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l. INTRODUCCION

La industria actual, tanto en su proceso productivo como en el control
de calidad, requiere de respuestas rapidas y fiables en las diferentes partes de
sus procesos, esto implica la automatizacion y en el caso especifico de los
laboratorios de analisis quimicos: el analisis quimico instrumental.

El campo del andlisis quimico instrumental ha crecido tanto y de un
modo tan diverso, que los tratamientos de las diferentes técnicas
instrumentales modernas requieren de una comprension de sus principios
fundamentales en los que se basan los modernos sistemas de medicion.

La instrumentacion analitica juega un papel importante en la produccion
y en la evaluacion de nuevos productos; en la proteccién de los consumidores
y del medio ambiente. Esta instrumentacion proporciona los limites de
deteccidn mas bajos requeridos para asegurar que se disponga de alimentos,
medicinas, agua y aire no contaminados, entre otros. La fabricacion de
materiales cuya composicion debe conocerse con precision, como las
sustancias empleadas en los chips o pastillas de los circuitos integrados, se
controla con instrumentos analiticos.

La amplia inspeccion de cantidades de muestra que se ha hecho posible
por la instrumentacion automatizada, frecuentemente libera al analista de las
tediosas tareas relacionadas — en un principio — con el analisis quimico.
Entonces el analista puede estar libre para examinar los componentes del

sistema analitico, como los métodos de muestreo, el procesamiento de datos



y la evaluacion de los resultados. Los laboratorios Alex Stewart (Assayers) del
Perd S.R.L cuentan con equipos de ultima generacion y de un personal
altamente calificado para cumplir con esta importante misién en el mundo

actual.



Il. RESENA DE LA EMPRESA

Alex Stewart (Assayers) del Pera S.R.L es una empresa establecida en
Lima-Perq, afiliada a la corporacion internacional de Alex Stewart (Assayers)
de Liverpool, Inglaterra.

Iniciamos nuestras actividades en 1980, desde entonces mantenemos
una importante participacion del mercado en estos servicios a nivel local e
internacional. Tenemos la politica de constante adecuacién a las nuevas
exigencias del control de calidad, avances en la tecnologia moderna,

actualizacion de métodos y de equipos.

FIGURA N° 1

LOGO DE LA EMPRESA

Alex Stewart
* (Assayers) Del Peru S.R.L

Fuente : http://www.alexstewart.com.pe

2.1. Datos Principales de la Empresa
ad Razdon Social : ALEXSTEWART (ASSAYERS) DEL PERUSRL.
b) Nombre Comercial . AsaPeru S.R.L.
c) Pagina Web . http://lwww.alexstewartperu.com


http://www.alexstewart.com.pe/
http://www.alexstewartperu.com/

d)

g)
h)

)
K)

Tipo Empresa

RUC

Fecha Inicio Actividades
Actividad Comercial
Cliu

Direccioén Legal

Distrito / Ciudad

Departamento

Sociedad Comercial de Responsabilidad
Limitada

20100355206

22 / Mayo / 1981

Ensayos y Analisis Técnicos

74220

Calle los Negocios N° 420 (420 - B, 422,
altura Cuadra 39 Republica de Panama)
Surquillo

Lima, Peru

Perfil de Alex Stewart (Assayers) del Perd S.R.L. | Asa Peru S.R.L.:

1) Afiliada a la Camara de Comercio de Lima

2) Empadronada en el Registro Nacional de Proveedores

Representantes Legales de Alex Stewart del Peru:

1) Gerente General

Paredes Flores Eustaquio

2) Gerente de Calidad

Paredes Contreras Gonzalo

3) Gerente de Operaciones y Procesos

Arca Barrientos Luis Armando


http://www.universidadperu.com/empresas/ensayos-y-analisis-tecnicos-categoria.php

FIGURA N° 2
ORGANIGRAMA DEL LABORATORIO DE ALEX STEWART (ASSAYERS) DEL PERU S.R.L.

MANUAL DE CALIDAD I Seccion: 04 Revision 03 Aprobado EPF Fecha: Enero 2017 pPagina 1 de 1

Oreanigrama del Laboratorio de Alex Stewart {(Assayemn) del Peru S. R. L
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2.2. Resumen de actividades de la empresa

Alex Stewart (Assayers) del Pert S.R.L. provee un amplio rango de
servicios de analisis en alimentos y bebidas, productos hidrobioldgicos,
medio ambiente, minerales y metales; inspecciones en el sector minero-
metallrgico, pesca — agro, supervision y control de calidad.

