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Verificación de análisis de K, Fe, Zn, Mg y Mn por medio de espectrofotometría de 

absorción atómica, bajo requisitos de la norma ISO 17025:2017 

 

Stefany Nathaly Vivas Loor 

 

Resumen. La determinación de minerales en alimentos es importante para controlar su ingesta 

diaria por parte de los consumidores. El objetivo principal del estudio fue verificar un método de 

determinación de minerales (K, Fe, Mn, Zn y Mg) mediante espectrofotometría de absorción 

atómica (EAA) bajo requisitos de la Norma ISO 17025:2017. Con este fin se siguieron las 

directrices del método oficial AOAC 985.35 para fórmulas infantiles, productos enteros y 

alimentos para mascotas. Se realizó un análisis de varianza para determinar si existían diferencias 

estadísticamente significativas entre las concentraciones obtenidas y las reportadas en el certificado 

del material de referencia extendido por el Instituto Nacional de Estándares y Tecnología (NIST, 

por sus siglas en inglés). Se utilizó un diseño de parcelas divididas, donde la parcela principal 

fueron los tres analistas que participaron en el proceso de verificación (A1, A2 y A3), las sub-

parcelas fueron las dos repeticiones realizadas por cada uno de ellos (R1 y R2) y las sub-sub-

parcelas fueron las seis réplicas realizadas en cada repetición. Se comprobó que los criterios de 

desempeño evaluados (precisión, recuperación, repetibilidad, reproducibilidad, veracidad, 

exactitud e incertidumbre) estaban dentro del límite aceptable y las medias obtenidas dentro del 

rango según el certificado del material de referencia. Al resultar todo el análisis positivo se pudo 

verificar que el método es válido y se puede implementar en el Laboratorio de Análisis de 

Alimentos Zamorano. 

 

Palabras clave: Exactitud, incertidumbre, material de referencia, minerales, precisión. 

 

Abstract. The determination of minerals in food is important to control their daily intake by 

consumers. The main objective of the study was to verify a method for determining minerals (K, 

Fe, Mn, Zn and Mg) by means of atomic absorption spectrophotometry (EAA) under the 

requirements of the norm ISO 17025: 2017. To this end, the guidelines of the official method 

AOAC 985.35 for infant formulas, enteral products, and pet foods were followed. An analysis of 

variance was performed to determine if there were statistically significant differences between the 

concentrations obtained and those reported in the certificate of the reference material issued by the 

National Institute of Standards and Technology (NIST). A Spit Plot design was used, where the 

main plot were the three analysts who participated in the verification process (A1, A2 and A3), the 

sub-plots were the two repetitions carried out by each of them (R1 and R2) and the sub-sub-plots 

were the six replications made in each repetition. The evaluated performance criteria (precision, 

recovery, repeatability, reproducibility, veracity, accuracy and uncertainty) were found to be within 

the acceptable limit and the averages obtained within the range according to the reference material 

certificate. As all the analyzes were positive, it was possible to verify that the method is valid and 

can be implemented in the Zamorano Food Analysis Laboratory. 

 

Key words: Accuracy, minerals, precision, reference material, uncertainty. 
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1. INTRODUCCIÓN 
 

 

El Laboratorio de Análisis de Alimentos Zamorano (LAAZ), ubicado en la Escuela Agrícola 

Panamericana Zamorano, Valle del Yegüare, km 30 carretera a Danlí, Honduras, es un laboratorio 

acreditado con la Norma ISO 17025:2017. Esta norma es aplicable a todas las organizaciones que 

realizan ensayos y/o calibraciones para empresas de todos los sectores. Además, abarca distintas 

áreas de calibración en una gran diversidad de magnitudes y equipos, desde las más clásicas o 

frecuentes (instrumentos de pesaje, medidores eléctricos) hasta las más específicas (analizadores 

de gases o fibra óptica), y que prestan sus servicios a todo tipo de industrias (Garza 2017).  

