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RESUMEN 

 

Se realizó la evaluación de parámetros de desempeño para la determinación de 

plomo en aguas superficiales por el método de Espectrofotometría de Absorción 

Atómica por Horno de Grafito, realizado la parte experimental en el Laboratorio 

de Química Agrícola de la Facultad de Ciencias Agronómicas de la Universidad 

de El Salvador, la investigación se desarrolló en el periodo enero 2021 a abril 

2022.  

 

En la primera parte, se elaboró un protocolo de parámetros de desempeño con 

el propósito de que sirva como guía para realizar la metodología de evaluación, 

se realizó la parte experimental aplicando la guía G 9.2 Validación de Métodos 

Analíticos Fisicoquímicos del Organismo Salvadoreño de Acreditación (OSA), 

en la cual se evaluaron los parámetros de desempeño siguientes: Intervalo 

lineal, intervalo de trabajo, exactitud, repetibilidad, precisión intermedia, límite 

de cuantificación y robustez, se elaboraron las hojas de cálculo en Excel para 

cada parámetro de desempeño y al final se realizó el informe. 

 

Según los ensayos realizados se obtuvieron  los siguientes resultados: El 

intervalo lineal con un coeficiente de regresión 0.9998, intervalo de confianza 

para la pendiente de 0.0105, 0.0123, el intervalo de trabajo con un coeficiente 

de regresión de 0.9999, intervalo de confianza del intercepto de -0.0176, 0.0216 

y coeficiente de variación de 2.25%, la exactitud presentó un coeficiente  de 

variación de 2.0185 y un intervalo de confianza 99% - 101%, el coeficiente de 

variación para la repetibilidad de 1.41%, precisión intermedia, el coeficiente de 

variación de 2.67% y la varianza ANOVA de 0.0108 < 7.7086, límite de 

cuantificación de 0.559 µg/L, la robustez, el valor absoluto de cada 

modificaciones de -0.2%, 0.14%, 0.09%, 0.25%, 0.22%, 0.22%, 0.24%, cada 

parámetro de desempeño cumplió con el criterio de aceptación. 

 

Después  de la parte experimental y resultados obtenidos de cada parámetro de 

desempeño se concluye que el método es adecuado para determinar plomo en 

aguas superficiales. Se recomienda realizar calibración y mantenimiento cada 

año en el equipo y almacenar los patrones, estándares y muestra en recipiente 

plástico y no en vidrio porque reacciona los metales pesados en solución. 
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I. INTRODUCCION 

 

El agua es el recurso esencial y crucial para la humanidad y para el resto de los 

seres vivos. Sin embargo, la contaminación del agua es un problema local, 

regional y mundial, debido a que la mayoría de mantos acuíferos están siendo 

afectados por microorganismos, productos químicos, residuos industriales, 

aguas residuales, entre otros. Entre los productos químicos se encuentran los 

metales pesados que generan bioacumulación en la superficie de la tierra. 

Diferentes investigaciones han demostrado que uno de los metales pesados 

más importantes debido a su nivel de toxicidad en el ser humano es el Plomo 

(Pb) que es clasificado como contaminante en aguas de consumo humano y en 

aguas para regadío agrícola. 

 

En la agricultura el agua contaminada por plomo, puede ser absorbida por las 

plantas y así incorporarse a la cadena trófica. El plomo no es degradado 

fácilmente de forma natural o biológica ya que no tiene funciones metabólicas 

específicas para los seres humanos. Debido a esta situación los agricultores y 

las comunidades, recurren al análisis de Plomo (Pb) en aguas para garantizar 

que los productos agrícolas que se obtienen sean de buena calidad. 

 

Es por esta razón, que el objetivo principal de la presente investigación es 

evaluar los parámetros de desempeño para la determinación de Plomo (Pb) en 

agua superficiales por Espectrofotometría de Absorción Atómica por Horno de 

Grafito, se realizó en el Laboratorio de Química Agrícola de la Facultad de 

Ciencias Agronómicas de la Universidad de El Salvador, para ampliar su 

capacidad de servicio se llevó a cabo la apropiada documentación, para ello, se 

realizó un estudio transversal que comprende en el periodo de enero 2021 a 

abril 2022 

 

Se evaluó los siguientes parámetros de desempeño: repetibilidad, precisión 

intermedia, exactitud, intervalo lineal, límite de cuantificación, intervalo de 

trabajo y robustez, lo que permitió verificar el cumplimiento de cada criterio de 

aceptación. El estudio incidió positivamente, ya que se elaboró un protocolo de 

validación que indica correctamente la parte experimental, mediante 

procedimientos que detallan su objetivo, alcance, responsables, reactivos, 

materiales y equipos, referencia del método y procedimientos para la 

determinación de los parámetros. Al obtener las lecturas de cada uno se 

elaboró las hojas de cálculos en Excel una vez teniendo los resultados se llevó 
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a cabo el informe final. Los resultados obtenidos en el método de 

Espectrofotómetro de Absorción Atómica por Horno de grafito son apto para la 

determinación de plomo en aguas superficiales, cumple cada criterio aceptación 

de cada parámetro desempeño. 
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II. OBJETIVOS 

2.1 OBJETIVO GENERAL 

 

Evaluar los parámetros de desempeño para la determinación de plomo en 

aguas superficiales por Espectrofotometría de Absorción Atómica. 

 

2.2  OBJETIVOS ESPECIFICOS 

 

2.2.1 Establecer el protocolo de validación para la determinación de plomo 

en agua superficiales por Espectrofotometría de Absorción Atómica 

por horno de grafito basado en la guía G 9.2 Validación de Métodos 

Analíticos Fisicoquímicos del Organismo Salvadoreño de 

Acreditación (OSA), Versión 2. 

 

2.2.2 Determinar los parámetros desempeño: repetibilidad, precisión 

intermedia, exactitud, Intervalo lineal, límite de cuantificación, 

Intervalo de trabajo y robustez especificados en la guía G 9.2 

Validación de Métodos Analíticos Fisicoquímicos del Organismo 

Salvadoreño de Acreditación (OSA), Versión 2. 

 

2.2.3 Diseñar las hojas de cálculo en Excel para el análisis de los datos 

obtenidos en la evaluación de los parámetros de desempeño. 

 

2.2.4 Elaborar el informe de validación de los parámetros de desempeño 

con sus respectivos resultados y criterios de aceptación de acuerdo a 

los requisitos de la guía G 9.2 Validación de Métodos Analíticos 

Fisicoquímicos del Organismo Salvadoreño de Acreditación (OSA), 

Versión 2. 
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III. MARCO TEORICO 

 

3.1. Generalidades 

 

3.1.1. Agua 

 

El agua es un compuesto formado por dos átomos de hidrógeno (H) y uno de 

oxígeno (O2). Proveniente del latín aqua (agua). A temperatura ambiente es 

líquida, inodora, insípida e incolora, aunque adquiere una leve tonalidad azul en 

grandes volúmenes, debido a la refracción de la luz al atravesarla, ya que 

absorbe con mayor facilidad las longitudes de onda larga (rojo, naranja y 

amarillo) que las longitudes de onda corta (azul, violeta), desviando levemente 

estas últimas, provocando que en grandes cantidades de agua esas ondas 

cortas se hagan apreciables. (10) 

 

Existe diferentes tipos de agua, dentro de las cuales, la principal para esta 

investigación es: Aguas Superficiales. 

 

3.1.2. Agua superficial 

 

Las aguas superficiales son aquellas que se encuentran en la superficie de la 

Tierra. 

Estas provienen de las precipitaciones, las cuales si no se llegan a filtrar en el 

suelo pueden aparecer en reposo como lagos, lagunas y pantanos, o bien en 

continuo movimiento como los ríos, arroyos, manantiales. (2) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Se pueden distinguir dos tipos de aguas superficiales: 

Figura. N° 1. Agua Superficiales. (2) 
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- Aguas lóticas o corrientes: Son las masas de agua que se mueven 

siempre en una dirección como ríos, manantiales, riachuelos, arroyos. (2) 

 

- Aguas lénticas: Se denominan aguas lénticas a la interiores quietas o 

estancadas tales como los lagos, lagunas, charcas, humedales y 

pantanos. (2) 

 

3.1.3. Calidad del Agua (10) 

 

Es un factor que incide directamente en la salud de los ecosistemas y el 

bienestar humano, de ella depende la biodiversidad, la calidad de los alimentos, 

las actividades económicas, etc. por tanto, la calidad del agua es también un 

factor influyente en la determinación de la pobreza o riqueza de un país. 

 

Desde la perspectiva de su gestión, la calidad del agua se define por su uso 

final. Así, el agua para el recreo, la pesca, la agricultura, la bebida o como 

hábitat para organismos acuáticos requiere de mayores niveles de pureza, 

mientras que, para obtener energía hidráulica, por ejemplo, las normas de 

calidad son mucho menos importantes. 

 

Sin embargo, debemos tener en cuenta que después de su uso, el agua suele 

volver de nuevo al sistema hidrológico, de manera que si se deja sin tratamiento 

puede acabar afectando gravemente al medio. Como el control de la calidad del 

agua debe efectuarse en todo su circuito, se debe contar con todos los usos de 

esta:  

 

- Consumo doméstico y público.  

- Preservación de fauna y flora.  

- Agrícola.  

- Pecuaria.  

- Recreativo.  

- Industrial.  

- Estético.  

 

3.1.4. Contaminación del agua 

 

La contaminación de las aguas puede proceder de fuentes naturales o de 

actividades humanas. En la actualidad la más importante, sin duda, es la 
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provocada por el hombre. El desarrollo y la industrialización suponen un mayor 

uso de agua, una gran generación de residuos, muchos de los cuales van a 

parar al agua y el uso de medios de transporte fluviales y marítimos que, en 

muchas ocasiones, son causa de contaminación de las aguas. (9) 

 

3.1.4.1. Contaminación natural 

 

Algunas fuentes de contaminación del agua son naturales, por ejemplo: el 

Mercurio (Hg) que se encuentra naturalmente en la corteza de la tierra y en los 

océanos, contaminan la atmosfera. Algo similar pasa con los hidrocarburos y 

con muchos otros productos. Normalmente las fuentes de contaminación 

natural son muy dispersas y no provocan concentraciones altas de polución, 

excepto en algunos lugares muy concretos como lo son las industrias. (9) 

 

3.1.4.2. Contaminación de origen humano 

 

Hay cuatro focos principales de contaminación antropogénica. (9) 

 

- Vertidos Humanos 

La actividad doméstica produce principalmente residuos orgánicos, pero el 

alcantarillado arrastra además todo tipo de sustancias: emisiones de los 

automóviles (hidrocarburos, plomo y otros metales.), sales, ácidos, etc. (9) 

 

- Navegación 

La contaminación por petróleo se produce por su liberación accidental o 

intencionada en el ambiente, provocando efectos adversos sobre el hombre o 

sobre el medio, directa o indirectamente. 

La contaminación involucra todas las operaciones relacionadas con la 

explotación y transporte de hidrocarburos, que conducen inevitablemente al 

deterioro gradual del ambiente. (9) 

 

- Agricultura y ganadería 

Los trabajos agrícolas producen vertidos de pesticidas, fertilizantes y restos 

orgánicos de animales y plantas que contaminan de una forma difusa pero muy 

notable en las aguas. 

La mayoría de los vertidos directos que hay, son responsabilidad de la 

ganadería. Se les llama directos a los vertidos que no se hacen a través de 

redes urbanas. (9)   
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- Industria 

 

Cuadro N°1. Residuos producidos según el tipo de industria 
 

Sector industrial Sustancias contaminantes principales 

Construcción. Sólidos en suspensión, metales, pH 

Minería. 
Solido en suspensión, metales pesados, materia orgánica, pH, 

cianuros. 

Energía. Color, hidrocarburos y productos químicos 

Textil y piel. 
Cromo, tensoactivos, colorantes, grasas, disolventes orgánicos, 

ácido acético, sólidos en suspensión. 

Automoción. Aceites lubricantes, pinturas y aguas residuales. 

Siderurgia. Aceites, metales disueltos, emulsiones y ácidos 

Química inorgánica 
Hg, P, floruros, cianuros, amoniaco, nitritos, F, Mn, Ni, Pb, 

Cd, Se, Zn, etc. 

Química orgánica Organohalogenados y compuestos cancerígenos. 

Fertilizantes. Nitratos y fosfatos. 

Pasta y papel. Sólidos en suspensión. 

Plaguicidas. 
Organohalogenados, organofosforados, compuestos cancerígenos, 

biocidas, etc. 

Fibras químicas. Aceites minerales. 

Pinturas, barnices y 

tintas 

Compuestos organoestánnicos, compuestos de Zn, Cr, Se, Mo, Ti, 

Sn, Ba, Co, etc. 

 

3.2. Metales pesados 

 

Los metales pesados son todos aquellos que tienen una densidad mayor a 5 

g/cm-3, poseen una conductividad eléctrica alta, son dúctiles, la mayoría son 

elementos de transición con capacidad para formar compuestos que pueden o 

no sufrir actividad redox. De los 902 elementos que se encuentran naturalmente 

21 son no metales, 16 son metales ligeros y los tres restantes, incluyendo el 

Arsénico (As), son metales pesados. Se incluyen el Cadmio, Cromo, Cobre, 

Hierro, Manganeso, Molibdeno, Cobalto, Mercurio, Níquel, Plomo, Aluminio y 

Selenio. (10) 
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Figura. N°2. Plomo (Pb). (2) 

Dentro del elemento pesado más tóxico y de mayor acumulación en los seres 

vivos está el Plomo (Pb). 

 

3.2.1. Plomo  

 

El Plomo (Pb) es un metal pesado de densidad relativa de 11.4 a 16°C, de color 

azuloso, que se empaña para adquirir un color gris mate como se muestra en la 

figura N°2. Es flexible, inelástico y se funde con facilidad. Sus compuestos más 

importantes para la industria son los óxidos de plomo, el tetraetilo de plomo y 

los silicatos de plomo. Este elemento forma aleaciones con muchos metales y, 

en general, se emplea de esta forma en la mayor parte de sus aplicaciones. (4) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

El uso más amplio se encuentra en la fabricación de acumuladores, sin 

embargo, se encuentra en otras aplicaciones importantes como la fabricación 

de forros para cables, elementos de construcción, pigmentos, soldadura suave, 

municiones, plomadas para pesca entre otros. (4) 

 

3.2.1.1. Efectos en el medio ambiente  

  

El Plomo (Pb) se encuentra de forma natural en el ambiente, pero 

generalmente, las concentraciones elevadas son el resultado de la 

contaminación por las actividades humanas. El uso industrial de este metal 

hace que se acumule en los cuerpos de los seres vivos, por ejemplo, en los 

organismos acuáticos y organismos del suelo. Cada una de estas especies 

experimenta efectos en su salud por envenenamiento con Plomo (Pb), aun 

cuando solo hay pequeñas concentraciones de él. (4)  
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3.2.1.2. Efectos en la salud humana 

 

El Plomo (Pb) es uno de los metales pesados con mayor efecto perjudicial 

sobre la salud humana. Este puede ingresar al cuerpo humano a través de la 

comida (65%), agua (20%) y aire (15%). Productos alimenticios como frutas, 

vegetales, carnes, granos, mariscos, refrescos y vino pueden contener 

cantidades significantes de este elemento, ingresando en la cadena alimenticia 

y debido a que este metal no cumple ninguna función esencial en el cuerpo 

humano, puede hacer daño a diferentes órganos como el riñón, hígado, 

encéfalo y huesos. Dada su similitud con el Calcio (Ca), el mayor depósito de 

Plomo (Pb) se localiza en el tejido óseo y puede llegar a ocasionar 

enfermedades en el ser humano. (4) 

 

3.3. Espectrofotometría de Absorción Atómica 

 

3.3.1. Definición  

 

Es una técnica para determinar la concentración de un elemento metálico 

determinado en una muestra. Puede utilizarse para analizar la concentración de 

más de 62 metales diferentes en una solución. (10)  

 

3.3.2. Descripción  
 

Es un método instrumental que está basado en la atomización del analito en 

matriz líquida y que utiliza comúnmente un nebulizador pre-quemador (o 

cámara de nebulización) para crear una niebla de la muestra y un quemador 

con forma de ranura que da una llama con una longitud de trayecto más larga. 

La niebla atómica es desolvatada y expuesta a una energía a una determinada 

longitud de onda emitida ya sea por una Lámpara de Cátodo hueco construida 

con el mismo analito a determinar o una Lámpara de Descarga de Electrones 

(EDL). Normalmente las curvas de calibración no cumplen la Ley de Beer-

Lambert en su estricto rigor. 

 

La temperatura de la llama es lo bastante baja para que la llama de por sí no 

excite los átomos de la muestra de su estado fundamental. El nebulizador y la 

llama se usan para desolvatar y atomizar la muestra, pero la excitación de los 

átomos del analito es hecha por el uso de lámparas que brillan a través de la 

llama a diversas longitudes de onda para cada tipo de analito. 
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Figura N°3 Espectrofotómetro de Absorción Atómica 

Shimadzu AA7000 

 

En la Espectrofotometría de Absorción Atómica la cantidad de luz absorbida 

después de pasar a través de la llama determina la cantidad de analito existente 

en la muestra. Hoy día se utiliza frecuentemente una mufla de grafito (u horno 

de grafito) para calentar la muestra a fin de desolvatarla y atomizarla, 

aumentando la sensibilidad. 

El método del horno de grafito puede también analizar algunas muestras sólidas 

o semisólidas. Debido a su buena sensibilidad y selectividad, sigue siendo un 

método de análisis comúnmente usado para ciertos elementos traza en 

muestras acuosas (y otros líquidos). Otro método alternativo de atomización es 

el Generador de Hidruros. (6) 

 

3.3.3. Fundamento de Espectrofotometría de Absorción Atómica por 

Horno de Grafito 

 

El principio del método se basa en la absorción de luz por parte de un elemento 

en estado atómico. La longitud de onda a la cual la luz es absorbida es 

específica de cada elemento. Se mide la atenuación de la intensidad de la luz 

como resultado de la absorción, siendo la cantidad de radiación absorbida 

proporcional a la cantidad de átomos del elemento presente. 

