas bajo las mismas condiciones <analista, tiempo, aparato, 

laboratorio, etc.>. 
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bl Reproducibilidad. Es la precisión de un método analitico 

expresada como la concordancia entre determinaciones 

independientes realizadas bajo condiciones diTerentes <diTerentes 

anali&tas, en diferentes d1as, en el mismo y/o diferentes 

l•boratorios, utilizando el mismo y/o diferentes equipos> •"s> 

Un concepto importante en ambas definiciones es 11 MEDIDA 

DE CONCORDANCIA RELATIVA"; lo que da a entender que la precisión 

tiene carácter relativo y por lo tanto es necesario como mínimo 

dos mediciones, ya que con una sola medición no es posible 

establecer precisión. 

Un método analitico debe reunir atributos deseables 

tanto de repetibilidad como de reproducibilidad y al no ser 

adecuada una de ellas, da lugar a un método con una incertidumbre 

no aceptable, lo que dificulta la toma de decisiones en relación 

al material •nalizado. 

Dada la car•cteristica relativa de la precisión~ •s 

nec•••rio establec•r un limite para la variación permitida ya s•a 

como r•producibilidad o como repetibilidad, además de obtener un 

estimado corr•cto de ess variación. El 

con •l propósito 

pr•cisi6n.<5cu 

anterior, 

7.1.~. LI"ITE DE DETECCION 

SI! 

procedimiento 

l• danomina 

que cumple 

estudio de 

El limite de detección se define como la ftl1 nima 

conc•ntr•ción de un analito que pued• ser detectada ana11ticamente 

paro no necesariamente cuantiTicada.c•:s> 

Esta definición incorpora consideraciones tanto del 

tamal!o d• la sl!ll'.al como del ruido de la linea base. D• •sta 

maner•, obtener una indicación de la m.a.s baja concentración del 

•!•mento que puede sar medida. Se defina el limite de detección 
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como la concentración que haga el cociente seNal-ruido i9ual • 3. 

El limite de detección describe la se"al-ruido para el 

instrufftltnto. Este término es de gran importancia anali ti ca ya que 

describe la capacidad del instrumento y suministra una Terma de 

esti11ar el valar minimo de detección.<•?> 

El limite de detección de un •na.lito "" frecuentemente una da las ntAs importantes decisiones en un 

•~lisis de nivel de conc~ntración bajo. 

Sea St el valor total medido para la muestra, Sb el valor del 

blanco y a la desviación est~ndar medida. Puede ser demostrado 

que distribuciones normales St-Sb > O tienen un alto nivel de 

confiabilidad cercano al 99% cuando la diferencia St-Sb > 3a. El 

valor recomendable del limite de detección es 30' y el valor para 

Sb debe aproximarse a cero.c!H,sz> 

7.1.6. LIMITE DE CUANTIFICACION 

Es la menor concentración d• una sustancia en una 

muestra que puede ser determinada can precisión y exactitud 

aceptables bajo las candician.s de operación •stablecidas.c.as> 

La certeza en la cuantificación del se 

incrementa •n tanto qu• la ••"al del analito rebasa la se"al del 

limit• da detacción. 

El valor r•camendable para el limite de cuanti~icación 

RS da 100', con una incertidumbre del 30X en el valor medido 
(1°'7~3al con una certeza del 99X. 

El limite de cuantificación e& útil para definir el 

limita flllls bajo da rango útil para •l m6todo seleccionado. Este 

valor proporciona el limite de la linearidad, es decir, en donde 
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como la concentración que haga el cociente seftal-ruido igual • 3. 

El limite de detección describe la senal-ruido para el 

instrumento. Este término es da gran importancia analitica ya que 

describe la capacidad del instrumento y suministra una forma de 

estimar el valor m1 nimo de detección.e•?> 

El limite de detección da un analito dado es 

frecuentemente una da las mt.s importantes decisiones en un 

•ni.lisis de nivel de concGntración bajo. 

Sea St el valor total medido para la muestra, Sb el valor del 

blanco y o la desviación astAndar medida. Puede ser demostrado 

qua distribuciones normales St-Sb > O ti•n•n un alto nivel de 

confiabilidad cercano al 99Y. cuando la diferencia St-Sb > 3a. El 

valor recomendable del limite de detección es 3o y el valor para 

Sb dett. aproximarse a cero.u".a:z> 

7.1.6. LIMITE DE CUANTIFICACIDN 

Es la menor concentración ds una sustancia en una 

•uestra que pu•de ser determinada can precisión y exactitud 

ac•ptables bajo las condicion.s de operación astablecidas."a:> 

La certeza en la cuantificación del an•lito 51! 

incrementa •n tanto qu• la senal dl!l analito rebasa la senal del 

limite da detección. 

El valor r•comendable para el limite de cuantificación 

as de 100', con una inc•rtidumbre del 30Y. en el valor •edido 

<10a~3o) con una certeza del 99X. 

El limite da cuantificación R& útil para definir •l 

li•it• ..._. b•Jo di! rango útil para el 1116todo seleccionado. Este 

valor proporciona al limite de la linearidad, •• decir, en donde 
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la concentración del analito deja de ser proporcional a la 

respuesta medida. 

Debe enfatizarse que el limite de cuantificación y de 

detección no son constantes intrinsecas en la metodologia. Valores 

"91 limite da detección publicados pueden ser considerados sólo 

como tipicos o co~unes. Cada laboratorio 

pr•cisión y estimar sus propios 

cuantificación y datacción .. tsa.5•.!!I•> 

7.1.7. PERFIL DE LLAMA 

debe evaluar 

valores de 

su propia 

limite d• 

Se conoce co•o perfil de llama a la curva que se obtiene 

al graficar los valores de absorbancia (de una dilución>, en 

función de la altur• a la qu• se encuentra el quemador. El perfil 

de llama varia dep•ndiendo del elemento de que se trate, del 

disolvente en el que se encuentre y de los gases empleados. 

7.1.8. ESTABILIDAD DE LA MUESTRA 

Es la propiedad de una muestra, preparada para su 

cuantificación, de conservar su integridad ~isicoquimica y de la 

concentración de la sustancia en interés, después de almacenarse 

durante un tiempo determinado bajo condiciones espec1i=icas.c.!5> 

7.2. DETERlllNACIDMES 

7.2.1. PERFIL DE LLAMA 

Se prepara una disolución de concentración conocida del 

•l•mento que se va a analizar en el disolvente de extracción. 

Se procede a variar la altura del quemador y se 

obtienen las lecturas de absorbanci•. 
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7.2.2. LIHITE DE CUANTIFICACION V DETECCIDN 

Para efectuar la determinación del l1mit~ de dlltección 

<LO) se preparan cuatro disoluciones, dos con una concentraci6n 

del triple de lo seNalado en el manual de equipo como limita da 

detección y otras dos del quintuple. Se toman 20 lecturas da 

cada una de las cuatro diSoluciones. 

El limite de cuantificación se toma como 10 v•ces 1• 

desviación estAndar y es la cantidad minima que se puede informar, 

cuando se efect~a una determinación, para tener la certeza de que 

la seNal es debida al elemento medido. 

7.2.3 LINEALIDAD DEL SISTEMA 

Se determina construyendo una curva de calibración 

(concentración vs respuesta medida) utilizando cuando menos 

5 diluciones preparadas a partir de una Misma solución patrón 

y haci•ndo anAlisis cuando menos por duplicado de cada dilución. 

