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RESUMEN 

     El agua es un recurso natural esencial para el ser humano y garantizar su inocuidad se vuelve 

importante para prevenir el desarrollo de enfermedades por el consumo de aguas contaminadas, el 

agua puede tener una gran cantidad de contaminantes entre estos los metales pesados como son el 

cobre, manganeso y plomo. 

     El análisis de metales en agua se vuelve importante ya que estos son compuestos que pueden 

llegar a causar diversas complicaciones en la salud del consumidor, al Laboratorio de Alimentos y 

Toxicología ingresan diferentes muestras de agua las cuales son analizadas y deben cumplir con 

una serie de parámetros para determinar si el agua es apta para el consumo humano o si el agua 

analizada presenta un riesgo para la población, en busca de ofrecer resultados confiables se llevará 

a cabo la validación del método analítico para la cuantificación de manganeso, cobre y plomo en 

aguas de consumo, ya que estos metales representan un riesgo para el consumidor. 

     Para realizar la validación del método para la cuantificación de Manganeso, Cobre y Plomo 

las matrices que se analizadas fueron: agua envasada y de consumo humano, mediante el método 

de Espectrofotometría de Absorción Atómica (método de llama y método de horno). Durante el 

desarrollo de la validación se dio cumplimiento de los siguientes parámetros establecidos por el 

Organismo Salvadoreño de Acreditación: linealidad, exactitud, precisión, límite de detección y 

cuantificación e incertidumbre. 

     Como resultado de este trabajo se obtuvo un protocolo de validación en el cual se describen 

los pasos a seguir durante el análisis de los metales, el desarrollo de los parámetros a evaluar que 

corresponde a la parte práctica del trabajo y finalmente un resumen del informe de validación en 

el cual se demuestra el cumplimiento de los parámetros que se evaluaron. 

  

 



 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

CAPÍTULO I 
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1.0 INTRODUCCIÓN 

 

     La contaminación del agua por compuestos inorgánicos representa un grave problema a nivel 

mundial y estos contaminantes generalmente proceden de actividades urbanas e industriales debido 

a un mal manejo de los residuos. Los metales pesados forman parte de estos compuestos 

inorgánicos y su acumulación y distribución en los cuerpos de agua se vuelve potencialmente 

peligroso, produciendo toxicidad al llegar a organismos vivos. 

     Actualmente el consumo de agua es una de las principales necesidades de las personas, siendo 

un derecho para cualquier ser humano, este recurso debe cumplir con las necesidades óptimas para 

su consumo, aunque esto es algo que no se cumple para todos. 

 El objetivo de este trabajo es brindar al Laboratorio de Alimentos y Toxicología el desarrollo 

de la validación de metales en agua, para asegurar que los resultados que la institución entrega a 

cada solicitante son confiables. 

El desarrollo de este trabajo tuvo una duración de seis meses en los cuales se dio cumplimiento 

a los parámetros establecidos según la guía G9.6 de validación del Organismo de Acreditación 

Salvadoreño (OSA).  

Se analizaron diferentes muestras de agua envasada y de consumo humano para cuantificar la 

cantidad de plomo, manganeso y cobre presentes en el agua basándonos en los límites máximos 

permitidos en RTS 13.02.01:14 Agua. Agua de consumo humano. Requisitos de calidad e 

inocuidad; la Norma Salvadoreña NSO 13.07.02:08 Agua. Agua envasada (primera actualización) 

y la guía para la calidad del agua de consumo humano de la OMS, los cuales fueron la guía para 

determinar la calidad de las muestras ingresadas al Laboratorio de Alimentos y Toxicología.  

Para el desarrollo de la validación se fortificaron diferentes muestras de agua con cada uno de 

los metales a validar y mediante la técnica de espectrofotometría de absorción atómica se 

cuantificaron cada uno de ellos, la validación de plomo en las muestras de agua envasada se realizó 

por el método de Espectrofotometría de Absorción Atómica técnica de Horno de grafito, mientras 

el cobre y manganeso se realizó en muestras de agua envasada y de consumo humano usando el 

método de  Espectrofotometría de Absorción Atómica por técnica de llama, mediante estos 

métodos se evaluó la calidad del agua y cuantifico la concentración de cada uno de los metales. 
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El objetivo de este trabajo fue  realizar la validación de un método analítico para la 

cuantificación de manganeso, cobre y plomo en aguas de consumo humano por espectrofotometría 

de absorción atómica, al cual se le dio cumplimiento en un periodo de seis meses, tiempo en el cual 

se evaluaron diferentes parámetros y diferentes matrices las cuales son de importancia para el 

laboratorio. 

 Luego de la evaluación de parámetros se puede concluir que se tiene un resultado aceptable ya 

que los datos obtenidos son conformes para cada uno de los parámetros evaluados, concluyendo 

de esta manera que el protocolo de la validación, y el informe de validación están listos para 

respaldar los análisis realizados por la institución ya que estos cumplen con cada uno de los 

parámetros que se establecen en la guía de validación del Organismo Salvadoreño de Acreditación.



 
 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

CAPÍTULO II 
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2.0 OBJETIVOS 

 

 

2.1  Objetivo general: 

Validar el método para la cuantificación de manganeso, cobre y plomo en aguas de 

consumo humano por espectrofotometría de absorción atómica.  

 

2.2 Objetivos específicos: 

 

2.2.1 Redactar protocolo de validación del método para la cuantificación de manganeso, 

cobre y plomo en aguas de consumo humano por espectrofotometría de absorción 

atómica, según la guía G9.6 de validación del Organismo de Acreditación 

Salvadoreño (OSA). 

2.2.2 Desarrollar el proceso de validación del método para la cuantificación de manganeso, 

cobre y plomo en aguas de consumo humano por espectrofotometría de absorción 

atómica. 

2.2.3 Elaborar un resumen del informe de validación basado en la guía de validación del 

Organismo Salvadoreño de Acreditación (OSA). 

 

 



 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

CAPÍTULO III
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3.0 MARCO TEÓRICO 

 

3.1 El agua 

     Se conoce como agua de consumo humano al agua ya sea en su estado original, o después de 

un tratamiento, utilizadas para beber, cocinar, preparar alimentos, para la higiene personal y para 

otros usos domésticos, sea cual fuere su origen e independientemente de que se suministren al 

consumidor a través de redes de distribución públicas o privadas, a través de cisternas o de 

depósitos públicos o privados. 

     El RTS 13.02.01:14 define al agua de consumo humano como aquella agua que cumple con 

los valores de los parámetros microbiológicos, físicos, químicos y radiológicos establecidos en el 

este reglamento y que puede ser utilizada para uso doméstico, incluida la higiene personal y no 

represente riesgos para la salud. (1) 

     La NSO 13.07.02:08 define al agua envasada como aquella apta para el consumo humano, 

contenida con recipientes apropiados, aprobados por la autoridad competente, con cierre hermético 

que garantice las características de cumplimiento de esta norma, sin aditivos que modifiquen sus 

características organolépticas, debiendo permanecer en tal condición hasta que llegue a manos del 

consumidor final. (2) 

     Dependiendo del uso que se le dé al agua se puede clasificar en: agua para potabilizar por 

métodos convencionales, agua para riego, agua para consumo animal y agua para actividades 

recreativas, en base a esta clasificación se compararan los resultados de los parámetros de calidad 

de agua con los valores de las guías de calidad de agua en este caso se van a comparar los valores 

permisibles de manganeso, cobre y plomo. (3) 

3.2 Contaminación del agua 

     Se entiende como contaminación del agua a cualquier cambio físico, químico o biológico en 

la calidad del agua que tiene como resultado un efecto dañino en el consumidor, el agua es un 

recurso renovable pero la constante contaminación de este recurso puede ser tan grande que puede 

volverse nociva. 
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Los contaminantes del agua pueden clasificarse de la siguiente manera: 

Tabla N° 1: Clasificación de los contaminantes del agua 4 

Categoría Tipo de contaminante 

Organismos 

microbiológicos 

Bacterias, virus, protozoos y los gusanos parásitos que se incorporan desde los sistemas de 

aguas residuales y las aguas residuales sin tratar 

Compuestos 

orgánicos 

biodegradables 

Son residuos que se pueden descomponer por las bacterias consumidoras de oxígeno 

Partículas Ácidos, sales y metales tóxicos, haciendo está el agua inapropiada para beber y pueden 

causar la muerte de la vida acuática. 

Nitratos Nitratos y los fosfatos solubles en agua que causan el crecimiento excesivo de las algas y 

de otras plantas acuáticas, que agotan la fuente de oxígeno del agua. Esto mata a peces y 

afectar sobre todo a los infantes. 

Sales La salinización del agua puede deberse a factores naturales, como la interacción geoquímica 

del agua con suelos salinos, o a actividades antropogénicas, como la agricultura de regadío, 

la entrada de agua marina a causa de un bombeo excesivo de aguas subterráneas en islas y 

zonas costeras o la eliminación de desechos industriales y salmueras de campos petrolíferos 

Metales pesados Los metales pesados que contribuyen a la contaminación del agua proceden básicamente de 

cinco fuentes: desgaste geológico, que es responsable del nivel de fondo; transformación 

industrial de menas y metales; utilización de metales y compuestos de metales, como las 

sales de cromo en las curtidurías, los compuestos de cobre en la agricultura y el tetraetilo 

de plomo como agente antidetonante en la gasolina; la lixiviación de metales pesados a 

partir de desechos domésticos y vertidos de residuos sólidos, y la presencia de metales 

pesados en los excrementos humanos y animales, sobre todo zinc. 

Nutrientes La eutrofización se define como el enriquecimiento de las aguas con nutrientes de origen 

vegetal, sobre todo fósforo y nitrógeno, que generan un mayor crecimiento de las plantas 

(tanto algas como macrófitos) y se traducen en floraciones de algas visibles, marañas 

flotantes de algas o macrófitos, algas bentónicas y aglomeraciones sumergidas de 

macrófitos. Al descomponerse, ese material vegetal conduce al agotamiento de las reservas 

de oxígeno de las masas de agua, lo que a su vez provoca una serie de problemas secundarios 

como la mortalidad de los peces y la liberación de gases corrosivos y otras sustancias 

indeseables, como gas carbónico, metano, sulfuro de hidrógeno, sustancias organolépticas 

(que dan sabor y olor), toxinas y similares. 
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Continuación de tabla N° 1: Clasificación de los contaminantes del agua 

Microcontaminantes 

orgánicos 

Los microcontaminantes orgánicos proceden de fuentes puntuales y difusas, tanto 

urbanas como rurales. La mayoría tienen su origen en importantes actividades 

industriales, como el refino de petróleo, la minería del carbón, la síntesis orgánica y 

la fabricación de productos sintéticos, las industrias siderúrgicas, la industria textil y 

la industria de la madera. 