 

El método involucra fundamentalmente 2 procesos: la atomización de la 

muestra y la absorción de radiación proveniente de una fuente por los átomos 

libres. (6)  

 

En la Figura N°3 se muestra una fotografía del equipo Espectrofotómetro de 

Absorción Atómica Shimadzu AA7000 y en el Anexo N°1 Se muestra el manejo 

del equipo. 
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El tratamiento de la muestra hasta la atomización comprende las siguientes 

etapas: 

 

Secado  

Una vez que la muestra ha sido inyectada en el tubo de grafito, se calienta a 

una temperatura inferior al punto de ebullición del solvente (usualmente entre 

80 a 180 ºC). El objetivo de esta etapa es la evaporación del solvente. La 

muestra inyectada (2-20 μL) en el horno de grafito es sometida a una 

temperatura inferior al punto de ebullición del solvente (80-180 ºC). Aquí se 

evaporan el solvente y los componentes volátiles de la matriz. (6)  

 

Calcinado 

El próximo paso del programa es el calcinado por incremento de la temperatura, 

para remover la mayor cantidad de material (materia orgánica) de la muestra 

como sea posible, sin pérdida del analito. La temperatura de calcinación usada 

varía típicamente en el rango de 350 a 1600 ºC. Durante el calcinado, el 

material sólido es descompuesto mientras que los materiales refractarios, como 

por ejemplo los óxidos, permanecen inalterados. (6) 

 

Atomización 

En esta etapa, el horno es calentado rápidamente a altas temperaturas (1800-

2800 ºC) para vaporizar los residuos del paso de calcinado. Este proceso lleva 

a la creación de átomos libres en el camino óptico. Se mide la absorbancia 

durante este paso. La temperatura de atomización depende de la volatilidad del 

elemento. (6) 

 

Usualmente se agrega una cuarta etapa para limpieza del horno a una 

temperatura superior a la temperatura de atomización. Cuanto mejor sea la 

separación de los elementos concomitantes del analito, mejor será la 

atomización y la determinación estará más libre de interferencias. (6) 

 

3.3.4 Control de interferencias 

 

Aunque el estado atómico está sujeto a interferencias, éstas son de una 

naturaleza distinta a las encontradas en la atomización por llama, pueden ser 

controladas básicamente cambiando las condiciones analíticas y mediante la 

adición de modificadores de matriz, lo que minimiza la etapa de preparación de 

muestra y la introducción de errores. (6) 
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3.3.4.1. Interferencias espectrales  

 

- Emisión interferente 

Ocurre cuando la radiación de un “cuerpo negro” alcanza el detector. Este 

problema se manifiesta por aumento de la señal variable (ruido) que disminuye 

el desempeño analítico. El potencial observado para la emisión interferente se 

incrementa con la longitud de onda. Tal es el caso de elementos como el 

cromo, calcio o bario. La emisión interferente se controla primeramente con un 

diseño de la óptica del espectrómetro. El analista debe prestar particular 

atención a la alineación del camino óptico y al mantenimiento, ya que pueden 

ocasionar problemas de interferencias. Asimismo, la limpieza de las ventanas 

de los compartimientos es de especial importancia para evitar radiaciones de 

cuerpos negros. 

 

Finalmente, se debe considerar como un factor de suma importancia la 

temperatura de atomización, la cual no debe ser mayor que la requerida para 

atomizar en forma eficiente el analito. Esto último minimiza la radiación de 

cuerpos negros y prolonga la vida útil del tubo de grafito. (6) 

 

- Absorción de fondo 

La interferencia espectral más importante son los problemas surgidos a partir 

de la absorción de fondo. Esta es una atenuación no específica de la luz a la 

longitud de onda del analito, ocasionada por componentes presentes en la 

matriz de la muestra. Estas bandas de absorción se deben normalmente a 

absorción molecular o a dispersión de la luz causada por compuestos sin 

disociar de la matriz en el camino óptico durante la atomización. Como se trata 

de bandas de absorción, la probabilidad que se superponga con la longitud de 

onda del analito es significativa. Las técnicas para controlar la absorción de 

fondo se aplican a casi todos los trabajos en Espectrofotometría de Absorción 

Atómica de Horno de Grafito (GFAAS). Estas técnicas incluyen tratamiento de 

la muestra (ejemplo, modificadores de matriz) y compensación espectral por 

técnicas de corrección de fondo ópticas (técnica de corrección con lámpara de 

deuterio). (6) 

 

- Métodos para corrección de las interferencias espectrales. (6)  

El propósito del paso de calcinación es volatilizar todos los componentes de la 

matriz antes de la atomización del analito. Si este proceso fuera 100% eficiente, 

no existiría absorción de fondo. Sin embargo, la remoción de la matriz durante 
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la calcinación está limitada por la temperatura a la cual se pierden los átomos 

del analito. 

 

El grado de remoción de la matriz durante la calcinación depende de la 

volatilidad relativa de los componentes de la matriz y el analito. Es deseable 

que la matriz sea más volátil que el analito, para que la mayor cantidad del 

mismo sea impulsado fuera durante la calcinación y que el analito no se pierda. 

La volatilidad relativa de la matriz y el analito puede ser controlada por 

agregado de modificadores de matriz. Los procedimientos clásicos de 

modificadores de matriz involucran la adición de éste a la muestra que contiene 

el analito con el propósito de hacerlo menos volátil, y permite el uso de 

temperaturas de calcinación más altas para promover la remoción de la matriz. 

El uso de mezclas de modificadores, como la de nitrato de paladio y nitrato de 

magnesio, es recomendado para muchas determinaciones en horno de grafito. 

Dichas mezclas de modificadores proveen mejores resultados; sin embargo, no 

son de aplicación universal. 

 

Otra estrategia para corregir interferencias espectrales es variar el volumen de 

inyección, cuando la sensibilidad no es una limitante. Volúmenes mayores 

contienen mayor cantidad de átomos del analito, mejorando la capacidad de 

detectar menores concentraciones del mismo. Sin embargo, volúmenes 

mayores contienen también mayores cantidades de otros componentes de la 

muestra. Cuando la absorción de fondo limita la calidad del análisis, es 

frecuente reducir el volumen de la muestra, para reducir los demás 

componentes que producen la absorción de fondo. (6) 

 

Otro procedimiento que minimiza la absorción de fondo es modificar el paso de 

calcinación en el programa del horno. Por ejemplo, se pueden usar distintas 

temperaturas de calcinación para remover los componentes que contribuyen a 

la absorción de fondo antes de la atomización del analito. (6)  

 

3.4. Validación de métodos 

 

La validación de un procedimiento analítico es el proceso que establece, 

mediante estudios en el laboratorio, que las características de desempeño del 

procedimiento cumplen los requisitos para las aplicaciones analíticas 

previstas.(11)  
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Para validar cualquier método analítico es necesario realizar un análisis 

estadístico para el manejo y análisis de datos, para llevar a cabo una correcta 

evaluación y respaldar las conclusiones que proporciona dicho análisis. 

 

3.5. Parámetro de desempeño 

 

Las características de validación que necesitan ser evaluadas y que típicamente 

son: exactitud, precisión, especificidad, límite de detección, límite de 

cuantificación, linealidad, intervalo de linealidad y robustez. (1)  

 

Según la Guía G 9.6 Validación de Métodos Analíticos Fisicoquímicos versión 2, 

Aprobado 2017/05/23 por la Organismo Salvadoreño de Acreditación, los 

Parámetros de desempeño en la validación de métodos analíticos son: (8) 

 

1. Exactitud  

2. Precisión 

3. Selectividad / Especificidad  

4. Límite de detención  

5. Límite de cuantificación  

6. Linealidad  

7. Robustez  

8. Incertidumbre 

 

3.6. Protocolo de validación 

 

Es una descripción de pruebas específicas para demostrar que un proceso da 

resultados que cumplen con los criterios preestablecidos de manera 

consistentes. Debe incluir definición única, objetivos, definición del sistema a 

validar identificación de los parámetros, diseño del procedimiento experimental 

y los criterios de aceptación, matrices, el método, firmado y fechado por las 

personas responsables de la validación y aprobación. (8) 

 

Los protocolos de validación deben tener las siguientes partes como mínimo:  

A. Identificación. 

B. Objetivo  

C. Alcance  

D. Responsable  

E. Parámetros a estudiar y los correspondientes criterios de aceptación.  
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F. Muestras (Matrices). 

G. Equipos, reactivos y materiales de referencia involucrados en la validación  

H. Referencia del método analítico a validar. 

I. Procedimiento para la determinación de los parámetros a evaluar. 

 

A continuación, se escribe el alcance de validación para métodos no 

normalizados según la guía G 9.2 Validación de Métodos Analíticos 

Fisicoquímicos del Organismo Salvadoreño de Acreditación (OSA), Versión 2 

Aprobado 2017/05/23. (8) 

 

Tabla N°1 Parámetros a evaluar en Métodos no Normalizados 

Parámetros Cualitativo 
Cuantificación de 

componentes 
Propiedad física 

Selectividad/ Especificidad Sí Sí No 

Linealidad No Sí Si 

Exactitud No Sí Si 

Precisión No Sí Sí 

Límite de Detección Sí + + 

Límite de Cuantificación No Si Si 

Robustez Si Si Si 

Incertidumbre No Si Si 

+ Dependerá de la naturaleza del método, de la matriz a ensayar o rango a 

validar. 

 

3.7. Elaboración del informe  

 

El informe de validación contiene la información suficiente para poder concluir 

acerca de la validación que se ha desarrollado. (8) 

 

Debe incluir:  

- Referencia del protocolo utilizado  

- Parámetros desempeño y criterios de aceptación  

- Resultados Analíticos  

- Resultados Estadísticos  

- Interpretación de resultados y/o conclusiones  

- Cuadro resumen de los resultados obtenidos (parámetro, criterio, resultado 

y conclusión)  

- Declaración de Aptitud del Método  
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- Datos crudos 

 

Además, será autorizado por o las personas asignadas por el laboratorio. 

 

3.8. Herramientas estadísticas 

 

En la actualidad las herramientas estadísticas son de gran utilidad para las 

evaluaciones de parámetros de desempeño ya que por medio de sus datos se 

dan respuesta a la investigación y se verifica si cumple el método que se 

desarrolla, las herramientas intrínsecas van sujetas con las estadísticas porque 

brinda resultados confiables y certeros a la hora de procesar los datos.  

 

Las herramientas estadísticas para una evaluación de parámetros de 

desempeño es un requisito importante para la confiabilidad de los resultados 

entregados de cualquier análisis. En la actualidad se ocupa un conjunto de 

técnicas matemáticas y estadísticas. Mediante estas aplicaciones las 

herramientas estadísticas son fiables que permite asegurar la calidad de los 

datos en el Laboratorios de análisis. 
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DISEÑO METODOLOGICO 
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IV. DISEÑO METODOLOGICO 

 

4.1. Tipo de estudio 

 

- Bibliográfico: Se realizó la búsqueda de información necesaria para 

lograr efectuar la evaluación de los parámetros de desempeño del método 

Espectrofotometría de Absorción Atómica por Horno de Grafito, en libros y 

normativas vigentes. 

  

- Experimental: Se realizaron los ensayos fisicoquímicos en el Laboratorio 

de Química Agrícola de la Facultad de Ciencias Agronómicas de la 

Universidad de El Salvador, para la evaluación de los parámetros de 

desempeño por el método de Espectrofotometría de Absorción Atómica. 

 

- Transversal: El estudio se realizó en el periodo correspondiente de enero 

del 2021 a abril del 2022. 

 

4.2. Investigación bibliográfica 

 

La investigación bibliográfica se llevó a cabo en las siguientes bibliotecas:  

 

- Dr. Benjamín Orozco de la Facultad de Química y Farmacia de la 

Universidad de El Salvador. 

- Central de la Universidad de El Salvador. 

- Félix Choussy de la Facultad de Ciencia Agronómicas de la Universidad 

de El Salvador. 

- Internet. 

 

4.3. Investigación de campo 

 

4.3.1. Universo 

Lo constituyen las Aguas Superficiales de El Salvador, destinadas para la 

siembra de diferentes cultivos y para consumo humano. 

 

4.3.2. Muestras 

 

Las muestras utilizadas en la parte experimental, fueron recolectadas en el 

nacimiento de agua natural ubicado en el Cantón San Diego, municipio de La 
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Libertad, departamento de La Libertad, El Salvador (Ver anexo N°2), del cual se 

tomaron 6 muestras. 

 

Los materiales utilizados para la recolección de las muestras fueron: 6 frascos 

de polietileno con capacidad de un litro con cierre hermético, etiquetas (Ver 

Anexo 3) y hielera para la conservación de las muestras de agua. 

 

Condiciones de muestreo:  

- Lavar los frascos con una solución de ácido clorhídrico (1+1) y posterior 

enjuagar con agua desmineralizada.  

- Conservar la muestra a una temperatura de 4°C a 10°C al momento del 

traslado al laboratorio. 

- Ajustar el agua a pH menor o igual a 2 con ácido nítrico para su 

preservación se almacena durante 6 meses. 

 

Toma de muestra 

 

La toma de muestra se llevó a cabo de la siguiente manera:  

1. Se retiró el tapón del frasco y se ambientó dos veces con el agua de 

nacimiento 

2. El frasco se llenó completamente con el agua del nacimiento 

3. Luego se procedió a cerrar y rotular 

4. Se colocó el frasco con la muestra en una hielera para su traslado al 

laboratorio 

 

Almacenamiento y conservación: Conserva en un envase de polietileno 

hermético y bien cerrado. Almacenar en la refrigeradora. 

 

4.4. Parte experimental 

 

4.4.1 Establecimiento del protocolo de validación para la determinación de 

plomo en agua superficiales por Espectrofotometría de Absorción 

Atómica 

 

Se elaboró un protocolo de validación que incluye un encabezado en todas las 

páginas que contiene el nombre del documento, denominado: Protocolo de 

parámetros de desempeño para la determinación de plomo en aguas 

superficiales por Espectrofotometría de Absorción Atómica. 
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También contiene el número de edición, la fecha de vigencia, y el número 

correlativo de página, evitando con esto la modificación no autorizada del 

documento.  

 

Además, establece los parámetros de desempeño a evaluar, con el 

procedimiento, cálculos y especificaciones requeridos en cada uno de los 

parámetros.  

 

Se incluye un esquema resumen de los parámetros de desempeño; Así como 

los materiales y reactivos a utilizar, finalmente la bibliografía utilizada para su 

elaboración. 

 

Para la elaboración del protocolo de validación de la determinación de plomo en 

aguas superficiales por el método de Espectrofotometría de Absorción Atómica 

tomamos como base la guía G 9.2 Validación de Métodos Analíticos 

Fisicoquímicos del Organismo Salvadoreño de Acreditación (OSA), Versión 2 

Aprobado 2017/05/23 y los requerimientos internos del Laboratorio de Química 

Agrícola de la Facultad de Ciencias Agronómicas de la Universidad de El 

Salvador. 

A continuación, se describe las partes que contiene el protocolo de validación: 

(Ver Anexo N°4) 

  

1. Identificación 

Se identifica de acuerdo al control interno de documentos definido por el 

laboratorio ejemplos: colocar el logotipo de la Facultad de Ciencias 

Agronómicas de la Universidad de El Salvador y el de la Universidad de El 

Salvador, el tema del protocolo, índice, Código, responsables, fecha de 

emisión, revisión y aprobación.  

 

2. Objetivos 

Definir la finalidad del protocolo de validación. 

 

3. Alcance 

Delimitación en la cual se lleva a cabo el análisis. 

  

4. Parámetros a estudiar y los correspondientes criterios de aceptación 

Establecer los parámetros a validar y su criterio de aceptación de acuerdo 

al tipo de referencia utilizada. 



    
 

38 
 

5. Muestras 

Se definen los tipos de muestras, identificación. 

 

6. Equipos, reactivos y materiales de referencia involucrados en la 

validación 

Detallar los equipos, reactivos y materiales de referencia involucrados en la 

validación, los datos que debe contener son: lote, fecha de vencimiento, 

proveedor, modelo el equipo. 

 

7. Referencia del método analítico a validar 

Detallar el nombre, versión, edición, año y cualquier otra información 

pertinente de las referencias utilizadas. 

 

8. Procedimiento para la determinación de los parámetros a evaluar 

Detallar claramente los parámetros que se han definido para realizar la 

validación, así como un detalle del procedimiento a seguir para la 

estimación de cada uno, en el cual incluya el proceso a seguir para su 

determinación y los criterios de aceptación. 

 

4.4.2 Evaluación de los parámetros de desempeño para la determinación 

de plomo en aguas superficiales por el método de Espectrofotometría 

de Absorción Atómica por horno de grafito 

 

Pre-tratamiento de la muestra 

 

Material, equipo y reactivos ver en anexo N°5  

 

El pre-tratamiento es necesario en la muestra porque contiene sustancias 

orgánicas que puede interferir en los resultados de análisis o que la muestra 

contiene elemento cómo coloide o complejo metálico. (3) 

 

La muestra analiza en la parte experimental se realizó el pre-tratamiento debido 

a las sustancias orgánicas (Ver anexo N°6). 

 

Digestión con ácido clorhídrico concentrado 

 

1. Agregar 5.0 mL de ácido clorhídrico en 100.0 mL de muestra en un 

beaker de 250.0 mL 
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2. Calentar y dejar ebullir durante 10 minutos 

3. Enfriar y filtrar utilizando papel whatman N°42 en un balón volumétrico de 

100.0 mL 

4. Llevar a volumen de 100.0 mL utilizando agua bidestilada. 

 

Preparación de la curva estándar de Plomo 

 

1. Preparar una solución stock de Pb 40 ppb a partir de una solución comercial 

de 1000 ppm Pb. (Ver en anexo N°7) 

2. Tomar de la solución stock de Pb 40 ppb, las alícuotas necesarias para la 

preparación de los estándares de concentración de 2, 5, 10 y 20 ppb que 

serán utilizados para la elaboración de la curva de calibración. (ver cálculos 

en Anexo N°8) 

3. Añadir 60 µl de ácido nítrico (1:1) y 60 µl de solución de Nitrato de Paladio a 

cada una de las soluciones para que tenga la misma concentración de 

ácido; llevar a volumen 600 µl usando agua bidestilada 

 

Nota aclaratoria: En el paso 2 y 3 lo realiza el equipo, se programa para que 

haga las respectivas diluciones en la celda de dilución. Observar anexo N° 1 

 

Preparación de la muestra de agua 

 

1. Agregar 150 µl de la muestra pre-tratada. 

2. Añadir 60 µl de ácido nítrico (1:1) y 60 µl de solución de Nitrato de Paladio 

Pd(NO3)2 a cada una de las soluciones para que tenga la misma 

concentración de ácido; llevar a volumen 600 µl usando agua bidestilada 

(celda de dilución del equipo). 