CRITERIO DE ACEPTACION1 CV < ó = 1.SY. 

r > ó = 0.99 

r
2 > ó • 0.98 

7.2.4. PRECISION DEL SISTEMA 

Se determina por anlo.lisis sextuplicado de una misma 

solución estAndar correspondiente al 100Y. establecido en la 

linelidad del sistema. 

CRITERIO DE ACEPTACION: cv < ó = 1.sx 
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7.2.5. LINEALIDAD DEL METODO 

Se determina a partir de placebos adicionados de cuando 

menos tras diferentes cantidades de la sustancia de interés 

<placabas cargados>, c•da uno de manera independiente, haciendo 

los aNillsis por triplicado. 

La• concentraciones de los placebos cargados deben ser 

las adecuadas para que, utilizando el método propuesto, las 

concentraciones de las soluciones a añalizar est•n dentro del, 

interv•lo d• la linealidad 

correspondiente al toox. 
~I sistema, incluyendo la 

La amplitud del estudio dependerA del uso y aplicaciones 

del "'6todo y deber~ llevarse a cabo por un mismo analista en las 

mismas condiciones de operación. 

CRITERIO DE ACEPTACION: m = 
b=O 

~-~~ 
~Có•~ 

Recobro 97-lOOX 

7.2.6. EXACTITUD V REPETIBILIDAD AL IOOX 

Se determina de cuando menos 6 placebos cargados de 

••n.ra ind•pendiente con la cantid•d necesaria de la sustancia de 

int•r•s para obtener la concentración del 100X utilizando el 

método propuesto. Haciendo el ani.lisis en las mismas condiciones 

da oper•ción y por el misma analista. 

CRITERIO DE ACEPTACION1 El porciento recuperado y el CV 

deberAn •star de acuerdo con el criterio de la linealidad del 

método. 
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7.2.7. PRECIBION IREPRODUCIBILIDADI 

Se determina de una muestra homogénea del producto, 

cercana al tOOY. de la concentración teórica, analizada cuando 

meno• por dos analistas, en dos dias diferentes y por triplicado. 

CRITERIO DE ACEPTACION: CV = 3'l. 

7.2.B. ESTABILIDAD DE LA MUESTRA 

Se determina mediante la comparación de los resultados 

da las an.ilisis iniciales de tres muestras con los obtenidos de 

las •ismas •U•&tras depu•s de permanec•r por un tiempo determin•do 

en di-ferent•• condicionas. 

Al~acenar las -.uestras analizadas bajos distintas 

condiciones (por ejemplo: temperatura •~biente, re~rigeración, 

protegidas de la luz, etc.), durante un ti•mpo preestablecido por 

•1 analista dependiendo de las propiedades -fisicoquimicas de la 

sust•ncia. Reanalizarlas bajo las mismas condiciones de operación, 

utilizando una solución de referencia recient1Ntente preparada, 

para cad• tiempo, de acuerdo a lo •stablecido en el tn6todo 

analitica. La determinación debe ser e~•ctuada por un •ismo 

ana 1 i sta. c•!!I> 

CRITERIO DE ACEPTACIONr IC ! 3X 
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111. PLANTEAl'llENTO DEL PROBLEllA 

Con el p•so d• los anos se ha observado que el nivel 

de algunos metales en sangre ha ido aumentando paulatinamente. Tal 

•s el caso del plomo, el cual se puede encontrar en 

concentraciones relativamente altas. 

El plomu as un metal tóxico para los organismos 

vivientes, sin funciones fisiológicas benéficas conocidas. En los 

seres humanos produce efectos daP'tinos sobre los sistemas 

hematopoyético, hepático, renal, reproductor, gastrointestinal V 
al siatema nervioso central en desarrollo. 

Aunque desde la antigüedad se han registrado este tipo 

de alteraciones a causa del plomo, no ha sido sino hasta en 

fechas recientes que se ha descrito y discutido el problema de 

•alud ambiental de las poblaciones que estAn expuestas de manera 

continua. 

La población del Valle de Héxico estA expuesta 

crónicamente a ciertas concentraciones de plomo presentes en su 

dieta diaria, en el aire que se respira, en el polvo y en varias 

fuentes mi.s. 

EKisten diferentes pru•bas de laboratorio para evaluar 

plCHto, de todas ellas la ""°ª importante desde el punto 

d9 vista clinico son las deter~inaciones de plomo en sangre. El 

plomo ••ngW.nao ha sido considerado como indice de primera 

•l•cción par• diagnosticar intoxicación o absorción del metal y, 

aunque actualmente se cuestiona esta primacia, de ninguna manera 

puede negarse su utilidad. Para este fin la espectrofotometria de 

Absorción Atómica as una t•cnica de elección por sus 

caracteristicas de precisión, raproducibilidad y bajos limites de 

detección, ade~s de s•r ampliamente especifica. 
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En el presente trabajo se desarrolla un lllétodo 

analitico para la evaluación de plomo en sangra, empleando la 

t•cnica de espectroFotometria de Absorción Atómica con llama, 

con el mi:ttodo de quelación de plomo con pirrolidin ditiocarbamato 

de amonio CAPDC> y extracción del quelato de plomo con metil 

isabutil cetona <MIBK> para su posterior an.ilisis. Aunque esta 

t•cnica es altamente espectrica, precisa y exacta es necesario 

asegurarse de que el método anal1tico desarrollado para l• 

determinación de plomo en sangre proporcione resultados 

con~iables, lo cual sólo se puede garantizar con la validación del 

mismo. 
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rv. OBJETIVOS 

OBJETIVO GENERAL• 

Desarrollar y validar un método analitico para la 

evaluación de plomo en sangre, ~armando un quelato con pirrolidin 

ditiocarbamato de amonio <APDC> y eKtracción con metil iaobutil 

cetona <HIBK>, para su aná.lisis posterior por espectro~otometria 

de Absorción Atómica con llama. 

OBJETIVOS ESPECIFICOS1 

' Desarrollar un método ana11tico para determinar plomo 

en sangre. 

' Determinar los tiempos de agitación óptimos para ·la 

e>etracción del quelato con disolvente orgAnico. 

' Establecer el perfil de llama. 

' Establecer la linealidad y precisión del sistema. 

' Establecer la lin.alidad, exactitud, precisión 

(repetibilidad y reproducibilidadl y especificidad 

del método. 

' Establecer el limite da detección, limite de 

cuantificación y estabilidad de la muestra. 
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V. HIPOTEBIS 

Dado que el plomo entra en el torrente sanguíneo a 

través del tracto gastrointestinal y respiratorio, es posible 

cuanti~icar la cantidad del metal presente en la sangre, mediante 

la ~ormación d• un quelato con pirrolid.1n ditiocarbamato de 

a•ania <APDC> y posterior extracción can metil isabutil cetana 

<HIBK> para evaluarla par espectra~atametr!a de Absorción Atómica 

con llama. 

Para con~irmar la veracidad de los resultados es 

necesario validar el '""todo •na11tico. 
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vr. MTERIAL y l'IETODO 

1. VASOS de precipitado 

2. H•traces aforados de 

3. Pipetas volulllétricas 

4. Pipetas Pasteur. 

5. Tubos para centr1~uga 

6. Tubos de ensayo de 10 

7. EspA.tula 

e. P•rilla 

9. Gradilla 
10. Piset.a. 

1. MATERIAL 

de 50, 100 ml. Pyrex. 