 

3.3 Metales pesados 

     Los metales pesados son considerados tóxicos en concentraciones bajas, entre estos 

elementos tenemos Cobre (Cu), Manganeso (Mn), Plomo (Pb), entre otros. Los metales son 

persistentes, es decir, no pueden ser creados o degradados, ni mediante procesos biológicos ni 

antropogénicamente.  

Tabla N° 2: Actividades generadoras de metales pesados 5 

Industria Metales Contaminación derivada 

Minería de metales ferrosos Cobre Drenaje acido de mina, relaves, escombreras 

Extracción de minerales cobre Presencia en las menas como subproductos 

Fundición Plomo Procesado del mineral para obtención de metales  

Metalurgia 

Cobre 

Plomo 

Manganeso 

Procesado térmico de metales  

Aleaciones y aceros 

Plomo 

Cobre 

Fabricación, eliminación y reciclaje de metales. Relaves 

y escoriales. 

Gestión de residuos 

Cobre 

Plomo 

Manganeso 

Incineración de residuos o en lixiviados 
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Continuación tabla N° 2: Actividades generadoras de metales pesados 

Corrosión metálica Plomo Inestabilidad de los metales expuestos al medio ambiente  

Galvanoplastia Cobre Los efluentes líquidos de procesos de recubrimiento  

Pinturas y pigmentos Plomo 
Residuos acuosos procedentes de fabricación y el 

deterioro de la pintura vieja 

Baterías Plomo 
Fluido de la pila de residuos, la contaminación del suelo y 

las aguas subterráneas. 

Electrónica 

Plomo 

Manganeso 

Residuos metálicos acuosos y sólidos desde el proceso de 

fabricación y reciclaje. 

Agricultura y ganadería 

Plomo 

Manganeso 

Cobre 

Contaminación de escorrentías, aguas superficiales y 

subterráneas. 

 

3.4 Plomo (6) 

     El plomo es un metal blando que ha sido conocido a través de los años por sus muchas 

aplicaciones entre las que están las aplicaciones en productos metálicos, cables, tuberías, pinturas 

y pesticidas.  

     El plomo puede entrar al agua a través de la corrosión de las tuberías, esto es más común 

cuando el agua es ligeramente ácida. Por esto se ha implementado llevar a cabo un ajuste de pH en 

los sistemas de tratamiento de aguas públicas. 

     Usos: el plomo no cumple ninguna función esencial en el cuerpo humano, este puede 

principalmente hacer daño después de ser tomado en la comida, aire o agua. 

     Principales vías de absorción: alrededor del 10-20 % es absorbido por los intestinos, los 

efectos por envenenamiento por plomo son neurológicos o teratógenos. Los compuestos orgánicos 

de plomo se absorben rápidamente por lo cual representan un mayor riesgo, estos pueden ser 

cancerígenos. El plomo inhalado y depositado en las vías respiratorias bajas se absorbe por 
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completo. La cantidad de plomo absorbida en el tracto gastrointestinal de los adultos esta entre un 

10 a 15% de la cantidad ingerida, pero en los niños y embarazadas puede aumentar hasta un 50%. 

     El plomo una vez en la sangre se distribuye en tres compartimientos: la sangre, los tejidos 

blandos y el tejido mineralizador, el tejido mineralizador contiene aproximadamente el 95% de la 

carga corporal total en los adultos. 

Efectos en la salud por contaminación con plomo: 

- Efectos renales: la nefropatía es un efecto directo debido a la exposición prolongada al 

plomo, también se da alteraciones de la función de los túbulos proximales esto se manifiesta como 

Aminoaciduria, glicosuria e hiperfosfaturia.  

-  Efectos neurológicos: el destino más sensible de intoxicación por plomo es el sistema 

nervioso. En niños se ha descrito deficiencias neurológicas con niveles de exposición que antes no 

se consideraban nocivos, la intoxicación por plomo en la infancia puede tener efectos permanentes. 

- Efectos hematológicos: el plomo inhibe la capacidad del organismo para producir 

hemoglobina al interferir con varios pasos enzimáticos en la vía metabólica del grupo hemo. El 

plomo puede producir dos tipos de anemia, la hemolítica y la que induce a anemia al interferir con 

la eritropoyesis y reducir la supervivencia de los eritrocitos. 

- Efectos endocrinos: existe una correlación inversa entre los niveles de plomo en sangre y 

los niveles de vitamina D. dado que en el sistema endocrino la vitamina D es responsable en gran 

parte del mantenimiento de la homeostasis de calcio intracelular y extracelular, es probable que el 

plomo impida el crecimiento y la maduración celular y el desarrollo de huesos y dientes. 

 

3.5 Cobre (7) 

     Es un metal de transición que se caracteriza por ser uno de los mejores conductores de la 

electricidad, por su alta conductividad eléctrica, ductilidad y maleabilidad, es uno de los materiales 

más utilizados en la fabricación de cables eléctricos. Es un elemento que se encuentra en la 

naturaleza en su estado nativo. 
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     La presencia de cobre en agua se debe generalmente a que el agua corre por tuberías con 

partes de cobre o latón, la presencia de cobre es más alta en el agua cuando el agua ha estado en 

las tuberías durante varias horas. 

     Además de sus propiedades químicas y físicas el cobre tiene una importancia biológica vital 

en las células humanas. 

Usos:  

- Formación de tejido conectivo: la enzima lisis-oxidasa es una proteína cobre dependiente, 

fundamental para la interacción del colágeno y la elastina, elementos importantes en la 

formación de tejido conectivo 

- Antioxidante: la enzima superóxido dismutasa al catalizar la conversión de radicales 

superóxidos a peróxido de hidrogeno 

- Participa en el metabolismo del hierro 

- Producción de energía 

- Formación de la melanina 

- Mantener el buen funcionamiento de la glándula tiroides 

- Favorece la cicatrización de heridas, debido a su rol en la formación de colágeno. 

     Vías de absorción: el cobre puede entrar al cuerpo mediante la ingesta de agua o alimentos, 

tierra u otras sustancias que contenga cobre, después de haber ingerido el cobre este entra 

rápidamente a la corriente sanguínea y es distribuido a través del cuerpo, aunque el cuerpo es muy 

efectivo en impedir que niveles altos de cobre entren a la corriente sanguínea el cobre tarda varios 

días en abandonar el cuerpo, el cobre abandona el cuero en las heces y la orina. 

     Efectos en la salud por contaminación con cobre: el consumo de niveles altos de cobre causar 

náuseas, vómitos, diarrea y calambres abdominales, en algunos bebes y niños pequeños, personas 

con enfermedad de Wilson tienen dificultad para eliminar el cobre de su cuerpo y tienen 

probabilidades de sufrir daños renales o hepáticos. 
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3.6 Manganeso (8)  

     El manganeso es un metal de color plateado que en la naturaleza no se encuentra en forma pura, 

sino combinado con otros elementos como oxígeno, azufre y cloro. Niveles altos de manganeso en 

agua se deben a la corrosión en los sistemas de distribución del agua los cuales pueden causar 

graves daños a la salud. 

     Usos: el organismo usa el manganeso para producir energía y proteger las células, el organismo 

también necesita el manganeso para fortalecer los huesos, para la reproducción de, la coagulación 

sanguínea y para mantener un sistema inmunitario sano. 

     Vías de absorción: la principal vía de absorción es a través de tracto gastrointestinal, aunque 

también se produce en los pulmones después de la exposición por inhalación. Es importante la vía 

oral, ya que por medio de la ingesta diaria se aportan las cantidades requeridas para conservar la 

salud, pero puede ser mucho mayor cuando se consumen alimentos o agua contaminados con altos 

niveles de manganeso.  

     El manganeso posee una vida media relativamente corta en la sangre y una vida media larga en 

los huesos, cuando se encuentra en la circulación se acumula principalmente en el hígado, cerebro 

y huesos. 

     Efectos a la salud por contaminación por manganeso: no se ha demostrado que el manganeso 

que se encuentra en los alimentos se nocivo, sin embargo, algunas personas han desarrollado 

toxicidad por manganeso por consumir agua que contiene altas concentraciones de manganeso o 

por inhalar grandes cantidades de polvo de manganeso de trabajos de soldadura o minería. 

    Los síntomas de toxicidad por plomo incluyen temblores, espasmos musculares, problemas de 

audición, obsesión, insomnio, depresión, inapetencia, dolor de cabeza, irritabilidad, debilidad y 

cambios en el estado de ánimo. 

3.7 Fundamento de la espectrofotometría de absorción atómica (9) 

     Los átomos están formados por un núcleo rodeado de electrones, cada elemento tiene un número 

específico de electrones asociados al núcleo atómico en una estructura orbital que es única para 
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cada elemento, los electrones ocupan posiciones orbitales de manera ordenada y previsible. Se 

define como estado fundamental a la conformación electrónica más estable de un átomo que 

además es la de menor energía. 

     Si se aplica energía con una determinada longitud de onda a un átomo en estado fundamental, 

esta energía será absorbida por el átomo y un electrón será promovido a un orbital de mayor 

energía, alcanzando el átomo una configuración menos estable (estado excitado). Este proceso es 

llamado como absorción atómica y basándose en la capacidad de un átomo para absorber luz a 

longitudes de onda específicas, se desarrolla la técnica analítica instrumental llamada 

Espectrofotometría de Absorción Atómica (Fig. 1).  

     Para realizar las medidas con esta técnica el analito debe ser transformado en átomos gaseosos 

aplicando calor, estos átomos en forma gaseosa absorben la radiación electromagnética a una 

longitud de onda que es específica para cada elemento, produciendo una señal medible. 