Particularmente en lo referente minerales y metales, tenemos los
analisis quimicos, empleando los siguientes métodos:

1) Via Cléasica.- Via seca (Fire Assay), volumetria, gravimetria,
electroanalisis.

2) Via Instrumental.- Espectrofotometria de absorcion atémica, FIAS
(Horno Grafito), fotocolorimetria, potenciometria, microscopia,
cromatografia liquida, gaseosa, electrogravimetria, ICP/OES, lon
selectivo.

2.3. Politica de Calidad de la Empresa

Alex Stewart (Assayers) del Pert, asume el compromiso de ofrecer
servicios de ensayo con un nivel de calidad que satisfaga las necesidades
del cliente y de acuerdo a su capacidad técnica y operativa, para lo cual
considera esencial el cumplimiento de los requisitos exigidos por la NTP/

ISO 17025, las buenas préacticas de laboratorio y el establecimiento de

objetivos de calidad.

Alex Stewart (Assayers) del Pert se compromete a mantener un alto
nivel tecnoldgico con una permanente actualizacion de sus equipos y el uso

de métodos de ensayos normalizados o de organismos reconocidos.



Alex Stewart (Assayers) del Peru se compromete a fomentar el
desarrollo de su personal con una constante capacitacion que permita la
mejora continua de los servicios y garantice resultados confiables.

Todo el personal de Alex Stewart (Assayers) del Peru, esta
comprometido en la mejora continua de sus procesos, realizando sus
tareas en forma correcta desde un principio y aplicando las politicas y
procedimientos del sistema de calidad.

Es politica de Alex Stewart (Assayers) del Peru, mantener la
confidencialidad de la informacion de sus clientes, evitando divulgar

aspectos relacionados a sus actividades sin su consentimiento.

10



OBJETIVOS
3.1 Objetivo general

Dar a conocer las principales actividades que se realizan en los

laboratorios de analisis quimico Alex Stewart (Assayer) del Perd S.R.L

correspondiente al area de absorcion atomica, con el propdsito de que el

presente informe transmita técnicas y procedimientos que puedan ser de

utilidad para alumnos y docentes.

1)

2)

3)

4)

3.2 Objetivos especificos
Preparacion de los estandares de calibracion y patrones que nos
permitan elaborar la curva de calibracion para 28 analitos que se leen
en el laboratorio de absorcion atomica
Andlisis de muestras minerales, oro, plata (por fundicién) vy
contaminantes de chatarra tomando en cuenta precision y exactitud en
la emision de resultados
Manejo del espectrofotometro de absorcién atémica (pinaacle 900
Perkin Elmer), considerando las instrucciones operativas para su
adecuado manejo
Andlisis exploratorio con fines de ampliacion de los servicios de la
empresa (caso: determinacion de Pb, Cd, Sb, en broches de ropa de

nifios)

11



IV.  RESUMEN DE ACTIVIDADES DE LA EMPRESA

El presente Informe Profesional describe el trabajo ejecutado en los
Laboratorios Alex Stewart (Assayers) del Pera S.R.L. (area de absorcion
atomica) en calidad de analista.

Comprende los fundamentos teoricos en el analisis instrumental,
descripcion de cada una de las actividades realizadas en forma diaria,
como son la preparacion de los estandares ,preparacion de patrones,
analisis de diferentes muestras que ingresan a nuestro laboratorio como
muestras geoquimicas muestras de oro, plata contaminantes en chatarras,
entre otros; asi como el manejo del espectrofotometro de absorciéon
atomica ( Pinacle 900 de Perkin Elmer), todo esto en estricto cumplimiento
de la norma. 17025:2005, que rige para los laboratorios de ensayo
acreditados cuya finalidad es satisfacer las necesidades del cliente en la
entrega de resultados exactos y precisos que reflejan el compromiso de
brindar un servicio de calidad.

También se realizan actividades de investigacion como parte del
desarrollo personal y profesional, producto de estas actividades es el aporte
propio el estudio exploratorio con el propésito de ampliar los servicios de la
empresa en el control de calidad de broches en prendas de vestir para

exportacion.

