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Resumen

TITULO: Analisis de la calidad de sal de mesa, consumida en el departamento de Santander, usando parametros
fisicoquimicos: fllior y yodo™.

AUTOR: Javier Eduardo Izquierdo Quintero™

Gracias al frecuente consumo de sal de cocina, se hicieron estudios acerca de su fortificacion, para la prevencion de
enfermedades tales como el bocio y la caries dental que son causados por deficiencia de micronutrientes.

A partir de la creacion en el afio 1993 del Instituto Nacional de Vigilancia de Medicamentos y Alimentos (INVIMA)
y la expedicidn del decreto 547 de 1996, es importante contar con un método eficaz para la regulacion de las
concentraciones de micronutrientes como el yodo y el flior en la sal de mesa. Es competencia del Laboratorio
Departamental de Salud Publica (LDSP) de Santander llevar a cabo la cuantificacion de los micronutrientes ya
mencionados. Es por esto que el laboratorio decidié implementar el método de ion selectivo desarrollado por el
INVIMA (Velasquez, 1997), para realizar la medicion de la concentracién de flior y yodo en las sales de mesa que se
consumen en el departamento de Santander.

Se evalué el método mediante las siguientes figuras de mérito: linealidad, exactitud y precision. Los resultados
obtenidos fueron satisfactorios, para la linealidad se obtuvo un R2=0.9993 para fldor y R?=0.9998 para yodo; la
exactitud se comprob6 calculando los porcentajes de recuperacion (R%), los cuales estuvieron en el rango de 60 %-
80%; la precision se constatd con el coeficiente de variacion (%CV) los cuales fueron menores al 5%.Lo anterior
confirma que es un método confiable para la emisién de resultados. Se realiz6 el analisis de muestras de sal , de 7
diferentes marcas recogidas por el area de salud ambiental perteneciente al Ministerio de Salud y Proteccion Social,
para determinar la calidad de la sal en cuanto a parametros fisicoquimicos flGor y yodo, el cual dié como resultado
que el 40% de las sales no cumplen con el rango de concentracion de fltor o yodo fijado por ley (180 ppm-220 ppm
fldor; 50 ppm — 100 ppm yodo) y una concentracion promedio para fltor de 188.996 + 45.583 ppm y para yodo de
60.084 £ 9.779 ppm.

* Proyecto de grado
™ Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas Escuela de Ingenieria Quimica Director: Viviana Sanchez Torres Co-
Director: Sandra Bayona Vergel Ing. Quimica.
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Abstract

TITLE: Analysis of the quality of table salt, consumed in the department of Santander, using physicochemical
parameters: fluorine and iodine ™.

AUTHOR: Javier Eduardo Izquierdo Quintero ™

Thanks to the frequent consumption of table salt, studies were made about its fortification, for the prevention of
diseases such as goiter and tooth decay that are caused by micronutrient deficiency.

From the creation in 1993 of the National Institute for Food and Drug Surveillan (INVIMA) and the issuance of Decree
547 of 1996, it is important to have an effective method for the regulation of micronutrient concentrations such as
iodine and fluorine in table salt. It is the responsibility of the Departmental Laboratory of Public Health (LDSP) of
Santander to carry out the quantification of the micronutrients already mentioned Reason for because laboratory
decided to implement the selective ion method developed by INVIMA (Velasquez, 1997), to measure the
concentration of fluorine and iodine in the table salts consumed in the department of Santander.

The method was evaluated by the following figures of merit: linearity, accuracy and precision. The results obtained
were satisfactory, for linearity was obtained an Rz = 0.9993 for fluorine and R? = 0.9998 for iodine; the accuracy was
checked by calculating the recovery percentages (R%), which were in the range of 60% -80%; The accuracy was
checked by the coefficient of variation (% CV) which were less than 5%. The above confirms that it is a reliable
method for issuing results. The analysis of salt samples, from 7 different brands collected by the environmental health
area belonging to the Ministry of Health and Social Protection. For performed to determine the quality of the salt in
term of fluorine and iodine physicochemical parameters, which resulted in that 40% of salts do not comply the fluorine
or iodine concentration range set by law (180 ppm-220 ppm fluorine; 50 ppm - 100 ppm iodine) and an average
concentration for fluorine of 188,996 + 45,583 ppm and for iodine 60,084 + 9,779 ppm.

* Proyecto de grado
™ Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas Escuela de Ingenieria Quimica Director: Viviana Sanchez Torres Co-
Director: Sandra Bayona Vergel Ing. Quimica.
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Introduccion

La fortificacion de la sal para consumo humano con yodo y fltor es un requisito en Colombia, para
evitar trastornos y enfermedades asociadas con falta de estos micronutrientes. Es obligacion de los
entes gubernamentales realizar el analisis de los correctos niveles de estos micronutrientes
(Ministerio de salud, 2015), los cuales estan contemplados en el decreto 547 de 1996 (Colombia),
razén por la cual es de vital importancia que el Laboratorio Departamental de Salud Publica
(L.D.S.P) cuente con un método eficaz para la cuantificacion en los niveles de fltor y yodo.
Actualmente el LDSP de Santander no cuenta con una verificacion del método de ion
especifico para determinar el contenido de flior y yodo, parametrizado en la intranet de la
gobernacion de Santander bajo cédigo MI-GSGI-42 (L.D.S.P, 2018), aplicado al equipo de
titulacion potenciométrica Titrando 905 (Metrohm, Suiza). En este trabajo de grado modalidad
préactica empresarial, se plantea la verificacion del método anteriormente mencionado, mediante la
evaluacion de su aplicacién por medio de figuras de mérito como: linealidad, precision y exactitud.
Posteriormente se realizd un andlisis de la calidad de 20 muestras de sal de consumo humano,
recolectadas en 20 localidades del Santander por parte del area de salud ambiental para los

parametros fluor y yodo.
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1. Marco Teérico

