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INTRODUCCION 

 

La espectroscopia de absorción atómica (AAS por sus siglas en inglés Atomic Absorption 

Spectroscopy), es una técnica extremadamente sensible y específica debido a que las líneas 

de absorción atómica son considerablemente estrechas (de 0,002 a 0,005 nm) y las energías 

de transición electrónica son únicas para cada elemento (Skoog et al., 2001). 

En diversas industrias la espectroscopia de absorción atómica tiene una enorme aplicación 

para determinaciones cualitativas y cuantitativas de metales pesados presentes en diferentes 

tipos de muestras. 

Distintas industrias son generadoras de contaminantes, la principal es la minería, la cual 

produce una gran diversidad de afectaciones al ambiente. Entre las que destacan dos 

relacionadas con los metales pesados, que son: la oxidación ambiental de los minerales 

expuestos a la intemperie que ocasiona la disolución de algunos metales pesados y la 

acidificación del suelo que inhibe el crecimiento vegetal (Gutiérrez et al, 1992 a; Celedón, 

1994). 

Existen distintas metodologías para la cuantificación de metales, en esta investigación se 

utilizará el equipo denominado “de llama” es el método más empleado para la determinación 

de más de 60 elementos, en una gran variedad de matrices. Su popularidad se debe a su 

especificidad, sensibilidad y facilidad de operación. Este sistema utiliza una mezcla aire 

(oxidante) – acetileno (combustible), la cual posee una temperatura entre 2.100 a 2.400 ◦C, 

siendo óptima para llevar a los átomos a su estado fundamental (Skoog et al., 2001). 

Las técnicas de digestión se llevan a cabo con el objeto de reducir la interferencia de la 

materia orgánica y convertir el metal asociado a las partículas en una forma (normalmente el 

metal libre) cuya concentración pueda determinarse por espectrometría de absorción atómica 

(García et al, 2006). 

Entre los métodos tradicionales para la descomposición y disolución de las muestras se tienen 

los que emplean tratamiento con ácidos minerales en caliente (mezcla de HNO3 y HClO4) y 

digestión a elevada temperatura (Skoog et al., 2001). 

En cuanto al tratamiento de muestras para AAS, en la actualidad se dispone de equipos como 

los digestores de microondas, el cual la manipulación de la muestra es mínima, evitándose 

la pérdida de analitos por volatilización, la contaminación de la muestra, la exposición 

por parte del analista que ayudan a que esta tarea de tratamiento previo de la muestra no 

sea compleja, dando como resultado una preparación confiable de la muestra para realizar el 

análisis, a través de metodologías que demuestren experimentalmente resultados confiables. 

 

Para este trabajo es importante conocer dichas técnicas pues se realizarán con el fin de 

aplicarlas en muestras de suelo. 
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1 MARCO TEORICO 

1.1 ESPECTROSCOPIA DE ABSORCIÓN ATÓMICA 

 

1.1.1. ABSORCIÓN ATÓMICA DE FLAMA 

“La espectroscopia de absorción atómica (AAS por sus siglas en inglés Atomic Absorption 

Spectroscopy), es una técnica extremadamente sensible y específica debido a que las líneas 

de absorción atómica son considerablemente estrechas (de 0,002 a 0,005 nm) y las energías 

de transición electrónica son únicas para cada elemento”. (Skoog et al., 2001) 

 

En espectroscopia de absorción atómica, las muestras se vaporizan a 2000-6000 K, y la 

concentración de átomos en fase de vapor se determina midiendo la absorción a longitudes 

de onda características para cada elemento. Dada por sus características: gran sensibilidad, 

su capacidad para distinguir un elemento de otro en muestras complejas y realizar análisis 

multielementales simultáneos, así como la capacidad de analizar muestras automáticamente. 

“La técnica es capaz de medir concentraciones del analito en partes por millón (µg/g) es la 

concentración habitual, sin embargo, se llega a determinar concentraciones en partes por 

trillón (pg/g)”. (Skoog et al., 2001) 

 

1.1.2. LLAMAS 

De acuerdo con (Skoog et al., 2001) la mayor parte de los espectrofotómetros de llama 

utilizan un mechero premezcla que se caracteriza por que el combustible, el oxidante y la 

mezcla se mezclan antes de introducirlos en la llama. La combinación más frecuente de 

combustible- oxidante es acetileno aire, que produce una llama con una temperatura de 2400- 

2700 K, cuando se necesita una llama más caliente para atomizar átomos de alto punto de 

ebullición (llamadas elementos refractarios) se usa acetileno y óxido di nitrógeno. 

 

El proceso de inyección de la muestra como lo indica el autor (Skoog et al., 2001) indica que 

la muestra se inyecta en un nebulizador mecánico haciendo pasar una fuerte corriente 

oxidante que aspira la muestra, el líquido se rompe en una fina niebla de gotas a medida que 

sale de un capilar, este nebulizado es proyectado a una bola de vidrio, el cual su función es 

romper las gotas en partículas aún más pequeñas, este proceso se denomina nebulización. La 

finalidad de la nebulización es transformar la muestra líquida en un aerosol, la niebla formará 

el oxidante y el combustible se mezclan con pantallas que aumentan el grado de mezcla que 

tienen las gotas más gruesas. 
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1.1.3. LÁMPARAS DE CÁTODO HUECO 

 

Una lámpara de cátodo hueco contiene vapor del elemento que se desea analizar, su interior 

está llena de Ne o Ar a una presión de 130-700 Pa. Cuando se aplica alto voltaje entre el 

ánodo y el cátodo, el gas interior se ioniza y los iones positivos se aceleran hacia el cátodo 

para dar una corriente de 2-30 mA. Los iones chocan con el cátodo con suficiente energía 

para hacer pasar átomos metálicos del cátodo a la fase gaseosa. (Walton et al., 2005) 

Los átomos libres se excitan por colisiones con electrones de alta energía y luego emiten 

fotones volviendo al estado fundamental, esta radiación atómica tiene la misma frecuencia 

que la absorbida por átomos de analito en la llama o en el horno. Se requiere normalmente 

una lámpara diferente por cada elemento, aunque se fabrican algunas lámparas con más de 

un elemento en el cátodo. (Walton et al., 2005) 

 

1.1.4. INTERFERENCIAS 

Según el autor (Walton et al., 2005) una interferencia es cualquier efecto que cambia la señal 

aun cuando se mantiene invariable la concentración del analito. En espectroscopia existen 

diferentes tipos de interferencias, algunas se pueden corregir eliminando la causa de la 

interferencia, o preparando patrones que tengan la misma interferencia. 

 

El autor (Walton et al., 2005) describe en su literatura las siguientes interferencias: 

Las interferencias espectrales ocurren cuando la señal del analito solapa con señales debidas 

a otros elementos o moléculas que hay en la muestra, o con señales debidas a la llama o el 

horno. El mejor medio para tratar el solapamiento de rayas de diferentes elementos 

contenidos en la muestra es escoger otra longitud de onda para realizar el análisis. 

 

Las interferencias químicas son provocadas por cualquier componente de la muestra que 

pueda disminuir el grado de atomización del analito. Los agentes liberadores son sustancias 

químicas que se añaden a una muestra para disminuir una interferencia química, sin embargo, 

otra posible solución es el uso de temperaturas altas de llama eliminan muchos tipos de 

interferencias químicas. 

 

La interferencia por ionización se presenta como un problema en el análisis de metales 

alcalinos a temperaturas relativamente bajas de la llama y el análisis de otros a temperaturas 

mayores. Como los átomos ionizados tienen niveles de energía diferentes de los átomos 

neutros, la señal buscada disminuye, una posible solución es disminuir el grado de ionización 

del analito para el aumento de la concentración de átomos neutros. 
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1.1.5. FUNDAMENTOS DEL MÉTODO DE ESPECTROMETRÍA DE ABSORCIÓN 

ATÓMICA 

 

Conforme al autor (Condori, 2016) el espectrofotómetro de absorción atómica es un 

instrumento con el que se produce y mide la absorción con fines analíticos cuantitativos, ya 

que esto puede determinar cualquier elemento si su línea de resonancia está en el campo de 

la espectroscopia visible a ultravioleta, este método están sensible que puede cuantificar 

muestras en ppm ó ppb, no es necesario separar el elemento problema de los demás elementos 

de muestra, lo que indica que el proceso es eficiente. 

El principio de un espectrofotómetro de absorción atómica se basa en la propiedad que tienen 

los átomos por una fuente externa (lámpara de cátodo hueco), en longitudes de ondas 

características. 

Este rango de espectrofotometría de absorción atómica ocurre entre 190 a 800 nm, la 

absorción atómica mide la cantidad de luz absorbida por este metal atomizado en la llama. 

La técnica de absorción atómica obedece a la ley de Beer cuando la concentración del 

elemento en la muestra es directamente proporcional a la absorción producida por el mismo. 