 

 

Figura N° 1. Proceso de absorción atómica (9) 

3.7.1 Espectrofotometría de absorción atómica técnica de llama:  

     Para obtener átomos libres que puedan ser excitados por la fuente de radiación, el analito 

debe pasar por una serie de etapas, desde la disolución inicial hasta llegar a transformarse en vapor 

atómico. 
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Tabla N° 3: Etapas en espectrofotometría de absorción atómica con técnica de llama (9) 

Etapas Átomos Estado de la muestra Observaciones 

Nebulización C+ + A- Disolución Muestra inicial en disolución  

C+ + A- Aerosol La muestra es aspirada como fino aerosol hasta la 

llama 

Desolvatación CA Solido En la llama se elimina el disolvente y quedan 

partículas solidas 

Licuefacción CA Liquido Al aplicar más calor se produce la licuefacción de las 

partículas de muestra 

Vaporización CA Gas El calor adicional vaporiza la muestra, el elemento 

de interés sigue formando moléculas 

Atomización C0 + A0 Gas Aplicando más energía calorífica se produce la 

disociación en átomos individuales (átomos en 

estado fundamental), en esta etapa se determina la 

cantidad de radicación absorbida. 

Excitación C* Gas Átomos en estado excitado tras la absorción de 

energía  

Ionización M* + e-   

C+ catión; A- anión; C* átomo excitado; C0, A0 átomos en estado fundamental. 

3.7.2 Espectrofotometría de absorción atómica técnica de horno de grafito:  

     Para esta técnica la muestra es dispensada en el interior del tubo de grafito, es sometida a un 

programa de incremento de temperatura, hasta conseguir la atomización de la muestra. 

Tabla N° 4: Etapas en espectrofotometría de absorción atómica con técnica de horno de grafito (9) 

Etapas Observación 

Secado  Muestra dispensada en tubo de grafito se seca a baja temperatura (100-120°C) para 

evitar salpicaduras 

Pirolisis En esta etapa se volatilizan los componentes orgánicos e inorgánicos de la muestra, 

dejando el elemento de interés en una matriz menos compleja. La temperatura no debe 

superar el valor en el cual se producen perdidas del analito. 
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Continuación tabla N°4: Etapas en espectrofotometría de absorción atómica con técnica de horno 

de grafito 

Atomización El propósito de esta etapa es producir vapor atómico del analito y permitir la absorción de 

energía. La temperatura de esta etapa está en función del elemento que se esté analizando 

Limpieza En esta etapa el tubo de grafito se calienta a temperaturas muy elevadas para eliminar 

residuos de muestra 

Enfriamiento En esta etapa se deja el tubo de grafito a temperatura ambiente y preparado para la siguiente 

muestra  

Fuente: elaboración propia 

3.8 Límites máximos permisibles de metales en agua  

     Para este trabajo se trabajarán con dos matrices diferentes aguas de consumo humano y agua 

envasada y para establecer los límites permisibles de manganeso, cobre y plomo en agua de 

consumo humano y envasada se usarán como referencias el RTS 13.02.01:14 agua de consumo 

humano. Requisitos de calidad e inocuidad y la NSO 13.07.02:08 agua envasada (primera 

actualización). 

3.8.1 Límites máximos permisibles de manganeso, cobre y plomo en agua según el reglamento 

técnico salvadoreño RTS 13.02.01:14 AGUA. AGUA DE CONSUMO HUMANO. REQUISITOS 

DE CALIDAD E INOCUIDAD. 

Tabla N° 5: Límites máximos permisibles en el RTS 13.02.01:141 

Parámetro Límite máximo permisible (mg/L) 

Manganeso* 0.1 

Cobre 2.0 

Plomo 0.01 

Fuente: Elaboración propia 

*cuando los valores de manganeso superen el límite máximo permisible en este RTS y no sobrepase 

la concentración de 0.5 mg/L se permitirá el uso de quelantes para evitar los problemas de color, 

turbidez y sabor que se generan. 
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3.8.2 Límites máximos permisibles de manganeso, cobre y plomo en agua según la Norma 

Salvadoreña NSO 13.07.02:08 Agua. Agua envasada (primera actualización) 

Tabla N° 6: Límites máximos permisibles en la NSO 13.07.02:082 

Parámetro Límite máximo permisible (mg/L) 

Manganeso 0.05 

Cobre 1.00 

Plomo 0.005 

Fuente: Elaboración propia 

3.9 Parámetros a evaluar (10) 

El desarrollo de los parámetros a evaluar durante la validación se lleva de acuerdo a los 

requisitos establecidos por el Organismo Salvadoreño de Acreditación (OSA). Sistema de Gestión 

de Calidad G 9.6 Validación de Métodos Analíticos Fisicoquímicos Versión 2. Para métodos 

normalizados, con la finalidad de establecer que la validación cumple con los parámetros y será 

reproducible para posteriores análisis. 

Tabla N° 7: Parámetros a validar para métodos normalizados10 

Parámetro Cualitativo Cuantificación de componentes Propiedad física 

Selectividad/Especificidad No No No 

Linealidad No Si + 

Exactitud No Si + 

Precisión No Si Si 

Límite de detección Si + No 

Límite de cuantificación No Si No 

Robustez No No No 

Incertidumbre No Si Si 

+: puede o no requerirse, dependiendo de la naturaleza del análisis o rango a validar. 

 



31 
 

 

3.9.1 Linealidad  

La linealidad se evaluará con la determinación del intervalo lineal e intervalo de trabajo. 

3.9.2 Intervalo de trabajo 

     Es el intervalo en el cual el método proporciona resultados con una incertidumbre aceptable. 

El extremo inferior del intervalo de trabajo está determinado por el límite de cuantificación, el 

extremo superior del intervalo de trabajo está definido por las concentraciones a las cuales se 

observan anomalías significativas en la sensibilidad analítica. 

Criterios de aceptación intervalo de trabajo: 

- r≥ 0.98 

- El intervalo de confianza debe incluir la unidad 

3.9.3 Intervalo lineal 

     Es la capacidad de un método analítico para dar resultados que son directamente 

proporcionales a la concentración del analito dentro de un intervalo dado. 

Criterios de aceptación intervalo lineal: 

- Comportamiento lineal en la gráfica de concentración vs respuesta analítica 

- Datos aleatorios en el gráfico de residuales  

- El intervalo de confianza del intercepto debe incluir el cero, cuando se incluyan 

concentraciones bajas en la curva. 

3.9.4 Exactitud  

     La evaluación práctica de la exactitud se fundamenta en la comparación de la media de los 

resultados de un método con relación a valores conocidos, es decir, la veracidad se determina contra 

un valor de referencia. 
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     Se dispone de dos técnicas básicas: verificación con respecto a los valores de referencia de 

un material caracterizado y comparación con otro método caracterizado. 

     Para verificar la exactitud utilizando un material de referencia, se determina la media y la 

desviación estándar de una serie de réplicas de una prueba y se compara contra el valor 

caracterizado del material de referencia. El material de referencia ideal sería un material certificado 

de matriz natural, muy semejante a la muestra de interés. Claramente la disponibilidad de estos 

materiales es limitada. Los materiales de referencia para una validación pueden ser: 

- Preparados por adición de materiales típicos con materiales de referencia con pureza 

certificada u otros materiales de pureza y estabilidad adecuada 

- Materiales típicos bien caracterizados, de estabilidad verificada internamente y 

conservados para control de calidad interno. 

3.9.5 Precisión  

 La precisión es la medida mediante la repetibilidad, reproducibilidad y precisión intermedia. 

3.9.5.1 Repetibilidad  

Estudia la variabilidad del método efectuando una serie de análisis sobre la misma muestra en 

las mismas condiciones operativas (un mismo analista, mismos aparatos y reactivos, etc.) en un 

mismo laboratorio y en un periodo de tiempo corto. 

3.9.5.2 Precisión intermedia 

Estudia la variabilidad del método efectuando una serie de análisis sobre la misma muestra, pero 

en condiciones operativas diferentes (diferentes analistas, aparatos, días, etc.) y en un mismo 

laboratorio. 

3.9.5.3 Reproducibilidad  

Estudia la variabilidad del método bajo condiciones operativas diferentes y en distintos 

laboratorios. Esto aplica en caso de organizaciones con diferentes laboratorios y/o cuando se 



33 
 

 

requiera transferir métodos. Este parámetro aplica únicamente a laboratorios que tienen cedes con 

las cuales poder compararse. 

3.9.6 Límite de detección 

Se refiere a la concentración más baja del analito que puede ser detectada por el método a un 

nivel de confianza especificado. 

3.9.7 Límite de cuantificación  

Se refiere a la menor concentración de un analito que puede determinarse con una precisión y 

una exactitud aceptable bajo las condiciones establecidas de la prueba. 

3.9.8 Incertidumbre  

La incertidumbre es el intervalo asociado con un resultado de medida que expresa el intervalo 

de valores que razonablemente pueden atribuirse a la cantidad que se está midiendo. Una 

estimación de la incertidumbre debe tener en cuenta todos los efectos reconocidos que operan en 

el resultado.



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

CAPÍTULO IV
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4.0 RESULTADOS Y DISCUSIÓN DE RESULTADO 

 

4.1 Protocolos de las validaciones  

En este apartado se presentaran los protocolos usados durante la realización de las validaciones en 

los cuales se detalla cada uno de los pasos a seguir durante todo el proceso, empieza con el 

encabezado en el cual se detalla el nombre de la institución, el título de la validación, código y 

fecha, también se plantea el objetivo de la validación, alcance, los responsables, parámetros a 

estudiar, se establecen los niveles con los cuáles se cuantificara cada uno de los metales, las 

muestras y los equipos usados, también se detalla una descripción del método usado, la solución 

estándar usada, se describe el procedimiento para la evaluación de cada uno de los parámetros y 

los criterios de aceptación. 

4.1.1 Protocolo de validación para manganeso en agua envasada y agua de consumo humano 

Laboratorio Nacional de Salud Pública 

Laboratorio de Alimentos y Toxicología 

Titulo: Página X de Y 

Código: Fecha de emisión: 

Cambio: 

Versión: 

 

Protocolo de Validación de Método Analítico 

Cuantificación de Manganeso en agua envasada y agua de consumo humano por 

Espectrometría de Absorción Atómica (método de llama) 

 

- Objetivo 

Establecer los parámetros de calidad necesarios para la validación del Método Analítico: 

Cuantificación de Manganeso en agua envasada y agua de consumo humano por Espectrometría 

de Absorción Atómica (método de llama). La validación será efectuada en las fechas comprendidas 

desde junio de 2023 a septiembre de 2023. 

