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INTRODUCCION

1. INTRODUCCION
La fluoracién de la sal de mesa es un método preventivo de salud publica que se
usa con éxito en varios paises en el mundo para brindar a la poblacién proteccién
contra la caries dental. En México, esta medida se implementd por primera vez en
algunas zonas del pais en 1981 y, posteriormente, se aplicé a escala nacional.
La NOM-040-SSA1-1993, incluye las especificaciones nutrimentales que debe
cumplir la sal para el consumo humano y determina que la sal con Yodo y Fluor se
etiqueta con una franja roja y la sal que sélo contiene Yodo con franja amarilla.
Esta medida debe ser implementada por los productores, envasadores y
distribuidores de sal, con el fin que la sal con flior no sea distribuida en los
municipios donde no se requiere, ya que en México existen lugares donde los
niveles de flior en el agua son muy elevados y un exceso en su consumo puede
ocasionar “fluorosis”, enfermedad caracterizada por manchas en los dientes.
Existen varias técnicas analiticas para determinar la cantidad de flaor presente en
la sal de mesa, entre las cuales se encuentran los volumétricos, potenciométrico y
espectrofotométricos.
En el presente trabajo se realizé la cuantificacion de ion flior en sal de uso y
consumo humano por método potenciométrico utilizando un electrodo de ion
selectivo de Fluor en dos métodos analiticos diferentes, uno realizando digestion

acida y otro sin digestion acida.
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2. ANTECEDENTES

2.1. Flaor
El flior es el elemento con ndmero atomico 9 del grupo VII A de la tabla
periodica con peso atdmico 18.99 g/mol, densidad de 1.11 g/mL, valencia -1,
electronegatividad 4, es muy corrosivo y pertenece al grupo de los halégenos,

no se encuentra libre en la naturaleza debido a su fuerte electronegatividad.

El fldor es un elemento bastante extendido en la naturaleza, encontrandose en
rocas volcanicas y suelos ricos en fosfato célcico. Se encuentra siempre unido
a otros elementos, como la fluorita o espato flior (CaF-2), la creolita (NasAlFs) 0
fluroraluminato sddico y apatito [Cas(P04)sF]. Las aguas naturales minerales,
segun la naturaleza del suelo, pueden contener concentraciones variables de
fluoruro. Cuando el agua pasa sobre o a través de dep0dsitos de estos u otros
compuestos similares que contienen fluoruros, parte de ellos se disuelven en el

agua aportando cierta cantidad (mg/L) de fluoruros y otros iones.

También contienen fldor los mariscos y pescados, los vegetales y el té entre
otros alimentos, asi como el aire contaminado por las emisiones volcanicas,
zonas de gran actividad industrial por la fabricacion de aluminio, los abonos

fosfatados y las industrias ceramicas entre otros. [
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2.2. Fluor en el organismo

El ion fluoruro puede incorporarse en los seres humanos por via sistémica y
local. La via sistémica involucra a los iones fluoruros que se adicionan al agua
de consumo, o0 que se encuentran en forma natural en ella, asimismo a la sal
fluorada, las gotas de fluoruro, las tabletas fluoradas, la leche fluorada, el
azucar fluorada, y algunos alimentos, entre otros. La via local incluye a los
colutorios de fluoruro, pastas de dientes adicionadas con fluoruros, geles de
fluoruros, soluciones topicas de fluoruros y barnices fluorados. En el organismo
humano del total de fluoruro absorbido, el 99% se encuentra en los huesos y
dientes y el 1 % se distribuye en los tejidos blandos del organismo.

El fluoruro actia sobre los dientes transformando parte de la hidroxiapatita del
esmalte dental, que es sensible a los acidos producidos por la descomposicién
de los restos de comida en los dientes, en fluorapatita, siendo ésta inerte ante
los acidos.

El fluoruro puede ser rapidamente absorbido en el cuerpo humano, sin
embargo, algunos factores pueden retardar o reducir este proceso.
Experimentos en ratas han demostrado una lenta absorcién del fluoruro por
arriba de 2.5 horas, dependiendo si es ingerido en alimentos, bebidas o
tabletas lentamente disueltas, sin embargo, la absorciébn puede acelerarse
cuando el pH es acido, ya que el acido fluorhidrico (HF), acido deébil, es no
ionizado y los iones no fluorados pueden permear las paredes celulares. Esto
explica porque el ion fluor, a diferencia de muchos nutrientes, es absorbido en
gran parte desde el estobmago cuando el acido clorhidrico (HCI) del jugo

gastrico conducira a la formacion de HF y puede en condiciones favorables
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como un estdmago vacio convertir la mayoria del fluoruro en HF. El 45% de
fluoruro se encuentra circulante en el plasma y se deposita en tejidos
calcificados por sustitucion del ion hidroxilo. La absorcion es rapida en plasma,
alrededor de 1 hora de haber ingerido fluoruro y en ausencia de calcio la
absorcion es completa. Si hay presencia de calcio, por ejemplo, si se bebe con
leche, la absorcion es grandemente reducida hasta en un 60-70%, es decir, la
biodisponibilidad que representa la cantidad de fluoruro disponible para poder
ser absorbido, se ve afectada por los iones de calcio; cantidades elevadas de
aluminio y magnesio también reducen la absorcién del fluoruro; otro factor de
lenta absorcion de fluoruro es la presencia de sacarosa, probablemente porque
estimula la secrecion de jugos gastricos que diluyen al fluoruro. La absorcion
del fluoruro ocurre por simple difusion del HF. La mayor parte del fluoruro que
se retiene lo absorbe el esqueleto. Para un adulto que bebe de 1,000 a 1,200
mL/dia de agua con 1 ppm de fldor, la ingestion diaria a partir de esta fuente
sera 1.0 a 1.2 mg. El resto de la dieta proporciona alrededor de 1 mg por dia.

El ion fluoruro es excretado por la orina, sudor y heces. La principal via de
excrecion es la orina y el nivel de ion fluoruro excretado por esta via es
ampliamente considerado como uno de los mejores indicadores de ingesta de
fluoruro. La excrecién de fluoruro por el rifién es proporcional al contenido de

fluoruro en el agua de ingesta. @
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2.3. Dientes
La presencia de fluoruro en la superficie dental reduce la solubilidad del
esmalte, dandole mayor dureza y haciéndolo mas resistente a la accion de los
acidos y por ende a la produccion de caries dental.
Ademas tiene efecto sobre las bacterias formadoras de las caries dentales
inhibiendo su metabolismo, su adhesidn y agregacion a la placa bacteriana.
En dosis muy pequenias, los fluoruros tienen la propiedad de reducir en mas de
un 50 % el niumero de caries y de limitar todavia en mayor proporciéon la
gravedad del problema de la caries dental en la poblacion.
El ion fluoruro reacciona rapidamente con el calcio del esmalte, formando
fluoruro de calcio (CaF2), asi el ion fldor reacciona con los cristales de

hidroxiapatita dando como resultado un aumento a la resistencia del esmalte. [l

Actualmente existen procedimientos eficaces para incorporar dicho ion a la
superficie del esmalte del diente ya brotado mediante aplicaciones topicas de
fldor en la clinica dental. Con esta forma de tratamiento se espera mejorar la
higiene dental, en primer lugar por sus efectos locales en la superficie del
diente y secundariamente, por la retencién y la absorcidén de ion flior después
de cada aplicacion.