(Condori, 2016) 

 

COMPONENTES DE UN ESPECTRÓMETRO DE ABSORCIÓN ATÓMICA 

Conforme al autor (Harris., 2016) un espectrofotómetro de absorción atómica se compone 

de: 

 
 

 

Figura 1: Diagrama de los componentes de un Espectro de Absorción Atómica (EAA). Fuente: Harris (2016). 
 

 

- Fuente de Radiación 

Utilizada para producir el espectro atómico del metal que se desea analizar, se utiliza 

una lámpara de cátodo hueco específica. 
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- Lámpara de cátodo hueco 

Consiste en un tubo metálico sellado y en su interior un ánodo de tungsteno en forma 

de filamento metálico, lleno de neón y argón a baja presión provisto de un cátodo del 

elemento de interés. 

En el extremo de la terminal esta soldada a una venta de cuarzo, sílica fundida 

transparente a la luz UV y visible. 

- Quemador 

Tiene como función principal la aspiración de la muestra en la llama, que se realiza a 

través de un nebulizador que genera un aerosol muy fino, dentro de una cámara de 

mezcla con el uso del gas combustible, el gas oxidante y la reducción del metal al 

estado atómico (atomización del metal). 

- Monocromador 

Es el dispositivo que selecciona la línea de absorción requerida dejando pasar las 

radiaciones de resonancia absorbidas por el metal atomizado en la llama o permite 

separa la radiación emitida por la lampara de cátodo hueco y seleccionar la longitud 

de onda seleccionada. 

Las longitudes de onda pueden seleccionarse girando la rejilla por un sistema 

mecanizado en forma de concentración, absorbancia o transmitancia. 

- Atomizador 

Es un componente en el cual aspira, mezcla los gases y lleva los átomos de la muestra 

a su estado fundamental. 

- Amplificador 

Componente en el cual la señal la amplifica y no degrada la forma de la longitud de 

onda. 

- Sistema de lectura (Microcomputador) 

Circuito integrado capaz de suministrar un control centralizado y la manipulación de 

datos para un número de operaciones, mediante un registro digital y un computador 

sobre el cual ya se programan respuestas de concentración, absorbancia. 

 

1.1.6. APLICACIÓNES DE ABSORCION ATOMICA 

El autor (Harris. 2016) indica que la espectroscopia de absorción atómica se ha usado para el 

análisis de trazas de muestra geológicas, biológicas, metalúrgicas, vítreas, cementos, aceites 

para maquinarias, sedimentos marinos, farmacéuticas atmosféricas y diferentes tipos de 

muestras acuosas (residuales, potables y ultrapuras). 

 

Las muestras liquidas generalmente presentan pocos problemas de pretratamiento entonces 

todas las muestras solidas son primero disueltas. Las muestras gaseosas son casi siempre 

tratadas extrayendo el analito por burbujeo del gas en una solución y analizando entonces esa 

solución, o absorbiendo los analitos en una superficie sólida y poniéndolo en una solución 

por lixiviación con los reactivos apropiados. (Harris. 2016) 
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1.2. TRATAMIENTO DE MUESTRAS. 

 

Acorde a (Gholami et al., 2016) una desventaja de los métodos espectroscópicos de llama es 

el requisito de que la muestra debe ser introducida en la fuente de excitación en la forma de 

una solución, por lo común acuosa. Desafortunadamente muchos de los materiales de interés, 

como suelos, tejidos, animales, plantas, derivados del petróleo, y minerales no se pueden 

disolver directamente en solventes comunes y con frecuencia requiere de un tratamiento 

preliminar extenso para obtener una disolución del analito en una forma idónea para la 

atomización. 

 

Frecuentemente los pasos de descomposición de materiales requieren por lo común de un 

tratamiento riguroso de la muestra a temperaturas altas acompañado por el riesgo de perder 

analito por volatilización o como partículas en humo. Además, los reactivos que se usan para 

descomponer una muestra introducen a menudo las clases de interferencias químicas y 

espectrales. Una de las posibles interferencias que se puede presentar el analito puede estar 

presente en estos reactivos como una impureza, una situación que puede conducir a un error 

grave incluso con correcciones de blanco. (Skoog et al., 2001) 

 

La autora (Hendrina.,2016) indica que, algunos de los métodos comunes que se usan para 

descomponer y disolver muestras para métodos de absorción atómica incluyen el tratamiento 

con ácidos minerales calientes; oxidación con reactivos líquidos, como ácido sulfúrico, 

nítrico o perclórico (digestión húmeda); generalmente en un recipiente cerrado para evitar 

perdida de analito, digestión a una temperatura alta y fusión a temperatura alta. 

 

La técnica de digestión por microondas es un método de preparación de muestras eficiente, 

rápido y reproducible. En este método, la escala de tiempo de reacción se reduce 

drásticamente. Además, el potencial de contaminación disminuye en comparación con las 

técnicas de digestión abierta (Gholami et al., 2016). Otra ventaja de este método es que se 

obtienen muestras digeridas en su totalidad que pueden ser leídas por el Espectrofotómetro 

de Absorción Atómica (EAA), caracterizado por su elevada sensibilidad y robustez. 

 

1.3. TÉCNICAS DE GENERACIÓN DE HIDRUROS. 

 

Las técnicas de generación de hidruros representan un método para introducir como un gas 

una muestra que contienen arsénico, antimonio, estaño, selenio, bismuto, y plomo en un 

atomizador. Tal procedimiento incrementa los límites de detección para estos elementos por 

un factor de 10 a 100. Debido a que varias de estas especies son muy toxicas, es muy 

importante determinarlas en niveles bajos de concentración. 
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Conforme al manual de (PROFEPA.,1990) la determinación de metales pesados por medio 

del generador de hidruros se basa en la reacción de ciertos elementos metálicos con una 

solución de borohidruro de sodio (NaBH4), siendo este un agente reductor que da lugar a un 

compuesto de hidruro con el metal hidruro formante, el cual libera hidrogeno al tener 

contacto con los ácidos. Los mecanismos de reacción de la reducción de iones metálicos dan 

lugar a la formación de radicales intermediarios. Los hidruros volátiles se generan al añadir 

una solución acuosa acidificada de la muestra a un pequeño volumen de una disolución 

acuosa al 1% de borohidruro de sodio contenido en un recipiente de vidrio. 

 

El hidruro volátil se barre hacia la cámara de atomización mediante un gas inerte. La cámara 

es por lo regular un tubo de sílice calentado a varios cientos de grados en un horno de tubo o 

en una flama donde tiene lugar la descomposición del hidruro, lo que da lugar a la formación 

del átomo del analito. La concentración del analito se mide entonces por absorción atómica 

o emisión. (PROFEPA;1990) 

 

Figura 2: Ecuaciones químicas que representan el proceso de reducción. Fuente: 
PROFEPA (1990). 

 
1.4. NORMATIVIDAD 

 

En México existen numerosas Normas Oficiales Mexicanas (NOM) en materia de metales 

pesados. La NOM-004-SEMARNAT-2002 establece los límites permisibles de 

contaminantes en las descargas de aguas específicamente en lodos y biosólidos, con el fin de 

posibilitar su aprovechamiento o disposición final y proteger al medio ambiente y la salud 

humana. (SEMARNAT.2002) 

De acuerdo con (SEMARNAT. 2002) especifica las concentraciones máximas permisibles 

(LMP) para contaminantes como el mercurio siendo éste de 17 mg/Kg en base seca, y para 

el metal cobre se sitúa en 1,500 mg/ Kg en base seca, la Procuraduría Federal de Protección 

al Ambiente realizará muestreos y análisis de los lodos, de manera periódica y aleatoria con 

la finalidad de verificar el cumplimiento de la normativa de límites máximos permisibles 

establecidos para los parámetros. 
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1.5. VALIDACION 

La validación es un requisito importante en la práctica de los análisis químicos ya que su 

función principal es el aporte de evidencias objetivas conforme a los métodos analizados. 

La validación de un método es el proceso de definir una necesidad analítica y confirmar que 

el método en cuestión tiene capacidades de desempeño consistentes con las que requiere la 

aplicación. De esta manera se evalúa las capacidades de desempeño del método. 

(CNQFB.2002) 

 

Basándose en (CNQFB.2002) el proceso de validación del método está implícito que los 

estudios para determinar los parámetros de desempeño se realizan usando equipos dentro de 

las especificaciones, que están trabajando correctamente y que están calibrados 

adecuadamente. Generalmente se considera que la validación está ligada con el desarrollo 

del método. Muchos de los parámetros de desempeño del método que están asociados a su 

evaluación son evaluados, por lo menos aproximadamente, como parte del desarrollo del 

método. 

 

1.6. IMPORTANCIA DE LA VALIDACIÓN Y CUANDO ES NECESARIA 

LLEVARLA A CABO. 