25, 50 y 100 ml. Pyrex. 
de 1, 2, 3 y 5 mi. Pyrex. 

de 15 mi. Pyrex. 
mi. Pyrex. 

2. INSTRUl1ENTOS 

l. B.al.anz.a Analltica. AINSWORTH. HODEL lOOA. 
2. Centrifuga. BECKHAN. HODEL TJ-6. 
3. Espectrofotómetro de Absorción Atómica. PYE UNICAH SP-192. 

J. REACTIVOS 

1. Pirrolidln ditiocarbaJOato de a11onio <APDCl. Aldrich. 

2. Hetil isobutil cetona <HIBKl. J. T. BAKER 
3. Tritón X-100 
4. EstAndar de plomo. TRITISOL MERCK 

5. Acido n1trico. J. T. BAKER 
6. Agua desionizada 

7. Air• comprimido <Presión de 2.B Kg/cml 
B. Acetileno <Presión o.e Kg/cml 
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4. l'tETODO GENERAL 

Adicionar 3 ml de sangre en un tubo 

inmediatamente después agregar 1 mi de Tritón 

para centriluga, 

x-100, mi de 

pirrolidin ditiocarbamato de amonio CAPDC>, 3 mi de metil isobutil 

cetona <MIBK>. El tubo es sellado y Agitado¡ se centrl~uga. 

Se separa la -Fase org.inica y se somete • an.il tsts por 

espectrolotometrla de Absorción Atómica con llama. 

TIJU J, CONDICIOllES PARA LA DEIERt!INACION DE PLOftO EN SANiRE 

ELEMENTO 
LONG. DE ONDA 
GASES 
SISTEMA 

4.1. PERFIL DE LLIV'fll 

PLOMO 
217 rnn 
AIRE/ACETILENO 
NEBULIZADOR - QUEMADOR 
FLUJO LAMINAR 

D• una solución de 20 µg/dl se tomaron alicuotas de 

s.o mi y •• realizó el Método general para la ~ormación del 

quelato. Las l•cturas de •bsorbanciA •• •~ectuaran a dilerentes 

altUrAB del quemador (4, 6, 8, 10, 12, 14, 16, 18 y 20 nml. 

4.2. TJEl1PD DE llGJTllCJDN 

Se preparó una solución de 20 µg/dl de Pb en agua. De 

esta solución se tomaron •11cuotas de 5.0 •l y se colocaron en 

tubos de centri ~ug.. se adicion6 pirro! id1 n di tiocarbamato de 

••onio y se agitó por o.s, 1.0, 1.s, 2.0, 2.S y 3.0 minutos. El 

quelato se extrajo con matil isobutil cetona y se analizó mediante 

Absorción Atómica. El anAllsis de cada una de las muestras se hizo 

por duplicado para obtener los datos de Absorbancta. 
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4.3. LIHITE DE DETECCIDN V CUANTIFICACIDN 

Se prepararon dos soluciones por duplicado da 0.1 y 

0.2 PP•· Se tomaran alicuotas de 5.0 ml de estas soluciones y se 

tes r•aliz6 el procedimiento general para cada una de las 

cancantraciones con al objeto de determinar •l 

detección y cuanti~icación. 

4.4. LINEALIDllD DEL SISTEHll 

limite d• 

S• determinó construyendo una curva de calibración 

<concentración vs respuesta "'8dida) utilizando las 

siguientes concentraciones: s, 10, 20, 30, 40 v SO µg/dl de plomo. 

De Rstas soluciones se tomaran alicuotas de 5.0 ml v se les 

r••liz6 •l método general para la ~ormaci6n del qualato. El 

anllisis de cada dilución se hizo por duplicado. 

4.5. PRECISION DEL SISTEHA 

S. determin6 por a,,.lisis s•xtuplic•do de una misma 

soluci6n de 20 µg/dl, •• tomaron alicuotas de 5.0 mi v &• les 

r•liz6 el .,.todo general para la ~ormaci6n del qu•l•to de plomo 

con pirrolidin ditiocarb•mato da a•ania. 

4.6. LINEALllJMJ DEL /'fETODD 

S. determin6 a partir de cantid•de• •dicionadas de plomo 

• mu•stras de sangre total corr•spondient•s al 50, 100 v 150X 

CtDftlando como 100X la concentración de 20 µg/dll, cada una de 

manera independiente, haciendo los •,,.lisis por triplicado. 
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4. 7. EXACTITUD y REPETIBILIDllD llL 1oor. 

Se deter•inO a partir de 6 •uestra& 

•dicionando de 1 ndependlente 20 µc;¡/dl 

de 

de 

sanQr•, 

plomo 

<correspondiente al toor.>, utilizando el .,.todo general para la 

obtención dal quelato de plomo con pirrolidin ditiocarbamata d• 

amonio. El an.ilisis se hizo bajo las •is••s condiciones de 

operación v por el mismo analista. 

4.8. PRECISION fREPRODUCIBILIDllDJ 

S• determinó a partir de una •u•stra ho•ao•nea da sanore 

adicionando una concentración de plomo al toor. 120 µc;¡/dl>, se 

raaliz6 el m6todo general para la quelaci6n-extracción, se analizó 

por do• analistas, •n do• dJ.as di-ferantes y por triplicado. 

4. 9, ESTllBILIDllD DE Lll lfUESTRll 

Se d9t•rein6 m•dianta la c""'paración de los anAlisls 

inicial•• de tres euestras de sangre a las que se les adicionó 

una conc•ntración de plDftlo <191 100X 120 µg/dl>, se realizó el 

M6tado o•neral par• el proc•so de qu•lación-extracción, se 

obtuvtaron las absorbancias d9 las •i•••• MU•stras dempu•• d9 

peraa,,.c•r 24 y 48 horas a 4°C y a t1111p e ratura aMbi•nte. El 

•~lisis B• realizó por el •is~o analista. 

4. 10. ESPECIFIMD 

Esta parA .. tro no •• det•r•inó• dtfbido a que la t•cnic• 
et. •baorción atómica con llama•• •ltamente ••P•cifica, ya que el 

~nico el•mento que •• leido a una lonoitud de onda de 217 nm es el 

plomo. Esto se d9be a qu• la fuente de radiación es una lAepara de 

c•todo hueco para ploMO y dicha fuente sólo •mite las lineas 

••pectralas propias par• ••te •l•mento, lo que hace que la técnica 

sea especi-fica. <17,M> 
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vn. RESULTADOS 

1. PERFIL DE LLAMA 

TAll.A 2. YILOHI DE LA AllDHAllCll A LIS DIFERENTES ALl!mAI DEL GUEllADDR. 

ALTURA !nvnl ABSORBANCIA 

4.0 0.008 

6.0 0.007 

e.o 0.010 

10.0 0.010 

12.0 0.010 

14.0 0.010 

16.0 0.008 

18.0 0.008 

20.0 0.006 

S•gún los reaultados obtenidos la altura Optima del 
que•ador para realizar l•cturas de Plomo •n sangr• utilizando •1 

siste•a APDC-"IBK es de B.O a 14,0 ..., para el instru•ento 
&ftlllleado. 

