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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 pruebas de desempeño para la cuantificación de Cd, Co, Cr, Ni y Cr por espectrofotometria 

de absorción atómica de acuerdo al procedimiento 052 de la NOM - 010 - STPS - 1999, evaluando la 

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

Los resultados obtenidos permiten asegurar que éstos parámetros 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 acreditación del laboratorio, con la finalidad que pueda fungir como laboratorio 

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

En años recientes lns investigucioncs sobre los metules pesados hnn sido motivo de gran interés 

debido n la presencia de éstos en los alimentos, ugua y uirc principalmente. 

Los metales son de uso extenso en In industria, entre los más importantes están: cadmio, plomo, 

cromo, cobalto, níquel, cobre, mercurio, estaño, vanadio, molibdeno y manganeso; los cuales por 

ser estables se encuentran en sitios de trubnjo y en el ambiente en general, dado que la renctividnd 

biológica de los metales por acumulación en órganos y tejidos selectivos originan toxicidad 

crónica; es necesario una atención meticulosa del personal en el sitio de trabajo para reducir la 

exposición prolongada y prevenir los efectos nocivos pnrn In salud. 

Los metales son sustancias importantes desde el 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 pueden perjudicar la salud humana y 

trastornar el equilibrio de los sistemas nmbientnlcs si se permite que alcancen una concentración 

excesiva en el aire, agua, sucio o alimentos (Vega, 1990; Joseph, 1993). 

En In actualidad el uso intenso de sustancias químicas en la industria farmacéutica, química, 

metalúrgica y ngrlcola, entre otras han aumentado los niveles de contaminación, debido a esto es 

necesario garantizar la salud del trabajador, su rendimiento laboral y por ende la productividad. 

La verificación y diagnóstico de 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, es decir, seguridad, higiene, ecología, protección civil y salud de los 

trabajadores. El objetivo principal de los programas de higiene en el trabajo es In prevención de 

los efectos nocivos n la salud de los trabajadores expuestos a agentes químicos en el ambiente 

laboral (Waldcmer, 1992). 
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Uno de los medios más importantes es el establecimiento de límites permisibles del agente 

qu1m1co en aire del ambiente de trabajo, es decir, determinar el nivel en el cual un agente 

químico no causa efectos adversos sobre la salud durante la vida del trabajador. 

En México la Dirección General de Seguridad e Higiene en el Trabajo junto con la Secretarla de 

Salud y Previsión Social se encargan de verificar el cumplimiento de las Normas Oficiales 

Mexicanas especificas para ambiente laboral, tal es el. caso de la NOM-OIO-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 qulmicas capaces de generar 

· conÍamin~ciÓn en el medio ambiente laboral, seilala las obligaciones del patrón y trabajador 

además;cÍe indl~ar los límites máximos permisibles de exposición para sustancias químicas en los 

cent.ros de trabajo (NOM-010-STPS-1999). 

Algunos trabajadores nunca les preocupa el aire que respiran, sin embargo, es uno de los factores 

más importantes del medio ambiente de trabajo el cual puede ser de muy mala calidad y como 

consecuencia un vehlculo para la difusión (humo o vapores) de ciertas sustancias qulmicas 

nocivas o peligrosas. Por consecuencia, la pureza del aire es un requisito primordial y es 

indispensable que las técnicas de análisis que se realizan al aire sean adecuadas, además 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 desempeño para la cuantificación de sustancias químicas 

y asegurar que se realicen con eficiencia durante el funcionamiento del laboratorio (Waldemer, 

1992). 

En el presente trabajo se realizaron las pruebas de desempeilo para la cuantificación de Cd, Co, 

Cr, NI y Pb en ambiente laboral por Espectrofotometrla de Absorción Atómica de acuerdo al 

procedimiento 052 de la NOM-OIO-STPS-1999, con el fin de asegurar que el método de análisis 

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

J. A111bie11te Lt1boral. 

La contaminación ambiental es un fenómeno que ha estado presente desde el origen de la vida 

humana provocando cambios y daños a los valores naturales, sociales y culturales, alterando de 

manera alarmante aire, agua y tierra. Anteriormente la naturaleza tenía un poder regenerativo, el 

cual se ha ido perdiendo como resultado del acelerado desequilibrio ecológico producido por el 

desarrollo tecnológico-industrial, sin tomar en cuenta que al generar riquezas económicas, 

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

En el ambiente laboral el trabajador efectúa actividades que lo colocan con diferentes elementos 

(materias primas, productos, procesos productivos, aire y agua de uso industrial, entre otros) para 

la realización del trabajo. Sin embargo, cuando se presenta el fenómeno de contaminación, éste 

puede llegar a afectar la salud de los trabajadores. Dado que la contaminación ambiental es un 

problema de salud pública, así como la salud en el trabajo, se han decretado diferentes Leyes y 

Normas, tendientes a controlar y prevenir tal efecto con la participación de distintas 

organizaciones como son: La Secretarla del Trabajo y Previsión Social (STPS), Secretaria de 

Salud (SS), Secretarla de Desarrollo Social (SEDESOL) y la Secretaría de Comercio y Fomento 

Industrial (SECOFI), las cuales han desarrollado en forma conjunta programas de prevención y 

control de la contaminación en el Ambiente Laboral (Aguilar, 1992; Córdova, 1996). 

Toda persona tiene derecho al trabajo digno y útil, al efecto se promueve la creación de empleos 

y la organización social para el trabajo conforme a la Ley. El patrón esta obligado a observar la 

naturaleza de negociación, 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 objeto la conservación de la salud 

previniendo las enfermedades. En tanto que el termino de seguridad social nació en la era de la 
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Revolución Industrial por que al usarse en la industria y empresa resultó creadora de un riesgo 

inminente para la vida y la salud de los trabajadores (Córdova, 1996; Aguilar, 1992). 

J.l. SEGURIDAD E HIGIENE EN EL TRABAJO. 

En el reglamento general de Seguridad e Higiene del Trabajo, Titulo VIII, Articulo 135 relativo a 

las condiciones del medio ambiente de trabajo, señala a los agentes de riesgo que pueden ser 

considerados como contaminantes del medio ambiente de trabajo, clasificándolos por sus 

características particulares en: agentes fisicos, biológicos y químicos, capaces de alterar las 

condiciones del 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 concentración en el ambiente o por el 

tiempo en que permanecen expuestos a ellos. Por lo que la Dirección 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 aprueba laboratorios de prueba, en conjunto con la Dirección 

General de Inspección en el 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). 

1.1.1. Laboratorios de Prueba. 

Es aquella instalación que opera en una localidad específicamente determinada y dispone del 

equipo necesario y personal calificado para efectuar las mediciones, análisis, pruebas de 

calibración, funcionamiento de los materiales, productos o equipos. Su objetivo es llevar acabo 

actividades de muestreo y análisis de contaminantes fisicos y quimicos aplicando procedimientos 

establecidos en las Normas Oficiales Mexicanas, Nom1as Mexicanas y Normas Internacionales 

(Lozada, 1992; http://www.stps.gob.mx). 
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1.1.2. Unidades de Certificación. 

Personas morales que tienen por objeto realizar funciones de certificación de tercera parte, bajo 

procedimientos, pollticns, definiciones y decisiones dando testimonio de que un producto, 

servicio o proceso debidamente identificado, ha obtenido In adecuada confianza de conformidad 

con relación a una Nonnu u otro documento nonnativo específico (Lozuda, 1992; 

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

2. Alllrco j11rl1/ico 1/e ¡,, .<lll11d e11 el trllblljo. 

2.1. SECRETARIA DEL TRABAJO Y PREVISION SOCIAL. 

La atribución que tiene esta Secretaría para elaborar y expedir Normas Oficiales Mexicanas son 

mediante la Ley Federal de Metrología y Nonnalizacíón, también realiza estudios relativos ni 

medio ambiente luborul, para proponer la adecuación o expedición de Normas Oficínles 

Mexicanas relativas a los agentes fisicos y químicos, para evitar efectos perjudiciales a la salud o 

efectuarlos a solicitud de la Dirección General de Inspección Federal del Trabajo y difundir los 

avances científicos y tecnológicos en materia, la NOM-010-STPS establece las medidas para 

prevenir los daños a la salud de los trabajadores expuestos n las sustancias químicas 

contaminantes del medio ambiente laboral (Loznda, 1992; Secretaria del Trabajo y Prevención 

Social, 1992 ). 

Dentro de los objetivos primordiales de esta Secretaria incluye la protección de la salud de los 

trabajadores, promoviendo In mejoría de las condiciones fisicas y ambientales en que se 

desempeña el trabajo, y de este modo contribuye ul beneficio mutuo de los trabajadores y de las 

empresas. 

Para tnl fin, se programan unu serie de actividades encaminadas al logro de ese objetivo, lns 

cuales son: 
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2.1.1. Normatividad. 

En Ja actualidad se encuentran vigentes 29 nonnas, nueve para aspectos de seguridad, ocho de 

higiene, siete de organización del trabajo y cinco sobre actividades específicas. 

Con Ja modernización y actualización del marco jurídico de Ja seguridad e higiene, las empresas, 

han estado recurriendo a procedimientos nllcmativos para el cumplimiento de las normas, las que 

se han visto beneficiadas en su productividad al no t<.:ncr que interrumpir sus procedimientos o 

implementar dobles procedimientos nomiativos {http://www.stps.gob.mx). 

··. 
2.1.2. Eventos, diplomados y cursos. 

Para el logro efectivo de la prevención de riesgos de trabajo, consideran como prioritaria la 

capacitación en materia de seguridad e higiene promoviendo convenios con Instituciones 

Educativas los diplomados en higiene en el trabajo, para la formación de médicos de los servicios 

preventivos de medicina del trabajo, en las empresas y cursos básicos en seguridad e higiene en el 

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

2.1.3. Autogestión en seguridad e higiene en el trabaJo. 

De acuerdo con el reglamento interior de la STPS la Dirección General de Seguridad e Higiene 

en el Trabajo tiene como una función básica, la de difundir la normatividad en seguridad e 

higiene en el trabajo y promover su cumplimiento. 

Por ello en 1995 se diseñó el programa de Autogestión en Seguridad e Higiene en el Trabajo, 

cuyo objetivo principal es el de promover que la seguridad e higiene se incorpore en la 

administración integral de las empresas. Para 1999, se reestructuró el esquema operativo de este 

programa bajo la campaña patrones y trabajadores responsables en seguridad e higiene 

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

ESQUEMA OPERA TJVO 

El esquema operativo de estos programas se sustenta en el marco de la campaña patrones y 

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

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

trnbajo. 

Formación de recursos humanos. 

Difusión. 

La seguridad e higiene en el trabajo, se ha convertido en un elemento básico de !ns relaciones 

comerciales, por considerarse la garantfa para asegurar la salud e integridad fisicn de los 

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

repercuta en el bienestar para In población. Además constituye un factor indispensable para 

mejorar la productividad, que es necesaria para la competitividad de las empresas, al obtenerse 

las condiciones fisicas y ambientales necesarias para desarrollar un trabajo de calidad 

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

2.2. LEY FEDERAL DEL TRABAJO. 

Esta Ley destaca los siguientes artfculos: 

En el articulo 123 menciona las obligaciones del patrón como son: 

• Cumplir las disposiciones de las Normas del Trabajo aplicables a sus empresas y 

establecimientos. 

Dar a los trabajadores los instrumentos y materiales necesarios para la ejecución del trabajo, 

proporcionándolos de buena calidad, en buen estado y reponerlos tan pronto como dejen de 

ser eficientes, siempre y cuando ellos no se hayan comprometido a usar herramientas propias. 

El patrón no debe exigir alguna indemnización por el desgaste natural que sufran los 

instrumentos y materiales de trabajo. 

Instalar de acuerdo con los principios de seguridad e higiene, riesgos de trnbajo y perjuicios al 

trabajador, asl como adoptar las medidas necesarias para evitar que los contaminantes 

excedan el nivel máximo permitido en los reglamentos e instructivos que expidan las 

autoridades competentes. 
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Cumplir las disposiciones de seguridad e higiene que fijen las Leyes y los reglamentos para 

prevenir los accidentes y enfermedades en los centros de trabajo y en general en los fugares 

en que deban efectuarse labores; y disponer de todo tiempo de los medicamentos y materiales 

de curación indispensables que seilalen los instructivos que se expidan, para que se presenten 

oportuna y eficazmente los primeros auxilios, debiendo dar, desde luego, aviso a la autoridad 

competente de cada accidente que ocurra. 

Fijar visiblemente y difundir en los lugares donde se preste el trabajo, las disposiciones de los 

reglamentos e instructivos de seguridad e higiene. 

En el articulo 134 menciona las obligaciones de los trabajadores: 

Cumplir con las disposiciones de las normas de trabajo que té sean aplicadas. 

Observar las medidas preventivas e higiénicas que acuerden las autoridades competentes y las 

que indiquen los patrones para la seguridad y protección 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 

incapacidad o enfermedad del trabajo contagiosa o incurable (http://www.stps.gob.mx; 

Córdova, 1996). 

Se puede concluir que por medio de la elaboración y aplicaciones de las Normas Oficiales 

Mexicanas, la Secretaría 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 protección de sus trabajadores (Aguilar, 1992). 

2.3. NORMA OFICIAL MEXICANA-NOM-010-STPS-1999. 

La verificnción y diagnóstico 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 

di ícrentcs elementos como materias primas, instalaciones, productos, el propio proceso 

productivo, aire, aguas industriales, etc., para la realización de su trabajo. 
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Cumulo existe contaminación en un ambiente de trabnjo este puede Jlcgnr afectar Ja salud del 

trabajador. 

La NOM-OJO-STPS-1999, relativa n las condiciones de seguridad e higiene en los centros de 

trabajo donde se manejen, transporten, procesen o almacenen sustancias químicas capaces de 

generar contaminación en el medio ambiente laboral, propone 73 procedimientos pura In 

detenninnción de sustancias químicas que considera capaces de generar contaminación en el 

medio ambiente laboral, así como. establece los límites máximos permisibles de cada sustancia 

(NOM-OIO-STPS-1999). 

3. Características <le los Jifeta/e.•~ 

Los metales pesados son aquellos que tienen una densidad por Jo menos cinco veces mayor que la 

del agua, se encuentran en fonna natural en la corteza terrestre en diferentes cantidades, tienen 

propiedades fisicas en común, su reactividad química es muy diversa y lo son más sus efectos 

tóxicos sobre los sistemas biológicos. 

Un metal puede considerarse tóxico si resulta perjudicial para el metabolismo de las células al 

exceder cierta concentración. Casi todos los metales son tóxicos a determinadas concentraciones 

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

La toxicidad de un metal depende de la vía de administración y del compuesto químico al que 

esta ligando. La combinación con un compuesto orgánico puede modificar los efectos tóxicos 

sobre las células (Vega, 1990; Octavio, 1993). 
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La toxicidml de los mctulcs pesados tienen características comunes entre si y efectos específicos 

cada uno. Según Passow la unión de los metales a los materiales biológicos es de gran intensidad, 

pero no es específica ni para el metal ni para las estructuras biológicas: en general los metales 

tienen la cupacidnd de combinarse con una gran variedad de moléculas orgánicas, especialmente 

con los grupos sulfüídrilos de las proteínas. Sin embargo, la rcactividud de cada metal es 

diferente y por lo tanto su fuerza de unión con lns proteínas también lo es. Los metales ni unirse a 

los grupos sulfüldrílos producen la inhibición de la actividad de numerosas enzimas en el 

organismo. 

El transporte de los metales a través de las membranas celulares difiere según las características 

del compuesto metálico y del tejido. La concentra~ión efectiva de un metal tóxico en la célula 

blanco depende del tiempo de exposición así como de los patrones toxicocinéticos del metal. 

Los metales pesados son la principal fuente de toxicidad cuando se encuentran en el ambiente a 

alta concentración, produciendo alteraciones sobre la salud humana (\Valdemcr, 1992; Riveros, 

1994). 

La NOM-01 O-STPS-1999 establece los niveles máximos permisibles de concentraciones que 

pueden estar expuestos los trabajadores a sustancias químicas contaminantes del medio ambiente 

laboral. 

En este capitulo se mencionaran brevemente las propiedades, usos y toxicidad la salud que 

pueden ocasionar el cadmio, cobalto, cromo, n!quel y plomo. 

3,1, CADMIO. 

El cadmio se descubrió en 1817 y rara vez se utilizó, hasta hace unos 50 años se encontraron 

aplicaciones metalúrgicas, en el medio natural se encuentra junto con el zinc y el plomo, de este 

modo la extracción y procesamiento de estos dos metales ocasionan contaminación ambiental por 

cadmio. Es un metal altamente tóxico pa~a los seres vivos y el medio que los rodea. 

to 
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3.1.1. Propiedades. 

Elemento metálico, blando, maleable, de color blanco azuludo o polvo blanco grisáceo. Pierde el 

brillo en uire húmedo; resistente a la corrosión en atmósfera industrial.· Maleable n SOºC, punto 

de fusión 320.9ºC, punto de ebullición 767°C, densidad 8.65 g/cm3 (293K), Indice de 

refracción! .13 en ácido nítrico y en soluciones de.nitral~ umónic.o. Estado de oxidación +2. Casi 

todas sus sales son venenosas (B~da\'ari, 1996). 

3.1.2. Usos. 

El principal uso de los compuestos de cadmio es en galvanoplastia; proporciona resistencia a la 

corrosión al acero, hierro y diversos materiales para partes automotrices, aviones, equipo marino 

y maquinaria industrial. Las aleaciones de cadmio se utilizan en soporte de alta velocidad, 

soldadura y joyería. Recubrimientos electro depositados en metales, equipos eléctricos, bases de 

pigmentos utilizados en esmalte de maquinaria, levadura, productos de caucho y plástico, control 

de fisión atómica en reactores nucleares, fungicida, fotograíla y Iitograíla principalmente (Souza, 

1996; Bonniet, 1986; Louis, 1996). 

3.1.3. Toxicidad. 

Es muy tóxico especialmente por inhalación del polvo o Jos vapores. Puede ser fatal. El lfmite en 

aire en un cuarto de trabajo por 8 horas diarias es de O.OS mg/m3 como polvo y compuestos 

solubles es de 0.2 mg/m3 de aire y de vapor de óxido 0.1 mg/m3 de aire. 

El metal casi no se absorbe por v!as gastrointestinales; estudios en seres humanos indican una 

cifra cercana a 5 %, quienes fuman cigarrillo pueden absorber 1 O a 40 % del cadmio inhalado. 

