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RESUMEN

El presente trabajo se llevo a cabo en el laboratorio de Espectroscopia L - 328 y L - 315, donde se
realizaron las prucbas de desempeiio para la cuantificacion de Cd, Co, Cr, Ni y Cr por espectrofotometria
de absorcion atémica de acuerdo al procedimiento 052 de la NOM - 010 — STPS — 1999, evaluando la

linealidad, precision, exactitud, estabilidad y reproducibilidad del método.

Los resultados obtenidos permiten asegurar que éstos parimetros cumplen satisfactoriamente con lo
especificado por el procedimiento 052, por lo cual el método puede emplearse como procedimiento de
rutina en el laboratorio. De manera paralela este trabajo formara parte del manual de procedimientos que
se requiere para la acreditacién del laboratorio, con la finalidad que pueda fungir como laboratorio

autorizado por EMA para analizar muestras del medio ambiente laboral.
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INTRODUCCION

En afios recientes las investigaciones sobre los metales pesados han sido motivo de gran interés

debido a la presencia de éstos en los alimentos, agua y aire principalmente.

Los mectales son de uso extenso en la industria, entre los mas importantes estan: cadmio, plomo,
cromo, cobalto, niquel, cobre, mercurio, estafio, vanadio, molibdeno y mangancso; los cuales por
ser estables se encuentran cn sitios de trabajo y en el ambiente en general, dado que la reactividad
bioldgica de los metales por acumulacién en Srganos y tejidos selectivos originan toxicidad
cronica; es necesario una atencion meticulosa del personal en el sitio de trabajo para reducir la

exposicion prolongada y prevenir los efectos nocivos para la salud.

Los metales son sustancias importantes desde ¢l punto de vista de la higiene en el ambiente
laboral. El problema esencial que plantean los metales pesados es que se han utilizado durante
siglos y son fundamentales para la industria, sin embargo pucden perjudicar la salud humana y
trastornar ¢l equilibrio de los sistemas ambientales si se permite que alcancen una concentracién

excesiva en ¢l aire, agua, suclo o alimentos (Vega, 1990; Joseph, 1993).

En la actualidad ¢l uso intenso de sustancias quimicas en la industria farmacéutica, quimica,
metalurgica y agricola, entre otras han aumentado los niveles de contaminacidn, debido a esto es
necesario garantizar la salud del trabajador, su rendimiento laboral y por ende la productividad.
La verificacion y diagndstico de salud laboral en la industria esta enfocada a conocer e
incrementar ¢l nivel de eficacia y en consecuencia, promover la mejora continua de las empresas
en materia laboral, es decir, seguridad, higicne, ccologia, proteccién civil y salud de los
trabajadores. El objetivo principal de los programas de higiene en el trabajo es la prevencién de
los efectos nocivos a Ia salud de los trabajadores expuestos a agentes quimicos cn el ambiente

laboral (Waldemer, 1992).
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Uno de los medios mas importantes es el establecimiento de limites permisibles del agente
quimico en aire del ambicnte de trabajo, es decir, determinar el nivel en el cual un agente

quimico no causa cfectos adversos sobre la salud durante la vida del trabajador.

En Meéxico la Direccién General de Seguridad e Higiene en el Trabajo junto con la Secretaria de
Salud y Prévisién Social se encargan de verificar el cumplimiento de las Normas Oficiales
,'Mexxcanas especlf cas para ambiente laboral, tal es el caso de la NOM-010-STPS-1999
‘ (Waldemer, 1992) :

',La NOM-OIO-STPS 1999 relativa a las condiciones de seguridad e higiene en los centros de

'[trabajo donde,se producen, almacenen o manejen sustancias quimicas capaces de generar

f’_‘contammaclénk‘en el medio ambiente laboral, sefiala las obligaciones del patrén y trabajador

s jademés de mdlcar los limites maximos permisibles de exposicién para sustancias quimicas en los
S centros de trabajo (NOM-010-STPS-1999).

Algunos trabajadores nunca les preocupa el aire que respiran, sin embargo, es uno de los factores
més importantes del medio ambiente de trabajo el cual puede ser de muy mala calidad y como )
consecuencia un vehiculo para la difusién (humo o vapores) de ciertas sustancias quimicas
nocivas o peligrosas. Por consecuencia, la pureza del aire es un requisito primordial y es
indispensable que las técnicas de analisis que se realizan al aire sean adecuadas, ademds de que
los resultados obtenidos sean precisos, exactos y con alto grado de confiabilidad. Por lo que es de
gran importancia realizar las pruebas de desempeifio para la cuantificacidn de sustancias quimicas
y asegurar que se realicen con eficiencia durante el funcionamiento del laboratorio (Waldemer,

1992).

En el presente trabajo se realizaron las pruebas de desempeiio para la cuantificacién de Cd, Co,
Cr, Ni y Pb en ambiente laboral por Espectrofotometria de Absorcién Atoémica de acuerdo al
procedimiento 052 de la NOM-010-STPS-1999, con el fin de asegurar que el método de andlisis

empleado en esta Norma es realizado en el Laboratorio de Prueba de manera confiable.



FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

I. ANTECEDENTES.
1. Ambiente Laboral.

La contaminacién ambiental es un fenémeno que ha estado presente desde cl origen de la vida
humana provocando cambios y dafios a los valores naturales, sociales y culturales, alterando de
manera alarmante aire, agua y tierra. Anteriormente la naturaleza tenia un poder regenerativo, el
cual se ha ido perdicndo como resultado del acelerado desequilibrio ecoldgico producido por el
desarrollo tecnolégico-industrial, sin tomar en cuenta que al generar riquezas econémicas,

también produce dafios en el medio ambiente y en los individuos que en el se encuentran.

En el ambiente laboral el trabajadof efectiia actividades que lo colocan con diferentes elementos
(materias primas, productos, procesos productivos, aire y agua de uso industrial, entre otros) para
la realizacion del trabajo.. Sin embargo, cuando se presenta el fenémeno de contaminacién, éste
puede llegar a afectar la salud de los trabajadores. Dado que la contaminacién ambiental es un
problema de salud ptiblica, asi como la salud en el trabajo, se han decretado diferentes Leyes y
Normas, tendientes a controlar y prevenir tal efecto con la participacion de distintas
organizaciones como son: La Secretaria del Trabajo y Previsién Social (STPS), Secretaria de
Salud (SS), Secretaria de Desarrollo Social (SEDESOL) y la Secretaria de Comercio y Fomento
Industrial (SECOFI), las cuales han desarrollado en forma conjunta programas de prevencién y

control de la contaminacién en el Ambiente Laboral (Aguilar, 1992; Cérdova, 1996).

Toda persona tiene derecho al trabajo digno y itil, al efecto se promuevc la creacién de empleos
y la organizacién social para el trabajo conforme a la Ley. El patrén esta obligado a observar la
naturaleza de negociacion, los preceptos legales sobre higiene y seguridad en las instalaciones de
su establecimiento, adoptar las medidas adecuadas para prevenir accidentes y enfermedades en el

trabajo (Palacios, 1999).

Se entiende como higiene la parte de la medicina que tiene por objcto la conservacion de la salud

previniendo las enfermedades. En tanto que el termino de scguridud social nacié enlaeradela

3
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Revolucion Industrial por que al usarse cn la industria y empresa resulté creadora de un riesgo

inminente para la vida y la salud de los trabajadores (Cérdova, 1996; Aguilar, 1992).
1.1. SEGURIDAD E HIGIENE EN EL TRABAJO.

En el reglamento general de Seguridad ¢ Higiene del Trabajo, Titulo VIII, Articulo 135 relativo a
las condiciones del medio ambiente de trabajo, sefiala a los agentes de riesgo que pueden ser
" considerados como contaminantes del medio ambiente de trabajo, clasificindolos por sus
caracteristicas particulares en: agentes fisicos, bioldgicos y quimicos, capaces de alterar las
condiciones de! medio ambiente de trabajo, alterando a la vez la salud de los trabajadores que
estén o hayan estado expuestos a los agentes, ya sea por su concentracién en el ambiente o por el
tiempo en que permanecen expuestos a ellos. Por lo que la Direccién General de Seguridad e
Higiene en el Trabajo tiene el compromiso de propiciar una normatividad eficiente a fin de tener
un medio ambiente laboral seguro y productivo, abatir los indices de riesgo de enfermedades,
accidentes y facilitar al empresario o al trabajador el cumplimiento de las disposiciones legales en
materia de seguridad e higiene, para contribuir al incremento de la productividad y el bienestar de
la salud de los trabajadores a su vez aprucba laboratorios de prueba, en conjunto con la Direccién
General de Inspeccién en ¢l Trabajo, con el fin de apoyar al cumplimiento de los requisitos
enmarcados en las Normas Oficiales Mexicanas que esta dependencia emite

(http://www.stps.gob.mx).

111 Llaboratorios de Prueba.
Es aquella instalacién que opera en una localidad especificamente determinada y dispone del
" ‘equipo necesario y personal calificado para efectuar las mediciones, andlisis, pruebas de
calibracién, funcionamiento de los materiales, productos o equipos. Su objetivo es llevar acabo
actividades de muestreo y andlisis de contaminantes fisicos y quimicos aplicando procedimientos
establecidos en las Normas Oficiales Mexicanas, Normas Mexicanas y Normas Internacionales

(Lozada, 1992; http://www.stps.gob.mx).
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112 Unidades de Certificacion.
Personas morales que ticnen por objeto realizar funciones de certificacion de tercera parte, bajo
procedimicntos, politicas, definiciones y decisiones dando testimonio de que un producto,
servicio o proceso debidumente identificado, ha obtenido la adecuada confianza de conformidad
con relacién a una Norma u otro documento normativo especifico (Lozada, 1992;

http://www.stps.gob.mx).

2. Marco juridico de la salud en el trabajo.
2.1. SECRETARIA DEL TRABAJO Y PREVISION SOCIAL.

La utribuéién que tiene esta Secretaria para elaborar y expedir Normas Oficiales Mexicanas son
mediante la Ley Federal de Metrologia y Nonnalizacion, también realiza estudios relativos al
medio ambiente laboral, para proponer la adecuacion o expedicion de Normas Oficiales
Mexicanas relativas a los agentes fisicos y quimicos, para evitar efectos perjudiciales a la salud o
efectuarlos a solicitud de la Direccién General de Inspeccién Federal del Trabajo y difundir los
avances cientificos y tecnolégicos en materia, la NOM-010-STPS cstablece las medidas para
prevenir los dafios a la salud de los trabajadores expuestos a las sustancias quimicas
contaminantes del medio ambiente laboral (Lozada, 1992; Secretaria del Trabajo y Prevencion

Social, 1992).

Dentro de los objetivos primordiales de esta Secretaria incluye la proteccion de la salud de los
trabajadores, promoviendo la mejoria de las condiciones fisicas y ambicntales en que se

desempeiia el trabajo, y de este modo contribuye al beneficio mutuo de los trabajadores y de las

empresas.

Para tal fin, sc programan una serie de actividades encaminadas al logro de ese objetivo, las

cuales son:
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2.1.1. Normatividad,
En la actualidad se encuentran vigentes 29 normas, nucve para aspectos de seguridad, ocho de
higiene, sicte de organizacion del trabajo y cinco sobre actividades especificas.
Con la modemizacidn y actualizacién del marco juridico de la seguridad e higiene, las empresas,
han estado recurriendo a procedimientos alternativos para el cumplimiento de las normas, las que
se han visto beneficiadas e¢n su productividad al no tener que interrumpir sus procedimi'entos o
implementar dobles procedimientos normativos (http://www.stps.gob.mx).

2.1.2. Eventos, diplomados y cursos.
Para el logro efectivo de la prevencién de riesgos de trabajo, consideran como prioritaria la
capacitacién en materia de seguridad e higiene promoviendo convenios con Instituciones
Educativas los diplomados en higiene en el trabajo, para la formacién de médicos de los servicios
preventivos de medicina del trabajo, en las empresas y cursos bésicos en seguridad e higiene en el

trabajo. Asi como talleres para comisiones de seguridad e higiene (http://www.stps.gob.mx).

213 Autogestion en sequridad e higiene en el trabgjo.
De acuerdo con el reglamento interior de la STPS la Direccién General de Scguridad e Higiene
en el Trabajo tiene como una funcién bésica, la de difundir la normatividad en seguridad e

higicne en el trabajo y promover su cumplimiento.

Por ello en 1995 se disefié el programa de Autogestién en Seguridad e Higiene en el Trabajo,
cuyo objetivo principal es el de promover que la seguridad e higiene se incorpore en la
administracion integral de las empresas. Para 1999, se reestructuré el esquema operativo de este
programa bajo la campafia patrones y trabajadores responsables en seguridad e higiene

(http://www.stps.gob.mx.).

ESQUEMA OPERATIVO
El esqucma operativo de estos programas sc sustenta en el marco de la campafla patrones y

trabajadores responsables en seguridad e higiene del trabajo, bajo cuatro estrategias sustantivas:
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e Asistencia técnica para el trabajo de programas de seguridad ¢ higiene en trabajo.

e Asistencia técnica para el funcionamiento de las comisiones de seguridad ¢ higiene en el
trabajo.

e Formacion dc recursos humanos.

e Difusién.

La scguridad ¢ higiene en el trabajo, se ha convertido en un clemento bésico de las relaciones
comerciales, por considerarse la garantia para ascgurar la salud e integridad . fisica de los

trabajadores y promover niveles de calidad de vida, que permitan que el desarrollo econémico

repercuta cn ¢l bicnestar para la poblacién. Ademds constituye un factor indispcnéable para
mejorar la productividad, que es necesaria para la competitividad de las empresas, al obteneifse
las condiciones fisicas y ambientales nccesarias para desarrollar un trabajo de: calidad

(http://www.stps.gob.mx.).
2.2. LEY FEDERAL DEL TRABAJO.

Esta Ley désté¢§ los siguientes articulos:
En ¢l artfculo 123 menciona las obligaciones del patrén como son:

e  Cumplir lésk disposiciones de las Normas del Trabajo aplicables a sus empresas y
establecimientos. '

» Dar a los trabajadores los instrumentos y materiales necesarios para la ejecucion del trabajo,
proporcionandolos de buena calidad, en buen estado y reponerlos tan pronto como dejen de
ser cficientes, siempre y cuando cllos no se hayan comprometido a usar herramientas propias.
El patréon no debe exigir alguna indemnizacion por el desgaste natural que sufran los
instrumentos y materiales de trabajo.

e [nstalar de acuerdo con los principios de seguridad ¢ higiene, riesgos de trabajo y perjuicios al
trabajador, asi como ndoptar las medidas necesarins para evitar que los contaminantes
excedan el nivel maximo permitido en los reglamentos ¢ instructivos que expidan las

autoridades competentes.
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e Cumplir las disposiciones de seguridad c higiene que fijen las Leyes y los reglamentos para
prevenir los accidentes y enfermedades en los centros de trabajo y en general en los lugares
cn que deban efectuarse labores; y disponer de todo tiempo de los medicamentos y materiales
de curacién indispensables que sefalen los instructivos que se expidan, para que se presenten
oportuna y eficazmente los primeros auxilios, debiendo dar, desde luego, aviso a la autoridad
competcme de cada accidente que ocurra.

. Fuar visiblemente y difundir en los lugares donde se preste el trabajo, las dlsposwlones de los

. reglamentos e instructivos de seguridad e higiene. :

En el articulo 134 menciona las obligaciones de los trabajadores:

Ce 'Cumplir con las disposiciones de las normas de trabajo que le sean aplicadas.

e . Observar las medidas preventivas e higiénicas que acuerden las autoridades competentes y las
que indiquen los patrones para la seguridad y proteccién personal de los trabajadores.

. Someterse a los reconocimientos médicos previstos a someterse al reglamento interior y
normas vigentes en la empresa o establecimiento para comprobar que no padecen alguna
mcapacxdad o enfermedad del trabajo contagiosa o incurable (http://www.stps.gob.mx;
Cérdova, 1996).

Se puede concluir que por medio de la elaboracidn y aplicaciones de las Normas Oficiales
Mexicanas, la Secretaria del Trabajo efectivamente estudia y ordena a través de las mismas, las
medidas que sobre seguridad e higiene deben observar las empresas con la finalidad de garantizar

la proteccién de sus trabajadores (Aguilar, 1992).
2.3, NORMA OFICIAL MEXICANA-NOM-010-STPS-1999,

La verificacion y diagnéstico de la salud laboral en la industria esta enfocada a conocer e
incrementar el nivel de eficacia y en consecuencia, promover la mejora continua de las empresas
en materia laboral.

El medio ambiente laboral es el sitio donde el trabajador realiza sus actividades en contacto con
difcrentes clementos como materias primas, instalaciones, productos, el propio proceso

productivo, aire, aguas industriales, etc., para la realizacién de su trabajo.
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Cuando existe contaminacion en un ambiente de trabajo cste puede llegar afectar la salud del

trabajador.

La NOM-010-STPS-1999, relativa a las condiciones de seguridad e higicne en los centros de
trabajo donde se mancjen, transporten, procesen o almacenen sustancias quimicas capaces de
generar contaminacién en el medio ambic’htc’ laboral, propone 73 procedimientos para la
determinacién de sustancias quimlcas fquc"k;:ornsidkcra capaces de generar contaminacién en el
medio ambicnte laboral, asi 'cor’no‘é'slubleyéé los limites méaximos permisibles de cada sustancia

(NOM-010-STPS-1999).
3. Caracteristicas de los Metales.

Los metales pesados son aquellos que ticnen una densidad por lo menos cinco veces mayor que la
del agua, se encuentran en forma natural en la corteza terrestre en diferentes cantidades, tienen
propiedades fisicas en comun, su reactividad quimica es muy diversa y lo son mas sus efectos

toxicos sobre los sistemas biolégicos.

Un mectal puede considerarse téxico si resulta perjudicial para ¢! metabolismo de las células al
exceder cierta concentracion. Casi todos los metales son téxicos a determinadas concentraciones

y algunos de ellos constituyen venenos graves incluso a concentraciones bajas.

La toxicidad de un metal depende de la via de administracién y del compuesto quimico al que
esta ligando. La combinacién con un compuesto orginico puede modificar los efectos téxicos
sobre las células (Vega, 1990; Octavio, 1993).
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La toxicidad de los metales pesados tienen caracteristicas comunes entre si y efectos especificos
cada uno. Segun Passow la unién de los metales a los materiales bioldgicos es de gran intensidad,
pero no es especifica ni para el metal ni para las estructuras biologicas: en gencral los metales
tienen la capacidad de combinarse con una gran varicdad de moléculas organicas, especialmente

con los grupos sulfhidrilos de las proteinas. Sin embargo, la reactividad de cada metal cs
diferente y por lo tanto su fuerza de unién con las proteinas también lo es. Los metales al unirse a

los grupos sulfhidrilos producen la inhibicién de-la actividad de numcrosas enzimas en el

organismo,

El transporte de los metales a través de las membranas celulares dificre segiin las caracteristicas
del compuestd metélico y del tejido. La concentracion efectiva de un metal téxico en la célula

blanco depende del tiempo de exposicién asi como de los patrones toxicocinéticos del metal.

" Los metales pesados son la principal fuente de toxicidad cuando se encuentran en el ambiente a
alta concentracién, produciendo alteraciones sobre la salud humana (Waldemer, 1992; Riveros,
1994).

La NOM-010-STPS-1999 establece los ‘niveles maximos pcm‘nsnbles de concentraciones que
pueden estar expuestos ]os trnbajadores a sustancias quimicas contaminantes del medio ambiente

laboral.

En este capitulo sevmen‘ci‘onaran brevemente las propiedades, usos y toxicidad la salud que

pueden ocasioﬁﬁr el éadmio, cobalto, cromo, niquel y plomo.
3.1, CADMIO. .