Se establece una altura de 10 •• par• todas las lectur•s 
dtt absorbancia. 
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.. .. 

PERFIL DE LLAMA. 
PARA Pb 

ABSORBANCIA 

0.015¡------------------__J 

0.01 i--~~-?~~~~---..;;::-~~~-:--; 

0.005 .'-'----! 

0'----'-~_._~~..__~_._~--------~-'-~_..~~~~_.___, 

4.0 e.o a.o 10.0 12.0 14.0 1e.o : 1a.o · 20.0 
ALTURA DEL QUEMADOR (mm) 

SIST.EMA APDC-MIBK 

-PLOMO 

FIG. 3 PERFIL DE LLAMA PARA Pb EN SANGRE 
POR ABSORCION ATOMICA 



2. TIEMPO DE AGITACION 

TUU J, LECTUllAI DE USDll!ACIA A DIFE!EMTES T!EMIDS Dt: A&!IAC!INI, 

TIEMPO Cminl ABSORBANCIA ABSORBANCIA 

0.5 0.010 0.010 

1.0 0.010 0.010 

.1.5 0.009 0.009 

2.0 0.008 O.OOB 

2.5 0.009 0.008 

3.0 0.007 0.008 

SegOn los resultados obtenidos el tiempo de agitación 

óptimo para la ~ormación del quelato APDC-Pb y 6U posterior 

extracción con 111BK es de 0.5 a 1 minuto. 

Se establece un tiempo de agitación para al ,..todo 

v•n•r•l de un minuto. 
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... 
a-

TIEMPO DE AGITACION PARA 
FORMAR EL QUELATO APDC-Pb 

0.0141--~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~-1 

0.0121-----------------------1 

0.01.,._----+-=-----------------i 

0.008 l--'-----'---'----'--'---'---'-.;.,,--=::=-+-==---,--1--_::::~-+ 

Q002'------'-----~---~----~---~ 

Q5 
,'.TIE,MPO (mln) 

SISTEMA· APDC-MIBK 

-A ~B 

FIG. 4. TIEMPO DE AGITACION OPTIMO At.RA 
FORMAR EL QUELATO APDC-Pb 
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3. LIMITE DE DETECCION Y CUANTIFICACION 

!MI.A 4, USOlllMCJAS DE DOS SOLUCIOlll'S DE PLOllO A 0.01 PPI• 

MUESTRA ABSORBANCIA ABSORBANCIA 
() 0.01 ppm (J 0.01 ppm 

1 0.002 0.004 

2 0.002 0.005 

3 o .002 0.004 

4 0.002 0.004 

5 0.002 0.004 

6 o .002 0.004 

7 o. 004 0.005 

e 0.002 0.003 

9 0.004 0.004 

10 0.002 0.005 

11 0.002 0.003 

12 o .002 0.004 

13 o. 002 0.005 

14 0.002 0.003 

15 o. 002 0.004 

16 0.002 0.005 

17 o. 003 0.005 

lB 0.003 0.004 

19 0.003 0.005 

20 0.003 0.003 
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TAIU S, AllDINllCIA DE DDS IOLUCIOWEI DE PLDflO A 0.02 PDI• 

MUESTRA ABSORBANCIA ABSORBANCIA 
( 1 0.02 ppm 11 0.02 ppm 

1 0.004 º·ººª 
2 0.004 0.000 

3 0.004 0.010 

4 0.005 0.009 

5 0.005 0.010 

6 0.004 0.009 

7 0.004 o.ooa 
8 0.005 0.009 

9 0.004 0.009 

10 0.004 0.010 

11 0.005 0.011 

12 0.005 0.009 

13 0.004 0.011 

14 0.005 0.011 

15 0.005 0.010 

16 0.005 0.009 

17 0.005 0.011 

18 0.004 0.010 

19 0.006 0.011 

20 0.005 0.011 

48 



Concentr•ción • 0.01 ppm 

X • 2.4 x 10-• 

s - 0,0104613 
LD = 0.130766 µg/dl 

LO • 0,435887 µg/dl 

Concentración • 0.02 ppm 

X • 4,6 >< 10-• 

s - 0.0200050 
LD • 0,2608695 µg/dl 

LO = 0,8695652 µg/dl 

49 

X • 4.2 >< 10-9 

s - 0,0183073 

LD = 0,1307 µg/dl 

LO= 0,435688 µg/dl 

X • 9. 73 >< 10-• 

s = 0,0424992 

LD = 0,2615339 µg/dl 

LO = 0.8717789 µg/dl 



4. LINEALIDAD DEL SISTEMA 

TAIU 4, LlllEALIDQ DEL SISTEllA PARA PLDllO Elll'LEAllDD EL SISTEM APDC·"11K, 

CONCENTRACION 
5 

10 

20 

30 

40 

50 

:CK a 310 

:i:y .. 0.369 

:CKa a 11050 

:Cy2 = o. 015629 

:CKy • 13.40 

!l(g/dl) 

COEFICIENTE DE CORRELACION1 

ABSORBANCIA 

0.006 

0.012 

0.024 

0.036 

0.047 

0.060 

[ 
e <6> 12> e 13. 14> - 13101 co. 3691 Jª 

r • e <6> <2> < 11oso> - <310> Jª e <6> <2> to. Ol:S62'1> 

r • 0.999573 

COEFICIENTE DE DETERMINACION: 
rª • 0.9991462 

50 

ABSORBANCIA 

0.006 

0.012 

0.024 

0.036 

o. 046 

0.060 



DESVIACION ESTANDAR1 

( 121 ( 1. 7103125 >< 10-"> - (0. 0193251 2 

DE = ~~~~~~~~~~~~~~~~~~~ 
12 <12 - 1) 

DE a 1.5539539 >< 10-" 

COEFICIENTE DE VARIACION1 

1. 5539539 X 10-IJ 
cv = ~~~~~~~~~ 

1.19375x 10-• 
)( 100 

cv = 1.3017415 Y. 

PENDIENTE: 

(6)(2)(13.14) - (310)(0.369) 
m u ~~~~~~~~~~~~~~~~ 

<61(211110501 - (3101 2 

•• 0.001186027 

ORDENADA• 

(0.369) - (0.0118)(310> 

(6) (2) 

b m 0.00016666 
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CRITERIO DE ACEPTACION: 

cv < o = 1.5 'Y. 

r > o ·o.99 

0.98 

El sistema es lineal ya que• 

CV=1.3'Y. 

r m 0.99 X 

r• a 0.99 'Y. 

El sistema cumple con los criterios para linealidadJ por 
lo tanto, el sistema es lineal. 
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"' 

LINEALIDAD DEL SISTEMA 
ABSORBANCIA 

o.os.--~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~--. 

0.06~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~-::;oi 

0.041--~~~~~~~_;_~~~~--,,..¿.=--~~-'-~---I 

0.021--~~-'-~~---,,,...C...~-'--~~~~~~~~-'--~---l 

10 30 
CONCENTRACION f¡tg/dl) 

SISTEMA. APDC-:-MIBK 

~PLOMO 

FIG. 6. LINEALIDAD DEL SISTEMA PARA Pb 
EN SANGRE. 
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5. PRECISION DEL SISTEMA 

TOLA 7, AllORIAllCIAS OBTENIDAS DE SEIS llllESTRAS DE UNA IOLUCION ESTANDM DE PLONO AL 1001, 

CONCENTRACION 

20 

20 

20 

20 

20 

20 

I:y "' 0.179 

I:y2 = 5. 341 " 10-• 

y "' o. 0298333 

(u.g/dl) 

DESVIACION ESTANDAR. 