- Alcance 

La validación del método analítico para la Cuantificación de manganeso por Espectrofotometría de 

Absorción Atómica (método de llama) es aplicable para agua envasada y agua de consumo humano 

en el rango de concentración de 0.04 a 0.5 mg/L. 
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- Responsables 

La validación es responsabilidad de los analistas de la plataforma de Toxicología con el apoyo del 

bachiller Gabriela Martínez, pasante del proyecto de Practica Profesional Supervisada. La 

verificación de las actividades de validación es responsabilidad del Coordinador de Plataforma de 

Aseguramiento de la Validez de los Resultados. 

 

- Parámetros a Estudiar  

- Intervalo Lineal 

- Intervalo de Trabajo 

- Recuperación, Exactitud 

- Repetibilidad como CV  

- Precisión Intermedia como CV 

- Incertidumbre del Resultado a Reportar 

- Límite de Cuantificación del Método (LCM) 

- Límite de Detección del Método (LDM) 

- Rango de trabajo en muestras 

 

Tabla N°8: Cuadro Resumen de Parámetros a Evaluar 

Parámetro Rango de trabajo 

Límite de detección y cuantificación Nivel 1 

Repetibilidad Niveles 1, 3 y 5 

Precisión intermedia Niveles 1, 3 y 5 

Exactitud  Niveles 1, 3 y 5 

Linealidad del método y Rango Niveles 1, 2, 3. 4. Y 5. 

Linealidad del sistema Niveles 1, 2, 3. 4. Y 5. 

 Fuente: elaboración  

- Muestras 

Muestra de agua envasada y agua de consumo humano. 
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- Equipos involucrados en la validación 

La fortificación de las muestras se hará con una pipeta electrónica. La lectura de la concentración 

en las muestras se hará con un Espectrofotómetro de Absorción Atómica por (método de llama).   

 

- Descripción del Método Analítico 

El propósito de este método de análisis es cuantificar el manganeso presente en las muestras de 

agua envasada y agua de consumo humano por espectrofotometría de absorción atómica por 

método de llama. La muestra es fortificada agregando la concentración respectiva a cada nivel de 

la curva usando una micropipeta. En un Espectrofotómetro de Absorción Atómica (método de 

llama). La muestra es absorbida por un tubo capilar y cuando llega al detector que mide la cantidad 

de luz absorbida. Cada metal tiene su propia longitud de onda de absorción característica, lo que 

proporciona un método relativamente libre de interferencias. La cantidad de energía absorbida en 

la cámara a una longitud de onda característica es proporcional a la concentración del elemento en 

la muestra, en un intervalo de concentraciones limitado. 

 

Tabla N°9: solución estándar utilizada 

Nombre Marca Lote Vence Concentración 

Manganeso  --------  ------- -------- 1000 mg/L 

 

- MEDIDAS DE SEGURIDAD PARA EL USO DE REACTIVOS 

Consultar hojas de seguridad de los reactivos ubicadas en el laboratorio. 

 

- Procedimiento para la determinación de los Parámetros a Evaluar 

Tabla N° 10: Intervalo Lineal (10) 

Muestras/Repeticiones  Participará un analista.  Preparar cuatro curvas de calibración, cada una 

con seis puntos, los cuales incluyen el valor cero, y los 5 niveles de la 

curva de calibración. 
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Continuación tabla N° 10: Intervalo lineal (10) 

Calcular/Determinar Graficar la concentración medida (eje y) en función de la concentración 

de las muestras de ensayo (eje x). Calcular las estadísticas de regresión 

apropiadas. Calcular y graficar los residuales (la diferencia entre el valor 

observado de “y” y el valor calculado de “y” pronosticado por la línea 

recta, para cada valor de “x”). La distribución aleatoria de residuales en 

torno a cero confirma la linealidad. Las tendencias sistemáticas indican la 

no linealidad. 

 

Criterios de aceptación.  

- Comportamiento lineal en la gráfica de concentración vs respuesta analítica.  

- Datos aleatorios en el gráfico de residuales.  

- El intervalo de confianza del intercepto debe incluir el cero, cuando se incluyan concentraciones 

bajas en la curva.  

 

Tabla N° 11: Intervalo de Trabajo (10) 

Muestras/Repeticiones  Participará un analista.  Fortificación de Matriz a cinco niveles de 

concentración. Fortificar por triplicado. 

Calcular/Determinar Graficar la respuesta (eje y) en función de la concentración (eje x). 

Calcular las estadísticas de regresión apropiadas, calcular y graficar los 

residuales (diferencia entre el valor observado de “y” y el valor 

calculado de “y” pronosticado por la línea recta, para cada valor de 

“x”). La distribución aleatoria de residuales en torno a cero confirma la 

linealidad. Las tendencias sistemáticas indican la no linealidad o un 

cambio de varianza con el nivel. 

 

Criterios de aceptación Intervalo de trabajo, r ≥ 0.995, El intervalo de confianza 

de la pendiente debe incluir la unidad. 

 

 



39 
 

 

Tabla N° 12: Recuperación, Exactitud (10) 

Muestras/Repeticiones  Participará un analista.  Fortificación de Matriz a tres niveles de 

concentración: (1, 3 y 5). Nivel bajo y alto por triplicado. Y nivel medio 

sextuplicado. 

Calcular/Determinar Determinar el valor de Sesgo, error relativo porcentual o recuperación. 

 

Criterios de aceptación Recuperación, 80-120%. 

 

Tabla N° 13: Precisión (10) 

Muestras  Fortificación de Matriz a tres niveles de concentración: (niveles 1, 3 y 5) 

mg/L. Todos los niveles por sextuplicado. 

Repeticiones Participará un analista.  El análisis se llevará a cabo bajo condiciones de 

Precisión y Repetibilidad. 

Participarán dos analistas. El análisis se llevará a cabo bajo condiciones 

de Precisión Intermedia. 

Calcular/Determinar (REPETIBILIDAD) Determinar el coeficiente de variación porcentual de 

los resultados o del porcentaje de recobro obtenido. 

(PRECISIÓN INTERMEDIA) Determinar el coeficiente de variación 

porcentual de los resultados o del porcentaje de recobro obtenido y 

determinar el ANOVA de los datos. 

 

Criterios de aceptación Recuperación, CV menor a 20%. 

 

-  Incertidumbre del Resultado a Reportar 

CUANTIFICACIÓN DE LAS FUENTES DE INCERTIDUMBRE 

- Incertidumbre estándar de la recuperación = Desviación estándar de la media de las 

recuperaciones 
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- Incertidumbre estándar de la Repetibilidad = Desviación estándar relativa de las 

concentraciones encontradas en las muestras fortificadas. 

- Incertidumbre estándar de la pureza o concentración del estándar analítico: Viene 

especificada en el respectivo certificado 

- Incertidumbre estándar del Volumen V: Se tomarán en cuenta la incertidumbre por uso 

del instrumento a una temperatura diferente al de la calibración, y la incertidumbre por calibración 

reportada por el fabricante, la cual se considera con distribución triangular. 

La incertidumbre estándar en el Volumen V, por uso del instrumento a una temperatura diferente 

al de la calibración está dada por la siguiente ecuación:  

)3(Raiz/)Solventecd()1T2T(Abs)V(Stemp −= . Se considera una distribución rectangular. 

 

Criterios de aceptación Recuperación, El máximo valor de incertidumbre aceptado será 30%. 

 

-  Límite de Cuantificación del Método (LCM) 

El límite de cuantificación se calculará a partir de los datos experimentales del primer nivel de 

concentración utilizado para precisión. Para obtener el límite se multiplicará por 10 la desviación 

estándar de los datos experimentales. 

 

- Límite de Detección del Método (LDM) 

El límite de detección se calculará a partir de los datos experimentales del primer nivel de 

concentración utilizado para precisión. Para obtener el límite se multiplicará por 3 la desviación 

estándar de los datos experimentales. 

 

- Frecuencia de la Verificación o Validación 

Cada vez que se haga una ampliación o modificación significativa del método. 

 

- Registros 

Informe de Validación del Método Analítico “Cuantificación de Manganeso en agua envasada por 

Espectrofotometría de Absorción Atómica método de llama”. 
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-  Referencias 

-  Eurachem, Quantifying uncertainty in analytical measurement. 

- Guía de Validación de Métodos Analíticos Fisicoquímicos, OSA. 

- Procedimiento de Validación de Métodos analíticos, Laboratorio de Control de Calidad de 

Alimentos y Toxicología 

 

- Responsables de la validación: 

 

 Analista 1  Analista 2  

 

Aprobado por: 

 Coordinadora de Plataforma de 

Calidad 

 Jefa de Laboratorio  

 

4.1.2 Protocolo de validación de cobre en agua envasada y agua de consumo humano            

Laboratorio Nacional de Salud Pública 

Laboratorio de Alimentos y Toxicología 

Titulo: Página X de Y 

Código: Fecha de emisión: Cambio: 

Versión: 

 

Protocolo de Validación de Método Analítico 

Determinación de Cobre en agua envasada y agua de consumo humano por Espectrometría 

de Absorción Atómica (método de llama) 

 

- Objetivo 

Establecer los parámetros de calidad necesarios para la validación del Método Analítico: 

Determinación de Cobre en agua envasada y agua de consumo humano por Espectrometría de 

Absorción Atómica (método de llama).  La validación será efectuada en las fechas comprendidas 

desde junio de 2023 a agosto de 2023. 
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- Alcance 

La validación del método analítico para la Determinación de cobre por Espectrofotometría de 

Absorción Atómica (método de llama) es aplicable para agua envasada y agua de consumo humano 

en el rango de concentración de 0.20 a 2.00 mg/L. 

 

- Responsables 

La validación es responsabilidad de los analistas de la plataforma de Toxicología con el apoyo del 

bachiller Gabriela Martínez, pasante del proyecto de Practica Profesional Supervisada. La 

verificación de las actividades de validación es responsabilidad del Coordinador de Plataforma de 

Aseguramiento de la Validez de los Resultados. 