 

Como parte del Sistema de Gestión de Calidad implementado en el Laboratorio de Análisis de 

Alimentos Zamorano (LAAZ) basado en la norma ISO 17025:2017, se busca verificar el método 

oficial AOAC 985.35 de la determinación de minerales mediante espectrofotometría de absorción 

atómica (EAA). La norma ISO 17025:2017 establece los requisitos que deben cumplir los 

laboratorios de ensayo y calibración, para comprobar la calidad de sus operaciones, que son 

competentes técnicamente y capaces de generar resultados válidos (ISO 17025:2017). 

 

La verificación se define, como el conjunto de procesos desarrollados para asegurar el 

cumplimiento de los requisitos para el uso específico de métodos analíticos mediante examen y 

confirmación obteniendo evidencia objetiva (Camaró et al. 2014). 

 

Es importante que el método que se desea verificar sea compatible con las condiciones del 

laboratorio de trabajo, además de ser documentado, y permitir que todos los analistas reciban la 

capacitación adecuada acerca del uso del método, en este caso el de minerales (Ocaña et al. 2020). 

 

El hierro (Fe) es un mineral que está relacionado con el crecimiento y desarrollo físico y mental de 

niños y adultos. Ayuda a transportar oxígeno a los tejidos y mantiene el sistema inmunológico en 

buen estado, aumentando las defensas del organismo y generando una mayor resistencia a 

enfermedades (Rebellato et al. 2015). Las fuentes de alimentos altos en hierro incluyen carne 

(especialmente hígado), pescado, huevos, y hortalizas de hoja verde. Los granos de cereales, como 

maíz, arroz y trigo, contienen cantidades moderadas de hierro (FAO 2020). 

 

El potasio (K) es un mineral que se encuentra en muchos alimentos tales como: frutas (pasas, 

bananos), verduras (papas, espinaca, tomate), lentejas, nueces, leche, yogurt, carnes, pescado, etc. 

El organismo necesita potasio para casi todo su funcionamiento, en especial para el buen 

funcionamiento del riñón y del corazón, la contracción muscular y la transmisión nerviosa (NIH 

2019a). 

 

El magnesio (Mg) es un cofactor en más de 300 sistemas enzimáticos que regulan diversas 

reacciones bioquímicas en el cuerpo, incluida la síntesis de proteínas, la función muscular y 

nerviosa, el control de la glucosa en sangre y la regulación de la presión arterial. as verduras de 

hoja verde, como las espinacas, legumbres, nueces, semillas y los granos integrales, son buenas 

fuentes de este mineral (NIH 2019b). 

 



 

2 

 

El manganeso (Mn) es un mineral que el organismo necesita para mantenerse sano, para producir 

energía y proteger las células, para fortalecer los huesos, para la reproducción, la coagulación 

sanguínea y para mantener un sistema inmunitario sano. Algunas fuentes de manganeso son: granos 

integrales, algunos mariscos (almejas, ostras), frutos secos (avellanas, nueces), verduras de hoja, 

especias como pimienta negra, etc. (NIH 2019c). 

 

Funcionalmente, el zinc (Zn) participa en la división y el crecimiento celular, la absorción de 

electrolitos intestinales, la neurotransmisión, la respuesta inmune, la actividad del timo y la visión 

(De Gianluca et al. 2015). Algunas fuentes de zinc son: ostras, carnes rojas, mariscos (cangrejo, 

langosta), cereales integrales y productos lácteos (NIH 2019d). 

 

En marzo del presente año la FDA actualizó los valores diarios para cada nutriente siendo así: 18 

mg para hierro, 4700 mg para potasio, 420 mg para magnesio, 2.3 mg para manganeso y 11mg para 

zinc (FDA 2020). Por otro lado, las políticas de seguridad alimentaria de Honduras requieren que 

se determine y controle la ingesta diaria de minerales como calcio (Ca), hierro (Fe) y sodio (Na) 

por parte de la población hondureña, y que se declare en la etiqueta nutricional según el Reglamento 

Técnico Centroamericano, RTCA 67.01.60:10. 