El efecto protector parece depender tanto del método de aplicacion como de
factores tales como el tiempo transcurrido desde la erupcion, la limpieza de los
dientes antes de la aplicacion, el aporte de fluoruro procedente de otras

fuentes.
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La incorporacion de fluoruros a las pastas dentifricas facilita la aplicacion diaria
y casi automatica de flior, aunque evidentemente solo se benefician de ella las

personas que se cepillan los dientes con regularidad.

2.4. Sistema 6seo

Se conoce en la literatura que el fluoruro estimula a los osteoblastos para
producir mas matriz 6sea pero el suministro de calcio y potasio puede hacer
mas lenta la mineralizacion.

En concentraciones de 4 mg/kg de fluoruro o mayores se pueden encontrar
cambios detectables en la composicion quimica del hueso. Hay quizds un
aumento de alrededor de 1 a 4% en las cenizas de hueso, alrededor de 10%
de disminucion de carbonato, y un 15% de aumento de magnesio. En
mediciones de difraccién de rayos X se muestran lineas de amplitud reducida
del patron de apatita, lo cual indica un aumento en el tamafio del cristal o una
tensidbn no homogénea reducida, o ambas. Una reduccion en el tamafio del
cristal podria explicar la disminucion en el contenido de carbonato y magnesio
si estos iones se unen de manera parcial o total a la superficie del cristal. [1%]

En la literatura también se sefiala que con dosis de 5 a 20 mg/dia de fluoruro
se observan padecimientos éseos, de igual manera en un reporte se asegura
que con 3 a 6 mg/kg de fluoruro se puede presentar fluorosis O0sea. Hay
evidencias convincentes de que el fluoruro sigue acumulandose en una
proporcion muy lenta en el esqueleto durante toda la vida, si una persona
radica en un area de altas concentraciones de fluoruro en el agua de ingesta,

formando fluorapatita en el hueso de la misma manera que en el esmalte
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dental. Se han observado sintomas preclinicos en personas que ingieren altas
dosis de fluoruro, como artralgias, mialgias, lumbalgias y artritis entre otros, y
que son raramente diagnosticados por los médicos como intoxicacion por
fluoruro en etapa inicial. Dependiendo de la enfermedad Osea son las

caracteristicas radiogréficas. I°!

2.5. Intoxicacioén cronica por flaor
2.5.1. Fluorosis dental
La fluorosis dental se manifiesta clinicamente como una hipoplasia del esmalte
con hipo calcificacion cuya intensidad depende de las concentraciones de flior
ingerido y del tiempo de exposicion a dosis altas, de tal forma que las lesiones
se pueden manifestar desde ligeras como son las manchas opacas Yy
blanquecinas de distribucion irregular sobre la superficie dental, hasta manchas
color marron acompafiadas de irregularidades en el espesor y dureza del

esmalte con fisuras y lesiones semejantes a las abrasiones. [

La fluorosis dental afecta mas a la denticion permanente que a la temporal
debido a que la mayor mineralizacion de la denticion temporal se lleva a cabo
durante la gestacién, donde la barrera placentaria juega un importante papel.

La determinacion de la intensidad de la fluorosis dental se estima desde la
presencia de pequefas lineas blancas poco observables y que afectan a una
pequefia porcion del esmalte; hasta al puntilleo mas severo con un alto grado
de pigmentacion que va del café claro hasta el café oscuro, donde el

compromiso estético es importante. ']
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2.6. Terapiacon flaor
2.6.1. Fluoroterapia en tratamiento de osteoporosis

La terapia con fluoruro se inici6 en 1960. Se utiliza en casos de osteoporosis
establecida; es decir, osteoporosis con antecedentes de fracturas y su accion
se sustenta en la capacidad que tiene para estimular al osteoblasto que
permite el incremento de la masa 0sea y la formacién de nuevo hueso; sin
embargo, el nuevo hueso producido, estd compuesto por cristales de
fluorapatita mezclados con hidroxiapatita, presentando una textura anormal, es
menos mineralizado, con menor fuerza y relativamente fragil, siendo muy
importante la inestabilidad biomecanica.

El intervalo de las dosis de los tratamientos de fluoruro esta entre 40 y 80 mg
de NaF por dia. En la fluoroterapia, un balance puede encontrarse entre los
efectos benéficos de la estimulacion de los osteoblastos y la inhibicién de la
mineralizacion, afortunadamente se ha encontrado que los defectos de
mineralizacion pueden ser compensados por tratamientos de complementos de

calcio que inhiben el incremento de resorcion durante la estimulacion 6sea. (@

2.7. Métodos de determinacion de iones fluoruros

2.7.1. Método SPANDS
Este método se basa en la reaccion entre los iones fluoruro y el complejo
colorido de zirconio formando hexafluorozirconato (ZrFe?), compuesto incoloro
que puede ser medido por espectofotometria a una longitud de onda de 570
nm. Al aumentar el contenido de fluoruro, la intensidad del color disminuye. !

La reaccion quimica del método se muestra en la figura 1. 21
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HO5S HOSS
OH
| /OH H*
||\I1-—z|r + 6F — ﬁ + ZIFeZ + NH50
N © OH y OH OH Hexafluorozirconato
: : © © (incoloro)
HO3S SO4H HO3S SO4H

Complejo de zirconio
(color rojo)

Figura 1. Reaccion quimica del método de SPANDS 21

2.7.2. Método Potenciométrico
La potenciometria es una técnica analitica electroquimica basado en la medida
de la diferencia de potencial entre electrodos sumergidos en una disolucion,
siendo el potencial de uno de los electrodos funcion de la concentracion de
determinados iones presentes en la disolucion. La medida de los potenciales
de electrodo permite obtener mediante el uso de una curva de calibracion la

concentracion de un analito. 19

2.8. Electrodo de ion selectivo
Los electrodos de ion selectivo son instrumentos de medicion que cuentan con
una membrana sensible capaz de medir actividades ionicas. El proceso con el
gue trabajan los electrodos de ion selectivo es el intercambio i6nico, que mide
la diferencia de potencial que se produce por el contacto del electrodo con el
ion que esta siendo analizado. La actividad del ion especifico se convierte en

potencial eléctrico cuando entra en contacto con la membrana activa del
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electrodo de ion selectivo. Una vez que se lleva a cabo esta conversion, el

potencial eléctrico puede ser medido con un potenciémetro. (1112

2.9. Tipos de electrodos de ion selectivo
Existen tres tipos de electrodos de ion selectivo: electrodos de membrana de

vidrio, electrodos de estado sdlido y electrodos de matriz sélida o liquida.