El cadmio se descubrio en 1817 y rara vez se utilizd, hasta hace unos 50 afios se cncontraron
aplicaciones metalirgicas, en el medio natural s encuentra junto con el zinc y cl plomo, de este
modo la extraccién y procesamiento de estos dos metales ocasionan contaminacion ambiental por

cadmio. Es un metal altamente toxico para los seres vivos y el medio que los rodea.
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3.11  Propiedades.
Elemento metilico, blando, malcable, de color blanco azulado o polvo blanco grisiceo. Picrde el
brillo en aire humedo; resistente a la corrosién en atmésfera mduslnal M.llcnble a 80°C, punto
de fusion 320.9°C, punto de cbullicién  767°C, den51dad 8 65 g,/cm (293K), indice de
refracciénl.13 en acido nitrico y en solucxones de nitrato amémco Eslado de oxidacién +2. Casi

todas sus sales son venenosas (Bqda_v_an, 1996).

3.12 Usos. -
El principal uso kde los compuestos de cadmio es en galvanoplastia; proporciona resistencia a la
corrosién al acero, hierro y diversos matcriales para partes automotrices, aviones, equipo marino
y maquinaria industrial. Las aleaciones de cadmio se utilizan en soporte dc alta velocidad,
soldadura y joyeria. Recubrimientos electro depositados en metales, equipos eléctricos, bases de
pigmentos utilizados en esmalte de maquinaria, levadura, productos de caucho y plastico, control
de fisién atémica en reactores nucleares, fungicida, fotografia y litografia principalmente (Souza,

1996; Bonniet, 1986; Louis, 1996).

3.1.3. - Toxicidad, -
Es muy téxico especialmente por inhalacién del polvo o los vapores. Puede ser fatal. El limite en
aire en un cuarto de trabajo por 8 horas diarias es de 0.05 mg/m® como polvo y compuestos

solubles es de 0.2 mg/m?® de aire y de vapor de éxido 0.1 mg/m? de aire.

El metal casi no se absorbe por vias gastrointestinales; estudios en seres humanos indican una
cifra cercana a 5 %, quienes fuman cigarrillo pueden absorber 10 a 40 % del cadmio inhalado.
Una vez absorbido, se transporta por la sangre ligado principalmente a células hemaiticas y
albumina, para ser redistribuido a los rifiones, en forma de un complejo de cadmio. La vida media

de esté metal en ¢l organismo es de 10 a 30 afios (Louis, 1996).
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La intoxicacién aguda sucle ser consecuencia de la inhalacion de polvos y vapores de cadmio
(6xido de cadmio y de la ingestiéon de las sales de este metal). Los primeros efectos toxicos
se deben a irritacion local. Después de su ingestioén se produce nausca y vomito que suclen ser
sanguinolentas. La toxicidad puede cvolucionar hasta incluir edema pulmonar mortal o enfisema
residual, con fibrosis bronquial y vascular. Los valores normales en sangre y orina son de 0.004
mg/L y 0.0002 mg/L respgctiynmchte después de la inhalacion aguda puede aumentar a 3 mg/L y
036mg/L. Ll

En estudios epidemiol6gicos realizados a trabajadores expuestos a cadmio se ha demostrado que
es carcindgeno para el ser humano, manifestandose en forma de tumores en pulmones, prostata y

en menor magnitud en rifiones y estomago (Souza, 1996; Bonniet, 1986).
3.2. COBALTO.

3.2.1 Propiedades.
Elemento metdlico, gris acerado, brillante fuerte, ductil, algo maleable, tiene propiedades
magnéticas excepcionales cn aleaciones, punto de fusién 1943°C, densidad 8.90g/cmJ (293K),
punto de ebullicion 3100°C. Es atacado por Cl HCl y H;SOq4 diluidos, soluble en 4cido nitrico.

Se corroe facilmente en el aire. Estados de oxidacién +2, +3.

3.2.2. Usos
Productos quimicos en sales dec cobalto, agente oxidante, electro galvanizado, cerdmica,
filamentos para lamparas, catalizador (climinacién de azufre del petrdleo, procesos oxo, sintesis
orgéanica), oligoelemento en fertilizantes, vidrio, secante de tintas para imprentas, pinturas y
barnices. Su uso principal en las aleaciones es especialmente en aceros al cobalto para stper-
imanes e imanes permanentes para herramientas de acero al cobalto y cromo de alta velocidad,

carburos cementados y motores de reaccién.
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3.2.3. Toxicidad,
No combustible, excepto como polvo. Ligeramente téxico, tolerancia 0.1 mg/mJ de ajre. El
cobalto se puede absorber por inhalacién provocando bronquitis, por contacto provoca dermatitis
(sarna de cobalto), el diagndstico puede ser por rayos X el cual demuestra marcas bronquiales. Su
tratamiento es un lavado gistrico si se ha ingerido scguido de un purgante salino (Budavar,

1996).

3.3. CROMO.

El metal estd en la naturaleza como cromita o piedra de cromo férrico. La cromita se obtiene de
minas bajo la tierra y depésitos abiertos. El cromo metilico se obtiene principalmente por

reduccion del 6xido crémico con polvo de aluminio.

3.3.1 Propiedades.
Elemento metalico, duro, quebradizo, semi-gris, punto de fusién 1900°C, punto de ebullicién
2200°C, densidad 7.19 g/cm® (293K). Los compuestos tienen colores fuertes y variados. El ion
Cromo forma varios compuestos de coordinacién. Existen las formas pasiva y activa, La forma
pasiva da lugar a su resistencia a la corrosién, debida a una fina capa superficial de é6xido que
hace pasivo al metal cuando es tratado con agentes oxidantes. La forma activa reacciona

facilmente con 4cidos diluidos para formar sales cromosas. Soluble en H,SO,.

Estados de oxidacién +6, + 3 y +2. El estado de oxidacién +3 es el més critico para la toxicidad

de los compuestos de cromo (Joseph, 1993).

3.3.2. Usos.
El principal uso del cromo es el platinado, sus aplicaciones incluyen partes automotrices, aparatos
domésticos, herramientas y maquinaria; elemento de aleacién y galvanizado en metales y
substratos plasticos para resistencia a la corrosién, acero al cromo y acero inoxidable,
recubrimientos protectores para automdviles y accesorios, investigacion nuclear y de alta

temperatura, pigmentacidn, empleados para catilisis.
13
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3.3.3. Toxicidad.
La mayor cxposicion ocupacional ocurre durante los procesos de fundicion y refinacion de
minerales de hierro, zinc, plomo y cobre que contienen cromoy durante las operaciones de
soldar, cortar, fundir, hacer aleaciones y recuperar metales que requieren de la quema de
materiales con cadmio. Téxico por inhalacién de polvo o vapor. Tolerancia | mg/m® de aire. Los

limites en airc en un cuarto de trabajo por 8 horas diarias es 0.5 mg/m® (Joseph, 1993).

El cromo puede absorberse a través del tubo digestivo, los pulmones o la picl. Las formas
hexavalentes y solubles se absorben con mayor facilidad que las trivalentes insolubles. El cromo
hexavalente dentro  de las células es convertido a la forma trivalente, se une con avidez a
proteinas y dcidos nucleicos. El cromo es un oligoelemento esencial en el hombre y animales por
lo que su deficiencia origina deterioro de la tolerancia a glucosa, se ha encontrado correlacién
entre la concentracion en orina y la exposicién reciente a componentes solubles de cromo, se
elimina principalmente por el rifién. La ingestién de compuestos de cromo ha causado néuseas,
vémitos, dolor abdominal y postracién. La muerte se debe a uremia. El mayor peligro profesional
ha sido el procesamicnto del metal de cromita para producir cromatos, en un estudio que se
realiz6 se encontré que los trabajadores tienen una frecuencia elevada de cancer pulmonar
(Budavari, 1996).

3.4, NiQUEL.

El niquel se presenta en la naturaleza en diversos vegetales y granos, constituye

aproximadamente el 0.008% de la corteza y predomina en piedras igneas.

El niquel es considerado esencial para las especies animales, pero no para los humanos; en
animales de laboratorio la inhalacién de los diferentes compuestos con baja solubilidad causa

reacciones inflamatorias en la mucosa nasal.
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3.4.1. Propiedades.
Metal plateado malcable, ficilmente trabajado en caliente y en frio, existe resistencia a la
corrosién, punto de fusién 1455°C, punto de cbullicién 2900°C, densidad 8.90 g/em?® (293K),
resistividad cléctrica (20°C), ligeramente atacado por dcido clorhidrico y sulfirico, gran

resistencia por los dlcalis fuertes. Estados de oxidacién +2 y +3 (Joseph, 1993).

3.4.2. Usos.
El principal uso de niquel es la produccién de acero inoxidable, puede encontrarse a
concentracién de 5 a 10 % en aleaciones (acero de baja aleacidn, acero inoxidable, cobre y latén,
imanes pérmanehtes, aleaciones de resistencia eléctrica), se emplea también como catalizador en
cerdmica, algunos pigmentos, en baterias de cadmio y niquel, revestimientos protectores de
gal?anoplastia, revestimientos electro-depositados, catalizadores, acumuladores de almacenaje
alcalino, electrodos de pila combustible cerimicas e hidrogenacién de aceites vegetales

(Budavari, 1996).

3.4.3. Toxicidad,
Inflamable, téxico como polvo, Tolerancia 1 mg/m® en aire (metal y compuestos solubles), el
limite en aire en un cuarto de trabajo por 8 horas diarias cs de 0.1mg/m®, El niquel absorbido en
¢l cuerpo se elimina por la orina con una vida media de aproximadamente una semana, se elimina
en menor grado por el sudor y la bilis. Los compuestos insolubles pueden acumularse en el

aparato respiratorio y es un factor que contribuye al cdncer (Budavari, 1996).

3.5. PLOMO.

El plomo estd ampliamente distribuido en el entorno, en forma natural y como consecuencia de
su empleo industrial. Los trabajadores de la industria de la fundicién de plomo son los més
expuestos a los efectos perjudiciales de este metal por que suelen generarse humos y polvos que

contienen éxido de plomo.

15
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3.5.1. Propiedades.,
Sélido gris blando, pesado, ductil, punto de fusién 327.4°C, punto de ebullicién 1755°C,
densidad 12.02 g/cm® (293K), soluble en 4cido nitrico diluido, insoluble en agua pero se disuelve
lentamente en agua que contenga un #cido débil, resistente a la corrosidn, relativamente
impenetrable a la radiacidn, conductividad eléctrica pobre, buen absorbente de sonido y
vibracién. No combustible. Estados d‘e‘ xidacién 2y +4.

3 5.2 Usas

En acumuladores, protector de radlacxén, cublerta de cables, municiones, laminas y fusibles, cinta

" metélica, base de pintura, numerosas aleacxones, tipos metélicos para imprenta, es utilizado como

’plgmentos orgénicos entre otros (Joseph, 1993; Budavari, 1996; Bonniet, 1986).

' 3.5.3. Toxicidad,

' Muy téxico por inhalacién de polvo o humo que son generados en la combustién de los

'automéviles y varias industrias (petroquimica). Tolerancia de 0.2 mg/m® de aire, cl limite de aire

en un cuarto de trabajo por 8 horas diarias es de 0.15mg/m® veneno acumulativo, las

regulaciones de FDA exigen ausencia de plomo en los alimentos (Joseph, 1993).

Las principales vias de absorcién son la gastrointestinal y la respiratoria. Por inhalacién varia
segun la forma en que el plomo esté presente (vapores o particulas) y también su concentracién,
se absorben alrededor de 90 % de las particulas de plomo inhaladas del aire ambiental (Budavari,
1996).

Una vez absorbido cerca del 99% del que fluye por la corriente sunguinea se liga a la
hemoglobina de los eritrocitos. Sélo el 1 a 3 % del que circula en el suero es activo o queda
disponible para ligarse a los tejidos. El plomo inorganico se distribuye inicialmente en los tejidos
blandos en particular en el epitelio tubular de los rifiones y en el higado. Se elimina por heces y
orina, la vida de eliminacién de la sangre es de 1 a 2 meses y cerca de 6 meses se logra un

cquilibrio dinamico (Bonniet, 1986).
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4. Pruebas de Desemperio.

Las prucbas de desempeiio son un medio de control de calidad para demostrar que los métodos
analiticos empleados en la determinacién de un compuesto o elemento en particular son exactos,
precisos y que pueden ser empleados como procedimicnto de rutina, lo cual aplica como
reglamento inicial para la determinacién de metales basado en el procedimiento 052 de la norma
- NOM-010-STPS-1999, cste proccdimient;) cstablece la metodologia . analitica para la

cuantificacién de metales cn ambiente laboral.

“ Las prixebns de desempefio son una serie de anilisis, control, ciegas, duplicados o blancos
preparados por el mismo analista para evaluar el desarrollo de la metodologia empleada durante
un periodo de tiempo, sirviendo como herramienta indispensable para la evaluacién del trabajo
realizado por el analista, por lo que es importante conocer la utilidad del material y calidad de
los reactivos utilizados en la prueba y asf mismo el funcionamiento de los equipos e

instrumentos empleados durante todo el proceso del analisis.

5. Calificacion.
5.1. CALIFICACION DE LA INSTALACION (1Q).

Etapa del proceso de validacién que establece mediante estudios y documentacién adecuados
que el elemento de validacion (equipo, sistemas y dreas) estin instalados en base a

especificaciones de disciio.
5.2, CALIFICACION DE LA OPERACION (0Q).

Etapa del proceso de validacion que demuestra que el elemento de validacion (equipo, sistema o

area) opera conforme a las especificaciones de operacion establecidas.
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5.3. CALIFICACION DE DESEMPENO (PQ).

Etapa del proceso de validacién que consiste en efectuar pruebas rigurosas para demostrar la

efectividad y reproducibilidad del procedimiento analitico (Carlcton, 1999).
6. Validacion.
La validacién es una practica comiin en el campo industrial donde cualquier procedimiento

. nuevo debe ir acompm”iado de una validacién completa. Es un paso critico cuyo propésito es-

- asegurar su calidad o validez y conocer me_|or las caracteristicas de Io que se valida.

“La validacxén dlferentes deﬁmcnones entre las que destacan
_NOoM 059. Va]l ,
“especifi co ob ene un producto que cumple consistentemente con las especificaciones y los

i‘atnbutos de calldad establecxdos (NOM-059 -SSA, 1993).

evndencm documentada que demuestra que a través de un proceso

{FDAv. Validacién de procesos es ¢l establecimiento de evidencia documentada que provee un alto

- " grado de aseguramiento de que en un proceso especifico producira consistentemente un producto

«que cumpla sus especificaciones predeterminadas y atributos de calidad (FDA, 1987)

La validacién de métodos analiticos, es el proceso por el cual queda establecido por estudios de
laboratorio, que la capacidad del método satisface los requisitos para las aplicaciones analiticas
deseadas, es decir es un paso crilico cuyo propdsito es asegurar la calidad o validez y conocer
mejor sus caracteristicas (Lual, 1993; Castafieda, 1991).

La validacién puede ser:

VALIDACION PROSPECTIVA. Establece la cvidencia documentada previa a procesos

implementados, en donde hace que un sistema se base sobre un protocolo preplancado.

VALIDACION CONCURRENTE. Establece evidencia documentada donde un proceso se basa

sobre la informacién generada durante la implementacion actual del proceso.
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VALIDACION RETROSPECTIVA. Establece evidencia documentada, donde un sistcma se basa

en revision y andlisis de informacién histérica (Carlcton, 1999).

Razones para validar:
= Asegurar la calidad
* Reduccién de costos

= Requisitos regulatorios

Los puntos que conforman la validacién son: linealidad, exactitud, precision, sensibilidad, limite

de deteccidén, limite de cuantificacién, especificidad, repetibilidad y reproducibilidad.

6.1. LINEALIDAD.

La linealidad de un sistema o método analitico es la confiabilidad para asegurar que los
resultados obtenidos directamente o por medio de una transformacién matematica bien definida

son proporcionales a la concentracién del analito en un intervalo determinado (Lual, 1993;

Castaiieda, 1991).
6.2, EXACTITUD.

Es la concordancia entre un valor obtenido experimentalmente y el valor de referencia. Se
expresa como el por ciento de recobro obtenido del andlisis de muestras a las que se les ha
adicionado cantidades conocidas de la sustancia. En el aspecto estadistico, la exactitud se

aprecia por la diferencia entre una media observada y un valor de referencia (Lual, 1993;

Castaifieda, 1991).

6.3. PRECISION.
Representa la concordancia entre resultados analiticos individuales cuando se aplica

repetidamente a diferentes muestreos de una muestra homogénea del producto; se expresa en

términos de desviacién estandar o de coeficiente de variacion.
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La precisién es una medida del grado de reproducibilidad y/o repetibilidad del método analitico

bajo las condiciones normales de operacién,
6.4. SENSIBILIDAD.

Es la variacién minima que se debe imponer a la magnitud medida (ejemplo concentracién) para

obtener una variacidn significativa del resultado de la medicion (Lual, 1993; Castaiieda, 1991).-
6.5. LIMITE DE DETECCION.

- Es la minima concentracién de una muestra la cual puede ser. determinada, pero no

necesariamente cuantificada, bajo las condiciones de operacion establecidas.
6.6. LIMITE DE CUANTIFICACION,

Es la menor concentracién de una muestra que puede ser determinada con precisién y exactitud

aceptables bajo las condiciones de operacion establecidas.

6.7. ESPECIFICIDAD.
Es la habilidad de un método analitico para obtener una respuesta debida unicamente al analito
de interés y no a otros componentes de la muestra, es decir es un método que responde a un
compuesto Unico y que no presenta interferencia alguna, (Lual, 1993; Castafieda, 1991).

6.8, REPETIBILIDAD.

Es la_precisién de un método analitico expresada como la concordancia obtenida entre

~ - determinaciones independientes realizadas bajo las mismas condiciones (analista, tiempo,

instrumento, laboratorio, etc.).
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6.9. REPRODUCIBILIDAD.

Es la precision de un método analitico expresada como la concordancia entre determinaciones
independientes realizadas bajo condiciones diferentes (diferente analista, diferente dia, en el
mismo o en diferente laboratorio, utilizando ¢l mismo o diferente instrumento, etc.) (Lual, 1993;

Castaficda, 1991).
7. Espectrofotometria de Absorcién Atomica.

En 1953, el fisico australiano, Alan Walsh, demostré que la absorcién atémica podia usarse como
herramienta del laboratorio quimico para el andlisis cuantitativo. Ahora la Espectrofotometria de
Absorcion Atémica (EAA) es una de las técnicas més ampliamente utilizada en la quimica

analitica para la cuantificacién de clementos metalicos.

La EAA constituye un medio sensible para la determinacién cuantitativa de mas de 60 elementos
metilicos o metaloides. La aplicacion analitica depende de que los dtomos de un metal absorben
fuerte y discretamente, a longitudes de onda: caracteristicas que coinciden con las lineas
espectrales emitidas por el mismo metal. Pueden determinarse diversos metales en muestras de
diferente naturaleza como tejidos vegetales y animales, fluidos biolégicos, aire, suelo, agua,

muestras industriales, farmacéuticas, entre otras.

El fendmeno que estudia la EAA puede dividifse e‘n' dos procesos principales: la produccién de

atomos libres de la muestray la absorcié_n‘de la radiacién de una fuente externa por estos atomos.

Los espectros de absorcién atémica de un elemento estdn constituidos por una serie de lineas de
resonancia, todo con origen a estado basal y con destino en diferentes estados excitados (Willard,
1991).

El atomo de cualquier elemento estd formado por un niicleo rodeado por electrones los cuales
estdn determinados por su nimero atémico, estos c¢lectrones se encuentran distribuidos en los

orbitales de acuerdo a la configuracién electronica, la energin mas baja corresponde a la
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configuracién eclectrénica mas cstable, en la cual los electrones estan cn los orbitales que les
corresponde y se conoce como “ESTADO BASAL”, cuando el dtomo absorbe encrgia, un
electrén de algin orbital puede ser promovido a un orbital mis alejado del niicleo y pasar al
“ESTADO EXCITADO", este estado ¢s de alta energia, es inestable y el electrén retorna

espontineamente a su estado original o estado basal, con emisidn de energia s¢ hace notar que la
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energia absorbida involucra la Espectroscopia de Absorcién y el paso de decaimiento o retorno al

estado basal involucra la Espectroscopia de Emisién, como se muestra en la Figura 1.