 

Millones de mediciones analíticas se realizan diariamente en miles de laboratorios alrededor 

del mundo. Hay innumerables razones para realizar mediciones, por ejemplo: como una 

forma de evaluar bienes para propósitos de comercio; como apoyo a la salud; para verificar 

la calidad del agua para consumo humano; el análisis de la composición elemental de una 

aleación, virtualmente cada aspecto de la sociedad está apoyada de algún modo por 

mediciones analíticas. (CENAM. 2005) 

 

Con base en lo estipulado por (CENAM,2005) un método debe validarse cuando sea 

necesario verificar sus parámetros de desempeño son adecuados para el uso en un problema 

analítica específico, ya sean en diversas situaciones como; un nuevo método desarrollado 

para un problema específico, un método ya establecido en el cual se le realizan mejoras o 

extenderlo, para demostrar equivalencia entre dos métodos. También debe realizarse una 

validación cuando se ha presentado algún cambio en la instrumentación o con los analistas. 

 

Para una validación de método el laboratorio debe aplicar procedimientos para todos los 

ensayos o las calibraciones dentro de su alcance, estos incluyen el muestreo, manipulación, 

transporte y almacenamiento, así como las técnicas estadísticas aplicables a estos. El 

laboratorio es responsable de registrar los resultados obtenidos, el procedimiento utilizado 

para la validación y una declaración sobre la aptitud del método. (CENAM. 2005) 
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1.7. PARÁMETROS PARA ANALIZAR 

Para la validación que se realizará en este trabajo son los siguientes parámetros: 

 

1.7.1. Intervalo de trabajo 

Este parámetro es obtenido a través de la medición de muestras con diferente concentración 

del analito y seleccionando el intervalo de concentración que proporcione un intervalo de 

respuesta lineal. 

 

1.7.2. Límite de Detección de Instrumento (LDI) 

La menor concentración del analito en una muestra que puede detectarse, pero no 

necesariamente cuantificarse bajo las condiciones establecidas de la prueba. 

 

1.7.3. Límite de Detección del Método (LDM) 

Concentración mínima del analito que puede detectarse con un nivel de confianza 

predeterminado. Para efectos de este método, el nivel de confianza es del 99%. Este límite 

de detección generalmente se logra por analistas experimentados con equipo bien calibrado 

y bajo condiciones no rutinarias. 

 

1.7.4. Límite de Cuantificación Instrumental (LCI) 

Los límites de cuantificación son características de desempeño que marcan la habilidad de 

un proceso de medición química para “cuantificar “adecuadamente un analito. 

 

1.7.5. Límite de Cuantificación Metodológico (LCM) 

El límite de cuantificación metodológico es aquella concentración de un analito que puede 

determinarse con precisión y exactitud aceptable bajo las condiciones establecidas por el 

método. 

 

1.7.6. Gráfico de control 

Representación visual de los intervalos de confianza de una distribución gaussiana, este tiene 

la función de avisar rápidamente cuando la propiedad que se mide se desvía peligrosamente 

de un valor “objetivo” buscado. 

 

1.7.7. Sesgo 

La diferencia entre el valor esperado de los resultados de prueba y un valor de referencia 

aceptado. 

1.8. APLICACIÓN DE ESPECTROSCOPIA DE ABSORCIÓN ATÓMICA Y 

CUANTIFICACION DE COBRE Y MERCURIO. 
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En este trabajo se analizaron muestra de tierra, obtenidas de un vertedero de basura en los 

laboratorios de Absorción Atómica de la Procuraduría Federal de Protección al Ambiente 

(PROFEPA), con el objetivo de cuantificar metales pesados, para determinar su continuidad 

o se procede al saneamiento del vertedero. 

 

La cuantificación de cobre se hace con dos propósitos: el primero es la cuantificación de 

niveles permisibles conforme a la normativa nacional e internacional, esto debido a que 

niveles altos de cobre en suelos, provoca la disminución de biomasa y la actividad metabólica 

bacteriana provocando un menor rendimiento de los procesos biogeoquímicos en los que las 

bacterias participan. Esto conlleva a una perdida de la fertilidad de los suelos agrícolas y 

daños al ecosistema. El segundo es que usualmente dentro del ámbito de metodologías 

analíticas, los equipos de espectroscopia de absorción atómica se calibran con el metal cobre, 

esto debido a su naturaleza química y estabilidad. 

 

La cuantificación de mercurio se realiza con el propósito de determinar sus niveles de 

aceptación, debido a que dosis elevadas de mercurio son tóxicos para flora, fauna y seres 

humanos, incluso dosis bajas pueden dar lugar a problemas graves de desarrollo neurológico, 

y se ha relacionado con posibles efectos nocivos para los sistemas cardiovascular, 

inmunológico y reproductor. Debido a su naturaleza química el mercurio resulta ser un 

contaminante persistente, que circula en diversas formas entre la atmosfera, el agua, 

sedimentos y el suelo. 

 

Es de suma importancia mantener equipos y técnicas analíticas lo más actualizados posibles, 

esto con el fin de tener validez y trazabilidad, que asegure que los datos obtenidos sean 

precisos, confiables y representativos. 

 

2.0. OBJETIVOS 

 

2.1. OBJETIVO GENERAL 

Montar la metodología para la validar un análisis sistemático para la cuantificación de 

cobre y mercurio con espectroscopía de absorción atómica 

 

2.2. OBJETIVOS PARTICULARES 

 

● Determinar el intervalo de trabajo para cuantificar el metal, cobre y mercurio por la 

técnica de absorción atómica. 

● Determinar el límite de detección de instrumento del metal, cobre y mercurio por la 

técnica de absorción atómica. 
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● Determinar el límite detección del método del metal, cobre y mercurio por la técnica 

de absorción atómica. 

● Determinar el límite de cuantificación instrumental del cobre por la técnica de 

absorción atómica. 

● Determinar el límite cuantificación metodológica del cobre y mercurio por la técnica 

de absorción atómica. 

● Determinar el gráfico de control (% de recuperación) del metal, cobre y mercurio por 

la técnica de absorción atómica. 

● Determinar el sesgo de la determinación de cobre y mercurio por la técnica de 

absorción atómica. 

 

 

2.3. JUSTIFICACIÓN 

La contaminación por metales pesados tiende a ser una problemática mundial, debido a las 

diversas industrias que existe, el empleo de metales pesados para su manufactura, 

transformación y deshecho . 

Bajo la normativa internacional y nacional se procura tener una normativa competente, el 

cual las distintas industrias, procuren permanecer bajo niveles permisibles de los distintos 

metales, especialmente el metal cobre y mercurio, debido a su alto impacto en los ciclos 

biogeoquímicos, así como la relación con los seres vivos. 

La validación de las técnicas analíticas proporciona un alto grado de confianza y seguridad 

en el método analítico y en la calidad de los resultados que se obtienen, lo que hace de este 

proceso una necesidad en todo laboratorio para garantizar la fiabilidad de los resultados 

obtenidos. 

 

 

 

3.0. PROCEDIMIENTO: 

 

El procedimiento empleado para la digestión de las muestras fue el del manual “DIGESTIÓN 

ÁCIDA  POR  HORNO  DE  MICROONDAS  PARA  MUESTRAS  ACUOSAS  Y 

EXTRACTOS”, con clave PROFEPA-PTC-01/07 correspondiente al área de absorción 

atómica. 

Se hace el uso de estos procedimientos debido, a que están basados en procedimientos 

certificados por la Agencia de Protección Ambiental (EPA) la cual tienen validez 

internacional y nacional. 



15  

El procedimiento empleado para el análisis de cobre por absorción atómica para muestras de 

suelo fue del manual “PROCEDIMIENTO PARA BARIO, CADMIO, COBRE, CROMO, 

NÍQUEL, PLATA, PLOMO Y ZINC POR ESPECTROSCOPIA DE ABSORCIÓN 

ATÓMICA- FLAMA”, con clave PROFEPA-PTC-03/06 correspondiente al área de 

absorción atómica. 

Se hace el uso de estos procedimientos debido, a que están basados en procedimientos 

certificados por la Agencia de Protección Ambiental (EPA) la cual tienen validez 

internacional y nacional. Así como indican los controles de calidad para las distintas 

muestras, conforme a lo establecido en la ley de la infraestructura de la calidad. 

 

Conforme a lo establecido en la ley de infraestructura de la calidad, la curva de calibración 

realizada cumple con los requisitos de metrología y normalización establecidos en esta 

misma, el cual indica que se utilizó materiales de referencia certificados en cobre con el 

número de producto:100014-1-100, número de lote: 2201748-100. 