12



V. FUNDAMENTOS TEORICOS
Los métodos empleados en los analisis quimicos pueden ser

clasificados segun el diagrama adjunto:

FIGURA N° 3

METODO ANALITICO

Metodao analitico
Metodos quimicos por Metodos instrumentsies

via himeds .
%= obti=ne una s=nal

S « E.:.'l.:'J.I.hn-

Cravimetra Anaficis Electroauimico Separscion Opticos

l | [ 1 |
Precipitacion Titulscion Potenciometricn.  Cromstogrsfico.  Emision
Pesada Conductimetrico. Absorcion

Fuente : http://www.monografias.com/trabajos102/analisis-instrumental/
analisis-instrumental.shtml
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5.1 Métodos Clasicos
Es la separacion de los componentes de interés de una muestra
(analitos) mediante:
a) Precipitacion
b) Extraccion
c) Destilacién
d) Andlisis cualitativos
e) La cantidad de analito se determina mediante medidas
gravimétricas o volumétricas.*
5.2 Métodos Instrumentales
La instrumentacién definitivamente proporciona alta precisién y
limites de deteccion mas bajos que las técnicas clasicas.
Presentan las siguientes caracteristicas :
a) Métodos modernos que separan, identifica y cuantifican diferentes
especies guimicas (organicas, inorganicas, bioguimicas, etc.)
b) Se basan en fendmenos fisicos — quimicos conocidos.
c) Su aplicacién ha ido en paralelo al desarrollo de la electrénica?
d) Para el andlisis cualitativo o cuantitativo se miden las propiedades de
los analitos. Se hace uso de sefiales analiticas, como: absorcion o
emision de luz, conductividad o potencial de electrodo, dispersion,

rotacion, refraccion, difraccion.

! http://www.monografias.com/trabajos102/analisis-instrumental/analisis-
nstrumental.shtmi

14



5.2.1 Instrumentos para el analisis

El instrumento es un dispositivo de comunicacién entre el sistema de
estudio y el investigador, debe convertir las sefiales sean quimicas o
fisicas, almacenadas en el analito, en informacibn que puede ser
manipulada e interpretada por ser humano.

Para obtener la informacién requerida, el analito se estimula con

energia electromagnética, eléctrica, mecanica o nuclear.

5.2.2 Componentes de un instrumento

a) Generador de sefiales

b) Transductor de entrada o detector

c) Procesador de sefnales

d) Transductor de salida o dispositivo de lectura

15



FIGURA N° 4

COMPONENTES DE UN INSTRUMENTO DE DIAGRAMA DE
BLOQUES

Ejemplo:

Medida del pH Medida del colar
Generador -—] { :

Procesador

de.

Senales

Dispositivo

Fuente : http://www.monografias.com/trabajos102/analisis-
instrumental/analisis-instrumental.shtml
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5.2.3 Seleccién de un método analitico
Para la eleccion de un determinado método, se debe considerar :

Cantidad de muestras a analizarse
Cantidad de muestra que se dispone
Componentes de la muestra que podrian interferir

524 Parametros de calidad a Considerar
Precision.- Se entiende como el grado de concordancia entre los datos
gue se obtienen de una misma forma. Mide el error aleatorio o
indeterminado de un andlisis. Ejemplo las vibraciones, cambios de
temperatura, etc.

Los parametros de calidad para la precisién son desviacion estandar

media, absoluta, relativa, coeficiente de variacion y varian

L, (g — %)?

N-1

Desviacion estandar absoluta S =

Desviacion estandar relativa RSD = -

Bl

Desviacion estandar de la media S,, =

S
Coeficiente de variacion CV = P (100%)

2?:1(951' - x)?

Vari §2 =
arianza N — 1

Donde :
Xi : Valor numérico de la iésima medida

X : Media de N medias

17



b) Repetitividad.- Precisibn determinada cuando las mediciones se
realizan en condiciones repetibles, es decir: el mismo método, mismo
material, mismo operador, mismo laboratorio; periodo de tiempo
limitado.

c) Reproducibilidad.- Precision determinada cuando las mediciones se
realizan en condiciones reproducibles, es decir: el mismo método;
diferentes operadores; diferentes laboratorios, diferentes equipos y un
largo periodo de tiempo
1) Exactitud.- Término que expresa la cercania entre el valor

aceptado (sea un valor convencional verdadero o sea un valor

referencial aceptado) y el valor promedio encontrado

X+ — X
%E = ()
t

Donde :
Xt . Valor convencionalmente verdadero
Xt . Valor medido
La exactitud se determina analizando estandares de referencia.