Una vez absorbido, se transporta por la sangre ligado principalmente a células hemáticas y 

albúmina, para ser redistribuido a los riñones, en forma de un complejo de cadmio. La vida media 

de esté metal en el organismo es de 1 O a 30 años (Louis, 1996). 
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La intoxicación aguda suele ser consecuencia de la inhalación de polvos y vapores de cadmio 

(óxido de cadmio y de la ingestión de las sales de este metal). Los primeros efectos tóxicos 

se deben a irritación local. Después de su ingestión se produce náusea y vómito que suelen ser 

sanguinolentas. La toxicidad puede evolucionar hasta incluir edema pulmonar mortal o enfisema 

residual, con fibrosis bronquial y vascular. Los valores nonnales en sangre y orina son de 0.004 

mg/L y 0.0002 mg/L respectivamente después de In inhalación aguda puede aumentar a 3 mg/L y 

0.36 mg/L. 

En estudios epidemiológicos realizados a trabajadores expuestos n cadmio se ha demostrado que 

es carcinógeno para el ser humano, manifestándose en fonna de tumores en pulmones, próstata y 

en menor magnitud en riñones y estomago (Souza, 1996; Bonniet, 1986). 

3.2. COBALTO. 

3.2.1. Propiedades. 

Elemento metálico, gris acerado, brillante fuerte, dúctil, algo maleable, tiene propiedades 

magnéticas excepcionales en aleaciones, punto de fusión l 943ºC, densidad 8.90g/cm3 (293K), 

punto de ebullición 31 OOºC. Es atacado por Ch. HCI y H2S04 diluidos, soluble en Ílcido nítrico. 

Se corroe fácilmente en el aire. Estados de oxidación +2, +3. 

3.2.2. Usos. 

Productos químicos en sales de cobalto, agente oxidante, electro galvanizado, cerámica, 

filamentos para lámparas, catalizador (eliminación de azufre del petróleo, procesos oxo, síntesis 

orgánica), oligoelemento en fertilizantes, vidrio, secante de tintas para imprentas, pinturas y 

barnices. Su uso principal en las aleaciones es especialmente en aceros ni cobalto para súper­

imnnes e imanes pennancntcs para herramientas de acero al cobalto y cromo de alta velocidad, 

carburos cementados y motores de reacción. 
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3.2.3. Toxicidad. 

No combustible, excepto como polvo. Ligeramente tóxico, tolerancia O. 1 mg/m3 de aire. El 

cobalto se puede absorber por inhalación provocando bronquitis, por contacto provoca dermatitis 

(sama de cobalto), el diagnóstico puede ser por rayos X el cual demuestra marcas bronquiales. Su 

tratamiento es un lavado gástrico si se ha ingerido seguido de un purgante salino (Budavari, 

1996). 

3.3. CROMO. 

El metal está en la naturaleza como cromita o piedra de cromo férrico. La cromita se obtiene de 

minas bajo la tierra y depósitos abiertos. El cromo metálico se obtiene principalmente por 

reducción del óxido crómico con polvo de aluminio. 

3. 3. J. Propiedades. 

Elemento metálico, duro, quebradizo, semi-gris, punto de fusión 1900°C, punto de ebullición 

2200ºC, densidad 7.19 g/cm3 (293K). Los compuestos tienen colores fuertes y variados. El ion 

Cromo fonna varios compuestos de coordinación. Existen las formas pasiva y activa. La forma 

pasiva da Jugar a su resistencia a Ja corrosión, debida a una fina capa superficial de óxido que 

hace pasivo al metal cuando es tratado con agentes oxidantes. La forma activa reacciona 

fácilmente con ácidos diluidos para formar sales cromosas. Soluble en H2S04• 

Estados de oxidación +6, + 3 y +2. El estado de oxidación +3 es el más critico para Ja toxicidad 

de Jos 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 aleación y galvanizado en metales y 

substratos plásticos para resistencia a la corrosión, acero al cromo y acero inoxidable, 

recubrimientos protectores para automóviles y accesorios, investigación nuclear y de alta 

temperatura, pigmentación, empleados para catúlisis. 
13 
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3.3.3. Toxicidad 

La mayor exposición ocupacional ocurre durante los procesos de fundición y refinación de 

minerales de hierro, zinc, plomo y cobre que contienen cromo y durante las operaciones de 

soldar, cortar, fundir, hacer aleaciones y recuperar metales que requieren de In quema de 

materiales con cadmio. Tóxico por inhalación de polvo o vapor. Tolerancia 1 mg/m3 de aire. Los 

limites en aire en un cuarto de trabajo por 8 horas diarias es 0.5 mg/m3 (Joseph, 1993). 

El cromo puede absorberse n través del tubo digestivo, los pulmones o la piel. Las forrnns 

hexnvnlentcs y solubles se absorben con mayor facilidad que las trivalentes insolubles. El cromo 

hcxavalcntc dentro de las células es convertido n In forrna trivnlente, se une con avidez a 

proteínas y ácidos 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 correlación 

entre la concentración en orina y In exposición reciente a componentes solubles de cromo, se 

elimina principalmente por el riñón. Ln ingestión de compuestos de cromo ha causado náuseas, 

vómitos, dolor abdominal y postración. La muerte se debe a uremia. El mayor peligro profesional 

ha sido el procesamiento del metal de cromita para producir cromatos, en un estudio que se 

realizó se encontró que los trabajadores tienen una frecuencia elevada de cáncer pulmonar 

(Budavari, 1996). 

3.4. NfQUEL. 

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

aproximadamente el 0.008% de la corteza y predomina en piedras Í!,'lleas. 

El níquel es considerado esencial para las especies animales, pero no para los humanos; en 

animales de laboratorio In inhalación de los diferentes compuestos con baja solubilidad causa 

reacciones Inflamatorias en la mucosa nasal. 
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3.4.1. Propiedades. 

Metal plateado maleable, fácilmente trabajado en caliente y en frío, existe resistencia a la 

corrosión, punto de fusión l 455ºC, punto de ebullición 2900ºC, densidad 8.90 g/cm3 (293K). 

resistividad eléctrica (20ºC), ligeramente atacado por ácido clorhfdrico y sulfúrico, gran 

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

3.4.2. Usos. 

El principal uso de nfquel es la producción de acero inoxidable, puede encontrarse a 

concentración de 5 a JO% en aleaciones (acero de baja aleación, acero inoxidable, cobre y latón, 

imanes perrnanentes, aleaciones de resistencia eléctrica), se emplea también como catalizador en 

cerámica, algunos pigmentos, en baterías de cadmio y nfquel, revestimientos protectores de 

galvanoplastia, revestimientos electro-depositados, catalizadores, acumuladores de almacenaje 

alcalino, electrodos de pila combustible cerámicas e hidrogenación de aceites vegetales 

(Budavari, 1996). 

3.4.3. Toxicidad. 

Inflamable, tóxico como polvo. Tolerancia 1 mg/m3 en aire (metal y compuestos solubles). el 

Hmite en aire en un cuarto de trabajo por 8 horas diarias es de O.Jmg/m3
. El nfquel absorbido en 

el cuerpo se elimina por la orina con una vida media de aproximadamente una semana, se elimina 

en menor grado por el sudor y Ja bilis. Los compuestos insolubles pueden acumularse en el 

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

3.5. PLOMO. 

El plomo está ampliamente distribuido en el entorno, en forma natural y como consecuencia de 

su empleo industrial. Los trabajadores de la industria de la fundición de plomo son los más 

expuestos a los efectos perjudiciales de este metal por que suelen generarse humos y polvos que 

contienen óxido de plomo. 
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3.5.1. Propiedades. 

Sólido gris blando, pesado, dúctil, punto de fusión 327.4ºC, punto de ebullición l 755ºC, 

densidad 12.02 g/cm3 (293K). soluble en ácido nltrico diluido, insoluble en agua pero se disuelve 

lentamente en agua que contenga un ácido débil, resistente a la corrosión, relativamente 

impenetrable a la radiación, conductividad eléctrica pobre, buen absorbente de sonido y 

vibración. No combustible. Estados d.e oxidación +2 y +4. 

3.5.2. Usos. 

En acumuladores, protector de radiación, cubierta de cables, municiones, laminas y fusibles, cinta 

metálica, base de pintura, numerosas aleaci.ones, tipos metálicos para imprenta, es utilizado como 

pigmentos orgánicos entre otros (Joseph, 1993; Budavari, 1996; Bonniet, 1986). 

3.5.3. Toxicidad. 

Muy tóxico por inhalación de polvo o humo que son generados en la combustión de los 

automóviles y varias industrias (petroqulmica). Tolerancia de 0.2 mg/m3 de aire, el limite de aire 

en un cuarto de trabajo por 8 horas diarias es de O. l 5mg/m3; veneno acumulativo, las 

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

Las principales vlas de absorción son la gastrointestinal y la respiratoria. Por inhalación varia 

según la forma en que el plomo esté presente (vapores o partículas) y también su concentración, 

se absorben alrededor de 90 % de las partlculas de plomo inhaladas del aire ambiental (Budavari, 

1996). 

Una vez absorbido cerca del 99% del que fluye por la corriente sangulnea se liga a la 

hemoglobina de los eritrocitos. Sólo el 1 a 3 % del que circula en el suero es activo o queda 

disponible para ligarse a los tejidos. El plomo inorgánico se distribuye inicialmente en los tejidos 

blandos en particular en el epitelio tubular de los rii'lones y en el hlgado. Se elimina por heces y 

orina, la vida de eliminación de la sangre es de 1 a 2 meses y cerca de 6 meses se logra un 

equilibrio dinámico (Bonniet, 1986). 
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4. Pruebas 1/e De.~e111pe1io. 

Las prucbns de desempeño son un medio de control de calidad para demostrar que los métodos 

analiticos empicados en la determinación de un compuesto o elemento en particular son exactos, 

precisos y que pueden ser empicados como procedimiento de rutina, lo cual aplica como 

reglamento inicial para la determinación de metales basado en el procedimiento 052 de la norma 

NOM-OIO-STPS-1999, este procedimiento establece In metodologla analítica para In 

cuantificación de metales en ambiente laboral. 

Las pruebas de desempeño son una serie de análisis, control, ciegas, duplicados o blancos 

preparados por el mismo analista para evaluar el desarrollo de la metodología empleada durante 

un periodo de tiempo, sirviendo como herramienta indispensable para In evaluación 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 así mismo el funcionamiento de los equipos e 

instrumentos empleados durante todo el proceso del análisis. 

S. Calijicació11. 

5.1. CALIFICACIÓN DE LA INSTALACIÓN (IQ). 

Etapa del proceso de validación que establece mediante estudios y documentación adecuados 

que el elemento de validación (equipo, sistemas y áreas) están instalados en base a 

especificaciones de diseño. 

5.2. CALIFICACIÓN DE LA OPERACIÓN (OQ). 

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

área) opera conforme a las especificaciones de operación establecidas. 
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5.3. CALIFICACIÓN DE DESEMPEÑO (PQ). 

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

efectividad y reproducibilidad del procedimiento analítico (Carleton, 1999). 

6. Va/idació11. 

La validación es una practica común en el campo industrial donde cualquier procedimiento 

nuevo debe .ir acompañado de una validación completa. Es un paso crítico cuyo propósito es· 

· asegurar su c~lidad o.validez y conocer mejor las características de lo que se valida. 

La validación ti~~edif~~~rit~~,d~fini~iones enire las que destacan: 

NOM 059. V~tici~~ióri: É,~,I~ e~iÚn~Ía cl~cumentada que demuestra que a través de un proceso 

especifico_ obtiene Jnproduct'a ~ue cumple consistentemente con las especificaciones y los 

atributos.de calidad establecidos (NOM-059-SSA, 1993). 

FDA. Validación de procesos es el establecimiento de evidencia documentada que provee un alto 

grado de aseguramiento de que en un proceso especifico producirá consistentemente un producto 

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

La validación de métodos anallticos, es el proceso por el cuál queda establecido por estudios de 

laboratorio, que la capacidad del método satisface los requisitos para las aplicaciones analíticas 

deseadas, es decir es un paso critico cuyo propósito es asegurar la calidad o validez y conocer 

mejor sus características (Lual, 1993; Castañeda, 1991 ). 

La validación puede ser: 

VALIDACIÓN PROSPECTIVA. Establece la evidencia documentada previa a procesos 

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

VALIDACIÓN CONCURRENTE. Establece evidencia documentada donde un proceso se basa 

sobre la información generada durante la implementación actual del proceso. 

18 



• FACll/.T,llJ lJI:" t:.\"1't 1D/OS ,'WPl:.ºRWRF.S ZARAGOZA 

VALIDACIÓN RETROSPECTIVA. Establece evidencia documentada, donde un sistema se basa 

en revisión y análisis de información histórica (Carlcton, 1999). 

Razones para validar: 

Asegurar la calidad 

Reducción de costos 

Requisitos regulatorios 

Los puntos que conforman la validación son: linealidad, exactitud, precisión, sensibilidad, Jlmite 

de detección, llmite de cuantificación, especificidad, repctibilidad y reproducibilidad. 

6.t. LINEALIDAD. 

La linealidad de un sistema o método analítico es la confiabilidad para asegurar que los 

resultados obtenidos directamente o por medio de una transformación matemática bien definida 

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

Castaíleda, 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 análisis de muestras a las que se les ha 

adicionado cantidades conocidas de la sustancia. En el aspecto estadlstico, la exactitud se 

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

Castaíleda, 1 991 ). 

6.3. PRECISIÓN. 

Representa la concordancia entre resultados anallticos individuales cuando se aplica 

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

términos de desviación estándar o de coeficiente de variación. 
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La precisión es una medida del grado de rcproducibilidad y/o rcpctibilidad del método analítico 

bajo las condiciones normales de operación. 

6.4. SENSIBILIDAD. 

Es la variación mínima que se debe imponer a la magnitud medida (ejemplo concentración) para 

obtener una variación significativa del resultado de la medición (Lual, 1993; Castafteda, 1991).· 

6.S. LfMITE DE DETECCIÓN. 

Es la mínima concentración de una muestra la cual puede ser determinada·, pero no 

necesariamente cuantificada, bajo las condiciones de operación establecidas. 

6.6. LfMITE DE CUANTIFICACIÓN. 

Es la menor concentración de una muestra que puede ser determinada con precisión y exactitud 

aceptables bajo las condiciones de operación establecidas. 

6.7. ESPECIFICIDAD. 

Es la habilidad de un método analitico para obtener una respuesta debida únicamente al analito 

de interés y no a otros componentes de la muestra, es decir es un método que responde a un 

compuesto único y que no presenta interferencia alguna. (Lual, 1993; Castafteda, 1991 ). 

6.8. REPETIBILIDAD. 

Es la precisión de un método analftico expresada como la concordancia obtenida entre 

détermlnaclones Independientes realizadas bajo las mismas condiciones (analista, tiempo, 

Instrumento, laboratorio, etc.). 
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6.9. REPRODUCIBlLIDAD. 

Es la precisión de un método analítico expresada como la concordancia entre dctenninaciones 

independientes realizadas bajo condiciones diferentes (diferente analista, diferente día, en el 

mismo o en diferente laboratorio, utilizando el mismo o diferente instrumento, etc.) (Lual, 1993; 

Castañeda, 1991 ). 

7. Espectr(}fotometrla tfe Ab.w1rció11 Atómica. 

En 1953, el ílsico australiano, Alan Walsh, demostró que la absorción atómica podía usarse como 

herramienta del laboratorio químico para el análisis cuantitativo. Ahora la Espectrofotometrla de 

Absorción Atómica (EAA) es una de las técnicas más ampliamente utilizada en la química 

analítica para la cuantificación de elementos metálicos. 

La EAA constituye un medio sensible para la detennínaclón cuantitativa de más de 60 elementos 

metálicos o metaloides. La aplicación analltica depende de que Jos átomos de un metal absorben 

fuerte y discretamente, a longitudes de onda características que coinciden con las líneas 

espectrales emitidas por el mismo metal. Pueden determinarse diversos metales en muestras de 

diferente naturaleza como tejidos vegetales y animales, fluidos biológicos, aire, suelo, agua, 

muestras industriales, fannacéuticas, entre otras. 

El fenómeno que estudia la EAA puede dividirse en dos procesos principales: la producción de 

átomos libres de la muestra y la absorción de In radiación de una fuente externa por estos átomos. 

Los espectros de absorción atómica de un elemento están constituidos por una serie de lineas de 

resonancia, todo con origen a estado basal y con destino en diferentes estados excitados (Willard, 

1991). 

El átomo de cualquier elemento está formado por un núcleo rodeado por electrones los cuales 

están detenninados por su número atómico, estos electrones se encuentran distribuidos en los 

orbitales de acuerdo n la configuración electrónica, la energía mús baja corresponde a la 
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configuración electrónica más estable, en la cual los electrones están en los orbitales que les 

corresponde y se conoce como "ESTADO BASAL", cuando el átomo absorbe energía, un 

electrón de algún orbital puede ser promovido a un orbital más alejado del núcleo y pasar al 

"ESTADO EXCITADO", este estado es de alta energía, es inestable y el electrón retorna 

espontáneamente a su estado original o estado basal, con emisión de energía se hace notar que la 

energía absorbida involucra la Espectroscopia de Absorción y el paso de decaimiento o retomo al 

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

(1) 

l. EXCITACIÓN 

o 
__. 

Energía+ o 

Estado Atómico Estado Atómico 
Basal Excitado 

EXCITACIÓN 

Estados 
Excitados 

Estado basal 
{ a± 

(2) 

11. DECAIMIENTO 

o ---- ¡._ __. 
o Energía ----

Lumínica 
Estado Atónúco Estado Atómico 
Excitado Basal 

EMISIÓN 

Estados 
Excitados 

Estado basal 
{ al 

Figura 1. Procesos de Absorción y Emisión Atómica (Perkin Elmer 1982). 

El espectro de absorción y de emisión de un elemento como átomo neutro consta de una serie de 

lineas bien definidas por su longitud de onda y su energía (0.001 nm de grosor); estas lineas 

provienen de las diferentes transiciones de electrones. La longitud de onda de la energía 

absorbida o emitida es directamente proporcional a la transición electrónica que se efectúa, como 

cada elemento posee un número de electrones y una distribución electrónica única, el espectro 

de emisión o de absorción también es único para cada elemento, estas longitudes de onda en EAA 
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se conocen como lfneas de resonancia, es decir la transición entre el estado basal y el primer 

estado excitado, se conoce como primera línea de resonancia, es la línea con mayor absortividad. 