 

El procedimiento empleado para el análisis de mercurio por absorción atómica para 

muestras de suelo fue del manual “PROCEDIMIENTO PARA MERCURIO, ARSÉNICO 

Y SELENIO POR ESPECTROSCOPIA DE ABSORCIÓN ATÓMICA- GENERADOR 

DE HIDRUROS”, con clave PROFEPA-PTC-07/06 correspondiente al área de absorción 

atómica. 

 

Conforme a lo establecido en la ley de infraestructura de la calidad, la curva de calibración 

realizada cumple con los requisitos de metrología y normalización establecidos en esta 

misma, el cual indica que se utilizó materiales de referencia certificados en mercurio con el 

número de producto:100033-1-100, número de lote: 2130931-100. 

 

3.1. TRATAMIENTO ESTADISTICO 

 

Se procedió a realizar el tratamiento estadístico conforme a los procedimientos utilizados 

con clave PROFEPA-PTC-07/06 y PROFEPA-PTC-03/, con el fin de analizar los datos 

recopilados y que se encuentran dentro de los parámetros obtenidos, cumpliendo con el 

control de calidad. 

 

4.0. RESULTADOS 

 

4.1. INTERVALO DE TRABAJO (COBRE). 

Los resultados obtenidos se obtuvieron empleando el manual “PROCEDIMIENTO PARA 

BARIO, CADMIO, COBRE, CROMO, NÍQUEL, PLATA, PLOMO Y ZINC POR 

ESPECTROSCOPIA DE ABSORCIÓN ATÓMICA- FLAMA”, con clave PROFEPA-PTC- 

03/06 correspondiente al área de absorción atómica. 
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Enseguida se presenta los resultados obtenidos y su grafico para determinar el intervalo de 

trabajo. 

 

Tabla 1: Curva de resultados cobre. 

 

Concentración (mg/L) Abs 

0.3 0.014 

0.5 0.024 

1 0.049 

3 0.148 

5 0.249 

 

 

 

Se realizo la regresión lineal obteniendo los siguientes datos: 

Tabla 2: Parámetros para la regresión lineal del intervalo de trabajo. 

 

 Concentración 

teórica (mg/L) 
Absorbancia x2 y2 xy 

 0.3 0.014 0.09 0.000196 0.0042 

 0.5 0.024 0.25 0.000576 0.012 

 1 0.049 1 0.002401 0.049 

 3 0.148 9 0.021904 0.444 

 5 0.249 25 0.062001 1.245 

∑ 9.8 0.484 35.34 0.087078 1.7542 
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Las fórmulas matemáticas que a continuación se presentan se emplearon para calcular los 

valores de la recta y=mx+b 

Y para el coeficiente de correlación se hizo uso de la siguiente formula: 
 

 

Utilizando estas fórmulas se obtienen los siguientes resultados: 

 

m=0.0499487 b=0.0005 r= 0.99995058 

 

 

 

 

4.2. INTERVALO DE TRABAJO (MERCURIO). 

 

Los resultados obtenidos se obtuvieron empleando el manual “PROCEDIMIENTO PARA 

MERCURIO, ARSÉNICO Y SELENIO POR ESPECTROSCOPIA DE ABSORCIÓN 

ATÓMICA- GENERADOR DE HIDRUROS”, con clave PROFEPA-PTC-07/06 

correspondiente al área de absorción atómica. 

 

Enseguida se presenta los resultados obtenidos y su grafico para determinar el intervalo de 

trabajo. 

Tabla 3: Curva de resultados Mercurio 

 

Concentración (mg/L) Abs 

0.002 0.016 

0.003 0.0256 

0.005 0.0506 

0.010 0.149 

0.015 0.2503 
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Se realizo la regresión lineal obteniendo los siguientes datos: 

 

Tabla 4: Parámetros para la regresión lineal del intervalo de trabajo. 

 

 Concentración 

teórica (mg/L) 

Absorbancia x2 y2 xy 

 0.002 0.016 0.000004 0.000256 0.000032 

 0.003 0.025 0.000009 0.000625 0.000075 

 0.005 0.05 0.000025 0.0025 0.00025 

 0.010 0.149 0.0001 0.022201 0.00149 

 0.015 0.24 0.000225 0.0576 0.0036 

∑ 0.035 0.48 0.000363 0.083182 0.005447 

 

 

 

 

 

Las fórmulas matemáticas que a continuación se presentan se emplearon para calcular los 

valores de la recta y=mx+b 

Y para el coeficiente de correlación se hizo uso de la siguiente formula: 
 

 

Utilizando estas fórmulas se obtienen los siguientes resultados: 

 

m=18.354223 b=0.033179 r= 0.993786 
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4.3. LÍMITE DE DETECCIÓN INSTRUMENTAL, LIMITE DE CUANTIFICACIÓN 

INSTRUMENTAL, LIMITE DETECCIÓN METODOLÓGICO Y LIMITE 

CUANTIFICACIÓN METODOLÓGICO. (COBRE). 

Para expresar el menor contenido de analito que pueda medirse con una estadística certera y 

razonable se utilizaron los siguientes resultados. 

 

Tabla 5: Curva de resultados Cobre. 

 

Concentración (mg/L) Abs 

0.3 0.014 

0.5 0.024 

1 0.049 

3 0.148 

5 0.249 

 

Para realizar el cálculo de L.D.I. se realizó la regresión lineal obteniendo los siguientes 

datos. 

Tabla 6: Regresión lineal de la curva de calibración del L.D.I. y L.C.I. 

 

 Concentración 
teórica (mg/L) 

Absorbancia x2 y2 xy 

 0.3 0.014 0.00000 0.00026 0.00003 

 0.5 0.024 0.00001 0.00066 0.00008 

 1 0.049 0.00003 0.00256 0.00025 

 3 0.148 0.00010 0.02220 0.00149 

 5 0.249 0.00023 0.06265 0.00375 

∑ 9.8 0.484 0.0004 0.0883 0.0056 

 

 

Las fórmulas matemáticas que a continuación se presentan se emplearon para calcular los 

valores de la recta y=mx+b 

Y para el coeficiente de correlación se hizo uso de la siguiente formula: 
 

 

Con estos cálculos se obtienen los siguientes resultados: 
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m=0.0495487 b=0.0005 r= 0.99995058 

 

Con la información anterior se calcularon los valores obtenidos de x (concentraciones 

reales) para los blancos adicionados con el soporte de la formula 𝑥 = 
𝑦−𝑏

 
𝑚 

 
Tabla 7: Blancos adicionados para determinar L.D.I. y L.C.I. 

 

Sistema Concentración 

Teórica 
(mg/L) 

Absorbancia Concentración 

Real (mg/L) 

X2 

1 0.3 0.013 0.282 0.079 

2 0.3 0.014 0.302 0.091 

3 0.3 0.015 0.322 0.104 

4 0.3 0.015 0.322 0.104 

5 0.3 0.016 0.342 0.117 

6 0.3 0.017 0.362 0.131 

7 0.3 0.015 0.302 0.091 

∑ - - 2.23319 0.717 

 

Para obtener la desviación estándar se utilizó la siguiente fórmula matemática: 
 
 
 

 

n − 1= 

 

 

Donde N representa el número de mediciones realizadas. 

Dando como resultado ∂ n-1 = 0.026938 

 

Conforme a las guías de validación del CENAM el límite de detección se determina 

multiplicando la desviación estándar por la t de student con un nivel de confianza del 99%, 

con un valor de 3. 143. Dando como resultado el siguiente valor numérico. 

 

L.D.I. = (∂ n-1) *(t n-1) 

L.D.I.= 0.0812270mg/L 

El Límite de Cuantificación Instrumental es la desviación estándar multiplicada por 3 por lo 

tanto su valor se expresa de la siguiente manera: 

 

L.C.I.= (∂ n-1) (3) 

L.C.I.= 0.243681106 mg/L 
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El Límite de Detección Metodológico (LDM) se calcula utilizando el límite de detección 

instrumental ya calculado anteriormente y se sustenta en la siguiente formula: 
𝐿𝐷𝐼 ∗ 𝐴𝑓𝑜𝑟𝑜 

𝐿𝐷𝑀 =  
 

𝑔 𝑑𝑒 𝑚𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎 

Se utilizo un aforo a 100 mL y una muestra total de 5g de muestra. 

LDM= 1.624 mg/kg 

 

Para calcular Limite de Cuantificación Metodológico (LCM) se utiliza la siguiente formula: 

 

𝐿𝐶𝑀 = 𝐿𝐷𝑀 ∗ 3 

LCM= 4.872 mg/Kg 

 

4.4. LÍMITE DE DETECCIÓN INSTRUMENTAL, LIMITE DE CUANTIFICACIÓN 

INSTRUMENTAL, LIMITE DETECCIÓN METODOLÓGICO Y LIMITE 

CUANTIFICACIÓN METODOLÓGICO. (MERCURIO). 

 

Para expresar el menor contenido de analito que pueda medirse con una estadística certera y 

razonable se utilizaron los siguientes resultados. 