Ejemplo: mala calibracién, equipo dafiado (causas definidas)

18



FIGURA N° 5

PRECISION Y EXACTITUD

PRECISION

ACCURACY
HIGH

LOwW

Fuente : http://starasp.uit.yorku.ca/psycho/en/postscript.asp

d) Sensibilidad.- Capacidad de un método o instrumento de diferenciar
pequefias diferencias en la concentracion de los analitos.
La IUPAC, define la sensibilidad como: La pendiente de la curva de
calibracion a la concentracion de interés.
Depende de la pendiente de la curva de calibracion vy
reproducibilidad o precision del sistema de medicién.
Para dos métodos con igual precision, el que presente la mayor
pendiente en la curva de calibracion sera el mas sensible.
e) Sensibilidad de calibracion.- Pendiente de la curva de calibracion a

la concentracion de interés.

S=mC+Sbl

19
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f)

9)

La sensibilidad de calibracion tiene el inconveniente de no tomar en
cuenta la precision. Por ello, Mandel y Stiehler proponen la

Sensibilidad analiticay :
y = m/S

Es insensible a los valores de amplificacion e independiente a las
unidades en que miden S
Limite de deteccién.- Concentracién o peso minimo de analito que
puede detectarse para un nivel de confianza dado.

Cuando nos aproximamos al limite de deteccion, la sefal analitica

se aproxima a la sefial del blanco Sp;.

La minima sefial analitica distinguible S, se toma como tres veces

la desviacion estandar del blanco o el 33% de la desviacion estandar
relativa.?

Sm = 3Sbl

Sm =33% Srel

Limite de cuantificacidén.- Concentraciébn o peso minimo de analito

gue puede cuantificarse para un nivel de confianza dado.

2

Revista Boliviana de Quimica Vol. 24 N° 1-2007

20



La minima sefial analitica cuantificable Sq se toma como diez veces

la desviacion estandar del blanco sj; como la suma de la sefial medida

del blanco Sp; 0 el 10% de la desviacion estandar relativa?

Sq = 10 Spi

Sq = 10% Sreativo

h) Linealidad.- Capacidad del método de producir resultados

directamente proporcionales a la concentracion del analito en la

muestra.
FIGURA N° 6
RANGO LINEAL O DINAMICO
o
|
= |
§ |
£ !
= |
= |
= c,. LOO :
= r 4 I
El ~ |
120 Intervalo atil —— -]
“A. 1 i

Fuente : www.uhu.es/tamara.garcia/quiml/apuntes/TEMA%201.pdf

Donde :
LOD : Limite de deteccidon
LOQ : Limite de cuantificacion

LOL : Limite de respuesta lineal o rango lineal.

21
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i) Robustez.- Capacidad del método para no ser afectado por pequefios
cambios deliberados en sus parametros y provee una indicacion de su
confiabilidad durante su uso normal.

j) Selectividad.- Grado de ausencia de interferencias debidas a otras
especies contenidas en la matriz de la muestra.

El coeficiente de selectividad k de B con respecto a se define como:
kpa = my/ mp

Da la respuesta relativa del método para la especie B cuando se
compara con A
Los coeficientes de selectividad pueden variar desde 0 = (no hay
interferencia) hasta valores superiores a uno.
525 Calibracion de los métodos instrumentales
ISO (International Estandar Office), define la calibracion como: el
conjunto de operaciones que permiten establecer en determinadas
condiciones experimentales, la relacion existente entre los valores
indicados por el instrumento con los valores obtenidos con la medida de un
valor conocido.
a) Curva de Calibracion.- Se utilizan estandares de concentraciones
conocidas del analito de interés.
Se requiere un blanco que contenga los componentes de la muestra
original excepto el analito.
Se obtiene una gréfica (recta) de respuesta del Instrumento vs

concentraciéon del analito por método de minimos cuadrados

22



FIGURA N° 7

CURVA DE CALIBRACION
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Fuente : http://luaeh.edu.mx/docencia/P_Presentaciones/icbi/.../

b)

QuimicaAnaliticaV.pdf A Castafieda Ovando - 2011h

Método de las adiciones estandar.- Se utiliza en muestras complejas
donde los efectos de matriz son importantes, Implica afiadir uno o mas
incrementos de una solucidn estandar a una alicuota de muestra.