La absortividad de un elemento dado, disminuye confom1c aumenta la diferencia de energia entre 

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

7.1. FUNDAMENTO. 

La Espectroscopia de Absorción Atómica, es la técnica espectroscopia de absorción empleada 

para cuantificar elementos metálicos en estado gaseoso. Se basa en hacer pasar un haz de luz 

monocromática de una frecuencia tal que puede ser absorbida por el analito que se encuentra 

presente en forma de vapor atómico. La medida de la luz luminosa antes y después de su paso por 

el vapor atómico permite determinar la absorción de energía, la cual aumenta con la 

concentración del analito de la muestra, ya sea en su condición original o sujeta a prctratamiento. 

En el proceso anteriormente descrito se mide la cantidad de radiación de una fuente que es 

absorbida por los átomos, sobre todo para el análisis cuantitativo de metales con matrices 

complejas (NOM-l 17-SSAl-1994; Berder, 1992; Gary, 1991). 

La Absorción Atómica cumple la ley de Beer, es decir, la absorbancia es directamente 

proporcional a la longitud de la trayectoria en la flama y a la concentración de vapor atómico en 

la flama; ambas variables son dificiles de determinar, pero la longitud de la trayectoria puede 

mantenerse constante y la concentración de vapor atómico es directamente proporcional a la 

concentración de sustancia analizada en la solución que se aspira. El procedimiento consiste en 

preparar una curva de calibración de concentración conocida del analito y obtener la absorbancia 

(Gary, 1991). 

7.2. COMPONENTES DEL INSTRUMENTO. 

Los componentes para el Espectrofotómetro de absorción atómica son: 
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7.2.1. Fuente de radiación. 

Una fuente debe emitir A. específicas para el elemento a cuantificar, puesto que esta fuente aporta 

una altn scnsitividad y la convierte en una técnica analítica específica con un mínimo de 

interferencias. 

7.2.1.1. Lámpara de cátodo hueco. 

Es una fuente de línea fina que emite longitudes de onda específicas, consta de un cátodo hueco 

cilíndrico constituido por el elemento que se va a determinar o una aleación' del mismo~ y un 

ánodo de tungsteno. Estos se encuentran dentro de un tubo de vidrlo, con ventana de ~uarzo 
(figura 2). 

El ,tubo tiene una presión reducida y contiene un gas inerte, (argón o neón). Se imprime un 

voltaje elevado a través de los electrodos, logrando que los átomos de gases se ionicen en el 

ánodo(+). Estos iones positivos son acelerados hacia el cátodo(-). Al bombardear el cátodo, se 

logra que parte del metal se desaloje y se evapore. El metal evaporado se excita a niveles 

electrónicos elevados por los choques continuos con los iones gaseosos de alta energía. Cuando 

los electrones regresan al estado basal, se emiten las líneas características del elemento. También 

se emiten las lineas del gas de relleno, pero no suelen encontrarse muy cercanas a las líneas del 

elemento como para provocar interferencias. 

En ciertos casos es posible emplear una aleación de varios elementos para fonnar el cátodo 

hueco y en este tipo de lámpara se emiten lineas de todos los elementos; estas lámparas reciben el 

nombre de lámparas de cátodo hueco de multielementos y pueden emplearse como fuente para 

dos o tres elementos. Tienen tiempos de vida más corto que las lámparas de elementos 

individuales, debido a la volatilización de cada uno de los elementos del cátodo y condensación 

en las paredes de la lámpara (Gary, 1991). 
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Figura 2. Lámpara de cátodo hueco (Skoog D, 1997). 
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7.2.1.2. lámpara de descarga sin electrodos. 

Son fuentes útiles con espectros de lineas atómicas y dan intensidades que por lo general son de 

uno a dos ordenes de magnitudes mayores que las de cátodo hueco. Una lámpara típica de este 

tipo consiste en un tubo de cuarzo herméticamente cerrado que contiene un gas inerte, como 

argón, y una pequeila cantidad del metal del analito. Se energiza mediante un campo intenso de 

radio-frecuencias o radiación de microondas. El argón se ioniza en este campo y los iones se 

aceleran por el componente de alta frecuencia del campo hasta que adquieren suficiente energía 

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

7.2.2. Quemadores. 

Existen dos tipos fundamentales de quemadores. 

7.2.2.1. 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 vaclo parcial por encima del capilar, esté es el proceso común de 

atomización que hace que la muestra ascienda por el capilar. El quemador se llama de consumo 

total porque toda la muestra aspirada entra en la flanrn. 

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

se aspira, pero la trayectoria recorrida es menor y muchas de las gotas de mayor tamaño no se 
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evaporan en la flama. Las gotas de mayor tamaño pueden evaporarse parcialmente dejando 

partículas sólidas en la trayectoria de la luz. Esto puede provocar dispersión luminosa que se 

registra como absorbancia. La población del vapor atómico, generalmente depende más de las 

velocidades de flujo del gas y de la altura de observación en la llama. 

No obstante, el quemador de consumo total puede usarse para aspirar con facilidad, muestras 

viscosas y sólidos elevados, como suero no diluido y orina, este quemador puede usarse para casi 

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

7.2.2.2. Quemador con cámara de premezc/ado o quemador de flujo laminar. 

En este el oxidante y el combustible se mezclan en una cámara 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 llama; se condensan 

casi el 90% y sólo entra un 10% a la llama. 

Ventajas y desventajas. Generalmente los quemadores de premezclado se usan para llamas de 

quemado a baja velocidad, aunque gran parte de la muestra aspirada se pierde en el quemador, la 

"eficiencia de atomización" de la porción de muestra que entra en la flama es mayor, porque las 

gotas son más finas, la trayectoria es más larga. La combustión en los quemadores de 

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

7.2.3. Flamas. 

Las flamas que se emplean actualmente en absorción atómica se citan en la tabla !,junto con las 

temperaturas de máxima combustión. 
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Tabla 1. Temperaturas ele comb11stió11 y vc/ociclaclcs ele flamas co1111í11me11tc empicadas. (Gary 
D .. 1991). 

Mezcla de la flama 

Acetileno-aire 

Acetileno-oxido nitroso 

7.2.4. Monocromador. 

Velocidad de quemado 
(cm3/seg) 

160 

180 

Temperatura máxima 
•e 

2300 

2955 

Su función es proporcionar un haz de energía radiante con una longitud de onda nominal y una 

anchura de banda dada. Esta radiación incluye emisiones de la llama por excitación térmica y 

emisión térmica de compuestos y radicales as! como de otros elementos que forman parte de la 

matriz. 

El monocromador consiste de una entrada que proporciona una imagen óptica estrecha de la 

fuente de radiación, un colimador que hace paralela la radiación procedente de la entrada, una 

rejilla de difracción para dispersar la radiación incidente y una salida para aislar la banda 

espectral seleccionada, bloqueando toda la radiación dispersada excepto la del intervalo 

determinado (Willard, 1991). 

Las principales características a considerar en la elección del monocromador para absorción 

atómica son su capacidad de distinguir entre dos lineas de longitud de onda próxima (resolución) 

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

7.2.5. Detector. 

Es un transductor que convierten la energía radiante en una señal 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 relación señal / ruido, una respuesta 

constante, y debe de poseer un tiempo de respuesta rápida y una minima señal de salida en 

ausencia de iluminación. Existen dos tipos generales <le transductores <le radiación; uno responde 
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a los fotones y otro al calor, todos los detectores de fotones (fotoeléctricos o cuánticos) tienen una 

superficie activa capaz de absorber radiación (Willard, 1991; Skoog, 1997). 

7.2.5.1. Detectores de fotones. 

Existen diferentes tipos: 

Células fotovoltaicas, en las que la energla radiante genera una corriente en la interfase 

entre una capa semiconductora y un metal. Se usa. principalmente Parª detectar y medir la 

radiación de la región visible, con una máxirna s~nsibiÍidad alrededor d~'SSÓ nm. 

• Fototubos, en los que la radiación causa la emisión de electrones a partir de una superficie 

sólida fotosensible. 

• Tubos fotomultiplicadores. Es el más común en EAA, son capaces de discriminar entre 

una señal modulada de la fuente luminosa y la· seflal continua de la llama. Son muy 

sensibles a las radiaciones ultravioletas y visible, tienen tiempos de respuesta 

extremadamente rápidos y se limitan a medir radiación de baja potencia, debido a que la 

luz intensa causa un daño irreversible en la superficie fotoeléctrica. 

• Detectores de fotoconductividad, en los que la absorción de la radiación por un 

semiconductor produce electrones y agujeros, dando Jugar a un aumento de la 

conductividad. 

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

unión de polarización inversa. 

7.2.5.2. Detectores de calor. 

Los fotones antes mencionados no se aplican generalmente en el infrarrojo, ya que los fotones de 

esta región carecen de la energla suficiente para causar la fotoemisión de electrones, por lo tanto 

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

7.2.5.3. Detector de estado sólido. 

Estos detectores son los más actuales, puesto que son de mayor eficiencia, precisión y exactitud, 

también incluye un bajo ruido cargado del amplificador directamente sobre el arreglo del 

detector "chip", entonces la señal de cada segmento del detector es amplificada constantemente. 
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7.2.5.4. Detector de arreglo de diodos. 

Los fotodiodos de silicón tienen una importancia notable, por que contienen a su lado un 

pequeño "chip" (la anchura del diodo individual es aproximadamente 0,02 mm). Con uno o dos 

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

toda la longitud puede ser monitoreada simultáneamente y tiene una alta velocidad de 

espectroscopia (Skoog, 1992). 

7.3. TIPOS DE ESPECTROFOTÓMETROS. 

7.3.1. Modelo de un solo haz. 

Es el modelo más sencillo. En este sistema tanto la radiación proveniente de la flama como la de 

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

La radiación proveniente del cátodo hueco pasa a través de la flama, la línea 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 la fuente de radiación, las cuales no se pueden eliminar fácilmente. Este sistema se 

esquematiza en la figura 3. 

Se calibra mediante la aspiración de un blanco y ajustando los mandos para leer una absorbancia 

igual a cero. Después se calibra aspirando soluciones estándar. Los datos de absorbancias 

resultantes se presentan frente a las concentraciones obteniendo así una curva de calibración. Con 

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

errores del instrumento (Skoog, 1992). 

co~~~'---<~1~~~ .u - .....______, 
V 

Lámpara 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 

los dispositivos electrónicos se ha introducido el empleo de instrumentos de EAA con doble haz, 

pues son más estables. Los nuevos componentes son: un espejo desdoblador y un espejo 

semiplateado, estos dos espejos junto con los dos espejos fijos, facilitan un recorrido óptico 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 calibración y.el análisis de las muestras es el mismo que el empleado en instrumentos 

de haz sencillo. Los de doble haz tienden a ser más estables, requieren con menos frecuencia 

ajustes de calibración, son en general más sensibles y su uso es más cómodo (Berder, 1992; 

Skoog, 1992). 

Umpar1 

Combustible 

fuente de poder 

'------' Registrador 

adicional 

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

TESIS CON 
FALLA DE ORIGEN 
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7.4. INTERFERENCIAS. 

Cuando se deseen resultados anaHticos exactos deben de tenerse en cuenta posibles efectos o 

perturbaciones: espectrales, fisicas o químicas, algunas pueden ser controladas en algún modo 

por elección apropiada del sistema de toma de muestra. 

7.4.1. Interferencias Espectrales. 

Pueden ser debidas a superposición de lineas emitidas por la fuente o lineas de absorción y de 

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

7.4.2. Interferencias Qufmicas. 

Las interacciones químicas son generalmente la consecuencia de una disociación incompleta de 

Jos compuestos en que interviene el elemento a determinar. Por lo tanto, el resultado analitico de 

' la determinación de un metal depende de Jos otros elementos o compuestos que estén presentes 

en Ja disolución. 

En ocasiones estas interacciones desaparecen utilizando llamas de mayor temperatura o 

adicionando compuestos para formar moléculas más estables con el anión que causa la 

interferencia. 

Formación de compuestos refractarios. La solución de muestra puede contener algún producto 

químico, generalmente un anión que forma un compuesto refractario (estable al calor) con el 

elemento de prueba en la flama, este tipo de interferencia de solución puede reducirse o 

eliminarse químicamente, puede añadirse a la solución una concentración elevada (1%) de 

estroncio o de cloruro de lantano combinándose con el fosfato y evita su reacción con el calcio, 

otra alternativa es añadir una concentración elevada de EDT A a la solución para formar un 

quelato con el calcio, así se evita que reaccione con el fosfato y el quelato calcio-EDTA se 

disocie en la flama produciendo vapor de calcio libre. Se produce una interferencia más grave 

cuando el metal analizado reacciona con gases presentes en la flama (Bermejo, 1990). 
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Los elementos refractarios, como aluminio, titanio, vanadio, etc.; reaccionan con especies 02 y 

OH de la ílama, produciendo óxidos e hidróxidos metálicos estables térmicamente, estos solo 

pueden descomponerse empleando ílama de temperatura elevada. 

7.4.3. Interferencias por ionización. 

Se presenta cuando el analito es de fácil ionización, puede evitarse adicionando un exceso de un 

elemento de más fácil ionización; por ejemplo, potasio en el caso de la determinación de 

estroncio. 

7.4.4. Interferencias de masa o matriz. 

Son causados por la viscosidad o naturaleza de la disolución de la muestra, ya que el aumento de 

· la concentración de sólidos disueltos ejerce un efecto de matriz al hacer más lento el paso de la 

disolución produciendo una absorbancia menor; estos efectos son indeseables, el mejor método 

para conocer su presencia es el análisis de muestras por un método independiente o por el empleo 

de la técnica de adición estándar, los métodos generales de corrección son la autocorrección, 

volatilización y extracción (Bem1ejo, 1990). 

7.5. ABSORCIÓN DE FONDO. 

Es una interferencia común en EAA que puede tener diferentes orígenes, tales como: 

• La presencia de moléculas en la muestra que pasan a la llama y afectan el haz de 

radiación, pudiendo ser corregida la absorción de fondo al momento de ajustar el 

instrumento. 

• Cuando este presente gran cantidad de sales en la muestra, mismas que llegan a la llama y 

producen absorción de fondo, a consecuencia de la luz dispersa o por absorción 

molecular. 

• Cuando se emplean atomizadores electrotérmicos (horno de grafito) durante la fase de 

atomización, donde algún material orgánico puede ser desprendido causando humo y 

atenuación del haz de radiación. 

Para corregir la absorción de fondo se emplean cuatro métodos principales: 
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7.5.1. Método de corrección de las dos líneas. 

Involucra dos medidas de absorbancia a longitudes de onda generadas por una lámpara de cátodo 

hueco, la línea utilizada para corregir la absorción de fondo no debe estar separada más de 20 nm 

de la línea de resonancia del elemento. La 1 • se hace a la A. de resonancia y proporciona la 

absorbaneia combinada de las especies no atómicas y del analito, la 2' A. no-absorbente para el 

analito da sólo la absorbancia de las especies no atómicas, la diferencia entre estas dos 

absorbancias nos proporciona la absorbancia atómica del analito libre de absorción de fondo 

(Skoog, 1997; Willard, 1991). 

7.5.2. Método de corrección con una fuente continua. 

Se utiliza una lámpara de deuterio como fuente de radiación continua en toda la región 

ultravioleta. La configuración del cortador se modifica para que la radiación de la fuente continua 

y de la lámpara de cátodo hueco pase alternadamente a través del atomizador de tubo de grafito, 

en consecuencia la atenuación de su potencia durante el paso de la muestra atomizada, indica la 

absorción de banda ancha o la dispersión producida por los componentes de la matriz de la 

muestra. De esta forma se consigue una corrección de fondo (Skoog, 1997; Willard, 1991). 

7.5.S. Corrección de fondo basada en el efecto de Zeeman. 

Se basa en la distinta respuesta a la radiación polarizada de los dos tipos de picos de absorción. 

La linea espectral se divide en un mínimo de tres componentes, el componente central (7t) 

presenta la misma A. de la linea espectral original y los componentes se presentan con separación 

de A. y con diferentes planos de polarización respecto al campo magnético, los correctores de 

fondo Zeeman diferencian esta polaridad, donde la absorción en la componente cr corresponde a 

la absorción de fondo, electrónicamente la resta a la absorción de la componente A., obteniendo 

la corrección de fondo. 

7.5.4. Corrección de fondo Smith-Hieftje. 

Basada en una fuente con autocorrección, en el hecho de que la absorbancia medida para un 

elemento se reduce al incrementarse la corriente que llega a la lámpara de cátodo hueco, mientras 
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que Ja absorción de sustancias absorbentes no especificas permanece idéntica en todos Jos niveles 

de corriente; en estas condiciones se sustrae y corrige Ja absorbancia debido al fondo no 

cspcc!fico (Skoog, 1997; Willard, 1991). 

7.6. MÉTODO DE ADICIÓN DE UN ESTÁNDAR. 

Este método se basa en transferir en segundos matraces dos o más alicuotas de la muestra. Una 

se diluye al volumen, y la otra se añade una cantidad conocida de analito antes de aforar al mismo 

volumen. Se mide la absorbancia de cada una. Si existe una relación lineal entre la absorbancia y 

la concentración, son validas las siguientes relaciones: 

antes AT= kV5 C5 + kV1 C1 

Donde V, y C, son el volumen y la concentración de Ja disolución del analito, v. y C1 son el 

volumen y la concentración del estándar, VT es el volumen total, k es la constante de 

proporcionalidad y, Ax y AT son las absorbancias de la muestra y la muestra más estándar, 

respectivamente. El método de la adición presenta la ventaja de que a menudo compensa las 

variaciones originadas por las interferencias fisicas y químicas de la disolución de la muestra 

(Bermejo, 1990; Willard, 1991). 
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11. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA. 

Para el desarrollo de un método analltico en cualquier laboratorio de prueba es necesario realizar 

pruebas de desempeño ya que estas son una herramienta de control de calidad. 

Actualmente la asociación responsable de In acreditación y vigilancia de que los laboratorios de 

prueba cumplan con el reglamento, es la Entidad Mexicana de Acrcditnmiento (EMA) quien 

requiere que todo laboratorio que realiza pruebas analíticas siga los lineamientos para In 

acreditación 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 

químicas capaces de generar contaminación en el medio ambiente laboral especifica un método 

analítico para la cuantificación de metales pesados en aire, sin embargo, para Ja implementación 

de este en el laboratorio de prueba, es necesario realizar pruebas de desempeño, ya que por medio 

de estas se evalúan los materiales, equipo, personal involucrado y se asegura la confiabilidad de 

los resultados nsl como el cumplimiento de In NOM-0 J O-STPS-1999. 

