
Metrología Química Básica, Aplicada en 
Espectrometrías Atómicas

(Análisis de Suelos)

Ma. Teresa de J. Rodríguez Salazar

Depto. de Química Analítica, Fac. de Química, UNAM

mtjrs.papime2020@gmail.com / mtjrs@quimica.unam.mx

Octubre del 2023

mailto:mtjrs@quimica.unam.mx


Dinámica

• Cerrar micrófonos al iniciar el seminario

• Presentación continua de la ponencia individual

• Sección de preguntas en intermedio y al finalizar la 
presentación

• Envíar preguntas y comentarios que queden pendientes, a 
correo electrónico: mtjrs.papime2020@gmail.com / 
mtjrs@quimica.unam.mx



I. OBJETIVO

El presente curso tiene como objetivo proporcionar herramientas
básicas para la aplicación confiable de las técnicas analíticas de
espectrometría atómica en análisis inorgánico. Lo anterior, desde el
enfoque del análisis de composición química del suelo



II. INTRODUCCIÓN SOBRE APLICACIÓN DE LAS 
DETERMINACIONES ANALÍTICAS



Aporte del contenido de elementos mayores, menores y traza



Wei et al., 2023

Rodríguez-Salazar et al., 2011

Distribución de elementos



“….El suelo es un recurso no renovable sobre el cual se desarrolla prácticamente

la totalidad de la producción agrícola y ganadera… y los análisis de suelo son una

herramienta importante en el diagnóstico de fertilidad y evaluación..” (Kloster,

2017).

Schweizer-Lassaga, 2010 resalta la utilidad del análisis de composición química

como diagnóstico y guía, para caracterización del suelo, y evaluar el estado

nutricional (para conservar la productividad del compartimiento ambiental.

La NOM-021-RECNAT-2000 (SEMARNAT, 2002) establece diversas especificaciones

para evaluar la calidad y fertilidad del suelo, entre ellas determinaciones analíticas

mediante Espectrometría de Absorción Atómica:

• Ca, Mg, K, Na (bases intercambiables en suelos)

• Micronutrientes (Fe, Mn, Zn, Cu)

• Elementos contaminantes (Pb, Cd, Ni)



Interpretación de parámetros químicos, según la NOM-021-RECNAT-2000:



Determinación analítica

• Concentración total

• Relaciones Isotópicas (RI):

Medición de la relación de la señal de una masa respecto a otra. Las técnicas
isotópicas se emplean para obtener la “huella isotópica” (composición
isotópica particular de un material) y distinguir entre fuentes naturales y
antropogénicas de metales traza.

• Especiación:

Actividades analíticas de identificación y/o medición de las cantidades de una
o mas especies químicas individuales en una muestra.



Especies químicas de Hg



Orden descendente de toxicidad de
compuestos

de arsénico (Gehle. K. et al, 2009):

Compuestos inorgánicos trivalentes 

Compuestos orgánicos trivalentes

Compuestos inorgánicos pentavalentes

Compuestos orgánicos pentavalentes 

Arsénico elemental

Especies químicas de As 



Isotópos y Relaciones Isotópicas (RI)

El número de protones en cada átomo (número atómico) determina las propiedades

químicas. Todos los átomos de un elemento tienen el mismo número de protones.

Los átomos de un elemento datos que tienen diferente número de neutrones se

denominan Isótopos

El número de protones y neutrones en un isótopo se llama número de masa





Autenticidad de vinos en función de RI de Pb 

RI de Sr como trazador  



Morton-Bermea et al., 2011



III. DISEÑO EXPERIMENTAL PARA DETERMINACIÓN 
ANALÍTICA DE ELEMENTOS TRAZA, MENORES Y/O 

MAYORES



Sadzawka y Flores (2001) resaltan la importancia de la calidad analítica de los

resultados y que no depende solamente de instrumentación analítica avanzada.

Los autores mencionan tres etapas principales en el procedimiento analítico:

• Muestreo y tratamiento

• Medición analítica

• Tratamiento de datos experimentales

En Argentina (Kloster, 2017) se reporta la existencia del Programa Nacional de

Interlaboratorios de Suelos Agropecuarios (PROINSA) que coordina ensayos de

aptitud interlaboratorios para análisis de suelo y mejorar así la calidad de los

resultados analíticos de laboratorios.