ABSORBANCIA 
0.030 

0.030 

0.029 

0.030 

0.030 

0.030 

DE • [ 161 CS.34: >< 10·•1 

<6 - 11 

DE e 4.0824829 >< 10°' 

- C0.1791 2 
· 

J
vz 

COEFICIENTE DE VARIACION. 

4.0824829 X 10°4 

0.0298333 

cv = 1.36844316 Y. 

CRITERIO DE ACEPTACION. 
CV<ó=l.5Y. 

" 100 

El eistema es preciso ya que cumple con el criterio de aceptación, 
ya que el CV obtenido e& de 1.36 Y.. 
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6. LINEALIDAD DEL METODO 

THLA 8, LlffAl.IDAD DEL MEIODO, CAHllDADES RECUPERADAS DE PLOMO EH SANllE IOTAL, 

CANT. ADICIONADA 
(l'g/dl) 

10 

10 

10 

20 

20 

20 

30 

30 

30 

I:x • 180 

I:y - 178.99 

I:x2 = 4200 

I:y2 
- 4151.60 

:l:xy = 4175.5 

PENDIENTE1 

CANT. RECUPERADA 
(l'g/dl) 

9. 71 

10. 00 

10. 00 

20.00 

20.00 

20.00 

29.28 

30.00 

30.00 

(3) (3) (4175.5) - <160)· (179.99) m=------------------
(9) <42001 - 1180) 2 

• - 0.9928332 

55 

% RECOBRO 

97.12 

100.00 

100.00 

100.00 

100.00 

100.00 

97.62 

100.00 

100.00 



ORDENADA AL ORIGEN: 

(178.99) - (0.99283331 (1801 

9 

b = o.oe77 

COEFICIENTE DE DETERMINACION1 

[ (9) (4175.5) - <1801 (178.991 J 2 

r <9> <4200> - uso>" J r <9> <4151.60251 - <178.991 2 J 

r 2 = o. 9992256 

r = o. 999612725 

I:R = 894. 74 

I:R2
• 88961. 959 

"R = 99.415556 

DESVIACION ESTANDAR: 

~ (91 (88961.959) - (894.741
2 J ·~· 

DE•---
9 (9 - 1) 

DE = 1.1664381 

COEFICIENTE DE VARIACIDN: 

1.1664381 
cv 

99.415586 

cv = 1 • 17322953 ')(. 

CONTRASTE DE HIPOTESIS PARA LA PENDIENTE: 
Ho : m zi:: 1 

Ha:m,11 
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ERROR TIPICO: 

• 
[<4151.6025) 

8
v;x L 

sy,..,. a 0.4910 

- e co.oen> 010.9911 

9 

SY/X -[ 9 

9 - 2 
------] .... ,. (0.4910) 

SY/X a 0.5566958 

co.9928332 - 11 <0.60151991 ca>',..ª 
Tca.L • --------------

0.5566958 

Tc..i • -0.31322041 

íl l/Z 
- C0.9928331 (4175.51J 

-2.602 < -0.3132 < 2.602. Por lo t•nto se •cept• Ho. La pendiente 

•• i11u•l • 1. 

CONTRASTE DE HIPOTESIS PARA LA ORDENADAt 
Ho1b•O 

H• 1 b " O 

ESTADIGRAFO DE PRUEBA a 

0.0877 - o 
Tca.L m 

[ ]' ..... 0.5566958 4200 

9 C0.17>ª 

Tc<>l • 1. 2397302 x 10-• 

- 2.602 < 1.2397302" 10-• < 2.602 

Ho. L• orden•d• es igu•l a caro. 
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CRITERIO DE ACEPTACION• 

.. - 1 
b • o 
rª= 0.98 

CV<ó•37. 

Recobro 97-1007. 

Va que: 
m = 0.9928 

b - 0.087 
r"• 0.999 

CV• 1.177. 

Recobro 97.12-1007. 

El método cumple con los criterios para linealidad, por 
lo tanto, el método es lineal. 

INTERVALO DE CONFIANZA• 

al PENDIENTE 

0.556695 
0.99283 ! (2.6021 

8. 66 <9 - 11'"ª 
IC • ( 0.93371 a 1.05195 l 

bl ORDENADA 

0.0877 ! (2.6021 <0.20039891 

IC • < 0.4337379 a 0.6091379 l 
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'° 

LINEALIDAD DEL METODO 
CANTIDAD RECUPERADA ~g/dl) 

40~~~~~~~~-'--~~~~~~~~~~~~~~~~-. 

30t------------------------.,,.t 

2or-~~-,-~~~~~-:-:----:7-""'¿::_:__~~___J 

. ·.·. 10 i-----------G-------'-----------1 

QW.:::--------''----------'---------' 
o 10 20 

CANTIDAD ADICIONADA l¡tg/dl) 

SISTEMA APDC-MIBK 

-PLOMO 

FIG. 11. LINEALIDAD DEL METODO At.RA Pb 
EN 8'\NGRE . 
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7. EXACTITUD Y REPETIBILIDAD AL 100% 

mu '· POl!CIENTO DE RECDIRO DE PLDllO EN S!fiRE DE CAllT!Dt1DES ADIClllNolOAS. 

CANT. ADICIONADA CA~. RECUPERADA 
,,.q/dl) 

20 

20 

20 

20 

20 

20 

J:R = 597.67 

J:R1
a 59539.429 

'R = 99.61 

DESVIACION ESTANDAR: 

(}lg/dl) 

20.00 

20.00 

20.00 

20.00 

19.53 

20.00 

DE • [ 6 159:139.429> - !597.67>" ] 

6 (6 - 1) 

DE • 0.9512185 

COEFICIENTE DE VARIACION1 

0.9:112185 .. 100 

99.61 

CV • 0.9549427 X 

60 

..... 

% RECOBRO 

100.00 

100. 00 

100.00 

100.00 

97.67 

100.00 

-



CONTRASTE DE HIPOTESIS PARA EXACTITUD: 

tca.L • 

Ho1µ=0 

Ha1µ¡.o 

99.61 - 100 

0.9512185 

<6>'"ª 

tc4L = -1.0042919 

INTERVALO DE CONFIANZA: 

T t.a.b ,,, o. O!H .. 2. 0150 

0.9512185 
IC = 99.61 ~ <2.0150)~~~~~~ 

< 6 ¡•n 

IC < 98.8245 a 100.3955 

CONTRASTE DE HIPOTESIS PARA REPETIBILIDAD1 

Ho1 q• < 6 a 2 

H.,a1 >2 

DE e 0.9512185 

( 5 ) ( 0.9512185 

2 

x.ª - 2.2780 

• x.,4b. º·"" - 11.070 

• ~ .. a.b o. 005 • t. 145 
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CRITERIO DE ACEPTACION 

Se acepta He, ya que tca.L < bob. Por lo tanto, el 

método es exacto, es decir, existe una concardancia de los 

r•sultados obtenidos en el anAlisis experimental con respecto al 

valor de referencia. 