 

El presente estudio tiene como finalidad poder expandir el alcance de la acreditación para el análisis 

de varios minerales (Fe, K, Mg, Mn y Zn), verificando el método y tomando como referencia el 

método oficial de la AOAC 985.35, mediante espectrofotometría de absorción atómica. 

 

Los objetivos del estudio fueron: 

 

 Verificar el método de análisis de minerales AOAC 985.35 en el Laboratorio de Análisis de 

Alimentos Zamorano (LAAZ) mediante espectrofotometría de absorción atómica (EAA). 

 

 Determinar la incertidumbre expandida de la recuperación de cada uno de los minerales 

evaluados. 
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2. MATERIALES Y MÉTODOS 
 

 

Localización del estudio 

El estudio se llevó a cabo en el Laboratorio de Análisis de Alimentos Zamorano (LAAZ), 

localizado en la Escuela Agrícola Panamericana Zamorano, ubicada en el Valle del Yegüare, km 

30 carretera de Tegucigalpa a Danlí, departamento de Francisco Morazán, Honduras, C.A. 

 

 

Materiales 

Reactivos y solventes: 

 Agua desionizada 

 Soluciones estándar preparadas en el laboratorio según los métodos oficiales de la AOAC: 

969.23 para K y 965.09 para Fe, Mg, Mn, Zn. 

 Óxido de Lantano (La2O3) 99.99% 

 Solución de Cloruro de Lantano (LaCl3) al 1% 

 Solución de Cloruro de Cesio (CsCl) al 10% 

 Ácido nítrico al 20% y 1 M 

 

 

Otros insumos 

 Baking Chocolate (NIST, Standard Reference Material® 2384) 

 Crisoles de cerámica 

 Espátulas 

 Matraces volumétricos Clase A de 50 mL 

 Baño María 

 Pipetas volumétricas Clase A de 5 mL, 10 mL y 30 mL. 

 

 

Aparatos y equipos 

 Horno de convección con aire forzado, capacidad para calentar a 105 °C 

 Mufla, capacidad para calentar a 550 °C 

 Espectrofotómetro de absorción atómica (EAA), ThermoScientific SOLAAR Series 

949940030011 

 

 

Metodología 

 

Evaluación de la veracidad y recuperación (verificación entre analistas, repeticiones y 

réplicas). Se evaluó la cuantificación de minerales según el método AOAC 985.35. Se utilizó un 

diseño experimental de parcelas divididas para evaluar la exactitud del método, en donde las 

parcelas principales fueron los analistas A1, A2 y A3, las repeticiones R1 y R2 fueron las 

subparcelas y las variables fueron los minerales Fe, K, Mn, Zn y Mg (Cuadro 1). Los tratamientos 

(analistas) evaluaron la veracidad y recuperación del método en cada repetición para cada una de 
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las variables. Se realizaron para cada mineral 2 repeticiones con 6 réplicas cada una para los 3 

analistas, obteniendo un total de 36 unidades experimentales. 

 

 

Cuadro 1. Esquema experimental para el análisis de los minerales Fe, K, Mn, Zn y Mg. 

Analista Repetición Réplicas 

1 
1 6 

2 6 

2 
1 6 

2 6 

3 
1 6 

2 6 

 

 

La veracidad se evaluó en función del Valor Z absoluto, calculando este para cada uno de los 

resultados obtenidos, bajo la Ecuación 1. La recuperación fue calculada a partir de la Ecuación 2. 