“..El correcto muestreo y análisis de suelos, plantas y aguas son herramientas

ideales para lograr un uso eficiente de los fertilizantes y obtener su máxima

rentabilidad económica en un verdadero sistema de sustentabilidad productiva..”

(Schweizer-Lassaga, 2010).



III.1 Selección de técnica analítica

Comparación de LDI (Límites de Detección Instrumentales) de diversas técnicas analíticas 

espectrométricas 



III.2 Muestreo



III.3 Tratamiento Físico

Molienda (Homogeneización)

Secado de la muestra



Tamizado

Tomás et al., 2013



III.3 Tratamiento Químico (Vía húmeda)

Pesada y Adición de reactivos de digestión : 

HNO3, HCl, H2O2, HF (Kingston et al., 1997)

Filtración y Aforación



III.4 Análisis 

Principios de medición analítica de diversas técnicas analíticas 

espectrométricas



IV. CONCEPTOS BÁSICOS DE METROLOGÍA Y 
ESPECTROMETRÍAS ATÓMICAS



IV. 1.1 Técnicas Analíticas - Espectrometrías Atómicas



Espectrometría de Absorción Atómica-Flama / Aspiración Directa (Flame 

Atomic Absorption Spectrometry, FAAS)



Ley de Lambert-Beer

T= I / Io

A= log Io /I = - log T = €bc 



Espectrometría de Absorción Atómica-Horno de Grafito / Electrotérmica 

(Graphite Furnace Atomic Absorption Spectrometry, GFAAS /  

Electrothermal, ETAAS)



De Gregori et al., 2001



Espectrometría de Absorción Atómica- Generación de Hidruros / 

Vapor Frío

(Hydride Generation Atomic Absorption Spectrometry, HGAAS / 

Cold Vapor, CVAAS)



HGAAS

NaBH4 + 3H2O + HCl  H3 BO3 + NaCl + 8H

Em+ + H (exceso)  EHn + H2  (exceso)

E= analito

CVAAS 

Hg2+ + 2 BH4
-  Hgo + H2 + B2H6





Espectrometría de emisión atómica-plasma inductivamente acoplado

(Inductively coupled plasma - atomic emission spectrometry, ICP-AES) 



Ecuación de Planck

E= hc / 

E= diferencia de energía entre los dos niveles

h= constante de Planck

c= velocidad de la luz

= longitud de onda

Configuración de ICP-OES: 

Radial-side (vista lateral), 

Axial-End (Knowles, 2019)



Espectrometría de Masas con Fuente de Ionización por Plasma Inductivamente 
Acoplado (Inductively Coupled Plasma-Mass Spectrometry, ICP-MS) 



36

La espectrometría de masas es una técnica analítica empleada para la separación e
identificación de iones con diferentes valores de relación m/z.

La introducción del plasma acoplado, como fuente de iones. ha incrementado la
aplicación de lo que se denomina espectrometría de masas inorgánica.



IV. 1.2 Calibración, Interferencias



• Directa o estándar externo 

(con o sin igualación de matriz)

• Adición de estándar

• Estándar interno

Curva de Calibración

Relación de la respuesta instrumental a estímulo. Representación gráfica de la señal de una 

medición como una función de la cantidad de analito



Gráfico de los residuales (P 213 nm, 2.5 a 1000 mg/kg)
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Adición de estándar



Intensidades  Ni (analito)

  Co (estándar interno)
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Adición de estándar interno



Espectrales

Se presentan cuando la señal de un elemento o especie interferente se traslapa en la señal
analítica.

No-espectrales o Efecto de Matriz

Causadas por especies o sustancias que alteran la magnitud de la señal analítica, ocasionando

supresión o reforzamiento de la señal analitica debido a efectos fìsicos o reacciones químicas

por componentes presentes en la matriz.

Interferencias



Corrección de Interferencias

Espectrales:

Ecuaciones de corrección (ICP-MS)

Elementales:

Selección de otra longitud de onda o isótopo (ICP

AES e ICP-MS, respectivamente).

Absorción por especies moleculares, y dispersión de la radiación por partículas,

sales no-volátiles u óxidos refractarios:

Corrección de fondo espectral (GFAAS: lámpara de deuterio, efecto Zeeman)



Corrección por Interferencias de Matriz:

Físicas:

Igualación de matriz en los estándares.