 

Nota aclaratoria: En el paso 1 y 2 lo realiza el equipo, se programa para que 

haga las respectivas diluciones en la celda de dilución. Observar anexo N° 1 

 

4.4.2.1 Parámetros de desempeño del método Espectrofotométrico en 

Absorción Atómica por Horno de Grafito 

 

Según la guía G 9.2 Validación de Métodos Analíticos Fisicoquímicos del 

Organismo Salvadoreño de Acreditación (OSA), se evaluaron siete parámetros 

de desempeño ya que es un método no normalizado, a continuación, se 

detallan cada uno de los parámetros de desempeño. 
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- Intervalo lineal 

 

Preparación de los estándares de Plomo 

 

1. Preparar una solución stock de Pb 40 ppb a partir de una solución comercial 

de 1000 ppm Pb. (Ver en Anexo N°7) 

2. Tomar de la solución stock de Pb 40 ppb, las alícuotas necesarias para la 

preparación de los estándares de concentración de 2, 5,10, 15 y 20 ppb de 

Plomo (Pb). (ver cálculos en anexo N°8) 

3. Añadir 60 µL de ácido nítrico (1:1) y 60 µL de solución de Nitrato de Paladio 

a cada una de las soluciones para que tenga la misma concentración de 

ácido; llevar a volumen 600 µL usando agua bidestilada. 

 

Nota aclaratoria: En el paso 2 y 3 lo realiza el equipo, se programa para que 

haga las respectivas diluciones en la celda de dilución. Observar anexo N° 1 

 

Se leyeron por triplicados las muestras de los estándares de plomo cuyas 

concentraciones son: 2, 5, 10, 15 y 20 ppb de Plomo (Pb) ver anexo N°9, 

posteriormente se hicieron los cálculos correspondientes. 

 

El criterio de aceptación para cumplimiento del Intervalo lineal es:  

   ≥ 0.98  

El IC (β1) no debe incluir el cero.  

 

- Intervalo de trabajo 

 

Para la realización de esta prueba se realizó lo siguiente: 

Se prepararon cinco niveles de concentración de estándar de Plomo (Pb) y 

cada nivel por triplicado (Ver Cálculo en anexo N°8). 

 

Tabla N°2 Concentración de estándares del Intervalo de trabajo 

Nivel Concentración (ppb) 

80% 8 

90% 9 

100% 10 

110% 11 

120% 12 
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Se realizó la cuantificación de plomo (Pb), según el procedimiento del método 

de Espectrofotometría de Absorción Atómica por Horno de Grafito y se leyeron 

las muestras (Ver Anexo N°10).  

 

Posteriormente se realizaron los cálculos correspondientes al intervalo de 

trabajo en una hoja de Excel diseñada para ese fin.  

 

Los criterios de aceptación para cumplimiento del intervalo de trabajo son: 

 

   ≥ 0.95  

El IC (βo) debe incluir el cero  

El CV y/x del porcentaje de recobro, no debe ser mayor del 3% por ser método 

espectrofotométrico. 

 

- Exactitud  

 

Se prepararon tres niveles: Bajo, medio y alto. (Ver procedimiento en Anexo 

N°11) 

 

Nivel Bajo (80%) 

Se preparó por triplicado la muestra a una concentración de 8.0 ppb de Plomo 

(Pb), utilizando agua de manantial, con la intención que con el agua se 

incorpore algunos elementos característicos a las matrices (Por Ejemplo: Sodio 

(Na), Calcio (Ca), Potasio (K), entre otros).  

Preparación del estándar: 

1. Preparar una solución stock de Pb 40 ppb a partir de una solución 

comercial de 1000 ppm Pb. (Ver en anexo N°7) 

2. Tomar de la solución stock de Pb 40 ppb, la alícuota necesaria para la 

preparación del estándar de concentración de 8 ppb de Plomo. (ver 

cálculos en anexo N°8) 

3. Añadir 60 µl de ácido nítrico (1:1) y 60 µl de solución de Nitrato de 

Paladio a cada una de las soluciones para que tenga la misma 

concentración de ácido; llevar a volumen 600 µl usando agua de 

manantial. 

 

Nota aclaratoria: En el paso 2 y 3 lo realiza el equipo, se programa para que 

haga las respectivas diluciones en la celda de dilución. Observar anexo N° 1 
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Nivel Medio (100%) 

Se preparó por sextuplicado la muestra a una concentración 10 ppb de Plomo 

(Pb), utilizando agua de manantial, con la intención que con el agua se 

incorpore algunos elementos característicos a las matrices de muestras de 

agua (Por Ejemplo: Sodio (Na), Calcio (Ca), Potasio (K), entre otros). 

 

Preparación de la estándar: 

 

1. Preparar una solución stock de Pb 40 ppb a partir de una solución comercial 

de 1000 ppm Pb. (Ver en anexo N°7) 

2. Tomar de la solución stock de Pb 40 ppb, la alícuota necesaria para la 

preparación del estándar de concentración de 10 ppb de Plomo. (ver 

cálculos en anexo N°8) 

3. Añadir 60 µl de ácido nítrico (1:1) y 60 µl de solución de Nitrato de Paladio a 

cada una de las soluciones para que tenga la misma concentración de 

ácido; llevar a volumen 600 µl usando agua de manantial. 

 

Nota aclaratoria: En el paso 2 y 3 lo realiza el equipo, se programa para que 

haga las respectivas diluciones en la celda de dilución. Observar anexo N° 1 

 

Nivel Alto (120%) 

Se preparó por triplicado la muestra a una concentración de 12 ppb de Plomo 

(Pb), utilizando agua de manantial, con la intención que con el agua se 

incorpore algunos elementos característicos a las matrices de las muestras (Por 

Ejemplo: Sodio (Na), Calcio (Ca), Potasio (K), entre otros).  

 

Preparación del estándar: 

1. Preparar una solución stock de Pb 40 ppb a partir de una solución comercial 

de 1000 ppm Pb. (Ver en anexo N°7) 

2. Tomar de la solución stock de Pb 40 ppb, la alícuota necesaria para la 

preparación del estándar de concentración de 12 ppb de Plomo. (Ver 

cálculos en anexo N°8) 

3. Añadir 60 µl de ácido nítrico (1:1) y 60 µl de solución de Nitrato de Paladio a 

cada una de las soluciones para que tenga la misma concentración de 

ácido; llevar a volumen 600 µl usando agua de manantial. 

 

Nota aclaratoria: En el paso 2 y 3 lo realiza el equipo, se programa para que 

haga las respectivas diluciones en la celda de dilución. Observar anexo N° 1 
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% R = 
cantidad recuperada 

cantidad adicionada
 100 

 

Los criterios de aceptación para cumplimiento de la exactitud son: 

 

CV ≤ 3 % para método espectrofotométrico. 

El IC (μ) para método espectrofotométrico es (97 -103%)  

 

- Precisión: Repetibilidad y Precisión Intermedia 

 

- Repetibilidad  

 

La prueba de repetibilidad del método se realizó en una misma muestra de 

agua en el cual se determinó la cantidad de Plomo (Pb) y se hicieron 6 

repeticiones por cada nivel (bajo, medio y alto), manteniendo las siguientes 

condiciones de análisis: mismo analista, mismo día, mismo equipo y mismos 

instrumentos; las lecturas de las absorbancias se realizaron en el 

Espectrofotómetro de Absorción Atómica por horno de grafito, y luego se 

procedió a calcular el coeficiente de variación. (Ver esquema de preparación en 

Anexo N°12) 

 

Nivel Bajo (80%) 

Para la realización de esta prueba, se preparó por sextuplicado la muestra a 

una concentración de 8 ppb de Plomo (Pb), utilizando agua bidestilada. 

 

Preparación del estándar: 

 

1. Preparar una solución stock de Pb 40 ppb a partir de una solución 

comercial de 1000 ppm Pb. (Ver en anexo N°7) 

2. Tomar de la solución stock de Pb 40 ppb, la alícuota necesaria para la 

preparación del estándar de concentración de 8 ppb de Plomo. (Ver 

cálculos en anexo N°8) 

3. Añadir 60 µl de ácido nítrico (1:1) y 60 µl de solución de Nitrato de Paladio 

a cada una de las soluciones para que tenga la misma concentración de 

ácido; llevar a volumen 600 µl usando agua bidestilada. 

 

Nota aclaratoria: En el paso 2 y 3 lo realiza el equipo, se programa para que 

haga las respectivas diluciones en la celda de dilución. Observar anexo N° 1 
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Nivel Medio (100%) 

Para la realización de esta prueba, se preparó por sextuplicado la muestra a 

una concentración de 10 ppb de Plomo (Pb), llevando a volumen con agua 

bidestilada. 

 

Preparación del estándar: 

 

1. Preparar una solución stock de Pb 40 ppb a partir de una solución 

comercial de 1000 ppm Pb. (Ver en anexo N°7) 

2. Tomar de la solución stock de Pb 40 ppb, la alícuota necesaria para la 

preparación del estándar de concentración de 10 ppb de Plomo. (ver 

cálculos en anexo N°8) 

3. Añadir 60 µl de ácido nítrico (1:1) y 60 µl de solución de Nitrato de Paladio 

a cada una de las soluciones para que tenga la misma concentración de 

ácido; llevar a volumen 600 µl usando agua bidestilada. 

 

Nota aclaratoria: En el paso 2 y 3 lo realiza el equipo, se programa para que 

haga las respectivas diluciones en la celda de dilución. Observar anexo N° 1 

 

Nivel Alto (120%) 

Para la realización de esta prueba, se preparó por triplicado la muestra a una 

concentración de 12 ppb  Plomo (Pb), llevando a volumen con agua bidestilada. 

 

Preparación del estándar: 

 

1. Preparar una solución stock de Pb 40 ppb a partir de una solución 

comercial de 1000 ppm Pb. (Ver en anexo N°7) 

2. Tomar de la solución stock de Pb 40 ppb, la alícuota necesaria para la 

preparación del estándar de concentración de 12 ppb de Plomo. (Ver 

cálculos en anexo N°8) 

3. Añadir 60 µL de ácido nítrico (1:1) y 60 µL de solución de Nitrato de 

Paladio a cada una de las soluciones para que tenga la misma 

concentración de ácido; llevar a volumen 600 µl usando agua bidestilada. 

 

Nota aclaratoria: En el paso 2 y 3 lo realiza el equipo, se programa para que 

haga las respectivas diluciones en la celda de dilución. Observar anexo N° 1 

 

Preparación de las muestras de análisis 
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Nivel Bajo (80%) 

Para la realización de esta prueba, se preparó por sextuplicado la muestra a 

una concentración de 8 ppb de Plomo (Pb), llevando a volumen con agua 

bidestilada. 

 

Preparación de la muestra: 

1. Tomar una alícuota de 120 µL de la muestra de agua para una 

concentración de 8 ppb de Plomo. 

2. Añadir 60 µL de ácido nítrico (1:1) y 60 µL de solución de Nitrato de 

Paladio a cada una de las soluciones para que tenga la misma 

concentración de ácido; llevar a volumen 600 µL usando agua bidestilada. 

 

Nota aclaratoria: En el paso 1 y 2 lo realiza el equipo, se programa para que 

haga las respectivas diluciones en la celda de dilución. Observar anexo N° 1 

 

Nivel Medio (100%) 

Para la realización de esta prueba, se preparó por Sextuplicado la muestra a 

una concentración de 10 ppb de Plomo (Pb), llevando a volumen con agua 

bidestilada. 

 

Preparación de la muestra: 

 

1. Tomar una alícuota de 150 µL de la muestra de agua para una 

concentración de 10 ppb de Plomo.  

2. Añadir 60 µL de ácido nítrico (1:1) y 60 µL de solución de Nitrato de 

Paladio a cada una de las soluciones para que tenga la misma 

concentración de ácido; llevar a volumen 600 µL usando agua bidestilada. 

 

Nota aclaratoria: En el paso 1 y 2 lo realiza el equipo, se programa para que 

haga las respectivas diluciones en la celda de dilución. Observar anexo N° 1 

 

Nivel Alto (120%) 

Para la realización de esta prueba, se preparó por triplicado la muestra a una 

concentración de 12 ppb Plomo (Pb), llevando a volumen con agua bidestilada. 

 

Preparación de la muestra: 

1. Tomar una alícuota de 180 µL de la muestra de agua para una 

concentración de 12 ppb de Plomo. 
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2. Añadir 60 µL de ácido nítrico (1:1) y 60 µL de solución de Nitrato de 

Paladio a cada una de las soluciones para que tenga la misma 

concentración de ácido; llevar a volumen 600 µL usando agua bidestilada. 

 

Nota aclaratoria: En el paso 1 y 2 lo realiza el equipo, se programa para que 

haga las respectivas diluciones en la celda de dilución. Observar anexo N° 1 

 

- Precisión Intermedia 

 

En una misma muestra de agua se determinó la cantidad de Plomo (Pb) y se 

hicieron 6 repeticiones por cada nivel (bajo, medio y alto), manteniendo las 

siguientes condiciones de análisis: diferentes analistas y en distintos días, se 

leyeron las absorbancias de las muestras en el Espectrofotómetro de Absorción 

Atómica, y se realizó el cálculo de coeficiente de variación. (Ver esquema de 

preparación en Anexo N°13) 

 

Nivel Bajo (80%) 

Para la realización de esta prueba, se preparó por sextuplicado la muestra a 

una concentración de 8 ppb Plomo (Pb), llevando a volumen con agua 

bidestilada. 

 

Preparación del estándar: 

1. Preparar una solución stock de Pb 40 ppb a partir de una solución 

comercial de 1000 ppm Pb. (Ver en anexo N°7) 

2. Tomar de la solución stock de Pb 40 ppb, la alícuota necesaria para la 

preparación del estándar de concentración de 8 ppb de Plomo. (Ver 

cálculos en anexo N°8) 

3. Añadir 60 µL de ácido nítrico (1:1) y 60 µL de solución de Nitrato de 

Paladio a cada una de las soluciones para que tenga la misma 

concentración de ácido; llevar a volumen 600 µL usando agua bidestilada. 

 

Nota aclaratoria: En el paso 2 y 3 lo realiza el equipo, se programa para que 

haga las respectivas diluciones en la celda de dilución. Observar anexo N° 1 

 

Nivel Medio (100%) 

Para la realización de esta prueba, se preparó por Sextuplicado la muestra a 

una concentración de 10.0 ppb de Plomo (Pb), llevando a volumen con agua 

bidestilada. 
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Preparación del estándar: 

 

1. Preparar una solución stock de Pb 40 ppb a partir de una solución 

comercial de 1000 ppm Pb. (Ver en anexo N°7) 

2. Tomar de la solución stock de Pb 40 ppb, la alícuota necesaria para la 

preparación del estándar de concentración de 10 ppb de Plomo. (ver 

cálculos en anexo N°8) 

3. Añadir 60 µL de ácido nítrico (1:1) y 60 µL de solución de Nitrato de 

Paladio a cada una de las soluciones para que tenga la misma 

concentración de ácido; llevar a volumen 600 µL usando agua bidestilada. 

 

Nota aclaratoria: En el paso 2 y 3 lo realiza el equipo, se programa para que 

haga las respectivas diluciones en la celda de dilución. Observar anexo N° 1 

 

Nivel Alto (120%) 

Para la realización de esta prueba, se preparó por triplicado la muestra a una 

concentración de 12 ppb Pb, llevando a volumen con agua bidestilada. 

 

Preparación del estándar: 

 

1. Preparar una solución stock de Pb 40 ppb a partir de una solución 

comercial de 1000 ppm Pb. (Ver en anexo N°7) 

2. Tomar de la solución stock de Pb 40 ppb, la alícuota necesaria para la 

preparación del estándar de concentración de 12 ppb de Plomo. (Ver 

cálculos en anexo N°8) 

3. Añadir 60 µL de ácido nítrico (1:1) y 60 µL de solución de Nitrato de 

Paladio a cada una de las soluciones para que tenga la misma 

concentración de ácido; llevar a volumen 600 µL usando agua bidestilada. 

 

Nota aclaratoria: En el paso 2 y 3 lo realiza el equipo, se programa para que 

haga las respectivas diluciones en la celda de dilución. Observar anexo N° 1 

 

Preparación de las muestras de análisis 

 

Nivel Bajo (80%) 

Para la realización de esta prueba, se preparó por sextuplicado la muestra a 

una concentración de 8 ppb de Plomo (Pb), llevando a volumen con agua 

bidestilada. 
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Preparación de la muestra: 

1. Tomar una alícuota de 120 µL de la muestra de agua para una 

concentración de 8 ppb de Plomo. 

2. Añadir 60 µL de ácido nítrico (1:1) y 60 µL de solución de Nitrato de 

Paladio a cada una de las soluciones para que tenga la misma 

concentración de ácido; llevar a volumen 600 µL usando agua bidestilada. 

 

Nota aclaratoria: En el paso 1 y 2 lo realiza el equipo, se programa para que 

haga las respectivas diluciones en la celda de dilución. Observar anexo N° 1 

 

Nivel Medio (100%) 

Para la realización de esta prueba, se preparó por Sextuplicado la muestra a 

una concentración de 10 ppb de Plomo (Pb), llevando a volumen con agua 

bidestilada. 

 

Preparación de la muestra: 

1. Tomar una alícuota de 150 µL de la muestra de agua para una 

concentración de 10 ppb de Plomo.  

2. Añadir 60 µL de ácido nítrico (1:1) y 60 µL de solución de Nitrato de 

Paladio a cada una de las soluciones para que tenga la misma 

concentración de ácido; llevar a volumen 600 µL usando agua bidestilada. 

 

Nota aclaratoria: En el paso 1 y 2 lo realiza el equipo, se programa para que 

haga las respectivas diluciones en la celda de dilución. Observar anexo N° 1 

 

Nivel Alto (120%) 

Para la realización de esta prueba, se preparó por triplicado la muestra a una 

concentración de 12 ppb Plomo (Pb), llevando a volumen con agua bidestilada. 

 

Preparación de la muestra: 

1. Tomar una alícuota de 180 µL de la muestra de agua para una 

concentración de 12 ppb de Plomo. 

2. Añadir 60 µL de ácido nítrico (1:1) y 60 µL de solución de Nitrato de 

Paladio a cada una de las soluciones para que tenga la misma 

concentración de ácido; llevar a volumen 600 µL usando agua bidestilada. 

 

Nota aclaratoria: En el paso 1 y 2 lo realiza el equipo, se programa para que 

haga las respectivas diluciones en la celda de dilución. Observar anexo N° 1 
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Los criterios de aceptación para cumplimiento de la precisión son: 

CV ≤ 3 % para método espectrofotométrico  

El análisis de la variación de la (ANOVA) de los datos. 

 

- Límite de cuantificación 

 

Para la realización del límite de cuantificación, se leyeron las absorbancias de 

los estándares de Plomo (Pb) de concentración: 2, 5, 10, 15 y 20 ppb de Plomo 

(Pb), así mismo se leyeron las absorbancias de 5 blancos y se hicieron los 

cálculos correspondientes. (Ver procedimiento en Anexo N°14) 

 

- Robustez 

 

En el método existen ciertas etapas que, si no se realizan con cuidado, tendrán 

un efecto significativo en el desempeño e incluso puede resultar que el método 

no funcione en absoluto. Para dicho parámetro se realizaron una serie de 

modificaciones y se verificaron al menos 7 variables conforme a la guía G 9.2 

Validación de Métodos Analíticos Fisicoquímicos del Organismo Salvadoreño 

de Acreditación (OSA), Versión 2, que son críticas en el análisis de Plomo (Pb). 