 

𝑧 = 𝑥𝑖 − 𝑥/𝑠     [1] 

Donde: 

z= valor Z absoluto 

xi= valor individual 

x= media 

s= desviación estándar 

 

𝑅% = (𝑥𝑜/𝑥𝑒) ∗ 100     [2] 

R%= % de recuperación 

xo= media obtenida 

xe= media esperada 

 

El valor Z fue interpretado de la siguiente manera: 

|Z| ≤ 2 Satisfactorio 

2 < |Z| < 3 Cuestionable 

|Z| ≥ 3 Insatisfactorio 

 

Precisión (Repetibilidad y reproducibilidad entre analistas y réplicas). Se evaluó la precisión 

entre analistas, expresada en función de la desviación estándar relativa (DER), según los límites 

establecidos en el método 985.35 de la AOAC (AOAC, 1985). Los límites establecidos para estos 

parámetros, para cada uno de los minerales se muestran en el Cuadro 2. 
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Cuadro 2. Criterios de aceptación para minerales por el método oficial AOAC 985.35. 

Parámetros de desempeño 

 

Valores 

K Fe Mn Zn Mg 

Precisión D.E.R. (%) <2.0 <6.2 <11 <6.7 <4.4 

Recuperación % ±15 ±15 ±20 ±20 ±15 

Veracidad Valor Z absoluto 2 2 2 2 2 

D.E.R. = Desviación Estándar Relativa. 

K = potasio; Fe = hierro; Mn = manganeso; Zn = zinc; Mg = magnesio. 

 

 

Otros detalles que se consideraron para la verificación del método fueron: 

 

Cálculo de incertidumbre del método. La incertidumbre del método se expresa como porcentaje 

(U%) con un factor de cobertura k=2 al 95% de confianza. La incertidumbre expandida se calculó 

a partir de la incertidumbre estándar utilizando la Ecuación 3. 

 

𝑈 = 𝑘 ∗ 𝑢     [3] 

Donde: 

k= factor de cobertura 

u= incertidumbre estándar 

 

Desarrollo. Para llevar a cabo la verificación de un método se requieren de cuatro fases, las cuales 

se mencionan a continuación (UNODC, 2010): 

 Definición y especificaciones del método. 

 Descripción, características del método y preparación de materiales. 

 Demostración que el método es capaz de cumplir con los requisitos. 

 Declaración sobre las condiciones y circunstancias que el método ha sido verificado y por lo 

tanto es aplicable. 

 

FASE I. Definición y especificaciones del método. Se siguieron las directrices según el método 

oficial AOAC 985.35 para análisis de minerales en alimentos por espectrofotometría de absorción 

atómica, el cual tiene como principio destruir la matriz orgánica mediante la incineración en seco 

en una mufla. Las cenizas restantes se disuelven en ácido diluido y el analito se determina mediante 

espectrofotometría de absorción atómica. 

 

Con este análisis se busca determinar parámetros como veracidad, precisión, repetibilidad, 

reproducibilidad e incertidumbre, y se hace con el objetivo de comprobar si los valores de las 

concentraciones están dentro del rango o límites permitidos según el certificado del material de 

referencia utilizado. 

 

 

FASE II. Descripción, características del método y preparación de materiales. En el método 

AOAC 985.35 se describen los procedimientos, preparación de muestras, equipos o materiales 

necesarios, reactivos y precauciones.  
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Preparación de la cristalería. Limpiar todo el material volumétrico utilizado mediante inmersión 

durante la noche en ácido nítrico (HNO3) al 20 % (v/v). Lavar tres veces con agua destilada o agua 

desionizada. 

  

Preparación de la muestra. Homogenizar la muestra de referencia (Baking Chocolate NIST, 

Standard Reference Material® 2384) ya que se encuentra en estado sólido y en forma de barra 

(rectangular), pesar 1 g en un crisol de cerámica y obtener las cenizas de la muestra. 

 

Preparación de las cenizas. Se incinera la muestra en una mufla a 550 °C durante 5-8 h. Si la 

ceniza contiene partículas de carbono (es decir, que es de color gris), se realizan los siguientes 

pasos: Humedecer con 1 mL de agua desionizada y agregar 3 mL de ácido nítrico (HNO3), secar 

en una estufa o en baño de vapor a 95 °C, e incinerar a 525 °C, 1-2 h. 