Químicas:

Dilución de muestra

Separación química (preconcentración del analito)

Ionización

Supresor de ionización (FAAS)

MO  M+ + ê

M= Analito con bajo potencial de ionización (P.I.)

XO  X+ + ê

X= Supresor de ionización (elemento con menor P.I. que el analito)

Formación de compuestos poco volátiles

Curva de adición de estándar

Formación de compuestos volátiles

Adición de modificadores químicos de matriz (GFAAS)

Estándar interno (ICP-AES, ICP-MS)



IV. 2 Metrología Química Básica



IV. 2.1 Definiciones



Metrología

Ciencia de la medición

Calidad

Grado en que un conjunto de características inherentes cumple con los requisitos

Ensayo

Operación técnica que consiste en la determinación de una o mas características o desempeño de un producto,
material, equipo, organismo, fenómeno físico, proceso o servicio dado, de acuerdo a un procedimiento
especificado.

Validación

Es la confirmación por examen y la provisión de evidencia objetiva de que se cumplen los requisitos particulares
para un uso propuesto (método específico)

Validación de método

Es el proceso de establecer las características de desempeño y limitaciones de un método y la identificación de
aquellas influencias que pueden modificar estas características y a que grado (analito, matriz, interferencia,
incertidumbre)



Magnitud

Atributo de un fenómeno, cuerpo o sustancia que puede ser distinguido cualitativamente y
determinado cuantitativamente.

Medición

Conjunto de operaciones que tiene por objeto determinar el valor de una magnitud.

Mensurando

Magnitud particular, sujeta a medición

Método de medición

Secuencia lógica de operaciones, descritas de manera genérica, utilizada en la ejecución de
mediciones

Método de medición primario

Método de referencia que está diseñado o es ampliamente conocido, para tener las mas alta calidad
metrológica y cuyo valor es aceptado sin referencia a un patrón de la misma cantidad (métodos
gravimétricos y volumétricos, se realizan en laborario primario, LMQ)



Patrón

Medida materializada, instrumento de medición, material de referencia o sistema de medición
destinado a definir, realizar, conservar o reproducir una unidad, o uno o mas valores de una
magnitud para servir de referencia.

Patrón primario

Patrón que es designado o ampliamente reconocido como un patrón que tiene las mas altas
cualidades metrológicas y cuyo valor es aceptado sin referencia a otros patrones de la misma
magnitud

Patrón secundario

Patrón cuyo valor es establecido por comparación con un patrón primario de la misma magnitud

Patrón de trabajo

Patrón que es usado rutinariamente para calibrar o controlar las medidas materializadas,
instrumentos de medición o los materiales de referencia.

Procedimiento de medición

Conjunto de operaciones, descrito específicamente, para realizar mediciones particulares de
acuerdo a un método determinado



Valor convencionalmente verdadero

Valor atribuído a una magnitud particular y aceptado, algunas veces por convención, como un
valor que tiene una incertidumbre apropiada para un propósito determinado

Valor de blanco (medición)

Lectura del resultado originado por la matriz, reactivos y cualquier sesgo residual, en un proceso
o instrumento de medición que contribuye al valor obtenido de una magnitud en el procedimiento
de medición analítica (calibración y reactivos)

Verificación

Comprobación de un instrumento de medición, comprende las inspecciones llevadas a cabo por
el lab. de metrología de acuerdo con las especificaciones que para su uso aplique

Calibración

Conjunto de operaciones que establecen, bajo condiciones específicas, la relación entre los
valores de una magnitud indicados por un instrumento o sistemas de medición, o los valores
representados por una medida materializada o material de referencia y los valores
correspondientes de magnitud, realizados por los patrones.



Selectividad

Capacidad de un método para determinar exactamente y especificamente el analito de interés en la
presencia de otros componentes en la matriz bajo condiciones de prueba establecidas.

Resolución

La diferencia mas pequeña entre las indicaciones de un dispositivo indicador, que puede ser
distinguida significativamente.

Intervalo lineal de respuesta

Relación lineal con la concentración del analito.

Sensibilidad

Cambio en la respuesta de un instrumento de medición dividido por el correspondiente cambio del
estímulo.

S= Y / X



Limite de detección

La menor concentración del analito en una muestra que puede detectarse, pero no
necesariamente cuantificarse bajo las condiciones establecidas de la prueba (instrumental y del
método)

Límite de cuantificación

Es la concentración mas baja del analito que puede determinarse con un nivel de incertidumbre
aceptable.