 

Las 7 variables a las que se le realizaron modificaciones se presentan a 

continuación: 

  

1. Cambiar el ácido clorhídrico por ácido nítrico, utilizado durante el proceso 

de pretratamiento de la muestra.  

2. Utilizar el doble de la cantidad de ácido clorhídrico, durante el proceso de 

pretratamiento de la muestra. 

3. No Agregar el modificador de matriz. (Solución de Nitrato de Paladio) 

4. Agregar 120 µL de solución de Nitrato de Paladio que es el doble de la 

cantidad de modificador de matriz  

5. Agregar 30 µL que es la mitad de la cantidad de modificador de matriz. 

(Solución de Nitrato de Paladio) 

6. Agregar una concentración de 1000 ppm de sodio en la muestra, ya que 

este es uno de los interferentes de la determinación. 

7. Agregar una concentración de 1500 ppm de sodio en la muestra. 

 

Se prepararon las muestras por duplicado y se sometieron a cada una de las 

modificaciones descritas anteriormente. 
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Posteriormente se hizo una comparación de los resultados para identificar las 

variables en el método que tienen el efecto más significativo y garantizar que, 

cuando se utiliza el método, estas se encuentran controladas. 

 

El criterio de aceptación para cumplimiento de la robustez es: 

l di l ≤ 3 % para método espectrofotométrico  

 

4.4.3 Diseño de las hojas de cálculo de cada uno de los parámetros de 

desempeño. 

 

Se elaboraron unas hojas de cálculo para cada parámetro de desempeño 

utilizado en la parte experimental en la cual incluye la fecha de análisis, nombre 

de la muestra y los resultados obtenidos ver formato en anexo N°15 

Para dar tratamiento estadístico a los requisitos obtenidos en la determinación 

de plomo en aguas superficiales por el método de Espectrofotometría de 

Absorción Atómica por horno de grafito, se utilizan las siguientes ecuaciones 

para cada parámetro de desempeño: 

 

Intervalo lineal 

Fórmulas matemáticas a utilizar para las hojas de cálculo: 

 

𝑆     √
∑𝑦   𝑏 ∑𝑥𝑦   𝑏 ∑𝑦

   
 

 

 

𝑆𝑏   𝑆    √
 

∑𝑥   
(∑𝑥) 

 

 

IC(  )   𝑏              𝑆   

 

En donde: 

𝑆 
 
= desviación estándar de regresión  

𝑆𝑏 = desviación estándar de la pendiente  

IC (  )= intervalo de confianza de la pendiente poblacional  

  = Coeficiente de regresión lineal 
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Intervalo de trabajo 

 

Fórmulas matemáticas a utilizar: 

 

 y
x⁄
  √

∑ y2-b1∑ xy -bo ∑ y

n- 2
 

 

𝑆   =  y
x⁄  √

1

n
 + 

( ̅)2

∑ x2- 
(∑ x)2

n

 

 

IC(  ) = bo   t0.975, n-2  bo 

 

CVy/x  
 y/x

y̅
 100  

 

En donde: 

𝑆𝑦𝑋 = desviación estándar de regresión  

𝑆𝑏1= desviación estándar de la pendiente  

𝐼𝐶  1 = intervalo de confianza de la pendiente poblacional  

𝑆𝑏𝑜 = desviación estándar de la ordenada al origen  

𝐼𝐶  𝑜 = intervalo de confianza para la ordenada al origen poblacional  

𝐶𝑉𝑦/𝑥= coeficiente de variación de regresión  

   = Coeficiente de regresión lineal 

 

Exactitud 

 

Fórmulas matemáticas a utilizar:  

 

S=√
n(∑ y2)- (∑ y)2

n(n-1)
 

 

𝐶𝑉=
 

y̅
 100 

 

𝐼𝐶 (𝜇) =y̅ t0.975,n-1

 

√n
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En donde: 

S= desviación estándar por  

CV= coeficiente de variación  

IC μ   intervalo de confianza para la media poblacional 

 

Repetibilidad 

 

Fórmulas matemáticas a utilizar: 

 

   √
n(∑ y2)- (∑ y)2

n(n-1)
 

 

CV  
s

�̅�
 x 100 

 

En donde: 

𝑆   Desviación estándar. 

CV = coeficiente de variación. 

�̅� = media aritmética de y 

n= según el número de repeticiones por cada nivel. 

 

Precisión intermedia 

 

Fórmulas matemáticas a utilizar: 

 

   √
n(∑ y2)- (∑ y)2

n(n-1)
 

 

CV  
s

�̅�
 x 100 

En donde: 

 

𝑆   Desviación estándar. 

CV = coeficiente de variación. 

�̅� = media aritmética de y 

n= según el número de repeticiones por cada nivel. 
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Fórmulas para la varianza ANOVA 

 

Tabla N°3 Ecuaciones de varianza ANOVA 

 
 

Límite de cuantificación  

 

Fórmula matemática a utilizar: 

 

LC  
10* sb0

m
 

En donde: 

m= Pendiente 

 

Robustez 

 

Fórmula matemática a utilizar: 

 

Media Aritmética para la condición normal: 

 

𝑦 ̅̅̅  
∑𝑦 
  

 

 

Media Aritmética para las condiciones de operaciones diferentes: 

𝑦 ̅̅ ̅  
∑𝑦 
  

 

 

|  |  (𝑦 ̅̅ ̅  𝑦 ̅̅̅)       

 

En donde: 
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𝑦 ̅̅̅  Media aritmética de 𝑦  

  = Numero de muestra en condición normal 

𝑦 ̅̅ ̅  Media aritmética de 𝑦  

  = Numero de muestras en condiciones diferentes de operación. 

 

4.4.4. Elaboración del informe de validación de los parámetros de 

desempeño con sus respectivos resultados y criterios de 

aceptación 

  

Para la elaboración del informe final de la determinación de Plomo (Pb) en 

aguas superficiales por el método de Espectrofotometría de Absorción Atómica 

se tomó como base la guía G 9.2 Validación de Métodos Analíticos 

Fisicoquímicos del Organismo Salvadoreño de Acreditación (OSA), Versión 2, 

Aprobado el 2017/05/23 y los requerimientos internos del Laboratorio de 

Química Agrícola de la Facultad de Ciencias Agronómicas de la Universidad de 

El Salvador. (Ver Anexo N°16) 

Las partes que contendrá el informe son: 

 

- Hacer referencia al protocolo utilizado 

- Parámetros validados y criterio de aceptación 

- Resultados Analíticos y estadísticos 

- Interpretación de resultados y conclusiones 

- Cuadro resumen de los resultados obtenidos (parámetro, criterio, 

resultados) 

- Declaración de Aptitud del Método (Dictamen) 

- Datos crudos de validación 

 

 

 

 

 



 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

CAPITULO V 

 

RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS 
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V. RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS 

 

5.1 Establecimiento del protocolo de validación para la determinación de 

plomo    en aguas superficiales por Espectrofotometría de Absorción 

Atómica 

A continuación, se presenta el protocolo de parámetros de desempeño para la 

determinación de plomo en aguas superficiales por el método de 

Espectrofotometría de Absorción Atómica:  
 

 

UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR 

FACULTAD DE CIENCIAS AGRONOMICAS 

LABORATORIO DE QUIMICA AGRICOLA 

CODIGO 

QAG-012021 

PAGINAS 2 DE 19 

PROTOCOLO DE PARAMETROS DE DESEMPEÑO PARA LA DETERMINACION DE 

PLOMO EN AGUAS SUPERFICIALES POR ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION 

ATOMICA 

 

1. OBJETIVO 

 

Realizar los parámetros de desempeño para la determinación de plomo en aguas 

superficiales por Espectrofotometría de Absorción Atómica de horno de grafito por el 

Laboratorio de Química Agrícola de la Facultad de Ciencias Agronómicas de la 

Universidad de El Salvador. 

 

2. ALCANCE 

 

Este protocolo de parámetros de desempeño solo es para la determinación de plomo en 

aguas superficiales por Espectrofotometría de Absorción Atómica de horno de grafito 

 

3. RESPONSABLE 

 

Los responsables de la aplicación de este protocolo de parámetros de desempeño son 

los jefes y los químicos analistas de Laboratorio Química Agrícola de la Facultad de 

Ciencias Agronómicas de la Universidad de El Salvador 

 

4. PARÁMETROS A ESTUDIAR Y LOS CORRESPONDIENTES CRITERIOS DE 

ACEPTACION 

 

- Intervalo lineal 

 

Los criterios de aceptación para cumplimiento de Intervalo lineal son: 
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   ≥ 0.98  

El IC (β1) no debe incluir el cero.  

  

- Intervalo de trabajo 

 

Los criterios de aceptación para cumplimiento del Intervalo de trabajo son: 

 

   ≥ 0.95  

El IC (βo) debe incluir el cero  

El CV y/x del porcentaje de recobro, no debe ser mayor del 3% por ser método 

espectrofotométrico. 

- Exactitud 
 

Los criterios de aceptación para cumplimiento de la exactitud son: 

 

CV ≤ 3 % para método espectrofotométrico. 

El IC (μ) para método espectrofotométrico es (97 -103%)  

 

- Repetibilidad  

 

Los criterios de aceptación para cumplimiento de la repetibilidad son: 

 

CV ≤ 3 % para método espectrofotométrico  

 

- Precisión intermedia 

 

Los criterios de aceptación para cumplimiento de la precisión son: 

 

CV ≤ 3 % para método espectrofotométrico  

Análisis de Varianza ANOVA 

 

- Límite de cuantificación 

 

Segundo dato obtenido en el proceso estadístico. 
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- Robustez 

 

El criterio de aceptación para cumplimiento de la robustez es: 

l di l ≤ 3 % para método espectrofotométrico  

 

5. MUESTRA 

 

Muestras de aguas superficiales seleccionadas en Hacienda San Diego con el propósito 

de realizar las evaluaciones de parámetros de desempeño del método Espectrofotometría 

de Absorción Atómica. 

 

6. EQUIPOS, REACTIVOS Y MATERIALES DE REFERENCIA INVOLUCRADOS EN LA 

VALIDACION 

 

6.1 Equipos  

 

- Balanza analítica Shimadzu D307038400 

- Hot plate Corning 

- Espectrofotómetro de Absorción Atómica Shimadzu AA7000 (12050-2910-340-0001) 
 

6.2 Reactivos 

 

- Ácido nítrico (HNO₃) 65% (Merck Lot. K45509056415, Vence: 12/2022) 

- Ácido clorhídrico (HCl) 37% (Merck, Vence: 05/2023) 

- Agua bidestilada (H2O)  

- Solución de nitrato de paladio (II) (Pd(NO3)2) (10 μg /mL) (Alfa Aesar, Lot. J18 023; 

Vence: 10/2022) 

-  olución estándar de plomo (Pb) (1000 μg/mL) (Merck Lot. HC72674776; Vence: 

07/2022) 

- Solución estándar stock de plomo (Pb) (40 μg Pb/L) 

- Ácido clorhídrico (HCl) (1:1) 

- Ácido nítrico (HNO₃) (1:1) 

 

6.3 Materiales e insumos 

- Balón volumétrico de 100.0 mL  
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- Balón volumétrico de 200.0 mL 

- Balón volumétrico de 500.0 mL 

- Embudos de filtración plásticos 

- Pipetas volumétricas de 5.0 mL 

- Pipetas volumétricas de 4.0 mL 

- Pipetas volumétricas de 20.0 mL 

- Probeta de 100 mL 

- Vaso de precipitado de 100 Ml 

- Celdas del equipo 

- Punta de agujas de inyección 

- Vaso de precipitado de 250 mL 

- Agitador  

- Perilla  

- Watman N° 42 

 
6.4 Preparación de estándar 

 

Preparación de la curva estándar de Plomo.  

 

- Preparar una solución stock de Pb 40 ppb a partir de una solución comercial de 

1000 ppm Pb.  

 

- Preparar una curva de calibración a las siguientes concentraciones: 

 

Cantidad a 

preparar 

Alícuota a tomar de la solución 

stock de 40 ppb de plomo 

ppb de plomo 

obtenido 

600 µL 30 µL 2 ppb 

600 µL 75 µL 5 ppb 

600 µL 150 µL 10 ppb 

600 µL 225 µL 15 ppb 

600 µL 300 µL 20 ppb 

 

- Añadir 60 µL de ácido nítrico (1:1) y 60 µL de solución de Nitrato de Paladio a cada 

uno; llevar a volumen con agua bidestilada. 
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6.5 Preparación de reactivos 

 
Solución estándar de Plomo (Pb) de 1000 ppb 

Medir 1.0 mL de estándar de Plomo (Pb) que se encuentra a 1000 ppm, incorporar a un 

balón volumétrico de 1000.0 mL, llevar a volumen con agua bidestilada.  

 

Solución estándar stock de plomo (40 μg Pb/L):  

Medir con pipeta volumétrica 4 mL de estándar de Plomo (Pb) que se encuentra a 1000 

ppb, incorporar a un balón volumétrico de 100.0 mL, llevar a volumen con agua 

bidestilada. 

 

Solución de Nitrato de Paladio (II) (10 μg Pd/ mL)  

Disolver 0.108 g de nitrato de paladio en 10.0 mL de ácido nítrico (1:1) y después llevar 

a 500.0 mL con agua bidestilada, Tomar 20 ml de esta solución y llevar a volumen de 

200.0 ml utilizando agua bidestilada. 

 

Acido nítrico (1:1) 

Medir 50.0 mL de ácido nítrico concentrado agregarlo en un balón volumétrico de 100.0 

mL que contenga 30.0 mL de agua bidestilada, llevar a volumen con agua bidestilada. 

 

Acido clorhídrico (1:1) 

Medir 100.0 mL de ácido nítrico concentrado agregarlo en un balón volumétrico de 

200.0 mL que contenga 70.0 mL de agua bidestilada, llevar a volumen con agua 

bidestilada. 

 

6.4 Preparación de las muestras 

Pre-tratamiento de la muestra. 

 

Digestión con ácido clorhídrico concentrado. 

 

- Agregar 5.0 mL de ácido clorhídrico en 100.0 mL de muestra. 

- Calentar y dejar ebullir durante 10 minutos. 

- Dejar enfriar y filtrar utilizando papel whatman N°42 en un balón volumétrico de 100 

mL. 

- Llevar a volumen de 100.0 mL utilizando agua bidestilada. 
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Preparación de la muestra de agua. 

 

- Tomar 150 µL de la muestra pre-tratada. 

 

- Añadir 60 µL de ácido nítrico y 60 µL de solución de Nitrato de Paladio y luego llevar 

a volumen 600 µL usando agua bidestilada (celda de dilución del equipo). 

 
7. PROCEDIMIENTO PARA LA DETERMINACIÓN DE LOS PARÁMETROS A 

EVALUAR 

 

Intervalo lineal. 

Para realizar esta prueba, se dará lecturas por triplicado a los estándares de plomo con 

concentración de: 2, 5, 10, 15 y 20 ppb de Plomo (Pb), por Espectrofotometría, 

posteriormente se hicieron los cálculos correspondientes. 

 

Preparación de los estándares. 

 

- Preparar una solución stock de Pb 40 ppb a partir de una solución de 1000 ppb Pb. 

 

- Preparar una curva de calibración a las siguientes concentraciones: 

 

Cantidad a 

preparar 

Alícuota a tomar de la solución 

stock de 40 ppb de Plomo (Pb) 

ppb de plomo 

obtenido 

600 µL 30 µL 2 ppb 

600 µL 75 µL 5 ppb 

600 µL 150 µL 10 ppb 

600 µL 225 µL 15 ppb 

600 µL 300 µL 20 ppb 

 

- Añadir 60 µL de ácido nítrico (1:1) y 60 µL de solución de Nitrato de Paladio a cada 

uno; llevar a volumen con agua bidestilada. 

 

Los criterios de aceptación para cumplimiento del intervalo lineal son:  
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   ≥ 0.98  

El IC (β1) no debe incluir el cero 

 

Fórmulas matemáticas a utilizar: 

 

       √
∑      ∑      ∑ 

   
 

 

𝑆𝑏   𝑆    √
 

∑𝑥   
(∑𝑥) 

 

 

IC(  )   𝑏              𝑆   

 

Intervalo de trabajo 

 
Para realizar esta prueba se realizó lo siguiente: 

 

Se realizó cinco niveles de concentración de estándar de Plomo (Pb) y se hicieron por 

triplicado cada nivel, por Espectrofotometría de Absorción Atómica de Horno de Grafito. 

 

Nivel 
Alícuota a tomar de la solución 

stock de 40 ppb de Plomo (Pb) 
Concentración (ppb) 

80% 120 µl 8 

90% 135 µl 9 

100% 150 µl 10 

110% 165 µl 11 

120% 180 µl 12 

 

- Añadir 60 µl de ácido nítrico (1:1) y 60 µl de solución de Nitrato de Paladio a cada 

uno; llevar a volumen con agua bidestilada. 
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 y
x⁄
  √

∑𝑦  𝑏 ∑𝑥𝑦  𝑏 ∑𝑦

   
 

CVy/x  
 y/x

y̅
 100  

 

Los criterios de aceptación para cumplimiento del Intervalo de trabajo son: 

 

   ≥ 0.95  
El IC (βo) debe incluir el cero  

El CV y/x del porcentaje de recobro, no debe ser mayor del 3% por ser método 

espectrofotométrico. 

 

Fórmulas matemáticas a utilizar: 

 

 

𝑆   = √
1

n
 + 

(x)̅̅ ̅̅ 2

∑ x2- 
(∑ x)2

n

 

 

IC(  ) = bo   t0.975, n-2  bo 

 

 
Exactitud  

 

Se determino la exactitud del método por espectrofotometría de Absorción Atómica por 

Horno de Grafito, para ello se analizaron tres niveles: Bajo, medio y alto. 

 

Nivel Bajo (80%) 

Se realizó por triplicado la muestra a una concentración de 8 ppb Pb, utilizando agua de 

manantial para prepararlas, con la intención se incorpore algunos elementos 

característicos a las matrices de muestras de agua (Por Ejemplo: Sodio (Na), Calcio (Ca), 

Potasio (K), entre otros). Por Espectrofotometría de Absorción Atómica.  
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Preparación de la muestra: 

 

- Preparar una solución stock de Pb 40 ppb a partir de una solución de Plomo (Pb) de 

1000 ppb Pb. 

 

- Preparación del estándar de concentración de 8 ppb de Plomo (Pb): 

 

Nivel 
Alícuota a tomar de la solución 

stock de 40 ppb de Plomo (Pb) 

Concentración 

(ppb) 

80% 120 µl 8 

 

- Añadir 60 µl de ácido nítrico (1:1) y 60 µl de solución de Nitrato de Paladio a cada 

uno; llevar a volumen con agua de manantial. 