 

A la ceniza contenida en el crisol, agregar 5 mL de HNO3 al 1 M. Calentar en un baño de vapor o 

una estufa a 95 °C durante 2-3 minutos para disolver, añadir la solución a un matraz volumétrico 

de 50 mL, realizar lavados al crisol con dos porciones de 5 mL de HNO3 al 1 M, y agregar al matraz 

volumétrico de 50 mL. 

 

 

Preparación de estándares 

 

Para Mg. Añadir 8.8 mL de solución de LaCl3 1 % a la dilución final de 50 mL de cada estándar 

para obtener una concentración de 0.1% (p/v) de La. Si el volumen de la dilución final es diferente, 

hacer el cálculo correspondiente de la cantidad de LaCl3 1 %. 

 

Para K. Añadir 3.15 mL de solución de CsCl 10 % a la dilución final de 50 mL de cada estándar 

para obtener una concentración de 0.5% (p/v) de Cs. Si el volumen de la dilución final es diferente 

hacer el cálculo correspondiente de la cantidad de CsCl 10 %. 

Preparación. Preparar las concentraciones de cada muestra dentro del rango lineal del instrumento, 

las cuales son indicadas en el Cuadro 3, en algunos casos se realizaron diluciones con agua 

desionizada para trabajar dentro del rango de concentración del equipo. Diluir con HNO3 al 1M. 

Las diluciones adicionales necesarias deben ser calculadas dependiendo de la concentración teórica 

de cada mineral presente en el producto analizado. Se debe tomar en cuenta que la concentración 

final debe estar de acuerdo con lo descrito en el Cuadro 3. Preparar la curva de calibración para 

cada mineral tomando como referencia los parámetros establecidos, según el método oficial AOAC 

985.35. Determinar las soluciones de ensayo de forma similar en el espectrofotómetro de absorción 

atómica y realizar los cálculos tomando en cuenta el peso de la muestra y las diluciones realizadas. 
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Cuadro 3. Rango lineal de concentraciones del EEA. 

Elemento Concentración (ppm) 
Concentración 

(mg/100 g) 
R2 

Hierro (Fe) 1 – 3 0.1 – 0.3 0.9986 

Potasio (K) 1 – 3 0.1 – 0.3 0.9998 

Manganeso (Mn)   2 – 20            0.2 – 2 0.9961 

Zinc (Zn) 1 – 5            0.1 – 0.5 0.9978 

Magnesio (Mg)                0.2 – 2          0.02 – 0.2 0.9999 

 

 

Preparación de soluciones utilizadas 

 

Solución de Cloruro de Lantano (LaCl3) al 1%. Pesar 11.7 g (± 100 mg) de La2O3 y trasladarlo 

al matraz volumétrico de 1 L, añadir agua desionizada suficiente para remojar el polvo y luego 

agregar lentamente 50 mL de HCl concentrado (Precaución: Reacción exotérmica). Se debe dejar 

que el polvo se disuelva y luego se diluye hasta 1 L con agua desionizada, realizar un mezclado 

manual hasta que todo el polvo esté disuelto. Esta solución es estable hasta 6 meses si se almacena 

a temperatura ambiente. 

 

Solución de Cloruro de Cesio (CsCl) al 10%. Pesar 12.7 g (± 100 mg) de CsCl y trasladarlo a un 

matraz volumétrico de 100 mL. Se debe diluir hasta obtener el volumen con agua desionizada y 

mezclar hasta que todo el polvo esté disuelto. La solución tiene una duración de 6 meses si se 

almacena a temperatura ambiente. 

 

 

Cálculos 

La concentración de cada mineral se calcula a partir del promedio de las lecturas obtenidas en cada 

réplica, y la concentración de cada una de estas se calcula con la Ecuación 4. El laboratorio cuenta 

con una hoja de cálculo (LAA-Fe225-1) que se utiliza para calcular automáticamente la 

concentración de cada mineral. 