Exactitud

Proximidad de concordancia entre el resultado de una medición y un valor verdadero.

Sesgo

Diferencia entre el valor esperado de los resultados de prueba y un valor de referencia aceptado.

Confirmación metrológica

Conjunto de operaciones requeridas para asegurarse de que el equipo de medición es conforme
a los requisitos correspondientes a su uso previsto (mediciones físicas)



.

Veracidad

Proximidad de concordancia entre el valor promedio obtenido de una serie grande de resultados de prueba y
un valor de referencia aceptado.

Robustez

Medida de la capacidad de permanecer inalterado por pequeñas, pero deliberadas, variaciones en los
parámetros del método y proporciona una indicación de su confiabilidad durante su uso normal

** Incertidumbre

Parámetro, asociado al resultado de una medición, que caracteriza la dispersión de los valores que podrían
ser razonablemente atribuídos al mensurando.

De manera informal se define como “el intervalo alrededor del resultado de una medición la cual contiene el
valor cierto con alta probabilidad”.

Incertidumbre estándar

La incertidumbre del resultado de una medición expresada como una desviación estándar, u(xi)

Desviación estándar

Es una medida del grado de dispersión de los valores alrededor de una media en una distribución de valores.
En la práctica se emplea s para la muestra, ya que se analiza una muestra y no toda una población de n
valores.

** Consultores Especialistas: https://www.tmicnet.com/capacitaciones

(Total Metrology in Chemistry con personal que laboró en CENAM)

: https:/www.tmicnet.com/capacitaciones
https://www.tmicnet.com/capacitaciones


Recuperación

Proporción de la cantidad de analito, presente en la porción de la muestra o adicionado a esta, que es
cuantificada por un método de ensayo.

Precisión

Es la proximidad de concordancia entre los resultados de pruebas independientes obtenidos bajo
condiciones estipuladas.

Repetibilidad (de resultados de mediciones)

Proximidad de concordancia entre los resultados de mediciones sucesivas del mismo mensurando
realizadas bajo las mismas condiciones de medición

Reproducibilidad

Proximidad de concordancia entre los resultados de mediciones del mismo mensurando realizadas bajo
condiciones variables de medición



Material de referencia

Material o sustancia, en la cual uno o mas valores de sus propiedades son suficientemente homogéneos
y bien definidos, para ser utlizados para la calibración de aparatos, la evaluación de un método de
medición, o para asignar valores a materiales

Material de referencia certificado

Material de referencia, acompañado de un certificado, en el cual uno o mas valores de las propiedades
están certificados por un procedimiento que establece trazabilidad a una realización de la unidad en la
cual se expresan los valores de la propiedad y en el que cada valor certificado se acompaña de una
incertidumbre con el nivel declarado de confianza

Trazabilidad

Propiedad del resultado de una medición o del valor de un patrón, por el cual puede ser relacionado a
referencias determinadas, generalmente patrones nacionales o internacionales, por medio de una cadena
ininterrumpida de comparaciones, todas ellas teniendo incertidumbres determinadas.

Cadena de trazabilidad

Cadena de valores enlazados por mediciones, la cual consiste de comparaciones de un valor con otro
valor, terminando en la comparación con el valor de la unidad que se ha elegido para expresar el
resultado de una medición.



Calificación de equipo de instrumentos analíticos (CEIMA)

Proceso general que asegura que un instrumento es apropiado para el uso propuesto y que su
desempeño está de acuerdo a las especificaciones establecidas por el usario y el proveedor
(especificación operacional del instrumento)

Certificado de calibración

Documento que contiene los resultados de la calibración de un instrumento. Emitido por un
laboratorio de calibración acreditado (evidencia de trazabilidad)

Intervalo de trabajo de medición

Valor o conjunto de valores del mensurando que se obtienen típicamente al aplicar el método de
medición. Se describe con el valor mínimo y máximo del conjunto de valores. Se obtiene a través
de medición de muestras con diferente concentración del analito, seleccionando el intervalo con
nivel de incertidumbre aceptable)



Sistema de medición

Conjunto complemento de instrumentos de medición, y otros equipos acoplados para realizar
mediciones específicas

Sistema de medición de referencia

La trazabilidad se basa en sistemas de medición o instrumentos que realizan o representan una
magnitud bajo condiciones específicas, los cuales por sí mismos están vinculados al SI.