 

Nivel Medio (100%) 

Se realizó por Sextuplicado la muestra a una concentración 10 ppb de Plomo (Pb), por 

Espectrofotometría de Absorción Atómica por Horno de Grafito, llevar a volumen con 

agua de manantial para prepararlas, con la intención se incorpore algunos elementos 

característicos a las matrices de muestras de agua (Por Ejemplo: Sodio (Na), Calcio (Ca), 

Potasio (K), entre otros.  

 

Preparación de la muestra: 

 

- Preparar una solución stock de Pb 40 ppb a partir de una solución de Plomo (Pb) de 

1000 ppb Pb. 

 

- Preparación del estándar de concentración de 10 ppb de Plomo (Pb): 

 

Nivel 
Alícuota a tomar de la solución 

stock de 40 ppb de Plomo (Pb) 

Concentración 

(ppb) 

100% 150 µl 10 

 

- Añadir 60 µl de ácido nítrico (1:1) y 60 µl de solución de Nitrato de Paladio a cada 

uno; llevar a volumen con agua de manantial. 
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Nivel Alto (120%) 

Se realizó por triplicado la muestra a una concentración de 12 ppb Pb, utilizando agua de 

manantial para prepararlas, con la intención se incorpore algunos elementos 

característicos a las matrices de muestras de agua (Por Ejemplo: Sodio (Na), Calcio (Ca), 

Potasio (K), entre otros). Por Espectrofotometría de Absorción Atómica. 

 

Preparación de la muestra: 

 

- Preparar una solución stock de Pb 40 ppb a partir de una solución de Plomo (Pb) de 

1000 ppb Pb. 

 

- Preparación del estándar de concentración de 12 ppb de Plomo (Pb): 

 

Nivel 
Alícuota a tomar de la solución 

stock de 40 ppb de Plomo (Pb) 

Concentración 

(ppb) 

120% 180 µl 12 

 

- Añadir 60 µl de ácido nítrico (1:1) y 60 µl de solución de Nitrato de Paladio a cada 

uno; llevar a volumen con agua de manantial. 

 

Los criterios de aceptación para cumplimiento de la exactitud son: 

 

CV ≤ 3 % para método espectrofotométrico. 

El IC (μ) para método espectrofotométrico es (97 -103%)  

 

Fórmulas matemáticas a utilizar: 

 

% R =
cantidad recuperada 

cantidad adicionada
 100 

 

 

S=√
n(∑ y2)- (∑ y)2

n(n-1)
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𝐶𝑉=
 

y̅
 100 

 

𝐼𝐶 (𝜇) =y̅ t0.975, n-1

 

√n
 

 

Precisión: Repetibilidad y Precisión Intermedia 

 

Repetibilidad  

Se determino la repetibilidad del método Espectrofotometría de Absorción Atómica para 

ello en una misma muestra de agua se determinan la cantidad de Plomo (Pb) y se 

hicieron 6 repeticiones por cada nivel (bajo, medio y alto), manteniendo las siguientes 

condiciones del análisis: mismo analista, mismo día, mismo equipo y mismos 

instrumentos; se leen las absorbancias en el Espectrofotómetro de Absorción Atómica, y 

luego se realizan los cálculos de coeficiente de variación. 

 

Nivel Bajo (80%) 

Se realizó por sextuplicado la muestra a una concentración de 8 ppb Pb, utilizando agua 

bidestilada para prepararlas, por Espectrofotometría de Absorción Atómica por Horno de 

Grafito.  

 

Preparación de la muestra: 

- Preparar una solución stock de Pb 40 ppb a partir de una solución de Plomo (Pb) de 

1000 ppb Pb. 

 

- Preparación del estándar de concentración de 8 ppb de Plomo (Pb): 

 

Nivel 
Alícuota a tomar de la solución 

stock de 40 ppb de Plomo (Pb) 

Concentración 

(ppb) 

80% 120 µl 8 

 

- Añadir 60 µl de ácido nítrico (1:1) y 60 µl de solución de Nitrato de Paladio a cada 

uno; llevar a volumen con agua de bidestilada. 
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Nivel Medio (100%) 

Se realizó por Sextuplicado la muestra a una concentración 10 ppb de Plomo (Pb), por 

Espectrofotometría de Absorción Atómica por Horno de Grafito, llevando a volumen con 

agua bidestilada. 

 

Preparación de la muestra: 

- Preparar una solución stock de Pb 40 ppb a partir de una solución de Plomo (Pb) de 
1000 ppb Pb. 
 

- Preparación del estándar de concentración de 10 ppb de Plomo (Pb): 

 

Nivel 
Alícuota a tomar de la solución 

stock de 40 ppb de Plomo (Pb) 

Concentración 

(ppb) 

100% 150 µl 10 

 

- Añadir 60 µl de ácido nítrico (1:1) y 60 µl de solución de Nitrato de Paladio a cada 

uno; llevar a volumen con agua de bidestilada. 

 
Nivel Alto (120%) 

Se realizó por triplicado la muestra a una concentración de 12 ppb Pb, utilizando agua 

bidestilada, por Espectrofotometría de Absorción Atómica por Horno de Grafito.  

 

Preparación de la muestra: 

 

- Preparar una solución stock de Pb 40 ppb a partir de una solución de Plomo (Pb) de 

1000 ppb Pb 

 

- Preparación del estándar de concentración de 12 ppb de Plomo (Pb): 

 

Nivel 
Alícuota a tomar de la solución 

stock de 40 ppb de Plomo (Pb) 

Concentración 

(ppb) 

120% 180 µl 12 

 

- Añadir 60 µl de ácido nítrico (1:1) y 60 µl de solución de Nitrato de Paladio a cada 

uno; llevar a volumen con agua bidestilada. 
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Parte experimental de las muestras 

 

Nivel Bajo (80%) 

Se realizó por sextuplicado la muestra a una concentración de 8 ppb de Plomo (Pb), 

utilizando agua bidestilada para prepararlas, por Espectrofotometría de Absorción Atómica 

por Horno de Grafito.  

 

Preparación de la muestra: 

 

1. Tomar una alícuota de 120 µL de la muestra de agua para una concentración de        

8 ppb de Plomo. 

 

2. Añadir 60 µl de ácido nítrico (1:1) y 60 µl de solución de Nitrato de Paladio a cada una 

de las soluciones para que tenga la misma concentración de ácido; llevar a volumen 

600 µl usando agua bidestilada. 

 

Nota aclaratoria: En el paso 1 y 2 lo realiza el equipo, se programa para que haga las 
respectivas diluciones en la celda de dilución. Observar anexo N° 1 
 

Nivel Medio (100%) 

Se realizó por Sextuplicado la muestra a una concentración 10 ppb de Plomo (Pb), por 

Espectrofotometría de Absorción Atómica por Horno de Grafito, llevando a volumen con 

agua bidestilada. 

 

Preparación de la muestra: 

 

1. Tomar una alícuota de 150 µL de la muestra de agua para una concentración de 10 

ppb de Plomo.  

 

2. Añadir 60 µl de ácido nítrico (1:1) y 60 µl de solución de Nitrato de Paladio a cada una 

de las soluciones para que tenga la misma concentración de ácido; llevar a volumen 

600 µl usando agua bidestilada. 

 

Nota aclaratoria: En el paso 1 y 2 lo realiza el equipo, se programa para que haga las 
respectivas diluciones en la celda de dilución. Observar anexo N° 1 
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Nivel Alto (120%) 

Se realizó por triplicado la muestra a una concentración de 12 ppb Plomo (Pb), utilizando 

agua bidestilada, por Espectrofotometría de Absorción Atómica por Horno de Grafito.  

 

Preparación de la muestra: 

 

1. Tomar una alícuota de 180 µL de la muestra de agua para una concentración de 12 

ppb de Plomo. 

 

2. Añadir 60 µl de ácido nítrico (1:1) y 60 µl de solución de Nitrato de Paladio a cada una 

de las soluciones para que tenga la misma concentración de ácido; llevar a volumen 

600 µl usando agua bidestilada. 

 

Nota aclaratoria: En el paso 1 y 2 lo realiza el equipo, se programa para que haga las 
respectivas diluciones en la celda de dilución. Observar anexo N° 1 

 

Precisión Intermedia 

 

Se determino la precisión intermedia por método espectrofotometría de Absorción Atómica 

para ello en una misma muestra de agua se determinó la cantidad de Plomo y se hicieron 

6 repeticiones por cada nivel (bajo, medio y alto), manteniendo las siguientes condiciones 

del análisis: diferentes analistas y en distintos días, se leerán las absorbancias de las 

muestras en el espectrofotómetro de Absorción Atómica por Horno de Grafito, y se realizó 

el cálculo de coeficiente de variación. 

 

Nivel Bajo (80%) 

Se realizó por sextuplicado la muestra a una concentración de 8 ppb Pb, utilizando agua 

bidestilada para prepararlas, por Espectrofotometría de Absorción Atómica por Horno de 

Grafito.  

 

Preparación de la muestra: 

 

- Preparar una solución stock de Pb 40 ppb a partir de una solución de Plomo (Pb) de 

1000 ppb Pb. 
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- Preparación del estándar de concentración de 8 ppb de Plomo (Pb): 

 

Nivel 
Alícuota a tomar de la solución 

stock de 40 ppb de Plomo (Pb) 

Concentración 

(ppb) 

80% 120 µl 8 

 

- Añadir 60 µl de ácido nítrico (1:1) y 60 µl de solución de Nitrato de Paladio a cada 

uno; llevar a volumen con agua de bidestilada. 

 

Nivel Medio (100%) 

Para la realización de esta prueba, se realizó por Sextuplicado la muestra a una 

concentración 10 ppb de Plomo (Pb), por Espectrofotometría de Absorción Atómica por 

Horno de Grafito, llevar a volumen con agua bidestilada. 

 

Preparación de la muestra: 

- Preparar una solución stock de Pb 40 ppb a partir de una solución de Plomo (Pb) de 

1000 ppb Pb. 

 

- Preparación del estándar de concentración de 10 ppb de Plomo (Pb): 

 

Nivel 
Alícuota a tomar de la solución 

stock de 40 ppb de Plomo (Pb) 

Concentración 

(ppb) 

100% 150 µl 10 

 

- Añadir 60 µl de ácido nítrico (1:1) y 60 µl de solución de Nitrato de Paladio a cada 

uno; llevar a volumen con agua de bidestilada. 

 

Nivel Alto (120%) 

Para la realización de esta prueba, se realizó por triplicado la muestra a una concentración 

de 12 ppb Pb, utilizando agua bidestilada, por Espectrofotometría de Absorción Atómica 

por Horno de Grafito.  

 

Preparación de la muestra: 

- Preparar una solución stock de Pb 40 ppb a partir de una solución de Plomo (Pb) de 

1000 ppb Pb. 
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- Preparación del estándar de concentración de 12 ppb de Plomo (Pb): 

 
 

 

 

 

- Añadir 60 µl de ácido nítrico (1:1) y 60 µl de solución de Nitrato de Paladio a cada uno; 

llevar a volumen con agua bidestilada. 

 

Los criterios de aceptación para cumplimiento de la precisión son: 

 

CV ≤ 3 % para método espectrofotométrico  

Análisis de Varianza Anova 

 

Fórmulas matemáticas a utilizar: 

 

   √
n(∑ y2)- (∑ y)2

n(n-1)
 

 

 

CV  
s

y
 x 100 

 

Límite de cuantificación.  

 

Para la realización del límite de cuantificación, se leen las absorbancias de los estándares 

de plomo de concentración: 2, 5, 10, 15 y 20 ppb de Plomo (Pb) en un Espectrofotómetro, 

así mismo se lee las absorbancias de 5 blancos y se hace los cálculos correspondientes. 

 
Fórmula matemática a utilizar: 

 

LC  
     𝑏 
 

 

 

Nivel 
Alícuota a tomar de la solución 

stock de 40 ppb de Plomo (Pb) 

Concentración 

(ppb) 

120% 180 µl 12 
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Robustez 

En el método habrá ciertas etapas que, si no se realizan con suficientemente cuidado, 

tendrán un efecto significativo en el desempeño del método e incluso puede resultar que el 

método no funciona en absoluto. Para dicho parámetro se realizó una serie de 

modificaciones que son críticas en el análisis de Plomo (Pb) para ello se modificaron siete 

aspectos del procedimiento, como cantidades de reactivos y adición de algunos 

interferentes conocidos para la determinación de Plomo (Pb). 

 

Las 7 variables a realizar son las siguientes: 

1. Cambiar el ácido clorhídrico por ácido nítrico, utilizado durante el proceso de 

pretratamiento de la muestra.  

2. Utilizar el doble de la cantidad de ácido clorhídrico, utilizado durante el proceso de 

pretratamiento de la muestra. 

3. No utilizar la solución de nitrato de paladio que es el modificador de matriz 

4. Agregar 120 µL de solución de nitrato de paladio que es el doble de la cantidad de 

modificador de matriz. 

5. Agregar 30 µL de solución de nitrato de paladio que es la mitad del modificador de 

matriz. 

6. Agregar una concentración de 1000 ppm de Sodio (Na) en la muestra, ya que este 

es uno de los interferentes de la determinación. 

7. Agregar una concentración de 1500 ppm de Sodio (Na) en la muestra. 

 

Preparar las muestras por duplicado y se realiza cada una de las modificaciones descritas 

anteriormente. 

 

Posteriormente se realiza una comparación de los resultados para identificar las variables 

en el método que tienen el efecto más significativo y garantizar que, cuando se utiliza el 

método, están controladas estrictamente. 

 

El criterio de aceptación para cumplimiento de la robustez es: 

l di l ≤ 3 % para método espectrofotométrico  

 

Fórmula matemática a utilizar: 

 

Media Aritmética para la condición normal: 
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𝑦 ̅  
∑𝑦 
  

 

 

Media Aritmética para las condiciones de operaciones diferentes: 

𝑦 ̅̅ ̅  
∑𝑦 
  

 

 

|  |  (𝑦 ̅̅ ̅  𝑦 ̅̅̅)       
En donde: 

𝑦 ̅  Media aritmética de 𝑦  

  = Numero de muestra en condición normal 

𝑦 ̅̅ ̅  Media aritmética de 𝑦  

  = Numero de muestras en condiciones diferentes de operación. 
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5.2. Diseño de las hojas de cálculo en Excel para el análisis de los datos 

obtenidos en la evaluación de los parámetros de desempeño 

 

Los datos y los cálculos de los parámetros de desempeño fueron calculados 

mediante hojas de Excel diseña cada parámetro de desempeño.  

 

Se elaboró primero el formato de las hojas de cálculos en el cual incluye al 

principió el encabezado y logotipo de la Facultada de Ciencias Agronómicas y el 

de la Universidad de El Salvador, el siguiente paso se realizó los cuadros con 

sus respectivas formulas ingresadas en el cual fueron las ecuaciones 

correspondientes de cada parámetro de desempeño y por último se colocó el 

criterio de aceptación de cada uno, a la cual se incluyó la gráfica al final se 

puede observar cada hoja de cálculo de los parámetros de desempeño en el 

Anexo 17. 

 

5.3. Evaluación de los parámetros de desempeño 

 

5.3.1. Intervalo lineal 

 

Para realizar esta prueba, se leyeron por triplicado las absorbancias de los 

estándares de plomo cuya concentración son: 2, 5, 10, 15 y 20 ppb de plomo, 

por espectrofotometría, posteriormente se hicieron los cálculos 

correspondientes: 

 

  Tabla N° 4 Absorbancias obtenidas de los estándares de plomo del intervalo 

lineal 

Estándar Abs 1 Abs 2 Abs 3 Promedio 

2 ppb 0.0252 0.0246 0.0256 0.0251 

5 ppb 0.0595 0.0616 0.0609 0.0607 

10 ppb 0.1165 0.1164 0.1208 0.1179 

15 ppb 0.1777 0.1761 0.1729 0.1756 

20 ppb 0.2304 0.2298 0.2282 0.2295 
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Figura N° 4 Curva de calibración para el Intervalo lineal 

 

Una vez realizada la curva de calibración (Figura N°4) se procedió a realizar los 

cálculos correspondientes para determinar el intervalo de confianza para la 

pendiente se observa los resultados en la tabla N°5 y tabla N° 6. 

 

           Tabla N° 5 Datos obtenidos de los resultados del Intervalo lineal 

 Estándares Concentración (Y) y2 x2 XY 

 2 0.0263 0.0007 4 0.0526 

 5 0.0605 0.0037 25 0.3025 

 10 0.1175 0.0138 100 1.1750 

 15 0.1745 0.0305 225 2.6175 

 20 0.2315 0.0536 400 4.6300 

Sumatoria 52 0.6103 0.1023 754 8.7776 

 

 

A continuación, los resultados obtenidos para el intervalo de confianza: 
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        Tabla N° 6 Datos obtenidos para el Intervalo de Confianza 

Datos Resultados 

r
2 

0.9998 

Pendiente 0.0114 

Ordenada 0.0035 

Sy/x 0.00575 

Sb1 0.00039 

IC (β1) 
0.0105 

0.0123 

 

Los datos de coeficiente de regresión indican en la curva de calibración de los 

estándares de plomo cumple con el criterio de aceptación de r2 igual o mayor a 

0.98 y el IC (β1) no incluye el cero, demuestran que el método analítico es 

capaz de dar resultados directamente proporcionales a la muestra de 

estándares de plomo 

 

5.3.2. Intervalo de trabajo 

 

Para realizar el intervalo de trabajo del método Espectrofotométrico de 

Absorción Atómica por horno de Grafito se siguió la metodología descrita 

anteriormente (Ver página 40 y 41) 

 

En la siguiente tabla N° 7 se presentan las absorbancias obtenidas de las 

lecturas de las muestras: 

 

Tabla N° 7. Absorbancias obtenidas en los estándares de plomo en el 

Intervalo de Trabajo 

Estándares Abs. 1 Abs. 2 Abs. 3 Promedio 

8 0.0910 0.0950 0.0950 0.0937 

9 0.1078 0.1018 0.1055 0.1050 

10 0.1144 0.1164 0.1175 0.1161 

11 0.1303 0.1268 0.1262 0.1278 

12 0.1411 0.1398 0.1375 0.1395 
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A continuación, se observa la gráfica del Intervalo de trabajo: 

 

 

 

             

Figura N° 5 Grafica del Intervalo de Trabajo 

 

A continuación, se observa los resultados del Intervalo de trabajo en la tabla N° 

8: 

 

Tabla N° 8 Datos de la curva del Intervalo de trabajo del método de 

Espectrofotometría Absorción Atómica 

 

Estándares Concentración (Y) y2 x2 xy 

 

8 0.0932 0.0087 64 0.7456 

 

9 0.1046 0.0109 81 0.9414 

 

10 0.1160 0.0135 100 1.1600 

 

11 0.1274 0.0162 121 1.4014 

 

12 0.1388 0.0193 144 1.6656 

Sumatoria 
50 0.5800 0.0686 510 5.9140 
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A continuación, los resultados para el intervalo de confianza del intercepto: 

 

              Tabla N° 9 Datos para Intervalo de confianza del intercepto 

Datos Resultados 

r
2
 0.9999 

t0.9765, n-2 2.3535 

Pendiente(b1) 0.0114 

Intercepto (b0) 0.002 

Sy/x 0.00261 

Sb0 0.00833 

Intervalo de Confianza del Intercepto IC 

(βo) 

-0.0176 

0.0216 

CV y/x 2.25 

 

El intervalo de trabajo cumple con el criterio de r2 de ser igual o mayor a 0.95, 

con un coeficiente de correlación lineal de r2 = 0.9999 que se puede observar 

en la figura N°5 y el CVy/x cumple con el criterio de aceptación que es menor o 

igual a 3%, por lo tanto, indica que la respuesta analítica (absorbancia) es 

representativa con respecto a la concentración de plomo en estudio. 