Finalmente con el desarrollo del método analítico que cumple con las pruebas de desempeño en 

el laboratorio de prueba, este podrá fungir como laboratorio autorizado para analizar muestras del 

medio ambiente laboral trayendo como beneficio la salud del ambiente laboral de los trabajadores 

así como la productividad de la empresa. 
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111. OBJETIVO GENERAL. 

Realizar pruebas de desempeño para la cuantificación de Cd, Co, Cr, Ni y Pb en ambiente laboral 

por Espectroscopia de Absorción Atómica de acuerdo al procedimiento 052 de Ja NOM-OIO­

STPS-1999. 

OBJETIVOS PARTICULARES. 

l. Demostrar la eficiencia del método analítico para la determinación de Cd, Co, Cr, Ni y Pb por 

medio de las pruebas de desempeño. 

2. Realizar la validación del sistema para la cuantificación de Cd, Co, Cr, Ni y Pb por absorción 

atómica de acuerdo al procedimiento 052. 

3. Realizar Ja validación del método para la cuantificación de Cd, Co, Cr, Ni y Pb por absorción 

atómica de acuerdo al procedimiento 052. 

4. Realizar un Procedimiento Normalizado de Operación para la cuantificación de Cd, Co, Cr, NI 

y Pb para lu acreditación de un laboratorio que realice análisis de muestras de aire en el ambiente 

laboral. 

36 



IV. HIPÓTESIS 

Mediante la realización de las pruebas de desempeño para la cuantificación de Cd, Co, Cr, Ni y 

Pb en ambiente laboral y la elaboración de un procedimiento normalizado de operación, se 

obtendrán resultados confiables que satisfagan los criterios de calidad especificados en el 

procedimiento 052 de la NOM-OIO-STPS-1999. 
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V. DISEÑO EXPERIMENTAL. 

J. Co111/icio11es experil11e11tt1/es. 

Equipo: 

Espectrofotómetro Varian AA-1475 

Flama: Aire-Acetileno ( 5 Umin I 1 Umin ) 

Tabla 2. Condiciones de Operació11 del Espectrofotómetro Varia11 AA-1475 

LÁMPARA LONGITUD DE CORRIENTE CORRIENTE DE SLIT 

ONDA(nm) MÁXll\IA(mA) OPERACIÓN(mA) 

Cd 228.8 08.0 04.0 0.8 

Co 240.7 20.0 10.0 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. Va/idacló11. 

2.1. VALIDACIÓN DEL SISTEMA. 

2.1.1. Linealidad del sistema. 

Se determinó construyendo una curva de calibración (concentración Vs respuesta medida) 

utilizando cuando menos cinco diluciones preparadas a partir de una misma solución patrón, 

haciendo el análisis por duplicado. Se incluyo la concentración seleccionada como el 100%. 

Calcular: C.V., r, r2. 
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2.1.2. Precisión del sistema. 

Se determinó el análisis por sextuplicado de una misma solución estándar correspondiente al 

100% establecido en la linealidad del sistema. 

Calcular: C.V. 

2.1.3. Limite de detección y cuantificación. 

se· determinó preparando dos soluciones, una concentración cinco veces mayor al Hmite de 

detección reportado en el manual de Operación del Espectrofotómctro Varían AA1475 y la 

segunda es el doble de la primera. Cada solución se leyó veinte veces. Entre cada lectura se leyó 

el blanco. Se reporto la media del límite de detección y cuantificación. 

2.2. VALIDACIÓN DEL MÉTODO. 

2.2.1. linealidad del método. 

Se determinó a partir de muestras adicionadas de cuando menos tres diferentes cantidades de la 

sustancia de interés, incluyendo el 100%, cada uno de manera independiente, realizando el 

análisis 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 operación. 

Calcular: m"' 1, b "'º• r2 y C.V. 

Se calculó el por ciento recuperado (R) para cada cantidad. 

Se gráfico la cantidad adicionada Vs cantidad recuperada. 

2.2.2. Exactitud y Repetibilidad al 100% 

Se determinó de cuando menos seis muestras adicionadas de manera independiente con la 

cantidad necesaria de la sustancia de interés para obtener la concentración al 100%. El análisis se 

realizó en las mismas condiciones de operación y por el mismo analista. 

Calcular: C.V. 
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2.2.3. Precisión (Reproducibilidad). 

Se determinó a partir de una muestra homogénea cercana al 100 % de la concentración reportada 

en la literatura, se proceso por dos analistas, en dos días diferentes y el análisis se realizó por 

triplicado. 

Calcular: C.V. 

El siguiente inciso es para establecer las fuentes de variación del método (la cual no constituye un 

requisito mínimo dentro de la validación) consultar el inciso a del anexo A, en este inciso se 

describe la estadística adicional para la prueba de precisión especlficamente de la 

reproducibilidad. 

Esta prueba evalúa el método con el estudio de las siguientes variables: analista, día, equipo, 

laboratorio, etc.; es decir, las variables que la persona que está validando el método considere que 

deben evaluarse. 

Cuando se evalúe el efecto del analista sobre el método en diferentes días, se está 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. 

2.2.4. Estabilidad de la muestra analítica. 

Se determinó mediante la comparación de los resultados de los análisis iniciales de tres muestras 

con los obtenidos de las mismas muestras después de permanecer por un tiempo determinado en 

diferentes condiciones. 

Se almacenó las muestras analizadas bajo distintas condiciones (temperatura ambiente 23 ºC y 

refrigeración 4ºC ) durante un tiempo de 48 horas preestablecido por el analista. Se reanalizaron 

las muestras bajo las mismas condiciones de operación, utilizando una solución de referencia 

recientemente preparada, para cada tiempo, de acuerdo a lo establecido en el método analítico. 

La determinación se efectúo por el mismo analista. 

Calcular: C.V. 
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3. Procedi111ie11to 052 1/e la NOM-OJO-STPS-1999. 

DETERMINACIÓN DE METALES-MÉTODO DE ESPECTROFOTOMETRÍA DE 
ABSORCIÓN ATÓMICA. (anexo B) 

e reali7.aron diferentes 
ruchas con soluciones 

·stándarcs para obtener las 
ondicioncs de trabajo 

..-~~~~~~~~~ 

Se realizó la limpieza del 
111411 rial 

Se tomaron las muestras 

Para cada una de las muestras y el blanco se 
transfirieron a un vaso de precipitados de 125 mL 

Se adiciono 3 mL l IN03 concentrado y se tapo 
con un vidrio de reloj 

Se calentó en una parrilla a 165°C hasta obtener una solución clara. 
En ocasiones fue necesario adiciones subsecuentes de llNOJ 

Al término de la digestión se enjuago el vidrio de reloj con HN03 al 
1 Oo/o dejando caer el lavado dentro del vaso que contenía la muestra 

Se colocó la muestra a baño maría y se evaporo hasta 
sequedad 

Se enjuago las paredes del vaso de precipitado con 3 a 
5 mL de IINO., al 10% 

Se calentó a baño maria por 5 minutos para solubilizar los residuos y se 
transfirió la muestra a un matraz volumCtrico adecuado para obtener la 

concentración deseada. • 

*ANEXO B, PUNTO 8.32. 

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

CADMIO 

Li11ea/idad del sistema 

Tabla 3. Linealidad del Sistema para Cd 
(µwmL) AUSORDANCIA 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 0.274 0.0685 

5.0 0.334 0.0668 

5.0 0.335 0.0670 

Gráfico 1. Llnealldad del sistema para Cadmio 
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Tabla 4. Criterio de Aceptación y Valores Experimenta/es 
CRITEIUO 1>•:: ACF.PTAC:I N VAl .. OR EXPERIMENTAL 

C.V.s 

0.99 

0.98 

1.50% 

r= 

r' = 
C.V.= 

0.999 

0.999 

1.3 % 

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

Precisión del sistema. 

Tabla 5. Precisión del Sistema para Cd 
(µglmL) ABSORBANCIA 

3 

3 

3 

3 

0.193 

O.t92 

0.195 

0.193 

0.192 

0.193 

Tabla 6. Criterio de Ace tació11 valores Ex erimentales 
CRITERIO DEACEPTACI N VALOR EXPERIMENTAL 

C.V. Sl.50% C.V.= 0.56% 

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

Tabla 7. Li11ea/idad del Sistema e.ara Co 
(µo/mL) ADSORDANCIA FACTOR 

0.5 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 

4.0 0.071 0.0177 

4.0 0.071 0.0177 

5.0 0.089 0.0178 

5.0 0.090 0.0180 

Gráfico 2. Linealidad del sistema para Coballo 

y g 0.0178• • 0.0001 

4 

Concentración de Co en µg/mL 
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Tabla 8. Criterio de ace tación Valores ex erimentales 
CRITERIODEACEPTACI N VALOREXPERIMENTAL 

r" 0.99 r = 0.999 

,., " 0.98 ,., = 0.999 

c.v. :S 1.50% C.V.= 0.81 % 

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

Precisión del sistema 

Tabla 9. Precisión del sistema para Co 
(JJa/mL) ABSORBANCIA 

3 0.036 

3 0.037 

3 0.037 

3 0.037 

3 0.037 

3 0.037 

Tabla 10. Criterio de Ace /ación Valores Ex erimentales 
VALOR EXPERIMENTAL 

C.V.= 1.1% 

De acuerdo a la Tabla 10 se cumple con el criterio para Precisión del sistema 
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FACULT,.W DE J>Sn!DIOS SVPF.RIORES ZAR.-tGOZA 

CROMO 

Ll11ealidad del sistema 

Tabla 11. Li11ealidad del Sistema e.ara Cr 
IP&'mL) ABSORBANCIA FACTOR 

2.0 0.002 0.0010 

2.0 0.002 0.0010 

4.0 0.004 0.0010 

4.0 0.004 0.0010 

6.0 0.006 O.OOJO 

6.0 0.006 0.00JO 

B.O 0.00B 0.00JO 

B.O O.OOB 0.00JO 

JO.O O.OJO 0.0010 

10.0 0.010 0.0010 

12.0 0.012 0.0010 

12.0 0.0IJB 0.0009 

GrMlco 3. LlnHltdlld del sistema para Cromo 

0.014 

0.012 

0.01 

1 
0.008 

0.006 

0.004 
y • 0.0009x + 0.0000 

0.002 

o 
o 2 4 8 8 10 12 14 

Con ce ntr•ci6n d• Cr • n µ g/m L 
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FACVLTAD DE F.sTUDIOS SUPERIORES z.tMGOZA 

Tabla 12. Criterio de ace /ación Valores ex erimentales 
CRITERIODEACETACI N 

... " 
c.v. s 

0.99 

0.98 

1.50% 

VALOR EXPERIMENTAL 

r = 0.999 

r2 = 0.999 

C.V.= 0.48% 

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

Precisión del sistema. 

Tabla 13. Precisión del sistema para Cr 
(lllfaL) ABSORBANCIA 

6 0.007 

6 0.007 

6 0.007 

6 0.007 

6 0.007 

6 0.007 

Tabla 14. Criterio de Ace /ación Valores Ex erimenta/es 
CRITERIO DE ACETACI N VALOR EXPERIMENTAL 

C.V s 1.50% c.v.= 0.00% 

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

47 



t:.fCULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZOWGOZA 

NiQUEL 

Li11ea/idad del sistema 

Tabla 15. Linealidad del Sislema e.ara Nf'l_11el 
(µjllmL) ABSORBANCIA FACTOR 

o.s 0.008 0.0160 

o.s 0.008 0.0160 

1.0 0.016 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 0.048 0.0160 

4.0 0.063 0.0157 

4.0 0.063 0.0157 

5.0 0.079 0.0158 

5.0 0.076 0.0152 

Grllflco 4. LlnHlklad d•l •l•l•m• p•r• Nlquel 

0.09 

0.08 

0.07 

0.06 
.!I 
l! 0.05 
.e 

0.04 o .; 
0.03 

0.02 y• o.01ssx + o.oooe 
0.01 

o 
o 2 3 5 6 

Concentrecl6n de N•n µg/ml 
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l"ACVLTAO DE F .. STUDIOS SVPERJORES z.tR.4GOU 

Tabla 16. Criterio de Ace tación Valores Ex erimenta/es 
CRITERIO DE ACEPTACI N ALOR EXPERIMENTAL 

r ;¡: 

r' ;¡: 

C.V.s 

0.99 

0.98 

1.50% 

r= 

r'­
C.V.= 

0.999 

0.999 

1.50% 

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

Precisló11 del sistema 

Tabla 17. Precisión del Sistema para Ni 
()lpL) ABSORBANCIA 

3 0.036 

0.036 

0.036 

0.036 

0.037 

0.036 

Tabla 18. Criterio de Ace /ación valores Ex rimen/a/es. 
CRITERIO DE ACEPTACI N VALOR EXPERIMENTAL 

c.v. s C.V.= 1.12% 

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

49 



Linealidad del sistema 

0.1800 

0.1600 

0.1400 

0.1200 

.!I 0.1000 g 
~ 0.0800 
s 

0.0600 ;:¡ 
0.0400 

0.0200 

0.0000 

-0.0200 
00 

l'ACVLTAD Df." #-.'V1TJDJOS SUPER/OR/iS ZARAGOZA 

PLOMO 

Tabla 19. Linealidad del Sistema para Pb 
(lo&fmL) ABSORBANCIA FACTOR 

O.S 0.008 0.0160 

o.s 0.008 0.0160 

1.0 

1.0 

2.S 

2.S 

s.o 
s.o 
10.0 

10.0 

0.016 

0.016 

0.040 

0.040 

0.080 

0.079 

0.160 

0.160 

0.0160 

0.0160 

0.0160 

0.0160 

0.0160 

0.0158 

0.0160 

0.0160 

Orifico 11. LlnHllded del •l•l•m• per• Plomo 

y= 0.0159 x- 0.0001 

2.0 4.0 8.0 8.0 10.0 

Concentr•cl6n d• Pb en µglmL 

1 .o 
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FACULTAD DE ESroDIOS SUPEJUORF..S ZARAGOZA 

TABLA 20. Criterio de Ace ración Valores Ex erimentales 
CRITERIO DE ACEPTACI N VALOR EXPERIMENTAL 

,.,.,, 
C.V.,;; 

0.99 

0.98 

1.50% 

r= 

r' = 

C.V.= 

0.999 

0.999 

0.39% 

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

Precisión del sistema 

Tabla 21. Precisión del sistema para Pb 
(µ!VmL) ABSORBANCIA 

s 0.051 

5 

s 
s 
s 
s 

0.058 

0.057 

0.057 

0.057 

0.057 

Tabla 22. Criterio de Aceptación y Valores experimentales 
CRITl!:RIODEACEPTACI N VALOREXPl!:RIMENTAL 

C.V. ,;; 1.50% c.v. = 0.71% 

De acuerdo a la tabla 22 se cumple con el criterio para Precisión del sistema 
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f"ACllLTAI> Oli liSTl/O/OS Sllfl:.'RIORES ZARAGOZA 

CADMIO 

Límite 1/e Detccció11 y C11a11tijicació11 

Tabla 23. Limite de Detección v c11a11ti[icació11 para Cd 
µg/ml~ µg/mL 

l.ECTURA 0.01 0.02 

1 0.002 0.004 

2 0.002 0.003 

3 0.002 0.004 

4 0.002 0.004 

s 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 0.003 

11 0.001 0.003 

12 0.002 0.003 

13 0.002 0.003 

14 0.001 .c0.003 

IS 0.002 0.003 

16 0.002 .0.003 

17 0.002 0.003 

18 0.001 0.003 

19 0.002 0.003 

20 0.002 0.003 

Tabla 24. Límite de Detección y cuantificación de las dos soluciones 
CONCENTRACIÓN 0.01 µgl mL 0.02 µgl mL 

Limite de detección (LO)= 0.0059 0.0082 

Limite de cuanlificación (LC)""' 0.011 0.016 

Tabla 25. Limite de Detección y cuantificación final 
UmUe de dtlecclón (l.D) Limite de cuant1nurlOn (LC) 

µgtmL µ&/ mL 

0.007 0.014 
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FAClll.TAD /)f." F.STllDIO."i SUl'ERIORES ZA/UCOZA 

COBALTO 

Límite de Detecció11 y c11a11tificació11 

Tabla 26. Límite de Detección y cuantificación para Co 

Lt:CTtlRA 
1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

10 

11 

12 

13 

14 

15 

16 

17 

18 

19 

20 

i1g/mL 

O.OJ 
0.002 

0.002 

0.001 

0.001 

0.001 

0.001 

0.001 

0.002 

0.002 

0.002 

0.002 

0.001 

0.001 

0.001 

0.002 

0.001 

0.002 

0.001 

0.001 

0.002 

µg/mL 

0.06 
0.003 

0.003 

0.003 

0.003 

0.003 

0.003 

0.003 

0.003 

0.003 

0.003 

0.003 

0.003 

0.003 

0.004 

0.004 

0.004 

0.004 

0.004 

0.004 

0.004 

Tabla 27. Límite de Detección cua11ti 1cació11 de las dos soluciones 
CONCENTRACI N o.oJ µ111 mL 0.06 µgtml.. 

Limite de detección (LO) - 0.031 

Limite de cuantificación (LC) = 0.063 

0.026 

0.052 

Tabla 28. Límite de Detección y c11w1ti[icación final 
LJmlle de delttd6n Final (1.1>) Umlle de tu•ntlfiudón (l.C) 

µg/mL )tg/mL 

0.028 0.057 
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FACllLTAD DF. ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA 

CROMO 

Límite 1/e Detecció11 y c11a11tificació11 

Tabla 29 Límite de Detecció11 y c11a11tificació11 para Cr 

LECTURA 
1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

10 

11 

12 

13 

14 

15 

16 

17 

18 

19 

20 

µG/mL 
1 

0.001 

0.001 

0.001 

0.001 

0.001 

0.001 

0.001 

0.001 

0.001 

0.001 

0.001 

0.002 

0.002 

0.002 

0.002 

0.002 

0.002 

0.002 

0.002 

0.002 

~tg/mL. 