El valor del volumen en la interseccién de la linea recta con el eje —
x es el volumen del reactivo estandar equivalente a la cantidad de

analito en la muestra.
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FIGURA N° 8

METODO DE LAS ADICIONES ESTANDAR

y=0,0881x +0,0093

0,035 - R*=0,9977
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Fuente : worlderlenmeyer.blogspot.com/2012/10/metodo-
de-adiciones-estandar-y.htm

Método del estandar interno.- Se adiciona a todas las muestras en
una cantidad constante.

La calibracion representa la razén entre la sefal del analito y la del
estandar interno como una funcion de la concentracion del analito.

El estdandar Interno compensa distintos tipos de errores
indeterminados y sistematicos.

Si el estandar interno y analito responde proporcionalmente a los
errores instrumentales y fluctuaciones del método, la razon entre las
sefales es independiente de las fluctuaciones

5.2.6 Errores que Intervienen en la Instrumentacion
Error sistemético o determinado: Cualquier error por el que una

medicion o resultado es siempre demasiado alto o demasiado bajo,
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b)

b)

puede ser: instrumental personales y del método por ello hay que calibrar
los equipos periddicamente.
Error aleatorio : Cualquier error que no se puede controlar durante la
medicion, sus efectos no pueden ser corregidos totalmente, y en
ocasiones que las medidas oscilen alrededor de una media

5.2.7 Etapas del proceso analitico
Toma y pre tratamiento de muestra: En la etapa de muestreo se
persigue la obtencidon de una muestra representativa que reproduzca
fielmente la composicion del material objeto de andlisis por ello es
importante el diseiio de muestreo que proporciona la denominada
muestra bruta, que, tras su homogenizacién y reduccién, constituye la
muestra de laboratorio y por tanto la porcion de muestra que debe ser
remitida al laboratorio para ser sometida al resto de las etapas del
proceso analitico.

Para el pre tratamiento de muestra tenemos que tener en cuenta tanto
la naturaleza de la muestra como también el analito, en el caso de
muestras solidas se extraen los componentes a determinar, mediante
lixiviacion utilizando disolventes con ayuda de agitacibn mecéanica o
presurizacion; en caso de muestras gaseosas, se aplica una desorcion
mediante tratamiento térmico o con disolventes.

En el caso de muestras liquidas las técnicas de extraccion utilizada
pueden ser: por evaporacion, ebullicién. Precipitacion, congelacion, etc.

Almacenamiento y preparacion de muestra : Se almacenan las
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muestras en envases adecuados si es liquido, si es solido en sobres,
debidamente rotulados que cumplan con las condiciones adecuadas
(temperatura, humedad)

La preparacion debe ser sin pérdida de analito, eliminar interferentes
de la matriz entre los tratamientos tenemos: digestion con &acidos,
descomposicion térmica con fundentes, mineralizacion (incineracion de
cenizas), entre otros.

5.2.8 Espectroscopia atémica

En general el término espectroscopia implica, observacion y estudio
del espectro de una determinada especie, sea molécula, ion o un atomo,
cuando estas especies son excitadas por una determinada fuente de
energia, apropiada para el caso.

Los métodos analiticos instrumentales se basan en espectroscopias
atomicas y moleculares. Los métodos espectroscopicos hacen referencia a
la medida de la intensidad de radiacion, mediante un detector fotoeléctrico.

La radiacibn mas conocida es la de la energia electromagnética y
dentro de esta, se encuentran la luz y el calor radiante.

5.2.8.1 Absorcién de radiacion

Cuando una radiacién electromagnética atraviesa una capa, sea de
un sélido, un liquido o un gas, ciertas frecuencias de esta energia, pueden
eliminarse selectivamente por absorcion esta diferencia de energia se
transfiere a los &tomos, iones o moléculas que componen la muestra,

provocando que estas pasen de su estado normal o estado fundamental a
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uno 0 mas estados excitados de energia superior.