 

5.3.3. Exactitud 

 

Se determinó la exactitud por el método de Espectrofotometría en Absorción 

Atómica en Horno de Grafito en el cual se leyeron los estándares de trabajo se 

observa las absorbancias leídas en la tabla N°10 y posteriormente se realizó los 

cálculos del porcentaje de recobro para determinar la exactitud del método. 

El porcentaje de recobro para la exactitud en todos los niveles de concentración 

comprende del 97% - 103%, se observa en la tabla N°10 los resultados 

correspondientes del porcentaje de recobro que el menor es de 97% y el mayor 
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es del 102% los datos se encuentran dentro del intervalo, cumple con el rango 

establecido para el porcentaje de recobro. 

 

Tabla N° 10 Datos obtenidos de la exactitud del método por Espectrofotometría 

en Absorción atómica 

Nivel Repeticiones 
Concentración 

(μg/mL) = X 
Abs 

Cmx = Y 

(μg/ml) 

% Recobro 

(y) 
Y 2 

80% 

1 8 0.1279 0.1259 102 10320 

2 8 0.1288 0.1259 102 10466 

3 8 0.1270 0.1259 101 10176 

100% 

4 10 0.1421 0.1465 97 9408 

5 10 0.1458 0.1465 100 9905 

6 10 0.1421 0.1465 97 9408 

7 10 0.1468 0.1465 100 10041 

8 10 0.1415 0.1465 97 9329 

9 10 0.1458 0.1465 100 9905 

120% 

10 12 0.1709 0.1671 102 10460 

11 12 0.1673 0.1671 100 10024 

12 12 0.1688 0.1671 101 10205 

 

SUMATORIA 120   1.758 1198 119646 

 

Promedio 10.00 

 

0.15 99.83 9970.52 

 

 

Figura N° 6 Grafica de Exactitud 
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Tabla N° 11 Datos para el Intervalo de Confianza en la exactitud. 

DATOS RESULTADOS 

t0.975, n-1 2.101 

Desviación estándar (S) 2.0152 

Coeficiente de Variación (CV) 2.0185 

Intervalo de Confianza (IC(µ)) 
99 

101 

 

Los resultados de la exactitud indican que el método Espectrofotométrico de 

Absorción Atómica por Horno de Grafito es exacto, debido que el coeficiente de 

variación es menor al 3% y el intervalo de confianza cumple con el criterio de 

aceptación que es del 97 – 103%, ver resultados en la tabla N° 11. 

 

5.3.4. Repetibilidad 

Se determinó la repetibilidad de método por Espectrofotómetro de Absorción 

Atómica, manteniendo las mismas condiciones del análisis: mismo analista, 

mismo día, mismo equipo y mismo instrumento; se leyeron las absorbancias en 

el Espectrofotometría de Absorción Atómica y luego se hizo el cálculo de 

coeficiente variación.  

 

Tabla N°12 Datos obtenidos de la repetibilidad del método Espectrofotométrico 

Absorción Atómica. 

[ST] Abs 1 Abs 2 Abs 3 Abs 4 Abs 5 Abs 6 Promedio S %CV 

8 0.0896 0.0918 0.0921 0.0923 0.0929 0.0902 0.0915 0.0013 1.41 

10 0.1152 0.1164 0.1178 0.1177 0.1152 0.1162 0.1164 0.0011 0.98 

12 0.1397 0.1400 0.1386 0.1391 0.1370 0.1364 0.1385 0.0015 1.06 

 

El porcentaje de coeficiente de variación de la repetibilidad por cada 

concentración de estándar se encuentra con valores menores o igual al 3% en 
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todos los niveles de concentración, cumple con los parámetros de aceptación 

establecidos (Ver tabla N°12). 

 

5.3.5. Precisión Intermedia 

 

Se determinó la precisión intermedia del método por Espectrofotometría de 

Absorción Atómica, manteniendo las mismas condiciones del análisis: distinto 

analista, diferente día, mismo equipo y mismo instrumento; se leyeron las 

absorbancias en el Espectrofotometría de Absorción Atómica y luego se hizo el 

cálculo de coeficiente variación.  

 

Tabla N°13 Datos obtenidos en la precisión Intermedia del método   

Espectrofotométrico Absorción Atómica. 

ANALISTA 1 

[ST] Abs 1 Abs 2 Abs 3 Abs 4 Abs 5 Abs 6 Promedio S %CV 

8 0.0870 0.0944 0.0898 0.0911 0.0918 0.0910 0.0909 0.0024 2.67 

10 0.1146 0.1136 0.1122 0.1146 0.1118 0.1116 0.1131 0.0014 1.22 

12 0.1358 0.1356 0.1367 0.1372 0.1347 0.1389 0.1365 0.0015 1.08 

 

La desviación estándar que se muestra en la tabla 13 para todas las muestras 

leídas es muy pequeña lo que significa que los datos que se obtuvieron no son 

muy variables entre sí, indicando que no hay mayor dispersión entre los dos 

analistas. 

ANALISTA 2 

[ST] Abs 1 Abs 2 Abs 3 Abs 4 Abs 5 Abs 6 Promedio S %CV 

8 0.0896 0.0918 0.0921 0.0923 0.0929 0.0902 0.0915 0.0013 1.41 

10 0.1152 0.1164 0.1178 0.1177 0.1152 0.1162 0.1164 0.0011 0.98 

12 0.1397 0.1400 0.1386 0.1391 0.1370 0.1364 0.1385 0.0015 1.06 



 

82 
 

Por otra parte, el coeficiente de variación obtenida entre primer analista y 

segundo analista fueron inferior al 3% indicando que contiene una 

representatividad en su coeficiente de variación. 

 

Análisis de Varianza ANOVA 

 

Tabla N° 14 Datos promedios de las Absorbancias de cada analista 

 

ANALISTA 1 ANALISTA 2 

[ST] Abs promedio Abs promedio 

8 0.0909 0.0915 

10 0.1131 0.1164 

12 0.1365 0.1385 

 

 

Tabla N° 15 Resultados obtenidos en la Varianza ANOVA 

Suma= 0.3405 0.3464 
 

Media= 0.1135 0.1155 
 

Suma total= 0.6869   
 

n= 3 3   

N= 6 K= 2 

SC trat= 0.0000058017   

SC total= 0.002152   

SCerror= 0.002146   
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Para el parámetro de precisión intermedia en el análisis de varianza ANOVA se 

plantea dos hipótesis las cuales son: 

 

La hipótesis nula: Establece que las dos medias de la población son iguales. 

La hipótesis alternativa: Establece que al menos una es diferente. 

 

Para que se cumpla la hipótesis nula tiene que cumplir los siguientes criterios: 

 

F<Valor crítico F = Se Acepta la hipótesis Nula 

F>Valor crítico F = Se Rechaza la hipótesis Nula 

 

Los resultados obtenidos en la varianza ANOVA se puede observar en la tabla 

N° 16 el valor de F que es de 0.0108 es menor que el valor critico F es de 

7.7086, concluimos que la hipótesis nula se acepta porque el valor de F es 

menor al valor critico F. Por lo que no hay diferencia significativa entre la 

precisión alcanzada entre analistas. 

 

5.3.6. Límite de Cuantificación 

 

Para determinar el límite de cuantificación primero se calculó la desviación 

estándar de la concentración del blanco, la cual se obtuvo a partir de la 

Tabla N° 16 Resultados obtenidos de la precisión intermedia para la Varianza 

ANOVA. 

FUENTE DE VARIACIÓN 
SUMA DE 

CUADRADOS 

GRADOS DE 

LIBERTAD 

CUADRADO 

MEDIO 
F 

Entre las muestras 0.0000058017 1 5.8017E-06 0.0108 

Dentro de las muestras 0.002146 4 0.0005365 
 

Total 0.002152 5 
  

(Valor crítico) F= 7.7086    

p-valor= 0.92218    
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ecuación de la curva de calibración para el estándar, se calculó como se 

muestra a continuación en la tabla N° 17: 

 

Tabla N° 17 Datos para la curva de calibración 

               para el límite de cuantificación 

Estándar Abs 1 Abs 2 

2 0.0223 0.0246 

5 0.0588 0.0616 

10 0.118 0.1164 

15 0.1751 0.1761 

20 0.2272 0.2298 

 

 

 

Figura N° 7 Curva de calibración para Absorbancia 1 
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Figura N° 8 Curva de calibración para Absorbancia 2 

 

Tabla N° 18 Los valores de concentración del blanco 

 

 

A partir de la concentración de los blancos se calculó su desviación estándar, 

obteniéndose un valor de 0.0559 µg/ L (Ver tabla N°18). 

y = 0.0114x + 0.0031 
R² = 0.9996 
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BLANCOS ABS 
ECUACION RECTA CONCENTRACION 

DEL BLANCO PENDIENTE INTERCEPTO 

1 0.0013 0.0114 0.0015 -0.0175 

2 0.0010 0.0114 0.0015 -0.0439 

3 0.0012 0.0114 0.0015 -0.0263 

4 0.0004 0.0114 0.0015 -0.0965 

5 0.0010 0.0114 0.0015 -0.0439 

6 0.0010 0.0114 0.0031 -0.1842 

7 0.0030 0.0114 0.0031 -0.0088 

8 0.0020 0.0114 0.0031 -0.0965 

9 0.0030 0.0114 0.0031 -0.0088 

10 0.0020 0.0114 0.0031 -0.0965 

   

DESVIACION 0.0559 
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El límite de cuantificación es diez veces esa desviación estándar: 

LC= 10 x 0.0559= 0.559 µg/ L 

 

De acuerdo a los resultados obtenidos, la cantidad más pequeña del analito en 

una muestra que puede ser cuantitativamente determinada con una exactitud 

aceptable es de 0.559 µg/ L, por lo tanto, la metodología empleada para la 

determinación de plomo en agua superficial por Espectrofotometría de 

Absorción Atómica es adecuado, ya que la concentración máxima de plomo en 

agua superficiales permitida por el Reglamento Técnico Salvadoreño RTS 

13.02.01:14 es de 10 µg/ L de Plomo. 

 

5.3.7. Robustez 

 

Para dicho parámetro se realizaron una serie de modificaciones que son críticas 

en el análisis de Plomo (Pb) para ello se modificaran siete variables del 

procedimiento, como cantidades de reactivos y adición de algunos interferentes 

conocidos para la determinación de Plomo (Pb). 

 

Tabla N° 19 Resultados del análisis de robustez  

VARIABLE ABSORBANCIA 
MEDIA 

ARITMETICA 
l di l PORCENTAJE (%) 

NORMAL 
0.0090 

0.0092   
0.0094 

HNO3 
0.0088 

0.0090 -0.02% 
0.0092 

HCl DOBLE 
0.0106 

0.0106 0.14% 
0.0106 

SIN MODIFICADOR 

(Solución de Paladio) 

0.0106 
0.0102 0.09% 

0.0097 

DOBLE MODIFICADOR 

(Solución de Paladio) 

0.0107 
0.0117 0.25% 

0.0126 

MODIFICADOR 1/2 

(Solución de Paladio) 

0.0116 
0.0114 0.22% 

0.0112 

Sodio 1000 ppm 
0.0104 

0.0114 0.22% 
0.0124 

Sodio 1500 ppm 
0.0113 

0.0116 0.24% 
0.0118 
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De acuerdo a los resultados obtenidos (Ver tabla N°19), se puede apreciar las 7 

variables indicadas para la determinación de robustez que el valor absoluto se 

encuentra por debajo del 3%, por lo que se concluye que las variaciones 

realizadas en el método no tienen importancia significativa, por lo tanto, el 

método ensayado es robusto. 

  

5.4.  Elaboración de informe de validación de los parámetros de 

desempeño  

 

Al finalizar las pruebas de los parámetros de desempeños se redactó un 

informe, en el cual se incluyen los resultados obtenidos en cada parámetro de 

desempeño realizado, las especificaciones, así como el resultado obtenido y el 

dictamen 

 

A continuación, se presenta el Informe de los parámetros de desempeño: 

 

 

UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR 

FACULTAD DE CIENCIAS AGRONOMICAS 

LABORATORIO DE QUIMICA AGRICOLA 

 

CODIGO  

QAG-022022 

INFORME FINAL DE PARAMETROS DE DESEMPEÑO 

PARA LA DETERMINACION DE PLOMO EN AGUAS 

SUPERFICIALES POR ESPECTROFOTOMETRIA DE 

ABSORCION ATOMICA 

PAGINAS  

1 DE 24  

 

Al analizar los parámetros de desempeño para la determinación de plomo en aguas 

superficiales por Espectrofotometría de Absorción Atómica por Horno de Grafito, presentado en 

el protocolo de parámetros de desempeño que contiene cada parámetro estudiado con su 

respectiva metodología, sus criterios de aceptación y sus fórmulas estadística de cada uno. 

 

 Parámetros validados y Criterios de aceptación  
 

- Intervalo lineal  

Los criterios de aceptación para cumplimiento de Intervalo lineal son:  

 2 ≥ 0.98  

El IC (β1) no debe incluir el cero.  

 

- Intervalo de trabajo  

 

Los criterios de aceptación para cumplimiento del Intervalo de trabajo son:  
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r2 ≥ 0.95 

El IC (βo) debe incluir el cero 

El CV y/x del porcentaje de recobro, no debe ser mayor del 3% por ser método 

espectrofotométrico. 

 

- Exactitud 

 

Los criterios de aceptación para cumplimiento de la exactitud son: 

CV ≤ 3 % para método espectrofotométrico. 

El IC (μ) para método espectrofotométrico es (97 -103%) 

 

- Repetibilidad 

 

Los criterios de aceptación para cumplimiento de la repetibilidad son: 

 

CV ≤ 3 % para método espectrofotométrico 

 

- Precisión intermedia 

 

Los criterios de aceptación para cumplimiento de la precisión son: 

 

CV ≤ 3 % para método espectrofotométrico 

Análisis de variancia ANOVA 

 

- Límite de cuantificación 

 

Segundo dato obtenido en el proceso estadístico. 

 

- Robustez 

 

El criterio de aceptación para cumplimiento de la robustez es: 

 

l di l ≤ 3 % para método espectrofotométrico 

 



 

89 
 

y = 0.0114x + 0.0035 
R² = 0.9998 

0.0000

0.0500

0.1000

0.1500

0.2000

0.2500

0 5 10 15 20 25

A
b

s 

Concentración 

Absorbancia vs Concentración 

 

UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR 

FACULTAD DE CIENCIAS AGRONOMICAS 

LABORATORIO DE QUIMICA AGRICOLA 

 

CODIGO  

QAG-022022 

INFORME FINAL DE PARAMETROS DE DESEMPEÑO 

PARA LA DETERMINACION DE PLOMO EN AGUAS 

SUPERFICIALES POR ESPECTROFOTOMETRIA DE 

ABSORCION ATOMICA 

PAGINAS  

3 DE 24 

 

 Resultados de cada parámetro desempeño. 

 

- Intervalo lineal 

 

 Absorbancias obtenidas de los estándares de plomo del intervalo lineal. 

Estándar Abs 1 Abs 2 Abs 3 Promedio 

2 ppb 0.0252 0.0246 0.0256 0.0251 

5 ppb 0.0595 0.0616 0.0609 0.0607 

10 ppb 0.1165 0.1164 0.1208 0.1179 

15 ppb 0.1777 0.1761 0.1729 0.1756 

20 ppb 0.2304 0.2298 0.2282 0.2295 

 
 
 

 
 
 
 
 
 
 

 

 

 

 

 
 
 

Figura N° 1 Curva de calibración para el Intervalo lineal 
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Datos obtenidos de los resultados del Intervalo lineal 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Datos obtenidos para el Intervalo de Confianza 

Datos Resultados 

 r
2 

0.9998 

Pendiente 0.0114 

Ordenada 0.0035 

Sy/x 0.00575 

Sb1 0.00039 

IC (β1) 
0.0105 

0.0123 

 

 

 

 Estándar

es 

Concentración 

(Y) 
y2 x2 XY 

 2 0.0263 0.0007 4 0.0526 

 5 0.0605 0.0037 25 0.3025 

 10 0.1175 0.0138 100 1.1750 

 15 0.1745 0.0305 225 2.6175 

 20 0.2315 0.0536 400 4.6300 

Sumatoria 52 0.6103 0.1023 754 8.7776 
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- Intervalo de trabajo 

 
Absorbancias obtenidas en los estándares de plomo en el Intervalo de Trabajo 

Estándares Abs. 1 Abs. 2 Abs. 3 Promedio 

8 0.0910 0.0950 0.0950 0.0937 

9 0.1078 0.1018 0.1055 0.1050 

10 0.1144 0.1164 0.1175 0.1161 

11 0.1303 0.1268 0.1262 0.1278 

12 0.1411 0.1398 0.1375 0.1395 

 
continuación, se observa la gráfica del Intervalo de trabajo: 
 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura N° 2 Grafica del Intervalo de Trabajo 
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A continuación, se observa los resultados del Intervalo de trabajo: 

 
Datos de la curva del Intervalo de trabajo del método de Espectrofotometría Absorción 

Atómica 

 

Estándare

s 
Concentración (Y) y2 x2 xy 

 

8 0.0932 0.0087 64 0.7456 

 

9 0.1046 0.0109 81 0.9414 

 

10 0.1160 0.0135 100 1.1600 

 

11 0.1274 0.0162 121 1.4014 

 

12 0.1388 0.0193 144 1.6656 

Sumatoria 50 0.5800 0.0686 510 5.9140 

 
 
A continuación, los resultados para el intervalo de confianza del intercepto: 
 
 

Datos para Intervalo de confianza del intercepto 
 

Datos Resultados 

r
2
 0.9999 

t0.9765, n-2 2.3535 

Pendiente(b1) 0.0114 

Intercepto (b0) 0.002 

Sy/x 0.00261 

Sb0 0.00833 

Intervalo de Confianza del Intercepto IC (βo) 
-0.0176 

0.0216 

CV y/x 2.25 
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- Exactitud 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Figura N° 3 Grafica de Exactitud. 