 

Tabla 8: Curva resultados Mercurio. 

Concentración (mg/L) Abs 

0.002 0.016 

0.003 0.0256 

0.005 0.0506 

0.010 0.149 

0.015 0.2503 

 

Para realizar el cálculo de L.D.I. se realizó la regresión lineal obteniendo los siguientes 

datos. 

Tabla 9: Regresión lineal de la curva de calibración del L.D.I. y L.C.I. 

 

 Concentración 

teórica (mg/L) 
Absorbancia x2 y2 xy 

 0.002 0.016 0.000004 0.000256 0.000032 

 0.003 0.0256 0.000009 0.000655 0.000077 

 0.005 0.0506 0.000025 0.002560 0.000253 

 0.010 0.149 0.000100 0.022201 0.001490 

 0.015 0.2503 0.000225 0.062650 0.003755 

∑ 0.035 0.4915 0.000363 0.088323 0.005606 
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Las fórmulas matemáticas que a continuación se presentan se emplearon para calcular los 

valores de la recta y=mx+b 

Y para el coeficiente de correlación se hizo uso de la siguiente formula: 
 

 

Con estos cálculos se obtienen los siguientes resultados: 

 

m=18.354237 b=-0.030179 r= 0.993786 

Con la información anterior se calcularon los valores obtenidos de x (concentraciones 

reales) para los blancos adicionados con el soporte de la formula 𝑥 = 
𝑦−𝑏

 
𝑚 

 
Tabla 10: Blancos adicionados para determinar L.D.I. y L.C.I. 

 

Sistema Concentración 

Teórica 
(mg/L) 

Absorbancia Concentración 

Real (mg/L) 

X2 

1 0.002 0.031 0.00333 0.000011111 

2 0.002 0.028 0.00317 0.000010048 

3 0.002 0.033 0.00344 0.000011849 

4 0.002 0.029 0.00322 0.000010396 

5 0.002 0.026 0.00306 0.000009369 

6 0.002 0.033 0.00344 0.000011849 

7 0.002 0.034 0.00350 0.000012227 

∑ - - 0.02317 0.000 

 

Para obtener la desviación estándar se utilizó la siguiente fórmula matemática: 
 
 
 

 

n − 1= 

 

 

Donde N representa el número de mediciones realizadas. 

Dando como resultado ∂ n-1 = 0.00016302 
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Conforme a las guías de validación del CENAM el límite de detección se determina 

multiplicando la desviación estándar por la t de student con un nivel de confianza del 99%, 

con un valor de 3. 143. Dando como resultado el siguiente valor numérico. 

L.D.I. = (∂ n-1) *(t n-1) 

L.D.I.= 0.0005124mg/L 

 

El Límite de Cuantificación Instrumental es la desviación estándar multiplicada por 3 por lo 

tanto su valor se expresa de la siguiente manera: 

 

L.C.I.= (∂ n-1) () 

L.C.I.= 0.0015371 mg/L 

 

El Límite de Detección Metodológico (LDM) se calcula utilizando el límite de detección 

instrumental ya calculado anteriormente y se sustenta en la siguiente formula: 
𝐿𝐷𝐼 ∗ 𝐴𝑓𝑜𝑟𝑜 

𝐿𝐷𝑀 =  
 

𝑔 𝑑𝑒 𝑚𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎 

Se utilizo un aforo a 100 mL y una muestra total de 5g de muestra. 

 

LDM=0.010248 mg/kg 

Para calcular Limite de Cuantificación Metodológico (LCM) se utiliza la siguiente formula: 

 

𝐿𝐶𝑀 = 𝐿𝐷𝑀 ∗ 3 

LCM=0.030744 mg/Kg 

 

 

4.5. GRÁFICO DE CONTROL INSTRUMENTAL Y SESGO (COBRE). 

 

Tabla 11: Curva de calibración para el grafico de control instrumental. 

 

Concentración (mg/L) Abs 

0.3 0.014 

0.5 0.024 

1 0.049 

3 0.148 

5 0.249 

 

Para construir el grafico de control instrumental se realizó la regresión lineal de la curva de 

calibración 

Tabla 12: Regresión lineal de la curva de calibración para el grafico de control 

instrumental. 



24  

 Concentración 

teórica (mg/L) 
Absorbancia x2 y2 xy 

 0.3 0.014 0.00000 0.00026 0.00003 

 0.5 0.024 0.00001 0.00066 0.00008 

 1 0.049 0.00003 0.00256 0.00025 

 3 0.148 0.00010 0.02220 0.00149 

 5 0.249 0.00023 0.06265 0.00375 

∑ 9.8 0.484 0.0004 0.0883 0.0056 

 

 

Las fórmulas matemáticas que a continuación se presentan se emplearon para calcular los 

valores de la recta y=mx+b 

Y para el coeficiente de correlación se hizo uso de la siguiente formula: 
 

 

Con estos cálculos se obtienen los siguientes resultados: 

 

m=0.049548 b=0.0005 r= 0.996786 

Con la información anterior se calcularon los valores de x (concentraciones reales) para los 

blancos adicionados con el soporte de la formula 𝑥 = 
𝑦−𝑏

 
𝑚 

 
 
 
 

 
Tabla 13: Blancos adicionados para determinar el Grafico de Control Instrumental 

 

Sistema Concentración Teórica 

(mg/L) 

Absorbancia Concentración Real 

(mg/L) 

X2 

1 2 0.099 1.9883 3.95 

2 2 0.103 2.0690 4.28 

3 2 0.098 1.9681 3.87 

4 2 0.096 1.9277 3.72 

5 2 0.095 1.9075 3.64 

6 2 0.104 2.0892 4.36 
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7 2 0.100 2.0084 4.03 

8 2 0.104 2.0892 4.36 

∑ - - 16.05 32.22 

 

Se calculo el promedio con la siguiente fórmula matemática: 
 

Siendo N el número de mediciones realizadas (8): 

 

X= 2.0075 

Posteriormente se calculó la desviación estándar: 

 

Obteniendo como resultado:  n-1 = 0.071099 

A partir de estos datos se calcularon los valores para Limite Superior de Control (LSC), 

Límite Inferior de Control (LIC), limite Superior de Alarma (LSA) y Límite Inferior de 

Alarma (LIA). 

 

LSC= 2.219212596 

LIC= 1.792616209 

LSA=2.148113198 

LIA=1.863715607 
 

 

 

 

 

 

 

De acuerdo con las concentraciones experimentales obtenidas se calculó el porcentaje de 

recuperación para cada muestra: 

 

 

 

 (LSC) = X + 3 n-1  

X =  x /N 
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%𝑅𝑒𝑐𝑢𝑝𝑒𝑟𝑎𝑐𝑖ó𝑛 𝑟𝑒𝑎𝑙 = 
𝐶𝑜𝑛𝑐𝑒𝑛𝑡𝑟𝑎𝑐𝑖ó𝑛 𝑟𝑒𝑎𝑙 

 
 

𝐶𝑜𝑛𝑐𝑒𝑛𝑡𝑟𝑎𝑐𝑖ó𝑛 𝑡𝑒ó𝑟𝑖𝑐𝑎 

∗ 100 

 
Tabla 14: Porcentaje de recuperación de blancos adicionados para el Grafico Control 

Instrumental. 

 

Sistema %Recuperación teórica % Recuperación real Y2 

1 100 99.41 9882.90 

2 100 103.45 10701.73 

3 100 98.40 9683.28 

4 100 96.39 9290.15 

5 100 95.38 9096.64 

6 100 104.46 10911.53 

7 100 100.42 10084.55 

8 100 104.46 10911.53 

∑ - 802.36576 80562.316 

 

Se calculo el promedio del % de recuperación real: 

 

Siendo N el número de mediciones realizadas (8): 

X=100.30% 

 

Con los datos anteriores se calculó el sesgo del instrumento: 

 

𝑆. 𝐼. (%) = 𝑅𝑒𝑐𝑢𝑝𝑒𝑟𝑎𝑐𝑖𝑜𝑛 𝑡𝑒ó𝑟𝑖𝑐𝑎 − 𝑝𝑟𝑜𝑚𝑒𝑑𝑖𝑜 𝑑𝑒𝑙 % 𝑟𝑒𝑐𝑢𝑝𝑒𝑟𝑎𝑐𝑖𝑜𝑛 𝑟𝑒𝑎𝑙 

S.I.%= 2.90% 

A continuación, se calculó la desviación estándar con la formula correspondiente: 

 

Obteniendo como resultado: 

 
sn-1 = 0.0710994 

 

El coeficiente de variación se calculó de la siguiente forma: 
 

%C.V.= 3.54% 

x =  y /N 
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A partir de estos datos se calcularon los valores para Limite Superior de Control (LSC), 

Límite Inferior de Control (LIC), limite Superior de Alarma (LSA) y Límite Inferior de 

Alarma (LIA). 