1. EXCITACION 1l. DECAIMIENTO
[0) [0)
RPN A
._’ _’ ~
(1) Energia+ o ’ ) o Energia
. 3 ) Lumfnica
Estado Atémico Estado Atémico Estado Atémico Estado Atémico
Basal ) Excitado Excitado Basal
EXCITACION EMISION
Estados 4 Estados
Excitados 4 Excitados
Estado basal t Estado basal v

Figura 1, Procesos de Absorcién y Emisién Atémica (Perkin Elmer 1982).

El espectro de absorcién y de emisién de un elemento como atomo neutro consta de una serie de
lineas bien definidas por su longitud de onda y su energia (0.001 nm de grosor); estas lineas
provienen de las diferentes transiciones de electrones. La longitud de onda de la energia
absorbida o emitida es directamente proporcional a la transicion electrénica que se efectiia, como
cada elemento posee un ntimero de electrones y una distribucién electrénica unica, el espectro

de emisién o de absorcidn también es unico para cada elemento, estas longitudes de onda en EAA
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se conocen como lineas de resonancia, es decir la transicién entre el estado basal y el primer
estado excitado, se conoce como primera linea de resonancia, es la linea con mayor absortividad.
La absortividad de un elemento dado, disminuye conforme aumenta la diferencia de energia entre

el estado basal y el excitado (Willard, 1991),
7.1. FUNDAMENTO.

La Espectroscopia de Absorcién Atdmica, es la técnica espectroscopia de absorcién empleada
para cuantificar elementos metélicos en estado gaseoso. Se basa en hacer pasar un haz de luz
monocromitica de una frecuencia tal que puede ser absorbida por el analito que se encuentra
presente en forma de vapor atémico. La medida de la luz luminosa antes y después de su paso por
el vapor atémico permite determinar la absorcién de energia, la cual aumenta con la
concentracion del analito de 1a muestra, ya sea en su condicién original o sujeta a pretratamiento.
En el proceso anteriormente descrito se mide la cantidad de radiacién de una fuente que es
absorbida por los 4tomos, sobre todo para el anélisis cuantitativo de metales con matrices

complejas (NOM-117-SSA1-1994; Berder, 1992; Gary, 1991).

La Absorcién Atémica cumple la ley de Beer, es decir, la absorbancia es directamente
proporcional a la longitud de la trayectoria en la flama y a la concentracién de vapor atémico en
la flama; ambas variables son dificiles de determinar, pero la longitud de la trayectoria puede
mantenerse constante y la concentracién de vapor atémico es directamente proporcional a la
concentracién de sustancia analizada en la solucién que se aspira. El procedimiento consiste en

preparar una curva de calibracién de concentracién conocida del analito y obtener la absorbancia

(Gary, 1991).

7.2, COMPONENTES DEL INSTRUMENTO.
Los componentes para el Espectrofotémetro de absorcién atémica son:
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721 Fuente de radiacion.
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Una fuente debe emitir A especificas para el clemento a cuantificar, puesto que esta fuente aporta
una alta secnsitividad y la convicrtc en una técnica analitica especifica con un minimo de

interferencias.

7211  Ldmpara de cdtodo hueco.

Es una fueme de linea fina que emite longitudes de onda cspecfﬁcas, consta de un cétodo hueco
cilindrico’ constituido por el elemento que se va a determinar o unu nleaclén del mxsmo y un
ﬁnodo de tungsteno. Estos se encuentran dentro de un tubo de vndno, con ventana de cunrzo
) (ﬁgura 2). y

| ‘tubo tiene una presién reducida y contiene un gas inértc,'@rgﬁh o heén) Se imprime un
j'voltuje clevado a través de los electrodos, logrando que los étomos de gases se ionicen en el
- 4nodo (+). Estos iones positivos son acelerados hacia el cétodo (-) Al bombardeur el catodo, se
logra que parte del metal se desaloje y se evapore. El metal evaporado se excita a niveles
electrénicos elevados por los choques continuos con los iones gaseosos de alta energfa. Cuando
los electrones regresan al estado basal, se emiten las lineas caracteristicas del elemento. También
se emiten las lineas del gas de relleno, pero no suelen encontrarse muy cercanas a las lineas del

elemento como para provocar interferencias.

En ciertos casos es posible emplear una aleacién de varios elementos para formar el catodo
hueco y en este tipo de lampara se emiten lineas de todos los elementos; estas lamparas reciben el
nombre de lamparas de citodo hueco de multielementos y pueden emplearse como fuente para
dos o tres clementos. Tienen tiempos de vida més corto que las lamparas de elementos
individuales, debido a la volatilizacién de cada uno de los elementos del citodo y condensacion

en las paredes de la lampara (Gary, 1991),
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Cétodo hueco

Ventana

de cuarzo

Sellos de vidrio Anodo

Figura 2, Lampara de cétodo hueco (Skoog D, 1997).

7.212. Ldmpara de descarga sin electrodos.
Soh’f{lentes utiles con espectros de lineas atémicas y dan intensidades que por lo general son de
uno ' a dos ordenes de magnitudes mayores que las de cdtodo hueco. Una lampara tipica de este
tipo consiste en un tubo de cuarzo herméticamente cerrado que contiene un gas inerte, como
: argén, y una pequeila cantidad del metal del analito. Se energiza mediante un campo intenso de
radio-frecuencias o radiacién de microondas. El argén se ioniza en este campo y los iones se
aceleran por el componente de alta frecuencia del campo hasta que adquieren suficiente energia

para excitar a los dtomos del metal (Skoog, 1997).

7.22. Quemadores.

Existen dos tipos fundamentales de quemadores.

7.2.21 Quemador de consumo total.
En este los gases combustible y oxidante (soporte) se mezclan y se queman en la punta del
quemador. El gas crea un vacio parcial por encima del capilar, esté es el proceso comiin de
“atomizacién que hace que la muestra ascienda por el capilar. El quemador se llama de consumo

. total porque toda la muestra aspirada entra en la flama.

Vehtajus y desventajas. El quemador de consumo total evidentemente emplea toda la muestra que

se aspira, pero la traycctoria recorrida es menor y muchas de las gotas de mayor tamaifio no se
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cvaporan en la flama. Las gotas de mayor tamafio pueden evaporarse parcialmente dejando
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particulas sélidas en la trayectoria de la luz. Esto pucde provocar dispersién luminosa que se
registra como absorbancia. La poblacién del vapor atémico, generalmente depende mas de las

velocidades de flujo del gas y de la altura de observacién en la flama.

No obstante, el quemador de consumo total puede usarse para aspirar con facilidad, muestras
viscosas y sélidos elevados, como suero no diluido y orina, este quemador puede usarse para casi

todos los tipos de flama, tanto de velocidad alta como baja de quemado (Skoog, 1997).

7.2.2.2 Quemador con cdmara de premezclado o quemador de flujo laminar.
En este el oxidante y el combustible se mezclan en una camara antes de entrar a la cabeza del
quemador. Las gotas grandes de la muestra se condensan y se eliminan por el drenaje, las gotitas
restantes se mezclan con los gases (combustible-oxidante) y entran en la flama; se condensan

casi el 90% y sélo entra un 10% a la flama.

Ventajas y desventajas. Generalmente los quemadores de premezclado se usan para flamas de
quemado a baja velocidad, aunque gran parte de la muestra aspirada se pierde en ¢l quemador, la
"eficiencia de atomizaci6én” de la porcién de muestra que entra en la flama es mayor, porque las
gotas son mds finas, la trayectoria es mds larga. La combustién en los quemadores de

premezclado es silenciosa y en los de consumo total suele ser ruidosa (Gary, 1991).
7.23. Flamas.

Las flamas que se emplean actualmente en absorcién atémica se citan en la tabla 1, junto con las

temperaturas de maxima combustion.
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Tabla 1. Temperaturas de combustion y velocidades de flamas convinmente empleadas. (Gary

D., 1991).
Mezcla de la flama Velocidad de quemado Temperatura maxima
(cm*/seg ) °C
Acetileno-aire 160 2300
Acetileno-oxido nitroso 180 2955

7.2.4. Monocromador. )
Su funcién es proporcionar un haz de energia radiante con una longitud de onda nominal y una
anchura de banda dada. Esta radiacién incluye emisiones de la llama por excitacién térmica y
"emisiékn térmica de compuestos y radicales asf como de otros elementos que forman parte de la

. matriz.

El monocromador consiste de una entrada que proporciona una imagen Gptica estrecha de la
fuente de radiacion, un colimador que hace paralela la radiacién procedente de la entrada, una
rejilla de difraccién para dispersar la radiacién incidente y una salida para aislar la banda
espectral seleccionada, bloqueando toda la radiacién dispersada excepto la del intervalo

determinado (Willard, 1991).

Las principales caracteristicas a considerar en la eleccién del monocromador para absorcién
atémica son su capacidad de distinguir entre dos lineas de longitud de onda préxima (resolucién)

y la energia o cantidad de luz que deja pasar (Berder, 1992; Bermejo, 1990).

7.25. Detector.
Es un transductor que convierten la energia radiante en una sefial eléctrica y posteriormente en
una corriente o voltaje en el circuito de lectura. Un detector ideal debe tener un amplio intervalo
de longitudes de onda, una elevada sensibilidad, una elevada relacién seiial / ruido, una respuesta
constante, y debe de poseer un tiempo de respuesta ripida y una minima sefial de salida en

ausencia de iluminacién. Existen dos tipos generales de transductores de radiacién; uno responde
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a los fotones y otro al calor, todos los detectores de fotones (fotoeléctricos o cudnticos) ticnen una
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superficie activa capaz de absorber radiacién (Willard, 1991; Skoog, 1997).

7.25.1. Detectores de fotones.
Existen diferentes tipos:
e Células fotovoltaicas, en las que la energia radlan!e genera una comenle en la mterfase,
entre una capa semiconductora y un metal, Se usa pnncxpalmenle para detectar y medlr la
radiacion de la regidn visible, con una méxxma scnsnbllndad alrededor de 550 nm

e Fototubos, en los que la radiacién causa la emlslén de electrones a pamr de una supert' cie

sélida fotosensible.

e Tubos fotomultiplicadores. Es el mas comiin en BAA son capaces de dlscnmmar entre
una sefial modulada de la fuente luminosa'y la sefial continua de la llama. Son muy
sensibles a las radiaciones ultravioletas  y visible, tienen tiempos de ,respuestav
extremadamente ripidos y se limitan a medir radiacién de baja potencia, debido a que la
luz intensa causa un dailo irreversible en la superficie fotoeléctrica. ) 3

e Detectores de fotoconductividad, en los que la absorcién de la radiacién por un
semiconductor produce electrones y agujeros, dando lugar a un aumento de la
conductividad.

e Fotodiodos de silicio, en los que los fotones aumenta la conductancia a través de una

unién de polarizacién inversa.

. 7.25.2. Detectores de calor.
Los fotones antes mencionados no se aplican generalmente en el infrarrojo, ya que los fotones de
esta region carecen de la energia suficiente para causar la fotoemisién de electrones, por lo tanto

se necesitan detectores térmicos y basados en la fotoconduccién (Berder, 1992; Willard, 1991).

7.2.5.3. Detector de estado sdlido.
Estos detectores son los mas actuales, puesto que son de mayor eficiencia, precisiéon y exactitud,
también incluye un bajo ruido cargado del amplificador directamente sobre el arreglo del

detector “chip”, entonces la sefial de cada segmento del detector es amplificada constantemente.
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7.25.4. Detector de arreglo de diodos.

Los fotodiodos de silicén tienen una importancia notable,
pequeiio “chip™ (la anchura del diodo individual es aproximadamente 0,02 mm). Con uno o dos

por que contiencn a su lado un

de los detectores de arreglos de diodos localizados a lo largo del plano focal del monocromador

toda la longitud puede scr monitorcada simultincamentc y ticne una alta velocidad de

espectroscopia (Skoog, 1992).

7.3. TIPOS DE ESPECTROFOTOMETROS.

731 Modelo de un solo haz.
Es el modelo més sencillo. En este sistema tanto la radiacién proveniente de la flama como la de

la fuente de radiacion es continua, por lo que se produce corriente directa en el detector.

La radiacién proveniente del citodo hueco pasa a través de la flama, la linea de resonancia de
interés se separa por un monocromador o filtro y pasa al detector; la desventaja que presenta este
“'sistema son las interferencias que producen las radiaciones de la flama y las variaciones de

‘intensidad de 1a fuente de radiacidn, las cuales no se pueden eliminar ficilmente. Este sistema se

esquematiza en la figura 3.

Se calibra mediante la aspiracién de un blanco y ajustando los mandos para leer una absorbancia
igual a cero. Después se calibra aspirando soluciones estandar. Los datos de absorbancias
resultantes se presentan frente a las concentraciones obteniendo asi una curva de calibraciéon. Con

instrumentos de haz sencillo se deben realizar continuamente ajustes de calibracién debido a los

errores del instrumento (Skoog, 1992).
e, 2 <}
v

Lampara Flama Monocromador Detector

Figura 3, Sistema de un solo haz de corriente directa.
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7.3.2. Modelo de haz doble.

Debido a las inestabilidades provocadas por las fluctuaciones de la intensidad de la fuente y de
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los dispositivos electrénicos se ha introducido el empleo de instrumentos de EAA con doble haz,
pues son mds estables. Los nuevos componentes son: un espejo desdoblador y un espejo
semiplateado, estos dos espejos junto con los dos espejos fijos, facilitan un recomdo 6puco de

referencia. Este sistema se esquematiza en la figura 4.

El aparato de doble haz debe ser empleado para medir concentraciones de un’elemento. El
método de calibracién y’el anélisis de las muestras es el mismo que el emplezfdé en instrumentos
de haz sencillo. Los de doble haz tienden a ser mis estables, requiéren con menos frecuencia
ajustes de calibracidn, son en general mas sensibles y su uso es-més cémodo (Berder, 1992;
Skoog, 1992).

Fuente de poder
Optica de doble haz Detector de alto voltaje

Monocromador

»

Limpara N
A Y |Rayode

k_Jlgl SC 5 e g .

Combustible L
Oxidante Lectura 000 Electronica
digital auxiliar
| Registrad

adicional

Figura 4, Sistema de doble haz de corriente alterna (Perkin Elmer, 1982).
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7.4. INTERFERENCIAS.

Cuando sc deseen resultados analiticos exactos deben de tenerse en cuenta posibles efectos o
perturbaciones: espectrales, fisicas o quimicas, algunas pueden ser controladas en algiin modo

por eleccién apropiada del sistema de toma de muestra,

741 Interferencias Espectrales.
Pueden ser debidas a superposicion de lineas emitidas por la fuente o lineas de absorcién y de

cmisién de los elementos en la llama (Bermejo, 1990).

7.4.2. Interferencias Quimicas.
Las interacciones quimicas son generalmente la consecuencia de una disociacién incompleta de
. los compuestos en que interviene el elemento a determinar. Por lo tanto, el resultado analitico de

‘1a determinacion de un metal depende de los otros elementos 0 compuestos que estén presentes

'én la disolucién.

En ocasiones estas interacciones desaparecen utilizando llamas de mayor temperatura o
adicionando compuestos para formar moléculas mds estables con el anién que causa la

interferencia.

Formacién de compuestos refractarios. La solucién de muestra puede contener algiin producto
qufmico, generalmente un anién que forma un compuesto refractario (estable al calor) con el
elemento de prueba en la flama, este tipo de interferencia de solucién puede reducirse o
eliminarse quimicamente, puede afiadirse a la solucién una concentracién elevada (1%) de
estroncio o de cloruro de lantano combinandose con el fosfato y evita su reaccion con el calcio,
otra alternativa es afiadir una concentraciéon elevada de EDTA a la solucién para formar un
quelato con el calcio, asi se evita que reaccione con ¢l fosfato y el quelato calcio-EDTA se
disocie en la flama produciendo vapor de calcio libre. Se produce una interferencia mis grave

cuando el metal analizado reacciona con gases presentes en la flama (Bermejo, 1990).
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Los clementos refractarios, como aluminio, titanio, vanadio, etc.; reaccionan con especics Oz y
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OH dela flama, produciendo éxidos ¢ hidréxidos metilicos estables térmicamente, estos solo

pueden descomponerse empleando flama dec temperatura elevada.

7.4.3.  Interferencias por ionizacion.
Se presenta cuando el analito es de ficil ionizacion, puede evitarse adicionando un exceso de un
elemento de méas facil ionizacién; por cjemplo, potasio en ¢l caso de la determinacién de

estroncio.

7.44.  Interferencias de masa o matriz.
: Sdn causados por la viscosidad o naturaleza de la disolucién de la muestra, ya que el aumento de
Tila éonccntracién de sélidos disueltos ejerce un efecto de matriz al hacer mas lento el paso de la
diséluqiﬁn produciendo una absorbancia menor; estos efectos son indeseables, el mejor método
'"par:a ‘cohocer su presencia es el andlisis de muestras por un método independiente o por €l empleo
:de la técnica de adicién estandar, los métodos generales de correccidén son la autocorreccion,

: “volatilizacién y extraccién (Bermejo, 1990).

7.5. ABSORCION DE FONDO.
Es una interferencia comun en EAA que puede tener diferentes origenes, tales como:

e La presencia de moléculas en la muestra que pasan a la llama y afectan el haz de
radiacién, pudiendo ser corregida la absorcién de fondo al momento de ajustar el
instrumento.

s Cuando este presente gran cantidad de sales en la muestra, mismas que llegan a la llama y
producen absorcién de fondo, a consecuencia de la luz dispersa o por absorcién
molecular.

e Cuando se emplean atomizadores electrotérmicos (homo de grafito) durante la fase de
atomizacién, donde algin material organico puede ser desprendido causando humo y

atenuacién del haz de radiacién.

Para corregir la absorcion de fondo se emplean cuatro métodos principales:
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751 Método de correccion de las dos lineas.
Involucra dos medidas de absorbancia a longitudes de onda generadas por una ldmpara de citodo
hueco, la linca utilizada para corregir la absorcién de fondo no debe estar separada més de 20 nm
de la linea de resonancia del elemento. La 1° se hace a la A de resonancia y proporciona la
absorbancia combinada de las especies no atémicas y del analito, l1a 2* A no-absorbente para el
analito da sélo la absorbancia de las especies no atémicas, la diferencia entre estas dos
absorbancias nos proporciona la absorbancia atémica del analito libre de absorcién de fondo

(Skoog, 1997; Willard, 1991).

7.5.2. - Método de correccidn con una fuente continua.
Se utiliza una lampara de deuterio como fuente de radiacién continua en toda la regién
ullravfoleta. La configuracién del cortador se modifica para que la radiacién de la fuente continua
y de la lampara de citodo hueco pase alternadamente a través del atomizador de tubo de grafito,
en consecuencia la atenuacién de su potencia durante el paso de la muestra atomizada, indica la
absorcién de banda ancha o la dispersién producida por los componentes de la matriz de la
muestra. De esta forma se consigue una correccién de fondo (Skoog, 1997; Willard, 1991).

752 Correccidn de fondo basada en el efecto de Zeeman.
Se basa en la distinta respuesta a la radiacién polarizada de los dos tipos de picos de absorcién.
La linea espectral se divide en un minimo de tres componentes, el componente central ()
presenta la misma A de la linea espectral original y los componentes se presentan con separacién
de A y con diferentes planos de polarizacidn respecto al campo magnético, los correctores de
fondo Zeeman diferencian esta polaridad, donde la absorcién en la componente o corresponde a
la absorcidn de fondo, electronicamente la resta a la absorcion de la componente A, obteniendo

la correccién de fondo.

7.54. Correccidn de fondo Smith-Hieftje.
Basada en una fuente con autocorreccidén, en el hecho de que la absorbancia medida para un
elemento se reduce al incrementarse la corriente que llega a la lampara de citodo hueco, mientras
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que la absorcién de sustancias absorbentes no especificas permanece idéntica en todos los niveles
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de corriente; en estas condiciones s¢ sustrac y corrige la absorbancia debido al fondo no

especifico (Skoog, 1997; Willard, 1991).
7.6. METODO DE ADICION DE UN ESTANDAR.