2.9.1. Electrodos de membrana de vidrio
Realizan la medicién de la concentracion del ion a través de una membrana de
vidrio.
El potencial que obtiene este electrodo resulta del intercambio catiénico y la
movilidad de los mismos que producen una acumulacién de carga en la

interface vidrio-disolucion. (1]

2.9.2. Electrodos de estado solido
Este tipo de electrodos cuenta con una membrana iGnicamente conductora.
Esta membrana se encuentra unida al cuerpo del electrodo y se compone de
un material con superficie homogénea que hace una minima retencién de la

muestra. 11

2.9.3. Electrodos basados en liquidos
La membrana selectiva de este tipo de electrodos tiene un intercambiador de
iones que esta permanentemente fijo al cuerpo del electrodo y envuelto en un

material plastico.

10
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La funcion principal de la membrana de los electrodos de matriz solida o liquida

es la separacion de la disolucién externa y la interna de la muestra. 1]

2.10. Electrodo deion selectivo a fluoruros
Esta formado en su parte sensora por una membrana que consiste de un
cristal de Fluoruro de Lantano (LaFs) que se ha dopado con fluoruro de europio
(EuF2) para mejorar la conductividad al generar huecos en la red cristalina, por
donde el F podria moverse.' La membrana se sella al final de un tubo de
plastico donde se encuentra una camara interna que contiene un electrodo de
referencia interno (electrodo de Ag/AgCl) y una disolucion interna de fluoruro

de sodio 0.1 My cloruro de sodio 0.1 M (esquema 1).

Conexidn a potenciometro

Electrodo de referencia
Ag/AgCI

Disolucién de NaF + NaCl

Sensor (cristales de LaFs)

Esquema 1. Estructura de electrodo de ion selectivo

Al colocar este electrodo en contacto con una disolucion de fluoruro se produce
una asimetria en la distribucion de iones fluoruro a ambos lados que desarrolla

un potencial, el cual puede medirse conectando el electrodo de fluoruro a un

11
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electrodo de referencia de AgQ/AgCl. El potencial medido depende de la

actividad del ion fluoruro en la disolucién interna y externa del electrodo. 12

La ecuacion que describe la respuesta del electrodo de ion selectivo a iones

fluoruro es: (11

E =k - (0.05916) log Ar ... Ecuacion 1

El parametro B define la eficiencia electromotriz del sensor, el término k

describe un ajuste de potencial debido a la calibracion del electrodo en

cuestion y AF es la actividad del ion fluoruro. (11

El potencial medido (E) en la ecuacién 1 tiene comportamiento lineal en el
intervalo de concentraciones 1mol/L (disolucién saturada de NaF) a 10~ mol/L.
En concentraciones de 10®° mol/L o menores, el electrodo se desvia del
comportamiento lineal.

La actividad es proporcional a la concentracion total de la muestra, situacion
que se logra con agregado de disolucion reguladora de pH y fuerza idnica

(TISAB 11). 28]

La disolucion de TISAB Il debe cumplir basicamente tres condiciones:
1. Ajustar la fuerza ionica (1) de las muestras. La forma de hacer esto es

aumentando la fuerza ionica de tal manera que las diferencias se

12
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minimicen. El agregado de TISAB Il establece una fuerza idnica uniforme en

todas las muestras y disoluciones estandar, creando en todos un valor

constante de coeficiente de actividad (y), de esta manera la actividad es

proporcional a la concentracion. 18l

2. Ajustar el valor de pH de manera que se eviten las inferencias producidas

por el ion oxhidrilo (OH"). 18]

3. Complejar cationes que interfieren con la determinacion del ion fluoruro

como AIR*, Fe®*, Mg?*, Ca?* (grafica 1y 2) 1718l En la tabla 1 se muestran

los valores de pkc de cationes que pueden formar complejos con el ion flaor

[16] 'y en la tabla 2 se muestran los valores de pkc de cationes que forman

complejos con CDTA. 22

Gréafica 1

100
30 5 FH
:E G0
(&)
&
L
s 40
20 /

pH

% Fracciéon

100

Gréafica 2

a0

60 -

40+

204

Grafica 1 y 2. Predominio de cationes complejados con ion fluoruro en relacion

al pH. 7

13
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Tabla 1. Valores de constantes de formacion de complejos de ion fldor con
cationes presentes en la sal de mesa (T= 25°C) [1¢l

Cation pKci pKcz pKcs pKca pKcs pKce
AlR* { 6.10 11.20 15.05 17.75 19.45 19.92
Ca? 1.04 - - - - -
Fe?* { 6.04 10.74 13.74 15.74 16.10 16.10
Fe3* 5.20 9.20 11.90 13.40 13.70 -
Mgzt | 1.82 - - - - -

Tabla 2. Valores de constantes de formacién de complejos de CDTA con
cationes presentes en la sal de mesa (T=25°C) 22

Cation pKc
AR+ | 18.63
Ca2* | 1250
Fe2* |  16.27
Fe* | 28.05
Mgzt |  10.32

Puesto que el electrodo es sensible Unicamente a la actividad de fluoruro libre

(reaccion 1), el fluoruro puede determinarse a un pH de 5.5 (Gréfica 3). 1€l

HF & H'+F pka =3.14 ...Reaccion 1
o
F_
»
pka= 3.14 pH 5.5 pH

Grafica 3. Predominio de las especies de fldor en funcion de pH

14
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2.11. Legislacion Sanitaria de la sal de mesa en México

La norma NOM-040-SSA1-1993 menciona los limites permisibles de flior y
yodo que debe contener la sal de mesa que se distribuye en México. Como
una medida de prevencion de caries, la norma establece que la sal para
consumo humano debera contener entre 200 - 250 mg de flor/kg de muestra,
a excepcion de los estados y municipios que cuentan con niveles superiores a
0.7 ppm de flaor en el agua de abastecimiento en donde solo se debe distribuir
sal yodada. [13]

En el anexo Il 2% se encuentra un listado de los municipios dentro de la
Republica Mexicana en donde los envasadores, distribuidores y comerciantes,

no deberan distribuir y/o comercializar sal yodada fluorada (Figura 1).

Sal Yodada —Fluorada @

Sal Yodada

Figura 1. Comercializacion de sal en México [19]

15
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3. OBJETIVOS E HIPOTESIS
3.1. Objetivo general
Cuantificar el ion flior en sal de uso y consumo humano por la técnica de

potenciometria utilizando un electrodo combinado de ion selectivo.