Se acepta Ha ya 

lllétodo es repetible por un 

independientes. 

que .1::.,i< .1::.,,b. Por lo tanto el 
mismo analista, antr• determinaciones 

Ya que CV < 3, y R • 99. 61 al método es exacto y 

repetible. 
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8. PRECISION CREPRODUCIBILIDADl 

IQLI 10. PlltCENIAlE Dr RfCOHO Dr PLOllO OllENIDO pa. DOS All.ILISllS 
EN DOS 0119 DIFERfNTEB. 

DIA ANALISTA 

1 

1 

1 

2 

2 

2 

I:y = 1197.67 

I:y"• 119539.43 

Y • 99.BO 

100. 00 

100.00 

100.00 

100. 00 

97.67 

100.00 

DESVIACION ESTANDARr 

1 ANALISTA 2 

100.00 

100.00 

100.00 

100.00 

100.00 

100.00 

DE • J_l_2_<_1_1_9S_3_9_._4_3_>_-_<_1_19_7_._6_7_>_ª_] '"'ª 

[ 12 (12 - 1l 

DE • 0.672613 

COEFICIENTE DE VARIACIONr 

0.672613 
cv - ----- >< 100 

99.BO 

CV • 0.6740354 X 

63 



TW JI, oWl.1119 llE VAlllM!A IAllAllEVAI 

FUENTE DE GRADOS DE 
VARIACION LIBERTAD 

ANALISTA gla • 1 
la) 

DIA (d) gld - 2 

ERROR (el gle - e 

Yu = 300 •• 

Y1a • 300 

y, - '597,67 

Ya • 600 

EI:Xl¡2 • 358607. 43 

u:v.iª = 111209.43 

I:EI:v"ljk - 119539.43 

&Ca • 0.4526 

SCd • 0.905 

se. • 3.62 

SUMA DE 
CUADRADOS 
sea • 
0.4526 

SCd • 
0.905 

SCe • 
3.62 

MEDIA DE Fea! 
CUADRADOS 

Meo • Fa • 
0.4526 1. o 
MCd • Fd • 
0.4525 1.0 

Mee • 
0.4525 

v .. - 297.67 

Yaa • 300 

F0.05 

16.5 

4.41 

Fa < Fo.oos El 116todo anal1tico .. reproducible por los 

analistas. 

Fd < Fo.oos El lllétodo anal1tico •• r9Producibl• •n distintos dias 

pa~ un mismo •n•lista. 
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9. ESTABILIDAD DE LA MUESTRA ANALITICA 

TAILA 12, PORCIEMTO DE RECOHO OE PLOl!D, EN SAll6RE TOTAL, OE CAMTJOAOES 
ADICllllMOAS, A TEllPEIATURA AftllEMTE EN OIFERENTES OIAS. 

INICIAL 

100.09 

100.00 

99.62 

Yo = 102.90 

y, - 39.03 

Va .. o 

TA/24 HRS. 

o.o 
59.09 

58.09 

VARIANZAS PONDERADAS: 

Tl\148 HRS. 

o.o 
o.o 
o.o 

So2 = 28. 74 

St2 = 0.59405 

Sz2 = O 

2 128.741 + 2 C0.5941 
8Pt2 a - 9.7780 

(2) <2 + 1) 

2 (28.74> + 2 (0) 
s.1ª• • 9.58 

121 (2 + 1) 

INTERVALO DE CONFIANZA1 

Para TA/24 Hr• 

IC • 139.03 - 102.901 ! 2.86 [19,77801 C2/31J..,2 

IC • -71.17 .a -56,56 

La muestra na es estable a condiciones ambientales par 

24 Hra, ya que an el IC no •e incluye el valor cero. 
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Para TA/49 Hrs 

IC " O - 102.90 ! 286 C 19. 59) át3l l1~• 

IC• -110.12 a -95.67 

La muestra na es estable a candiciones ambientales por 
49 Hrs ya que en el IC no se incluye el valor caro. 
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TAILA 13. PDRCIENTD DE RECDHD EN PLllllO, EN SM&llE TOTAL, DE 
CAllTIMDES IDICllllMDAS A 4't, EN DIFERENTES Dl!S, 

INICIAL 

100.00 

100.00 

100.12 

y = 100.04 

Ya= 90.83 

Ya= 95.44 

4ºC/24 HRS. 

90.80 

90.90 

90.80 

VARIANZAS PONDERADAS• 

<' C/48 HRS. 

104.54 

90.90 

90.90 

So2 = 0.0048 

6'2 = 0.0033 

az• = 62.016 

ª"ª 
2 (0.00481 + 2 C0.00331 - = 0.0027 

6 

2 (0.00481 + 2 (62.0161 
Srzª • - 20.67 

6 

INTERVALO DE CCINFIANZA1 

Para refri9eraclón/24 Hrs 

IC = ( 90. 83 - 100.04 1 : 2.86 C.C0.00271 (2/31 l'"ª 

IC • C-9.33 a -9.0881 

L• muwstra no •• estable en condiciones de re~rigeración 

por 24 Hrs, ya qua an el IC no se incluye el valor de cero. 
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Para refrigeraci6n/48 Hrs 

IC 95.44 - 100.04 1•- 2.86 [120.671 (3/21Jt/Z 

IC e ( 20.52 a 11. 32 

La muestra no es estable en condiciones da refrigeración por 

46 Hrs ya que en el IC na se incluye el valar cero. 

FACTOR 

Para TA/24 Hrs 

o 
h .. K 100 a 0 1' 

109.09 

59.09 
b .. K 100 a 59.09 1' 

100 

58.00 
h• K 100 e 58.22 1' 

99.62 

o + 59.09 + :58.22 

La 111Uestra na es ••table a condiciones ambientales por 

24 Hrs, ya que el valar de la media para el factor 

encuentra entre 97-103 X. 
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Para TA/48 Hrs 

o 
I• • K 100 "' 0 l( 

109.09 

o 
Is = K 100 .. o " 

100 

o 
Id = K 100 • 0 l( 

100 

3 

La muestra no as estable a condiciones ambientales por 

48 Hrs ya que el valor de la media para el factor 

encuentra entre 97-103 l(. 

Para 4°C/24 Hrs 

17 .. ~K 100 .. 90.80 " 
100 

90.90 
I• = K 100 = 90.90 " 

100 

90.80 
11> = K 100 - 90.69 " 

100.12 

j. 
90.80 + 90.90 + 90.69 

3 

no se 

La muestra no •• estable a 4ºC por 24 Hrs, ya que el 

valor de la ••dia para •l factor I no se encu•ntra entre 97-103 l(. 
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Piara 

ho .. 

Iu ª 

Itz = 

4°C /48 Hrs 

104.54 
)( 100 = 104.54 'Y. 

100 

90.90 
)( 100 .. 9o.90'Y. 

100 

90.90 
)( 100 .. 90.79 'Y. 

100.12 

104.54 + 90.90 + 90.79 

3 
" 95.45 X 

La muestra no es estable a 4°C por 48 Hrs ya que el 

valor de la media para el ~actor I no se encuentra entre 97-103 X. 
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VJJJ. DJSCUSJON DE RESULTADOS 

Antes de iniciar la validación del método se llevaron a 

cabo diferentes pruebas con solución estándar, con objeto de dejar 

establecido el método para la determinación de plomo en sangre. 