1.1 Laboratorio Departamental de Salud Publica (LDSP)

El LDSP se encuentra ubicado en la ciudad de Bucaramanga, es una seccion de la Secretaria de
Salud Departamental la cual tiene como deber realizar actividades de apoyo en la vigilancia
epidemioldgica de patologias de interés en salud publica, de acuerdo a las resoluciones definidas
en el decreto 2323 de 2006, en donde se reglamenta parcialmente la ley 09 de 1979 concerniente
con la Red Nacional de Laboratorios y se expiden otras disposiciones; y el decreto 3518 de 2006,
por el cual se crea y reglamenta el sistema de vigilancia en salud publica y se dictan otras
disposiciones, ambos emanados del Ministerio de la Proteccion Social. Dentro de sus
responsabilidades se encuentran prestar servicios de analisis, diagndstico y control de calidad de
muestras enviadas por los laboratorios clinicos y demas Instituciones Prestadoras de Salud (IPS)
interesados en las areas de micobacterias, parasitologia, virologia, toxicologia, entomologia, aguas
y alimentos en general. Ademés, realiza actividades de capacitacion, asesoria técnica,
investigacién y supervision a bancos de sangre y laboratorios clinicos y de alimentos (Mendieta,
2012).

En el decreto 547 de 1996 expedido por el Ministerio de Salud de Colombia, se establecen
parametros fisicoquimicos tales como: porcentaje de humedad, contenido de plomo, presencia de
sulfatos, contenido de fldor, de yodo entre otros. Es labor del Instituto Nacional de Vigilancia de

medicamentos y Alimentos (INVIMA), velar por el cumplimiento del decreto anteriormente



ANALISIS DE LA CALIDAD DE SAL DE MESA | 14

mencionado, ademas de acreditar los laboratorios para asegurar a los clientes la confiabilidad de
los resultados (Ministerio de salud, 1996).

Para garantizar la calidad de sal de mesa, es necesario acudir al andlisis de pardmetros
fisicoquimicos de concentraciones permitidas de yodo (50-100 ppm expresado como yoduro) y
flior (180-220 ppm expresado como fluoruro) (INVIMA, 2018), debido a que son de vital
importancia dentro de la dieta humana y que si se presenta una carencia de estos micronutrientes,
podria desencadenar un problema de salud publica como el ocurrido en el lapso de los afios
1994/1998 en la Republica de Colombia. (Ministerio de salud, 2015)

Dentro de las funciones del LDSP se encuentra: “Elaborar programas y proyectos dirigidos al
fomento de la salud, prevencion de la enfermedad, el control de factores de riesgo y enfermedades”
(Gobernacion de santander, 2017) . Por lo anterior es indispensable para el LDSP analizar la
calidad de sal de mesa que se estd consumiendo en el departamento de Santander, para

diagnosticar, cuantificar y analizar los niveles de flior y yodo que estan contenidos en esta.

1.2 Yodo

El yodo es un elemento esencial para el funcionamiento de la glandula tiroides y para la formacion
de las hormonas tiroxina (T4) y la triyodotironina (T3); ambas son esenciales para el desarrollo
del sistema nervioso central, participa en la sintesis de hormona tiroidea la cual es indispensable
para el desarrollo de procesos como la termorregulacion, el metabolismo intermediario, la sintesis
de proteinas, la reproduccion, el crecimiento, el desarrollo y las funciones neuromuscular y
hematopoyética. El yodo se encuentra disponible en los mariscos y el pescado, y desde que se

reglamento la yodacion de la sal, esta es la principal fuente (Ministerio de salud, 2015).
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1.3 Fltor

Es un elemento que se encuentra en la corteza terrestre y tiene una distribucion extensa en la
naturaleza. Algunos fluoruros se afiaden a las pastas de dientes y en algunos paises al agua potable
para la prevencion de la caries dental.

La caries dental es un problema de Salud Publica que ha afectado a la humanidad durante siglos,
el dafio que causa es acumulativo e irreversible y requiere de mucho tiempo y recursos para su
tratamiento, produce trastornos funcionales, digestivos, estéticos, fonéticos y mucho dolor,
especialmente en la nifiez. La fluoracion de la sal de consumo humano, debe contribuir a la
prevencion de la caries dental, sin que por exposicion a niveles elevados de flGor derive en la
generacion de fluorosis dental y/o esquelética en la poblacion; toda vez que se trata de un alimento

de facil acceso (Ministerio de salud, 2015).

1.4 Historia de la Fortificaciéon de la sal en Colombia

Los procesos de fluoracion y yodacion de la sal se utilizan como factor protector en la reduccion
de la presencia de enfermedades, tales como el bocio por deficiencia de yodo y la caries dental por
deficiencia de flor. Esta problematica se vio materializada en el pais entre 1994 y 1998, periodo
en el cual, de acuerdo con el Sistema de Informacion de Nutricion de Minerales y Vitaminas de la
organizacion mundial de la salud (VMNIS) , en el pais se presentd una prevalencia de deficiencia
de yodo (concentracion de yodo urinario) en la poblacion infantil de edades entre los 8 y los 13
afios, con un indice de deficiencia superior en los departamentos de la

Guajira,Cesar,Magdalena,Antioquia, Tolima,Huila,Caqueta,Santander y Norte de Santander. Tras
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la creacion del decreto 547 de 1996 el cual regula las condiciones de produccion, empaque
comercializacion y calidad de la sal para consumo humano (Ministerio de salud, 1996),en el afio
1998 Colombia logro erradicar los desordenes por deficiencia de yodo, gracias a la yodacién
efectiva de la sal con la implementacion de la politica de yodacion universal de la sal (YUS) ;sin
embargo en el afio 2007 la Organizacion Mundial de la Salud (OMS) clasifico al pais en su ingesta
de yodo “Mas que adecuada”, es decir que se estaba corriendo el riesgo de hipertiroidismo yodo-
inducido (I1H) enfermedad que se caracteriza por el aumento de la actividad funcional de la
glandula tiroides. (Ministerio de salud, 2015)

En Colombia en el afio 1953 se comenzd la adicién de flior en agua como medida preventiva
de salud en los municipios de Girardot,Manizales,Cali y Medellin, esta fue interrumpida en el afio
1960 (excepto en Manizales), tanto por el alto costo, como también por la baja cobertura
poblacional lograda (Menos del 40% de la poblacién beneficiada).En el caso de Manizales la
fluoracion del agua durd 27 afios .En 1963 se estudio la fluorizacion de la sal como medida de
prevencion masiva dental , se seleccion6 a los municipios de Armenia, Don Matias,Montebello y
San Pedro en el departamento de Antioquia, tomando como base una concentracion de 1,0 ppm de
fluor determinada por la encuesta dietética y el consumo diario. Tras este estudio se evidencié una
reduccion notable de la caries dental (60%-65%) de las personas que recibieron sal fluorizada y
sumandose la experiencia de méas de 30 afios en Suiza, en el afio 1984 se aprobd la fluorizacién de
la sal de consumo humano (MINSALUD, 2016).