 

- Parámetros a Estudiar  

- Intervalo Lineal 

- Intervalo de Trabajo 

- Recuperación, Exactitud 

- Repetibilidad como CV  

- Precisión Intermedia como CV 

- Incertidumbre del Resultado a Reportar 

- Límite de Cuantificación del Método (LCM) 

- Límite de Detección del Método (LDM) 

- Rango de trabajo en muestras 

Ver Procedimiento General para Validación de Métodos de Análisis Fisicoquímico del laboratorio. 

 

Tabla N° 14: Cuadro Resumen de Parámetros a Evaluar 

Parámetro Rango de trabajo 

Límite de detección y cuantificación Nivel 1 

Repetibilidad Niveles1, 3 y 5 

Precisión intermedia Niveles1, 3 y 5 

Exactitud  Niveles1, 3 y 5 
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Continuación tabla N°14: cuadro resumen de parámetros a evaluar  

Linealidad del método y Rango Niveles 1, 2, 3, 4 y 5 

Linealidad del sistema Niveles 1, 2, 3, 4 y 5 

Fuente: Elaboración propia 

 

- Muestras 

Muestra de agua envasada y agua de consumo humano 

 

- Equipos involucrados en la validación 

La fortificación de las muestras se hará con una pipeta electrónica. La lectura de la concentración 

en las muestras se hará con un Espectrofotómetro de Absorción Atómica por (método de llama).  

Para mayor información ver el informe de validación respectivo. 

 

- Descripción del Método Analítico 

El propósito de este método de análisis es cuantificar el cobre presente en las muestras de agua 

envasada y agua de consumo humano por espectrofotometría de absorción atómica por método de 

llama. La muestra es fortificada agregando la concentración respectiva a cada nivel de la curva 

usando una micropipeta. En un Espectrofotómetro de Absorción Atómica (método de llama). La 

muestra es absorbida por un tubo capilar y cuando llega al detector que mide la cantidad de luz 

absorbida. Cada metal tiene su propia longitud de onda de absorción característica, lo que 

proporciona un método relativamente libre de interferencias. La cantidad de energía absorbida en 

la cámara a una longitud de onda característica es proporcional a la concentración del elemento en 

la muestra, en un intervalo de concentraciones limitado. 

 

Tabla N° 15: solución estándar utilizada 

Nombre Marca Lote Vence Concentración 

Cobre ------------- --------- ----------- 1000 ug/mL 

 

- MEDIDAS DE SEGURIDAD PARA EL USO DE REACTIVOS 

Consultar hojas de seguridad de los reactivos ubicadas en el laboratorio. 
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- Procedimiento para la determinación de los Parámetros a Evaluar 

Tabla N° 16: Intervalo Lineal (10) 

Muestras/Repeticiones  Participará un analista.  Preparar cuatro curvas de calibración, cada una 

con seis puntos, los cuales incluyen el valor cero, y los cinco niveles de 

la curva de calibración. 

Calcular/Determinar Graficar la concentración medida (eje y) en función de la concentración 

de las muestras de ensayo (eje x). Calcular las estadísticas de regresión 

apropiadas. Calcular y graficar los residuales (la diferencia entre el 

valor observado de “y” y el valor calculado de “y” pronosticado por la 

línea recta, para cada valor de “x”). La distribución aleatoria de 

residuales en torno a cero confirma la linealidad. Las tendencias 

sistemáticas indican la no linealidad. 

 

Criterios de aceptación.  

- Comportamiento lineal en la gráfica de concentración vs respuesta analítica. - Datos aleatorios en 

el gráfico de residuales.  

- El intervalo de confianza del intercepto debe incluir el cero, cuando se incluyan concentraciones 

bajas en la curva.  

 

Tabla N° 17: Intervalo de Trabajo (10) 

Muestras/Repeticiones  Participará un analista.  Fortificación de Matriz a cinco niveles de 

concentración. Fortificar por triplicado. 

Calcular/Determinar Graficar la respuesta (eje y) en función de la concentración (eje x). 

Calcular las estadísticas de regresión apropiadas, calcular y graficar los 

residuales (diferencia entre el valor observado de “y” y el valor 

calculado de “y” pronosticado por la línea recta, para cada valor de 

“x”). La distribución aleatoria de residuales en torno a cero confirma la 

linealidad. Las tendencias sistemáticas indican la no linealidad o un 

cambio de varianza con el nivel. 
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Criterios de aceptación Intervalo de trabajo, r ≥ 0.995, El intervalo de confianza 

de la pendiente debe incluir la unidad. 

 

Tabla N° 18: Recuperación, Exactitud (10) 

Muestras/Repeticiones  Participará un analista.  Fortificación de Matriz a tres niveles: (niveles 

1, 3 y 5). Nivel bajo y alto por triplicado. Y nivel medio sextuplicado. 

Calcular/Determinar Determinar el valor de Sesgo, error relativo porcentual o recuperación. 

 

Criterios de aceptación Recuperación, 80-120%. 

 

Tabla N° 19: Precisión (10) 

Muestras  Fortificación de Matriz a tres niveles de concentración: (niveles 1, 3 y 5). 

Todos los niveles por sextuplicado. 

Repeticiones Participará un analista.  El análisis se llevará a cabo bajo condiciones de 

Precisión Repetibilidad. 

Participarán dos analistas. El análisis se llevará a cabo bajo condiciones 

de Precisión Intermedia. 

Calcular/Determinar (REPETIBILIDAD) Determinar el coeficiente de variación porcentual de 

los resultados o del porcentaje de recobro obtenido. 

(PRECISIÓN INTERMEDIA) Determinar el coeficiente de variación 

porcentual de los resultados o del porcentaje de recobro obtenido y 

determinar el ANOVA de los datos. 

 

Criterios de aceptación Recuperación, CV menor a 20%. 

-  Incertidumbre del Resultado a Reportar 
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CUANTIFICACIÓN DE LAS FUENTES DE INCERTIDUMBRE 

- Incertidumbre estándar de la recuperación = Desviación estándar de la media de las 

recuperaciones 

- Incertidumbre estándar de la Repetibilidad = Desviación estándar relativa de las 

concentraciones encontradas en las muestras fortificadas. 

- Incertidumbre estándar de la pureza o concentración del estándar analítico: Viene 

especificada en el respectivo certificado 

- Incertidumbre estándar del Volumen V: Se tomarán en cuenta la incertidumbre por uso 

del instrumento a una temperatura diferente al de la calibración, y la incertidumbre por calibración 

reportada por el fabricante, la cual se considera con distribución triangular. 

La incertidumbre estándar en el Volumen V, por uso del instrumento a una temperatura diferente 

al de la calibración está dada por la siguiente ecuación:  

 

)3(Raiz/)Solventecd()1T2T(Abs)V(Stemp −= . Se considera una distribución rectangular. 

 

Criterios de aceptación Recuperación, El máximo valor de incertidumbre aceptado será 30%. 

 

-  Límite de Cuantificación del Método (LCM) 

El límite de cuantificación se calculará a partir de los datos experimentales del primer nivel de 

concentración utilizado para precisión. Para obtener el límite se multiplicará por 10 la desviación 

estándar de los datos experimentales. 

 

-  Límite de Detección del Método (LDM) 

El límite de detección se calculará a partir de los datos experimentales del primer nivel de 

concentración utilizado para precisión. Para obtener el límite se multiplicará por 3 la desviación 

estándar de los datos experimentales. 

 

- Frecuencia de la Verificación o Validación 

Cada vez que se haga una ampliación o modificación significativa del método. 
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- Registros. 

Informe de Validación del Método Analítico “Determinación de cobre en agua envasada por 

Espectrofotometría de Absorción Atómica método de llama”,  

 

-  Referencias 

- Eurachem, Quantifying uncertainty in analytical measurement. 

- Guía de Validación de Métodos Analíticos Fisicoquímicos, OSA. 

- Procedimiento de Validación de Métodos analíticos, Laboratorio de Control de Calidad de 

Alimentos y Toxicología 

 

- Responsables de la validación: 

 

 

 Analista 1  Analista 2  

 

Aprobado por: 

 

 

 Coordinadora de Plataforma de 

Calidad 

 Jefa de Laboratorio  

 

 

 

4.1.3 Protocolo de validación de plomo en agua envasada 

Laboratorio Nacional de Salud Publica 

Laboratorio de Alimentos y Toxicología 

Titulo: Página X de Y 

Código: Fecha de emisión: 
Cambio: 

Versión: 
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Protocolo de Validación de Método Analítico 

Determinación de Plomo en agua envasada por Espectrometría de Absorción Atómica 

(método de horno) 

 

- Objetivo 

Establecer los parámetros de calidad necesarios para la validación del Método Analítico: 

Determinación de Plomo en agua envasada por Espectrometría de Absorción Atómica (método de 

horno).  La validación será efectuada en las fechas comprendidas desde agosto de 2023 a 

septiembre de 2023. 

 

- Alcance 

La validación del método analítico para la Determinación de plomo por Espectrofotometría de 

Absorción Atómica (método de horno) es aplicable para agua envasada en el rango de 

concentración de 4.0 a 40.0 ug/L. 

 

- Responsables 

La validación es responsabilidad de los analistas de la plataforma de Toxicología con el apoyo del 

bachiller Gabriela Martínez, pasante del proyecto de Practica Profesional Supervisada. La 

verificación de las actividades de validación es responsabilidad del Coordinador de Plataforma de 

Aseguramiento de la Validez de los Resultados. 

 

- Parámetros a Estudiar  

- Intervalo Lineal 

- Intervalo de Trabajo 

- Recuperación, Exactitud 

- Repetibilidad como CV  

- Precisión Intermedia como CV 

- Incertidumbre del Resultado a Reportar 

- Límite de Cuantificación del Método (LCM) 

- Límite de Detección del Método (LDM) 

- Rango de trabajo en muestras 
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Ver Procedimiento General para Validación de Métodos de Análisis Fisicoquímico del laboratorio. 

 

Tabla N° 20: Cuadro Resumen de Parámetros a Evaluar 

Parámetro Rango de trabajo 

Límite de detección y cuantificación Nivel 1 

Repetibilidad Niveles 1, 3 y 5 

Precisión intermedia Niveles 1, 3 y 5 

Exactitud  Niveles 1, 3 y 5 

Linealidad del método y Rango Nivel 1, 2, 3, 4 y 5 

Linealidad del sistema Nivel 1, 2, 3, 4 y 5 

 Fuente: elaboración propia 

- Muestras 

Muestra de agua envasada  

- Equipos involucrados en la validación 

La fortificación de las muestras se hará con una pipeta electrónica modelo. La lectura de la 

concentración en las muestras se hará con un Espectrofotómetro de Absorción Atómica por 

(método de horno de grafito). Para mayor información ver el informe de validación respectivo. 