 

C= (L x Fd) – B)) / P     [4] 

Donde: 

L: concentración detectada por el Software SOLAAR del espectrofotómetro de absorción atómica. 

Fd: Factor de dilución. 

B: Promedio de los blancos. 

P: peso de la muestra. 

 

 

FASE III. Demostración que el método es capaz de cumplir con los requisitos  

En esta fase se utilizaron los datos obtenidos de cada análisis con el espectrofotómetro de absorción 

atómica, los cuales fueron registrados en una hoja de cálculo estadístico en el programa SAS® para 

determinar la media, desviación estándar y probabilidad de las concentraciones presentes en la 

muestra de referencia NIST SRM® 2384 (chocolate). Con los resultados obtenidos se determinó 

la veracidad, repetibilidad, precisión y reproducibilidad del método. 
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Para verificar la confiabilidad de los resultados obtenidos, se realizó la comparación con el 

certificado oficial del NIST del material de referencia utilizado, en este caso el Chocolate (SRM® 

2384). En el Cuadro 4 se pueden observar los valores certificados emitidos para cada mineral. 

 

 

Cuadro 4. Valores de fracción de masa certificados para cada elemento (NIST, 2020). 

Elemento mg/100g 

Hierro (Fe) 13.2 ± 1.1 

Potasio (K) 865 ± 40 

Manganeso (Mn) 2.08 ± 0.13 

Zinc (Zn) 3.76 ± 0.19 

Magnesio (Mg) 261 ± 12 

 

 

FASE IV. Declaración sobre las condiciones y circunstancias que el método ha sido validado 

y por lo tanto es aplicable  

Se planificará una auditoría interna para verificar este método, y se utilizará el formato de auditoría 

interna de la calidad, para esto se estableció un plan y un análisis para cuantificar los minerales: 

Plan de verificación para determinar minerales y un análisis de minerales (según método oficial 

AOAC 985.35) 
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3. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
 

 

Los resultados de las medias obtenidas por analista para cada uno de los minerales se muestran en 

el Cuadro 5, según el material de referencia utilizado para la verificación (Baking chocolate SRM® 

2384), todas las medias obtenidas en el experimento se encuentran dentro del límite permitido, 

como se muestra en el Cuadro 4 (NIST 2020). 

 

 

Cuadro 5. Medias obtenidas para los distintos minerales por analista. 

Analista 

Concentración (mg/100g) 

Media ± D.E. 

Potasio Hierro Manganeso Zinc Magnesio 

Analista 1  897.90 ± 3.92 12.77 ± 0.57 2.07 ± 0.12 3.72 ± 0.13 260.61 ± 12.25 

Analista 2 892.74 ± 7.37 12.49 ± 0.17 1.97 ± 0.02 3.76 ± 0.10 251.92 ± 0.51 

Analista 3 891.26 ± 9.30 12.25 ± 0.10 2.05 ± 0.09 3.90 ± 0.03 251.34 ± 1.48 

C.V. (%) 4.27 4.83 7.22 5.12   4.10 

D.E.: Desviación Estándar. 

C.V.: Coeficiente de Variación. 

 

 

La repetibilidad, tomando en cuenta como parámetro de desempeño la precisión del ensayo 

realizado por cada uno de los analistas se expresó en función de la desviación estándar, y los valores 

obtenidos que se muestran en el Cuadro 6, son cercanos a los establecidos en el certificado del 

material de referencia SRM® 2384 Baking Chocolate, esto significa que, para cada mineral, cada 

uno de los analistas obtuvieron valores cercanos entre sí (NIST 2020). 

 

 

Cuadro 6. Valores de repetibilidad obtenidos por cada analista. 