Este método se basa en transferir en segundos matraces dos o mds alicuotas de la muestra. Una
se diluye al volumen, y la otra se afiade una cantidad conocida de analito antes de aforar al mismo
volumen. Se mide la absorbancia de cada una. Si existe una relacién lineal entre la absorbancia y

la concentracidn, son validas las siguientes relaciones:

Ay = kV5Cy antes Ar= KV Cy + kV,C;
Vr Vr Vr

Donde V, y Cy son el volumen y la concentracién de la disolucién del analito, V, y Cs son el
volumen y la concentracién del estindar, Vy es el volumen total, % es la constante de
proporcionalidad y, Ax y At son las absorbancias de la muestra y la muestra méas estandar,
respectivamente. El método de la adicién presenta la ventaja de que a menudo compensa las
variaciones originadas por las interferencias fisicas y quimicas de la disolucién de la muestra
(Bermejo, 1990; Willard, 1991).
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II. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA.

Para ¢l desarrollo de un método analitico en cualquicr laboratorio de prueba es necesario realizar

prucbas de desempeiio ya que estas son una herramienta de control de calidad.

Actualmente la asociacién responsable de la acreditacién y vigilancia de que los laboratorios de
-prucba cumplan con el reglamento, cs la Entidad Mexicana de Acreditamiento (EMA) quien
requiere que todo laboratorio que realiza pruebas analiticas siga los lineamientos para la

acreditacién del mismo.

La NORMA OFICIAL MEXICANA NOM-010-STPS-1999 relativa a las condiciones de
seguridad e higiene en los centros de trabajo donde se producen, almacenen o manejen sustancias
quimicas capaces de generar contaminacion en el medio ambicnte laboral especifica un método
analitico para la cuantificacion de metales pesados en aire, sin embargo, para la implementacién
de este en el laboratorio de prueba, es necesario realizar pruebas de desempefio, ya que por medio
de estas se evalian los materiales, equipo, personal involucrado y se asegura la confiabilidad de

los resultados asi como el cumplimiento de la NOM-010-STPS-1999.

Finalmente con el desarrollo del método analitico que cumple con las prucbas de desempefio en
el laboratorio de prucba, este podra fungir como laboratorio autorizado para analizar muestras del
medio ambiente laboral trayendo como bencficio la salud del ambiente laboral de los trabajadores

asi como la productividad de la empresa.
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1. OBJETIVO GENERAL.

Realizar pruebas de desempeiio para la cuantificacién de Cd, Co, Cr, Ni y Pb en ambiente laboral
por Espectroscopia de Absorcién Atémica de acucrdo al procedimiento 052 de la NOM-010-
STPS-1999.

OBJETIVOS PARTICULARES.

1. Demostrar la eficiencia del método analitico para la determinacion de Cd, Co, Cr, Ni y Pb por

medio de las pruebas de desempefio.

2 Realizar 1a validacién del sistema para la cuantificacién de Cd, Co, Cr, Niy Pb por absorcién

'alémlca de acuerdo al procedxmxento 052.

3. Reahznr la vahdacnén del método para la cuantificacién de Cd, Co, Cr, Ni y Pb por absorcién

atémlca de acuerdo al procedimiento 052,

4, Réalizar un Procedimiento Normalizado de Operacién para la cuantificacién de Cd, Co, Cr, Ni
y Pb para la acreditacién de un laboratorio que realice anélisis de muestras de aire en el ambiente

laboral.
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1IV. HIPOTESIS

Mediante la realizacién de las pruebas de desempefio para la cuantificacién de Cd, Co, Cr, Ni y
Pb en ambiente laboral y la elaboracién de un procedimiento normalizado de operacién, se
obtendrdn resultados confiables que satisfagan los criterios de calidad especificados en el
procedimiento 052 de la NOM-010-STPS-1999.
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V. DISENO EXPERIMENTAL.
1. Condiciones experimentales.
Equipo:

) Espectrofotéme;ro Varian AA-1475
Flama: Aire~Acetileno (5 L/min / 1 L/min)

Tabla 2. Condiciones de Operacidn del Espectrofotometro Varian AA-1475
o LAMPARA LONGITUDDE  CORRIENTE  CORRIENTE DE SLIT
) ONDA (nm) MAXIMA(mA) OPERACION(mA)

Cd 2288 08.0 04.0 0.8
Co 240.7 20.0 100 0.8
Cr 357.9 20.0 10.0 0.5
Ni 232.0 14.0 07.0 0.8
Pb 217.0 10.0 05.0 0.8

2. Validacion.
2.1, VALIDACION DEL SISTEMA.

2.11.  Linealidad del sistema.
Se determiné construyendo una curva de calibracién (concentracién Vs respuesta medida)
utilizando cuando menos cinco diluciones preparadas a partir de una misma solucién patrén,
haciendo el analisis por duplicado. Se incluyo la concentracién seleccionada como el 100%.
Calcular: C.V., 1, .
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2.1.2. Precisidn del sistema.
Sc determiné el andlisis por sextuplicado de una misma solucién estindar correspondiente al
100% establecido en la linealidad del sistema.

Calcular: C.V.

--213, Limite de deteccion y cuantificacion.

Se’determiné preparando dos soluciones, una concentracién cinco veces mayor al limite de

s déleccién‘reponado en el manual de Operacién del Espectrofotémetro Varian AA1475 y la

segunda es el doble de la primera. Cada solucién se leyd veinte veces. Entre cada lectura se leyé

el blanco. Se reporto la media del limite de deteccién y cuantificacién.

2.2. VALIDACION DEL METODO.

221 Linealidad del método. )
Se determiné a partir de muestras adicionadas de cuando menos tres diferentes cantidades de la
sustancia de interés, incluyendo el 100%, cada uno de manera iﬁdependiente, realizando el
andlisis por triplicado.
Las concentraciones de las muestras adicionadas fueron las adecuadas, para que las
concentraciones de las soluciones finales a analizar estuvieran dentro del intervalo de la
linealidad del sistema, incluyendo siempre la correspondiente al 100 %. Se llevo acabo por un
mismo analista en las mismas condiciones de operacion.
Calcular: m = 1, b =0, 2 y C.V.
Se calcul6 el por ciento recuperado (R) para cada cantidad.

Se gréafico la cantidad adicionada Vs cantidad recuperada.

222  Exactitud y Repetibilidad al 1007%
Se determiné de cuando menos seis muestras adicionadas de manera independiente con la
cantidad necesaria de la sustancia de interés para obtencr la concentracién al 100%. El andlisis se
realizd en las mismas condiciones de operacion y por el mismo analista.

Calcular: C.V.
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Sc determind a partir de una muestra homogénea cercana al 100 % de la concentracién reportada
en la literatura, sc proceso por dos analistas, en dos dias diferentes y el andlisis se realizé por
triplicado.

Calcular: C.V.

El siguiente inciso es para establecer las fuentes de variacioén del método (la cual no constituye un
requisito minimo dentro de la validacién) consultar el inciso a del anexo A, en este inciso se
describe la estadistica adicional para la prueba de precisién especificamente de la

reproducibilidad.

Esta prueba evalida el método con el estudio de las siguientes variables: analista, dia, equipo,
laboratorio, etc.; es decir, las variables que la persona que est4 validando el método considere que
deben evaluarse.

Cuando se evaliie el efecto del analista sobre el método en diferentes dias, se estd observando el
comportamiento del método con dos factores fundamentales. Un método es reproducible en

cuanto a los factores que se analizan y no en otros.

22.4.  Estabilidad de la muestra analitica.
Se determind mediante la comparacién de los resultados de los andlisis iniciales de tres muestras
con los obtenidos de las mismas muestras después de permanecer por un tiempo determinado en

diferentes condiciones.

Se almacené las muestras analizadas bajo distintas condiciones (temperatura ambiente 23 °C y
refrigeracién 4°C ) durante un tiempo de 48 horas preestablecido por el analista. Se reanalizaron
las muestras bajo las mismas condiciones de operacion, utilizando una solucién de referencia
recientemente preparada, para cada tiempo, de acuerdo a lo establecido en el método analitico.

La determinacién se efectiio por el mismo analista.

Calcular: C.V.
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3. Procedimiento 052 de la NOM-010-STPS-1999.

DETERMINACION DE METALES-METODO DE ESPECTROFOTOMETRIA DE
ABSORCION ATOMICA. (anexo B)

¢ realizaron dlfcrf:ntes Se realizé la limpieza del
rucbas con soluciones| material
estandares para obtener las|

” Se tomaron las muestras "

lcondiciones de trabajo <
” Para cada una de las muestras y el blanco se "

4

transfirieron a un vaso de precipitados de 125 mL

con un vidrio de reloj

!

Se calentd en una parrilla a 165°C hasta obtencr una solucién clara.
En ocasiones fue necesario adiciones subscecuentes de HNO;

!

Al término de la digestion se enjuago ¢! vidrio de reloj con HNO; al
10% dejando caer el lavado dentro del vaso que contenia la muestra

l Se adiciono 3 mL HNO,; concentrado y se tapo I

sequedad

!

' Se enjuago las paredes del vaso de precipitado con 3 a I

I Se colocé la muestra a bailo maria y se evaporo hasta I

5 mL de HNQ, al 10%

:

Se calenté a baflo maria por 5 minutos para solubilizar los residuos y se
transfirid la muestra a un matraz volumétrico adecuado para obtener la
concentracién deseada. *

!

[L Se preparo una curva de calibracion "

¥

Se aspiraron las muestras diluidas dentro del
instrumento y se registraron las absorbancias

TESIS CON
FALLA DE ORIGEN

*ANEXO B, PUNTO 8.32.
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VI. RESULTADOS
CADMIO
Linealidad del si. ]
Tabla 3. Linealidad del Sistema para Cd
(ug/ml) ABSORBANCIA FACTOR
0.5 0.034 0.0680
0.5 0.034 0.0680
1.0 0.068 0.0680
1.0 0.068 0.0680
2.0 0.139 0.0695
2.0 0.140 0.0700
3.0 0.205 - ' -+ 0.0683
3.0 0.206 0.0686
4.0 0.273 . 0.0682.
4.0 .. 0274 0.0685
5.0 0334 © 0.0668
5.0 0.335 0.0670
Gréflco 1. Linealidad del sistema para Cadmio
0.400
0.350 ﬁ
0.300
3 0.250 *
£ o0.200 |
=
5 0.150
0.100 y=0.0671x+ 0.0023
0.050
0.000
0.0 1.0 20 3.0 4.0 5.0 6.0
Concentraclén de Cd en pg/mL
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Tabla 4. Criterio de Aceptacion y Valores Experimentales

CRITERIO DE ACEPTACION

VALOR EXPERIMENTAL

r2 0.99
Pz 0.98
CV.= 1.50%

r= 0.999
= 0.999
cv.= 13%

En la tabla 4 se observa que se cumple con los criterios para Linealidad del Sistema.

Precision del sistema.

Tabla 5. Precision del Sistema para Cd

(ug/mL)

ABSORBANCIA

W W W W W

0.193
0.192
0.195
0.193
0.192
0.193

Tabla 6. Criterio de Aceptacion y valores Experimentales

CRITERIO DE ACEPTACH

N

VALOR EXPERIMENTAL

CV. <1.50%

CV.= 0.56%

De acuerdo a la Tabla 6, se cumple con el criterio para Precisién del sistema.
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COBALTO

Tabla 7. Linealidad del Sistema para Co
(g/mL)  ABSORBANCIA  FACTOR

05 0.009 0.0180
0.5 0.009 0.0180
1.0 0.018 0.0180
1.0 0.018 0.0180
2.0 0.036 0.0180
2.0 0.036 0.0180
3.0 0.053 0.0176
3.0 0,053 0.0176
0 0,071 0.0177
40 o000 0.0177
5.0 0.089 0.0178
5.0 0.090 0.0180

Absorbancia

008

-+ 0.07

Grifico 2. Linealidad del sistema para Cobalto

0.1

0.08

0.08
0.05
0.04
0.03 |
0.02
0.01

y =0.0178x + 0.0001

t 2 3 4
Concentracién de Co en pg/ml
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Tabla 8. Criterio de aceptacién y Valores experimentales

CRITERIO DE ACEPTACION

r2 0.99
f2 0.98
CV.s 1.50%

VALOR EXPERIMENTAL
r= 0999
A= 0999

CV= 081%

En la Tabla 8 se observa que se cumple con los criterios para Linealidad del Sistema.

Precision del sistema

Tabla 9. Precisién del sistema para Co

(up/mL)

ABSORBANCIA

3

W W W Ww W

0.036
0.037
0.037
0.037
0.037
0.037

Tabla 10. Criterio de Aceptacidn y Valores Experimentales

CRITERIO DE ACEPTACION

VALOR EXPERIMENTAL

CVs 150%

CVv.= 11%

De acuerdo a la Tabla 10 se cumple con el criterio para Precision del sistema

45




Linealidad del sistema

FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

CROMO

Tabla 11. Linealidad del Sistema para Cr
(ng/mL) ABSORBANCIA  FACTOR

2,0 0.002 0.0010
20 0.002 0.0010
4.0 0.004 0.0010
4.0 0.004 0.0010
6.0 0.006 0.0010
6.0 0.006 0.0010
8.0 0.008 0.0010
8.0 0.008 0.0010
10.0 0.010 0.0010
10.0 0.010 0.0010
12.0 0.012 0.0010
120 0.0118 0.0009

Gréfico 3. Linealidad del sistema para Cromo

0.014
0.012

0.01 1
0.008 -
0.008
0.004

0.002

y = 0.0009x + 0.0000

N

4 e 8 10
Concentracion de Cren . g/mL

12

14
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Tabla 12. Criterio de aceptacion y Valores experimentales

CRITERIO DE ACETACION VALOR EXPERIMENTAL
r 2 0.99 r= 0999
£z 0.98 #= 0.999
CV.5 150% CV= 048%

En la Tabla 12 se observa se cumple con el criterio para Linealidad del sistema

Precision del sistema.

Tabla 13. Precisidn del

paraCr

(ug/mL)

ABSORBANCIA

6

- N - S N - S

0.007
0.007
0.007
0.007
0.007
0.007

Tabla 14. Criterio de Aceptacién y Valores Experimentales

CRITERIO DE ACETACION

VALOR EXPERIMENTAL

CV 5 1.50%

CV.= 000%

De acuerdo a la tabla 14 se cumple con el criterio para Precision del sistema
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NiQUEL

Tabla 15. Linealidad del Sistema para Niquel

(pg/mL) ABSORBANCIA FACTOR
05 0.008 00160
05 0.008 0.0160
1.0 0016 0.0160
1.0 0.016 0.0160
2.0 0.032 0.0160
2.0 0.032 0.0160
3.0 0.047 0.0156
3.0 . 0048 0.0160
407 0063 0.0157
40 0063 0.0157
50 0079 - 0.0158
.50 0.076 0.0152

Absorbancia

0.08

Grifico 4. Linealidad del sistema para Niquel

0.08
0.07
0.06
0.05
0.04 |
0.03
0.02
0.01 1

y = 0.0155x + 0.0008

1 2 3 4 5
Concantracién de Nien 1 g/mL
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Tabla 16. Criterio de Aceptacion y Valores Experimentales

CRITERIO DE ACEPTACION

VALOR EXPERIMENTAL

rz 0.99
Az 0.98
CV.s 150%

r= 0999
?= 0999
CV= 150%

En la Tabla 16 se observa que se cumple con el criterio de Lineatidad del sistema

Precision del sistema

Tabla 17. Precisidn del Sistema para Ni

(1g/mL)

ABSORBANCIA

3

WOW W W oW

0.036
0.036
0.036
0.036
0.037
0.036

Tabla 18. Criterio de Aceptacidn y valores Experimentales.

CRITERIO DE ACEPTACION

VALOR EXPERIMENTAL

CV. £ 150%

Cv.= 112%

De acuerdo a la tabla 18 se cumple con el criterio para Precision del sistema
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PLOMO

Tabla 19. Linealidad del Sistema para Pb
(wmL)  ABSORBANCIA  FACTOR

0.5 0.008 0.0160
05 0.008 0.0160
1.0 0.016 0.0160
1.0 0.016 0.0160
2.5 0.040 0.0160
25 0.040 0.0160
50 0.080 0.0160
5.0 0.079 0.0158
10.0 0.160 0.0160
10.0 0.160 0.0160

Absorbancia

Griffico 8. Linestidad del sistema para Plomo

0.1800
0.1600
0.1400
0.1200
0.1000
0.0800
0.0800
0.0400
0.0200
0.0000

y=0.0159 x- 0.0001

-0.0200

2.0 4.0 8.0 8.0 10.0

Concentracién de Pb en ;. g/ml
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FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

TABLA 20. Criterio de Aceptacion y Valores Experimentales
CRITERIO DE ACEPTACION VALOR EXPERIMENTAL
rz 0.99 r= 0.999
2 0.98 ?= 0.999
CV.< 1.50% CV= 0.39%

En la tabla 20, se observa que se cumple con el criterio para Linealidad del sistema

Precision del sistema

Tabla 21. Precisién del sistema para Pb

(1g/mL)

ABSORBANCIA

5

AT IRV IRV RV RV |

0.057
0.058
0.057
0.057
0.057
0.057

Tabla 22. Criterio de Aceptacion y Valores experimentales

CRITERIO DE ACEPTACION

VALOR EXPERIMENTAL

CV. £ 150%

CV. = 071%

De acuerdo a la tabla 22 se cumple con el criterio para Precisién del sistema
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FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

CADMIO

Limite de Deteccion y Cuantificacion

Tabla 23. Limite de Deteccion y cuantificacion para Cd

MR/ ml, ng/ mb
LECTURA 0.0% 0.02

1 0.002 0.004
2 0.002 0.003
3 0.002 0.004
4 0.002 0.004
5 0.002 0.003
6 0.002 0.004 -
7 0.002 0.003 .
8 0.002 -0.003
9 0.002, " 0,004
10 0.002

1 )

12

13

14

15

16

17

18

19

20

Tabla 24. Limite de Deteccién y cuantificacion de las dos soluciones

CONCENTRACION 0.01 pg/ mL 0,02 ug/ mL
Limite de deteccién (LD) = 0.0059 0.0082
Limite de cuantificacién (LC) = 0.011 0.016

Tabla 25. Limite de Deteccidn y cuantificacion final

Limite de detecci6n (LD)
ug/ mL

Limite de cuantificaclén (LC)

ug/ mL,

0.007

0.014
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FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

COBALTO

Limite de Deteccion y cuantificacion

Tabla 26. Limite de Deteccion y cuantificacion para Co

He/ml ug/mL
LECTURA 0.03 0.06

1 0.002 0.003
2 0.002 0.003
3 0.001 0.003
4 0.001 0.003
5 0,001 0.003
6 0.001 0.003
7 0.001 0.003
8 0002 - - 0.003
9 0002 0.003
10 0002 0.003
Y 0.002 0.003
12 0.001 0.003
13 0.001 0.003
14 0.001 0.004
15 0.002 0.004
16 0.001 0.004
17 0.002 0.004
18 0.001 0.004
19 0.001 0.004
20 0.002 0.004

Tabla 27, Limite de Deteccion y cuantificacion de las dos soluciones

‘CONCENTRACION 0.03 pg/ mL, 0.06 pg/ mL
Limite de deteccién (LD) = 0.031 0.026
Limite de cuantificacién (LC) = 0.063 0.052

Tabla 28. Limite de Deteccion y cuantificacion final

Limite de deteccién Final (L.D) Limite de cuantificacién (1.C)
pg/ mL ng/mL
0.028 0.057
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FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

CROMO

Limite de Deteccion y cuantificacion

Tabla 29 Limite de Deteccion y cuantificacion para Cr

Hp/mL pg/mL
LECTURA 1 2
1 0.001 0.002
2 0.001 0.002
3 0.001 0.002
4 0.001 0.002
s 0.001 0.002
6 0001 . 0002
7 0.001 0.002
8 0.001 0.002
9 0.001 0.002 -
10 0.001 0.003
11 0.001 . . . 0,003
12 .0.002 - 7 0.003
13 00700027777 0,003
14 10,002 <Y 10,003
15 0002 . 0003
16 0.002 0.003
17 0.002 0.003
18 0.002 0.003
19 0.002 0.003
20 0.002 0.003