 

 

 

LSC= 110.9606298 

LIC= 89.63081044 

LSA=107.4056599 

LIA=93.18578033 
 

 

 

 

4.6. GRÁFICO DE CONTROL INSTRUMENTAL Y SESGO (MERCURIO). 

 

Tabla 15: Curva de calibración para el grafico de control instrumental. 

 

Concentración (mg/L) Abs 

0.002 0.016 

0.003 0.0256 

0.005 0.0506 

0.010 0.149 

0.015 0.2503 

 

 

 

 (LSC) = X + 3 n-1  



28  

Para construir el grafico de control instrumental se realizó la regresión lineal de la curva de 

calibración 

Tabla 16: Regresión lineal de la curva de calibración para el grafico de control instrumental. 

 

 Concentración 

teórica (mg/L) 

Absorbancia x2 y2 xy 

 0.002 0.016 0.000004 0.000256 0.000032 

 0.003 0.0256 0.000009 0.000655 0.000077 

 0.005 0.0506 0.000025 0.002560 0.000253 

 0.010 0.149 0.000100 0.022201 0.001490 

 0.015 0.2503 0.000225 0.062650 0.003755 

∑ 0.035 0.4915 0.000363 0.088323 0.005606 

 

 

Las fórmulas matemáticas que a continuación se presentan se emplearon para calcular los 

valores de la recta y=mx+b 

Y para el coeficiente de correlación se hizo uso de la siguiente formula: 
 

 

Con estos cálculos se obtienen los siguientes resultados: 

 

m=18.3542373 b=-0.03017966 r= 0.996786 

Con la información anterior se calcularon los valores de x (concentraciones reales) para los 

blancos adicionados con el soporte de la formula 𝑥 = 
𝑦−𝑏

 
𝑚 

 
Tabla 17: Blancos adicionados para determinar el Grafico de Control Instrumental 

 

Sistema Concentración 

Teórica 
(mg/L) 

Absorbancia Concentración Real 

(mg/L) 

X2 

1 0.002 0.031 0.00333 0.000011111 

2 0.002 0.028 0.00317 0.000010048 

3 0.002 0.033 0.00344 0.000011849 

4 0.002 0.029 0.00322 0.000010396 

5 0.002 0.026 0.00306 0.000009369 

6 0.002 0.033 0.00344 0.000011849 
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7 0.002 0.034 0.00350 0.000012227 

∑ - - 0.02317 0.000 

 

 

Se calculo el promedio con la siguiente fórmula matemática: 

 

Siendo N el número de mediciones realizadas (8): 

X= 0.003309922 

Posteriormente se calculó la desviación estándar: 

 

Obteniendo como resultado: σn-1 = 0.00016302 

A partir de estos datos se calcularon los valores para Limite Superior de Control (LSC), 

Límite Inferior de Control (LIC), limite Superior de Alarma (LSA) y Límite Inferior de 

Alarma (LIA). 

 

LSC= 2.318416964 

LIC= 1.604188827 

LSA=2.199378941 

LIA=1.72322685 
 

 

 

 

De acuerdo con las concentraciones experimentales obtenidas se calculó el porcentaje de 

recuperación para cada muestra: 

X =  x /N 

 

 

 

 (LSC) = X + 3 n-1  
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%𝑅𝑒𝑐𝑢𝑝𝑒𝑟𝑎𝑐𝑖ó𝑛 𝑟𝑒𝑎𝑙 = 
𝐶𝑜𝑛𝑐𝑒𝑛𝑡𝑟𝑎𝑐𝑖ó𝑛 𝑟𝑒𝑎𝑙 

 
 

𝐶𝑜𝑛𝑐𝑒𝑛𝑡𝑟𝑎𝑐𝑖ó𝑛 𝑡𝑒ó𝑟𝑖𝑐𝑎 

∗ 100 

 
Tabla 18: Porcentaje de recuperación de blancos adicionados para el Grafico Control 

Instrumental. 

 

Sistema %Recuperación teórica % Recuperación real Y2 

1 100 103.29 10667.81 

2 100 101.61 10325.55 

3 100 94.93 9012.31 

4 100 93.26 8697.95 

5 100 106.63 11369.07 

6 100 88.25 7788.36 

7 100 99.94 9988.87 

8 100 96.60 9332.25 

∑ - 784.52116 77182.157 

 

Se calculo el promedio del % de recuperación real: 

 

Siendo N el número de mediciones realizadas (8): 

X=98.065% 

 

Con los datos anteriores se calculó el sesgo del instrumento: 

 

𝑆. 𝐼. (%) = 𝑅𝑒𝑐𝑢𝑝𝑒𝑟𝑎𝑐𝑖𝑜𝑛 𝑡𝑒ó𝑟𝑖𝑐𝑎 − 𝑝𝑟𝑜𝑚𝑒𝑑𝑖𝑜 𝑑𝑒𝑙 % 𝑟𝑒𝑐𝑢𝑝𝑒𝑟𝑎𝑐𝑖𝑜𝑛 𝑟𝑒𝑎𝑙 

S.I.%= 4.81% 

A continuación, se calculó la desviación estándar con la formula correspondiente: 

 

Obteniendo como resultado: 

 

σn-1 = 0.0710994 

 

El coeficiente de variación se calculó de la siguiente forma: 
 

%C.V.= 6.06% 

 

A partir de estos datos se calcularon los valores para Limite Superior de Control (LSC), 

Límite Inferior de Control (LIC), limite Superior de Alarma (LSA) y Límite Inferior de 

Alarma (LIA). 

x =  y /N 
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LSC= 115.9208482 

LIC= 80.20944134 

LSA= 09.9689471 

LIA= 86.16134248 
 

 

 

 

 

 

5.0. RESULTADOS 

 

5.1. INTERVALO DE TRABAJO 

Intervalo de trabajo expone las concentraciones superior e inferior para que sea demostrado 

que el analito es cuantitativo con cierto grado de linealidad 

Para comprobar que se cumple la linealidad del proceso se realizó una regresión lineal a los 

datos obtenidos en la curva de calibración de cobre y mercurio. 

 

Tabla 19: Intervalo de trabajo Instrumental Cobre 

 

Concentración (mg/L) Abs 

0.3 0.014 

0.5 0.024 

1 0.049 

 

 

 

 (LSC) = X + 3 n-1  
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3 0.148 

5 0.249 

 

 

Se graficaron los datos: 

 

Realizando esta regresión lineal se puede estimar como se ajustan los datos experimentales 

a una línea recta, el coeficiente de correlación correspondiente a este gráfico indica que la 

relación absorbancia- concentración es lineal. 

El coeficiente de correlación que se obtuvo de estos datos fue de r=0.9999 

 

 

 

 

 

Tabla 20: Intervalo de trabajo Instrumental Mercurio 

 

Concentración (mg/L) Abs 
0.002 0.016 

0.003 0.0256 

0.005 0.0506 

0.010 0.149 

0.015 0.2503 

 

 

Se graficaron los datos: 
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Realizando esta regresión lineal se puede estimar como se ajustan los datos experimentales 

a una línea recta, el coeficiente de correlación correspondiente a este grafico indica que no 

es completamente lineal la relación absorbancia-concentración. 

 

El coeficiente de correlación que se obtuvo de estos datos fue de r=0.9936 

 

5.2. LÍMITE DE DETECCIÓN 

De acuerdo con el CENAM el límite de detección es la cantidad mínima de analito que se 

puede medir con certeza estadística y razonable en un procedimiento químico, expresado en 

unidades de concentración. Esta concentración no siempre puede ser cuantificable, pero si se 

necesita ser detectada en las condiciones establecidas de la prueba. 

 

Citando los métodos EPA (Environmental Protection Agency) el criterio para calcular el 

límite de detección se reporta con un 99% de confianza siguiendo la siguiente formula: 

L.D.= (∂n-1) (3) 

 
 

 
5.2.1. LÍMITE DE DETECCIÓN INSTRUMENTAL 

El límite de detección instrumental es aquella concentración que proporciona una señal en el 

instrumento, que será detectado y que puede ser identificado. 

 

Tabla 21: Criterios de aceptación LDI. 

L.D.I. Cobre Mercurio 

mg/L 0.0812 0.0005124 
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5.2.2. LÍMITE DE DETECCIÓN METODOLÓGICO 

El límite de detección del método es aquella concentración que proporciona una señal en el 

equipo que será detectado y puede ser identificado siguiendo el procedimiento y las 

condiciones que se realiza el método. 

 

Tabla 22: Criterios de aceptación LDM 

L.D.M. Cobre Mercurio 

mg/Kg 1.624 0.010248 

 

Cuando realizamos una comparación entre el Límite de Detección Metodológico y el Límite 

de Detección Instrumental podemos constatar que ambos son similares en los dos metales 

que se analizaron, eso nos indica que el analito de estudio puede ser detectado, pero no 

cuantificado, pero no cuantificado confiablemente. 