Se determinó el per~il de llama, ya que éste varia dependiendo del 

elemento de que se trate, del disolvente en el que se encuentre y 

de los gases que se usan para la llama en Absorción Atómica. El 

objetivo principal de conocer este parAmetro es el de encontrar la 

má.xima población de ~tomos del elemeto de interés dentro de la 

1 lama; encontrá.ndose que una al tura adecuada para el 

puede ser aquella comprendida entre 8 y 10 mm. 

. 
quemador 

Se determinó el tiempo de agitación de donde se concluye 

que de 0.5 a 1 minuto de agitación, el complejo se ha formado, si 

se •Umenta el tiempo hasta tres minutos éste es estable; es 

conocido en este tipo de procedimientos, que agitaciones bruscas y 

prolongadas destruyen el complejo formado. 

Se conoce que los 11 mi tes de detección y 

cuantificación en disolvente org6nico son aan ~s bajos que los 

obtenidos con soluciones acuosas debido a que la nebulizaci6n es 

mucho mAs efectiva trayendo como consecuencia un mayor número de 

Atamos que llegan a la llama; en el presente trabajo se obtuvo un 

limite de detección de 0.1307 µg/dl y un limite de cuantificación 

de 0.4358 µg/dl. 

Los resultadas obtenidos muestran que el sistema resultó 

ser lineal • las conc•ntraciones utilizadas. El sistema también 

r•sultó ser preciso ya que se obtuvo un coeficiente de variación 

,...nora 1.5 X <1.36Xl. 

Dado que el sistema resultó ser lineal y preciso se 

procedió • la validación del método. Estadisticamente los 

~esultados demuestran que et· método es 1 ineal y exacto, es decir, 

71 



l• respuesta es proporcional a la concentración de plome •n la 

muestra. 

El método anal!ticc es reproducible por dos analistas y 

por un mismo analista en distintos d!as, lo cual garantiza que 

bajo diferentes condiciones de aná.lisis, se obtienen resultados 

confiables. 

La muestra ne es estable a condiciones ambientales por 

24 y 48 horas, as1 como, tampoco es estable a 4°C por 24 horas y 

48 horas, por lo que se sugiere leer las muestras inmediatamente 

después de su preparación. 

72 



IX. CONCLUSIONES 

1. L• altura del queMador óptima en el perfil de llama para el 

instrumento de Absorción Atómica empleado en este trabajo se 

•ncuentra entre B y 14 mm. 

2. El tiempo de agitación establecido determina que con 0.5-1 

minuto de agitación se garantiza la ~ormación del quelato y por 

lo tanto la e~iciencia de la extracción. 

3. El limite de detección obtenido para este método tiene un valor 

de 0.1307 µg/dl y el limite de cuantificación tiene un valor de 

0.5348 µg/dl. 

4. El sistema es lineal en un rango de 5 a 50 µg/dl. 

~. El sistema es preciso ya que el coe~icienta de variación es de 

1.36Y.. 

6. El 116todo es lineal en el rango de concentración requerido para 

los niveles de plomo en sanor• total. 

7. El fllétodo as exacto para los niveles de plomo presentes en 

sangre total. 

8. El .-étodo es preciso y reproducible por dos analistas. 

9. El método es preciso y reproducible por un mismo analista en 

dos distintos di•s. 

10. La muestra analítica no es estable a condiciones ambientales 

por 24 y 48 horas. 

11. L• ~uestra an•l1tica no es estable a 4ºC por 24 y 48 horas. 
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Par todo la anterior~ el método puede ••r empleado con 

un alto grado de confiabilidad en cualquier l•bor•torio de 

aapectrofotometrla de Absorción Atómica, para la avaluación de 

plomo an sangre. 

74 



X. ANEXO 

1. CALCULOS ESTADISTICOS 

1.1. LI/11TE DE DETECCION Y CUANTIFICllCION 

Donde1 

Dandet 

DESVIACION ESTANDAR: 

' . [ ' :· --:» ] 
S = Desviación EstAndar 

H = Cada una de las lecturas individuales 

X Promedio de las lecturas 

n = Ntlmero de las lecturas 

3sc 
LO 

s a Desviación estándar 

e = Concentr•ción 

LD Limite de detección 

LQ ª 

LO ~ Limite de cu~nti~icación 

lOsc 

1.2. L/NEllL/DllD DEL SISTEHA 

Para proceder a los siguientes cAlculas es necesario que 

el nú•ero d9 muestras por dilución sean equivalentes. 
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:¡:,.• a n(x1+ • + ••• + x:> .. "z 

I:yª a v:, + • + ••• + • + Y:, + z + ••• + .v:n + ••• + Y,¡ v,n v •• 

' ·,¡' 

i::xy = ><,<Yt, +Y,~··~.~ •. ~. y¡'n>,'+ xz<Y~u•·Yzz + •.• +··yzn) 

r m 

+ ••• + 
. ' 

>«~ <vL1:1·+ ~~2 ··.~·~ ~·~'.~ . . v~~~.-· 
' •. ! : 

r [ nt (~.vz. [) nt (:i:Ky~; 0' (¿)• Í~~) ]2 ••• 

[ ._n -.., fr1<12,J: C.;t(:i:y2
) .- (:i:yl 2 J 

. ·~· l, 
r 

v:, + v: • 

C:.lculcis preliminar•• para el coeficiente de variación. 
Calcular para cada punto da la linealidad del sistema al &iQuiente 
factor: 

Propiedad medida (y) 

Concentración da la dilución de la solución patrón (><) 

v .. v .. v," 
Fu F F 

x, .. K • '" "• 
v,. v,. v,n 

F" F F a .. , tz "• '" ,., 
Calcular la suma da f"•ctor•s, liil tiUlftA de cuadradas de 

factores y la media da factor: 

:i:F = F + F + F + ••• + F + F + F 
ti lZ tn U L2 Ln 
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tF" ª i=:, + i=:a + i=:n +. • • + ~' + ~z + ~n 

1.3. 

tF 
-N- N = nOmaro de puntos de la linealidad del 

sistema. 

Ci.lculos ~inales para el coeficiente de variación. 

DE e 

CV m 

[ 

N ltF21 - ltF1
2 l 

N IN - 11 

DE 

¡; X 100 

..... 

nt <txyl ·- ltxl l:i:yl 

:!:y M (:i:KI 
b m ~---n-t---~ 

CRITERI01 

cv < 6 • 1.:ix 

r > 6 - 0.99 

rª >o - 0.98 .. :. 1.0 

b :. o.o 

PRECISION DEL SISTE/111 

c.tlculos pr•li11inares: 

I:y • Y, + V
2 

+ Y
8 

+ ••• +· Yn 

tyª - v: + v: + v: + ••• + y~ 

:!:y 
y• --N-
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f ]
vz 

N C:Cy2 1 - <:Cy>ª 
DE= N CN - 11 

Clt.lculos finales para el coeficiente de variación• 

DE 
cv = >< 100 

y 

CRITERI01 CV < 6 = l.5X 

1.4. LINEllLIDllD DEL 11ETODO 

t nO•ero de cantidades adicionadas 

n e n.:1111ero de r•peticiones <cantidad recuperada) por cantidad 
adicionada. 