Tabla 30. Limite de Deteccién y cuantificacion de las dos soluciones

CONCENTRACION 1.0 pg/mL 2.0 pg/mL
Limite de deteccién (LD) = 1.05 1.20
Limite de cuantificacién (LC) = 211 2.40

Tabla 31. Limite de Deteccion y cuantificacion final

Limite de deteccién (LD) Limite de cuantificacién (LC)
ug/ml. pe/mL
1.12 225
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FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

NIQUEL

Limite de Deteccion y cuantificacion

Tabla 32. Limite de Deteccion y cuantificacion para Ni

HE/ ml, pg/ ml.
LECTURA 0.02 0.04
1 0.001 0.003
2 0.001 0.003
3 0.001 0.003
4 0.002 0.003
5 0.002 0.003’
6 0002 . 0003 "
7. 0002 0003
8 0.002 0003
9 0002 . 0,003
10, 0001 - 0003
11 0.001 . 0,003
12 0.001 0.004°
13 0.001 0,004
14 0.002 . . 0.004
15 0.002 - 0004
16 0000 ° 0,003
17 0.000 0,003
18 0.000 - 0.003
19 0.000 0003
20 0.000 0.003

Tabla 33. Limite de Deteccion y cuantificacion de las dos soluciones

CONCENTRACION 0.02 pg/mL, 0.0 pg/mL
Limite de deteccién (LD) = 0.042 0.015
Limite de cuantificacién (LC) = 0.084 0.030

Tabla 34. Limite de Deteccidn y cuantificacion final

Limite de detecclén (1.D) Limite de cuantificacién (LC)
ug/mb ug/mL
0.028 0.057
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FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

PLOMO

Limite de Deteccidn y cuantificacion

Tabla 35. Limite de Deteccion y cuantificacion para Pb

pug/mi Hg/ml
LECTURA 0.1 0.2

1 0.007 6.014
2 0.007 0.014
3 0.007 0.014 -
4 0.007 0.014
s 0.007 0.014
6 0.007 -~ " 0.014
7 0.007. - 0.014
8 ~0.007 0.014
9 0.007 0.014
10 0.007 0.014
1 0.008 0.016
12 0.008 0.016
13 0.008 0.016
14 0.008 0.016
15 0.008 0.016
16 0.008 0.016
17 0.008 0.016
18 0.008 0.016
19 0.008 0.015
20 0.008 0.015

Tabla 36, Limite de Deteccién y cuantificacién de las dos soluciones

CONCENTRACION 0.1 pg/ mL 0.2 pg/ mL
Limite de deteccién (LD) = 0.020 0.039
- Limite de cuantificacién (LC) = 0.041 0.078

Tabla 37. Limite de Deteccidn y cuantificacion final

Limite de detecclén (L.D) Limite de cuantificacién (L.C)
ng/ ml, Hg/mL
0.029 0.059

56



B

FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

CADMIO
Linealidad del Método
Tabla 38. Linealidad del Método para Cd
CANT. ADIC. CANT. RECUP. %
pg/mL ng/ml RECUPERADO

2.0 2.025 101.2

20 2.038 101.9

20 2.025 101.2

3.0 3.000 100.0

3.0 2.959 98.6

3.0 3.000 100.0

4.0 3.970 99.2

4.0 4.029 100.7

4.0 4.029 100.7

Promedio = 100.4

; Griftico 8. Linealidad del Método para Cadmio
. 45
g 4.0 4
3 354
g 30
§ 251
L 204
£ 15
g 1.0 y = 0.9887x + 0.0297
3 0.5 1
0.0
0.0 1.0 20 3.0 4.0 5.0

Cantidad adicionada en ;2 g/mL

Tabla 39. Criterio de'Aceptacién Yy Valores Experii

CRITERIO DE ACEPTACION VALOR EXPERIMENTAL
m= 1 m= 0.989
b= 0 b= 0.03
r2 0.99 r= 0.999
r2 0.98 P= 0.999
CV.s 3.00% CV.= 1.04%
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FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

Tabla 40. futervalo de confianza, ordenada al origen
INTERVALO DE CONFIANZA PARA = b7

-0.047 < 0.03 <0.123

Tabla 41. Intervalo de Confianza, pendiente
INTERVALG DE CONFIANZA PARA "m"

0.797 < 0.990 51.182

Se cumple con los criterios para Linealidad del Método

Exactitud y Repetibilidad

Tabla 42. Exactitud y Repetibilidad del Método para Cd

CANT. ADIC. CANT. RECUP. v
He/mb pg/ml, RECUPERADO

3 3.000 100.00

3 3.000 100.00

3 3.016 100.52

3 3.000 100.00

3 2,984 99.47

3 3.000 100.00

Promedio = 100.00

Tabla 43. Criterio de Aceptacién y Valores Experiment
CRITERIO DE ACEPTACION | VALOR EXPERIMENTAL

CV.s 30% CV.= 036%

.- Tabla 44, Intervalo de Confianza, exactitud
INTERVALO DE CONFIANZA PARA EXACTITUD

995 5 100.0 < 100.4

Se cumple con los criterios para Exactitud
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FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

COBALTO
Linealidad del Método
Tabla 45. Linealidad del Método para Co
CANT. ADIC. CANT. RECUP. %
pg fmL pg!mL RECUPERADO,
2.0 2.000 100.00
2.0 2.000 100.00
2.0 2.040 102.00
3.0 2.960 98.66
3.0 2.960 98.66
3.0 2.960 98.66
4.0 4.000 100.00
4.0 4.000 100.00
4.0 3.959 98.98
Promedio = 99.66
Grifico 7. Linaalidad del Método para Cobalto
45
g 40 -
3 35
g 30
i 25
% 20
& 15
é 104 y = 0.9866x + 0.0268
3 05
’ 0.0
0.0 1.0 2.0 30 40 5.0

Cantidad adicionadaen ;2. g/mL

Tabla 46. Criterio de Aceptacion y Valores Experimentales

CRITERIO DE ACEPTACION VALOR EXPERIMENTAL
ms 1 m= 0.986
bw 0.0 b= 0.02
r2 0.99 r= 0.999
a3 0.98 f= 0999
CV.s 3.0% CV.= 1.08%
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FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

Tabla 47. Intervalo de Confianza, ordenada
INTERVALO DF. CONFIANZA FARA "b"

-0.056 < 0.026 < 0.109

Tabla 48. Intervalo de Confianza, pendiente
INTERVALO DE CONFIANZA PARA "m"

0.799 < 0.986 < 1.173

Se cumple con los criterios para Linealidad del Método

Exactitud y Repetibilidad

Tabla 49. Exactitud y repetibilidad para el Método

CANT. ADIC, CANT. RECUP. %
ng/ml, ug/mL RECUPERADO
3 3.000 100.00
3 3.000 100.00
3 3.000 100.00
3 3.000 100.00
3 3.071 102.38
3 3.000 100.00

Promedio = 100.39

Tabla 50. Criterio de Aceptacion y Valores Experimentales
CRITERIO DE ACEFTACION VALOR EXPERIMENTAL

CV. = 30% CV.= 1.05%

Tabla 51. Intervalo de confianza, Exactitud
INTERVALO DE CONFIANZA PARA

EXACTITUD
99.07 < 1003 < 1017

Se cumple con los criterios para Exactitud
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FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

CROMO
Linealidad del Método
Tabla 52. Linealidad del Método para Cr
CANT. ADIC. CANT. RECUP. %%
___pg/mb pug/ mb, RECUPERADO

4.0 4.000 100.00

4.0 4.000 100.00

4.0 4.000 100.00

6.0 6.000 100.00

6.0 6.000 100.00

6.0 6.000 100.00

8.0 8.000 100.00

8.0 8.000 100.00

8.0 7.800 97.50

Promedio = 99.72

Gréfico 8. Linealidad del Método para Cromo
9.0
g.80
: 3_- 70
g 80
E 80
g 40
830
g 20 y = 0.8833x + 0.0778
8 1.0
< 0.0
0.0 20 4.0 6.0 8.0 100
Cantidad adiclonada en ;.g/mL

Tabla 53. Criterio de Aceptacidn y Valores experimentales
CRITERIO DE Ac:rrAcﬂDSN

VALOR EXPERIMENTAL
mw 1 m= 0.983
b [ b= 0.07
ra 0.99 r= 0.999
123 0.98 = 0.998
CV.s 30% Cv= 083%
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FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

Tabla 54. Intervalo de Confianza, ordenada
INTERVALO DE CONFIANZA FARA " b"

-0.154 < 007 s 0230

Tabla 55. Intervalo de confianza, pendiente
INTERVALO DE CONFIANZA FPARA “m"

0766 = 0.983 < 1.20

Se cumple con los criterios para Linealidad del Método

Exactitud y Repetibilidad

Tabla 56. Exactitud y Repetibilidad para el Método

CANT. ADIC. CANT. RECUP. %
Hg/mL pg/mL RECUPERADO
6 6.00 100.00
6 6.00 100.00
6 6.00 100.00
6 6.00 100.00
6 6.00 100.00
6 6.00 100.00

Promedio = 100.00

Tabla 57. Criterio de Aceptacion y Valores Experimentales
CRITERIO DE ACETACION  [VALOR EXPERIMENTAL

CVs 3.0% CV. = 0.00 %

Tabla 58. Intervalo de Confianza, Exactitud
INTERVALO DE CONFIANZA PARA EXACTITUD

1000 < 100.0 s 100.0

Se cumple con los criterios para Exactitud
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Linealidad del Método

FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

NIiQUEL

Tabla 59. Linealidad del Métodv para Ni

CANT. ADIC. CANT. RECUP. %
pg/mb pg{mL____RECUPERADO
2.0 2.000 100.00
2.0 2.000 100.00
20 2.000 100.00
3.0 3.078 102.63
3.0 3.000 100.00
3.0 3.000 100.00
4.0 4.000 100.00
4.0 3.913 97.82
4.0 4.000 100.00

Promedio = 100.05

. Gréico 9, Linealidad del Método para Niquel
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Tabla 60. Criterio de Aceptacion y Valores experimentales

CRITERIO DE ACEPTACION VALOR EXPERIMENTAL
mw 1 m= 0.985
b 0 b= 0.04
r2 099 r= 0.998
[ 0.98 P= 0.997
CV.s 3.0% CV.= 1.20%
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FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

Tabla 61. Intervalo de Confianza, ordenada al origen
INTERVAL.O DE CONFIANZA PARA "h" (1.C)

-0.084 < 004 = 0.169

Tabla 62. Intervalo de confianza, pendiente
INTERVALO DE CONFIANZA PARA "m" (I1.C)

0699 < 0985 < 1.271

Se cumple con los criterios para Linealidad del Método

Exactitud y Repetibilidad

Tabla 63. Exactitud y Repetibilidad para el Método

CANT. ADIC. CANT. RECUF. %
pg/mL pgmL RECUPERADO
3 3.100 103.33
3 3.000 100.00
3 3.000 100.00
3 3.000 100.00
3 3.100 103.33
3 3.000 100.00

Promedio = 101.11

Tabla 64. Criterio de Aceptacion y Valores Experimentales
CRITERIO DE ACEFTACION | VALOR EXPERIMENTAL

CV.s 30% CV.= 1.8%

Tabla 65. Intervalo de confianza, Exactitud
INTERVALO DE CONFIANZA PARA EXACTITUD

99.16 = 101.1 < 103.23

Se cumple con los criterios para Exactitud
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FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

PLOMO
Linealidad del Método
Tabla 66. Linealidad del Método para PPb
CANT. ADIC. CANT. RECUP. %
pg/mL pg ol RECUPERADO
2.5 2.500 100.00
2.5 2.500 100.00
2.5 2.500 100.00
5.0 4944 98.88
5.0 5.000 100.00
5.0 4.888 97.77
10.0 9.888 98.88
10.0 9.888 98.88
10.0 9.888 98.88
Promedio = 99.25
Gréfico 10. Linealidad del Método para Plomo
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Cantidad adicionada en ;. g/mL

Tabla 67. Criterio de Aceptacion y Valores Experimentales

CRITERIO DE ACEPTACION VALOR EXPERIMENTAL
m=s 1 m= 0.985
b~ ) b= 0.02
r2 0.99 r= 0.999
Pz 0.98 2= 0999
CV.s 30% CV= 079%
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FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

Tabla 68. Intervalo de Confianza, ordenada al origen
INTERVALO DE CONFIANZA PARA “b"

-0.0244 < 0.02 < 0.080

Tabla 69. Intervalo de Confianza, pendiente
INTERVALO DE CONFIANZA PARA “m"

0930 < 0.985 s 1041

Se cumple con los criterios para Linealidad del Método

Exactitud y Repetibilidad

Tabla 70 Exactitud y Repetibilidad para el Método

CANT. ADIC. CANT. RECUP. %
RECUPERADO

5 5.000 100.00

S 5.000 100.00

5 5,000 100.00

5 4.906 98.11

5 5.000 100.00

5 4.906 98.11

Promedio = 99.37

Tabla 71. Criterio de Aceptacion y Valores Experimentales
CRITERIO DE ACEFTACION | VALOR EXPERIMENTAL

CV. =< 3.0% CV.= 098 %

Tabla 72. Intervalo de Confianza, Exactitud
INTERVALO DE CONFIANZA PARA EXACTITUD

9795 < 99.24 < 100.52

Se cumple con los criterios para Exactitud
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FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

CADMIO
Reproducibilidad.

Tabla 73. Reproducibilidad para Cd (% de recobro)

ANALISTA
1 2

100.00 160.00

DIA 1. 100.00 100.00
o '100.52 99,47

‘ 100,44 100.00
bIAZ . 100.00 98,65
100,44 100.00

Tabla 74. Criterio de Aceptacidn y Valor experimental
CRITERIO DE ACEPTACION | VALOR EXPERIMENTAL

CV. < 3.0% CV. = 0,49 %

Como el C.V. es menor al 3 % cumple con el criterio para métodos Espectrofotométricos.

Prueba Estadistica para Reproducibilidad

Maodelo:
Yijk = p+ ai + §j(i) + ek(ij)
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FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

Tabla 75. Resultados del Andalisis de Varianza

FUENTE DE SUMA DE MEDIA DE
VAR G.L. CUADRADOS CUADRADOS F CAL FTAB
ANALISTA 1 0.898 0.898 13.125 18.513
piA 2 0.136 0.068 0.321 4,46
ERROR 8 1.702 0.212

Tabla 76. Criterio de Aceptacién y Valores Experimentales

CRITERIO DE ACEPTACION VALOR EXPERIMENTAL
Efecto del Analista F tablas F calculada
Si Ftab 2 Fcal Ho: se acepta 1851 2 13.12

Si Ftab <Fcal Ho: se rechaza

Efecto del Dia F tablas F calculads
Si Ftab 2Fcal Ho: se acepta 446 2 0321
Si Ftab < Fcal Ho: se rechaza

Interpretacién de resultados:

Como F tablas es mayor que F calculada el método analitico es reproducible por los analistas y
no existe efecto del dia.
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FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

COBALTO
Reproducibilidad

Tabla 77. Reproducibilidad para Co (% de recobro)

ANALISTA
1 2
100.00 9803
DA 1 10000 . .98.03 -

98.03

110000

98.‘0:4

b2 9803 - 10000
9803 - 100.00

Tabla 78. Criterio de Aceptacion y Valores Experimentales.
CRITERIO DE ACETACION VALOR EXPERIMENTAL

C.v= 3.0% CV.= 10%

Como el C.V. es menor al 3 % cumple con el criterio para métodos Espectrofotométricos

Prueba estadistica para Reproducibilidad

Modelo:

Yijk =p +ai + 8j(i) + ek(ij)
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FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

Tabla 79. Resultados del Andlisis de Varianza

FUENTFE DE SUMA DE
VAR, G. L. CUADRADOS MEDIA DE CUADRADOS FCAL FTAB
ANALISTA 1 0.000 0.000 0.000 18.513
nia 2 1.281 0.640 0.500 4.46
ERROR 8 10.252 1.281

Tabla 80. Criterio de Aceptacidn y Valores Experimentales

CRITERIO DE ACEFTACION VALOR EXPERIMENTAL
Efecto del Analista F tablas F calculada
Si Ftab 2 Fcal Ho: se acepta 18.513 2 0.0
Si Ftab < Feal Ho: se rechaza
Efecto del Dia F tablas F calculada

Si Ftab = Fcal 4.46 2

Si Ftab < Feal

Ho: se acepta 0.5

Ho: se rechaza

Interpretacién de los resultados:

Como F tablas es mayor que F calculada el método analftico es reproducible por los analistas y

no existe efecto del dia.
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FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

CROMO

Reproducibilidad

Tabla 81. Reproducibilidad para Cr (% de recobro)

ANALISTA
2

100.00 100.00

DIA 1 100.00 100.00

100.00 100.00

. 100,00 100.00
DIA 2 100.00 100.00

100.00 100.00

Tabla 82, Criterio de Aceptacién y Valores Experimentales

CRITERIO DE ACETACION

VALOR EXPERIMENTAL

CvV.= 3.0%

CV.= 00%

Como ¢l C.V. es menor al 3 % cumple con el criterio para métodos Espectrofotométricos

Prueba estadistica para Repmducibih:dml

Modelo:

Yijk = p + ai + 8j(i) + ekdij)
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FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

Tabla 83. Resultados del Andlisis de Varianza

FUENTE DE SUMADE
VAR. G. L. CUADRADOS MEDIA DE CUADRADOS F CAL FTAB
ANALISTA 1 0.00 0.00 0.00 18.513
DiA 2 0.00 0.00 0.00 4.46
ERROR 8 0.00 0.00

Tabla 84. Criterio de Aceptacidn y Valores Experimental

CRITERIO DE ACEFTACION VALOR EXPERIMENTAL
Efecto del Analista F tablas F calculada
Si Ftab 2 Feal Ho: se acepta 18.513 =2 0.00
Si Ftab £ Feal Ho: se rechaza
Efecto del Dia F tablas F calculada
Si Ftab 2 Fcal Ho: se acepta 446 2 0.00
Si Ftab < Feal Ho: se rechaza

Interpretacién de los resultados:

Como F tablas es mayor que F calculada el método analitico es reproducible por los analistas y

no existe efecto del dia.
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FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

NIQUEL

Reproducibilidad

Tabla 85. Reproducibilidad para Ni (% de recobro)

ANALISTA
1 2
DIA 1
DAz 102,70
100.00

Tabla 86. Criterio de Aceptacién y Valores Experimentales
CRITERIO DE ACETACION | VALOR EXPERIMENTAL

C.v= 3.0% CV.= 1.79 %

Como el C.V. es menor al 3 % cumple con el criterio para métodos Espectrofotometricos

Prueba estadistica para Reproducibilidad

Modelo:
Yijk = p+ ai + 8j(i) + ekij)
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FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

Tabla 87. Resultados del Analisis de Varianza

FUENTE DE SUMA DE
VAR, G. L. CUADRADOS  MEDIA DE CUADRADOS FCAL FTAB
ANALISTA 1 5.287 5.287 9.156 18.513
pia 2 1.155 0.577 0.160 4.46
ERROR 8 28.712 3.589

Tabla 88. Criterio de Aceptacion y Valores Experimentales

T CRITERIODE ACEPTACIGN  VALOR EXPERIMENTAL
Efecto det Analista F tablas F calculada
Si Ftab 2 Fcal Ho: se acepta 18.513 2 9.15
Si Ftab < Fcal Ho: se rechaza
Efecto del Dia F tablas F calculada
F tab 2 Fcal Ho: se acepta
F tab £ Fcal Ho: se rechaza 446 s 0.160

Interpretacién de los resultados

Como F tablas es mayor que F calculada el método analitico es reproducible por los analistas y

no existe efecto del dfa,
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PLOMO

Reproducibilidad

Tabla 89. Reproducibilidad para Pb (% de recobro)

ANALISTA
] 2
100.00 98.88
DIA 1 98.88 100.00
10111 97.77
100.00 100.00
DIA 2 100.00 100.00
100.00 100.00

Tabla 90. Criterio de Aceptacion y Valores Experimentales
CRITERIO DE ACEPTACION | VALOR EXPERIMENTAL
CV = 3.0% CV.= 0.83 %

Como el C.V. es menor al 3 % cumple con el criterio para métodos Espectrofotometricos

Prueba estadistica para Reproducibilidad

Modelo:

Yijk =p+ ai + §ji) + ek(ij)
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Tabla 91. Resultudos del Andlisis de Varianza

FUENTE DE MEDIADE
VAR. G. L. SUMA DE CUADRADOS CUADRADOS F CAL FTAB
ANALISTA 1 0.925 0.925 1.000 18.513
nia 2 1.851 0.925 1.5 4.46
ERROR 8 4.393 0.617

Tabla 92. Criterio de Aceptacion y Valores Experimentales

CRITERIO DE ACEPTACION VALOR EXPERIMENTAL
Efecto del Analista F tablas F calculada
Ftab 2 Fcal Ho: se acepta
Ftab < Fcal Ho: se rechaza 18513 2 1.0
Efccto del Dia F tablas F calculada
F tab mayor Fcal Ho: se acepta
F tab menor Feal Ho: se rechaza 4.46 2 1.5

Interpretacién de los resultados

’ Coho F tablas es mayor que F calculada el método analitico es reproducible por los analistas y

no existe efecto del dia.
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CADMIO

Estabilidad de la muestra,

Tabla 93. 24 Recobro de Cadmio a temperatura ambiente y refrigeracion.
JU

INICIO TEMPERATURA AMBIENTE REFRIGERACION
241 48 24H a8
100.00 100.00 96.41 100.00 100.00
100.00 100.52 99.55 99.47 100.00
99.48 100.52 96.86 100.00 99.55

Tabla 94. Valores obtenidos de la lia del Factor I, a diferentes condiciones ambi I
FACTOR 1
TIEMFO TEMPERATURA AMBIENTE REFRIGERACION
24 H 100.34 99.82
481 97.60 99.85

Tabla 95, Intervalo de Confianza de Cadmio diferentes condiciones ambientales.
INTERVALO DE CONFIANZA

TIEMPO TEMPERATURA AMBIENTE RBEFRIGERACION
24H -0.05 a 1.09 -1.06 a 1.06
48H -471a 027 -1.02 a 1.07

La muestra es estable a condiciones ambientales y en refrigeracién por 24 y 48 horas, ya que los
intervalos de confianza incluyen al valor cero. Ademés como la media del Factor I para la temperatura
ambiente y refrigeracién se encuentra entre 97 - 103 %, 1a muestra es estable a estas condiciones.
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COBALTO

Estabilidad de la muestra.