Sabemos por la teoria cuantica que los atomos molécula o iones,
presentan un numero definido de niveles de energia; de modo que para que
se produzca la absorcion de la radiacion, es necesario que la energia de los
fotones excitadores deba coincidir exactamente con la diferencia de energia
entre el estado fundamental y uno de los estados excitados de las especies
absorbentes. Como estas diferencias de energias son caracteristicas para
cada especie, entonces el estudio de las frecuencias de radiacion absorbidas
proporciona un medio para identificar los componentes de una determinada
muestras.

La transmitancia (T) del medio, es la fraccién de radiaciéon incidente
trasmitida por el medio :
P
Py

P
T=- %T = 4-x 100 1)

Aqui P representa la intensidad de la luz emergente del material.
También :

P = Pekb (2)

Donde :
K : Es caracteristica del material, llamado coeficiente de
absorcion, refiriéendose a la luz de una longitud de onda determinada.

La longitud de la luz absorbida sera:

3 SKOOG D. et. al. “Principios de Analisis Instrumental. 2000”
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Pabsorbida = Pincidente — Pemergente (3)

La ecuacion (2) se puede escribir en funcion de logaritmos
decimales:
P =P10°¢P (4)
Donde:
€ . Esllamado coeficiente de extincion
Comparando las ecuaciones (2) y (4):
k=23¢ (5)

Relacionando las ecuaciones (1) y (2):

p=T=e™ (6)
5 =T=10"" ™

Tomando logaritmo a la ecuacion (7):
P
IOgP— = logT = —¢b (8)

La absorcion de la luz depende del nimero de moléculas presentes
en la capa absorbente. Resulta que en sélidos homogéneos y en liquidos
puros, el nimero de moléculas por las que pasa la luz, esta definido por el
espesor “b” del material absorbente, esta constituye la ley de Lambert.

La ley de Lambert — Beer, es una aplicacion de la ley anterior, pero
en este caso el absorbente estd en una solucién distribuida en un solvente
transparente. Las formulas son similares a las anteriores, pero

adicionandoles la concentracion “c” del absorbente en la solucién. Es decir

28



tendremos :
P = poe™* ©)
P= P,107¢b (10)
Llevando estas consideraciones a expresiones matematicas,
diremos: un diferencial de disminucién de la potencia de la radiacion (—dP)
de una luz de determinada longitud de onda, es proporcional a la potencia

de radiacién (P), la concentracion (c) del absorbente, a un diferencial de

espesor de la celda contenedora de la solucion.

—dP =k.P.c.dx

ar Y c.d

P = .C.ax
Donde :

K : Es una constante de proporcionalidad, llamado
coeficiente de absorcién, que varia con la longitud de
onda de la luz utilizada el solvente y la temperatura.

Integrando :

PdP b
— =—k.cf.dx
POP 0

L P— k.b
nP = .b.c
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P
2,3 logFO = k.b.c

ad Absorbancia (A).- En espectroscopia se define :

A= log2=—log T
= ng——og
Haciendo :
23A4A=23 log%= k.b.c

23A=k.b.c

A= kb
=33 .C

Finalmente: A =a.b.c.

Donde :
a : Indice de absorcién
b : cm
c : mollL

5.2.9 Instrumentos en espectroscopia atdbmica
En esencia el equipo de absorcién atomica consta de tres partes:
una fuente de radiacion, un medio para la obtencién de atomos libres y un

sistema para medir el grado de absorcién de la radiacion
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FIGURA N° 9

FOTOMETRO DE FLAMA
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Fuente : www2.uned.es/cristamine/mineral/metodos/abs_at.htm
Un instrumento de absorcion atbmica acoplado a un horno de grafito
y a un generador de hidruros, logra alcanzar limites de deteccion de hasta
ppb haciéndolo indispensable en andlisis medio ambientales, alimentos,
aguas residuales, clinicos, etc.
ad Fuente de radiacion.- Que emita un haz de radiacidon especifica, que
corresponda a la necesaria para efectuar una transiciéon de energia en
los atomos del elemento analizado.
b) Nebulizador.- Cuya funcidén es aspirar una muestra liquida y forme
pequefias gotas para una atomizacion mas eficiente.
c) Quemador.- En el cual por efecto de la temperatura alcanzada en la
combustiéon misma y por la reaccion de combustidon, se favorezca la

formacion de atomos a partir de los componentes en solucién.
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d)