El Ministerio de Salud cred estrategias apoyandose en el marco legal que le otorgo la ley 100
DE 1993, mediante los articulos 245 y 248 y a través del decreto 1290 de junio 22 de 1994, donde
se formalizo y reglamento las funciones del Instituto Nacional de Vigilancia de Medicamentos y

Alimentos (INVIMA), quien asumio la responsabilidad de desarrollar el programa Nacional de
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control de la calidad de la sal para consumo humano en las diferentes etapas del proceso de
produccion ,empaque y distribucién. Entre las estrategias creadas por el Ministerio de Salud se
destacan:
1. ElI'INVIMA deberd identificar las acciones de vigilancia y control de la sal en los puertos
de entrada, procesadoras, re-empacadoras y comercializadoras.
2. Que todos los alcaldes y secretarios de salud de los municipios afectados participen
activamente en el monitoreo de las acciones de control en coordinacion con el INVIMA,
a través de la incorporacion de acciones especificas en el plan de atencion bésica (PAB)
tales como: La realizacion de un muestreo aleatorio cada dos meses a las empacadoras, en
5 unidades de sal del mismo lote por cada marca, y enviarlas al laboratorio departamental
de salud publica (LDSP) para su analisis, de acuerdo al decreto 547 de 1996. El laboratorio
a su vez deberd enviar los resultados al INVIMA y a la direccion seccional y municipal de
salud quienes deberan aplicar medidas sanitarias y legales estipuladas. (Vargas, Sierra,
Torres, & Betancourt, 2012). A continuacion, en la tabla 1 se detallan los parametros

fisicoquimicos de la sal de mesa y sus niveles permisibles segun la legislacion colombiana:
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1.5 Pardmetros fisicoquimicos de la sal de mesa segun decreto 547 de 1996 (Colombia)

Tabla 1.
Parametros fisicoquimicos de la sal de mesa
REQUISITOS Limites

Minimo Maéaximo

cloruro de sodio como NaCl % m/m base seca 99

contenido de humedad entre 100°C y 100°C m/m 0.2

contenido de fltor expresado como fluoruro en mg/kg (ppm) 180 220
contenido de iodo, expresado como yoduro en mg/kg (ppm) 50 100
contenido de sulfato como SO4 en mg/kg 2800
contenido de calcio expresado como Ca+2 en mg/kg 1000
contenido de magnesio, expresado como Mg+2 mg/kg 800
otros insolubles, en mg/kg otros insolubles en agua 1600

Contaminantes

plomo en mg/kg 1

Arsénico en mg/kg 1

Granulometria

pasa malla 20 80

pasa malla 70 20
Tomado de: Decreto 547 de 1996 Republica de Colombia.

1.6 Método potenciométrico con electrodo de lon selectivo:

Un electrodo de ion selectivo, es un dispositivo que entra en contacto con una soluciéon que
contiene iones disueltos en una solucion para los cuales es selectivo, y se desarrolla un potencial

eléctrico el cual guarda relacion con la concentracion de la muestra.
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Estos electrodos estan disefiados para medir por tres métodos de analisis: potenciometria
directa, métodos de incremento y titulaciones potenciométricas, siendo de nuestro interés el ultimo
de los métodos mencionados (Martinez, 2008).

El método potenciométrico esté basado en la diferencia de potencial que se desarrolla entre el
electrodo sensor y el electrodo de referencia, ya que este es una medida de la especie reactiva. Al
variar la actividad de la especie reactiva en el sensor, también varia el potencial que se mide entre
estos dos electrodos. Esta generacion de corriente eléctrica mediante una reaccion quimica o el
empleo de la corriente eléctrica para causar la reaccion, hace que las concentraciones de las
especies involucradas cambien y esto conduce a un cambio en el potencial eléctrico del medio.
Nernst propuso una relacion matematica entre esas dos variables, ecuacion que se deduce de las
consideraciones termodindmicas en el sistema. Esta ecuacion expresa la relacion cuantitativa entre
el potencial redox estandar de un par redox determinado, su potencial observado y la proporcién

de concentraciones entre el donador de electrones y el aceptor (Martinez, 2008).

1.6.1 Ecuacion de Nernst:

E=FEo- % m@Q (1)
e Eo: Potencial redox estandar.
e E: Potencial del electrodo.
e R: constante universal de los gases (8.314 J/k*mol)
e T: temperatura del sistema en K
e N: numero de electrones transferidos

e F: constante de Faraday 9.6485*10*C/mol, donde C es la corriente en Columbs.
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El voltaje puede ser expresado como el cociente entre la energia en J y la corriente en C:

Energia (J)
Corriente (C)

Voltaje (v) = (2)

RT 8314+ ]/mol.K) * (298K) _ 0.0252v
NF ~ ‘N« (9.648510*C/mol) ~ N

(2.1)

Remplazando los valores de estas constantes en la ecuacion de Nernst, y realizando la
simplificacion de variables semejantes, se obtiene una ecuacion estdndar expresada de la siguiente
manera:

0.05915v
e ——

E=Fo LnQ 3)

Para el analisis de fluoruro y ioduro provenientes de sus respectivas sales, el cociente de
reaccion (Q) viene dado de la siguiente manera:

KF(s) > K* + F~ (4

Tanto la concentracién de fluoruro de potasio (KF) como de ioduro de potasio (KI) es
constante.