3.2. Objetivos especificos

e Determinar la concentracién de ion fluoruro libre en muestras de sal de
mesa mediante digestion acida y sin digestion acida.

e Seleccionar que método analitico es mas eficiente en la determinacion de

ion fluoruro en sal de mesa.

4. HIPOTESIS

La adicion de &cido clorhidrico liberard el ion fluoruro que se encuentra
complejado por iones metalicos presentes en la sal de mesa. La disolucion de
TISAB 1l complejar4d los metales libres minimizando interferencias en la
determinacion y manteniendo un valor de pH adecuado en la disolucion,

obteniendo mejores resultados y porcentajes de recobro.
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5. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL
5.1. Reactivos
e Agua Grado Reactivo tipo | o tipo II; Milli-Q.
e Cloruro de sodio (NaCl); Merck 99.9 %, USA.
e Fluoruro de sodio (NaF); Merck 99.5 %, USA.
e Solucién TISAB II; Thermo Scientific Orion, USA.

e Acido clorhidrico 1 M; J.T. Baker 36.5-38.0 %, USA.

5.2. Equipos

e Balanza analitica con sensibilidad de = 0.1 mg; Ohaus Explorer E12140,
USA.

e Potenciometro de pH; VWR SYMPHONY SB80PI, USA.

e Potenciometro con escala en milivolts relativos (RmV); Thermo
Scientific Orion 720A plus, USA.

e Electrodo combinado de ion selectivo para flior; Thermo Scientific Orion,
USA.

e Electrodo combinado de pH; Thermo Scientific Orion 8104BN ROSS, USA.

5.3. Materiales

e Vasos de precipitado de plastico de 25 mL; NALGENE.

e Vasos de precipitado de 1000 mL; BRAND.

e Matraces volumétricos de plastico de 100 mL y 250 mL; NALGENE.
e Matraces volumétricos de vidrio de 1000 mL; BRAND.

e Frascos de plastico de 1000 mL de boca ancha; NALGENE.
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e Buretade 50y 100 mL; BRAND.

e Pipetas volumétricas de 1, 5, 10 y 20 mL; BRAND.
e Bulbo de succion y/o dispensador digital.

e Piceta.

e Papel secante.

5.4. Disoluciones
e Solucion estandar de NaF
Disolver 221.0 mg de fluoruro de sodio (secado a 105 °C por 2 horas) y llevar a
volumen de aforo de 1 litro con agua grado reactivo tipo | o tipo II; la concentracion
de la disolucion es 0.1 mg/mL o 100 ppm.
e Acido clorhidrico 1M.
Medir 83 mL de HCI concentrado y aforar a 1 L con agua grado reactivo tipo | o

tipo I1.

5.5. Método I. Con digestion acida
5.5.1. Curvade calibracion
En 6 matraces volumétricos de plastico de 100 mL, colocar 10 g de reactivo de
cloruro de sodio, para completar la matriz de las disoluciones estandar. Disolver
con agua grado reactivo tipo | o tipo Il, y agregar 50 mL de acido clorhidrico 1 M.
De la disolucion concentrada de NaF (0.1 mg/mL) preparar en los matraces
anteriores, disoluciones con concentraciones de: 0.5, 1, 10, 20, 30 y 40 mg/L.

Medir esta disolucion estandar con bureta y/o pipeta volumétrica.
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Completar al volumen de aforo con agua grado reactivo tipo | o tipo Il

5.5.2. Preparacion de muestras

Pesar 50 g de muestra de sal y transferirla cuantitativamente en un matraz
volumétrico de plastico de 250 mL, disolver con agua grado reactivo tipo | 6 tipo II,
agregar 50 mL de acido clorhidrico 1 M y aforar con agua grado reactivo tipo | o

tipo Il

5.5.3. Controles de calidad
Preparar dos muestras control sin adicionar y dos muestras control adicionadas

con 15 mL de disolucién estandar de NaF 0.1 mg/mL.

5.5.4. Calibracién del potenciémetro

Tomar 20 mL de la disolucion estandar de NaF 1 mg /L, transferir la alicuota a un
vaso de precipitado de plastico de 25 mL.

Establecer con esta disolucion el valor 100 RmV, como lo indica el instructivo del
potenciometro. Cuando el potencibmetro acepte este valor, se determinan las

respuestas de las disoluciones estandar y de las muestras.

5.5.5. Medicion de la curva de calibracion y en muestras de sales

En vasos de precipitado de plastico de 25 mL debidamente etiquetados, tomar con
pipeta volumétrica 10 mL de cada una de las diferentes concentraciones de la
curva de calibracion y de las muestras.

Adicionar a cada uno 10 mL de la soluciéon TISAB II.
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Medir el pH de las disoluciones estandar y muestras de sal verificando que el valor
de pH se encuentre en un intervalo de 5.5 = 0.5.

Introducir el electrodo de ion selectivo, primero en la disolucion estandar mas
diluido.

Agitar con barra magnética sin propiciar turbulencia hasta que el potenciémetro
establezca la lectura de RmV.

Retirar el electrodo, enjuagar con agua reactivo tipo | 0 tipo Il y secar con papel.
Una vez realizado la medicion de las disoluciones de la curva de calibracion,
obtener el valor de la pendiente experimental del electrodo mediante ajuste de
minimos cuadrados, el valor de la pendiente debe estar entre -54 a -60 RmV. 2
Repetir el procedimiento para las muestras, muestras control adicionadas y

muestras control no adicionadas.

5.6. Meétodo Il. Sin digestion acida
5.6.1. Curvade calibracion
En 6 matraces volumétricos de plastico de 100 mL, colocar 10 g de reactivo de
cloruro de sodio, para completar la matriz de las disoluciones estandar.
De la disolucion concentrada de NaF (0.1 mg/mL) preparar en los matraces
anteriores, disoluciones con concentraciones de: 0.5, 1, 10, 20, 30 y 40 mg/L.
Medir esta disolucion estandar con bureta y/o pipeta volumétrica.

Completar al volumen de aforo con agua grado reactivo tipo | o tipo II.
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5.6.2. Preparacion de muestras
Pesar 50 g de muestra de sal y transferirla cuantitativamente en un matraz
volumétrico de plastico de 250 mL, disolver con agua grado reactivo tipo | 6 tipo Il

y aforar con agua grado reactivo tipo | o tipo II.

5.6.3. Controles de calidad
Preparar dos muestras control sin adicionar y dos muestras control adicionadas

con 15 mL de disolucién estandar de NaF 0.1 mg/mL.

5.6.4. Calibracién del potenciémetro

Realizar la calibracion del equipo como esta descrito en el punto 5.5.4.