2 
0.002 

0.002 

0.002 

0.002 

0.002 

0.002 

0.002 

0.002 

0.002 

0.003 

0.003 

0.003 

0.003 

0.003 

0.003 

0.003 

0.003 

0.003 

0.003 

0.003 

Tabla 30. Lfmite de Detección cuallli 1cació11 de las dos soluciones 
CONCENTRACI N 1.0 µR/mL 

Llmile de delección (LO)= 1.05 

Llmile de cuanlificación (LC) = 2.11 

2.0 µwmL 

1.20 

2.40 

Tabla 31. Límite de Detección y c11antificaciónfinal 
Limite de delecdón (LD) Limite de cuanllficHlón (LC) 

1.12 2.25 
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FACIJLTAD Df: 1-:.numos surER/OllES ZA«AGOZA 

NÍQUEL 

Límite tle Dctccció11 y c11a11tijicació11 

Tabla 32. Límite de Detección y c11a11ti(icació11 para Ni 
µg/ml. µg/ml. 

l.O:CTURA o.o::z o.o.a 
1 0.001 0.003 

2 0.001 0.003 

3 0.001 0.003 

4 0.002 0.003 

0.002 0.003 

6 0.002 0.003 

7 0.002 0.003 

8 0.002 0.003 

9 0.002 0.003 

10 0.001 0.003 

11 0.001 0.003 

12 0.001 0.004 

13 0.001 0.004 

14 0.002 0.004 

lS 0.002 0.004 

16 0.000 0.003 

17 0.000 0.003 

18 º·ººº 0.003 

19 0.000 0,003 

20 0.000 0.003 

Tabla 33. Lfmife de Detección y cua11tificació11 de las dos soluciones 
CONCENTRACIÓN 0.02 µ&fmL 0.04 µ1 /mL 

Llmile de delección (LO)= 

Umite de cuantificación (LC) = 
0.042 

0.084 

0.015 

0.030 

Tabla 34. Límite de Detección y c11a11ti[icación final 
Limite de del«clón (l.l>) Lfmlle de eu1ntlfk•clón (LC) 

µg/mL µg/mL 

0.028 0.057 
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FACULTAO OH li.~TUO/OS SUPERIORES Z..f/UGOZA 

PLOMO 

Límite de Detecció11 y cua11tificació11 

Tabla 35. Límite de Detección y cuantificación para Pb 
µg/mL µg/ml4 

LECTURA 0.1 0.2 
1 0,007 0.014 

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 

11 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. Límite de Detección y cuantificación de las dos soluciones 
CONCENTRACIÓN 0.1 µllfmL 0.2µ1/mL 

Limite de dete<ción (LO)= 

Limite de cuantificación (LC) = 

0.020 

0.041 

0.039 

0.078 

Tabla 37. Límite de Detección y cuantificación final 
LfmUe dir dete-c:c16n (LD) Umlte dir cuanllOnclón (l,C) 

µ1/mJ. µ1/mL 

0.029 0.059 
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• FACUl.TAD DE FSTVDIOS SUPF.R/0/lES Z4MGOU 

CADMIO 

Linealidad del Método 

Tabla 38. Linealidad del Método para Cd 
CANT. ADIC, CANT. RECUP. % 

u1/mL 

2.0 
2.0 
2.0 
3.0 
3.0 
3.0 
4.0 
4.0 
4.0 

u1/mL 

2.025 
2.038 
2.025 
3.000 
2.959 
3.000 
3,970 
4.029 
4.029 

Promedio = 

RECUPERADO 

101.2 
101.9 
101.2 
100.0 
98.6 

100.0 
99.2 

100.7 
100.7 
100.4 

OrMlco l. LlnHlldlld del M6todo par• C•dmlo 

4.5~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~ 

i. 4.0 

::t. 3.5 

1 3.0 

i 2.5 

! 2.0 

! 1.5 

1 1.0 

lJ 0.5 

y • 0.9897x + 0.0397 

o.o 
o.o 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 

C•ntld•d •dlclon•d• en µ g/m L 

Tabla 39. Criterio de Ace taci6n Valores Ex erimentales. 
CRITERIODEACEPTACI N VALOR EXPERIMENTAL 

m., m• 0.989 

b .. o b• 0.03 

r;,: 0.99 r• 0.999 

,.>;,: 0.98 
,.,_ 

0.999 

c.v.s 3.00% c.v.- 1.04% 
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f'ACl/l.TAIJ /)f: f;.\'TllDIOS sun:·~tORES ZARAGOZA 

Tabla 40. 111terl'tllo de confianza, ordenada al origen 
INTEllVAl.O J>E C0Nfo'IAN7..A PARA " b" 

-0.047,, 0.03 $0.123 

Tabla 41. /11ten,a/o de Confianza, pendiente 
INTEllVAl.O J>E CONfo"IAN7...A PARA "m" 

0.797,, 0.990 $ l.182 

Se cumple con los cri!crios para Linealidad del Método 

E.'<actit11d y Repetibilidad 

Tabla 42. Exactitud y Repetibilidad del Método para Cd 
CANT. ADIC. CANT. RECUP. 'Y• 

µgtmL µg/mL RECUPERADO 

3 

3 

3 

3 

3 

c.v.,, 

3.000 100.00 

3.000 100.00 

3.016 100.52 

3.000 t00.00 

2.984 99.47 

3.000 100.00 

Promedio= 100.00 

Valores Ex erimentales 
VALOR EXPERIMENTAL 

c.v.= 0.36% 

Tabla 44. /11terva/o de Confianza, exacti111d 
INTERVALO DE CONFIANZA PARA EXACTITUD 

99.S ,; 100.0 ,, 100.4 

Se cumple con los criterios para Exactitud 



• FACULTAD DE F.STVDIOS SUPERIORES UllAGOZA 

COBALTO 

Linealidad del Método 

Tabla 45. Linealidad del Método e.ara Co 
CANT,ADIC. CANT. RECUP. % 

111/mL 11111:/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 a 99.66 

Grllflco 7. Lln••lld•d del M6todo p•r• Cob•Ho 

4.5 ...-----------------------~ 

~ 4.0 

::l. 3.5 

i 3.0 

i 2.5 

l!
t 2.0 

1.5 ¡ 1.0 

u 0.5 
y • 0.9866x + 0.0268 

o.o .-:o---~---~----~---~---~ 
o.o 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 

C•nlkl•d •diclonad••n µg/mL 

Tabla 46. Criterio de Ace loción Valores Ex erimenta/es 
CRITERIODEACEPTACI N VALOREXPERIMENTAL 

m• m• 0.986 

b• o.o b• 0.02 

rl! 0.99 r• 0.999 

r l! 0.98 
,.._ 

0.999 

C.V.s 3.0% c.v.- 1.08% 
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f"ACULTAO /JI:." f.".."iTUDIOS Sl!Pf:R/ORt:.S ZARAGOZA 

Tabla 47. f/l/erl'alo de Co11fia11za, ordenada 
INTERVALO l>F. CONFIANZA l'ARA "b" 

-0.056 s 0.026 s 0.109 

Tabla 48. !11tervalo de Co11fia11za, pe11die11te 
INTERVAl.O DE CONFIAN7.A PARA "m" 

0.799 s 0.986 s 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. "• 

µg/mL µglmL RECUPERADO 

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 SO. Criterio de Ace ración Valores Ex erimenta/es 
CRITERIO DE ACEPTACI N VALOR EXPERIMENTAL 

c.v. s 3.0% C.V.= 1.05% 

Tabla SI. lnten·alo de co11fia11za, Exactitud 
INTERVALO DE CONFIANZA PARA 

F.XAC..IJTLJD 

99.07 s 100.3 s 101.7 

Se cumple con los criterios para Exactitud 
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• f'ACUl.TAIJ DE F..rronws SUPF.R/ORJ-:S z.tRAGOZA 

CROMO 
Linealidad del Método 

Tabla 52. Linealidad del Método e.ara Cr 
CANT.ADIC. CANT. RECUP. 'Yo 

l!1/mL l!l/mL 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 

Or6flco 8. LinHlkl•d del M6todo par• Cromo 

e.o~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~~ 

-¡! 8.0 

~7.0 
i e.o 
i 5.0 

!- 4.0 

it 3.0 i 2.0 

. ll 1.0 

o.o 2.0 4.0 

y • 0.9B33x + 0.0778 

6.0 B.O 10.0 

C~ntkf•d adlclomtda en JLQlmL 

Tabla53. Criterio de Ace /ación Valores ex erimentales 
CRITERIO DE ACEPfACI N VALOR EXPERIMENTAL 

m., m• 0.983 

b .. o b• 0.07 

'" 0.99 r- 0.999 

..... 0.98 r'- 0.998 

C.V.s 3.0% c.v.- 0.83% 
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FACULTAD IJR ¡.;.tTll/JIOS SlJPt.•RtoRES z..tlUGOZA 

Tabla 54. Intervalo ele Confianza, ordenada 
INTF.RVAl40 DE CONFIAN7..A l"ARA " b" 

-0.154 s 0.07 s 0.230 

Tabla 55. Intervalo ele confianza, pencliellle 
INTERVALO DE CONFIAN7..A l"ARA "m" 

0.766 s 0.983 s 1.20 

Se cumple con Jos criterios para Linealidad del Método 

Exactit11d y Repetibilidad 

Tabla 56. Exactitud y Repetibilidad para el Método 
CANT. ADIC, CANT. RECUP. % 

µ1/mL µg/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 Ace /ación Valores Ex erimentales 
CRITERIO llE ACETACI N ALOR EXPERIMENTAL 

C.V s 3.0% c.v. = 0.00 º/o 

Tabla 58. lnterva/o de Confianza, Exactitud 
INTERVALO DE CONFIANZA PARA EXACTITUD 

100.0 s 100.0 s 100.0 

Se cumple con los criterios para Exactitud 
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• l'ACVLTAD DE ESTUDIOS .\'UPl:."R/ORF.S ZARAGOZA 

NÍQUEL 

Linealidad del Método 

Tabla 59. Linealidad del Método e.ara Ni 
CANT.ADIC. CANT. Rl:CUP. % 

1:!1/mL l!l/mL RECUPERADO 

2.0 2.000 100.00 
2.0 2.000 100.00 
2.0 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 

Promedioª 100.05 

OrMlco t. LlnHllded del M61odo Pll•• Nquel 

4.5 ....-----------------------, t 4.0 

:t. 3.5 

i 3.0 

i 2.5 

§. 2.0 

i!! 1.5 

1 1.0 

.3 0.5 

y • 0.9855• + 0.0426 

o.o 
o.o 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 

C'!ntldad adicionad• •n µg/mL 

Tabla 60. Criterio de Ace /ación Valores ex erimen/a/es 
CRITERIODEACEPTACI N VALOREXPERIMENTAL 

m• 0.985 

b.. o b- 0.04 

,., 0.99 r• 0.998 

r';;, 0.98 r'- 0.997 

C.V.s 3.0% c.v.- 1.20%~ 
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FACULTAD IJH ESTUDIOS SUPE/UGRES ZARAGOZA 

Tabla 61. Intervalo de Confianza. ordenada al origen 
INTERVALO l>ECONf.'IAN7..A PARA "b" (l.C) 

-0.084 s 0.04 s O.t69 

Tabla 62. Intervalo de confianza, pendicllle 
INTERVALO DE CONFIAN7..A PARA "m" (l.C) 

0.699 s 0.985 s 1.27 t 

Se cumple con los criterios para Linealidad del Método 

Exactit11d y Repetibilidad 

Tabla 63. Exactit11d y Repetibilidad para el Método 
CANT. ADJC. CANT. RECUP. •/• 

µg/mL µgmL RECUPERADO 

3 3.100 103.33 

3.000 100.00 

3.000 t00.00 

3.000 t00.00 

3.too 103.33 

3.000 t00.00 

Promedio= tOl.l t 

Tabla 64. Criterio de Ace tació11 v Valores Ex crime11tales 
VALOR EXPERIMENTAi .. 

c.v. s c.v.~ 1.8% 

Tabla 65. Intcrmlo de co11fia11za, E:r:actit11d 
INTERVALO VE CONFIANZA PARA EXACl'ITUU 

99.t6 s tOl.I s t03.23 

Se cumple con los criterios para Exactitud 
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• tifCULTAD DE f:SnJD/OS SUPERJORF.S z..tRAIGOZA. 

PLOMO 

Linealidad del Método 

Tabla 66. Linealidad del Método e.ara Pb 
CANT.ADIC. CANT. RECVP. % 

l!1/mL l!lmL RECUPERADO 

2.5 2.500 100.00 
2.5 2.500 I00.00 
2.5 2.500 100.00 
5.0 4.944 98.88 
5.0 5.000 100.00 
5.0 4.888 97.77 
JO.O 9.888 98.88 
JO.O 9.888 98.88 
JO.O 9.888 98.88 

Promedio= 99.25 

Orifico 10. LlnHlld-.1 del Mttodo p•r• Plomo 

12.0 

t 10.0 
::t. 

li 8.0 

-3 
i 8.0 

i 4.0 ... 
1 2.0 

y • 0.9857x + 0.0278 

c3 
o.o 

o.o 2.0 4.0 8.0 8.0 10.0 12.0 

C•ntldad adlclon..ia en µglmL 

Tabla 67. Criterio de Ace /ación Valores Ex rimen/a/es 
CRITEIUODIEACIEPTACI N VALOR EXPERIMENTAL 

m• 0.985 

b.. o ba 0.02 

rO': 0.99 r= 0.999 

"" 0.98 r' = 0.999 

C.V.,;; 3.0% C.V.= 0.79% 
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f"ACllLTAIJ l>f: ESTllDIOS SllPF.RIORES ZARAGOZA 

Tabla 68. /11/ervalo de Co11{ia11za, ordenada al origen 
INTERVALO DE CONFIANZA PARA "b" 

-0.0244 s 0.02 s o.oso 

Tabla 69. Intervalo de Co11fia11za, pe11die11te 
INTERVALO DE CONFIANZA PARA "rn" 

0.930 s 0.985 s 1.041 

Se cumple con los criterios para Linealidad del Método 

Exactit11d y Repetibilidad 

Tabla 70 Exactit11d y Repetibilidad para el Método 
CANT. ADIC. CANT. RECUP. •.t. 

RECUPERADO 

5 5.000 100.00 

5 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 Ace /ación Valores Ex erimentales 
CRITERIO DE ACEPTACI VALOR EXPERIMENTAL 

c.v. s 3.0% C.V.= 0.98% 

Tabla 72. Intervalo de Co11fia11za, Exactitud 
INTERVALO DE CONFIANZA PARA EXAl.llTUD 

97.95 s 99.24 s 100.52 

Se cumple con los criterios para Exactitud 
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FACULTAIJ DE ESTLIDIOSSllrF.RIORES LflUGOZA 

Reprod11cibili1lad. 

CADMIO 

Tabla 73. Reprod11cibi/idad para Cd (%de recobro) 
ANALISTA 

100.00 100.00 

DIA 1 100.00 100.00 

100.52 99,47 

100,44 100.00 

DIA 2 100.00 98,65 

100,44 100.00 

Tabla 74. Criterio de Ace /ación Valor ex erime11tal 
CRITERIO DE ACEPTACIÓN VALOR EXPERIMENTAL 

c.v. s 3.0% c.v. = 0,49 % 

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

Pmeba Estadistica para Reprod11cibilidad 

Modelo: 

Yijk = µ + ai + ój(i) + Ek(ij) 
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• 
FUENTE DE 

VAR. 

ANALISTA 

DIA 

ERROR 

FACVLTAD DE ESJVDIOS SUPERIORES ZARAGOZA 

Tabla 75. Resultados del Análisis de Varian=a 

G. L. 

2 

SUMA DE 

CUADRADOS 

0.898 

0.136 

1.702 

MEDIA DE 

CUADRADOS 

0.898 

0.068 

0.212 

FCAL 

13.125 

0.321 

Tabla 76. Criterio de Aceptación y Valores Experimentales 
CRITERIO DE ACEPrACIÓN VALOR EXPERIMENTAL 

Efecto del Analista Ftablas Fcalculada 

Si Ftab <!:Fcal Ho: se acepta 18.51 " 13.12 

Si F tab SFcal Ho: se rechaza 

Efecto del Dla F tablas Fcalculada 

Si Ftab <!: Fcal Ho: se acepta 4.46 " 0.321 

Si Ftab sFcal Ho: se rechaza 

FTAB 

18.513 

4.46 

Interpretación de resultados: 

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

no existe efecto del día. 
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FACIJLTAD DF. ESTUDIOS SUPl:."IUO/lES ZAIUGOZA 

Reprod11cibilidad 

COHALTO 

Tabla 77. Reproducibilidad par<1 Co (%de recobro) 
ANALISTA 

1 

100.00 98.03 

DIA 1 100.00 98.03 

98.03' :100.00 

100.00 98.03 

DIA 2 98.03 100.00 

98.03 100.00 

Tabla 78. Criterio de Ace tación Valores Ex erimentales. 
CRITERIODEACETACI N VALOR EXPERIMENTAL 

C.V= 3.0% c.v.- 1.0% 

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

Prueba estadística para Reprod11clbi/idad 

Modelo: 

Yijk =µ+al + oj(i) + Ek(ij) 
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HIENT•:t>E 

VAR. 