La ecuacion de Nernst es de aplicacion universal para los potenciales de estado estacionario
generados por una diferencia de concentraciones, a través de cualquier tipo de interfases como son
las celdas electroquimicas, membranas bioldgicas o artificiales y el electrodo selectivo (Rangel

Prada, 2005).
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1.7 Titrando 905 (Metrohm, Suiza)

Figura 1. Titrando 905 marca Metrohm (Suiza)

El titulador potenciométrico con dosinos de alta gama, utiliza el método del electrodo
especifico para estipular el contenido de iones a determinar. Esta técnica se basa en la medida del
potencial de una solucion que contiene dichos iones, cuando se sumergen dentro de ella un
electrodo especifico y un electrodo de referencia, credndose una corriente eléctrica entre la
solucion de la muestra y la solucién interna del ion selectivo. El potencial desarrollado es una
medida de la concentracion del ion que se esta analizando.

El electrodo especifico consta de una membrana de fluoruro de lantano y una solucion interna
contenidos en un cuerpo epdxico. El cristal es un conductor iénico donde solo los iones fluoruro
son movibles. Cuando la membrana se introduce en una solucion de fluoruro se desarrolla un
potencial de electrodo a través de ella. Este potencial depende de la cantidad de iones
fluoruro/ioduros libres en solucién y es comparado con un potencial de referencia externo

constante con un medidor de ion especifico (Rangel Prada, 2005).
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La medida del potencial correspondiente a la concentracion de los iones en la solucion, esta
descrita por la ecuacion:
E=Eo—SlogA (8)
Donde:
e E=potencial del electrodo
e Eo=potencial de referencia (constante)
e A=concentracion de fluoruro en la solucion

e S=pendiente del electrodo

1.8 Caracteristicas de desempefio

1.8.1 Linealidad. Ambito entre la menor y la mayor concentracion de analito en la muestra
(incluyendo estas concentraciones) para las cuales se ha demostrado que el procedimiento analitico
tiene el nivel adecuado de precision, exactitud y linealidad.

La linealidad es la capacidad del método analitico para producir resultados directamente
proporcionales a la concentracién o cantidad de analito en un rango definido. Se determina mediante
el tratamiento matematico de los resultados del analisis del analito a diferentes cantidades o

concentraciones. (Mendez, 2016)

1.8.2 Exactitud. El término “exactitud”, se refiere a una combinacion de veracidad y precision
de un conjunto de resultados de un ensayo, y supone una combinacioén de componentes aleatorios

y un componente comun de error sistematico o sesgo. La veracidad determina el grado de
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coincidencia existente entre el valor medio obtenido de una serie de resultados y un valor de

referencia aceptado y puede ser determinado por recuperacion. (Mendez, 2016)

1.8.2.1 Recuperacion (%R). Es la capacidad que tiene un procedimiento analitico para
determinar cuantitativamente una especie quimica adicionada a una muestra y permite ver el grado
de proximidad entre una medida y el valor verdadero. Se recomienda realizar a lo menos 6
mediciones de cada uno en lo posible en tres niveles. Se debe considerar al elegir estos niveles el
rango de la curva de calibracién del método, el LOD y el LMP establecido. De manera que los
niveles seleccionados permitan entregar la mejor informacién posible respecto a la capacidad de

recuperacion del método, en cuanto a estos valores criticos. (Mendez, 2016)

Ce—Co

%R = “-x 100 (12)

Donde: C.: es la concentracion de analito obtenida
C,: es la concentracién de analito medida en la muestra sin adicionar (blanco)

C,:es la concentracion de analito preparada.

1.8.3 Precision. Es el grado de concordancia entre los resultados de las pruebas individuales
cuando el procedimiento se aplica repetidamente a la misma muestra.

Las dos mediciones mas comunes de precision son la repetibilidad y la reproducibilidad. La
repetibilidad nos expresa la variabilidad que puede esperarse, cuando un método es ejecutado por un
solo analista en un mismo equipo durante un lapso de tiempo relativamente corto. Si la muestra es
analizada por distintos laboratorios para efectuar una comparacion se obtiene una medicion mas

significativa de la precision y es la reproducibilidad.
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La precision usualmente se expresa con la desviacion estandar o con la desviacion estandar

relativa.

o
%ev == (13)

Donde
%CV: porcentaje de variacion
o: desviacion estandar de la poblacion
W: media aritmética de la poblacion
Siel CV es menor o igual al 10% se acepta que el método de analisis es preciso, de lo contrario

se cuestiona su precision. (Mendez, 2016).
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2. Objetivos

2.1 Objetivo General:

Analizar la calidad de sales de mesa consumidas en el departamento de Santander, usando
parametros fisicoquimicos: concentracion de fltor y yodo, para 20 muestras suministradas por el

area de salud ambiental, de 7 diferentes marcas y en 20 localidades del departamento de Santander.

2.2 Objetivos especificos:

e Verificar el método de titulacion con ion selectivo propuesto por el LDSP, para la
determinacion de los niveles de fltor y yodo en sal de mesa, utilizando el equipo Titrando
905.

e Aplicar el método verificado, en muestras de sal de mesa recolectadas en el departamento
de Santander.

e Comprobar en las muestras analizadas el cumplimiento del Decreto 547 de 1996 con
respecto a los niveles de flGor y yodo, que regula la calidad de la sal de mesa en nuestro

pais.
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3.1 Diagrama de flujo
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Figura 2. Diagrama de flujo metodologia

3.2 Documentacion del montaje

seleccion de
muestras

Realizacion
pendiente
electrodo
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Se buscaron métodos de la AOAC internacional para el flaor: “Official method 984.37 “Fluoride

in drugs tablets and solutions, fluoride selective electrode method”; para yodo: “Official method

992.24 iodide in ready -to-feed milk iodide selective electrode method”. Para constatar que el

método que se encuentra normalizado en el LDSP estaba enfocado en métodos internacionales

normalizados y validados, cabe mencionar que, aunque los métodos de la AOAC no estaban

aplicados directamente para medir flGor y yodo en sal de mesa, si utilizaban una metodologia de

ion selectiva muy similar a la del método del LDSP.
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3.3 Verificacion del equipo, reactivos y materiales a utilizar

La coordinacion del LDSP y los Profesionales del &rea de Fisico Quimicos de Alimentos,

gestionaron el mantenimiento del equipo titrando 905 (metrohm, Suiza). Se estipuld que la
dosificacion de la solucion potenciadora idnica: ISA'y TISAB II, se realizaria de forma manual.
La verificacion del material volumétrico plastico se efectud siguiendo el procedimiento descrito
en el manual de calibracion Blau Brand (BLAUBRAND, 2015).