Técnica

Principio químico o físico utilizado separadamente o en combinación con otras técnicas para
analizar la composición de los materiales.



Sistema Internacional de Unidades

kg (Masa)

s (Tiempo)

m (Longitud)

A (Corriente eléctrica)

mol (Cantidad de sustancia)

Unidades derivadas

kg/m3 (Concentración en masa)

mol/kg (Contenido de cantidad de sustancia)



IV. 2.2 Aplicación 



Pohl (2004). Method validation and qualification of instruments for atomic spectrometry. 
Implementation of good manufacturing practice (GMP) – requeriments for practical work. Accred. 
Qual. Assur. 9, 503-506

Tema Descripción de requerimientos

Calificación de diseño 

Definición de las especificaciones funcionales

y operacionales del instrumento (ej. LoD)

Calificación de instalación

Certificación bien documentada de la correcta

instalación del sistema de acuerdo a

especificaciones

Calificación de operación

Demostración de las especificaciones de

desempeño, de acuerdo a la etapa de

calificación de diseño

Calificación de desempeño

Demostración y documentación mediante

procedimiento de operación estándar (SOP,

Standard Operating procedure) del adecuado

funcionamiento del sistema para análisis

rutinario (1-6 meses). Se escribe el reporte

final

Etapas de Calificación de un Instrumento Analítico



• CEIMA (Calificación de Equipo de Instrumentos de Mediciones Analíticas)





Certificado de calibración de MR

Número de muestra y lote

Disponibilidad de otras formas o tamaños del material de referencia

Fuente del material de referencia

Proveedor del material de referencia

Preparación

Usos propuestos

Instrucciones de estabilidad, transportación y almacenaje

Método de preparación

Estado de homogeneidad

Política legal

Referencias



MRC

Concentraciones totales certificadas en MRC 1573a (Hojas de tomate), NIST



Taverniers, et al (2004).Trends in quality in the analytical laboratory. I. Traceability and 
measurement uncertainty of analytical results. Trends in Analytical Chemistry 23, 
480-490



Organismo Nombre completo Guías técnicas

Eurachem A focus for analytical chemistry in 

Europe

Trazabilidad

CITAC Cooperation on International Traceability

in Analytical Chemistry MU

IUPAC International Union of Pure and Applied

Chemistry

Materiales de referencia, 

validación

ISO International Standarization

Organisation

MU

AOAC Associaton of Official Analytical

Chemists

MU

FAO/WHO: 

Codex/CCMAS

Food and Agricultural Organization / 

World Health Organisation: Codex 

Committee on Methods of Analysis and 

Sampling

MU

EAL European Cooperation for Accreditation MU

ILAC International Laboratory Accreditation

Cooperation

MU

Instituciones Internacionales de Normatividad en trazabilidad, medición de incertidumbre (MU)

y temas relacionados



Cadena de Trazabilidad y relación entre trazabilidad y MU

MR’s “in-house” Método “in-house” Alto nivel de 

desviación e 

incertidumbre 

del método

Fortificación (adición 

de analito)

MRC Método de referencia

MR primarios Método primario

Alto nivel de 

trazabilidad 

Unidades SI



Validación de método de ensayo

Intervalo lineal

Sensibilidad

Límite de detección

Límite de cuantificación

Repetibilidad

Reproducibilidad

Exactitud

MTJRS-2012 68



Taverniers, et al (2004).Trends in quality in the analytical laboratory. II. Analytical method validation
and quality assurance. Trends in Analytical Chemistry 23, 535-552

Organismo Nombre completo Guías técnicas

Eurachem A focus for analytical chemistry en 

Europe

Validación de métodos

CITAC Cooperation on International 

Traceability in Analytical Chemistry

Ensayos de competencia técnica, 

aseguramiento de la calidad

EA European Cooperation for Accreditation Acreditación

CEN European Committee for Normalization Normatividad

IUPAC International Union of Pure and Applied

Chemistry

Validación

ISO Associaton of Official Analytical

Chemists

Normatividad

AOAC International Association of Official Analytical

Chemists

Contol interno de calidad, ensayos de 

competencia técnica, acreditación

FDA United States Food and Drug

Administration

Validación de métodos

FAO/WHO Food and Agricultural Organization / 

World Health

Validación de métodos

Codex/CCMAS Organisation: Codex Committee on

Methods of Analysis and Sampling

Validación de métodos

ILAC International Laboratory Accreditation

Cooperation

Ensayos de competencia técnica, 

acreditación



Parámetros de desempeño del método

70





% Recuperación y  Precisión (% RSD) aceptables como función de la 
concentración del analito, según AOAC International