9)

b)

Sistema Optico.- Que permita enfocar la longitud de onda de interés
entre todas las demas radiaciones presentes en el sistema.
Detector o transductor.- Que transforma en relacion proporcional las
sefiales de radiacion electromagnética en sefales eléctricas de
intensidad de corriente.
Amplificador de sefiales.- Que amplifique la sefial eléctrica producida
para ser procesada en sistemas electrénicos.
Sistemade lectura.- En la cual la sefial de intensidad de corriente, sea
convertida en una sefal que el operario pueda interpretar, como por
ejemplo absorbancia o transmitancia.

5.2.9.1 Técnica de espectroscopia de absorcién atomica de

flama (EAAF)

En forma concisa la técnica de EAAF es la siguiente:
Aspiracion de la muestra liquida, a través de un tubo capilar y
conducido a un nebulizador donde se desintegra y forma un rocio
pequefias gotas de liquido.
Las gotas formadas son conducidas a una flama donde se originan la
formacion de atomos. Estos atomos absorben cualitativamente la
radiacion emitida por la lampara. La cantidad de radiacion absorbida
esta en funcién de su concentracion.
La sefial de la ldmpara una vez que pasa por la flama, llega a un
monocromador, cuya finalidad es discriminar todas las sefiales que

acompafian a la linea de interés.
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d) Esta sefial de radiacion electromagnética llega a un detector o
transductor.
e) Luego pasa a un amplificador; y por altimo a un sistema de lectura.
5.2.9.2 Fuente de radiacién

Sabemos que una fuente de radiaciébn debe generar un haz de
radiacion con suficiente potencia que emita una linea especifica para
efectuar una transicion en los atomos del elemento analizado. Ademas
debe ser estable durante periodos de tiempo razonable; por esta razén a
menudo se necesita una fuente de potencia regulada.

De otro lado el problema de la estabilidad de la fuente se soluciona
con disefios de doble haz en los que la relacién de la sefal de la muestra
con relacion a la sefial de la fuente en ausencia de la muestra sirve como
parametro analitico. En estos disefios la intensidad de los dos haces se
mide casi simultineamente, de tal manera que el efecto de las
fluctuaciones de la sefial de salida de la fuente se anula en gran parte.

Por lo tanto los métodos analiticos son muy especificos, ya que las
lineas de absorcion atdbmicas son notablemente estrechas, del orden de
0,002 a 0,005 nm y las energias de transicidn electrénicas son Unicas para
cada elemento.

Las fuentes de radiacion pueden ser de dos tipos:

a) Fuentes de radiacién continuas.- Se utilizan en espectroscopia de

absorciéon y de fluorescencia- Para UV la fuente mas comun es la
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b)

lampara de deuterio. Para la region del espectro visible se utiliza la
lampara de filamento de wolframio.
Fuentes deradiacion en lineas.- Son fuentes que emiten pocas lineas
discretas, son utilizadas en espectroscopia de absorcion atdmica, en
espectroscopia de fluorescencia atomica y molecular y espectroscopia
Raman. Las lamparas de catodo hueco y las lamparas de descarga sin
electrodos son fuentes de lineas mas importantes para los métodos de
absorcion atdmica y de fluorescencia.
5.2.9.3 Lamparas de catodo hueco
Este tipo de fuente es el mas comun para la absorcion atomica. La
lampara de catodo hueco (LCH o HCI = Hollow Cathode Lam) consiste de
un cilindro de vidrio sellado al vacio y con un gas inerte en su interior.
Dentro de este cilindro se encuentran dos filamentos; uno de ellos es el
catodo y el otro anodo.
El anodo es generalmente un alambre grueso de niquel o wolframio
y un céatodo cilindrico cerrados herméticamente en un tubo de vidrio lleno
con nedn o argén a una presion de 1 a 5 torr.
El catodo estad construido con el metal cuyo espectro se desea

obtener, o bien, sirve de soporte para una capa de dicho metal.*

4 fcq.uach.mx/index.php/docencia/columna-2/material.../15-analisis-
instrumental?.
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FIGURA N° 10