Se usaron patrones de calibracion yoduro de sodio Nal (Ori6n, Estados Unidos), fluoruro de
sodio NaF (Orién, Estados Unidos) y la solucién potenciadora de fuerza i6nica TISABII (Thermo
Scientific, Estados Unidos), para el caso de la solucién potenciadora ISA se preparé con NaNO3
(5M) segun el manual del INVIMA. Se trabajaron soluciones de llenado de electrodo de referencia
externa e interna: KNOs (Metrohm, Suiza) y KCI (Metrohm, Suiza). El agua ultra pura tipo | se

obtuvo empleando el equipo PureLab Flex (ELGA).

3.4 Capacitacion en el uso del titulador potenciométrico titrando 905 (metrohm, suiza)

Un representante de la empresa Polco S.A.S y profesionales adscritos al Laboratorio de Fisico
Quimicos de Alimentos del LDSP, dirigieron una capacitacion acerca de la correcta manipulacion
del software Tiamo, que es utilizado por el titulador potenciométrico Titrando 905 y se

configuraron los métodos propuestos anteriormente.
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3.5 Preparacion de la curva de calibracion

Para la curva de calibracion de flor se prepard la dilucién patron de 190 ppm tomando una
alicuota de 10 ml de la solucion NaF (0.1 M), y se afor6 con agua tipo | a 100 ml, a partir de esta
dilucion se realizaron los patrones de 0,5 ppm ,1 ppm,2.5 ppm y 5 ppm.

La curva de calibracion de yodo se prepard a partir de la dilucion patron de 50 ppm, la cual
se consiguié tomando una alicuota de 0.394 ml de la solucion Nal (0.1M) y aforando con agua tipo
| a 100 ml, a partir de esta dilucion se prepararon las de 0.5 ppm, 1 ppm, 2.5 ppm y 5 ppm.

Una vez realizadas las diluciones se procedi6 a tomar una alicuota de 10 ml de cada
concentracion, y agregar 10 ml de TISABII para el caso del flGor. Para el caso de yodo se tomaron
los 100 ml de cada dilucién y se agregaron 2 ml de solucion ISA. A continuacion, se sumergieron
el electrodo de referencia, el selectivo y el sensor de temperatura del titulador Metrrohm 905 dentro
de las disoluciones y se inici6 el método en el ordenador.

La curva de calibracion se debio realizar todos los dias y se trabajé un maximo de 15 muestras
diarias debido a la sensibilidad del equipo. A continuacion, en las tablas 2 y 3 se detalla la

preparacion de las diluciones con las cuales de prepar6 la curva de calibracion.

Tabla 2.

Diluciones curva de Fluor

Diluciones para curva de Fluor
Alicuota (190mg/L)  Patrones flior (mg/L)

263uL 0.5
526l 1
1315pL 2.5
2631l 5

Nota. Tomado de. LDSP de Santander
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Tabla 3.

Diluciones curva de yodo

Diluciones para curva de Yodo
Alicuota (50 mg/L)  Patrones Yodo (mg/L)

1000pL 0.5
2000pL 1
5000uL 25
10000puL 5

Nota. Tomado de LDSP de Santander

3.6 Seleccién de muestras

Las 20 muestras para el analisis fueron suministradas por el area de salud ambiental, adscrita al
ministerio de salud y proteccidn social, las cuales eran de 7 marcas diferentes y recolectadas en 20

localidades del departamento.

3.7 Analisis de muestras

Para el analisis de las muestras, siguiendo el procedimiento parametrizado por el LDSP, se pesaron
10 g de cada sal, a continuacion, se disolvieron en agua tipo 1 y se aforé a 100 ml consiguiendo
una disolucion homogénea, se toma una alicuota de 10 ml y de nuevo se afor6 con agua tipo | a
100 ml; una vez se tiene esta dilucion se tomo6 una alicuota de 10 ml y se agregaron 10 ml de
solucion TISAB 1l para el caso de medicion de fltor. Para medicion de Yodo se tomaron los 100
ml de la dilucién y se agregan 2 ml de solucion ISA. Para ambos casos se procedid a introducir los

electrodos junto con el sensor de temperatura del equipo titrando 905 y se escoge el método de
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determinacion fldor/yodo segun corresponda, la medicion demora 180 s a agitacion constante. Una
vez realizada la medicién se lavo los electrodos con agua destilada y se secaron cuidadosamente
para continuar con la siguiente muestra.

La medicion de las muestras se realiz6 por duplicado cuando estaban dentro de los rangos
(180 ppm -220 ppm fluor;50 ppm -100 ppm yodo) y se registrd la medicion promedio de estas.
Cuando no estaban dentro del rango, se realizaron otras tres réplicas del procedimiento para

verificar el resultado.

4. Resultados

4.1 Verificacion del material volumétrico

4.1.1 Lavado y preparacion del material. En el anexo A y B se muestran los resultados de
la verificacion. Es importante mencionar que las mediciones de volumen realizadas en la
verificacion se realizaron por triplicado hallandose un promedio de cada una de ellas. Al observar
detalladamente los anexos A y B podemos evidenciar que el volumen promedio de los 30 balones
plasticos aforados de 100 ml fue de 99.9 ml dandonos un error de 0.1 ml, el cual estd por debajo
del especificado por el fabricante ( balones +/- 0.2 ml); para el caso de las pipetas volumétricas de
10 ml, el volumen promedio fue de 9.9 con un error promedio de 0.01 ml el cual esta por debajo
del especificado por el fabricante (+/- 0.02 ml).De lo anterior se infiere que el material volumétrico

se encuentra en optimas condiciones.
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4.2 Verificacion del método y analisis estadistico

4.2.1 Intervalo lineal. Para el intervalo lineal de flUor se realizaron tres curvas de calibracion,
con 9 puntos comprendidos entre un rango de calibracion desde 0.2 ppm hasta 10 ppm. Los datos
promedio de cada punto de la curva se encuentran en anexo C. La ilustracion de la curva de
calibracién (potencial “U” vs logaritmo de la concentracion “logConc*) promedio Y las barras de
error con respecto a la desviacion media de las tres mediciones estan representadas en la figura 3,

obtenida de una hoja de calculo de Microsoft Excel 2016 .
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Figura 3. Curva de calibracion flGor

La linea sombreada verde de la gréfica anterior representa la linealidad existente entre los

patrones (0.2 ppm-10 ppm) con un R2=0.9993, el cual esta dentro de los criterios de aceptacion de
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la literatura (LDSP, 2018). Se confirma que el rango lineal es consecuente con el que utiliza el
método de ion especifico del INVIMA que va desde 0.5 ppm hasta 5 ppm (INVIMA, 1997).