 

- Descripción del Método Analítico 

El propósito de este método de análisis es cuantificar el plomo presente en las muestras de agua 

envasada por espectrofotometría de absorción atómica por método de horno. La muestra es 

fortificada agregando la concentración respectiva a cada nivel de la curva usando una micropipeta. 

En un Espectrofotómetro de Absorción Atómica (método de horno).  La muestra es dispensada 

dentro de un pequeño tubo de grafito que se calienta eléctricamente incrementando la temperatura 

en cada etapa de secado, pre tratamiento térmico de la matriz y disociación en átomos libres 

(atomización). El haz de luz de una lámpara de cátodo hueco de cobre se dirige a través de la 

cámara del horno a un monocromador y a un detector que mide la cantidad de luz absorbida. La 

absorción depende de la presencia de átomos libres al estado fundamental en la cámara del horno. 

Cada metal tiene su propia longitud de onda de absorción característica, lo que proporciona un 

método relativamente libre de interferencias. La cantidad de energía absorbida en la cámara a una 
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longitud de onda característica es proporcional a la concentración del elemento en la muestra, en 

un intervalo de concentraciones limitado. 

 

Tabla N° 21: solución estándar utilizada 

Nombre Marca Lote Vence Concentración 

Plomo  -------- -------- ------ 1000 mg/L 

 

- MEDIDAS DE SEGURIDAD PARA EL USO DE REACTIVOS 

Consultar hojas de seguridad de los reactivos ubicadas en el laboratorio. 

 

- Procedimiento para la determinación de los Parámetros a Evaluar 

Tabla N° 22: Intervalo Lineal (10) 

Muestras/Repeticiones  Participará un analista.  Preparar cuatro curvas de calibración, cada una 

con seis puntos, los cuales incluyen el valor cero, y los siguientes 

valores: 0 ug/L, 4.0 ug/L, 10.50 ug/L, 20.0 ug/L, 30.0 ug/L Y 40.0 ug/L. 

Calcular/Determinar Graficar la concentración medida (eje y) en función de la concentración 

de las muestras de ensayo (eje x). Calcular las estadísticas de regresión 

apropiadas. Calcular y graficar los residuales (la diferencia entre el 

valor observado de “y” y el valor calculado de “y” pronosticado por la 

línea recta, para cada valor de “x”). La distribución aleatoria de 

residuales en torno a cero confirma la linealidad. Las tendencias 

sistemáticas indican la no linealidad. 

 

Criterios de aceptación.  

- Comportamiento lineal en la gráfica de concentración vs respuesta analítica.  

- Datos aleatorios en el gráfico de residuales.  

- El intervalo de confianza del intercepto debe incluir el cero, cuando se incluyan concentraciones 

bajas en la curva.  
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Tabla N° 23: Intervalo de Trabajo (10) 

Muestras/Repeticiones  Participará un analista.  Fortificación de Matriz a cinco niveles de 

concentración. Fortificar por triplicado. 

Calcular/Determinar Graficar la respuesta (eje y) en función de la concentración (eje x). 

Calcular las estadísticas de regresión apropiadas, calcular y graficar los 

residuales (diferencia entre el valor observado de “y” y el valor 

calculado de “y” pronosticado por la línea recta, para cada valor de 

“x”). La distribución aleatoria de residuales en torno a cero confirma la 

linealidad. Las tendencias sistemáticas indican la no linealidad o un 

cambio de varianza con el nivel. 

 

Criterios de aceptación Intervalo de trabajo, r ≥ 0.995, El intervalo de confianza 

de la pendiente debe incluir la unidad. 

 

Tabla N° 24: Recuperación, Exactitud (10) 

Muestras/Repeticiones  Participará un analista.  Fortificación de Matriz a tres niveles de 

concentración: (nivel 1, 3 y 5). Nivel bajo y alto por triplicado. Y nivel 

medio sextuplicado. 

Calcular/Determinar Determinar el valor de Sesgo, error relativo porcentual o recuperación. 

 

Criterios de aceptación Recuperación, 80-120%. 

 

Tabla N° 25: Precisión (10) 

Muestras  Fortificación de Matriz a tres niveles de concentración: (niveles1, 3 y 5). Todos los 

niveles por sextuplicado. 
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Continuación de tabla N° 25: Precisión (10) 

Repeticiones Participará un analista.  El análisis se llevará a cabo bajo condiciones de 

Precisión Repetibilidad. 

Participarán dos analistas. El análisis se llevará a cabo bajo condiciones 

de Precisión Intermedia. 

Calcular/Determinar (REPETIBILIDAD) Determinar el coeficiente de variación porcentual de 

los resultados o del porcentaje de recobro obtenido. 

(PRECISIÓN INTERMEDIA) Determinar el coeficiente de variación 

porcentual de los resultados o del porcentaje de recobro obtenido y 

determinar el ANOVA de los datos. 

 

Criterios de aceptación Recuperación, CV menor a 20%. 

 

-  Incertidumbre del Resultado a Reportar 

 

CUANTIFICACIÓN DE LAS FUENTES DE INCERTIDUMBRE 

- Incertidumbre estándar de la recuperación = Desviación estándar de la media de las 

recuperaciones 

- Incertidumbre estándar de la Repetibilidad = Desviación estándar relativa de las 

concentraciones encontradas en las muestras fortificadas. 

- Incertidumbre estándar de la pureza o concentración del estándar analítico: Viene 

especificada en el respectivo certificado 

- Incertidumbre estándar del Volumen V: Se tomarán en cuenta la incertidumbre por uso 

del instrumento a una temperatura diferente al de la calibración, y la incertidumbre por calibración 

reportada por el fabricante, la cual se considera con distribución triangular. 

La incertidumbre estándar en el Volumen V, por uso del instrumento a una temperatura diferente 

al de la calibración está dada por la siguiente ecuación:  

)3(Raiz/)Solventecd()1T2T(Abs)V(Stemp −= . Se considera una distribución rectangular. 

Criterios de aceptación Recuperación, El máximo valor de incertidumbre aceptado será 30%. 
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- Límite de Cuantificación del Método (LCM) 

El límite de cuantificación se calculará a partir de los datos experimentales del primer nivel de 

concentración utilizado para precisión. Para obtener el límite se multiplicará por 10 la desviación 

estándar de los datos experimentales. 

 

-  Límite de Detección del Método (LDM) 

El límite de detección se calculará a partir de los datos experimentales del primer nivel de 

concentración utilizado para precisión. Para obtener el límite se multiplicará por 3 la desviación 

estándar de los datos experimentales. 

 

- Frecuencia de la Verificación o Validación 

Cada vez que se haga una ampliación o modificación significativa del método. 

 

- Registros. 

Informe de Validación del Método Analítico “Determinación de plomo en agua envasada por 

Espectrofotometría de Absorción Atómica método de horno de grafito” 

 

-  Referencias 

 -  Eurachem, Quantifying uncertainty in analytical measurement. 

- Guía de Validación de Métodos Analíticos Fisicoquímicos, OSA. 

- Procedimiento de Validación de Métodos analíticos, Laboratorio de Control de Calidad de 

Alimentos y Toxicología 

  

- Responsables de la validación: 

 

 Analista 1  Analista 2  

 

Aprobado por: 

 

 Coordinadora de Plataforma 

de Calidad 
 Jefa de Laboratorio  
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DISCUSIÓN DE RESULTADOS:  

La finalidad de cada uno de los protocolos presentados es, establecer una guía la cual servirá para 

realizar la validación, en él se detalla cada uno de los parámetros y toda la información necesaria 

para el desempeño de la validación de los metales, es gracias al protocolo de la validación que 

podemos concluir si hemos dado cumplimiento a los objetivos planteados y si estos resultados 

fueron satisfactorios mediante los criterios de aceptación que se establecen para cada parámetro 

evaluado, en este protocolo también se detalla los equipos usados y su metodología ya que para 

ambas técnicas se debe tener cuidados especiales durante la cuantificación de cada metal como por 

ejemplo verificar que la lámpara usada sea la correcta para cada metal, que el método empleado al 

momento del análisis sea el correcto para el metal, también se debe asegurar que el material 

empleado en el análisis no haya sido usado antes para evitar que las muestras sean contaminadas  

y tener resultados equivocados. Se verifico que los estándares usados y todos los reactivos que se 

emplearon para cada validación son vigentes y cuenten con su certificado de calidad. 

4.2 Desarrollo de los parámetros para la validación 

En este capítulo de detalla cada uno de los parámetros evaluados y sus criterios de aceptación según 

se establecen en la Guía de Validación del Organismo Salvadoreño de Acreditación. 

4.2.1 Linealidad: Para el desarrollo de este parámetro se trabajó con 5 niveles por triplicado cada 

nivel de concentración, y los resultados obtenidos se graficaron para determinar si las 

concentraciones usadas están distribuidas de manera que se puedan tener resultados satisfactorios. 

Tabla N° 26: Elementos a considerar para la realización de los parámetros de intervalo de trabajo 

e intervalo lineal. (10) 

Muestra Repeticiones Calcular/determinar Comentarios 

Medir un 

blanco más 

estándar de 

referencia 

esparcidos 

uniformemente 

en el rango de 

interés. 

Se trabajarán 5 

niveles como mínimo 

por triplicado, 

distribuidos 

uniformemente en el 

rango de interés. 

Graficar la respuesta 

(eje y) en función de 

la concentración (eje 

x). Calcular las 

estadísticas de 

regresión apropiadas, 

calcular y graficar los 

residuales (diferencia 

entre el valor 

observado de “y” y el 

valor calculado de “y” 

pronosticado por la 

línea recta, para cada 

valor de “x”). La 

distribución aleatoria  

Esta etapa es necesaria para ensayar un intervalo 

de trabajo, que se considere lineal y 

especialmente en el que el método utilice una 

calibración de dos puntos. 