5.6.5. Medicién de curva de calibracién y en muestras de sales

Medir las respuestas de la curva de calibracion y muestras de sal como esta

descrito en el punto 5.5.5.
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6. RESULTADOS Y DISCUSION

6.1. Curvade calibracion

La curva de calibracion (grafica 6 y 6.2) presentan tendencia lineal en el intervalo y

condiciones de trabajo a 20°C, la pendiente experimental del electrodo de ion

selectivo de fluoruros es de -58.1 RmV y -57.5 RmV, respectivamente.

Nota: La concentracion real de la disolucion estandar de NaF es 0.1013 mg F/mL.

Tabla 6. Datos de la curva de calibracién con digestion acida

0.00051
0.00101
0.01013
0.02026
0.03039
0.04052

-3.5 -3.0
&
a,
S
E
3
w

y =-58.166x - 193.11

R*=0.9999

-2.5

-3.2954
-2.9944
-1.9944
-1.6934
-1.5173
-1.3923

-2.0

-15
-18.5
-77.2
-95.1

-105.9
-111.8

-1.5

-

log [mg F-/mL]
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-18.1
-77.5
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Gréfica 6. Curva de calibracion con digestion acida
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Se verifico que la linealidad del método con digestion acida presentara
comportamiento lineal en el intervalo de trabajo de 0.5 a 40 mg/L de ion fluoruro
mediante gréafico de distribucién de residuos (grafica 6.1) y calculando el valor
estadistico F para aceptar si las respuestas presentan comportamiento lineal o no.
Visualmente se puede observar que las respuestas se encuentran dispersas
homogéneamente y el valor de Fca fue mayor que el valor critico de F (tabla 6.1),

es decir, las respuestas si presentan un comportamiento lineal.

Tabla 6.1. Datos del analisis de regresion de la curva calibracidén con digestion

acida
Datos de laregresion
Coeficiente de correlacion (r?) 0.9999
Pendiente -58.166
interseccion -193.11
Analisis de varianza
Fcal 282426.94
Valor critico de F 3.18 x 1068
1.5 -
L 2
1 4
. . *
L 2
§ . . ; 0.5 -
o *
2 b4 : ¢ ¢ . 0
m I ’ T T \‘ ‘ T T \v}
3.5 3.0 2.5 2.0 . 15, -1.0 -0.5 0.0
* L 2 V'S N ¢ 05 |
L . : .
. 1 -
-1.5

log [mg F-/mL]

Gréafica 6.1. Distribucion de los residuos de las concentraciones de las
disoluciones estandar con digestion acida
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Tabla 6.2. Datos de la curva de calibracion sin digestion acida

0.00051 -3.2954 -2.2 -2.4 -2.1 -2.3 -2.5 -2.0

0.00101 -2.9944 -20.1 -205 -203 -20.2 -19.1 -194
0.01013 -1.9944 -75.6 -77.2 -76.0 -76.3 -77.0 -75.9
0.02026 -1.6934 -94.1 -94.8 -945 946 -945 -94.7
0.03039 -1.5173 -104.2 -104.6 -104.3 -104.1 -104.7 -104.2
0.04052 -1.3923 -112.8 -112.2 -112.3 -1124 -112.0 -112.9

3.5 3.0 2.5 2.0 -1.5 1.0 0.5 0.0
o, 0
8, 20
-40
e Curval
Curva 2
s -60 ¢ Curva3
QE: ¢ Curva4
w h-] g0 ° Cumvab
y =-57.539x - 191.89 * Cueva6
.
R*=0.9998 o,
-100
[
[3]
-120
log [mg F/mL]

Grafica 6.2. Curva de calibracion sin digestion acida
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De igual manera, se verificO que la linealidad del método sin digestion acida
presenta comportamiento lineal o no mediante grafico de distribucion de residuos y
el célculo del estadistico F (grafica 6.3). El valor de Fca fue mayor que el valor
critico de F (tabla 6.2), es decir, las respuestas si presentan un comportamiento

lineal.

Tabla 6.3. Datos del analisis de regresion de la curva calibracion sin digestion

acida
Datos de laregresion
Coeficiente de correlacion (r?) 0.9998
Pendiente -57.539
interseccion -191.89
Analisis de varianza
Fcal 175379.60
Valor critico de F 1.04 x 1064
2 _
1.5 -
1 4
L 2
§ . 0.5
= * i
L o : .
f i T T > § i T T 10
3.5 3.0 2.5 2.0 -15¢ -1.0 -0.5 0/0
§ § 05 -
* s 1
-15

log [mg F-/mL]

Gréafica 6.3. Distribucion de los residuos de las concentraciones de las
disoluciones estandar sin digestion acida
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6.2. Método I. Con digestidn acida

Se realizé una digestion en medio acido con el fin de lograr disociar los complejos

de fluoruro con los metales presentes en la matriz de sal, y adicionar TISAB Il para

complejar los metales libres y mantener el ion fluoruro libre en disolucién a un pH

5.5 + 0.5 para su determinacién. El valor de pH de las muestras se mantuvo en el

intervalo de trabajo establecido antes y después de realizar la medicion.

Los resultados obtenidos se muestran en la tabla 6.4.

Tabla 6.4. Resultados obtenidos con digestion acida

Promedio de

Promedio de

mg de F/kg ; mg de F/kg -
Muestra| de muestra |% CV mg de F/kg Muestra| de muestra | %CV mg de F/kg
de muestra de muestra
de sal de sal
de sal de sal
1 240.87 1 246.72
Dia 1 0.4 24156 Dia 1 0.9 24511
A-l 242.25 C-l 243.50
1 238.05 1 246.71
Dia 2 0.4 238.72 Dia 2 0.6 247.80
A-ll 239.39 C-ll 248.88
1 237.72 1 247.08
Dla 3 08 239.03 Dia 3 06 | 248.10
A-lll 240.33 C-ll 249.11
Dia 4 239.72 Dia 4 245.10
0.5 240.54 0.6 246.53
A-IV 241.35 C-IV 247.35
Dia 5 238.25 Dia 5 248.55
1.0 239.90 0.3 247.95
A-V 241.55 C-v 247.35
1 237.20 1 240.25
Dla1l 0.5 238.10 Dia 1 0.8 238.88
B-I 239.00 D-I 237.51
1 238.50 1 239.90
Dia 2 0.6 237.48 Dia 2 05| 23910
B-lI 236.45 D-1l 238.30
1 239.81 1 242.15
Dia 3 0.6 238.87 Dia 3 07 | 24090
B-1Il 237.93 D-11l 239.65
Dia 4 241.81 Dia 4 240.39
1.0 240.15 0.7 239.23
B-IvV 238.49 D-IV 238.06
Dia 5 240.31 Dia 5 239.39
0.5 239.45 0.5 238.55
B-v 238.59 D-V 237.71
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6.3. Método Il. Sin digestidn acida

Se realizé un segundo método para determinar el ion fluoruro libre sin adicionar
acido clorhidrico, disolviendo la muestra en agua y agregando solo TISAB Il para
su determinacion. El valor de pH de las muestras se mantuvo en el intervalo de 5.5

+ 0.5 antes y después de la medicion.