Para determinar el intervalo lineal del método en el pardmetro yodo, se realizd el mismo
procedimiento hecho para fltor, los datos promedio para cada punto de la curva de calibracion se
encuentran en el anexo D. La ilustracion de la curva de calibracion (potencial “U” vs logaritmo de
la concentracion “LogConc”) promedio y las barras de error con respecto a la desviacion media de
las tres mediciones estan representadas en la figura 4, obtenida de una hoja de célculo de Microsoft

Excel.
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Figura 4.Curva de calibracion yodo

La linea verde representa el intervalo lineal (0.2 ppm-10 ppm) que al igual que en el pardmetro
fldor, muestra la linealidad del método con un R2=0. 9998, el cual est& dentro de los criterios
de aceptacion segun la literatura (LDSP, 2018). Se constatd el rango lineal propuesto por el

método de ion especifico del Invima de 0.5 ppm hasta 5 ppm (INVIMA, 1997).
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4.2.2 Exactitud. Para evaluar la exactitud se fortificaron con KF, 3 muestras de una sal de
mesa de referencia previamente analizada (206 ppm de flaor), la primera fortificacion fue de 112
ppm, la segunda de 207 ppm y la tercera de 294 ppm, durante 7 dias seguidos se realiz6 el mismo
procedimiento de las fortificaciones y se registraron las mediciones.

La Exactitud se midié mediante el porcentaje de recuperacion tal como esta en la ecuacion 12.
Los resultados de las mediciones obtenidas se encuentran en el anexo F para fluor y G para yodo.

Los %R se encuentran en las tablas 4 y 5.

Tabla 4.

%R de fortificacién de flor

%R
MUESTRA dial dia 2 dia 3 dia4 dia5 dia6 dia7
Fortificacion de
112 ppm de F
(KF) apartirde  89.688 90.375 97.571  82.643 66.304 88.000 77.161

muestra de 206

ppm de F (sal)
Fortificacion de
207 ppm de F
(KF) apartirde  92.208 88.140 90.870  86.126 89.565 89.580 87.575
muestra de 206
ppm de F (sal)
Fortificacion de
294 ppm de F
(KF) ppm a 95.554 94.711  98.449  96.112 96.874 93.381 95.054
partir de muestra
206 ppm F (sal)
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En el caso del yodo se fortificé una muestra conocida (78 ppm) con concentraciones de yodo
de: 140 ppm, 207 ppm, 305 ppm, durante 7 dias se realizé el mismo procedimiento de las tres

fortificaciones y se registraron las mediciones.

Tabla 5.

%R fortificacion yodo

%R
MUESTRA dial dia 2 dia 3 dia 4 dia5 dia 6 dia7
Fortificacion
de 140 ppm
del (Kl)a
partir de

64.729  84.479 91.057 80.614 87.464  78.757 70.171

muestra de 78
ppm de I (sal)
Fortificacion
de 207 ppm
(K1) a partir
de muestra de 83.459  91.686 97.807  95.377 92.130 87.372 102.614
78 ppm de |
(sal)
Fortificacion
de 305 ppm
de I (KI) a
partir de

84.170  86.187 81.144  85.387 89.403 87.692  94.148

muestra 78

ppm de | (sal)

Los %R estan dentro de los criterios de aceptacion 60% - 80%, incluso mas exactos,

establecidos para métodos de ion selectivo. (Aguilar , 2001).
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4.2.3 Precision. Se determind la precision por medio de la repetibilidad de las mediciones,
tomadas por un solo analista durante 7 dias de tres estandares de concentraciones: 50 ppm,100
ppm, 250 ppm. Las mediciones se encuentran en los anexos H (fltor) e | (yodo). Los %CV se

encuentran registrados en las tablas 6 y 7.

Tabla 6.
%CV para fluor
Muestra Promedio Desviacion %cv
50 ppm estandar 50.684 1.578 3.113
100 ppm estandar 102.381 4.216 4.118
250 ppm estandar 258.151 3.079 1.193
Tabla 7.
%CV para yodo
MUESTRA Promedio Desviacion %CV
50 ppm estandar 50.524 1.309 2.590
100 ppm estandar 101.431 2.003 1.975
250 ppm estandar 252.384 2.882 1.142

Los %CV estan dentro del rango de aceptacion < 10%, para métodos de ion especifico

(Aguilar , 2001).
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5. Analisis de muestras de sal de consumo humano

Se seleccionaron 20 muestras de sal las cuales fueron recogidas por parte del area de salud
ambiental en diferentes poblaciones del departamento de Santander. Los analisis se desarrollaron
siguiendo el método de ion selectivo (Velasquez, 1997) descrito anteriormente, a una temperatura
ambiente de 22°C y una presion de 680mmHg (Bucaramanga). Los resultados promedios de las
mediciones se encuentran en el anexo J. Los datos obtenidos fueron sometidos a un analisis de
varianza (ANOVA) de un solo factor (marca de sal), utilizando el programa IBM SPSS statistics
25 (versién de prueba) y se obtuvieron valores de F para cada grupo de datos con un nivel de

confianza del 95 %, datos que se encuentran en la tabla 8.

Tabla 8.
Prueba ANOVA
Variable Media cuadrética Gl Valor F sig.
flGor 4589.087 6 4.995 0.007
yodo 258.02 6 12544.000 0.000

El valor de significancia es menor que el propuesto (0.05), ademas el valor de F calculado es
mayor al critico, lo que indica que los niveles de fltor en cada grupo de marcas de sales difieren
entre si.