Analito

(unidades)

% Recuperación % RSD 

100 % 98-102 1.3

10 % 98 -102 2.8

1 % 97 – 103 2.7 

0.10 % 95 -105 3.7

100 ppm 90 -107 5.3

10 ppm 80 -110 7.3

1 ppm 80 – 110 11

100 ppb 80 – 110 15

10 ppb 60 – 115 21

1 ppb 40 -120 30



Pohl (2004). Method validation and qualification of instruments for atomic spectrometry. 
Implementation of good manufacturing practice (GMP) – requeriments for practical work. 
Accred. Qual. Assur. 9, 503-506

Tema Descripción de requerimientos

Calificación de diseño 

Definición de las especificaciones funcionales

y operacionales del instrumento (ej. LoD)

Calificación de instalación

Certificación bien documentada de la correcta

instalación del sistema de acuerdo a

especificaciones

Calificación de operación

Demostración de las especificaciones de

desempeño, de acuerdo a la etapa de

calificación de diseño

Calificación de desempeño

Demostración y documentación mediante

procedimiento de operación estándar (SOP,

Standard Operating procedure) del adecuado

funcionamiento del sistema para análisis

rutinario (1-6 meses). Se escribe el reporte

final

Etapas de Calificación de un Instrumento Analítico



Parámetro Criterio de aceptación Período de análisis

Sensibilidad Mínima absorción del 

elemento medido (ej. 

Concentración 

característica, A=0.0044)

diariamente

Precisión 2% diariamente

Linealidad

Valor del Coeficiente de 

regresión 0.998, 

empleando 5 calibrantes

anual

Parámetros y criterios de aceptación para  FAAS



V. EJEMPLOS REPORTADOS DE APLICACIÓN 
EN SUELO 



Charlet & Marshal (2004). Improvement in the traceability of environmental analysis by the
relevant use of certified pure solutions and a matrix certified reference material. Trends in 
Analytical Chemistry 23, 178-184

Parámetro

Cadmio Plomo

Concentración (µg/L), 

empleando 

calibrantes

preparados en 

laboratorio

Concentración (µg/L), 

empleando 

calibrantes

certificados

Concentración (µg/L), 

empleando 

calibrantes

preparados en 

laboratorio

Concentración (µg/L), 

empleando 

calibrantes

certificados

Desempeño de los participantes en la prueba de competencia técnica para el análisis de agua pura fortificada (con analitos adicionados)

Valor de referencia 5.514 ± 0.075 21.54 ± 0.48

Valor experimental, 

promedio

5.38 5.41 21.05 21.5

Repetibilidad, SD 0.21 0.12 0.76 0.71

Reproducibilidad, SD 0.70 0.43 2.44 2.51

Número de laboratorios 

participantes

42 41 42 44

Desempeño de los participantes en la prueba de competencia técnica para el análisis del MRC fortificado (agua residual con analitos

adicionados)

Valor de referencia 5.514 ± 0.075 21.54 ± 0.48

Valor experimental, 

promedio

4.60 18.38

Repetibilidad, SD 0.14 0.71

Reproducibilidad, SD 0.55 2.38

Número de laboratorios 

participantes

44 41

76



Leermakers, et al (2005). Mercury in environmental samples: Speciation, artifacts and 
validation. Trends in Analytical Chemistry 24, 383-393

MRC Compuestos y matrices Productores

SRM 2976 Hg total y metil-mercurio en tejido de mejillón NIST (EUA)

IAEA-142 Hg total y metil-mercurio en tejido de mejillón IAEA (Austria)

BCR-710 Metilmercurio, tribultina y arsenobetaina en tejido de ostra BCR (Comisión Europea)

DORM-2 Hg total y metil-mercurio en músculo de pescado (cazón) NRCC (Canadá)