Los resultados se muestran en la tabla 6.5

Tabla 6.5. Resultados obtenidos sin digestion acida

. Promedio de i Promedio de
mg de F/kg mg de F/kg mg de F/kg mg de F/kg
0 0,
Muestra| de muestra % CV de muestra Muestra| de muestra | % CV de muestra de
de sal de sal
de sal sal
i 189.05 f 181.14
Dia 1 0.9 190.20 Dia 1 0.6 180.36
A-l 191.34 C-l 179.57
i 187.18 f 182.17
Dia 2 08 188.26 Dia 2 08 181.12
A-ll 189.34 C-ll 180.06
1 188.02 1 179.15
Dia 3 0.6 187.21 Dia 3 0.6 178.35
A-lll 186.40 C-lil 177.55
Dia 4 186.10 Dia 4 182.85
0.3 185.74 1.0 181.55
A-IV 185.37 C-IvV 180.25
Dia 5 187.13 Dia 5 180.58
0.6 186.31 0.7 179.71
A-V 185.49 C-v 178.83
1 179.25 1 178.58
Dial 0.6 180.05 Dial 0.6 177.85
B-I 180.85 D-l 177.12
1 179.25 1 180.40
Dia 2 0.7 178.36 Dla 2 0.6 179.62
B-1I 177.46 D-ll 178.84
i 180.25 1 174.62
Dia 3 0.5 179.58 Dia 3 0.6 175.36
B-Ill 178.90 D-1lI 176.09
Dia 4 177.25 Dia 4 176.90
0.5 177.89 0.3 176.50
B-IV 178.52 D-IV 176.10
Dia 5 176.25 Dia 5 176.63
0.5 175.58 0.8 177.66
B-V 174.91 D-V 178.68
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De acuerdo a los resultados mostrados en la tabla 6.6, al comparar los 2 métodos
realizados, existe diferencia en la cantidad determinada de ion fluoruro libre en las

muestras de sal (grafica 6.4).

Tabla 6.6. Promedios de mg de F/kg de muestra de sal en las muestras, de
acuerdo a lo establecido en la NOM-040-SSA1-1993 [13]

Muestra Método §ir_1 digestion | Método con digestion
acida acida
A 187 240
B 178 239
C 180 247
D 177 239

300

250

200
15 | Sin digestion acida
B Con digestioén acida
10
5
0
A B C D

Gréfica 6.4. Grafico comparativo de mg de F/kg de muestra de sal en las
muestras

o

o

o

Para verificar estos resultados, se prepararon muestras control adicionadas como
control interno de calidad y ver la eficiencia de ambos métodos analiticos. Los

resultados se muestran en la tabla 6.7 y grafica 6.5.
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Tabla 6.7. Control interno de calidad (porcentaje de recobro)

Método sin digestién acida Método con digestion acida
Muestra Re(((:)z? ro Muestra Re(c(:)g? ro

A 73 A 99

B 72 B 99

C 75 C 99

D 70 D 98

100.00%
90.00%
80.00%
70.00%
60.00%
50.00%
40.00%
30.00%
20.00%
10.00%

0.00%

A B C D

Grafica 6.5. Grafico comparativo de Porcentaje de Recobro en ambos
metodologias
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En la Tabla 6.8 se resumen los datos obtenidos de ambas metodologias.

Tabla 6.8. Resumen de parametros de calidad de ambas metodologias

Muestras Parametros de calidad
Método sin digestion acida Método con digestion acida
Promedio = 187 mg de F/kg Promedio = 240 mg de F/kg
A de muestra de muestra
%CV = 0.9 %CV = 0.5
% Recobro = 73% % Recobro = 99%
Promedio = 178 mg de F/kg Promedio = 239 mg de F/kg
B de muestra de muestra
%CV = 1.0 %CV = 0.4
% Recobro = 72% % Recobro = 99%
Promedio = 180 mg de F/kg Promedio = 247 mg de F/kg
C de muestra de muestra
%CV = 0.7 %CV = 0.5
% Recobro = 75% % Recobro = 99%
Promedio = 177 mg de F/kg Promedio = 239 mg de F/kg
D de muestra de muestra
%CV = 0.9 %CV = 0.4
% Recobro = 70% % Recobro = 98%
Tabla 6.9. Criterios de aceptacién para contenido de fluoruros en sal y controles

de calidad interno del método [13.14]

Criterios de aceptacion

Muestra

250 = 50 mg de F/kg

de muestra de sal

% CV (Repetibilidad) <3.0%
% CV (Precision intermedia) | < 6.0 %
% Recobro 96 — 101%

Se verifico la repetibilidad entre las muestras analizadas calculando el % CV. Se

observa en la tabla 6.4 y 6.5 los valores de % CV para el método con digestion

acida y el método sin digestion acida, respectivamente. El parametro de calidad

cumple con el criterio de aceptacion descrito en la tabla 6.9.
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Se realiz6 un segundo parametro de calidad para evaluar la precision entre los
lotes analizados para ambos métodos en diferentes dias (precision intermedia), se
calculo el % CV para cada lote analizado (tabla 6.8). EI % CV para los dos
meétodos analiticos cumplen con el criterio de aceptacion descrito en la tabla 6.9.

Se puede observar que las muestras analizadas con el método sin digestion acida
no cumplen con la minima cantidad necesaria de fluoruro depositada en la sal de
mesa de acuerdo a lo establecido en la NOM-040-SSA1-1993, esto se ve reflejado
en el porcentaje de recobro ya que de igual manera se encuentran disminuido;
mientras que el método con digestion acida las muestras se encuentran dentro del
intervalo establecido en la norma NOM-040-SSA1-1993 y verificando con los
valores obtenidos de porcentaje de recobro, se confirma que el método con
digestién acida es mas eficiente para determinar ion fluoruro libre cuando se
presenta una matriz con interferencias por presencia de cationes Al3*, Fe3*, Mg?*y

Ca?*, manteniendo la hipétesis planteada.
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CONCLUSIONES

La adicion de acido clorhidrico favorece la disociacion del ion fluoruro unido
a metales presentes en la sal de mesa formando la especie HF en
disolucion y al aumentar el valor de pH a 5.5 =+ 0.5 el electrodo de ion
selectivo a fluoruros es capaz de cuantificar ion fluoruro obteniendo mejores
resultados en la determinacion de ion fluoruro cumpliendo con el limite
establecido en la NOM-040-SSA1-1993.