Tabla 96. % Recobro de Cobalto a temperatura ambiente y refrigeracion.

TEMPERATURA AMBIENTE REFRIGERACION
INICIAL 24H 48 H 241 480
100 97.91 100.00 97.91 100.00
100 100.00 102.22 102,32 100.00
100 101.58 100.00 103.17 100.00

Tabla 97. Valores obtenidos de la media del Factor 1, a diferentes condiciones ambientales.

FACTOR 1
TIEMPO TEMPERATURA AMBIENTE REFRIGERACION
2411 99.83 101.13
4811 100,74 100.00

Tabla 98. Intervalo de Confianza de cobalto a dg’/’érenles condiciones ambienlavles. :

INTERVALO DE CONFIANZA ' L
TIEMPO TEMPERATURA AMBIENTE REFRIGERACION
241 . -2.64 a 2.31 2.66'a 4.94
481 -0.98 a 2.47 0.0 a 0.0

" La muestra es estable a temperatura ambiente y en refrigeracion por 24 y 48 horas, ya que los intervalos
de confianza incluyen al valor cero. Ademas como las medias de! Factor I para la temperatura ambiente y

refrigeracidén se encuentran entre 97-103 %, la muestra es estable a estas condiciones.
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CROMO

Estabilidad de la muestra

Tabla 99, % Recobro de Cromo a temperatura ambiente y refrigeracion.
1p

TEMPERATURA AMBIENTE REFRIGERACION

INICIAL 24n asn 24H 48 H
100 100.00 112,50 100.00 100.00
100 . 100.00 11250 100.00 100.00
100 100.00 112,50 100.00 100.00

Tabla 100.  Valores obtenidos de la media del Factor I, a diferentes condiciones ambi

FACTOR 1
TIEMPO TEMPERATURA AMBIENTE REFRIGERACION
2401 100.00 100.00
481 112,50 100.00

hiontnl,

Tabla 101._Intervalo de Confianza de Cromo, a diferentes condiciones
S INTERVALO DE CONFIANZA
TIEMPO TEMPERATURA AMBIENTE REFRIGERACION

4H 0.00 0.00 0.00 0.00

aan 125 12.50 0.00 0.00

La muestra es estable en refrigeracién por 24 y 48 horas, ya que los intervalos de confianza incluyen al
valor cero y la media del Factor I se encuentra entre 97 y 103 %.

En cambio a temperatura ambiente solo es estable por 24 horas ya que por 48 horas el intervalo de
confianza y el Factor I no cumple con especificaciones, es decir no incluye el valor cero en el intervalo de

confianza y la media del Factor I esta fuera del intervalo de 97 - 103 % (112.5 %)
SSTA TS e )
Z ) l,“ ' “,X :;.li ’; .;)'.' ; 1 g /:)'s,.v,._: -
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NIiQUEL

Tabla 102. % Recobro de Niguel a temperatura ambiente y refrigeracion.
REFRIGERACION

TEMPERATURA AMBIENTE

INICIAL 241 48 H 24H 48 H
100.00 100.00 110.00 100.00 100.00
100.00 103.12 106.89 103.12 100.00
101.63 98.33 94.73 100.00 100.00

dia del Factor 1, a diferentes condiciones ambi,

Tabla 103. Valores obtenidos de la

TIEMPO

4n

48H

FACTOR 1
TEMPERATURA AMBIENTE REFRIGERACION
100.48 101.04
100.00

103.87

de Niguel, diferentes condiciones ambientales.

Tabla 104, 1ntefva1¢;:de Conﬁanz&

TIEMPO

INTERVALO DE CONFIANZA
EMPERATURA AMBIENTE

REFRIGERACION

2am o

48N

-3.57°a°345

-7.98 a 14.64

-346 a 4.45

-3.67 a 2.57

La muestra es estable en refrigeracién por 24 y 48 horas, ya que los intervalos de confianza incluyen al

valor cero y la media del Factor I se encuentra entre 97 y 103 %.
En cambio a temperatura ambiente solo es estable por 24 horas ya que por 48 horas a pesar de que en el

intervalo de confianza inbluye el valor cero, la media del Factor I esta fuera del rango indicado (97-103

%)

TESIS CON
FALLA DE ORIGEN
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PLOMO

Estabilidad de la muestra.

Tabla 105. % Recobro de Plomo a temperatura ambiente y refrigeracion.

TEMPERATURA AMBIENTE REFRIGERACION
INICIAL 24H a8 48 481
100.00 103.70 106.66 103.70 100.00
100.00 109.09 107.24 100.00 100.00
100.00 100.74 107.24 99.25 100.00

Tabla 106. Valores obtenidos de la media del Factor I, a diferentes condiciones ambientales.

FACTOR 1
TIEMPFO TEMPERATURA AMBIENTE REFRIGERACION
24 104.51 100.98
481 107.05 100.00

Tabla 107._Intervalo de Confianza de Plomo, a diferentes condiciones ambientales.

INTERVALO DE CONFIANZA
TIEMPO TEMPERATURA AMBIENTE REFRIGERACION
24H -1.19 a 10.21 -2.22a 4.19
481 6.60 a 7.50 0.0

La muestra es estable en refrigeracion por 24 y 48 horas, ya que los intervalos de confianza incluyen al
valor cero y la media del Factor I se encuentra entre 97 y 103 %.
En cambio a temperatura ambiente la muestra no es estable a 24 ni a 48 horas pues el intervalo de
confianza y el Factor | no cumplen con especificaciones, es decir no incluye el valor cero en el intervalo
de confianza y la media del Factor I esta fuera del intervalo de 97 - 103 %.
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RESUMEN DE RESULTADOS.

Tabla 108. Resumen de resultados obtenidos mediante las pruebas de desempeiio.

LINEALIDAD DEL SISTEMA

CRITERIO DE ACEFTACION

DATOS EXPERIMENTALES

CADMIO COBALTO CROMO NIQUEL PLOMO
r> 099 0.999 0.999 0.999 0.999 0.999
P> 098 0.999 0.999 0.999 0.999 0.999
CV.s 150% 1.30% 0.81% 0.48% 1.50 % 0.39%
L.D. pg/mL 0.007 0.028 1.128 0.028 0.029
L.C. ug/mL 0.014 0.057 2.25 0.057 0.059
PRECISION DEL SISTEMA
CV.<s 150% | 0.56% 1.10% 0.00% 1.12% 0.71%
LINEALIDAD DEL METODO
m= 1 0.989 0.986 0.983 0.985 0.985
b ] 0.03 0.02 0.07 0.04 0.02
r> 099 0.999 0.999 0.999 0.998 0.999
2> 098 0.990 0.999 0.998 0.997 0.999
CV.€ 3.0% 1.04% 0.08% 0.84% 1.21% 0.79%
EXACTITUD Y REPETIBILIDAD
Recobro promedio  97-103% 100.00 100.39 100.00 101.11 99.37
CV.s 30% 0.329 0.968 0.000 1.702 0.980
REPRODUCIBILIDAD
Recobro promedio  97.103% 99.96 99.01 100.00 99.77 99.72
CV.s 30% 0.49% 1.03% 0.00% 1.79% 0.83%

Tabla 109. Comparacion de resultados del por ciento de recobro promedio descrito en el procedimiento
052y los datos experimentales.

PROCEDIMIENTO 052 DATOS EXPERIMENTALES
*%PROMEDIO | DESVIACION | COEFICIENTE | %PROMEDIO | DESVIACION | COEFICIENTE
~ #ETAL RECUPERADO | ESTANDAR DE RECUPERADO [ ESTANDAR DE
VARIACION VARIACION
Cadmio 100.80 9.900 9.80 99.99 0.329 0.329
Cobalto 97.60 13.900 14.20 100.39 0.972 0.968
Cromo 96.60 10,800 11,18 100.00 0.000 0.000
Niquel 98.60 10.800 10.40 101.11 1.721 1.702
Plomo 98,70 12,200 12,30 99.37 0.974 0.980
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VII. ANALISIS DE RESULTADOS.

E! laboratorio de prucba tienc como objctivo realizar andlisis de contaminantes quimicos aplicando el
procedimiento 052 de la Norma Oficial Mexicana NOM-010-STPS-1999, con el fin de asegurar que el

- método empleado es realizado por el laboratorio de manera confiable por medio de las pruebas de

desempefio; las cuales son un medio de control de calidad para demostrar que el método analitico
n la determinacién del analito es exacto, preciso y que se puede emplear como un

d‘? rutina.

concentracion, npenura del sht y la altura del quemador.

ino también el Limite de_ Deteccién y Cuantificacién para establecer la concentracién minima

que se obtlenen resultados confiables; obteniendo que la concentracién minima que cuantifica el
o mstrumemo VARIAN-AA 1475 con preclsxén y exactltud para Cadmlo, Cobalto, Cromo, Niquel y Plomo
son: 0.014, 0.057, 2.25, 0.057 y 0.059 pg/mL respectlvamente

Con los resultados obtenidos se determino que el ksis'te_ma 'eé lin‘ealb’y preciso para la cuantificacién de
Cadmio, Cobalto y Niquel en un rango de concentracién de 0.5 a § pug/mL; para Cromo en un rango de
concentracién de 2 a 12 pg/mL y Plomo en un rango de 0.5 a 10 ug/mL, utilizando las condiciones

establecidas en el disefio experimental.

~-Una vez establecidas las condiciones de trabajo y la evaluacion del sistema se realizaron las pruebas de
desempefio del método, demostrando que es lineal, exacto y reproducible de acuerdo a los resultados
obtenidos (tabla 108), ya que se obtuvo un coeficiente de variacidn para la lincalidad del método menor al
3% para todos los metales, con esto se demuestra que los resultados analiticos son proporcionales a la

concentracion de la sustancia dentro del intervalo ya sefialado.
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Para Exactitud y Repetibilidad el coeficiente de variacién fue menor del 3% al igual que para la
reproducibilidad del método, con lo cual se determina que el método analitico tiene concordancia entre el
valor obtenido experimentalmentc y el valor de referencia ya que se obtiene un por ciento de recobro
entre el 99-101 %, ademas también se demuestra que existe concordancia entre los valores obtenidos

cudndo se trabaja bajo las mismas condicioncs. :

~“En cuanto a ln chroducxbxhdad se observa que exlste concordancia entre determinaciones realizadas bajo
kcondlcnones de trabajo d|ferentes, es decnr diferentes analistas y diferentes dias, obteniendo un coeficiente
de variacién menor al 3% ¥y por medlo del an{xhsls de ANDEVA se determino que no existe efecto del
dia y det analista, m interaccién de estos en el anéhsns por lo cual, el método puede ser reproducible con

diferentes analistas y en diferentes dias.

También se evalud la estabilidad de la muestra y se determiné que es estable para Cadmio y Cobalto a
; :tén;ﬁérathra ambiente y en refrigeracién por 24 y 48 horas, ya que los resultados se encuentran dentro del
' crinvérioy de aceptacién, Cromo y Niquel son estables por 24 y 48 horas en refrigeracién, a temperatura
g zambiente sélo por 24 horas, obteniendo intervalos de confianza que incluyen al valor cero y la media del
factor I dentro del rango especificado (97- 100%), en cambio a temperatura ambiente por 48 horas la
muestra no es estable debido a que el por ciento de recobro para Cromo es mayor al 100 por ciento por lo
que no se considera confiable a estas condiciones. Mientras que para Niquel no hay concordancia entre
las determinaciones obteniendo un Factor I mayor al establecido, aunque el intervalo de Confianza
cumple con especificaciones no es confiable porque el por ciento de recobro es variable, indicando que a

estas condiciones el analisis de Niquel no es adecuado.

En cuanto a Plomo la muestra es estable cn refrigeraciéon por 24 y 48 horas, ya que los intervalos de
confianza incluyen al valor cero y la media del Factor I se encuentra entre 97 y 103 %.

En cambio a temperatura ambiente la muestra no es estable a 24 ni a 48 horas pues el intervalo de
confianza y el Factor I no cumplen con especificaciones, es decir no incluye el valor cero en el intervalo

de confianza y la media del Factor I esta fuera del intervalo de 97 - 103 %.
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Al comparar los resultados del por ciento de recobro promedio obtenido experimentalmente con los
resultados reportados cn el Procedimiento 052 (Tabla 109.) se observa que el coeficiente de variacion es
menor ademds el por ciento de recobro es mayor esto indica que el método es confiable y se garantiza

que el andlisis de metales en filtros de aire es representativo.
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VIH. CONCLUSIONES

Mediante las Prucbas de Desempefio y de acuerdo al procedimicnto 052 de la NOM-010-STPS-
1999 para la cuantificacion de Cd, Co, Cr, Ni y Pb en filtros de airc por Absorcién Atémica se
demostré que el método es seguro, confiable, preciso y exacto por lo que puede ser empleado

como procedimiento de rutina.

Se obtuvicron resultados con un coeficiente de variacién menor al del procedimiento 052 y menor
al 3% especificado para métodos espectrofotométricos de esta manera'se comprueba que las

actividades realizadas en el laboratorio de prueba son confiables.

Se cumple satisfactoriamente con las pruebas de deseihbeﬁo,jn que los pardmetros evaluados -

_demostraron que el método es lineal, exacto, precisb,'estab]e y reproducible, ademas asegura que

la determinacion y cuantificacién de Cd, Co,'C’r,'Ni y Pb se realiza con eficiencia durante el
funcionamiento del laboratorio por lo que se puéde estandarizar el procedimiento analitico para -
ser evaluado por la dependencia EMA encargada de vigilar que se cumpla con el reglamernito y

lineamientos de la norma establecida para la acreditacion del Laboratorio,
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ANEXO A
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1. Disefio estadistico.

1. VALIDACION DEL SISTEMA.

1.1, LINEALIDAD DEL SISTEMA.

Criterio de aceptacién:

CV 5 1.5%
r 2 0,99
Z 2z 098

1.1.1.- Tabular los resultados con base al siguiente formato:

_Concentracién de la

solucién patrén (x) - Propiedad medida (y)
ST, S IR Y115 Y125 voes Yin
"X2 Y215 Y225 000 Y200
» Xy Yty Y25 <o Yin

t = numero de diluciones.

n = niimero de replicas.

1.1.2.- Célculos preliminares para coeficiente de cotrelacién y coeficiente de determinacién.

Ix=nX;+x; +..+x)

Zy=yntYatotyutyntyntootymtatyn tyatotyn
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_-1.1.3.- Céleulos finales para el cocficiente de co
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2 =0 (), + () + L+ (1))
Y =y n+yut et Yt YatYat et Yatet Yu Yt e+ Y
Exy =X (Yt Yot Yio) ¥ X (Y F Yt Vo) Fet X (Yu H Yo o+ Vi)

rela ’61(1“(1') )'/‘cbcﬁrc'i‘cnte de determinacién (%).

’ { nt (Zxy) = (£x) (Zy) )2
ey -0t

nt (56 - (20°) {nt (25 - (=9)7)
3. Caleulos preliminares, para el coéﬁci'ente dé variacién,
3.1.- Caleular el siguiente factor para cada punto de la linealidad del sisterna:

F= Propiedad medida  (v) .
Con. de la solucién patrén (x)

Fu=yu/x
Fia= yi/x,
Fin= yin/x
Fu= yu/x
Fo= yo/x,
Fo= yw' X
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3.2.- Calcular la suma de factores, la suma de cuadrados de factores y la media del factor.

ZF =Fyy + Fip + Fin +..+ Fy + Fp + Fin

SR =F, + P+ Py 4ok By + Pl + F,

F- IF/N

Donde : N es él nimero de pAu’mo,s‘ de la ]inz;n!idaa del sistema
3.3.- Célculos finales para el coebﬁ'cv:.i}gnyte de Vgﬁaci&n (CV.).

Desviacién estindar (DE) = N EF( N - 12;

C.V.= (DE/F)* 100
B. Precisidn del sistema.

_ Criterio de aceptacién:

CV.515%
i 1- Tabuiar los resul‘tados.
= YI: )’2:, Y35 ces YN
2’.- Célculos preliminares,
7 E)" =YI +ty2tystat e

zy =f1+y2:+yza+~‘-+yzn

FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA
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 Coeficiente de Variacién: - C,V

G Lumre de
- Unany vez obtemdo los sultndos se reahznn los siguientes célculos:

FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

y=Zy/N

2.1.- Cidlculos finales.

N(N-1)

Desviacién Estandar (DE) fN( Zy?) — (Ey)?

‘ DE/y)‘lOO

para cada cc acién.

‘Los t‘“‘ !

1. calcular Ia med@p'y la desviacién esténdar.
2. Limite de deteccién (L.D.):

L.D.= ( Concentracién del estindar ) X 3 (Desviacién estdndar )
media

3. Limite de cuantificacién (L.C. )

= ( Concentracién del estdndar ) X 6 (Desviacién estdndar )

media .

4. Célculos finales.

L.D. = Es la media de los resultados obtenidos de las dos concentraciones.

LD=LD. + LDc, /2

LCs=LCc + LD/ 2
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1l. VALIDACION DEL METODO
A. Linealidad del método.
Criterio de aceptacién: Cantidad adicionada contra cantidad recuperada.

m=1 2098 Por ciento de recobro: 97 - 103%
b =0 : C.V. £ 3%

1.- Graficar cantidad adicionada vs cantidad recuperada.

Tabular los resultados con base al siguiente formato:

Cantidad adicionada Cantidad recuperada

(x) R ¢ ) K
X115 X129 <0ss X1n Yi1s Y125 ees Yin
X215 X22y ee0s X200 Ya1s Y224 voes Y20
Xe1s Xy oees Xm Yits Y25 00y Yin

t = ndmero de cantidades adicionadas

n = nimero replicas (cantidad recuperada) por cada cantidad adicionada.