ANAU~TA 

lllA 

ERROR 

f"ACl!l.TAI> IJl:º f:'iTl'DIOS :wrF.RIORE..'i Z.iRAGOZA 

Tabla 79. Resultados del Análisis de Varianza 
SllMAU•: 

G.1- ClJAUltADOS MF.UIA llF. CUADRAOOS FCAI~ FTAR 

0.000 0.000 0.000 18.513 

2 l.281 0.640 0.500 4.46 

8 10.252 l.281 

Tabla 80. Criterio de Ace{(fación y Valores Experimenta/es 
CRITERIODEACEPTACI N VALOREXPERIMENTAL 

Efecto del Analista F tablas F calculada 

Si F tab <!: Fcal Ho: se acepta 18.513 <: o.o 
Si F tab s Fcal Ho: se rechaza 

Efecto del Dla F tablas F calculada 

Si Ftab <!: Fcal Ho: se acepta 4.46 <: 0.5 

Si Ftab S Fcal Ho: se rechaza 

Interpretación de los resultados: 

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

no existe efecto del dia. 
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FAClfl.TAn /JI:" li.'iTl/IJIOS svrEHIORt.".'i 7.AR~IG07.A 

Reprml11cibili1latl 

CROMO 

Tabla 81. Reproducibilidad para Cr (%de recobro) 
ANALISTA 

100.00 100.00 

l>IA 1 100.00 100.00 

100.00 100.00 

100,00 100.00 

l>IA l 100.00 100.00 

100.00 100.00 

Tabla 82. Criterio de Aceptación y Valores Experimentales 

CRITERIO l>E ACETACI N VALOR EXPERIMENTAL 

C.V.= 3.0% C.V.= 0.0% 

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

Pr11eba estadlstica para Reprod11cibilidatl 

Modelo: 

Yijk = µ + ai + 8j(i) + ck(ij) 
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FAClll.TAD IJ/:' ESTlmtos SUPl:.'RIORF.SZARAGOZA 

Tabla 83. Resultados del Análisis de Varianza 
1-"llENTf: l>E SUMA Uf: 

VAH .. G.L. CUADRAUOS MEUIA I>E CUADRADOS t•CAI, FTAB 

ANALISTA 0.00 º·ºº 0.00 18.513 

DIA 2 0.00 0.00 0.00 4.46 

EIUtOR 0.00 º·ºº 

Tabla 84. Criterio de Aceptación y Valores Experimentales 
CRITERIO DE ACEl'TACIÓN VALOR EXPERIMENTAL 

Efecto del Analista F tablas F calculada 

Si F tab ;, Fcal Ho: se acepta 18.513 "' 0.00 

Si F tab S Fcal Ho: se rechaza 

Efecto del Día F lablas F calculada 

Si F tab ;, Fcal Ho: se acepta 4.46 "' 0.00 

Si Ftab s Fea( Ho: se rechaza 

Interpretación de los resultados: 

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

no existe efecto del dla. 
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FACllLTA/1 DI:" t:STUOIOS SllPl:.'RIORES ZARAGOZA 

R epr0tl 11 ci hili1/a1/ 

NÍQUEL 

Tabla 85. Reproducibilitlatl para Ni(% de recobro) 
ANALISTA 

97.36 102.63 

DIA 1 100.00 .. 100.00 

100.00 100~00 

97.29 97.29 

DIA 2 100.00 102.70 

100.00 100.00 

Tabla 86. Criterio de Ace /ación Valores Ex erime/lfa/es 
CRITERIO DE ACETACI N VALOR EXPERIMENTAL 

C.V= 3.0% C.V.= 1.79 % 

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

Prueba estadística para Reprod11cibilidad 

Modelo: 

Yijk = µ + a.i + 1ij(i) + ck(ij) 
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1-'llt:NTEJlf: 

VAH. 

ANALISTA 

VIA 

ERROR 

FACULTAD Dli ¡.;.i'Tl!IJ/O,"i SllPl.'R/ORE.f ZARAGOZA 

Tabla 87. Res11/1aclos del Análisis de Varianza 
SLJMAllE 

G.I .. CUADUAllOS l\IF.lllA DF. CUAIJltADOS FCAI. 

5.287 5.287 9.156 

2 1.155 0.577 0.160 

28.712 3.589 

Tabla 88. Criterio de Aceptación y Valores Experimenta/es 

CRITERIO VE ACEPTACIÓN 

Efeclo del Anallsta 

Si F tab 2: Fea! 

Si F tab s Fea! 

Ho: se acepta 

Ho: se rechaza 

Efecto del Dfa 

F tab 2: Fea! 

F tab S Fea! 

Ho: se acepta 

Ho: se rechaza 

VAl..OR EXPERIMENTAL. 

F tablas F calculada 

18.513 2: 9.15 

F tablas F calculada 

4.46 s 0.160 

FTAD 

18.513 

4.46 

Interpretación de Jos resultados 

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

no existe efecto del dla. 
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f'AClll.T,tlJ Df.' ¡.;.,·r11nws SllPERIORt:.s ZARAGOZA 

PLOMO 

Reprotl11cibilitlac/ 

Tabla 89. Reprod11cibilidad para Pb ("/o de recobro) 

ANAI..ISTA 

100.00 98.88 

DIA 1 98.88 100.00 

101.11 97.77 

100.00 100.00 

DIA 2 100.00 100.00 

100.00 100.00 

Tabla 90. Criterio de Aceptación y Valores Experimenta/es 

CRITERIO DE ACEl'TACI N VALOR EXPERIMENTAL 

C.V 5 3.0% C.V.= 0.83% 

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

Prueba estadística para Reprod11cibi/itlatl 

Modelo: 

Yijk = ¡1 + ai + oj(i) + &k(ij) 

75 



•·uF.NT1:1n: 
VAR. 

ANALISTA 

DIA 

ERROR 

FACl//.T.41J 1'f.' l:"."iTl!DllJ.\" .'illPl:"RIORf:'I ZARAGOZA 

Tabla 91. f{estt/Jaelos ele/ Análisis ele Varianza 
Mt:l>IA 1n: 

G.1- SUMA In: ClJAURAIHJS CllAIJHAIJOS FCAI. 

0.925 0.925 l.000 

2 1.851 0.925 1.5 

8 4.393 0.617 

Tabla 92. Crilerio de Aceplació11 y Valores Experimentales 

CRITERIO DE ACEl'TACIÓN 

Efecto del Analista 

F tab ~ Fcal 

F lab S Fcal 

Ho: se acepta 

Ho: se rechaza 

Efecto del Ola 

F tab mayor Fcal 

F tab menor Fcal 

Ho: se acepta 

Ho: se rechaza 

VALOR EXPERIMENTAL 

F tablas F calculada 

18.513 ~ 1.0 

Ftablas Fcalculada 

4.46 ~ 1.5 

FTAD 

18.513 

4.46 

Interpretación de los resultados 

Como F tablas es mayor que F calculada el ~é!odo nnalftico es reproducible por los analistas y 

no existe efecto del dfa. 
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g;WJ - FAClll.rAIJ JU.: f:.'ITlllJIO.'i Sl!l'ERIORHS ZAR..fGOZA 

CADMIO 

Estabilidad 1/e la muestra. 

Tabla 93. % Recobro de Cadmio a temperatura ambiente y refrigeración. 
INICIO TE/\ll'EHATLIH.A AMUit:NTt: HEFIUGEltACION 

100.00 

100.00 

99.48 

24 11 4H 11 24 JI 48 11 

100.00 

100.52 

100.52 

96.41 

99.55 

96.86 

100.00 

99.47 

100.00 

100.00 

100.00 

99.55 

Tabla 94. Valores obtenidos de la media del Factor/, a diferentes condiciones ambienta/es 
FACTOR 1 

TIEMPO TEMPERATURA AMBIENTE REFRIGERACION 

2411 100.34 99.82 

4811 97.60 99.85 

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

TIEMPO TEMPERATURA AMBIENTE P.EFRIGERACION 

2411 -0.05 a 1.09 -1.06 a 1.06 

4811 -4,71 a 0.27 -1.02 • 1.07 

La muestra es estable a condiciones ambientales y en refrigeración por 24 y 48 horas, ya que los 

intervalos de confianza incluyen al valor cero. Además como la media del Factor 1 para la temperatura 

ambiente y refrigeración se encuentra entre 97 - 103 %, la muestra es estable a estas condiciones. 
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FACULTA/) 11E t:STUDIUS SUPERIORES Z.-tRAGOU 

COBALTO 

Estabilitlml tle la muestra. 

Tabla 96. % Recobro de Cobalto a temperatura ambiente y refrigeración. 
TEMPERATURA AMlllENTF. REFRIGEllACION 

INJCIA14 24 JI 48 11 24 11 48 11 

100 

100 

100 

97.91 

100.00 

101.58 

100.00 

102.22 

100.00 

97.91 

102.32 

103.17 

100.00 

100.00 

100.00 

Tabla 97. Valores obte11idos de la media del Factor l. a diferentes co11dicio11es ambientales. 
FACTOR 1 

TIEMPO TEMPERATURA AMBIENTE REFRJGERACION 

Z4 ll 99.83 101.13 

4811 100.74 100.00 

Tabla 98. Jnterva/o de Confianza de cobalto a diferentes condiciones ambienta/es. 
INTERVALO DE CONFIANZA 

TIEMPO TEMPERATURA AMBIENTE REFRIGERACION 

Z4 ll -2.64 a 2.31 -2.66 a 4.94 

4811 -0.98 a 2.47 O.O a O.O 

La muestra es estable a temperatura ambiente y en refrigeración por 24 y 48 horas, ya que los intervalos 

de confianza incluyen al valor cero. Además como las medias del Factor 1 para la temperatura ambiente y 

refrigeración se encuentran entre 97-103 %, la muestra es estable a estas condiciones. 
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f"ACULTA/J /JI:." ESTU/JIO.\' SUrER/ORES ZARAGOZA 

CROMO 

Estabilidad <le la muestra 

Tabla 99. % Recobro de Cromo a temperatura ambiente y re[rigeració11. 
TEMPERATURA AMBIENTE REFRIGERACION 

INICIAL 2411 4811 24 11 4811 

100 

100 

100 

100.00 

100.00 

100.00 

112.50 

112.50 

112.50 

100.00 

100.00 

100.00 

100.00 

100.00 

100.00 

Tabla 1 OO. Valores obtenidos de la media del Factor l. a diferell/es condiciones ambientales 
FACTOR 1 

TIEMPO TEMPERATURA AMBIENTE REFRIGERACION 

2411 100.00 100.00 

4811 112.50 100.00 

Tabla 101. Intervalo de Confia11za de Cromo, a diferentes co11dícío11es ambientales. 
INTERVALO DE CONFIANZA 

TIEMPO TEMPERATURA AMBIENTE REFRIGERACION 

2411 0.00 º·ºº 0.00 0.00 

4811 12.S 12.SO 0.00 0.00 

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

valor cero y la media del Factor 1 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 1 no cumple con especificaciones, es decir no incluye el valor cero en el intervalo de 

confianza y la media del Factor 1 esla fuera del intervalo de 97 - 103 % (112.5 %) 

~-:STA TF~··;~:·~ NCi ;'.!AL~ 
~) l~ r ·J'\ !~': .) ·).. ;. . ! ,' )~ r·- .. 1.-
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1'ifCULTAO 01:· J::STl//JIOS sur1:·RltJRE.V ZARAGOZA 

NÍQUEL 

Estabilitlutl tle la muestra 

Tabla 102. % Recobro de Níquel a temperatura ambiente y re[rigeració11. 
TEMPERATURA AMlllENTE REFRIGERACION 

INICIAL 24 11 48 11 2411 4811 

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 

Tabla 103. Valores obtenidos de la media del Factor L a diferentes co11dicio11es ambientales. 
FACTOR 1 

TIEMPO TEMPERATURA AMBIENTE REFRIGERACION 

2411 100.48 101.04 

4811 103.87 100.00 

Tabla 104. IntervaÚ d~ CÓ~/i~nza de Nlque/, diferentes co11dicio11es ambienta/es . 
• ~l .• INTERVALO DE CONFIANZA 

TIE~IPO .. 'TEM°P~~T~RAAMBIENTE REFRIGERACION 

2411 -3.57 a 3.45 -3.46 a 4.45 

4811 -7.98 a 14.64 -3.67 a 2.57 

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

valor cero y la media del Factor 1 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 in~luye el valor cero, la media del Factor I esta fuera del rango indicado (97-103 

%) 

TESIS CON 
FALLA DE ORIGEN 
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FACfll.TAIJ Dli F ... STl/O/OS SUPERIORF..S ZARAG.OZA 

PLOMO 

Estabiliclcu/ 1/e la 11111estra. 

Tabla 105. % Recobro de Plomo a temperatura ambieme y refrigeración. 
TEMPERATURA AMRll-;NTf; REFRIGERACJON 

INICIAi. 24 11 48 11 24 11 4811 

100.00 

100.00 

100.00 

103.70 

109.09 

100.74 

106.66 

107.24 

107.24 

103.70 

100.00 

99.25 

100.00 

100.00 

100.00 

Tabla 106. Valores obtenidos de la media del Factor/, a diferentes condiciones ambientales. 
FACTOR 1 

TIEMPO TEMPERATURA AMBIENTE REFRIGERACION 

2411 104.51 100.98 

4811 107.05 100.00 

Tabla 107. Intervalo de Confianza de Plomo, a diferentes condiciones ambientales. 
INTERVALO DE CONFIANZA 

TIEMPO TEMPERATURA AMBIENTE REFRIGERACION 

2411 -1.19 a 10.21 -2.22 a 4.19 

4811 6.60 a 7.50 o.o 

La muestra es estable en refrigeración 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 1 no cumplen con especificaciones, es decir no incluye el valor cero en el intervalo 

de confianza y la media del Factor 1 esta fuera del intervalo de 97 - 103 %. 
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PAC:l!l.TA/J /Jli t'.iTl'IJIOSSVrERIORl-:S ZARAGOZA 

RESUMEN DE RESULTADOS. 

Tabla 108. Resumen de resultados obtenidos mediante las pruebas de desempe1io. 

LINEALIDAD DEL SISTEMA 

CRITERIO DE ACEPTACIÓN DATOS f.Xl'EH.IMF.1"TAl.F.S 
CADMIO CODAi.TO CH.O;\IO NIQLIF.I. PLOMO 

r 2: 0.99 0.999 0.999 0.999 0.999 0.999 

r' 2: 0.98 0.999 0.999 0.999 0.999 0.999 

C.V.:s; 1.50 % 1.30% 0.81% OA8% 1.50% 0.39% 
L.D. µg/mL 0.007 0.028 1.128 0.028 0.029 
L.C. µg/mL 0.014 0.057 2.25 0.057 0.059 

PRECISIÓN DEL SISTEMA 
C.V.:s; 1.50% 0.56% 1.10% 0.00% 1.12% 0.71% 

LINEALIDAD DEL MtTODO 

m"' 0.989 0.986 0.983 0.985 0.985 

b"' o 0.03 0.02 0.07 0.04 0.02 

r 2: 0.99 0.999 0.999 0.999 0.998 0.999 
r' 2: 0.98 0.990 0.999 0.998 0.997 0.999 

C.V.:s; 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 

C.V.:s; 3.0% 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 

c.v.,;; 3.0% 0.49% 1.03% 0.00% 1.79% 0.83% 

Tabla 109. Comparación de resultados del por ciento de recobro promedio descrito en el procedimiento 
052 y los datos experimenta/es. 

PROCEDIMIENTO 052 DATOS EXPERIMENTALES 

•;.PROMEDIO DF.SVIACION COEFICIENTE •/oPROMEDIO DF.SVIACION COEFICIENTE 

--f>H:TAL RECUPERADO ESTANDAR DE RECUPERADO ESTANDAR DE 

VARIACIÓN VARIACIÓN 

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 º·ººº 
Nlquel 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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¡.·,1cr11.T,1D Dli /:".'iTllO/O.\' SUPl:.RIORES ZARAGOZA 

VII. ANÁLISIS DE RESULTADOS. 

El laboratorio de prueba tiene como objetivo realizar análisis de contaminantes químicos aplicando el 

procedimiento 052 de la Norma Oficial Mexicana NOM-OIO-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 

desempeño. las cuales son un medio de control de calidad para demostrar que el método anal!tico 

-'~rr;pÍe~d·() en la determinación del analito es exacto, preciso y que se puede emplear como un 
'· ' ~ •, ''e,: . ' ; ' • •. - . . : : 

·.procedimienio de rutina . 
. : . \;~--: ' - ~;: ... _. : ·, : , -

'':'Aiit~s d~inici~ las pruebas de desempeño 'se llevaron a cabo diferentes pruebas con soluciones estándar, 

;'Scon' la;finalidad ·.de establecer las condiciones de trabajo entre las que se incluyen: el rango de 

- ; concentración, apertura del slit y la altura del quemador. 
,:,_:~-:'.~': !.· ::>~ 

·,;· .• ,. -¡;;'>:. •f:·.' -
,}Q.~e.~.eterpiino también el Límite de Detección y Cuantificación para establecer la concentración mlnima 

. ''':'conla que se' obtienen resultados confiables; obteniendo que Ja concentración mlnima que cuantifica el 

instrumento V ARIAN-AA-1475 con precisión y exactitud para Cadmio, Cobalto, Cromo, Nlquel y Plomo 

son: 0.014, 0.057, 2.25, 0.057 y 0.059 µg/mL respectivamente. 

Con los resultados obtenidos se determino que el sistema es lineal y preciso para la cuantificación de 

Cadmio, Cobalto y Nlquel en un rango de concentración de 0.5 a 5 µg/mL; para Cromo en un rango de 

concentración de 2 a 12 µg/mL y Plomo en un rango de 0.5 a 10 µg/mL, utilizando las condiciones 

establecidas en el diseño experimental. 

---l::lna vez establecidas las condiciones de trabajo y la evaluación del sistema se realizaron las pruebas de 

desempeño del método, demostrando que es lineal, exacto y reproducible de acuerdo a los resultados 

obtenidos (tabla 108), ya que se obtuvo un coeficiente de variación para la linealidad del método menor al 

3% para todos los metales, con esto se demuestra que los resultados analfticos son proporcionales a la 

concentración de la sustancia dentro del Intervalo ya señalado. 
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Para Exactitud y Repetibilidad el coeficiente de variación fue menor del 3% al igual que para la 

reproducibilidad del método, con lo cual se determina que el método anaHtico tiene concordancia entre el 

valor obtenido experimentalmente y el valor de referencia ya que se obtiene un por ciento de recobro 

entre el 99-101 %, además también se demuestra que existe concordancia entre los valores obtenidos 

cuando se trabaja bajo las mismas condiciones. 

. . 
En cuanto a la Reproducibilidad se observa que existe concordancia entre detemtinaciones realizadas bajo 

condiciones de trabajo diferentes, es decir diferentes analistas y diferentes días, obteniendo un coeficiente 

de variación menor al 3% y, por medio del análisis de ANDEVA se determino que no existe efecto del 

día y del analista, ni interacción de estos en el análisis por lo cual, el método puede ser reproducible con 

diferentes analistas y en diferentes días. 

Tambi.én se evaluó la estabilidad de la muestra y se determinó que es estable para Cadmio y Cobalto a 

:temperatura ambiente y en refrigeración por 24 y 48 horas, ya que los resultados se encuentran dentro del 

criterio de aceptación, Cromo y Níquel son estables por 24 y 48 horas en refrigeración, a temperatura 

ambiente sólo 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 Níquel no hay concordancia entre 

las determinaciones obteniendo un Factor 1 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 análisis de Níquel no es adecuado. 

En cuanto a Plomo la muestra es estable en refrigeración por 24 y 48 horas, ya que los intervalos de 

confianza incluyen al valor cero y la media del Factor 1 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 1 esta fuera del Intervalo de 97 - 103 %. 