La disolucion de TISAB Il adquirido comercialmente ajusta adecuadamente
la fuerza io6nica en la muestra, compleja especies metélicas presentes en la
muestra como AP, Fe3*, Ca?* y Mg?*, y mantiene el pH a condiciones

Optimas para la determinacién de fluoruros.

El método sin digestion acida es deficiente en muestras de sal cuando el ion

fluoruro se encuentra fuertemente complejado a especies metélicas.

El método potenciométrico por ion selectivo es eficiente, rapido y directo

para determinar fluoruros en sal de mesa.

Dado que el método con digestion acida presenta mejores resultados de
porcentaje de recobro que el método sin digestion &cida para las muestras
de sal que se sospecha presentar interferencias, se propone como método
alterno al descrito en la NOM-040-SSA1-1993 para la determinacién de ion

fluoruro en sal de mesa.
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8. ANEXOS
Anexo |. Célculos
e Célculo de mg de F en la muestra de sal

1. Sustituir el valor de voltaje obtenido experimentalmente de la muestra y los

valores calculados por ajuste de minimos cuadrados.

] [mg de F‘] _ RmV —-A
I mr |- B
Donde:

A= ordenada al origen del ajuste por minimos cuadrados de la curva de
calibracion.

B= pendiente del ajuste por minimos cuadrados de la curva de calibracion.

RmV= lectura en milivolt relativos.

2. Calcular antilogaritmo.

mg de F~ M]

— 10109[ L
mlL

3. Calcular la cantidad de mg de F-.

__mgdeF~
mg deF —TxZSOmL

4. Obtener la cantidad de mg de F en relacibn a 1 kg de muestra de sal,

considerando la cantidad de muestra de sal pesada inicialmente.

mg de F~ mg de F~ 1000 g de muestra de sal

kg de muestra de sal - g de muestra de sal T kg de muestra de sal
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Anexo Il. Listado de municipios y estados donde no se debe comercializar la
sal yodada-fluorada [*°]

El presente listado especifica los municipios en donde los envasadores,
distribuidores y comerciantes, no deberan distribuir y/o comercializar sal yodada
fluorada y que complementa el Apéndice Normativo B de la norma NOM-040-
SSA1-1993. Bienes y Servicios. Sal yodada y sal yodada fluorada especificaciones
sanitarias, publicada en el Diario Oficial de la Federacion.

Municipio Estado

| Todo el estado

| Aguascalientes

| Todo el estado

| Baja California

| Torreén

| Coahuila

Bachiniva

Chihuahua

Camargo

Casas Grandes

Cuauhtémoc

Cusihuiriachi

Chihuahua

Chinipas

Delicias

Galeana

Gomez Farias

Gran Morelos

Guazapares

Guerrero

Ignacio Zaragoza

Janos

Madera

Maguarichi

Matachi

Meoqui

Moris

Namiquipa

Nueva Casas Grandes

Ocampo
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Municipio

Estado

Riva Palacio

Chihuahua

Rosales

Temobsachi

Urachi

| Todo el estado

| Durango

| Todo el estado

| Guanajuato

| Tula de Allende

| Hidalgo

Arandas

Jalisco

Bolafios

Cafadas de Obregon

Chimaltitan

Colotlan

Degollado

Encarnacion de Diaz

Huejucar

Huejuquilla el Alto

Jalostotitlan

Jesus Maria

Lagos de Moreno

Mexticacan

Mezquitic

Ojuelos de Jalisco

San Diego de Alejandria

San Juan de los Lagos

San Julian

San Martin de Bolafos

San Miguel el Alto

Santa Maria de los Angeles

Teocaltiche

Totatiche

Unién de San Antonio

Valle de Guadalupe

Villa Guerrero

Villa Hidalgo

Apaxco

Estado de México

Atenco

Atizapan de Zaragoza

Atlautla

Cuautitlan lzcalli

35




ANEXOS

Municipio

Estado

Hueypoxtla

Estado de México

Ixtlahuaca

Jilotepec

Tenango del Valle

Tequixquiac

Texcoco

Tlalnepantla de Baz

Zumpango

Chucandiro

Michoacéan

La Piedad

Numaran

Penjamillo

Tanhuato

Doctor Arroyo

Nuevo Ledn

Galeana

Acatlan

Puebla

Chila

Guadalupe

Ixcaquixtla

Oriental

Santa Isabel Cholula

Tepeyehualco

Yehualtepec

Zautla

Amealco de Bonfil

Querétaro

Colén

El Marqués

Querétaro

Tequisquiapan

Ahualulco

San Luis Potosi

Armadillo de los Infante

Cardenas

Cerro de San Pedro

Ciudad Fernandez

Lagunillas

Mexquitic de Carmona

Rayon
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Municipio

Estado

Rio Verde

San Luis Potosi

San Ciro de Acosta

San Luis Potosi

San Nicolas Tolentino

Santa Catarina

Santa Maria del Rio

Santo Domingo

Soledad de Graciano Sanchez

Tierranueva

Villa de Arriaga

Villa de Reyes

Villa Juarez

Zaragoza

Agua Prieta

Sonora

Bavispe

Caborca

Empalme

Fronteras

Guaymas

Imuris

Hermosillo

Magdalena

Pitiquito

Puerto Pefiasco

General Plutarco Elias Calles

San Luis Rio Colorado

Santa Ana

Trincheras

Tubutama

Villa Pesqueira

Yécora

| Todo el estado

| Zacatecas
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ANEXO lll. Glosario

Aditivo alimentario (Aditivo): Cualquier sustancia que en cuanto tal no se
consume normalmente como alimento, ni tampoco se usa como ingrediente basico
en alimentos, tenga o no valor nutritivo, y cuya adicion al producto con fines
tecnoldgicos en sus fases de produccion, elaboracién, preparacion, tratamiento,
envasado, empaquetado, transporte o almacenamiento, resulte o pueda preverse
razonablemente que resulte (directa o indirectamente) por si 0 sus subproductos,
en un componente del producto o un elemento que afecte a sus caracteristicas
(incluidos los organolépticos). Esta definicion no incluye "contaminantes" o
sustancias afiadidas al producto para mantener o mejorar las cualidades
nutricionales.

Agua Grado Reactivo: Es agua que se puede usar para hacer reactivos, o para
utilizarse en aplicaciones analiticas especiales. Hay varios tipos de agua de
acuerdo al uso destinado, estas categorias las han estandarizado organizaciones
como el ASTM (American Society for Testing and Materials):
Tipo |.- Agua preparada por destilacion, pulida por medio de un tratamiento de
resinas de intercambio i6nico mezcladas vy filtrada a través de una membrana de
0.2 um de tamafio de poro.

Tipo Il.- Agua producida por un destilador.

Tipo 1ll.- Agua preparada por destilacion, intercambio ionico u 6smosis inversa y
filtrada a través de una membrana de 0.45 um de tamarfo de poro.