Para proceder a los siguientes célculos, es necesario que el niimero de cantidades recuperadas (replicaciones ) de
cada cantidad adicionada, sean equivalentes.

2.- Célculos preliminares.

Zx=xn+tXpt o FxXmtxpFxnt oot Xt oot Xy H Xt ot X

Zy=yn+ynt..tyntyntynt..tymtotyntyotatyn
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B =k X et Xt X+ Xt Kot X Kt X

Ty =yt Yt et it Y Y ot Yotk Ya Yo ot Yo

IXYy =xuyntXgYot..tXaYintXa YatXnyn oot XnYn ot Xa yaF Xaye + ..+ Xm Yin
2.1.- Cél’culos finales,

mE : ntk(’Exx‘ ) - (ﬁxl Zy) . b =__3%y-m(Fx)

ot (e - @ nt
= nt (Exy) - (5x) (En) )2

{nt (Zx) - (Zx)} {nt (Ey7) - (Zy)')
3. Por ciento recuperz;d‘(). o
Calcular el por ciento réc%iber;iqo ( R) 'pgm cada cantidad recuperada, con la siguiente ecuacién:
R=(y /x)*100
A. Tabular los resultados: -
Ry, Rz Ry, oy Ry
B. Célpul;)s prélimiﬁares:
’ZR'=R|. Rz Ry ey Ry -

R =(ZR)/N
sz =R|z, Rzzg Rlzn ey an

172

Desviacién Estdndar (DE) = | N(Zy?)-(Zy)®
N(N-1)
. 97



A. Cilculos finales.

FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARNAGOZA

Coeficiente de variacién: CV.=(DE/R)* 100

B. Exactitud y Repetibilidad al 100%

Criterio de aceptacién:

' Criterio de aceptacidn para métod y especto, Stricos
Exactltud ¥y Repetibilidad
Promedio de recobro en % 97-103 %
Coeficiente de Variacién (C.V.) <3%

1. Tabular los resultados del por ciento recuperado ( R ); con base al siguiente formato:

‘Ri. Ry Rayoiy Ry

2. Chlculos pfé]ihﬁﬁgres:

SR =Ry, Ry Ry, oy Ru.

ZR‘ =‘R11. R4 R ., RY

R =(ZR)/N

1/2
Desviacién Estindar - (DE) = | NEy?) - (Sy)? ] .
N(N-1)

2.1. Coeficiente de variacién,
CV=(DE/R)* 100
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C. Precision ( Reproducibilidad ).,

Criterio de aceptacién:

Coeficiente de variacion total debe cumplir con los siguientes criterios:

Método espectrofotometrico: CV.< 3%

1. Tabular los resultados con base en el siguiente formato:

ANALISTA

DIA 1 2
1 yill, | Y2l
cyl12 7| cv212
oy foyais

2 ;,.ylZl L y221
Ty123 |y

2.Cilculos preliminares.
Y..=ylll +yl12 +y113 +y121 + y122 +y123 + y21| + y212 +y213 + y221 +
y222 +y223

Sy =yl +y U124y 13 +y 2121 +y 2122 +y 2123 +y 211+ y2 212+
y'213 +y 2221+ y*222+y?223

1/2
Desviacién Estdndar (DE) = [ﬂ@ﬂ;{;ﬂf]

N(N-1)

N = Nuimero total de determinaciones ( en este caso especificoes N=12),
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2.1 Calculos finales:
Coeficiente de variacién, CV.=(DE/y ) * 100

Si se requiere establecer las fuentes de variacién del método ( 1a cual no constituye un requisito minimo dentro de

la validacién ), consultar el siguiente inciso.

Ai-Para el cas pnriiéix]ar" ‘del anélisis de - dos analistas en dos diferentes dias y con tres replicaciones cada uno, se

realiza el andlisis de Varianza que se describe a continuacién:

'El mode oﬂhlpotérn‘co que representa este paso cs el siguiente:

ik =

::‘,;l + ul ‘+ ‘5 i + ek@p TESIS CON

FALLA DE ORIGEN
Donde:
Yijk = Elensayo dela sustancia de interés de la k-ésima muestra analizada por

el i-ésimo analista en el j-ésimo d:(a. i

n = Media poblacional del Eﬁéa}il/é‘idé‘id sustancia de interés en la muestra.

ai = Efectodel analistaenel enSSyo‘ (dondei=1..a)
8j(i) = Efecto del‘din‘ anidado en el analista. (dondej=1...d )

ek (ij) = Error del método analitico. (dondek=1,..r)

a = Niimero de analista, Donde a=2
d = Numero de dias. Donde d=2
r = Ntmero de replicas Donde r=3
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1. Tabular los resultados de acuerdo al siguiente formato:
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ANALISTA (i)

DIA (j) 1 2
1 yill Y211
yl12 Y212

y113 Y213

2 y121 y221
y122 y222

y123 223

2. Cilculos preliminares..
A. Calcular lh Squ dc_ l*_‘,s épmbﬁiaéidqes é;lnli;f»ta —dia ( Yij. )

: yIL=yl +y‘11"2’+r‘y115:>5,‘

::{,;;2V.='y_12'1 ¥ y122+y123 :

y21-y2n+ ‘&‘2‘{2‘7{,‘7;’;13, S TESIS CON
‘:}f' y22=y221 + yéiz#yzz; | ; FALLA DE ORIGEN

B, : Caléular la suma para cada analiéta (yi. )

yl.=ylll+yl12+ Y113 + y121 ¥ y122+y123
y2i= y211+ y212+y213 +y221 + y222 +y223
C. Calcular la suma total (y...):

Yo..=yl.+y2.,
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D. Calcular la suma del cuadrado de cada analista en cada dia :

FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

ZIYj. = (y11 . +(y12.) 2 +(y21.) % + (y22.)
E. Calcular las sumas del cuadrado de cada analista en los dos dias.

: Y(Eyiv..’)z=(y1..)’ ‘+(y2..)’

‘ Caﬁfdul;ﬁ{la suma de c%;du dato elevado al cuadrado.
ZEylijk =(yl11 3 -L(yuz)z F(yl13)2 +... + (y221) +(y222 ) +(y223)’ :

G. Calcular la suma de cuadrados del analista ( Sca), efecto del factor énalista,
con la siguiente férmula: ' ‘ : ‘

SCa = Tyi’.. - y..

dr adr

H. Calcular la suma de cuadrados del dia anidado en el analista (scd), con la

Siguiente féormula:

scd = Iyt - Zyi..

r dr

I. Calcular la suma de cuadrados del error (SCe ), con la siguiente formula:

SCe = Iidyijk® - T yij?,

T
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2.2. Cilculos finales:
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A. Con los datos anteriores construir la tabla de andlisis de la Varianza (ANDEVA )

FUENTE DE GRADOS DE SUMA DE MEDIA DE Feal F=0,05

VARIACION LIBERTAD CUADRADOS CUADRADOS

Analista(a) gla=a -1 Sca Mca= SCa Fa=MCa Fgla / Fgld
gla MCd

Dia  (d) gld=(d-1)a scd MCd= SCd Fd=MCd Fgld / Fgle
gld MCe

Ermor (e) gle=(r-1)ad SCe MCe= SCe

’ gle

-F = 0,05" = Los valores de F 0,05 se obtienen de la tabla de F, localizando el cruce del valor de los grados de

libertad (gl ) del numerador horizontalmente y el valor de los grados de libertad del denominador verticalmente,

paraun e = 0,05

Interpretacién de resultados:

Si Fa s Fgla, gld 0,05 El método analitico ES reproducible por los analistas,
Si Fé 2 Fgla, gld 0,05 El método analitico No es reproducible por los analistas.

Si Fd < Fgld, gle 0,05 El método analitico ES reproducible en distintos dfas por

un mismo analista.

Si Fd 2 Fgld, gle 0,05 El método analitico No es reproducible en distintos dias

por un mismo analista.

Si el método no es reproducible por los analistas y / o entre dias para un mismo analista, la variacién en el método

analitico para estos se calcula con las siguientes ecuaciones:

12

Variacién inter-analista: + Mca - MCd ]
rd
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12
Variacion inter-dias: & I:Mg_d - Mg.jg:l
r

para analista

3. REPETIBILIDAD DEL, METODO.
A. Calcular la repetibilidad del método, con la siguiente ecuacién:

Repetibilidad =  # (Ce)"?

. 4. COEFICIENTE DE VARIACION. -

A. Calcular ]‘a media” aritmética total, con Ig siguiente ecuacién:
y= y../n g donde n' = adr

B. Calcular la desviacion esténdar totAl, con Iz; siguignte‘e‘chucién:
e T
n EETyikd (Y )R
oon(n=1)

C. Calcular el coeficiente de variacion total (CV), con base a la siguiente ecuacién:

CV=(S/y) *100

D. Estabilidad de la a analitica.

Criterio de aceptacién: La muestra es estable si el intervalo de confianza (IC) para diferencia de la media de la
muestra con respecto a la media del analisis inicial incluye el valor de cero y/o la magnitud del efecto no exceda el
porcentaje.

Quimicos y espectrofotométricos + 3%
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L. Tabular los resultados con base al siguiente formato y calcular los resultados indicados:

FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

Condicién/Tiempo
1 2 m
Y1 y4 y7 Va2
Y2 y5 y8 Yo

Y3 ; y6 y9 Ya

2. Célculos preliminares para el intervalo de confianza: -

“VARIANZA: So o "' 8 ... 8 S

VARIANZA PONDERADA:
2 T : ‘ 2 2 - 2

Sphy =  2Sp 4 28n e » Sp; - 2S, + 28,
2(c 1) : - 2(c*1)
; s .

Sp’m = 2S¢ + 28,

2(C*1)

2.1 Célculos finales para el imér&ald de confianza:

Para cada condicién X ti}e‘r‘npoi';

IC=(Y; -Yo) £ ' x Fp.’(z'/'s)

t*=valordelatde Dﬁnnett con ¢ comparaciones y 2 (¢ * 1) grados de libertad y probabilidad acumulada de
0975.
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3. Célculos preliminares para el coeficiente de variacién:
Para cada condicién / tiempo / muestra calcular el factor ( I) con la siguiente formula:

FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

( andlisis muestra / condicién / tiempo ) 1
I = * 100

(andlisis inicial )

h=Ye /Y100 "Isv-—'-‘\",i"/, v, _1,0'01 ,
Li= Ys / Ya* 100 L I7=Yz/ \4(',} 100
Iy=Ys /:Y;‘ 100 s ‘;.=" Y.’,"'/v Y,>‘ 100
"1,= Y, / Q.* 100 o = Y./ Y,'; 100

Is= Ys / Y2*100

Para cada condicién I fiembé éélculsi; la ri;edia“dél féctér( 1) 7c40n 15 sig‘qiente_ formula: ’

I= I (condicién/ tiempo ) /-N.

Donde: . N = nimero 'de muestras por cada ébndiéién /tiempo

h= L+h+Li L o= L+l o+l
3 , 3
Ii= I;+1g +1g
3

Criterio de aceptacién:
La media del factor (1) para cada condicién / tiempo deberd cumplir con el siguiente criterio:

Método Valorde I
Quimicos y
Espectrofotométrico 97-103 %
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UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA.

PAGINA:
1DE20

SISTEMA DE CALIDAD

VERSION DEL PRO: 000

FECHA DE EMISION:

PROCEDIMIENTO PARA LA CUANTIFICACION DE Cd, Co, Cr,Niy Pb

LABORATORIO:
ESPECTROSCOPIA 1+-AGOSTO-2008
TIULO: REVISTONT

I OBJETIVO.

052.

Este procedimiento establece el método de espectrofotometria de absorcion
atémica, para la determinacién de Cd, Co, Cr, Ni y Pb en aire, basado en el procedimiento

II. ALCANCE. Elpresente procedimiento es aplicable en muestras de aire ambiental.

La técnica de espectrofotometria se aplica para las concentraciones de Cd, Ni y Co
inferiores de 5 ug/mkL; para Pb es aplicable para concentraciones inferiores de 10 pg/mL y

para Cr es aplicable para concentraciones menores de 12 pg/mL. Para concentraciones

IIL.

y la aplicacidn del procedimiento.

IV. INTRODUCCION:

mayores, deberdn realizarse las diluciones correspondientes.

RESPONSABILIDAD. Es responsabilidad del analista encargado de la cuantificacién de
la muestra, aplicar correctamente este procedimiento.

Es responsabilidad del jefe del laboratorio, verificar la correcta ejecucién del método analitico

Las pruebas de desempeiio se realizan con el propésito de reducir el riesgo de error inherente
y tener resultados precisos y exactos de cualquier método analitico que se evalué. Los
procedimientos normalizados de operacién son elementos necesarios para llevar acabo de

manera reproducible una operacién (Diario Oficial 1998, Pardave 1993; Comité 1994).

ELABORO:

ELIZABETH TORRES LOPEZ
ANALISTA

REVISO: APROBO: AUTORIZO:
M.C. LOURDES CASTILLOG.
GALDINA BALTAZAR CRUZ MC. LOURDES CASTILLO G.
ANALISTA JEFE DEL LABORATORIO JEFE DEL LABORATORIO

FECHA? 14 - AGOSTO - 2001

FECHA: 14 - AGOSTO - 2001

FECHA: 14 - AGOSTO - 2001

FECHA: 14- AGOSTO - 2001
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UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA.

PAGINA:
2 DE20

SISTEMA DE CALIDAD

VERSION BEL PNO: 000

LABORATORIO:

ESPECTROSCOPIA

FECHA DE EMISION:
14-AGOSTO-2001

TITULO:

PROCEDIMIENTO PARA LA CUANTIFICACION DE Cd, Co, Cr, Niy Pb

REVISION:

1.- Principio de)l método

refraccidn de campos de energia (fotones).

V. PROCEDIMIENTO 052: DETERMINACION DE METALES- METODO DE
ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION ATOMICA.

LI La espectrofotometria de Absorcién Atémica (E. A. A.): Es un estudio del espectro de la luz a
partir de los campos inducidos por las particulas subatémicas, es decir al momento del
desprendimiento de un haz de luz se llega a la descomposicion de la misma por la accién de la

1.2 Este procedimiento describe un método general para la recoleccion, disolucién y determinacion
de las trazas de metales en el aire del medio ambiente laboral. Las muestras se recolectan en filtros
de membrana y se tratan con dcido nitrico para quemar la matriz orgénica y para disolver los
. metales presentes en la muestra. El anélisis se realiza subsecuentemente por Espectrofotometria de
Absorcién Atémica (EAA).

ELABORO:

ELIZABETH TORRES LOPEZ
ANALISTA

REVISO:

APROBO:

AUTORIZO:

GALDINA BALTAZAR CRUZ
ANALISTA

M.C. LOURDES CASTILLO G.
JEFE DEL LABORATORIO

M.C. LOURDES CASTILLO G.
JEFE DEL LABORATORIO

FECHA: 14 - AGOSTO - 2001

FECHA: 14 - AGOSTO - 2001

FEC1IA: 14 - AGOSTO - 2001

FECHA: 14 - AGOSTO -~ 2001
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PAGINA:

UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO TDE 20

FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA.
SISTEMA DE CALIDAD VERSION DEL PNO: 600
FECHA DE EMISIBN:

LABORATORIO:
ESPECTROSCOP{A 14AGOSTO-2001
TITULO: REVISION:

PROCEDIMIENTO PARA LA CUANTIFICACION DE Cd, Co, Cr,Niy Pb

2. lntervalo y sensibilidad.

s La scns1bxlldnd cl limite de deteccién y el intervalo de trabajo éptimo para cada metal se danen la
u\b]a 2, La ‘sensibilidad se define como la concentracién de un elemento dado a la cual absorbers el
1% de la radmclén incidente (0.0044 unidades de absorbancia) cuando es aspirado en la flama. El

; llm ¢ de deteccin se define como la concentracion de un elemento dado el cual produce una seiial

equ:vulente a dos veces Ia desviacién estindar de la sefial del blanco para soluciones acuosas. Los
valorcs del blanco y de los limites de deteccidén para muestras reales pueden ser mayores que las
-dadasen la tabla 2 ya que los blancos resultantes de los reactivos y del material del filtro no han sido
tomados en cuenta. El intervalo de trabajo para una precisién analitica mejor del 3% se define como

: aq\;ellns concéntraciones las cuales absorben mas del 10% de la radiacién incidente y estin en la
. regién lineal de la curva de calibracién. Los valores de sensibilidad y de los limites de deteccién

varian mucho de instrumento a instrumento.
3. Precisién y exactitud
3.1 La desviacién esténdar relativa de las mediciones analiticas es aproximadamente del 3% cuando

las mediciones se hacen en los intervalos que aparecen en la tabla I. la desviacién estandar relativa

total serd mayor que este valor debido a errores asociados con los pasos de recoleccién y preparacion

de muestras.
ELABORO: REVISO: APROBO: AUTORIZO:
MC. LOURDES CASTILLOG. P ——
ELIZABETH TORRES LOPEZ GALDINA BALTAZAR CRUZ M.C. LOURDES CASTILLO G.
ANALISTA ANALISTA JEFE DEL LABORATORIO JEFE DEL LABORATORI
FECHA! 14 - AGOSTO - 2001 FECHA: 14 - AGOSTO - 2001 FECIIA: 14- AGOSTO - 2001 FECIHA: 14- AGOSTO - 2001
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UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA.

PAGINA:
4DE20

VERSION DEL PNO: 000

SISTEMA DE CALIDAD

LABORATORIO:

ESPECTROSCOPIA

FECIIA DE EMISION:
14AGOSTO-2001

TITULO:

PROCEDIMIENTO PARA LA CUANTIFICACION DE Cd, Co, Cr,Niy Pb

REVISION:
[

3.2 Basindose cn pruebas realizadas usando filtros cargados a tres niveles de concentracién con
una gencracion de aerosoles dindmica y un sistema de muestreo, se obtuvo que el porcentaje

promedio recuperado y la desviacién estandar para metales representativos es de:

ELIZABETH TORRES LOPEZ
ANALISTA

Metal % Promedio Desviacién Estidndar
Recuperado
Cd 100.8 + 9.9
Co 97.6 + 139
Cr 96.6 + 10.8
Ni 98.6 + 103
Pb 98.7 + 122
ELABORO: REVISO: APROBO: AUTORIZO:

M.C. LOURDES CASTILLO G.

GALDINA BALTAZAR CRUZ
ANALISTA JEFE DEL LABORATORIO

M.C. LOURDES CASTILLO G.
JEFE DEL LABORATORIO

FECHA: 14 - AGOSTO - 2001

FECIIA: 14 - AGOSTO - 2001 FECHA: 14 - AGOSTO - 2001

FECHA: 14- AGOSTO - 2001
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UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA.

PAGINA:
SDE20

SISTEMA DE CALIDAD

VERSION DEL PNO: 000

LABORATORIO:

FECHA DE EMISION:

ESPECTROSCOPiA 14-AGOSTO 2001

TITULO:
PROCEDIMIENTO PARA LA CUANTIFICACION DE Cd, Co, Cr,Niy Pb

REVISION:
o

4. Interferencias

4.1 En la espectrofotometria de absorciéri atémica, la existencia de interferencias es menos frecuente
que en cualquier otro método de determinacién analitica. Sin embargo, pueden existir interferencias,

y cuando se encuentren pueden corregirse como se indica en las secciones siguientes

Los métodos de adici6n patrén y los datos para correccién y monitoreo son usados para identificar la
presencia de problemas de interferencias. La matriz de las muestras y estindares se ajustan tanto

como sea posible para minimizar los problemas de interferencia que pudieran presentarse.

4.1.1 Se puede presentar una absorcién obscura o una absorcién no especifica de las particulas
producidas en la flama las cuales pueden dispersar la radiacién incidente causando una sefial
aparente de absorcidn. Se puede encontrar problemas de dispersion de la luz cuando se analiza
soluciones con alto contenido de sales. Los problemas de dispersion de la luz son mas severos
cuando las mediciones se hacen a bajas longitudes de onda (por ejemplo abajo de 250 nm). La
absorcion obscura puede también ocurrir como el resultado de la formacién de varias especies

moleculares que pueden absorber luz.