DOLT-1 Hg total y metil-mercurio en hìgado de pescado (cazón) NRCC

CRM 464 Hg total y metil-mercurio en músculo de pescado (atún) BCR

IAEA-350 Hg total y metil-mercurio en músculo de pescado (atún) IAEA

TORT-1 Elementos traza y metilmercurio en tejido de langosta NRCC

LUTS-1 Elementos traza y metilmercurio en tejido de langosta NRCC

CRM-580 Hg total y metil-mercurio en sedimento BCR

IAEA 356 Hg total y metil-mercurio en sedimento IAEA

IAEA 085 Hg total y metil-mercurio en cabello humano (fortificado) IAEA

IAEA 086 Hg total y metil-mercurio en cabello humano IAEA

NIES 13 Hg total y metil-mercurio en cabello humano NIES  (Japón)



Aragón-Briceño, C. et al. (2011). Evaluación de un método analítico para la

determinación de níquel y plomo en sedimento de mar por espectroscopía de

absorción atómica. Ingeniería 15 (1), 1-8



De Gregori, I. et al. (2001). Determination of antimony in soils and vegetables by hidride
generation atomic fluorescence spectrometry and electrothermal atomic absorption
spectrometry. Optimization and comparison of both analytical techniques. Journal of
Analytical Atomic Spectrometry 16, 172-178



Frentiu, T. et al. (2013). New method for mercury determination in microwave digested soil

samples based on cold vapor capacitively coupled plasma microtorch optical emission

spectrometry: Comparison with atomic fluorescence spectrometry. Microchemical Journal

110, 545-552



Sabé, R. y Rauret, G. (2004). Challenges for achieving traceability of analytical measurement of

heavy metals in environmental samples by isotopic dilution mass spectrometry. Trends in Analytical

Chemistry 23 (3), 2004, 273-280



Boschetii, W. et al. (2016). Sequential and simultaneous determination of four elements in soil
samples using high-resolution continuum source graphite furnace atómica and molecular
absorption spectrometry. Journal of Analytical Atomic Spectrometry 31, 1269-1277



Kara, D. et al (2009). Determination of trace heavy metals in soil and sediments by atomic
spectrometry following preconcentration with Schiff bases on Amberlite XAD-4. Journal of
Hazardous Materials 165, 1165-1169



Millour, et al (2011). Simultaneous analysis of 21 elements in foodstuffs by ICP-MS after closed-
vessel microwave digestion: Method validation. Journal of Food Composition and Analysis 24,
111-120

Criterios seleccionados para la validación del método de ICP-MS

Parámetros a evaluar Procedimientos experimentales Número de determinaciones

Linealidad Análisis de calibrantes 20 soluciones estándares en 5 niveles de

concentración (0-20, 50 o 100 µg/L),

dependiendo del analito

Límite de cuantificación Análisis de blancos Mínimo 21 soluciones de blancos

Especificidad  (interferencias, efectos de 

matriz)

Análisis de muestras fortificadas a

concentraciones apropiadas

Mínimo 10 muestras fortificadas en todo el

intervalo

Precisión bajo condiciones de repetibilidad Análisis de réplicas de muestras

2 mediciones de al menos 10 diversas

muestras a diferentes niveles de

concentración, en el intervalo lineal definido

Veracidad Materiales de referencia (MRC)

Mínimo 5 determinaciones de 3 MRC de

matriz distinta ( mejillón, pescado, hierbas)

Precisión  intermedia- (intra-laboratorio) 

reproducibilidad

Análisis de duplicados de soluciones de

muestra (a partir de la misma muestra

homógenea)

Mínimo el análisis de 10 réplicas de

soluciones de MRC o muestra, realizado por

diferentes analistas en un período de varios

meses.



Elemento LoQ (mg/kg)

Valor certificado 

MRC IAEA-407 

(tejido de 

pescado) mg/kg

Valor 

experimental 

(mg/kg
CV (%)  repetibilidad (r)   CV  (%) 

Reproducibilidad (R) 

Li 0.001 0.685 0.661 6.1 10.8

Al 0.472 13.8 11.2 7.6 13.4

V 0.020 1.43 1.48 4.0 8.5

Mn 0.015 3.52 3.46 3.5 7.2

Co 0.002 0.10 0.11 6.4 10.2

Ni 0.053 0.60 0.90 7.6 14.2

Cu 0.023 3.28 3.35 6.7 9.9

Zn 0.100 67.1 64.9 5.2 5.6

As 0.010 12.6 13.7 5.1 6.1

Sr 0.013 130 144 2.0 10

Cd 0.001 0.189 0.184 1.1 5.8

Sn 0.003 0.10 0.10 8.5 12.5

Sb 0.001 0.011 0.008 6.0 11.6

Hg 0.01 0.222 0.224 2.7 6.2

Pb 0.005 0.12 0.08 7.4 11.2



Rodríguez Salazar, et al (2010). Development and validation of an analytical method for the
determination of lead isotopic composition using ICP-QMS. Geofísica Internacional, 49, 113-117