Para proceder a los sigutent•a cAlculos es nec•&•rio qu• 

•l nú .. ro de cantidades r•cup•r•das de cada can~idad adicionada, 

•••n equiv•lent••· 

Clt.lculos preliminares: 

t>cv = >eu.Yu. +xt1y11 + ••• +x," +>euy ª' +x11Yu +. • • +xanYzn +. • .+xtl Yu 

+Xll '(. +. • • .... ~ L~ 
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Cfllculos finales• 

PENDIENTE 

nt (EKyl - (EK) (Eyl 
m a 

ORDENADA 

Ey - m (EK) 
b = 

nt 

nt <E><yl - (EK) <Ey> Jª 
r"= 

[ nt <E><ª 1 <Ex>ª e nt <El> - <Ey>ª J 

Calcular el porciento recuperado <R> para cada 
cantidad recuperada, con la siguiente ecuaci6n1 

R a ( y/x ) 100 

Tabular los resultados: 

Calcules preliminares: 

ER • R +R +R + ••• +R 
i a 9 n 

R a (ERI / N 

DE-[~-]'"z (ERª> - !ERl 2 

N <N - 11 
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t " col 

·[ s 
Y"" 

s ·[ y,...x, 

Coeficiente de variación: 

CV a <DE / R ) 100 

CRITERIO: 

lm 

m;;. 

b • o 
r 2 > ó • 0.98 

R • 97 103x 

CV(ó.,3X 

Estad1Qrafo de contraste para la p•ndientes 

11 > S <n - 1 > o • 

u:v1 > - b(l:y) - m(l:Hy) r N 

Error tipico modiflcado1 

N Jvz s ) 
Y"• 

N 2 

Estad1Qrafo de contraste para la ord•nada1 

t ·- -----------------coL 

so 



CRITERI01 

ORDENADA 

b ! t S [--~-Kz -· .··] f./Z 
a/z wx 

N ~<x, - x> 2 

PENDIENTE 

S <N - 1 >'" 2 

X 

1.5. PRECISION <REPETIBILIDIWJ. 

Tabular tos resultados del porcianto recuperador. 

Calculas prellminares1 

~R R+ R+ R + ••• +R • z 1 n 

~R Rª+ ~ +R" + ••• + R' • • n 

R 
~R 

N 
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DESVIACION ESTANDAR 

DE=[--]'"" 
N <rR2 > - <rR> 2 

N CN - 1> 

COEFICIENTE DE VARIACION 

CV = COE / Rl 100 

1.6. PREC/S/ON (REPRODUC/B/LIDADJ. 

El siguiente procedimiento anicamente es •plicable 
cuando se utilicen dos dias, dos analista& y tres determinaciones. 

CAlculos preliminares1 

ry 
Y a N 

OE • [ 
crv• > - cry ••• >ª 

J 
..... 

N 

N CN - 11 

COEFICIENTE DE VARIACION 

CV = <DE / y) 100 

CRITERI01 
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Una prueba estadistica adicional para la prueba de 

precisión especi~icamente de la reproducibilidad es la siguiente: 

v .. Yzu. + YZlZ +y219 

v •• Y221 +yzzz +yzza 

Calcular la suma para cada analista: 

Y, Yau. +y HZ +v .... +v,2 • +ytzz +yua 

v. Yau +y HZ +yZH +yazt. +yZZI +y221 

Calcular la suma total de <y ••• ll 

. Y••• • Y,+ Y2 

Calcular la suma del cuadrado de cada analista en cada 

di ar 

Calcular la suma del cuadrado de cada analista en los 
das dias1 

Calcular la suma de cada dato elevado al cuadrada1 
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Calcular la suma de cuadrados del analista (SCal, efecto 

del factor analista con la siguiente fórmula: 

v" 
sea = 

dr adr 

Calcular la suma de cuadrados del di a y el analista 

<SCd), con la siguiente fórmula: 

r dr 

Calcular la suma de cuadrados del error <SCe> con la 

siguiente fórmulas 

r 
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THl.A 14, ANALISIS DE YARIANIA IAllADEYAI 

FUENTE DE GRADOS SUMI\ MEDIA Rll Fil.OS 
VARIACION DE DE DE 

LIBERTAD CUADRADOS CUADRADOS 

ANALISTA gla•a-1 
Cal 

DIA gld -
(dl !d-1 l 

Cal 

ERROR gle • 
!el !r-ll 

(ad) 

CRITERIO: 

Si Fa.< FgLa.,gld;o.oa 

Si F" >I Fg\..,gld;o. 05 

Si 

Si Fd )/ Fg\d,g\o;o. 05 

sea MCa • Fa • F • 
SCa/gla MCa/MCd gla/gl 

SCd MCd • Fd • F • 
SCd/gld MCd/MCe gld/gl 

SCe MCe • 
SCe/gle 

El método analitico es reproducible 

por los analistas. 

El método analitico no es reproducible 

por los analistas. 

El método analitico es reproducible en· 

distintos d1as por un mismo analista. 

El método analitico no'es reproducible 

en distintos dias por un mismo 

analista. 
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1.7. EXACTITUD llL 100% 

Calculo& preliminares: 

l:R2
a R2 +R' +ft +. • • +ft 

i 2 • n 

R= 
l:R 

N 

DESVIACION ESTANDAR 

N <I:R
2 

> - !l:R> 
2 

DE e 
N (N - 1) 

COEFICIENTE DE VARIACION 

CV = < DE / R l 100 

CRITERI01 
R = 97 - 103x 

cv < 6 = 3Y. 

ESTADIGRAFO DE CONTRASTE 

R - 100 

tcCll. 
2 

DE 

INTERVALO DE CONFIANZA PARA LA MEDIA 
DE 

IC • R ! t c9, t, .n -· z .• o, "'5> -----
[ f,('J 
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CRITERIO• 

tco1. < 6 = t 
Cgl, n-z. o. 05) 

1.B. ESTllBILIDllD DE LA 11UESTRll llNllLITICll 

1. Tabular los resultados con base al siguiente ~ormato: 

Inicial Condición/Tiempo 

2 

2. Calcular preliminares para el intervalo de confianzas 

s• 
o 

s• • 
Varianza Ponderada: 

2~ + 2S: 
2 <C + 11 

2s: + 2S: 
2 <C + 11 

3. Intervalo de confianza. 

s• 
z 
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4. CAlculos para el coeficiente de variación. 

v, 
I, = 

1. 

1. 

y. 

v,, 

v. 

yd 

v. 

:CI 

N 

K 100 

K 100 

K 100 

La media del factor 1 debe tener un valor entre 97-103X, 

para que la muestra sea estable. 
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2. GLOSARIO 

b = ordenada 

r = coeficiente de correlación 

r 2 = coeficiente de determinación 

CV = coeficiente de variación 

IC intervalo de confianza 

m = pendiente 

n = nómero de replicaciones 

t nómero de diluciones o nómero de cantidadea adicionadas 

y = media aritmética 

N número total de determinaciones 

8 2 = varianza 

DE desviación estándar 

x = dilución o cantidad adicionada 

y = propiedad medida o cantidad recuperada 

R porciento recuperado 

R promedio aritmético del porciento recuperado 

a :r:::1 analista 

d cUa 

gl grados de libertad 

MC media de cuadrados 

F valor de la distribución F de Fisher 

SC suma de cuadrados 

I: sumatoria 
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