Analista 
Repetibilidad (mg/ 100g) 

Potasio Hierro Manganeso Zinc Magnesio 

Analista 1  43.78 0.93 0.21 0.20 16.16 

Analista 2 37.67 0.60 0.08 0.21 05.38 

Analista 3 29.40 0.35 0.22 0.13 13.03 

 

 

La precisión se evaluó en función de desviación estándar relativa (DSR), los resultados obtenidos 

y sus valores esperados, se muestran en el Cuadro 7, estos se encuentran por debajo del límite 

permitido según la AOAC (Cuadro 2), esto indica que hubo un grado de concordancia alto entre 

los resultados obtenidos para cada uno de los minerales (MEFT 2018). 
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Cuadro 7. Valores de precisión para cada uno de los minerales 

Mineral DSRo DSRe 

Potasio 4.02 <6.8  

Hierro 5.41 <8.4  

Manganeso 8.88               <14.0 

Zinc 5.03 <8.0 

Magnesio 4.94 <6.8 

DSRo: Desviación estándar relativa obtenida. 

DSRe: Desviación estándar relativa esperada. 

 

 

Los resultados de los porcentajes de recuperación obtenidos y los valores esperados de los mismos, 

se muestran en el Cuadro 8. Todos los porcentajes de recuperación se encuentran dentro del rango 

establecido por la AOAC (Cuadro 2), así que se puede concluir que el método tiene un buen 

porcentaje de recuperación. 

 

La veracidad se evaluó para el método con el fin de brindar certeza de los datos, se comprobó 

mediante el cálculo del Valor |Z|; siendo sus parámetros: |Z| ≤ 2 es satisfactorio, si 2 < |Z| < 3 es 

cuestionable y si |Z| ≥ 3 es insatisfactorio (AOAC 1985). Se pudo comprobar que en promedio los 

valores Z obtenidos dieron valores menores a 2, pero analizándolos individualmente se encontraron 

nueve datos cuestionables, y cuatro no satisfactorios. Aunque estos valores no influyeron 

significativamente en los resultados se nota que existe alguna fuente de variación en el método. Se 

debe seguir verificando este método para lograr identificar dicha fuente, además, los analistas 

deben someterse a un proceso de capacitación, ya que incluso ellos pueden ser la razón principal 

en la obtención de estos valores Z fuera de rango. 

 

 

Cuadro 8. Valores de recuperación (%) para cada uno de los minerales. 

Mineral Recuperacióno (%) Recuperacióne (%) 

Potasio                         103 ±15 

Hierro   94.7 ±15 

Manganeso   97.5 ±20 

Zinc 100.9 ±20 

Magnesio   97.5 ±15 

 

 

Cada valor de fracción de masa certificado, es la media combinada de la media de los resultados 

de los análisis del NIST y, la media o mediana de los resultados proporcionados por laboratorios 

colaboradores. Los valores se expresan como x ± U95%, donde x es el valor certificado y U95% 

es la incertidumbre expandida, es decir que el valor real del analito se encuentra dentro del intervalo 

x con un 95% de confianza (NIST, 2020). 

 

Los valores de incertidumbre (U) mostrados en el Cuadro 9, se expresaron con un factor de 

cobertura k=2 al 95% de confianza, entre más pequeño el valor de la incertidumbre mejor es la 
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calidad de los resultados. Si se quisiera disminuir el valor de incertidumbre se deben identificar las 

fuentes de esta para controlar la variación de resultados en futuros análisis (Rodríguez et al. 2012). 

 

 

Cuadro 9. Valores de incertidumbre (%) para cada uno de los minerales. 

Mineral U% 

Potasio ±08.04 

Hierro ±10.80 

Manganeso ±17.80 

Zinc ±10.10 

Magnesio ±09.90 

 

 

Se realizó un ANDEVA (P > 0.05) para determinar si había diferencias estadísticamente 

significativas entre analistas, entre repeticiones, entre réplicas, o en las interacciones entre los 

analistas con las repeticiones y réplicas.  

 

Al observar los resultados obtenidos en el Cuadro 10 para cada mineral, con probabilidades abajo 

de 0.05 se puede concluir que no existieron diferencias significativas entre analistas, repeticiones, 

réplicas, interacciones analista-repetición e interacciones analista-réplica, lo cual indica que el 

experimento se llevó a cabo sin ninguna fuente de variación significativa que pudiera afectar los 

resultados del análisis. 