 
Datos obtenidos de la exactitud del método por Espectrofotometría en Absorción atómica. 

Nivel Repeticiones 
Concentración 

(μg/mL) = X 
Abs 

Cmx = Y 

(μg/ml) 

% Recobro 

(y) 
Y 2 

80% 

1 8 0.1279 0.1259 102 10320 

2 8 0.1288 0.1259 102 10466 

3 8 0.1270 0.1259 101 10176 

100% 

4 10 0.1421 0.1465 97 9408 

5 10 0.1458 0.1465 100 9905 

6 10 0.1421 0.1465 97 9408 

7 10 0.1468 0.1465 100 10041 

8 10 0.1415 0.1465 97 9329 

9 10 0.1458 0.1465 100 9905 

120% 

10 12 0.1709 0.1671 102 10460 

11 12 0.1673 0.1671 100 10024 

12 12 0.1688 0.1671 101 10205 

 
SUMATORIA 120 

 
1.758 1198 119646 

 
Promedio 10.00 

 
0.15 99.83 9970.52 

 

 

 



 

94 
 

 

UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR 

FACULTAD DE CIENCIAS AGRONOMICAS 

LABORATORIO DE QUIMICA AGRICOLA 

 

CODIGO  

QAG-022022 

INFORME FINAL DE PARAMETROS DE DESEMPEÑO 

PARA LA DETERMINACION DE PLOMO EN AGUAS 

SUPERFICIALES POR ESPECTROFOTOMETRIA DE 

ABSORCION ATOMICA. 

PAGINAS  

8 DE 24  

 

Datos para el Intervalo de Confianza en la exactitud 
 

DATOS RESULTADOS 

t0.975, n-1 2.101 

Desviación estándar (S) 2.0152 

Coeficiente de Variación (CV) 2.0185 

Intervalo de Confianza (IC(µ)) 
99 

101 

 
- Repetibilidad 

 

Datos obtenidos de la repetibilidad del método Espectrofotométrico Absorción Atómica. 

[ST] Abs 1 Abs 2 Abs 3 Abs 4 Abs 5 Abs 6 Promedio S %CV 

8 0.0896 0.0918 0.0921 0.0923 0.0929 0.0902 0.0915 0.0013 1.41 

10 0.1152 0.1164 0.1178 0.1177 0.1152 0.1162 0.1164 0.0011 0.98 

12 0.1397 0.1400 0.1386 0.1391 0.1370 0.1364 0.1385 0.0015 1.06 

 
- Precisión Intermedia 

 

Datos obtenidos en la precisión Intermedia del método Espectrofotométrico Absorción 

Atómica: 

ANALISTA 1 

[ST] Abs 1 Abs 2 Abs 3 Abs 4 Abs 5 Abs 6 Promedio S %CV 

8 0.0870 0.0944 0.0898 0.0911 0.0918 0.0910 0.0909 0.0024 2.67 

10 0.1146 0.1136 0.1122 0.1146 0.1118 0.1116 0.1131 0.0014 1.22 

12 0.1358 0.1356 0.1367 0.1372 0.1347 0.1389 0.1365 0.0015 1.08 
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Análisis de Varianza ANOVA 

 

Datos promedios de las Absorbancias de cada analista: 

 

ANALISTA 1 ANALISTA 2 

[ST] Abs promedio Abs promedio 

8 0.0909 0.0915 

10 0.1131 0.1164 

12 0.1365 0.1385 

 
 

Resultados obtenidos en la Varianza ANOVA: 
 

Suma= 0.3405 0.3464 
 

Media= 0.1135 0.1155 
 

Suma total= 0.6869   
 

n= 3 3   

N= 6 K= 2 

SC trat= 0.0000058017   

SC total= 0.002152   

SCerror= 0.002146   
 

ANALISTA 2 

[ST] Abs 1 Abs 2 Abs 3 Abs 4 Abs 5 Abs 6 Promedio S %CV 

8 0.0896 0.0918 0.0921 0.0923 0.0929 0.0902 0.0915 0.0013 1.41 

10 0.1152 0.1164 0.1178 0.1177 0.1152 0.1162 0.1164 0.0011 0.98 

12 0.1397 0.1400 0.1386 0.1391 0.1370 0.1364 0.1385 0.0015 1.06 
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Límite de Cuantificación 
 
Datos para la curva de calibración para el límite de cuantificación: 
 
 

 

Estándar Abs 1 Abs 2 

2 0.0223 0.0246 

5 0.0588 0.0616 

10 0.118 0.1164 

15 0.1751 0.1761 

20 0.2272 0.2298 

 

 

Resultados obtenidos de la precisión intermedia para la Varianza ANOVA. 

 

FUENTE DE VARIACIÓN 
SUMA DE 

CUADRADOS 

GRADOS DE 

LIBERTAD 

CUADRADO 

MEDIO 
F 

Entre las muestras 0.0000058017 1 5.8017E-06 0.0108 

Dentro de las muestras 0.002146 4 0.0005365 
 

Total 0.002152 5 
  

(Valor crítico) F= 7.7086    

p-valor= 0.92218    
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Figura N° 4 Curva de calibración para Absorbancia 1 

 

 

Figura N° 5 Curva de calibración para Absorbancia 2 
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Valores obtenidos en la concentración  del blanco: 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

BLANCOS ABS 

ECUACION RECTA 
CONCENTRACION 

DEL BLANCO 
PENDIENTE INTERCEPTO 

1 0.0013 0.0114 0.0015 -0.0175 

2 0.0010 0.0114 0.0015 -0.0439 

3 0.0012 0.0114 0.0015 -0.0263 

4 0.0004 0.0114 0.0015 -0.0965 

5 0.0010 0.0114 0.0015 -0.0439 

6 0.0010 0.0114 0.0031 -0.1842 

7 0.0030 0.0114 0.0031 -0.0088 

8 0.0020 0.0114 0.0031 -0.0965 

9 0.0030 0.0114 0.0031 -0.0088 

10 0.0020 0.0114 0.0031 -0.0965 

   
DESVIACION 0.0559 
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- Robustez 
 

Resultados del análisis de la robustez: 
 

VARIABLE ABSORBANCIA 
MEDIA 

ARITMETICA 
l di l Porcentaje (%) 

NORMAL 
0.0090 

0.0092 
 0.0094 

HNO3 
0.0088 

0.0090 -0.02% 
0.0092 

HCl DOBLE 
0.0106 

0.0106 0.14% 
0.0106 

SIN MODIFICADOR 

(Solución de Paladio) 

0.0106 
0.0102 0.09% 

0.0097 

DOBLE MODIFICADOR 

(Solución de Paladio) 

0.0107 
0.0117 0.25% 

0.0126 

MODIFICADOR 1/2 

(Solución de Paladio) 

0.0116 
0.0114 0.22% 

0.0112 

Sodio 1000 ppm 
0.0104 

0.0114 0.22% 
0.0124 

Sodio 1500 ppm 0.0113 0.0116 0.24% 

 
 Interpretación de resultados: 

 

- Intervalo lineal: Los datos de coeficiente de regresión indican que la curva de calibración de 

los estándares de plomo cumple con el criterio de aceptación de r2 igual o mayor a 0.98 y el 

IC (β1) no incluye al cero por lo cual cuenta con un intervalo lineal adecuado para la 

determinación de agua superficiales por Espectrofotometría de Absorción Atómica. 
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- Intervalo de trabajo: El intervalo de trabajo cumple con el criterio de r
2
 de ser igual o mayor 

a 0.95, con un coeficiente de correlación lineal de r
2
 = 0.9999 que se puede observar en la 

figura N°6 y el CVy/x cumple con el criterio de aceptación que es menor o igual a 3%, por lo 
tanto, indica que la respuesta analítica (absorbancia) es representativa con respecto a la 
concentración de plomo en estudio. 

 

- Exactitud: Los resultados de la exactitud indican que el método Espectrofotométrico de 

Absorción Atómica por Horno de Grafito es exacto, debido que el coeficiente de variación es 

menor al 3% y el intervalo de confianza cumple con el criterio de aceptación que es del 97 – 

103% 

 

- Repetibilidad: El porcentaje de coeficiente de variación de la repetibilidad por cada 

concentración de estándar se encuentra con valores menores o igual al 3% en todos los 

niveles de concentración, es decir que cumple con los parámetros establecidos. 

 

- Precisión Intermedia: El coeficiente de variación obtenida entre primer analista y segundo 

analista fueron inferior al 3% indicando que contiene una representatividad en su coeficiente 

de variación. Los resultados obtenidos en la varianza ANOVA se puede observar el valor de 

F que es de 0.0108 es menor que el valor critico F es de 7.7086, concluimos que la hipótesis 

nula se acepta porque el valor de F es menor al valor critico F. Por lo que no hay diferencia 

significativa entre la precisión alcanzada entre analistas. 

 

- Límite de Cuantificación: Los resultados obtenidos, la cantidad más pequeña del analito en 

una muestra que puede ser cuantitativamente determinada con una exactitud aceptable es 

de 0.559 μg/ L, por lo tanto, la metodología empleada para la determinación de plomo en 

agua superficial por Espectrofotometría de Absorción Atómica es adecuado, ya que la 

concentración máxima de plomo en agua superficiales permitida por el Reglamento Técnico 

Salvadoreño RT  13.02.01:14 es de 10 μg/ L de Plomo. 

 

- Robustez: De acuerdo a los resultados obtenidos, se puede apreciar las 7 variables 

indicadas para la determinación de robustez que el valor absoluto se encuentra por debajo 

del 3%, por lo que se concluye que las variaciones realizadas en el método no tienen 

importancia significativa, por lo tanto, el método ensayado es robusto. 
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 Cuadro resumen de los resultados obtenidos en los parámetros de desempeño. 
 

Parámetro de 

Desempeño 
Reportar 

Criterios de 

Aceptación 
Resultados Dictamen 

Intervalo 

lineal 

Coeficiente de 

determinación (  ) 
≥ 0.98 0.9998 Cumple 

Intervalo de confianza 

de la pendiente IC 

(β1)   

No debe incluir el 

cero 

IC (β1) = 0.0105, 

0.0123 
Cumple 

Intervalo de 

trabajo 

Coeficiente de 

determinación (  ) 
≥ 0.95 0.9999 Cumple 

Intervalo de confianza 

del intercepto IC (β0)   
Debe incluir el cero -0.0176, 0.0216 Cumple  

El coeficiente de 

variación 

≤ 3% por ser método 

espectrofotométrico 
2.25% Cumple 

Exactitud 

Porcentaje de recobro 97% - 103% 97% - 102% Cumple 

Coeficiente de 

variación 

≤ 3% por ser método 

espectrofotométrico 
2.0185% Cumple 

El intervalo de 
confianza para la 

media poblacional IC 
(μ) 

97% - 103% 99% - 101% Cumple 

Repetibilidad 
Coeficiente de 

variación 
≤ 3% por ser método 
espectrofotométrico 

1.15% Cumple 
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Parámetro de 

Desempeño 
Reportar 

Criterios de 

Aceptación 
Resultados Dictamen 

Precisión 

intermedia 

Coeficiente de variación 
≤ 3% por ser método 

espectrofotométrico 
1.66% Cumple 

Varianza ANOVA 

La hipótesis nula: Que 
las dos medias de la 
población son iguales. 
 
La hipótesis 
alternativa: Que al 
menos una es diferente. 

Para la hipótesis 
nula: 
  
F<Valor crítico F: 
Se Acepta 
 
F>Valor crítico F: 
Se rechaza  

0.0108 < 

7.7086 
Cumple 

Límite de 

Cuantificación 

Según los datos de 

concentración de Plomo 

en agua 

-------- 0.559 µg / L Cumple 

Robustez 
Porcentaje del valor 

absoluto 

l di l ≤ 3 % para 

método 

espectrofotométrico 

1. -0.02% 

2. 0.14% 

3. 0.09% 

4. 0.25% 

5. 0.22% 

6. 0.22% 

7. 0.24% 

Cumple 

 

 Dictamen: Los resultados obtenidos en los parámetros de desempeño por 

Espectrofotometría de Absorción Atómica en agua superficial cumple con los parámetros 

establecidos el método es confiable y certero, así mismo los resultados del manantial de 

agua natural ubicado en Hacienda San Diego, municipio de La Libertad, departamento de 

La Libertad, El Salvador cumple con los requisitos establecido por la Reglamento Técnico 

Salvadoreño de Agua. Agua de consumo humano. Requisitos de calidad e inocuidad y es 

Apta para consumo humano. 

 

 Datos crudos de cada parámetro de desempeño por el Método de Espectrofotometría 

de Absorción Atómica 

 
A continuación, se presenta cada parámetro desempeño con sus datos crudos: 
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- Intervalo lineal 
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- Intervalo de trabajo 
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- Exactitud 
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- Repetibilidad 
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- Precisión Intermedia 
 
Datos crudos del primer analista 
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Datos crudos del segundo analista 
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- Límite de Cuantificación 
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- Robustez 
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CAPITULO VI 

 

CONCLUSIONES 
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VI. CONCLUSIONES 

 

1. El protocolo de parámetros de desempeño, es importante porque sirve de 

guía para demostrar que un método analítico cumple con las 

especificaciones deseadas. 

 

2. El diseño de las hojas de cálculos en Excel, demuestra que los cálculos son 

certero y confiables para cada parámetro de desempeño. 

 

3. De acuerdo a los resultados de cada parámetro de desempeño utilizado, 

quedó demostrado que el método de Espectrofotometría de Absorción 

Atómica por Horno de Grafito es confiable para la aplicación propuesta en el 

Laboratorio de Química Agrícola de la Facultad de Ciencias Agronómicas 

de la Universidad de El Salvador. 

 

4. Los datos obtenidos en los análisis de repetibilidad y precisión intermedia, 

se presentó un coeficiente de variación menor al 3%, indicativo de que el 

método es preciso para el análisis de agua de plomo. 

 

5. De acuerdo con los resultados obtenidos para el límite de cuantificación, se 

puede asegurar la cantidad mínima que el equipo puede cuantificar, por lo 

tanto cumplen con los requisitos de calidad e inocuidad de agua para 

consumo humano. 

 

6. El informe de validación permite conocer los resultados globales obtenidos 

en cada parámetro de desempeño para demostrar que el método por 

Espectrofotometría de Absorción Atómica es confiable. 

 

 

 

 

 

 

 



 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

CAPITULO VII 

 

RECOMENDACIONES 
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VII. RECOMENDACIONES 

 

1. En futuras investigación realizar calibración y mantenimiento cada año en el 

Espectrofotómetro de Absorción Atómica. 

 

2. El Analista al analizar el agua debe seguir con el protocolo de validación 

para una excelente evaluación y así evitar posibles errores en el método de 

Espectrofotometría de Absorción Atómica en aguas superficiales en plomo. 

 

3. Al realizar las lecturas de las muestras, se debe garantizar, en la medida de 

lo posible el análisis bajo las mismas condiciones de trabajo para cada 

parámetro de desempeño, con la finalidad de disminuir posibles errores. 
 

4. Para el almacenamiento de patrones, estándares y muestras, deben 

guardarse en recipientes plásticos ya que los metales en solución 

reaccionan con el vidrio y esto causa cambios en la concentración o 

pérdidas de analito. 

 

5. En futuras investigaciones realizar validación a cada uno de las hojas de 

cálculos de los parámetros desempeño. 
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GLOSARIO 

Exactitud: La exactitud de un procedimiento analítico es la proximidad entre los 

resultados de la prueba obtenidos mediante ese procedimiento y el valor 

verdadero. (10) 

 

Límite de cuantificación: Es la mínima cantidad de analito en una muestra que 

se puede determinar con precisión y exactitud aceptables en las condiciones 

experimentales indicadas. El límite de cuantificación se expresa habitualmente 

en forma de concentración de analito en la muestra. (11)  

 

Linealidad del método: es su capacidad para obtener resultados de prueba 

que sean proporcionales ya sea directamente, o por medio de una 

trasformación matemática bien definida, a la concentración de analito en 

muestras en un intervalo dado. (11) 

 

Linealidad del sistema: Capacidad de un instrumento de medición para 

proporcionar una indicación que tenga una relación lineal con una magnitud 

determinada, distinta de una magnitud de influencia. (2) 

 

Precisión: es el grado de concordancia entre los resultados de las pruebas 

individuales cuando se aplica el procedimiento repetidamente a múltiples 

muestreos de una muestra homogénea. (7,11)  

 

Precisión intermedia: Precisión de un método analítico, expresada como la 

concordancia relativa obtenida entre determinaciones independientes realizadas 

en un mismo laboratorio, por diferentes analistas, en distintos días. (1)  

 

Repetibilidad: Precisión en condiciones de repetibilidad, es decir, condiciones 

según las cuales los resultados independientes de una prueba se obtienen con 

el mismo método, sobre objetos de prueba idénticos, en el mismo laboratorio, 

por el mismo operador, usando el mismo equipo y dentro de intervalos de 

tiempo cortos. (1) 

 

Robustez: La “robustez” de un procedimiento analítico es "una medida de su 

capacidad para permanecer no afectado por pequeñas variaciones 

premeditadas de los parámetros del método. La robustez proporciona una 

indicación de la fiabilidad del método durante su uso normal. (5)   



    
 
 

Selectividad: Describe la habilidad de un procedimiento analítico para 

diferenciar entre varias sustancias en la muestra y es aplicable a métodos en 

los que dos o más componentes son separados y cuantificados en una matriz 

compleja. (1) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



    
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ANEXOS 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



    
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ANEXO N° 1 

MANEJO DEL EQUIPO DE SHIMADZU AA7000 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



    
 
 

Procedimiento de manejo del equipo:  

 

1. Proceder a encender el equipo de absorción atómica con horno de 

grafito, así también encender el automuestreador y el horno de grafito. 

2. Abrir la válvula correspondiente al cilindro de gas argón.  

3. Entrar al programa del equipo (Wizard).  

4. Seleccionar el elemento a determinar (Pb).  

5. Introducir los parámetros de lectura (el equipo automáticamente 

colocará la secuencia de calentamiento de las temperaturas).  

6. Encender la lámpara.  

7. Dejar que se estabilice por 15 minutos.  

8. Introducir los parámetros de lectura de la curva de calibración (2, 5, 10, 

20 ppb).   

9. Conectar y enviar los parámetros establecidos hacia el equipo.  

10. Digitar en el programa del equipo las posiciones de las muestras en el 

automuestreador. (En la misma hoja se observa la curva de calibración.)  