84 



f"AClll.TAIJ IJl:' l:'STIJO/OS SUPl:'RIORES ZARAGOZA 

Al comparar los resultados del por ciento de recobro promedio obtenido experimentalmente con los 

resultados reportados en el Procedimiento 052 (Tabla 109.) se observa que el coeficiente de variación es 

menor además el por ciento de recobro es mayor esto indica que el método es confiable y se garantiza 

que el análisis de metales en filtros de aire es representativo. 
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VIII. CONCLUSIONES 

• Mediante las Pruebas de Desempeño y de acuerdo al procedimiento 052 de la NOM-010-STPS­

l 999 para la cuantificación de Cd, Co, Cr, Ni y Pb en filtros de aire por Absorción Atómica se 

demostró que el método es seguro, confiable, preciso y exacto por lo que puede ser empleado 

como procedimiento de rutina. 

Se obtuvieron resultados con un coeficiente de variación 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 desempeilo, ya que los parámetros evaluados 

demostraron que el método es lineal, exacto, preciso, estable y reproducible, además asegura que 

la determinación y cuantificación de Cd, Co, Cr, Ni y Pb se realiza con eficiencia durante el 

funcionamiento del laboratorio por lo que se puede estandarizar el procedimiento analltico para 

ser evaluado por la dependencia EMA encargada de vigilar que se cumpla con el reglamento y 

lineamientos de la norma establecida para la acreditación del Laboratorio. 
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ANEXO A 
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/, Dise1io estatlístico. 

t. VALIDACIÓN DEL SISTEMA. 

J.J. LINEALIDAD DEL SJSTEJllA. 

Criterio de aceptación: 

CV s 1.5% 

r <!: 0,99 

r' "' 0,98 

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

t = número de diluciones. 

n = número de replicas. 

Concentración de la 
solución patrón (x) Propiedad medida (y) 

Y1 h Y12, •.• , Yin 

Y21t Y22. ···• Y2n 

Y11tY12, ••• ,ytn 

1.1.2.- Cálculos preliminares para coeficiente de correlación y coeficiente de detenninación. 

I:x = n (x1 + x2 + ••. + xJ 

:!:y= Yo 1 + Y12 + ... +Yin+ Y21 + Y22 + ••• + Y2n + "' + Y11 + Y12 +···+y., 
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:!:x' = n ( (x1)'. + (x,)2 + ... + (x1)
2 l 

Ey2 
= Y211 + y2,, + ... + Y21n + Y221 + y2,, + ... + y',n+ ... + lu + Y212 + ... + r1n 

Exy = X1 {Y11 + Y12 + ... +Yin)+ x, {y,, + Y22 + ••. + Y2J + ... + x 1 {Yu +Ya+ ... +y.,) 

1.1.3.- Cálculos finales para el coefi~iente de co..;.elación«r) y coeficiente de determinación {r') . 
. ;' :--it, ~~- . ' 

.-.• • ':o;;., 
. ;JT ' ·'" · :-: 112 

1 < ¡' f 1 nt CE~y) - CE~) civ> ); l 
~nt {Ex'}- {Ex>2l ¡~·t· CE~) - (Ey>'D 

r = 

r' = f nt· cl:~yj - CExl CEy) 12 

{ni (Ex')._ (Ex)'} {ni (Ey2) - (:Ey)2) 

3.- Cálculos preliminares, para el coeficiente de .variación. 

3.1.- Calcular el siguiente factor.para cada punto de la linealidad del sistema: 

F11 = y 11 /x1 

F12= y12 /x1 

Fin= Yin I x1 

Fu= y11/x1 

Fa= YalX1 

F .. = y,Jx1 

F = Propiedad medida ( y l 

Con. de la solución patrón ( x ) 
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3.2.- Calcular la suma de factores, la suma de cuadrados de factores y la media del factor. 

I:F=F11 +F12 +F1,+ ... +F11 +F12 +F1n 

I:F2 = F2
11 + F2

12 + F2
10 + ... + F2

11 + F2
12 + F2

., 

F =I:F/N 

Donde : N es el número de punto~ de la linealidad del sistema 

3.3.- Cálculos finales para el coeficiente de Variación (C.V.). 

Desviación estándar (DE) = 

C.V.= (DE/F)• too 

[ 

Ní EF
2 

l - ( I:F )' J 
N(N-1) 

112 

B. Precisión del sistema. 

Criterio de aceptación: 

C.V. s 1.5 % 

1.- Tabular los resultados. 

2.- Cálculos preliminares, 

I:y = Y1 + Y2 + Y> + ... + Yo 
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y= Ey/N 

2.1.- Cálculos finales. 

Desviación Estándar n ]
1/2 

(DE) = NCEy2 l - CEy)2 

N(N-1) 
\,_ 

(· CoeficientedeVnri~ción: C .. V.= (DE/yp 100 

C. Limite de deteccióily cua11tlflcació11. 

Una vez obtenido !6~';~~tÍltndos se; realizan los siguientes cálculos: 

Los c.ÍÍcul~sso~:indeP.,ndientes para cada concentración. 

J, calcular la media y la desviación estándar. 

2. Limite de detección (L.D.): 

L.D. = ( Concentración del estándar) X 3 (Desviación estándar ) 

me ta 
/ 

J. Limite de cuantificación (L.C. ): 

L.C. = ( Concentración del estándar) X 6 (Desviación estándar) 

me ta 

4. Cálculos finales. 

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

L.D = L.D.co + L.D.c2 I 2 

L.C. = L.Cco + L.DC2 I 2 
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11. VALIDACIÓN DEL MÉTODO 

A. Li11ealidad del método. 

Criterio de aceptación: Cantidad adicionada contra cantidad recuperada. 

m"' 1 r2 <!: 0,98 

c.v.,;; 3% 

Por ciento de recobro: 97 - 103% 

l.· Graficar cantidad adicionada vs cantidad recuperada. 

Tabular los resultados con base al siguiente formato: 

Cantidad adicionada 
X 

X1h X121 •••• X1n 

X21, X221 ••. , X2n 

t = número de cantidades adicionadas 

Cantidad recuperada 

Y11t Y121 ••• ,Yin 
Y211 Y221 ···• Y2n 

Y111Y12····•Ytn 

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

Paro proceder a los siguientes cálculos, es necesario que el número de cantidades recuperadas (replicaciones ) de 

cada cantidad adicionada, sean equivalentes. 

2.- Cálculos preliminares. 

I:x = X11 + X12 + ... + x,. + x,, + x,, + ... + x,. + ... + Xu + x., + ... + x., 

I:y = Y11 + Y12 + ... +Yin+ Y21 +y,,+ ... + Y2n + ... + Yu +y.,+ ... + y., 
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;¡;y'= Y2
11 + Y2

12 + ... +y',"+ y',, +y',,+ ... +y',.+ ... +y'u +y'12 +···+y'., 

l:xy = X11 Y11 + X12 Y12 + ..• + X1n Yin+ Xz1 Y21 + X22Y22 + ... + XznYzn + ... + Xu Y11 + Xu Ya+ •.• + Xin Y1n 

2.1.- Cálculos finales. 

m = nt CI:xyl ~ CExl (I:yl 

nt (Ex') - (Ex)' 

3. Por ciento recuperado. 

b = Ey-m (Ex) 

nt 

r' = 1 nt CI:xy) - CExl CEy) l' 
{ni (Ex') - (Ex)'} {ni (I:y') - (Ey)2

} 

Calcular el por ciento recuperado ( R) para cada cantidad recuperada, con Ja siguiente ecuación: 

R={y/x)*IOO 

A. Tabular Jos resultados: 

B. Cálculos preliminares: 

R ={:!:R)/N 

Desviación Estándar (DE) = r N<Ev2 l -(lM;i 112 

LN(N-1) j 
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A. Cálculos finales. 

Coeficiente de variación: CV.=(DE/R)•JOO 

B. E.-.:actillld y Repetibilida1I al 100% 

Criterio de aceptación: 

· Criterio de ace /ación ara métodos 11111ucos es ecto olométricos 
Exactitud y Repetlbllldad 

Promedio de recobro en % 97-103 % 

Coeficiente de Variación (C.V.) :!:3% 

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

J, • 

; 2. ,Cálculos preliminares: 

R =(:ER)/N 

Desviación Estándar (DE) 

2.1. Coeficiente de variación. 

CV=(DE/R)* 100 

Í NC:Ey2 l - C:Ey>2 JI~ 
U./(N-1) 
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C. Precisió11 ( Repro1f11cibi/i1fad ). 

Criterio de aceptación: 

Coeficiente de variación total debe cumplir con los siguientes criterios: 

Método espectrofotometrico: CV. s 3 % 

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

ANALISTA 

DIA 1 2 

1 yll 1 Y211 

y112 Y212 

y113 Y213 

2 y121 y221 

y122 y222 

y123 y223 

2.Cálcuios preliminares. 

y ... = ylll +y112+yl13+yl21 +y122+yl23+y211 +y212+y213+y221 + 

y222 +y223 

Ey2 
••• = y 211 I +y 2112+y 2 113+y 2 121 +y 2122+y 2 123+y 2211 +y2212+ 

y2213 +y 2221 + y2 222 +y 2223 

y y ... / N 

Desviación Estándar (DE) = Í NCI:y2) - (Ey)' ]
112 

L~cN-1> 

N =Número total de determinaciones (en este caso especifico es N = 12 ), 
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2.1 Cálculos finales: 

Coeficiente de variación. CV. = ( DEI y) • 100 

Si se requiere establecer las fuentes de variación del método ( la cual no constituye un requisito mlnimo dentro de 

la .validación ), consultar el siguiente inciso. 

- ' : 

Á;·Pára el cas;,parH.éu,la~del ~nálisis de dos analistas en dos diferentes dlas y con tres replicaciones cada uno, se 

reaÍiza el análisis de Váriah~ q~~ se describe a continuación: 

. · ·· El'ITiodeJÓhi~otético q;;e ~presenta este paso es el siguiente: 

Yljk= µ+al+ lij(I) + ek(lj) 

Donde: 

Yijk El ensayo de Ja sustancia de interés de la k-ésima muestra analizada por 

el i-ésimo analista en el j-ésimo dla. 

µ Media poblacional del ensayo de la sustancia de Interés en Ja muestra. 

ai Efecto del analista· en el ensayo. (donde 1 = 1 ... a ) 

5 j(i) Efecto del dla anidado en el analista. ( donde j = 1 ... d ) 

e k (ij) Error del método analltico. ( donde k = 1 ... r) 

a = Número de analista. 

d = Número de dlas. 

r =Número de replicas 

Donde a=2 

Donde d=2 

Donde r= 3 

TESIS CON 
FALLA DE ORIGEN 
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l. Tabular los resultados de acuerdo al siguiente formato: 

ANALISTA ( i) 

DIA (j) 1 

1 yll I 

yll2 

yll3 

2 yl21 

y122 

y123 

2. Cálculos preliminares. 

A. Calcular la suma de las combinaciones analista - dfa ( Yij, ): 

yl 1. = yt 11 + y11i + yt 13 

yl2.=yl21 + y122+yl23 

y21.= y211 + y212+y213 

y22. = y221 + y222 + y223 

B. Calcular la suma para cada analista ( yi .. ): 

yl.. = yl 11+yl12 + y113 + yl21 + yl22 + y123 

y2,; = y211 + y2!2 + y213 +y221 + y222 + y223 

C. Calcular la suma total ( y ... ): 

y ... = yl "+ y2 .. 

2 

Y211 

Y212 

Y213 

y221 

y222 

y223 

PACllLTAO 1'1i F.STUDIOS SllPERIORES ZARAGOZA 

TESIS CON 
FALLA DE ORIGEN 
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D. Calcular la suma del cuadrado de cada analista en cada día : 

EEy2ij.=(yll .)2 +(yl2.) 2 +(y21.) 2 + (y22.)2 

E. Calcular las sumas del cuadrado de cada analista en los dos días. 

(Eyi.. )2 = ( yl. • )2 + ( y2 .. ) 2 

F. CaÍ~ular:la suma ·de c~da dato elevado al cuadrado. 

EEy'ijk=(ylll )2 +(yll2) 2 +(yll3)2 + ••• + (y221 )2 +(y222)2 +(y223)2 

G. Calcular la suma de cuadrados del analista ( Sea), efecto del factor analista, 

con la siguiente fórmula: 

sea= Eyi' .. y'.. 

dr adr 

H. Calcular la suma de cuadrados del dfa anidado en el analista (sed}, con la 

Siguiente fórmula: 

SCd EEyij'. - Eyi.. 

dr 

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

SCe = EEEyijk2 EEyij'. 
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2.2. Cálculos finales: 

A. Con los datos anteriores construir la tabla de análisis de la Varianza (ANDEV A ) 

FUENTE DE GRADOS DE SUl\IA DE MEDIA DE Fcal F-o,os 

VAIUACIÓN LIBERTAD CUADRADOS CUADRADOS 

Analista (a} gla = a - 1 Sea Mca=SCn Fn=MCn Fgln I F gld 

gin MCd 

Ola (d) gld= (d-1) n SCd MCd=~ Fd=MCd Fgld I F gle 

gld MCe 

Error (e) glc=( r - l )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, 

para un oc = 0,05 

Interpretación de resultados: 

Si Fa S Fgla, gld 0,05 El método analítico ES reproducible por los analistas. 

Si Fa :!: Fgla, gld 0,05 El método analltico No es reproducible por los analistas. 

Si Fd S Fgld, gle 0,05 El método analltico ES reproducible en distintos dlas por 

un mismo analista. 

Si Fd :!: Fgld, gle 0,05 El método analltico No es reproducible en distintos dlas 

por un mismo analista. 

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

analltico para estos se calcula con las siguientes ecuaciones: 

Variación inter-analista: ± 
[ 

Mcg • MCd 
rd ]

1/2 
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Variación intcr-días: ± 
para analista 

[Mcd ~ MCe] 1/2 

J. REl'ETIBILIDAD DEL METODO. 

A. Calcular la rcpctibilidad del método, con la siguiente ecuación: 

Repetibilidad = ± (Ce) 112 

4. COEFICIENTE DE VARIACIÓN. 

A. Calcular la media aritmética total, con la siguiente ecuación: 

Y= y ... /n donde n = adr 

B. Calcular In desviación estándar total, con la siguiente ecuación: 

S= ± [ J
l/2 

n l:l:l:yijk2-~ e y ... )2 

n(n-1) 

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

cv ( s / y) • 100 

D. Estabilidad Je /u muestra atra/ltica. 

Criterio de aceptación: La muestra es estable si el intervalo de confianza (IC} para diferencia de la media de la 

muestra con respecto a la media del análisis inicial incluye el valor de cero y/o la magnitud del efecto no exceda el 

porcentaje. 

Químicos y espectrofotométricos ± 3 % 
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l. Tabular los resultados con base al siguiente formato y calcular los resultados indicados: 

Condlclónfflcmpo 

2 m 

Yl y4 y7 Yn-2 

Y2 y5 y8 Yn·I 

Y3 y6 y9 Yn 

2. Cálculos preliminares para el ,intervalo de confianza: 

MEDIA: Yo Y2 

VARIANZA: So s, s, 

VARIANZA PONDERADA: 

2 2 
Sp', 2So + 2s,, 2 2 ' 

Sp2 2So + 2S, 

2(C*I) 2(C* 1) 

2 ' Sp2m 2So + 2Sm 

2(C*l) 

2.1 Cálculos finales para el intervalo de confianza: 

Para cada condición X tiempo: 

IC = ( Y, - Yo) ± t' x Jp 1 
2 

( 2 / 3) 

t • = valor de la t de Dunnett con e comparaciones y 2 ( e • 1 ) grados de libertad y probabilidad acumulada de 

0975. 
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3. Cálculos preliminares para el coeficiente de variación: 

Para cada condición I tiempo/ muestra calcular el factor ( 1 ) con la siguiente formula: 

( análisis muestra I condición / tiempo ) 1 
• 100 

(análisis inicial ) 

11 = v. / y, • 100 16 = Y9 / Y3 • 100 

12 = Y, I Y2 • 100 • 17 =:' Y • ., I Y1 • 100 

13 = Y 6 I Y,* 100 

l4= Y1IY1*100 19 = Y, I Y3 * IOO 

J,= Y8 I Y2* 100 

Para cada condición I tiempo calcula~ la media del factor ( 1 ) con la si~iente fórmula: 

l = I: 1 ( condición I tiemp~ ) 

Donde: N =número de mues.tras po~ cada condición I tiempo 

11 = 1,+1,+1, l4+l,+I• 

3 

1, 1,+1.+1. 

3 
Criterio de aceptación: 

La media del factor ( 1 ) para cada condición I tiempo deberá cumplir con el siguiente criterio: 

Método 

Qufmicos y 

Espectrofotométrico 

Valor de 

97- 103 % 
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UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO PAGINA: 

FACULTAD DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA. 1 o•:zo 

SISTEMA DE CALIDAD VERSION DEI. PNO: 000 

LABORATORIO: FECHA DE EMISIUN: 

ESPECTROSCOPiA 
14-AGOSTO-ZOOI 

TITULO: REVISluN: 

PROCEDIMIENTO PARA LA CUANTIFICACIÓN DE Cd, Co, Cr, NI y Pb 
D 

l. OBJETIVO. Este procedimiento establece el método de espectrofotometria de absorción 

atómica, para Ja detenninación de Cd, Co, Cr, Ni y Pb en aire, basado en el procedimiento 

052. 

11. ALCANCE. El presente 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 µg/mL; para Pb es aplicable para concentraciones inferiores de 1 O µg/mL y 

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

mayores, deberán realizarse las diluciones correspondientes. 

111. RESPONSABILIDAD. Es responsabilidad del analista encargado de la cuantificación de 

la muestra, aplicar correctamente este procedimiento. 

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

y la aplicación del procedimiento. 

IV. INTRODUCCIÓN: 

Las pruebas de desempeño se realizan con el propósito de reducir el riesgo de error inherente 

y tener resultados precisos y exactos de cualquier método analítico que se evalué. Los 

procedimientos nonnalizados de operación son elementos necesarios para llevar acabo de 

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

ELABORO: REVISO: APROBO: AUTORIZO: 
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v. PROCEDIMIENTO 052: DETERMINACIÓN DE METALES.. MÉTODO DE 

ESPECTROFOTOMETRÍA DE ABSORCIÓN ATÓMICA. 

1.- Principio del método 

1.1 La espectrofotometrla de Absorción Atómica (E. A. A.): Es un estudio del espectro de la luz a 

partir de los campos inducidos por las partículas subatómicas, es decir al momento del 

desprendimiento de un haz de luz se llega a la descomposición de la misma por la acción de la 

refracción de campos de energla (fotones). 