Si la desviación estándar es proporcional a la 

concentración, entonces considerar utilizar un 

cálculo de regresión ponderado en vez de una 

regresión lineal no ponderada simple. 

No se deben de eliminar valores atípicos sin 

verificarlos antes utilizando otras mediciones a 

concentraciones cercanas. 

En ciertas circunstancias, para la calibración de 

instrumentos, puede ser mejor tratar de ajustar 

una curva no lineal a los datos. En ese caso, se 

debe incrementar el número de muestras. 
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Continuación de tabla N° 26: Elementos a considerar para la realización de los parámetros de 

intervalo de trabajo e intervalo lineal. 

  de residuales en torno a 

cero confirma la 

linealidad. Las tendencias 

sistemáticas indican la no 

linealidad o un cambio de 

varianza con el nivel. 

Por lo general, no se recomienda el uso 

de funciones superiores a las 

cuadráticas. En los casos en los cuales la 

curva no presenta un comportamiento 

lineal, se debe incrementar el número de 

niveles de concentración a trabajar. 

Medir, de acuerdo 

con el método 

documentando, un 

blanco más 

material de 

referencia o 

blancos de 

muestra 

adicionados 

esparcidos 

uniformemente en 

el rango de 

interés.  

Se trabajarán 5 

niveles como mínimo 

por triplicado, 

distribuidos 

uniformemente en el 

rango de interés. 

Graficar la concentración 

medida (eje y) en función 

de la concentración de las 

muestras de ensayo (eje 

x).  

Calcular las estadísticas 

de regresión apropiadas. 

Calcular y graficar los 

residuales (la diferencia 

entre el valor observado 

de “y” y el valor 

calculado de “y” 

pronosticado por la línea 

recta, para cada valor de 

“x”). la distribución 

aleatoria de residuales en 

torno a cero confirma la 

linealidad. Las tendencias 

sistemáticas indican la no 

linealidad. 

Este paso se requiere para evaluar si el 

rango propuesto del instrumento y el 

procedimiento de calibración son aptos 

para el uso. 

Si pueden encontrarse datos en estudios 

de precisión y sesgo que cubren el rango 

de interés, quizás no se requiera otro 

estudio del intervalo de trabajo del 

método. 

 

4.2.2 Exactitud: Para el desarrollo de este parámetro se toman los niveles de concentración 1, 3 

y 5 el nivel 1 y 5 se trabajan por triplicado mientras que el nivel 3 se trabajó por sextuplicado 

y este parámetro se compara entre analista 1 y analista 2 para establecer si en ambos casos 

la recuperación cumple con el intervalo que se estableció para cada uno de los metales. 

 

Tabla N° 27: Elementos para la realización de la exactitud. (10) 

Muestra Repeticiones Calcular/determinar Comentarios 

Se pueden utilizar como 

muestra lo siguiente: 

- Material de referencia 

certificado 

- Blanco adicionado 

- Material de referencia 

- Matriz adicionada 

- Comparación del 

método oficial 

Se trabajarán 3 niveles 

como mínimo: 

- Bajo 

- Medio 

- Alto 

Nivel bajo y alto por 

triplicado. 

Y nivel medio 

sextuplicado. 

En los niveles 

seleccionados se debe 

incluir el rango de trabajo 

del método. (ver intervalo 

de trabajo) 

Determinar el valor de 

sesgo, error relativo 

porcentual o recuperación  

Reportar el intervalo de 

confianza del porcentaje 

de recobro.  
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Para el cálculo del parámetro de exactitud utilizando material de referencia, se deberá tomar en 

cuenta las siguientes formulas. 

 

Figura N° 2: fórmulas para la exactitud  

En donde: 𝑋 = Valor medio 

X ref  = valor de referencia  

b= Sesgo 

b(%)= Error relativo porcentual 

R(%)= Recuperación aparente. 

 

Para el cálculo del parámetro de exactitud utilizando matriz adicionada, se deberá tomar en 

cuenta las siguientes formulas. 

𝑅′(%) =
𝑥′̄    𝑥

𝑥𝑎𝑑𝑖𝑐𝑖𝑜𝑛
 𝑥 100 

 

 

Figura N° 3: Fórmula para la exactitud 

 

Donde: 

R´(%) es la recuperación relativa de adiciones a las diferentes concentraciones 

4.2.3 Precisión: Durante el desarrollo de este parámetro se evaluaron los niveles 1, 3 y 5 los 

cuales son analizados por sextuplicado y se hace una comparación entre analista 1 y analista 

2 para comparar los resultados y determinar si para ambos se obtienen resultaos 

satisfactorios. 
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Tabla N°28: Elementos para calcular la precisión (10) 

Muestra Repeticiones Calcular/determinar Comentarios 

Se puede utilizar como 

muestra lo siguiente: 

- Material de referencia 

certificado 

- Blanco adicionado  

- Material de referencia  

- Matriz adicionada 

- Muestra natural con 

contenido de analito 

dentro del rango a 

validar 

Al menos tres niveles de 

concentración (Bajo, medio y 

alto) y realizar al menos 6 

repeticiones en cada nivel 

bajo condiciones de 

repetibilidad. 

Este parámetro deberá 

realizarse tomando en cuenta 

todo el proceso analítico para 

cada repetición.  

Determinar el coeficiente de 

variación porcentual de los 

resultados o del porcentaje 

de recobro obtenido. 

Si la referencia tiene otro 

estadístico de dispersión, 

justificar su uso. 

Determina la 

repetibilidad  

Al menos tres niveles (bajo, 

medio, alto dentro del rango 

a validar) y realizar al menos 

12 repeticiones de cada nivel 

bajo condiciones de precisión 

intermedia. 6 repeticiones por 

cada condición. 

Este parámetro deberá 

realizarse tomando en cuenta 

todo el proceso analítico para 

cada repetición.  

Determinar el coeficiente de 

variación porcentual de los 

resultados o del porcentaje 

de recobro obtenido y 

determinar el ANOVA de 

los datos. 

Si la referencia tiene otro 

estadístico de dispersión, 

justificar su uso. 

Determinar la 

precisión 

intermedia. 

Las condiciones del estudio 

de reproducibilidad deberán 

de ser plantadas por el 

laboratorio y aprobadas por 

el OSA 

Determinar el coeficiente de 

variación porcentual de los 

resultados o del porcentaje 

de recobro obtenido y 

determinar el ANOVA de 

los datos de los laboratorios. 

Determina la 

reproducibilidad  

 

 

4.2.4 Límite de detección y límite de cuantificación: Este parámetro se evaluó mediante la 

lectura de 10 blancos de muestras fortificados a la menor concentración y se determina si 

estos valores se encuentran dentro de los límites establecidos para cada uno de los metales. 

 

Tabla N°29: Elementos para calcular el límite de detección y límite de cuantificación (10) 

Repeticiones Calcular/determinar Comentarios 

Para métodos cuantitativos: 

10 blancos de muestras 

independientes medidos una vez 

cada uno ó 10 blancos de muestras 

independientes fortificadas a la 

menor concentración aceptable 

medidos una vez cada uno. 

Desviación estándar de la 

muestra s de: 

- Valores de blanco de 

muestra ó 

- Valores de los 

blancos de muestras 

fortificadas. 

Expresar límite de detección como la 

concentración del analito correspondiente a: 

- El valor promedio de los blancos de muestra 

+ 3w ó 

- 0+3s 

Expresar límite de cuantificación como: 

Valor promedio de las lecturas de los blancos +6s 

ó +10s. 

Cualquier otro factor de cobertura utilizado 

deberá de ser justificado en base a referencia 

bibliográfica. 
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Para la determinar el límite de cuantificación y límite de detección se usarán las siguientes formulas  

𝐿𝐷 =  
3.3 ∗ 𝑠𝑏0

𝑚
 

𝐿𝐶 =  
10 ∗ 𝑠𝑏0

𝑚
 

 

Figura N° 4: fórmulas para calcular el límite de detección y límite de cuantificación 

 

4.2.5 Incertidumbre: Este valor se obtiene mediante los resultados obtenidos de los 

parámetros evaluados anteriormente. 

 

Tabla N° 30: Elementos para calcular la incertidumbre (10) 

Muestra Repeticiones Calcular/determinar Comentarios 

No aplica Utilizar la información 

obtenida en el proceso de 

confirmación o 

validación interna 

- Especificar el mesurado  

- Identificar las fuentes de 

incertidumbre  

- Cuantificar los 

componentes de la 

incertidumbre (u) 

- Calcular la incertidumbre 

estándar combinada (uc) 

- Calcular la incertidumbre 

expandida (uexp) 

Reportar la incertidumbre 

expandida con un factor de 

cobertura k=2 y un nivel 

de significancia del 95%. 

 

4.3 Elaboración de resumen del informe de validación  

A continuación, se presentan los resúmenes de los informes de validación en los cuales se detalla 

cada parámetro evaluado y el cumplimento del mismo. 

 

4.3.1 Resumen del informe de validación de manganeso en agua envasada 

Laboratorio Nacional de Salud Pública 

Laboratorio de Alimentos y Toxicología 

Titulo: Página X de Y 

  Versión: 
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Tabla N° 31: Cuadro resumen del informe de validación para la cuantificación de manganeso en 

agua envasada. 

 

En el cuadro anterior se puede observar los resultados obtenidos durante el desarrollo de cada 

uno de los parámetros que se evaluaron en las muestras de agua envasada para la cuantificación 

de manganeso, en el cuadro se demuestra que el método cumple con los parámetros que se 

establecen en la Guía de Validación del Organismo Salvadoreño de Acreditación y la NSO 

13.07.02:08 para los límites permisibles de manganeso en agua envasada. 

Para la linealidad se observa que cumple con la especificación del método ya que a las 

concentraciones de los 5 niveles analizados en concentración de mg/mL contienen el valor cero en 

el intervalo lineal. 

En la exactitud se puede observar que los análisis de ambos analistas cumplen ya que los 

resultados se encuentran dentro del rango establecido, así también para la precisión intermedia se 

puede observar que en ningún nivel supera el 20%,  los resultados obtenidos en la repetibilidad son 

conformes para ambos analistas y el límite de cuantificación se reportó un valor de 0.0069 mg/mL 
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y para el límite de detección se reportó un valor de 0.0229 mg/mL con esto se comprueba que 

ninguno supera el valor establecido para el metal, por lo tanto como se observa en el cuadro todos 

los parámetros evaluados cumplen teniendo así un estudio que respaldara que los resultados 

emitidos en el Laboratorio de Alimentos y Toxicología serán confiables. 