A continuacion, en las tablas 9 y 10 se agrupan los datos estadisticos por marcas:
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Tabla 9.

Datos descriptivos por marcas (yodo)

Descriptivos

Yodo
95% del intervalo
de confianza para
) Desv. Desv. . ] )
Marca N Media la media Minimo Maximo

Desviacion  Error o o
Limite Limite

inferior superior

1 5 63.452 5.840 2.612 56.200 70.704 55.580 69.540
2 6 58.517 1.653 0.675 56.782 60.251  55.750  60.900
3 2 58.755 5.706 4035 7.485 110.025 54.720 62.790
4 3 59.193 5.007 2891 46.755 71.632 54.790 64.640
5 2 78.730 5.897 4170 25.745 131.715 74.560  82.900
6 1 40.380 40.380  40.380
7 1 40.380 40.380  40.380

Total 20 60.084 9.779 2187 55.507 64.660 40.380 82.900

Se observa que el promedio de la concentracion de yodo en las muestras analizadas esta en
60.084 +9.779 ppm, con un valor minimo de 40.380 ppm alcanzado por la muestra de sal de marca

namero 7 y un valor maximo de 82.9 + 5.897 ppm registrado por la marca de sal numero 5.
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Tabla 10.
Datos descriptivos por marcas (fluor)
Descriptivos
Flaor
95% del intervalo
de confianza para
Marca N  Media De-sv.- Desy. la media Minimo Maéximo
Desviacion  Error
Limite  Limite
inferior superior
1 5 207.013 52.500 23479 141.825 272.201 137.900 268.200
2 6 176.072 10.821 4418 164.716 187.427 164.020 190.000
3 2 125.138 6.346 4488  68.118 182.157 120.650 129.625
4 3  186.526 11.493 6.636 157.975 215.077 174.287 197.090
5 2  261.153 5.300 3.748 213536 308.769 257.405 264.900
6 1 244.440 244,440 244.440
7 1 131.830 131.830 131.830
Total 20 189.996 45.583 10.193 168.663 211.329 120.650 268.200

El promedio de concentracion de fldor estd en 188.996 + 45.583 ppm, siendo el valor mas

bajo 120.650 + 6.346 ppm registrado por una de las muestras de la marca numero 3, y el mas alto

fue 268.200 £ 52.5 ppm de la marca numero 1.

Los resultados también se expresaron por medio de diagramas de caja y bigotes en las figuras

5Yy6.
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Figura 5. Diagrama de caja y bigotes para flGor

Del diagrama anterior se infiere que la mayoria de las sales se encuentran por debajo del cuartil
3 (250ppm) de la marca de sal nimero 1, en concentracion de fltor, sin embrago, solo el 30% de
las muestras se encuentra dentro de las lineas horizontales de referencia (180 ppm — 220 ppm)

definidas por ley.
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Figura 6. Diagrama de caja y bigotes para yodo

En el diagrama de la figura 6 es evidente que el 90% de los datos se encuentran dentro de la
linea de referencia correspondientes al rango de ley (50ppm -100ppm) en concentracion de yodo.
Existen dos valores atipicos dentro de las muestras de la marca nimero 2, pero aun asi se cumple
con lo dispuesto en el decreto (547 de 1996). Dos marcas de sales no cumplieron con este

parametro, ya que estaban por debajo de las 50 ppm en concentracién de yodo.

5.1 Cumplimiento del decreto 547 de 1996 de la republica de Colombia

Mediante el andlisis de las 20 muestras seleccionadas se constatd el cumplimiento o no, de los

parametros dispuestos por ley, y se registran en la tabla 13.
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Tabla 11.
Cumplimiento de los parametros flior y yodo
# (Marca) Localidad ConcF Conc |
Jesus Maria N S
Ocamonte N S
1 Cabrera S S
Paramo N S
Florian S S
Socorro S S
Los santos N S
San Gil S S
2 Capitanejo N S
Bucaramanga N S
Malaga N S
3 Gémbita N S
San miguel N S
San Andrés S S
4 Molagavita N S
Concepcion S S
Macaravita N S
> Chipata N S
6 Charta N N
7 Rio Negro N N

S=si cumple y N=no cumple.

De la tabla 15 es evidente que 14 muestras de sal no cumplen con la concentracion de flior
(180-220ppm) establecida por el decreto, en cambio, en cuanto a yodo 18 muestras cumplen con

el requisito de concentracion (50 ppm-100 ppm).
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6. Conclusiones

Tras la realizacion del proyecto se puede concluir que el promedio de concentracion de fluor de
las muestras analizadas fue de 188.996 ppm, valor que esta dentro de los niveles reglamentados
(180 ppm — 220 ppm), y el valor promedio de la concentracion de yodo fue de 60.084, valor que
esta dentro de los niveles reglamentados (50 ppm — 100 ppm ), el porcentaje de rechazo para el
cumplimiento de los niveles de fltor o yodo establecidos por el decreto 547 de 1996 fue del 40%.

Se comprobd que el método de ion selectivo para yodo y fldor, implementado por el LDSP
cumple con los criterios de linealidad, precision y exactitud, segln la guia para la validacion de
métodos de EURACHEM, lo cual nos garantiza la eficacia de implementar el método para el
equipo titrando 905 (Metrohm. Suiza) en el LDSP de Santander.

Se aplicd correctamente el método de ion selectivo al analisis de las 20 muestras
seleccionadas, para el estudio de la calidad de sal de consumo humano, donde se evaluo el
cumplimiento del decreto 547 de 1996 (Colombia) referente a los parametros fisicoquimicos fltior

(180 ppm-220 pm) y yodo (50 ppm-100 ppm) para cada una de ellas.
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7. Recomendaciones:

Poner en funcionamiento los dosinos del equipo metrohm 905 (Metrohm, Suiza) para garantizar
una mayor exactitud en la dosificacion de la solucion potenciadora de iones.

Tratar de ubicar mejor el equipo para evitar variaciones en la temperatura ya que el equipo es
muy sensible a este pardmetro.