 

5.3. LÍMITE DE CUANTIFICACIÓN 

El límite de Cuantificación es el límite inferior para medidas cuantitativas precisas como 

opuesto a la detección cuantitativa, es el contenido igual o mayor que el primer punto de 

concentración de la curva de calibración. Este es limite característico del desempeño que 

puede marcar la habilidad de un proceso de medición química para cuantificar 

adecuadamente un analito. 

 

5.3.1. LÍMITE DE CUANTIFICACIÓN INSTRUMENTAL 

El límite de cuantificación instrumental es aquella concentración de un analito que puede 

determinarse con precisión y exactitud aceptables, bajo condiciones adecuadas. 

 

Tabla 23: Criterios de aceptación LCI 

L.C.I. Cobre Mercurio 

mg/L 0.2436 0.0015371 

 

 

 

 

5.3.2. LÍMITE CUANTIFICACIÓN METODOLÓGICO 

El límite de cuantificación metodológico es aquella concentración de un analito que puede 

determinarse con precisión y exactitud aceptables bajo condiciones establecidas. 

 

Tabla 24: Criterios de aceptación LCM 

L.C.M. Cobre Mercurio 

mg/Kg 4.872 0.030744 



35  

El valor obtenido en ambas pruebas es aceptable, ya que cumple con la premisa de ser igual 

o mayor que el punto de concentración en las curvas de calibración de cobre y mercurio. Por 

lo tanto, estos resultados comparados exhiben que sé que se llega a resultados similares en 

ambos metales. 

 

5.4. GRAFICO DE CONTROL 

 

Un gráfico de control es una representación visual de los intervalos de confianza de una 

distribución gaussiana, este tiene la función de indicar cuando una propiedad que se mide se 

desvía de un valor “objetivo” buscado. 

Los gráficos de control presentan secuencialmente los resultados obtenidos para las muestras, 

por lo tanto, es un instrumento para demostrar el control estadístico y monitorear el control 

de calidad de un proceso de medida químico. 

 

Cuando un gráfico de control presenta las siguientes anomalías, el proceso debe ser detenido 

para solucionar problemas: 

• Único punto de observación fuera de los límites de control. 

• Dos de cada tres medidas consecutivas se encuentran entre las líneas de alarma y 

control. 

• Siete medidas consecutivas todas crecientes o todas decrecientes, independientes de 

donde estén. 

• Catorce puntos consecutivos que varían de forma alternada hacia arriba hacia abajo, 

independientemente de donde se encuentren. 

• Si se observa un comportamiento claramente no aleatorio. 

 

En estos gráficos se representan secuencialmente los resultados obtenidos para las muestras, 

por lo que constituyen un instrumento para demostrar el control estadístico y monitorizar el 

control de calidad del proceso de medida químico. Su principal función de un gráfico de 

control es su capacidad para detectar desviaciones respecto del estado de control estadístico, 

el interés para el analista reside en monitorizar la precisión y exactitud del proceso analítico. 

 

Alrededor de esta línea se localizan los límites entre los que se pueden oscilar de acuerdo con 

la probabilidad. El límite de alarma está situado a una distancia de ±2∂es decir dos 

desviaciones estándar respecto al valor central, la zona entre líneas incorpora 

aproximadamente el 95% de los resultados de acuerdo con un proceso aleatorio con una 

distribución Gaussiana. 

El otro limite denominado límite de control está situado a una distancia de ±3∂ e incorpora 

aproximadamente el 99.8% de los resultados. El valor central y los limites deben ser fijados 

antes de iniciar el proceso de control de calidad. 
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Conforme lo indicado en este grafico de control instrumental en % de recuperación de metal 

cobre, indica que el control de calidad es aceptable ya que los resultados obtenidos están 

dentro de los límites de alarma, lo que indica que las muestras que se analizaron son 

confiables. 
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Conforme lo indicado en este grafico de control instrumental en % de recuperación de metal 

mercurio, indica que el control de calidad es aceptable ya que los resultados obtenidos están 

dentro de los límites de alarma, lo que indica que las muestras que se analizaron son 

confiables. 

 

5.5. SESGO 

 
El sesgo es la diferencia entre el valor esperado de los resultados de prueba y un valor de 

referencia aceptado. El sesgo es un error sistemático y no un error aleatorio, puede haber uno 

o más componentes del error sistemático que contribuyen al sesgo. 

 

Tabla 25: Criterios de aceptación sesgo. 

Sesgo Cobre Mercurio 

% 2.90 4.81 

 

De acuerdo con la Entidad Mexicana de Acreditación (EMA) el sesgo no debe de tener un 

valor mayor al 15% por lo tanto ambos valores, para cobre y mercurio, cumplen con este 

criterio. Los valores reportados de sesgo son pequeños lo cual indican que ambos 

procedimientos son exactos, basándonos en términos de sesgo. 

 

 

 

 

 

 

5.6. PRECISIÓN 

 
El CENAM Define a la precisión como la proximidad de concordancia entre los resultados 

de pruebas independientes obtenidos bajo condiciones estipuladas, depende solo de la 

distribución de los errores aleatorios y no se relacionan con el valor verdadero o valor 

especificado, esta medida generalmente se expresa en términos de imprecisión y se calcula 

como la desviación estándar relativa (coeficiente de variación) de los resultados de la prueba. 

 

La precisión se expresa en condiciones de repetibilidad, donde se obtienen resultados 

independientes de una prueba, ya que son realizados bajo el mismo método, sobre objetos de 

prueba idénticos, en el mismo laboratorio, por el mismo analista, usando el mismo equipo y 

dentro de intervalos de tiempo cortos. 

 

La Entidad Mexicana de Acreditación (ema) expresa la repetibilidad en términos de 

coeficiente de variación siendo ≤ 20 el criterio de aceptación. 
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Tabla 26: Criterio de aceptación para repetibilidad Cobre. 

 

Criterio de Aceptación %C.V.≤20. 

Repetibilidad %C.V.= 3.54 

 

De acuerdo con lo dictado por la ema el valor experimental es menos a 20 por ciento, por 

lo tanto, cumple con expresar la precisión en condiciones de repetibilidad. 

 

Tabla 27: Criterio de aceptación para repetibilidad Mercurio. 

 

Criterio de Aceptación %C.V.≤20. 

Repetibilidad %C.V.=6.06 

 

De acuerdo con lo dictado por la ema el valor experimental es menos a 20 por ciento, por 

lo tanto, cumple con expresar la precisión en condiciones de repetibilidad. 

 

 

6.0. ANALISIS DE RESULTADOS 

La estabilidad de cobre y mercurio fue muy importante al realizar esta validación ya que la 

reacción química en estos dos metales es estable por días y no se ve afectada por las 

variaciones de la temperatura ambiental. El elemento mercurio debe ser ampliamente 

estudiado por sus características físico-químicas y sus implicaciones en la salud humana. 

 

La validación parcial o prueba de desempeño inicial se llevó a cabo exitosamente de acuerdo 

con lo que el Centro Nacional de Metrología (CENAM) y la Entidad Mexicana de 

Acreditación (ema) citan en sus guías correspondientes. 

 

Al realizar el intervalo lineal se comprobó experimentalmente, que el intervalo de trabajo en 

ambos metales cumple con el criterio de aceptación en función de la relación absorbancia- 

concentración, es lineal. 

 

Para los parámetros Limite de Detección Instrumental y Metodológico concluimos en que se 

cumplen con las especificaciones a un nivel de confianza determinado y una certeza 

estadística razonable expresada en la desviación estándar en ambas metodologías. Ambos 

parámetros son indicativo del nivel al cual la detección puede ser comprobada de acuerdo 

con los métodos EPA. 

 

Podemos concluir que los límites de Cuantificación Instrumental y Metodológico en ambas 

metodologías exponen la concentración más baja del analito puede ser determinada con un 



39  

nivel aceptable de precisión, cumpliendo con los cálculos y criterios de aceptación de guías 

internacionales y nacionales. 

 

Los gráficos de control siendo una herramienta importante para verificar cuando nuestro 

método a analizar está en parámetros de control, concluimos que se obtiene información que 

nos permite tener un criterio de aceptación para los parámetros de exactitud y sesgo. 

Afirma que la precisión en condición de coeficiente de variación (%C.V.) son aceptables en 

ambos métodos, de acuerdo con las guías en la que nos hemos basado. 

 

La prueba de desempeño inicial es un elemento básico en los sistemas de gestión de la calidad 

de los laboratorios, garantiza que los resultados analíticos sean confiables y seguros. 

Proporciona información que permite cumplir con los limites permisibles que corresponden 

a cada metal que se encuentran en la NOM-147-SEMARNAT/SSA1-2004y con guías del 

CENAM- ema para obtener la aprobación de la entidad gubernamental. 