 

 

Cuadro 10. Probabilidades del ANDEVA para la recuperación de minerales. 

Fuente 
Probabilidad 

Potasio Hierro Manganeso Zinc Magnesio 

Analista 0.9054 0.1471 0.2557 0.1057 0.0826 

Repetición 0.6437 0.2623 0.0621 0.1754 0.1483 

Réplica 0.7265 0.3211 0.0521 0.7448 0.0678 

Analista*Réplica 0.3019 0.3013 0.4104 0.6858 0.4977 

Analista*Repetición 0.8131 0.1316 0.4568 0.3308 0.0790 

C.V. (%) 4.27 4.83 7.22 5.12 4.10 

C.V.: Coeficiente de Variación. 

 

 

Sin embargo, se notó un riesgo de significancia en dos fuentes de variación para manganeso y una 

para magnesio. Esta observación se analizó más de cerca, por cada uno de los analistas y se 

determinó que se debe a los valores Z obtenidos individualmente por cada uno de ellos. Para 

manganeso, el analista 1 obtuvo dos valores no satisfactorios (|Z| ≥ 3) y el analista 3 obtuvo cuatro 

valores cuestionables (2 < |Z| < 3). Para magnesio, el analista 3 obtuvo tres valores cuestionables 

(2 < |Z| < 3).  

 

Esto indica que en esas réplicas los analistas no controlaron las fuentes de variación, y estas 

influyeron en el resultado. Aunque no tengan un efecto representativo en los resultados del estudio, 
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es necesario que se proceda con un plan de capacitación a los empleados para controlar la variación 

en sus resultados. 
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4. CONCLUSIONES 
 

 

 Se verificó el método de análisis de minerales en el Laboratorio de Análisis de Alimentos 

Zamorano (LAAZ) mediante espectrofotometría de absorción atómica (EAA) tomando como 

referencia el método oficial AOAC 985.35.  

 

 Se determinó que la incertidumbre de los resultados obtenidos en el ensayo, por cada uno de 

los minerales, se encuentra dentro de los límites aceptables para que este método pueda ser 

implementado en el laboratorio de análisis de alimentos Zamorano (LAAZ). 
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5. RECOMENDACIONES 
 

 

 Realizar una verificación posterior para los minerales sodio (Na) y calcio (Ca), los mismos 

que no pudieron ser incluidos en el presente estudio, ya que necesitan una revisión del método 

para que generen resultados confiables. 

 

 Realizar verificaciones periódicas utilizando el mismo método de análisis de minerales y así 

generar una mayor confiabilidad del método, de esta forma se contribuye con el proceso de 

acreditación de la Norma ISO 17025:2017. 

 

 Realizar nuevas verificaciones siempre que existan en el laboratorio cambios en factores que 

puedan incidir en los resultados del método, como analistas, equipos, reactivos, etc. 

 

 

 Revisar si la incertidumbre del método es mayor a 0.3 veces la incertidumbre estándar del 

material de referencia para reestimar los valores Z prima considerando la incertidumbre del 

laboratorio. 

 

 Participar en pruebas inter-laboratorios para verificar la veracidad de los resultados. 
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7. ANEXOS 
 

 

Anexo 1. Parámetros de longitud de onda y flama para determinación de minerales. 

Elemento Longitud de onda, nm Flama 

Hierro (Fe) 248.3 Aire-Acetileno 

Potasio (K) 766.5 – 769.9 Aire-Acetileno 

Manganeso (Mn) 279.5 Aire-Acetileno 

Zinc (Zn) 213.9 Aire-Acetileno 

Magnesio (Mg) 285.2 Aire-Acetileno 
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Anexo 2. Plan de verificación de minerales. 
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Continuación Anexo 2. 
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Continuación Anexo 2. 
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Continuación Anexo 2. 

 

 