Al aplicar el método de ion selectivo, se debe tener cuidado de trabajar con la pendiente del

electrodo entre un rango de 54 a 58 mV, ya que fuera de ellos no se obtienen resultados confiables.
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Apéndice A. Valores experimentales de volumen en la verificacion de los balones aforados

# balén

© 00N O Ol & WN B

W NDNDNDDNMDNDNNMDNDNNDNMNNMNNEPRPRPRPRPRPRPRPERPERERR PP PR
O ©W 00O NO Ul A WNPEPOOOWMNO Ol WwDNPE O

\
experimental

(ml)
100.07
100.34
99.88
99.88
99.92
99.85
100.04
99.87
99.94
99.89
100.26
99.97
99.76
99.88
100.01
99.92
100.05
99.89
99.92
99.76
99.82
99.84
99.96
99.90
99.87
100.18
100.19
100.14
100.15
100.13

100
100
100
100
100
100
100
100
100
100
100
100
100
100
100
100
100
100
100
100
100
100
100
100
100
100
100
100
100
100

V nominal Error

(ml)

(ml)

0.07
0.34
0.12
0.12
0.08
0.15
0.04
0.13
0.06
0.11
0.26
0.03
0.24
0.12
0.01
0.08
0.05
0.11
0.08
0.24
0.18
0.16
0.04
0.10
0.13
0.18
0.19
0.14
0.15
0.13
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Apéndice B. Valores experimentales de los volimenes de las pipetas aforadas.

4 pipeta Vexperimental Vnominal (ml) Error
(ml) (ml)
1 10.0009679 10 0.000968
2 10.01220923 10 0.012209
3 10.02529065 10 0.025291
4 10.00237306 10 0.002373
5 10.00264071 10 0.002641
6 9.977916484 10 0.022084
7 9.976912794 10 0.023087
8 9.975139609 10 0.02486
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Apéndice C. Puntos promedio de las tres curvas de calibracion para Fltor

Conc Log Desviacion
Estandar U (mV)
(ppm) Conc estandar
Blanco 0.001 -3.000 135.800 5.303
1 0.200 -0.699 74.500 4.313
2 0.500 -0.301 53.900 4.419
3 1.000 0.000 36.200 8.838
4 2.000 0.301 20.500 2.264
5 2.500 0.398 13.200 3.252
6 3.000 0.477 8.500 1.626
7 5.000 0.699 -4.800 1.979
8 10.000 1.000 -22.900 4.596
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Apéndice D. Puntos promedio de las tres curvas de calibracion para Yodo

Conc Log Desviacion
Estandar U (mV)
(ppm) Conc estandar
Blanco 0.001 -3.000 87.600 4.100
1 0.200 -0.699 -16.400 0.353
2 0.500 -0.301 -40.200 0.070
3 1.000 0.000 -58.100 0.000
4 2.000 0.301 -75.600 0.353
5 2.500 0.398 -80.500 11.240
6 3.000 0.477 -85.000 0.910
7 5.000 0.699 -98.500 1.060
8 10.000 1.000 -115.200 10.600
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Apéndice E. Resultados de las mediciones de muestras fortificadas durante 7 dias para

exactitud (Fluor)

MUESTRA dial dia 2 dia 3 dia4 dia 5 dia 6 dia7
Fortificacion de 306.450 307.220 315.280 298.560 280.260 304.560 292.420
112(KF) ppm a

partir de muestra de

206 ppm (sal)

Fortificacion de 396.870 388.450 394.100 384.280 391.400 391.430 387.280
207(KF) ppm a
partir de muestra de

206 ppm (sal)
Fortificacion de 486.930 484.450 495.440 488.570 490.810 480.540 485.460
294(KF) ppm a
partir de muestra

206 ppm (sal)
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Apéndice F. lecturas de las muestras fortificadas durante 7 dias para exactitud (Yodo)

MUESTRA dial dia 2 dia 3 dia4d dia5 dia 6 dia7
Fortificacion de  168.62 196.27 205.48 190.86 20045 188.26 176.24

140 ppm (KF) a
partir de muestra
de 78 ppm (sal)
Fortificacion de  250.76  267.79  280.46 27543 268.71 258.86 290.41
207 ppm (KF) a
partir de muestra
de 78 ppm (sal)
Fortificacion de  334.72  340.87 32549 33843 350.68 34546  365.15
305 ppm (KF) a
partir de muestra

78 ppm (sal)
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Apéndice G. Lecturas de los estdndares en 7 dias para calcular precision (Flor)

MUESTRA dial dia 2 dia 3 dia4 dia5 dia 6 dia7
50ppm estandar 50.810 50.840 48.930 48.620 52.250 50.350 53.250
100 ppm estdndar ~ 100.520 102.570 109.250 98.680 103.580 96.720 105.350
250ppm estandar ~ 255.020 257.370 256.230 264.080 258.230 256.350 260.010
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Apéndice H. Lectura de estandares durante 7 dias para precision (yodo)

MUESTRA dial dia 2 dia 3 dia4 dia5 dia 6 dia7
50ppm estandar ~ 52.35 50.46 48.31 50.75 51.76 50.08 50
100 ppm 100.86  102.48 9854  104.73 100.75 10254 100.12
estandar
250ppm estandar  254.45  257.73  250.48 252.34 249.16 250.78 251.75
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Apéndice I. Lecturas de las concentraciones de | y F de las 20 muestras seleccionadas.

Localidad # (Marca) ConcF Conc |
Jess Maria 1 137.900 59.940
Socorro 2 190.000 59.030
Géambita 3 120.650 62.790
San miguel 3 129.625 54.720
San Andrés 4 188.200 58,15
los santos 2 166.460 60.900
Macaravita 5 264.900 82.900
Chipata 5 257.405 74.560
San Gil 2 186.730 58.370
Ocamonte 1 268.200 69.540
Cabrera 1 182.560 68.450
Paramo 1 249.495 55.580
Florian 1 196.910 63.750
Molagavita 4 174.287 54.790
Capitanejo 2 178.850 58.380
Charta 6 244.440 40.380
Bucaramanga 2 170.370 55.750
Malaga 2 164.020 58.670
Rio Negro 7 131.830 40.380
Concepcion 4 197.090 64.640