 

Llegamos a la conclusión de que esta prueba inicial de desempeño para cobre y mercurio 

demostró por medio de parámetros estadísticos establecidos, que cumple con el control de 

calidad analítica en base a los criterios de aceptación antes mencionados. 

 

7.0 CONCLUSIONES 

En el presente trabajo se cumplió con el objetivo general de montar una técnica analítica 

mediante el equipo de espectroscopia de absorción atómica, con los más altos estándares de 

trazabilidad metrológica, cumpliendo con los estándares de la ley de la infraestructura de la 

calidad vigente. 
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9.0 ANEXO TABLAS 

Resultados Cobre 

Límite de detección 

Concentración (mg/L) 1° Lectura 2° Lectura 3°Lectura 

0.3 0.013 0.013 0.013 

0.3 0.014 0.014 0.014 

0.3 0.015 0.016 0.015 

0.3 0.015 0.015 0.015 

0.3 0.016 0.017 0.017 

0.3 0.017 0.017 0.017 

0.3 0.015 0.015 0.015 

Bco. 0.003 0.003 0.003 

 

Gráfico control 

Muestra 1° Lectura 2° Lectura 3°Lectura 

Bco. 0.001 0.001 0.001 

Bco. 0.000 0.001 0.001 

Bco. 0.001 0.001 0.000 

1 0.099 0.099 0.099 

2 0.103 0.103 0.103 

3 0.098 0.098 0.098 

4 0.096 0.096 0.096 

5 0.095 0.095 0.095 

6 0.104 0.104 0.104 

7 0.100 0.100 0.100 

8 0.104 0.104 0.104 

 

Curva de calibración 

Concentración (mg/L) 1° Lectura 2° Lectura 3°Lectura 

0.3 0.015 0.015 0.015 

0.5 0.025 0.025 0.025 

1 0.050 0.050 0.050 

3 0.150 0.150 0.150 

5 0.250 0.250 0.250 
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Primera curva de cobre (Cu) 

Concentración (mg/L) 1° Lectura 2° Lectura 3°Lectura 

0.3 0.016 0.016 0.016 

0.5 0.026 0.026 0.026 

1 0.049 0.049 0.049 

3 0.148 0.148 0.148 

5 0.249 0.249 0.249 

 

 

Segunda curva de cobre (Cu) 

Concentración (mg/L) 1° Lectura 2° Lectura 3°Lectura 

0.3 0.015 0.015 0.015 

0.5 0.024 0.024 0.024 

1 0.051 0.051 0.051 

3 0.149 0.149 0.149 

5 0.251 0.251 0.251 

 

 

Tercera curva de cobre (Cu) 

Concentración (mg/L) 1° Lectura 2° Lectura 3°Lectura 

0.3 0.015 0.015 0.015 

0.5 0.024 0.024 0.024 

1 0.051 0.051 0.051 

3 0.149 0.149 0.149 

5 0.251 0.251 0.251 

 

 

Promedio curvas. 

Concentración (mg/L) Lectura promedio 

0.3 0.0153 

0.5 0.0246 

1 0.0503 

3 0.1486 

5 0.2503 
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Resultados: Mercurio 

Límite de detección 

 

 
 

 

 
 

 

 

 

Gráfico de control 

Muestra 1° Lectura 2° Lectura 3°Lectura 

Bco 0.001 0.001 0.001 

Bco 0.000 0.001 0.001 

Bco 0.001 0.001 0.000 

1 0.062 0.062 0.062 

2 0.061 0.061 0.061 

3 0.057 0.057 0.057 

4 0.056 0.056 0.056 

5 0.064 0.064 0.064 

6 0.053 0.053 0.053 

7 0.06 0.06 0.06 

8 0.058 0.058 0.058 

 

Curva de calibración mercurio (Hg) 

Concentración (mg/L) 1° Lectura 2° Lectura 3°Lectura 

0.002 0.015 0.015 0.015 

0.003 0.025 0.025 0.025 

0.005 0.050 0.050 0.050 

0.010 0.150 0.150 0.150 

0.015 0.250 0.250 0.250 

Concentración (mg/L) 1° Lectura 2° Lectura 3°Lectura 

0.002 0.031 0.031 0.031 

0.002 0.028 0.028 0.028 

0.002 0.033 0.033 0.033 

0.002 0.029 0.029 0.029 

0.002 0.026 0.026 0.026 

0.002 0.033 0.033 0.033 

0.002 0.034 0.034 0.034 

Bco 0.003 0.003 0.003 
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Primera curva de mercurio (Hg) 

 

Concentración (mg/L) 1° Lectura 2° Lectura 3°Lectura 

0.002 0.016 0.016 0.016 

0.003 0.026 0.026 0.026 

0.005 0.049 0.049 0.049 

0.010 0.148 0.148 0.148 

0.015 0.249 0.249 0.249 

 

 

Segunda curva de mercurio (Hg) 

Concentración (mg/L) 1° Lectura 2° Lectura 3°Lectura 

0.002 0.015 0.015 0.015 

0.003 0.024 0.024 0.024 

0.005 0.051 0.051 0.051 

0.010 0.149 0.149 0.149 

0.015 0.251 0.251 0.251 

 

 

Tercera curva de mercurio (Hg) 

Concentración (mg/L) 1° Lectura 2° Lectura 3°Lectura 

0.002 0.017 0.017 0.017 

0.003 0.027 0.027 0.027 

0.005 0.052 0.052 0.052 

0.010 0.150 0.150 0.150 

0.015 0.251 0.251 0.251 

 

 

Promedio curvas. 

 

Concentración (mg/L) Lectura promedio 

0.002 0.016 

0.003 0.0256 

0.005 0.0506 

0.010 0.149 

0.015 0.2503 
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• 
5. Medidas de Seguridad. 

5.1 Toxicidad del àcido nítrico (HNO3): 

a) Por inhalación, la nebulosa o vapores pueden causar la sensación de 
sofocamiento, quemaduras en la garganta, o causar tos, dolor en el pecho y 
dificultad para respirar. Estos sintomas pueden ser muy ligeros o puede ser 
retardado en varias horas. 

b) Por contacto en la piel, con soluciones diluida• causa irritación ligera y mancha la 
piel a un color amarillo o café. El àcido concentrado causa intenso dolor y 
quemadura en la piel. El àrea afectada puede llegar a ser ulcerada. 

c) El contacto con los ojos, puede causar irritación y rasgar los ojos. La niebla puede 
causar probablemente severa irritación y lesión si esta expuesta de manera 
prolongada. En contacto con el àcido concentrado causa de inmediato severo dono 
en el tejido resultando ceguera, el cual puede ser irreversible. 

d) Ingestión, puede causar severo dolor y quemadura corrosiva en la boca, garganta 
y estomago, dolor abdominal, nausea y vomito. 

 
5.2 kido clorhídrico (HCI). 

a) Inhalación: el HCI es un àcido muy fuerte. Las soluciones pueden ser 
extremadamente corrosivas. La gravedad de los efectos depende de la 
concentración de la solución y la duración al contacto. En general, las soluciones 
de HCI y Ia neblina con un pH de 3 o menor es un asunto significante de salud. Los 
vapores o neblinas de las soluciones concentradas pueden causar severa irritación 
nasal, garganta dolorosa, sofocamiento, dificultad para toser y respirar (50 a 100 
mg/L). Exposiciones prolongadas pueden causar quemaduras y úlceras a la nariz 
y garganta. La exposición intensa (es decir de 1000 a 2000 mg/L), por algunos 
minutos, puede causar acumulación del fluido en el pulmón amenazando la vida 
(edema pulmonar). Síntomas de edema pulmonar tales como escasez de 
respiración que puede ser retrasado por varias horas después de la exposición. 

b) Contacto con la piel: puede causar severa irritación (enrojecimiento, inflamación y 
dolor) y daria la piel corrosiva con cicatrización permanente (o hasta la muerte). Las 
concentraciones altas de vapor o neblina pueden causar enrojecimiento, irritación 
y quemaduras en la piel si el contacto es prolongado. La piel cubierta por la 
humedad de la transpiración en Ia rapa puede también ser afectada. 

 

 

 

SEN4ARN..AT 

PROFEPA 

Título: 

DIGESTIÓN ACIDA POR HORNO DE 
MICROONDAS PARA MUESTRAS ACUOSAS Y 

EXTRACTOS 

Àrea: 

Absorción Atomica 
Clave: PROFEPA- 
PTC-01/07 

Tipo: 

P r o c e d i m i e n t o 

Técnico de Calidad 

Revisión: 

07 

 

Pagina 4 de 14 

 

 



49  

 



50  

 



51  

 



52  

 



53  

 



54  

 



55  

 



56  

 



57  

 



58  

 



59  

Anexo 2: 
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