11. Colocar en el automuestreador el blanco, los estándares, reactivos y 

muestras según las posiciones correspondientes.  

12. Proceder a encender el Horno de Grafito.  

13. Mantener el equipo encendido por 10 minutos para que se estabilice.  

14. Presionar el botón de start y automáticamente el equipo inicia las 

lecturas.  

 

Condiciones de la Medición:  

 

1. Longitud de onda: 283.3 nm  

2. Rango de concentración de la curva de calibración: 2 a 20 µg/mL  

3. Tubo: Tubo de grafito de alta densidad.  

4. Volumen de inyección de la muestra: 20 μL  

5. Corriente de lámpara: 8 mA  

6. Ancho de rendija: 0.7 nm  

7. RSD: 3 

 



    
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura N° 9 Procedimiento de preparación de muestra y estándares 

 

En la figura N° 9 se observar las celdas de dilución numerados del 1 al 5 que 

contendrán los siguientes reactivos: 1. Solución Stock de Pb 40 ppb, 2. Ácido 

nítrico, 3. Solución de Nitrato de paladio. 4. Agua bidestilada, 5. Las muestras. 

 

 

Figura N° 10 Preparación del equipo y lectura de la muestra de agua por el 

Espectrofotómetro de Absorción Atómica en el Laboratorio de 

Química Agrícola de la Facultad de Ciencias Agronómicas 

1 2 
4 

5 1 2 

3 

4 
5 



    
 
 

La Figura N° 10 representa la parte del equipo donde se colocan celdas de 

dilución numerados del 1 al 5, se programa el equipo en la posición que esta 

cada vial para realizar la inyección según las concentraciones requerida en 

cada análisis. 

 

 
Figura N° 11 Pantalla de programa para la digitación de cada parámetro. 

 

En la figura N° 11 se observa la digitación de la secuencia donde se introduce 

los datos en las casillas siguientes: Sample: se coloca el nombre de cada 

concentración, Vol: es la cantidad de muestra que se agregara, Agua R1: la 

cantidad de agua agregada, Std 40 ppb R2: es la cantidad de la concentración 

de estándar de plomo, Paladio R3: es la cantidad de Paladio que se agrega, 

HNo3 1:1 R4: es la cantidad de ácido nítrico agregada, Total volumen: es el 

dado final de cada vial que es 600 µL. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



    
 
 

ANEXO N°2 

CROQUIS DEL LUGAR DEL NACIMIENTO DE AGUA 

 

 

 

Figura N° 12 Ubicación del Cantón San Diego para la toma de muestra 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



    
 
 

ANEXO N°3 

FORMATO DE ETIQUETA Y FRASCO DE RECOLECCION DE MUESTRA 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

MANEJO DEL EQUIPO SHIMADZU AA7000 

Figura N°13 Formato de etiqueta de muestreo de agua. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  Figura N° 14 Muestra de agua recolectada en el Cantón San Diego, Puerto de   

la Libertar, La Libertad 

 

ETIQUETA PARA MUESTREO DE AGUA 

FECHA:                                                  HORA: 

LUGAR DE MUESTREO: 

MUNICIPIO: 

DEPARTAMENTO: 

VOLUMEN DE MUESTREO: 

RESPONSABLE: 



    
 
 

ANEXO N° 4 

FORMATO DEL PROTOCOLO DE LOS PARAMETROS DE DESEMPEÑO 

 
UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR 

FACULTAD DE CIENCIAS AGRONOMICAS 

LABORATORIO DE QUIMICA AGRICOLA 

CODIGO 

QAG-012021 

PAGINAS 1 DE 19 

PROTOCOLO DE PARAMETROS DE DESEMPEÑO PARA LA DETERMINACION DE 

PLOMO EN AGUAS SUPERFICIALES POR ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION 

ATOMICA 

 

1. Objetivo 

2. Responsable 

3. Parámetros a estudiar y los correspondientes criterios de aceptación  

4. Muestra 

5. Equipos, reactivos y materiales de referencia involucrados en la validación 

5.1 Equipos involucrados 

6. Reactivos  

7. Alcance 

7.1  

7.2 Materiales 

7.3 Preparación de estándar 

7.4 Preparación de reactivos 

7.5 Preparación de las muestras 

8. Procedimiento para la determinación de los parámetros a evaluar 

9. Referencia del método analítico a validar 

 
 
 

 
 

 

 

ELABORADO POR: 

EUNICE BELTRÁN 

REVISADO POR: 

LIC. EMERSON MARTÍNEZ 

 

APROBADO POR: 

LIC. FREDDY CARRANZA 

FECHA DE EMISION FECHA DE REVISION FECHA DE APROBACION 

Figura N° 15 Formato del protocolo de parámetros de desempeño para la 

determinación de plomo en aguas superficiales 



    
 
 

ANEXO N°5 

MATERIALES, EQUIPO Y REACTIVOS PARA LA DETERMINACION DE 

PLOMO EN AGUA SUPERFICIALES 

 

Materiales. 

- Balón volumétrico de 100.0 mL 

- Balón volumétrico de 200.0 mL 

- Balón volumétrico de 500.0 mL 

- Embudos de filtración plásticos 

- Pipetas volumétricas de 5.0 mL 

- Pipetas volumétricas de 4.0 mL 

- Pipetas volumétricas de 20.0 mL 

- Probeta de 100 mL 

- Vaso de precipitado de 100 mL 

- Vaso de precipitado de 250 mL 

- Agitador  

- Perilla  

- Whatman N°42 

 

Equipo. 

- Balanza analítica Shimadzu D307038400 

- Hot plate Corning 

- Espectrofotómetro de Absorción Atómica Shimadzu AA7000 (12050-

2910-340-0001) 

 

Reactivos. 

- Ácido nítrico (HNO₃) 65% (Merck Lot. K45509056415) 

- Ácido clorhídrico (HCl) 37% (Merck Lot. 100317.2500) 

- Agua bidestilada (H2O)  

- Solución de nitrato de paladio (II) (Pd (NO3)2) (10 μg /mL) (Alfa Aesar, 

Lot. J18X023) 

- Solución estándar de plomo (Pb) (1000 μg/mL) (Merck Lot. HC72674776) 

-  olución estándar stock de plomo (Pb) (40 μg Pb/L) 

- Ácido clorhídrico (HCl) (1:1) 

- Ácido nítrico (HNO₃) (1:1) 

 

 



    
 
 

 

ANEXO N°6 

PRE-TRATAMIENTO DE LA MUESTRA DE AGUA. 

 

Digestión con Ácido Clorhídrico. 

 
Figura N° 16 Esquema de digestión de la muestra. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

-100 mL de muestra. 

-5.0 mL de HCl [ ] Calentar a ebullición 

por 10 minutos. 



    
 
 

 

ANEXO N°7 

PREPARACION DE REACTIVOS. 

 

Solución estándar de Plomo (Pb) (1000 μg Pb/L):  

Medir 1.0 mL de estándar de Plomo (Pb) en una pipeta volumétrica que se 

encuentra a 1000 ppm, incorporar a un balón volumétrico de 1000.0 mL, llevar a 

volumen con agua bidestilada.  

 

Solución estándar stock de Plomo (Pb) (40 μg Pb/L):  

Medir 4 mL de estándar de Plomo (Pb) en una pipeta volumétrica que se 

encuentra a 1000 ppb, incorporar a un balón volumétrico de 100.0 mL, llevar a 

volumen con agua bidestilada.  

 

Solución de Nitrato de Paladio (II) (10 μg Pd/ mL)  

Pesar 0.108 g de nitrato de paladio y disolverlo en 10.0 mL de ácido nítrico (1:1) 

y después llevar a 500.0 mL con agua bidestilada, Tomar 20 mL de esta 

solución y llevar a volumen de 200.0 mL utilizando agua bidestilada. 

 

Acido nítrico (1:1) 

Medir 50.0 mL de ácido nítrico concentrado en una probeta y agregar en un 

balón volumétrico de 100.0 mL que contenga 30.0 mL de agua bidestilada, 

llevar a volumen con agua bidestilada. 

 

Acido clorhídrico (1:1) 

Medir 100.0 mL de ácido nítrico concentrado en una probeta agregar en un 

balón volumétrico de 200.0 mL que contenga 70.0 mL de agua bidestilada, 

llevar a volumen con agua bidestilada. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



    
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ANEXO N°8 

CALCULOS PARA LA PREPARACION DE LA CURVA ESTANDAR DE 

PLOMO. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



    
 
 

 

PREPARACION DE SOLUCION DE PLOMO Pb 1000 ppb  

 

A partir del estándar comercial de 1000 ppm se prepara una solución de Plomo 

(Pb) 1000 ppb de la siguiente manera: 

 

1ppb= 0.001 ppm 

 

1000 ppb  
         

     
 = 1 ppm 

 

𝐶 𝑉    𝐶 𝑉  

 

𝑉   
(     )(       )

(        )
        

 

PREPARACION DE SOLUCION STOCK DE Pb 40 ppb  

 

A partir del estándar de 1000 ppb se prepara una solución stock de 40 ppb de la 

siguiente manera: 

𝐶 𝑉    𝐶 𝑉  

 

𝑉   
(     𝑏)(      )

(       𝑏)
        

 

PREPARACION DE ESTANDARES 

 

A partir de la solución stock de 40 ppb se preparan los siguientes estándares: 

 

𝐶 𝑉    𝐶 𝑉  

 

Estándar de 2 ppb de Pb: 

𝑉   
(    𝑏)(    𝜇 )

(     𝑏)
     𝜇  

 

Estándar de 5 ppb de Pb: 

𝑉   
(    𝑏)(    𝜇 )

(     𝑏)
     𝜇  



    
 
 

 

Estándar de 8 ppb de Pb: 

𝑉   
(    𝑏)(    𝜇 )

(     𝑏)
     𝜇  

 

Estándar de 9 ppb de Pb: 

𝑉   
(    𝑏)(    𝜇 )

(     𝑏)
     𝜇  

 

Estándar de 10 ppb de Pb: 

𝑉   
(     𝑏)(    𝜇 )

(     𝑏)
      𝜇  

 

Estándar de 11 ppb de Pb: 

𝑉   
(     𝑏)(    𝜇 )

(     𝑏)
     𝜇  

 

Estándar de 12 ppb de Pb: 

𝑉   
(     𝑏)(    𝜇 )

(     𝑏)
     𝜇  

 

Estándar de 15 ppb de Pb: 

𝑉   
(     𝑏)(    𝜇 )

(     𝑏)
     𝜇  

 

Estándar de 20 ppb de Pb: 

𝑉   
(     𝑏)(    𝜇 )

(     𝑏)
     𝜇  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



    
 
 

ANEXO N°9 

PREPARACION DE LA CURVA ESTANDAR DE PLOMO 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura N° 17 Esquema de preparación de la curva de estándar de plomo. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Preparar una solución 

stock de Pb 40 ppb 

Tomar de la solución stock de Pb 

40 ppb las siguientes alícuotas 

30 µL para 

2 ppb de Pb 

300 µL para 

20 ppb de Pb 

150 µL para 

10 ppb de Pb 

75 µL para 

5 ppb de Pb 

Añadir a cada uno 60 µL de ácido nítrico y 

60 µL de solución de Nitrato de paladio, 

llevar a volumen 600 µL usando agua 

bidestilada (en celda de dilución del equipo) 



    
 
 

ANEXO Nº10 

PROCEDIMIENTO DE INTERVALO DE TRABAJO 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura N°18 Esquema de preparación del Intervalo de Trabajo. 

 

 

 

 

 

Preparar una solución 

stock de Pb 40 ppb 

Tomar de la solución stock de Pb 

40 ppb las siguientes alícuotas 

Nivel 80% 

120 µL para 8 ppb 

de Pb 

Nivel 110% 

165 µL para 11 ppb 

de Pb 

Nivel 100% 

150 µL para 10 ppb 

de Pb 

Nivel 90% 

135 µL para 9 ppb 

de Pb 

Añadir a cada uno 60 µL de ácido 

nítrico y 60 µL de solución de 

Nitrato de paladio, llevar a 

volumen 600 µL usando agua 

bidestilada (en celda de dilución 

del equipo) 

Nivel 120% 

180 µL para 12 ppb 

de Pb 

Hacer por 

triplicado, 



    
 
 

ANEXO Nº11 

PROCEDIMIENTO DE EXACTITUD 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura N° 19 Esquema de preparación de los estándares de exactitud. 

 

 

 

 

 

 

 

 

Preparar una solución 

stock de Pb 40 ppb 

Tomar de la solución stock de Pb 

40 ppb la siguiente alícuota 

NIVEL BAJO 80% 

120 µL para 8 ppb 

de Pb 

NIVEL ALTO 120% 

180 µL para 12 ppb 

de Pb 

NIVEL MEDIO 100% 

150 µL para 10 ppb 

de Pb 

Añadir a cada uno 60 µL de ácido nítrico y 

60 µL de solución de Nitrato de paladio, 

llevar a volumen 600 µL usando agua de 

manantial (en celda de dilución del equipo) 



    
 
 

ANEXO N°12 

PROCEDIMIENTO DE REPETIBILIDAD 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura N° 20 Esquema de preparación de procedimiento de repetibilidad. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Preparar una solución 

stock de Pb 40 ppb 

Tomar de la solución stock de Pb 

40 ppb la siguiente alícuota 

NIVEL BAJO 80% 

120 µL para 8 ppb 

de Pb 

NIVEL ALTO 120% 

180 µL para 12 ppb 

de Pb 

NIVEL MEDIO 100% 

150 µL para 10 ppb 

de Pb 

Hacer por 

sextuplicado 
Añadir a cada uno 60 µL de ácido nítrico y 

60 µL de solución de Nitrato de paladio, 

llevar a volumen 600 µL usando agua 

bidestilada (en celda de dilución del 

equipo) 



    
 
 

ANEXO N° 13 

PROCEDIMIENTO DE PRECISION INTERMEDIA 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura N° 21 Esquema de preparación de procedimiento precisión intermedia. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hacer por 

sextuplicado 

Preparar una solución 

stock de Pb 40 ppb 

Tomar de la solución stock de Pb 

40 ppb la siguiente alícuota 

NIVEL BAJO 80% 

120 µL para 8 ppb 

de Pb 

NIVEL ALTO 120% 

180 µL para 12 ppb 

de Pb 

NIVEL MEDIO 100% 

150 µL para 10 ppb 

de Pb 

Añadir a cada uno 60 µL de ácido nítrico y 

60 µL de solución de Nitrato de paladio, 

llevar a volumen 600 µL usando agua 

bidestilada (en celda de dilución del 

equipo) 



    
 
 

ANEXO N°14 

PROCEDIMIENTO DE LIMITE DE CUANTIFICACION. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

           Figura N° 22 Esquema de preparación del procedimiento de límite de    

Cuantificación. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Preparar una solución 

stock de Pb 40 ppb 

Tomar de la solución stock de Pb 

40 ppb la siguiente alícuota 

30 µL para 

2 ppb de Pb 

300 µL para 

20 ppb de Pb 

150 µL para 

10 ppb de Pb 

75 µL para 

5 ppb de Pb 

Añadir a cada uno 60 µL de ácido nítrico y 

60 µL de solución de Nitrato de paladio, 

llevar a volumen 600 µL usando agua 

bidestilada (en celda de dilución del equipo) 

Se leerán 

5 blanco 



    
 
 

ANEXO N°15 

FORMATO DE LA HOJA DE CALCULOS 

  

 

Figura N° 23 Formato de la hoja de cálculo en Excel para los parámetros de    

desempeño para la determinación de plomo en aguas 

superficiales 

 

 



    
 
 

ANEXO N°16 

FORMATO DE INFORME FINAL 

Figura N° 24 Formato del Informe final de parámetros de desempeño 

 

 

UNIVERSIDAD DE EL SALVADOR 

FACULTAD DE CIENCIAS AGRONOMICAS 

LABORATORIO DE QUÍMICA AGRICOLA 

 

INFORME FINAL DE PARAMETROS DE DESEMPEÑO PARA LA DETERMINACION DE 

PLOMO EN AGUAS SUPERFICIALES POR ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION 

ATOMICA 

 

 

- Parámetros validados y Criterios de aceptación  

- Resultados de cada parámetro desempeño 

- Interpretación de resultados 

- Cuadro resumen de los resultados obtenidos en los parámetros de desempeño. 

- Dictamen 

- Datos crudos de cada parámetro de desempeño por el Método de 

Espectrofotometría de Absorción Atómica 

 

 

 

 

 

 

 

ELABORADO POR: 

Eunice Beltrán 

 

REVISADO POR: 

Lic. Emerson Martínez 

 

APROBADO POR: 

Lic. M.Sc. Freddy Carranza 



    
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ANEXO N° 17 

HOJAS DE CALCULO DE EXCEL 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



    
 
 

 

Figura N° 25 Hoja de Excel de Intervalo lineal 

 

 



    
 
 

 
Figura N° 26 Hoja de Excel de Intervalo de Trabajo 

 

 

 

 

 



    
 
 

 
Figura N° 27 Hoja de Excel de Exactitud 

 

 



    
 
 

 
Figura N° 28 Hoja de Excel de Repetibilidad 

 

 

 



    
 
 

Figura N° 29 Hoja de Excel de Precisión Intermedia 

 

 

 



    
 
 

 
Figura N° 30 Hoja de Excel de límite de Cuantificación. 

 

 

 



    
 
 

 
Figura N° 31 Hoja de Excel para la robustez 

 

 

 

 

 



    
 
 

ANEXO N° 18 

ILUSTRACIONES DE DIVERSOS PROCEDIMIENTOS 

        

 
Figura N° 32 Análisis de las muestras de agua para la determinación de Plomo. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura N° 33 Procedimiento de la etapa de quemado de la muestra de Plomo. 

 



    
 
 

ANEXO N°19 

Tabla N° 18 TABLA ESTADISTICA DE LA DISTRIBUCION T DE STUDENT  

 

 



    
 
 

ANEXO N°20 

GUIA DE VALIDACION DE METODOS ANALITICOS FISICOQUIMICO 

ORGANISMO SALVADOREÑA DE ACREDITACION 

 

 



    
 
 

ANEXO N°21 

REGLAMENTO TECNICO SALVADOREÑO EN AGUA DE CONSUMO 

HUMANO DE CALIDAD E INOCUIDAD 

 



    
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ANEXO Nº22 

METODOLOGIA PARA EL ANALISIS DE PLOMO EN AGUAS 

SUPERFICIALES POR ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION 

ATOMICA. 



    
 
 

  



    
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



    
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ANEXO N°23 

CERTIFICADOS DE REACTIVOS 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



    
 
 

 

 



    
 
 

 

 



    
 
 

 
 



    
 
 

 
 