4.3.2 Resumen del informe de validación de manganeso en agua de consumo humano 

Laboratorio Nacional de Salud Pública 

Laboratorio de Alimentos y Toxicología 

Titulo: Página X de Y 

Código: Fecha de emisión: Cambio: 

Versión: 

 

Tabla N°32: Cuadro resumen del informe de validación para la cuantificación de manganeso en 

agua de consumo humano. 
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En el cuadro anterior se tiene un resumen de los datos obtenidos durante el desarrollo de los 

parámetros evaluados que establece la Guía de Validación del Organismo Salvadoreño de 

Acreditación y el RTS 13.02.01:14 para los límites permisibles de manganeso en agua de consumo 

humano. El cual se puede observar el cumplimiento con cada uno de los parámetros evaluados para 

la validación. Para la linealidad del método tenemos como resultado un coeficiente de 

determinación mayor al 0.98 con lo cual concluimos que cumple con este criterio. 

En la exactitud se comparan los resultados obtenidos entre ambos analistas y se puede concluir 

que ambos tienen resultados conformes que se encuentran dentro del rango que se estableció para 

manganeso en agua de consumo humano, en la precisión intermedia vemos que en los tres niveles 

usados se cumple con el criterio de aceptación el cual nos indica que los resultados no deben ser 

mayores al 20%, para la determinación de la repetibilidad se comparan los resultados entre los 

analistas 1 y 2 y se observa que ambos analistas tienen resultados que cumplen con la especificación 

y en el límite de cuantificación y de detección se puede concluir que ambos cumplen ya que ambos 

valores obtenidos están debajo de los límites que se establecieron. 

 

 

4.3.3 Resumen del informe de validación de cobre en agua envasada 

Laboratorio Nacional de Salud Pública 

Laboratorio de Alimentos y Toxicología 

Titulo: Página X de Y 

Código: Fecha de emisión: Cambio: 

Versión: 
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Tabla N°33: Cuadro resumen del informe de validación de cobre en agua envasada. 

 

En el resumen anterior se observan los resultados obtenidos durante el desarrollo de la 

validación del método para la cuantificación de cobre en agua envasada en el cual se puede concluir 

que los resultados obtenidos son satisfactorios y que el método podrá ser implementado en el 

laboratorio asegurando que los resultados serán confiables, al revisar los datos que se reportaron 

se observa que para el parámetro de la linealidad cumple con el criterio de aceptación establecido. 

En la determinación de la exactitud se comparan los resultados entre analistas y se puede ver 

que ambos analistas obtienen valores dentro del rango que se estableció para la cuantificación de 

cobre en agua envasada, en la precisión se observa que ninguno de los valores obtenidos en los 

niveles 1, 3 y 5 sobrepasa el criterio de aceptación que es menor al 20%, para la repetibilidad se 

observa que ambos analistas tienen resultados conformes para el cumplimiento de este parámetro 

y en el límite de cuantificación y detección se obtienen resultados que cumplen con los límites que 

se establecieron para esta matriz. 
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4.3.4 Resumen del informe de validación de cobre en agua de consumo humano 

Laboratorio Nacional de Salud Pública 

Laboratorio de Alimentos y Toxicología 

Titulo: Página X de Y 

Código: Fecha de emisión: Cambio: 

Versión: 

 

Tabla N°34: Cuadro resumen del informe de validación de cobre en agua de consumo humano. 

 

En el cuadro resumen se puede observar los resultados que se obtuvieron durante el desarrollo 

de cada uno de los parámetros que se evaluaron para la validación del método, en los cuados se 

puede observar que todos los parámetros cumplen con su criterio de aceptación dado por la Guía 

de Validación del Organismo Salvadoreño de Acreditación. Y los límites permisibles de cobre en 

agua de consumo humano fueron establecidos por el RTS 13.02.02:14.  
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Para el desarrollo de la linealidad del método se cumple con el parámetro ya que se obtuvo un 

valor mayor al 0.98, en la evaluación de la exactitud se compararon los resultados obtenidos por 

ambos analistas y se puede concluir que ambos analistas obtuvieron resultados que cumplen con el 

criterio de aceptación establecido, en la precisión intermedia se observa que los valores no son 

mayores al 20% por lo cual se concluye que cumplen con este parámetro, en la repetibilidad se 

comparan los resultados entre analista 1 y 2 y se puede observar que para cada nivel se cumple con 

el criterio de aceptación y para el desarrollo del límite de detección y cuantificación se obtiene 

como resultado valores que están dentro del rango aceptable para dar un resultado positivo. 

4.3.5 Resumen del informe de validación de plomo en agua envasada 

Laboratorio Nacional de Salud Pública 

Laboratorio de Alimentos y Toxicología 

Titulo: Página X de Y 

Código: Fecha de emisión: Cambio: 

Versión: 

 

Tabla N°35: Cuadro resumen del informe de validación de plomo en agua envasada. 
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Continuación de tabla N°35: Cuadro resumen del informe de validación de plomo en agua 

envasada. 

 

En el cuadro anterior se observa los resultados obtenidos durante el desarrollo de los parámetros 

evaluados durante el proceso de validación del método para la cuantificación de plomo en agua 

envasada, los parámetros evaluados son los establecidos por la Guía de Validación del Organismo 

Salvadoreño de Acreditación y la NSO 12.07.02:08 para establecer los límites permisibles de 

plomo en agua envasada. 

Se observa que para el parámetro de la linealidad se encuentra un resultado conforme ya que el 

valor obtenido en el coeficiente de determinación es mayor al 0.98, en la exactitud se comparan los 

resultados entre analistas y se puede observar en el cuadro que ambos obtuvieron valores que se 

encuentra dentro del rango que se estableció que va desde 0.8 a 1.2, en la precisión podemos ver 

que los tres niveles cumplen ya que su valor no sobrepasa al 20% que nos indica el criterio de 

aceptación, para la determinación de la repetibilidad se puede observar que ambos analistas tienen 

valores que cumplen con la especificación dada, y el límite de cuantificación y detección cumplen 

con lo establecido ya que ambos valores están debajo de los valores que se establecen como 

máximo para la cuantificación de plomo en agua envasada. 
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CAPÍTULO V 
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5.0 CONCLUSIONES 

 

1. La realización de la Práctica Profesional Supervisada en el Laboratorio de 

Alimentos y toxicología permitió reforzar los conocimientos adquiridos durante la carrera 

de Química y Farmacia y adquirir nuevos conocimientos, desarrollar criterio propio y un 

espíritu de investigación. 

 

2. Durante el desarrollo del método de espectrofotometría de absorción atómica con 

técnica de llama y técnica de horno, se tuvieron en cuenta varios factores que garantizaron 

que los resultados sean óptimos como lo fue la preparación adecuada de los estándares y 

las muestras usadas, estas fueron preparadas en material nuevo para cada matriz que se 

analizó, también se tuvo una inducción sobre la familiarización del equipo,  uso y cuidados 

para asegurar resultados conformes para cada análisis realizado. 

 

3. La elaboración del protocolo de validación nos garantiza que la evaluación de los 

parámetros de validación se realizara bajo las condiciones establecidas en la guía G9.6 de 

validación del Organismo de Acreditación Salvadoreño (OSA).   para tener resultados que 

sean reproducibles. 

 

4.  En los cuadros resúmenes de cada una de las validaciones se observa que los 

resultados fueron conformes para cada parámetro evaluado lo cual nos indica que la 

validación será un respaldo para garantizar resultados confiables en los análisis que se 

realicen en el laboratorio. 

 

5. Los resultados obtenidos en las matrices usadas agua envasada y agua de consumo 

humano no sobrepasan los límites permisibles establecidos en las referencias usadas que 

fueron el RTS 13.02.01:14 y NSO 13.07.02:08 por lo cual podemos concluir que los 

resultados cumplen con los requisitos de calidad requeridos por lo que el método puede ser 

utilizado para los fines establecidos. 
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CAPÍTULO VI 
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6.0 RECOMENDACIONES 

 

1. Para los futuros egresados que opten por realizar el programa de Practica Profesional 

Supervisada en el Laboratorio de Alimentos y Toxicología, que se involucren en el aprendizaje de 

los procesos realizados en el área que han sido asignados, desarrollando las competencias 

necesarias para involucrarse en el mundo laboral. 

 

2. A la facultad de Química y Farmacia que concienticen a los estudiantes acerca de la 

oportunidad que representa la realización de las Prácticas Profesionales Supervisadas ya que esta 

alternativa permite que los egresados conozcan más sobre los análisis que son realizados por el 

químico farmacéutico y la importancia de estos. 

 

3. Al Laboratorio de Alimentos y Toxicología que abran más oportunidades para que más 

estudiantes puedan realizar sus prácticas y conocer acerca de la gran gama de análisis que pueden 

realizarse a los alimentos que consumimos ya que durante la carrera se enfocan más a temas de 

fármacos y se deja de lado el tema de alimentos desconociendo muchas veces la importancia que 

el farmacéutico puede tener en este campo tan amplio y tan importante para la salud.  
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ANEXO N°1 

 SISTEMA DE GESTIÓN DE CALIDAD G9.6. VALIDACIÓN DE 

MÉTODOS ANALÍTICOS FISICOQUÍMICOS VERSIÓN 2.  
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ANEXO N° 1. SISTEMA DE GESTIÓN DE CALIDAD G9.6. VALIDACIÓN 

DE MÉTODOS ANALÍTICOS FISICOQUÍMICOS VERSIÓN 2.
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ANEXO 2: RTS 13.02.01:14 AGUA. AGUA DE CONSUMO HUMANO. 

REQUISITO    DE CALIDAD E INOCUIDAD 
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ANEXO 2: RTS 13.02.01:14 AGUA. AGUA DE CONSUMO HUMANO. 

REQUISITO    DE CALIDAD E INOCUIDAD 
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ANEXO 3: NORMA SALVADOREÑA AGUA. AGUA ENVASADA NSO 

13.07.02:08 

 



85 
 

ANEXO 3: NORMA SALVADOREÑA AGUA. AGUA ENVASADA NSO 

13.07.02:08 
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