ELABORO:

ELIZABETH TORRES LOPEZ
ANALISTA

REVISO: APROBO: AUTORIZO:
M.C. LOURDES CASTILLO G.
GALDINA BALTAZAR CRUZ MC. LOURDES CASTILLO G.
ANALISTA JEFE DEL LABORATORIO JEFE DEL LABORATORIO

FECHA: 14 - AGOSTO - 2001

FECHA: 14 - AGOSTO - 2001

FECHA: 14 - AGOSTO - 200t

FECHA: 14 - AGOSTO - 2001
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UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO PAGINA
FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA. sDEI
SISTEMA DE CALIDAD VERSION DEL PNO: 000 |
LABORATORIO: FECHA DE EMISION: |
ESPECTROSCOPIA 1+-AGOSTO-3001
TITULO: T REVISION:
PROCEDIMIENTO PARA LA CUANTIFICACION DE Cd, Co, Cr, Niy Pb °

4.1.2 Las interferencias del espectro se reficren a aquellas interferencias que ocurren como resultado
de un dtomo diferente del medio que se estd midiendo y que absorbe una porcién de radiacién
incidente. Estas interferencias son extremadamente raras en la absorcién atémica. En tales casos las
lamparas de multi-elemcntos de catodo hueco no deben usarse, o ¢l uso de ranuras mis estrechas del

espectro o longitudes de ondas alternas deben ser usadas para solucionar el problema.

4.1.3 Las interferencias de ionizacién pueden presentarse cuando se mide un dtomo ficilmente
ionizable. El grado en el cual se ionizan los tomos es dependiente de la concentracién atémica y de
la presencia de otros dtomos en la muestra que también se ionizan facilmente, Las interferencias por
ionizacién pueden controlarse adicionando a la muestra una alta concentracién de otro elemento
facilmente ionizable que amortiguara la concentracion del electrén en la flama. Generalmente
1000 a 2000/mL de una sal de metales alcalinos (K, Na y Cs) se agregan a la muestra y a las

soluciones estandar.

4.1.4 Las interferencias quimicas ocurren en la espectrofotometria de absorcion atémica cuando las
especies presentes en la muestra causan variaciones en el grado en el cual los dtomos se forman en la
flama, Dichas interferencias pueden corregirse controlando la matriz estindar y la matriz de muestra,

usando el método de adiciones estdndar o usando la flama a alta temperatura.
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4.1.5 Las interferencias fisicas pueden presentarse si las propiedades fisicas de la muestra varian
significativamente. Cambios en la viscosidad y en la tensién superficial, pueden afectar la velocidad
con que se aspira la muestra y causar resultados erréneos. La dilucién de la muestra y/o el método de
adiciones estindar se usan para corregir este tipo de interferencias. Altas concentracioncs de silicato
en la muestra pueden causar problemas de aspiracién. Si existen grandes cantidades de silicato que
se puedan extraer de las muestras, sin importar qué elementos van a ser medidos, deben mantenerse
las muestras en reposo durante varias horas y centrifugarlas posteriormente para quitar el silicato

presente.

4.2 Este procedimiento describe un método generalizado para la mayoria de las muestras que son de
interés. Existen, sin embargo algunas formas relativamente raras de las sustancias quimicas
contenidas en la tabla 1 que no podrén ser disueltas al usar este procedimiento. Si se trabaja con
algunas de estas formas de las sustancias, los resultados obtenidos usando este procedimiento deben
compararse con los obtenidos usando un procedimiento de disolucién apropiado. Alternativamente
pueden compararse los resultados con valores obtenidos al usar una técnica de no destruccion en la

que no se requiere disolver la muestra (ejemplo: Fluorescencia con rayos x, analisis por activacién).
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5. Ventajas y desventajas

5.1 Ventajas. La sensibilidad es adecuada para todos los métodos de los metales contenidos en las

muestras de aire con un volumen adecuado de aire muestreado.

5.2 Desventajas. Se necesitan aproximadamente 2 mililitros de solucién para la determinacién de
cada metal, También, los limites de deteccién necesarios de pequefias cantidades de muestra a

- analizar o la réplica del anélisis de varios elementos por muestra.

6. Instrumentacién y equipo

6.1. Equipo de muestreo. La unidad de muestreo para la recoleccién de muestras personales de aire

tiene los componentes siguientes:

6.1:1, La unidad de filtrado consiste, en un filtro (6.2) cartucho apropiado de portafiltros, un
portafiltros de 2 o 3 piezas (milipore o equivalente)

..6.2. Filtro dg membrana de éster de celulosa, 0.9 micrémetros de tamafio de poro, 37 mm (milipore

tipo AA o equivalente),
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6.3. Material de vidrio (borosilicato) Antes de usarse, todo el material de vidrio debe ser limpiado
con 4cido nitrico 1:1 y enjuagarse varias veces con agua destilada.

6.3.1. Vaso de precipitado de 125 mL con vidrio de reloj.

6.3.2, Matraces volumétricos de 10 mL

6.3.3. Matraces volumétricos de 25 mL

6.3.4. Matraces volumétricos de 50 mL

6.3.5. Matraces volumétricos de 100 mL

6.3.6. Matraces volumétricosde 1 L

6.3.7. Botellas de polietileno de 125 mL

6.3.8. El material de vidrio adicional como pipetas graduadas o volumétricas de diferentes tamaiios
se requerira dependiendo del elemento a ser determinado y de las diluciones requeridas para tener las

concentraciones de muestra por arriba del limite de deteccién y en el intervalo de respuesta lineal.
6.4. Parrilla calefactora (adecuada para operar a 165 °C).

6.5. Equipo para ¢l anélisis.

6.5.1. Espectrofotémetro de absorcion atémica con cabeza de quemadores para flamas aire-acetileno
y oxido nitroso -acetileno.

6.5.2, Lamparas: de cétodo hueco.
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6.5.3. Reguladores de 2 etapas de aire, acetileno y éxido nitroso.

6.5.4. Resistencia calefactora y redstato para el regulador de 6xido nitroso (para la segunda etapa el
regulador y la manguera de conexién para el instrumento deben de calentarse aproximadamente a 60
°C para prevenir el congelamiento)

6.6. Suministros

6.6.1. Gas acetileno (cilindro) de un grado especificado por el fabricante del instrumento empleado.

Reemplace el cilindro cuand¢ 1a presién se encuentre por debajo de los 100 psi.

6.6.2. gas de 6xido nitroso (qil(ndﬁéo)

6.6.3. suministro de aire con un minimo de presién de 40 psi filtrado para remover aceite y agua.

7. Reactivos.

7.1. Pureza. Reactivos Quimicos grado analitico ACS (American chemical Standard) o su
equivalente deben ser usados en todas las pruebas. Con respecto al agua debe ser bidestilada o
equivalente. Tener cuidado con la seleccién de reactivos y seguir esencialmente las precauciones que
se mencionan cuando se van a obtener valores bajos del blanco.

1.2, Acido nitrico concentrado (56% - 71 %), redestilado, con gravedad especifica de 1.42.

ELABORO: REVISO: APROBO:; AUTORIZO:
M.C. LOURDES CASTILLO G.
GALDINA BALTAZAR CRUZ M.C. LOURDES CASTILLO G.
ELIZABETH TORRES LOPEZ ANALISTA JEFE DEL LABORATORIO JEFE DEL LABORATORIO

FECHNA: 14 - AGOSTO - 2001

FECHA: 14 - AGOSTO - 2001

FECHA: 14 - AGOSTO - 2001

FECHA: 14 - AGOSTO - 2001

117



FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA

PAGINA:
11 DE 20

UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA.

SISTEMA DE CALIDAD

LABORATORIO;
ESPECTROSCOPIA 1e-aGosTO-2001
TITULO: REVISION:

PROCEDIMIENTO PARA LA CUANTIFICACION DE Cd, Co, Cr, Niy Pb

7.3. Acido nitrico al 10%.

7.4. Las cantidades de disolucién estindar base (1000pug/mL) para cada metal en la tabla 1, deben
estar preparadas comercialmente o siguiendo las recomendaciones de los fabricantes de los

instrumentos a usar.

7.5. Nitrato de lantano hexahidratado (La(NO3), 6 H,0)
7.6. Nitrato de cesio (CsNO;)

8. Procedimiento

8.1. Limpieza del equipo. Antes de comenzar a utilizar el material de vidrio se debe limpiar con una
solucién de HNO; 1:1 enjuagarse varias veces con agua destilada y secar, si persiste algtin residuo
quimico muy dificil de limpiar, lavar con una solucién saturada de dicromato de sodio preparada con
dcido sulfurico concentrado.

Nota: no usar esta solucién para el andlisis con cromo, utilizar potasa alcohdlica, enjuagar
perfectamente con agua tibia de la llave y posteriormente con agua desionizada, en este orden y
después secar.

8.1.2. Una vez utilizado todo el material de vidrio se remoja en una solucién con detergente neutro
pars quitar los residuos quimicos y grasos.

8.2. Coleccidn y envio de muestras.
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Las particulas de materia en el ambicnte, los polvos'y humos industriales se muestrean con

filtros de membrana de celulosa.

8.2.2. an el mucstreo personal, se usan portaﬁltros d: 37 mm de diérhctro.

8. 2 3. Después de que se hn completado la recolecclén de muestras, tape los extremos abiertos del
e cartucho dc portaﬁltros Y reallcc la prepamcxén de las muestras ( el andlisis ). Deben de evitarse las
: pérdxdas de la mucstra debldas a la sobrecarga (>2 miligramos)

8. 2 4 Las mueslms del porta f ltros deben se]larse en portafiltros de pldstico individuales para su

: posterior almacenamiento y envio,
8.3, Preparaciones de la muestras.

8.3.1. Las muestras y los blancos (un minimo de un filtro de blanco por cada 10 filtros de muestra)
son transferidos a un vaso de precipitado se cubre con un vidrio de reloj y se calienta en una parrilla
a 165 °C dentro de una campana de extraccién hasta que se disuelva la muestra y se produzea la
solucién ligeramente amarilla. Sin embargo, adiciones subsecuentes de HNO; pueden necesitarse
para completar la digestién y destruccion de altas concentraciones de material organico y bajo estas

condiciones, se necesitaran tiempos de digestién mayores.
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Una vez que se ha completado la digestion, como lo indica la solucién clara en el vaso de precipitado
se quita el vidrio de reloj y se enjuaga con HNO; al 10 % dejando caer el lavado dentro del vaso de
I ’ precipitado que contiene la muestra. Los vasos de precipitado se colectan entonces en un bafio de

vapor a 100 °C y se deja a sequedad.

"8.3.2. Una vez que la muestra estd seca, enjuague las paredes del vaso de precipitado con 3 a 5 mL
"de HNO; al 10% y caliente a 100 °C durante 5 minutos para solubilizar los residuos. Esta solucién es
transferida‘ cuantitativamente con HNO, al 10 % a un matraz volumétrico de capacidad adecuada
para las concentraciones de los metales.
Si para alguno de los elementos que se estdn determinando se necesita usar la solucion
amortiguadora ionizante, se agregan 0.2 mL de cesio a una concentracién de 50 mg/mL al matraz
volumétrico y si para algunos de los elementos que se estin determinando se necesita usar el agente
liberante, se agregan 0.2 mL de lantano con una concentracién de 50mg /mL al matraz volumétrico.

Las muestras se diluyen posteriormente en volumen con HNO;al 10 %.

8.3.3. La soluci6én de las muestras puede ser directamente analizada para un elemento de muy baja
concentracién en la muestra. Las alicuotas de esta solucion pueden diluirse a un volumen apropiado
para los otros elementos de interés presentes en la muestra a altas concentraciones, (se requieren
aproximadamente 2 mL de solucién para cada elemento que va a ser analizado). El factor de dilucién
dependera de la concentracion de los elementos en la muestra que van a ser determinados por este
procedimiento,
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8.4. Anilisis de las muestras.
8.4.1. Mantenga los instrumentos operando a condiciones normales como lo recomienda el
fabricante. Los instrumentos deben colocarse a la méxima intensidad de radiaci6n para la longitud

de onda dada para cada elemento en la tabla 1.

8.4.2. Las soluciones estdndar deben semejarse a la matriz tanto como sea posible y deben de
correrse por duplicado. Las soluciones estindares de trabajo, preparadas diariamente, son aspiradas
en la flama registrando su absorbancia. Prepare una curva de calibracién como se describe en la
seccién 9. 2.3 (todos los productos de combustién de la flama de absorcién atémica deben quitarse

por exhaustién a través del uso de un buen sistema de separacién de ventilacién por flama).

8.4.3. Cada filtro de blanco debe manejarse y hacerse pasar por el mismo procedimiento cada vez

que las muestras son analizadas.

.

8.4.4. Aspirar directamente las muestras diluidas apropiadas dentro del instrumento y registra la
absorbancia para la comparacién con estindares. La absorbancia debe estar arriba del intervalo de
calibracién. Aspire agua entre cada muestra. Un intervalo medio del estindar debe de aspirarse con
la suficiente frecuencia (por ejemplo uno cada 5 muestras) para asegurar la exactitud de la
determinacion de la muestra. Hasta donde sea posible todas las determinaciones deben basarse en

analisis con réplica,
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;" afio.

9, Estandares y calibracién.

abtener la concentracién recomendada.

b 9.2, Solucién Estandares de los Metales.

9.1, supresores de la ionizacién y de las interferencias quimicas.
9.1.1. Solucién de lantano (50 mg/mL) disolver 156.32 g de nitrato de lantano ((LaNO;); 6H,0) en
HNO; al 2% (V/V) Diluir a volumen en un matraz volumétrico de 1 litro con HNO; al 2% (V/V). Si

Lo se nlniacenaq dentro de una botella de polietileno la solucién permanece estable por lo menos un

:OTAS' Se puede utilizar una sal alternativa de lantano que cumpla con estas caracteristicas para

: 9.1.2. " Solucién de Cesio (50 mg/mL) disolver 73.4 g de nitrato de cesio (CsNO,) en agua destilada.
" Diluir a volumen con agua destilada en un matraz volumétrico de 1 litro. Si se almacena dentro de

una botella de polietileno la solucién permanece estable durante por lo menos un afio.

9.2.1. Estandares diluidos (100 microgramos/mL). Pipetear 10 mL de HNO; y diluir a volumen con

. agua destilada.
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9.2.2, Estandares de Trabajo. Se preparan estindares de trabajo para cada metal de interés por
dilucién de los estandares diluido en 9.2.1 o de los estdndares de la cantidad sobrante en 8.3 de tal
manera que la concentracién final del icido sea la misma para las muestras y los estdndares (por
ejemplo en la mayoria de los casos HNO; al 10% V/V) Se agrega lantano o cesio a las muestras y
estdndares, de tal forma que la concentraci6n final sea de 1000 microgramos de La o Cs /mL. Las
concentraciones de los estindares de trabajo deben de cubrir el intervalo para el metal de interés.

Prepare éstas soluciones diariamente.

9.2.3, Las soluciones estindares se aspiran a la flama y se registra su absorbancia (o concentracién).
Si el instrumento usado registra transmitancia, estos valores deben ser convertidos en absorbancia.
Se elabora una curva de calibracién graficando unidades de absorbancia contra la concentracién del
metal, La mejor curva (calculada por el método de los minimos cuadrados o regresién lineal) se
ajusta a los datos de los puntos. Esta linea o la ecuacién describiendo la linea se usa para
obtener la concentracién del metal en las muestras que se analizan.

9.24, Para asegurar que el procedimiento de preparaciéon se sigue adecuadamente, filtros de
membrana se adicionan con cantidades conocidas de los elementos que van a ser determinados al
afadir cantidades apropiadas de los estindares descritos y se les hace pasar a través del proceso
descrito. Se determina la cantidad de metal y se calcula el por ciento de recuperacion. Estas pruebas
darén datos de precisién y recuperacion para el procedimiento conforme se realiza en el laboratorio

para los compuestos solubles de los elementos que van a ser determinados.
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9.2,5. Andlisis por el método de adiciones estindares. Para checar las interferencias, las muestras
son inicial y periédicamente analizadas por el método de adiciones estindares y los resultados son

comparados con aquellos obtenidos por la determinaci6n analitica convencional.

~"Pa|;x_"1 _csvte‘mé‘lod‘o, 1a_muestra se divide en tres alicuotas de 2 mL cada una. Se afiade a una de las

vﬂl’iél‘lbtaé una cantidad de metal aproximadamente igual a la de la muestra.

A otm de las alicuotas se le agrega dos veces esta cantidad, (las adiciones se pueden realizar por la
té'gl:hicg'_; de micropipeteado de manera que el volumen no exceda el 1% del volumen original de la
. alicuota, ejemplo 10 pL y 20 pL afiadidos a la alicuota de 2 ml).

Se analizan las soluciones y se leen las absorbancias graficindolas contra el metal afiadido a la
muestra original. La linea obtenida de la grafica se extrapola a una absorbancia de cero y la
intersecci6n con el eje de la concentracién se toma como la cantidad de metal en la muestra original
en 9.2, si el resultado de esta determinacién no concuerda con el 10 % de los valores obtenidos con
el procedimiento en 9.2.3 se indica la presencia de una interferencia y deben utilizarse las técnicas de

adici6n estindar para el anélisis de muestra.
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] M.C. LOURDES CASTILLO G.
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VL SISTEMA DE REGISTRO.
Sec mantendrin los siguientes registros:

El formato de registro del anélisis, debe contener los siguientes datos: ( ver anexoI)

- Nimero de anélisis.

- Fecha del anilisis.

- ldentificaci6n de la muestra.

- Nombre y firma de quien realizé el anlisis.

- Nombre y firma de quien supervis6 el anélisis,

VII. Modificaciones del procedimiento.

El formato de registro para modificaciones del procedimiento deberd contener el nimero de

revision, el cual se le dard un niimero consecutivo a partir de la primera revisién que es 001 y asi
sucesivamente.

FORMATO. ( ver anexoII)

NOTA: En la versién el 000 significa original para todos los formatos.
En la revisién el 0 significa el nimero de cambios.

REFERENCIA: Walter L, Elaboraci6én de un manual de calidad. Pharma News. 1993; 4: 32 -
43,24 -25,16 - 19y 26 —28.
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ANEXO. 1
UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
b FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA.
SISTEMA DE CALIDAD VERSION:
TITULO: FECHA DE ELABORACION:
PROCEDIMIENTO PARA LA CUANTIFICACION DECd,Co, Cr,Nly Pb DIA - MES. ANO
VY ——
REGISTRO DE ANALISIS

No. DE FECHA IDENTI FICACIaN ACEPTACION i NOMBRE Y FIRMA NOMBRE Y FIRMA

ANALISIS DE LA MUESTRA RECHAZO DEL ANALISTA DEL SUPERVISOR

ELABORO: REVISO: APROBO: AUTORIZO:

FECHA: FECHA: FECHA: FECHA:
ELABORO: REVISO: APROBO: AUTORIZO:

GALDINA BALTAZAR CRUZ M.C. LOURDES CASTILLO G. C. 3
i e ErESETORORNENS” | M GBS
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PAGINA:
20 DE 20

VERSION DEL PNO: 600

SISTEMA DE CALIDAD

FECHA DE EMISION:

LABORATORIO:

ESPECTROSCOPIA

14-AGOSTO-2001

REVISION;

TITULO:

PROCEDIMIENTO PARA LA CUANTIFICACION DE Cd, Co, Cr, Niy Pb

ANEXO. 11
UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA.
SISTEMA DE CALIDAD VERSION:
TITULO: FECHA DE ELABORACION:
PROCEDIMIENTO PARA LA CUANTIFICACION DE Cd, Co, Cr, Niy Pb DIA - MES - ARO
REVISION: 0
FORMATO DE REGISTRO PARA LAS MODIFICACIONES DEL PROCEDIMIENTO
No.DE FECHA DE FECHA DE SIGUIENTE MODIFICACIONES APROBO:
REVISION REVISION REVISION REALIZADAS NOMBRE, FIRMA Y
PUESTO/AREA
ELABORO: REVISO: APROBO: AUTORIZO:
FECHA: FECHA: FECHA: FECHA:
ELABORO: REVISO: APROBO: AUTORIZO:
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