Morton-Bermea, et al (2011). Lead isotopes as tracers of anthropogenic pollution in urban topsoils

of Mexico City. Chem Erde-Geochem 71, 189195



VI. FUENTES ESPECIALIZADAS DE CONSULTA



Accreditation and Quality Assurance

https://www.springer.com/journal/769/

A Focus For Analytical Chemistry In Europe, EURACHEM

https://www.eurachem.org/

Agencia de Protección Ambiental de los Estados Unidos, USEPA

https://www.epa.gov/

Association of Official Analytical Chemists, AOAC

https://www.aoac.org/scientific-solutions/

Centro Nacional de Metrología, CENAM

https://www.cenam.mx/publicaciones/

Entidad Mexicana de Acreditación A. C., EMA

https://www.ema.org.mx/portal_v3/

Instituto Mexicano de Normalización y Certificación A.C., IMNC

https://imnc.org.mx/

International database for certified reference materials

https://www.comar.bam.de/

International Organization for Standardization, ISO
https://www.iso.org/home.html

International Union of Pure and Applied Chemistry, IUPAC

https://iupac.org/what-we-do/

https://www.springer.com/journal/769/
https://www.eurachem.org/
https://www.epa.gov/
https://www.aoac.org/scientific-solutions/
https://www.cenam.mx/publicaciones/
https://www.ema.org.mx/portal_v3/
https://imnc.org.mx/
https://www.comar.bam.de/
https://www.iso.org/home.html
https://iupac.org/what-we-do/


Journal of Analytical Atomic Spectrometry, JAAS

https://www.rsc.org/journals-books-databases/about-journals/jaas/

Metrologia

https://iopscience.iop.org/journal/0026-1394

National Institute of Standards and Technology, NIST

https://www.nist.gov/srm

Otros Productores de materiales de referencia

https://www.usgs.gov/search?keywords=Geochemical%20Reference%20Materials

https://nucleus.iaea.org/sites/ReferenceMaterials/SitePages/Home.aspx

https://www.lgcstandards.com/MX/es/

Secretaría de Economía (Catálogo de NOMs y NMXs)

https://catalogomexicanodenormas.economia.gob.mx/Front/1CatNormas/BsqdCadena.aspx

Spectrochimica Acta, Part B, Atomic Spectroscopy

https://www.sciencedirect.com/journal/spectrochimica-acta-part-b-atomic-spectroscopy

The Cooperation on International Traceability in Analytical Chemistry, CITAC

https://www.citac.cc/general-info/

Trends in Analytical Chemistry

https://www.sciencedirect.com/journal/trac-trends-in-analytical-chemistry

**Carpeta drive:

https://drive.google.com/drive/folders/1RtN8jUK9PxmwZAEa6X11sPT8Nvk8h_9k?usp=sharing

https://www.rsc.org/journals-books-databases/about-journals/jaas/
https://iopscience.iop.org/journal/0026-1394
https://www.nist.gov/srm
https://www.usgs.gov/search?keywords=Geochemical%20Reference%20Materials
https://nucleus.iaea.org/sites/ReferenceMaterials/SitePages/Home.aspx
https://www.lgcstandards.com/MX/es/
https://catalogomexicanodenormas.economia.gob.mx/Front/1CatNormas/BsqdCadena.aspx
https://www.sciencedirect.com/journal/spectrochimica-acta-part-b-atomic-spectroscopy
https://www.citac.cc/general-info/
https://www.sciencedirect.com/journal/trac-trends-in-analytical-chemistry
https://drive.google.com/drive/folders/1RtN8jUK9PxmwZAEa6X11sPT8Nvk8h_9k?usp=sharing


Las mediciones analíticas se llevan a cabo para apoyar la toma de decisiones con

base en la evaluación de los resultados obtenidos, por tanto, es importante

determinar el resultado correcto y tener la capacidad de demostrarlo.
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