1.2 Este procedimiento describe un método general para la recolección, disolución y determinación 

de las trazas de metales en el aire del medio ambiente laboral. Las muestras se recolectan en filtros 

de membrana y se tratan con ácido nltrico para quemar la matriz orgánica y para disolver los 

metales presentes en la muestra. El análisis se realiza subsecuentemente por Espectrofotometrla de 

Absorción Atómica (EAA). 

ELABORO: REVISO: APROBO: AUTORIZO: 
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2. Intervalo y sensibilidad, 

La sensibilidad, el limite de detección y el intervalo de trabajo óptimo para cada metal se dan en la 

tabla 2. La senslbilidad se define como la concentración de un elemento dado a la cual absorberá el 

1 % de In radiación incidente (0.0044 unidades de absorbancia) cuando es aspirado en la O ama. El 

limite de detección se define como la concentración de un elemento dado el cual produce una señal 

equivalente a dos veces la desviación estándar de la señal del blanco para soluciones acuosas. Los 

valores del blanco y de los limites de detección para muestras reales pueden ser mayores que las 

dadas en la tabla 2 ya que Jos blancos resultantes de los reactivos y del material del filtro no han sido 

tomados en cuenta. El intervalo de trabajo para una precisión analítica mejor del 3% se define como 

aquellas concentraciones tas cuales absorben más del 10% de la radiación incidente y están en In 

región lineal de la curva de calibración. Los valores de sensibilidad y de los límites de detección 

varían mucho de Í!lstrumento a instrumento. 

J, Precisión y exactitud 

3.1 La desviación estándar relativa de las mediciones analíticas es aproximadamente del 3% cuando 

las mediciones se hacen en los intervalos que aparecen en la tabla l. la desviación estándar relativa 

total será mayor que este valor debido a errores asociados con los pasos de recolección y preparación 

de muestras. 
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3.2 Basándose en pruebas realizadas usando filtros cargados a tres niveles de concentración con 

una generación de aerosoles dinámica y un sistema de muestreo, se obtuvo que el porcentaje 

promedio recuperado y la desviación estándar para metales representativos es de: 

Metal % Promedio Desviación Estándar 
Recul!erado 

Cd 100.8 ± 9.9 

Co 97.6 ± 13.9 

Cr 96.6 ± 10.8 

Ni 98.6 ± 10.3 

Pb 98.7 ± 12.2 
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4. Interferencias 

4.1 En la espectrofotometrla de absorción atómica, la existencia de interferencias es menos frecuente 

que en cualquier otro método de delerminación analitica. Sin embargo, pueden existir interferencias, 

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

Los mélodos de adición patrón y los datos para corrección y monitoreo son usados para identificar la 

presencia de problemas de interferencias. La matriz de las muestras y estándares se ajustan tanto 

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

4.1.1 Se puede presentar una absorción obscura o una absorción no específica de las partículas 

producidas en la flama las cuales pueden dispersar la radiación incidenle causando una señal 

aparente de absorción. Se puede encontrar problemas de dispersión de la luz cuando se analiza 

soluciones con alto contenido de sales. Los problemas de dispersión de la luz son más severos 

cuando las mediciones se hacen a bajas longitudes de onda (por ejemplo abajo de 250 nm). La 

absorción obscura puede también ocurrir como el resultado de la formación de varias especies 

moleculares que pueden absorber luz. 
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4. 1.2 Las interferencias del espectro se refieren a aquellas interferencias que ocurren como resultado 

de un átomo diferente del medio que se está midiendo y que absorbe una porción de radiación 

incidente. Estas interferencias son extremadamente raras en la absorción atómica. En tales casos las 

lámparas de multi-elemcntos de cátodo hueco no deben usarse, o el uso de ranuras más estrechas del 

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

4.1.3 Las interferencias de ionización pueden presentarse cuando se mide un átomo fácilmente 

ionizable. El grado en el cual se ionizan los átomos es dependiente de la concentración atómica y de 

la presencia de otros átomos en la muestra que también se ionizan fácilmente. Las inteñerencias por 

ionización pueden controlarse adicionando a la muestra una alta concentración de otro elemento 

fácilmente ionizable que amortiguará la concentración del electrón en la llama. Generalmente 

1000 a 2000/mL de una sal de metales alcalinos (K, Na y Cs) se agregan a la muestra y a las 

soluciones estándar. 

4. 1.4 Las interferencias químicas ocurren en la espectrofotometrla de absorción atómica cuando las 

especies presentes en la muestra causan variaciones en el grado en el cual los átomos se forman en la 

flama, Dichas interferencias pueden corregirse controlando la matriz estándar y la matriz de muestra, 

usando el método de adiciones estándac o usando la llama a alta temperatura. 
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4.1.5 Las interferencias fisicas pueden presentarse si las propiedades fisicas de la muestra varían 

significativamente. Cambios en la viscosidad y en la tensión superficial, pueden afectar la velocidad 

con que se aspira la muestra y causar resultados erróneos. La dilución de la muestra y/o el método de 

adiciones estándar se usan para corregir este tipo de interferencias. Altas concentraciones de silicato 

en la muestra pueden causar problemas de aspiración. 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 mélodo generalizado para la mayoría de las muestras que son de 

interés. Existen, sin embargo algunas formas relativamenle raras de las sustancias químicas 

contenidas en la tabla 1 que no podrán ser disueltas al usar este procedimienlo. Si se trabaja con 

algunas de estas formas de las sustancias, los resullados obtenidos usando este procedimiento deben 

compararse con los obtenidos usando un procedimiento de disolución apropiado. Alternativamente 

pueden compararse los resultados con valores obtenidos al usar una técnica de no destrucción en la 

que no se requiere disolver la muestra (ejemplo: Fluorescencia con rayos x, análisis por activación). 

ELABORO: REVISO: APROBO: AUTORIZO: 

ELIZABETH TORRES LÓPEZ GALOINABALTAZARCRUZ M.C. LOURDES CASTILLO G. M C. LOUROES CASTILLO G. 
ANALISTA ANALISTA JEFE DEL LABORATORIO JEFE DEL LABORATORIO 

FECHA< 14 -AGOSTO· 2001 FECHA1 14 ·AGOSTO· 2001 FECHA: 14 ·AGOSTO· 2001 .-ECHA: 14 ·AGOSTO· 2001 

114 



,."ACVLTAD Dt: ESTUDIOS .fUPERIORF.S z..tlfAGOZA 

UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO PAGINA: 

F ACUL TAO DE ESTUDIOS SUPERIORES ZARAGOZA. IDE20 

SISTEMA DE CALIDAD VERSION DEL PNO: 000 

LABORATORIO: FECHA DE DllSluN: 

ESPECTROSCOPÍA 
14-AGOSTC>-2001 

TITULO: KEVISION: 

l'ROCEOIMIENTO PARA LA CUANTIFICACIÓN DE Cd, Co, Cr, NI y Pb o 

S. Ventajas y desvenlajas 

·. 
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 solución para la determinación de 

cada metal. También, los limites de detección necesarios de pequeñas cantidades de muestra a 

. analizar o la réplica del análisis de varios elementos por muestra. 

6. Instrumentación y equipo 

6.1. Equipo de muestreo. La unidad de muestreo para la recolección 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 de membrana de éster de celulosa, 0.9 micrómetros de tamaño 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 ácido 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 JO 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 volumétricos de 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 tamaños 

se requerirá dependiendo del elemento a ser determinado y de las diluciones requeridas para tener las 

concentraciones de muestra por arriba del limite de detección y en el intervalo de respuesta lineal. 

6.4. Parrilla calefactora (adecuada para operar a 165 ºC). 

6.5. Equipo para el análisis. 

6.5.1. Espectrofotómetro de absorción atómica con cabeza de quemadores para llamas aire-acetileno 

y oxido nitroso -acetileno. 

6.5.2. Lámparas: de cátodo hueco . 

.. 
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6.5.3. Reguladores de 2 etapas de aire, acetileno y óxido nitroso. 

6.5.4. Resistencia calefactora y reóstato para el regulador de óxido nitroso (para la segunda etapa el 

regulador y la manguera de conexión para el instrumento deben de calentarse aproximadamente a 60 

ºC 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 cuando la.presión se encuentre por debajo de los 100 psi. 

6.6.2. gas de óxido nitroso (cillndrico) 

6.6.3. suministro de aire con un m!nimo de presión de 40 psi filtrado para remover aceite y agua. 

7. Reactivos. 

7.1. Pureza. Reactivos Qui micos grado analltico 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 selec~ión de reactivos y seguir esencialmente las precauciones que 

se mencionan cuando se van a obtener valores bajos del blanco. 

. J_.2: Ácido nltrico concentrado (56% -71 %}, redestilado, con gravedad especifica de 1.42 . 
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7.3. Ácido nítrico al 10%. 

7.4. Las cantidades de disolución estándar base (JOOOµg/mL) para cada metal en Ja tabla 1, deben 

estar preparadas comercialmente o siguiendo las recomendaciones de Jos fabricantes de Jos 

instrumentos a usar. 

7.5. Nitrato de lantano hexahidratado (La(N03h 6 H20) 

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 

solución de HNO, 1: 1 enjuagarse varias veces con agua destilada y secar, si persiste algún residuo 

químico muy dificil de limpiar, lavar con una solución saturada de dicromato de sodio preparada con 

ácido sulfúrico concentrado. 

Nota: no usar esta solución para el análisis con cromo, utilizar potasa alcohólica, 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 solución con detergente neutro 

parn quitar los residuos químicos y grasos. 

8.2. Colección y envio de muestras. 
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Las partículas de materia en el ambiente, los polvos y humos industriales se muestrean con 

filtros de membrana de celulosa. 

8.2.2. Para el muestreo personal, se usan portafiltros de 37 mm de diámetro. 

8.2.3. Después de que se ha completado la recolección de muestras, tape los extremos abiertos del 
.. 

. . cartucho de portafiltros y reaHce Ja preparación de las muestras ( el análisis ). Deben de evitarse las 

pérdidas de Ía muestra deb.id~s a ia sobrecarga (>2 miligramos) 

8.2.4. Las muestras del porta filtros deben sellarse en portafiltros de plástico individuales para su 

posterior almacenamiento y envio. 

.. 8.3. Preparaciones de la muestras . 

8.3.J. Las muestras y los blancos (un mínimo 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 ºC dentro de una campana de extracción hasta que se disuelva la muestra y se produzca la 

solución ligeramente amarilla. Sin embargo, adiciones subsecuentes de HN03 pueden necesi terse 

para completar la digestión y destrucción de altas concentraciones de material orgánico y bajo estas 

condiciones, se necesitarán tiempos de digestión mayores. 
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Una vez que se ha completado la digestión, como lo indica la solución clara en el vaso de precipitado 

se quita el vidrio de reloj y se enjuaga con HN03 al 10 % dejando caer el lavado dentro del vaso de 

precipitado que contiene la muestra. Los vasos de precipitado se colectan entonces en un baño de 

vapor a 100 ºC y se deja a sequedad. 

8.3.2. Una vez que la muestra está seca, enjuague las paredes del vaso de precipitado con 3 a 5 mL 

de HN03 al 10% y caliente a 100 ºC durante 5 minutos para solubilizar los residuos. Esta solución es 

transferida cuantitativamente con HN03 al 1 O % a un matraz volumétrico de capacidad adecuada 

para las concentraciones de los metales. 

Si para alguno de los elementos que se están determinando se necesita usar la solución 

amortiguadora ionizante, se agregan 0.2 mL de cesio a una concentración de 50 mg/mL al matraz 

volumétrico y si para algunos de los elementos que se están determinando se necesita usar el agente 

liberante, se agregan 0.2 mL de lantano con una concentración de 50mg /mL al matraz volumétrico. 

Las muestras se diluyen posteriormente en volumen con HN03 al 10 %. 

8.3.3. La solución de las muestras puede ser directamente analizada para un elemento de muy baja 

concentración en la muestra. Las alicuotas de esta solución pueden diluirse a un volumen apropiado 

para los olros elementos de interés presentes en la muestra a altas concentraciones, (se requieren 

aproximadamente 2 mL de solución para cada elemento que va a ser analizado). El factor de dilución 

dependerá de la concentración de los elementos en la muestra que van a ser determinados por este 

procedimiento. 
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8.4. Análisis de las muestras. 

8.4.1. Mantenga los instrumentos operando a condiciones normales como lo recomienda el 

fabricante. Los instrumentos deben colocarse a la máxima intensidad de radiación para la longitud 

de onda dada para cada elemento en la tabla J. 

8.4.2. Las soluciones estándar deben semejarse a la matriz tanto como sea posible y deben de 

correrse por duplicado. Las soluciones estándares de trabajo, preparadas diariamente, son aspiradas 

en la flama registrando su absorbancia. Prepare una curva de calibración como se describe en la 

sección 9. 2.3 (todos los productos de combustión de la flama de absorción atómica deben quitarse 

por exhaustión a través del uso de un buen sistema de separación de ventilación 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 comparación con estándares. La absorbancia debe estar arriba del intervalo de 

calibración. Aspire agua entre cada muestra. Un intervalo medio del estándar debe de aspirarse con 

la suficiente frecuencia (por ejemplo uno cada 5 muestras) para asegurar la exactitud de la 

determinación de la muestra. Hasta donde sea posible todas las determinaciones deben basarse en 

análisis con réplica. 
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9. Estándares y calibración. 

9.1. supresores de Ja ionización y de las interferencias químicas. 

9.1.1. Solución de lantano (50 mg/mL) disolver 156.32 g de nitrato de lantano ((LaN0,)3 6H20) en 

HN03 al 2% (VN) Diluir a volumen en un matraz volumétrico de 1 litro con HN03 al 2% (VN). Si 

se almacenan dentro de una botella de polietileno la solución permanece estable por lo menos un 

afio. 

, NOTA: Se puede utilizar una sal alternativa de lantano que cumpla con estas características para 

> obtener la concentración recomendada. 

9.1.2. Solución de Cesio (50 mg/mL) disolver 73.4 g de nitrato de cesio (CsNOJ) 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 solución permanece estable durante por lo menos un año. 

9.2. Solución Estándares de los Metales. 

9.2.1. Estándares diluidos (100 microgramos/mL). Pipetear 10 mL de HN03 y diluir a volumen con 

agua destilada. 
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9.2.2. Estándares de Trabajo. Se preparan estándares de trabajo para cada metal de interés por 

dilución de los estándares diluido en 9.2.1 o de los estándares de la cantidad sobrante en 8.3 de tal 

manera que la concentración final del ácido sea la misma para las muestras y los estándares (por 

ejemplo en la mayoría de los casos HNO, al 10% VN) Se agrega lantano o cesio a las muestras y 

estándares, de tal forma que la concentración final sea de 1000 micro gramos de La o Cs /mL. Las 

concentraciones de los estándares de trabajo deben de cubrir el intervalo para el metal de interés. 

Prepare éstas soluciones diariamente. 

9.2.3. Las soluciones estándares se aspiran a la flama y se registra su absorbancia (o concentración). 

Si el instrumento usado registra transmitancia, estos valores deben ser convertidos en absorbancia. 

Se elabora una curva de calibración graficando unidades de absorbancia contra la concentración del 

metal. La mejor curva (calculada por el método de los minimos cuadrados o regresión lineal) se 

ajusta a los datos de los puntos. Esta línea o la ecuación describiendo la línea se usa para 

obtener la concentración del metal en las muestras que se analizan. 

9.2.4. Para asegurar que el procedimiento de preparación se sigue adecuadamente, filtros de 

membrana se adicionan con cantidades conocidas de los elementos que van a ser determinados al 

añadir cantidades apropiadas de los estándares descritos y se les hace pasar a través del proceso 

descrito. Se determina la cantidad de metal y se calcula el por ciento de recuperación. Estas pruebas 

darán datos de precisión y recuperación 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. Análisis por el método de adiciones estándares. Para checar las interferencias, las muestras 

son inicial y periódicamente analizadas por el método de adiciones estándares y los resultados son 

comparados con aquellos obtenidos por la determinación analftica convencional. 

Para este método, la muestra se divide en tres alícuotas de 2 mL cada una. Se afiade a una de las 

alícuotas uria cantidad de metal aproximadamente igual a la de la muestra. 

\ A otra de las nlfcuotas se le agrega dos veces esta cantidad, (las adiciones se pueden realizar por la 
', ,-

i , técnica. de micropipeteado de manera que el volumen no exceda el 1% del volumen original de la 
,·. 

.. ali cuota, ejemplo 1 O µL y 20 µL aliad idos a la nllcuota de 2 mi) . 

Se analizan las soluciones y se leen las absorbancias graficándolns contra el metal alladido a la 

muestra original. La linea obtenida de la gráfica se extrapola a una nbsorbancia de cero y la 

intersección con el eje de la concentración se toma como la cantidad de metal en la muestra original 
r en 9.2. si el resultado de esta determinación 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 

adición estándar para el análisis de muestra. 
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VI. SISTEMA DE REGISTRO. 

Se mantendrán los siguientes registros: 

El formato de registro del análisis, debe contener Jos siguientes datos: ( ver anexo 1 ) 

- Número de análisis. 
- Fecha del análisis. 
- Identificación de Ja muestra. 
- Nombre y firma de quien realizó el análisis. 
- Nombre y firma de quien supervisó el análisis. 

VII. Modificaciones del procedimiento. 

El formato de registro para modificaciones del procedimiento deberá contener el número de 
revisión, el cual se le dará un número consecutivo a partir de la primera revisión que es 001 y as( 
sucesivamente. 

FORMA TO. ( ver anexo 11 ) 

NOTA: En la versión el 000 significa original para todos los formatos. 
En la revisión el O significa el número de cambios. 

REFERENCIA: Walter L. Elaboración de un manual de calidad. Pharma News. 1993; 4: 32 -
43, 24-25, 16 - 19 y 26-28. 
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ANEXO.I 
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REGISTRO DE ANALISIS 

No.DE FECHA IDENTIFICACION ACEPTACION I NOMBRE V FIRMA NOMBRE Y FIRMA 
ANÁLISIS DE LA MUESTRA RECHA7..0 DEL ANALISTA DEL SUPERVISOR 
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ANEX0.11 
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FORMATO DE REGISTRO PARA LAS MODIFICACIONES DEL 1•aoCF.DIMIENTO 

No.DE FECHA DE FECHA DE SIGUIENTE MODIFICACIONES APROBO: 
REVISIÓN REVISIÓN REVISIÓN REALll..A.DAS NOMBRE, Fllll'tolA Y 
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