Tipo IV.- Agua preparada por destilacion, intercambio idnico u 6smosis inversa.
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Tabla Ill A. Especificaciones Estandares para Agua Grado Reactivo de acuerdo a

la ASTM [15]

Parametros Tipo | Tipo 1l Tipo 1l Tipo IV

Fisicoquimicos

Conductividad eléctrica

(uS/cm), valor méx. a 25°C 0.056 1.0 0.25 5.0

Resistividad eléctrica

(MQ-cm), valor min. a 25°C 18 1.0 4.0 0.2

pH a 25°C N/A N/A N/A 5.0a8.0

Carbono Organico Total No hay

(COT) valor max. (ug/L) 50 50 200 limite
establecido

Sodio, valor max. (ug/L) 1 5 10 50

Cloruros, valor max. (ug/L) 1 5 10 50

Silica Total, valor max. 3 3 500 No hay

(ug/L) limite
establecido

N/A: No Aplica.

Analito: Componente especifico de una muestra, a medir en un analisis.
Antiaglomerante (antihumectante): Sustancias o mezcla de sustancias que
reducen la tendencia de los componentes de un alimento a cohesionarse o
adherirse unos a otros. La sal yodada y sal yodada fluorada podra ser adicionada
de los siguientes aditivos: carbonato de calcio (CaCQOs), carbonato de magnesio
(MgCOs), aluminosilicato de potasio (AIKOsSiz), aluminosilicato de sodio
(AINaOeSi2), ferrocianuro de sodio (NasFe(CN)s]), ferrocianuro de potasio
(K4[Fe(CN)g]), silicato de calcio (CaSiOs), silicato de magnesio (MgSiOs).
COFEPRIS: Comision Federal para la Proteccidén contra Riesgos Sanitarios.
Control interno de calidad: Es un sistema disefiado para incrementar la
probabilidad de que cada resultado reportado por el laboratorio sea valido y pueda

ser utilizado con confianza.
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Curva de calibracion: Es la representacion grafica de la sefial medida como una
funcion de la concentracion del analito.

Disolucion estandar: Disolucion de concentracion conocida utilizada como
referencia en la determinacion de un analito.

Disolucion TISAB Il “Disolucion reguladora de fuerza iénica total” (por sus
siglas en inglés Total lonic Strength Adjustment Buffer): Disolucion reguladora
de pH que aumenta la fuerza i6nica de una solucién. La solucién de TISAB Il esta
constituida por los siguientes reactivos:

Tabla 11l B. Composicion de TISAB Il
Acido acético (C2H402)

Acetato de sodio (C2HsNaO2)
Cloruro de sodio (NaCl)

Acido trans-l,2-diaminociclohexano-
N,N,N',N',tetraacético monohidratado

(CDTA)
Agua desionizada (H20)

Electrodo de referencia: Es una semicelda con un potencial de electrodo
conocido, no tiene ningun cambio y es independiente de la composicion de la
disolucion del analito. Debe ser resistente, facil de montar y mantener un potencial
constante al paso de pequefas corrientes.

Etiqueta: Marbete, rotulo, inscripcion, marca, imagen gréfica u otra forma
descriptiva que se haya escrito, impreso, marcado, en relieve o en hueco,
grabado, adherido, precintado o anexado al empaque o envase del producto.
Limite permisible: Valor maximo o intervalo de concentracion de un parametro,

gue no causa efectos nocivos a la salud.
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Método analitico: Descripcion de la secuencia de actividades, recursos
materiales y parametros que se deben cumplir para llevar a cabo el analisis
cualitativo y/o cuantitativo de un componente especifico en una muestra.
Muestra adicionada o fortificada: Porcion representativa del material a evaluar,
a la que se le adicionan cantidades conocidas del analito de interés.
NOM: Norma Oficial Mexicana.
Pendiente experimental del electrodo: Es una medida de la respuesta del
electrodo al ion que estd siendo determinado y es equivalente al factor de
Nikolsky.
La pendiente de la curva de calibracion debe encontrarse en un intervalo de -54 a
-60 RmV a una temperatura de 20 a 25°C.
Procedimiento: Documento que contiene las instrucciones necesarias para llevar
a cabo de manera reproducible una operacion o actividad, describiendo en forma
escrita y grafica, el método, frecuencia, enlaces, participantes y responsables
necesarios para la realizacion de las actividades.
pH: El pH se define en términos de la actividad relativa de los iones de hidrogeno
en la disolucion:

pH= -log an = -log (mH y+/ m°®)
Donde au es la actividad relativa del ion hidrogeno (en base molal); y+ es el
coeficiente de actividad molal del i6n hidrogeno H* a la molalidad mu, y m° es la
molalidad estandar. La magnitud pH es considerada como una medida de la

actividad de los iones hidrégeno en la disolucion.

41



ANEXOS

Sal: Producto constituido basicamente por cloruro de sodio que proviene
exclusivamente de fuentes naturales. Se presenta en forma de cristales incoloros,
solubles en agua y de sabor salado franco.

Sal yodada: Producto constituido basicamente por cloruro de sodio adicionado de
yodo, en la cantidad establecida en la norma NOM-040-SSA1-1993.

Sal yodada fluorada: Producto constituido basicamente de cloruro de sodio
adicionado de yodo vy flaor, en la cantidad establecida en la norma NOM-040-
SSA1-1993.

SPANDS: Sal trisddica del acido 1,8-dihidroxi-2-(4-sulfofenilazo) naftalen-3,6-
disulfonico.

Recuperacion o recobro: Cantidad del analito recuperada en la porcién de
muestra o muestra adicionada cuando esta es conducida a través del método
analitico completo, y que permite evaluar la eficiencia de la extracciéon, proceso de
preparacion e interferencias que puedan existir al aplicarlo. Se expresa en
términos de porcentaje.

Repetibilidad: Precisiébn de un método analitico, expresada como la concordancia
obtenida entre determinaciones independientes realizadas por un solo analista,
usando los mismos instrumentos y método, en intervalos cortos de tiempo.
Reproducibilidad (Precision intermedia): Precision de un meétodo analitico,
expresada como la concordancia entre determinaciones independientes realizadas
por 2 analistas o instrumentos diferentes, usando el mismo método en diferentes

dias.
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Anexo IV. Simbolos y Abreviaturas

%CV Coeficiente de variacion porcentual
a Fraccion molar

°C Grados Celsius

g Gramos

kg Kilogramo

L Litros

MQecm Megaohm por centimetro
puS/cm Microsiemens / centimetro
mg Miligramos

mg/L Miligramos / Litro

mL Mililitros

mV Milivolt

RmV Milivolts relativos

M Molar (mol/L)

ppm Partes por millén (mg/L)
% Porcentaje
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