CATODO HUECO
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Fuente : https://www.zaragoza.unam.mx/portal/wp-
content/.../gfb/.../tesis_cortes_cervantes.pdf

El catodo es el terminal negativo y el anodo es el positivo, cuando se

aplica una diferencia de potencial entre los terminales ocurre una serie de

eventos que se esquematizan y son descritos a continuacion

a)

b)

Se aplica un voltaje del orden de 300 V entre los electrodos
produciéndose una descarga eléctrica, dando lugar a una corriente
eléctrica de aproximadamente de 5 a 10 mA. Si la geometria del
catodo es un cilindro hueco, bajo circunstancias apropiadas la mayor
parte de la descarga ocurre dentro del catodo.

Estas descargas eléctricas implican mayor energia cinética
favoreciéndose la ionizacién de las moléculas del gas inertes. Estas
especies ionizadas requieren cargas positivas, por lo cual son atraidas

hacia el catodo.
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FIGURA N° 11

EVENTOS QUE OCURREN EN UNA LAMPARA DE CATODO HUECO
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OLUBRICANTES/MATERIAL%20DE%20ESTUDIO/E

SPECTROMETRIA.PDF

c) Alchocar los iones del gas inerte (argon en este caso) con las paredes

d)

del catodo, son desprendidos atomos del metal del que esté constituido

el catodo o depositado sobre la superficie del mismo.

Una vez que se han desprendido los atomos del catodo, estos son

excitados por chogues moleculares contra los atomos o iones del

Argon.
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e) Los atomos excitados no pueden permanecer indefinidamente en un
estado de energia superior; por tanto procede la emision
electromagnética.

Es a través de una serie de estos procesos que se obtiene un haz
de radiacion concentrado, esta afirmacion es considerando que casi la
totalidad de los eventos de emision electromagnética ocurren dentro
del catodo hueco de la lampara. Ademas, el resultado final es la
obtencion de un espectro caracteristico del elemento del cual esta
hecho el catodo de la lampara.

5.2.9.4 Lamparas de Descarga sin Electrodos

Las fuentes de radiacion de este tipo tienen la misma finalidad que
la lampara de catodo hueco, se diferencia en la forma de excitacién de los
atomos emisores de la radiacién. La lampara no contiene electrodos, para
su activacion se utiliza un intenso campo de radiofrecuencia (radiacion de
microondas). Se producen intensidades radiantes superiores a las
producidas por las lamparas de catodo hueco.

En las EDL, una pequefia cantidad del elemento o sal del mismo, se
encuentra sellada en el interior de un bulbo de cuarzo colocado dentro de
un cilindro ceramico que se encuentra acoplado a un generador de
radiofrecuencia, el cual hara que los atomos se vaporicen y exciten en el
interior del bulbo de cuarzo emitiendo su espectro caracteristico
formandose de esta manera el haz de radiacion del elemento especifico a

determinar.
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En el comercio se encuentran lamparas sin electrodos para 15 o mas

elementos que utilizan una radiofrecuencia de unos 27 MHz

FIGURA N° 12

DESCARGA SIN ELECTRODO (EDL)

LAMPARA DE DESCARGA SIN ELECTRODOS

Fuente : Slideplayer.es/slide/11117652

5.2.9.5 Nebulizador

Las muestras (disoluciones o0 suspensiones) generalmente se
disuelven en medios acuosos, se introducen en el atomizador por medio de
un nebulizador neuméatico o ultrasénico; la muestra se convierte en una
niebla, (constituidas por pequefias gotitas finamente divididas: aerosol) por
medio de un chorro de gas comprimido.

El quemador de premezclado, en la Figura N° 13 (Ver pag. 39) se
presenta la siguiente secuencia: primero la muestra liquida, debe ser
conducida al quemador haciéndose uso del efecto Venturi. Este efecto se
produce cuando el oxidante, caso del aire, se introduce a través de un tubo
disefiado de tal manera que se genera un vacio lo cual produce la succion

de la muestra liquida a través del tubo capilar.
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FIGURA N° 13

TIPOS DE NEBULIZADORES
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http://eva.sepyc.gob.mx:8383/greenstone3/sites/
localsite/collect/ciencial/index/assoc/HASH4538.dir/
23010001.pdf

FIGURA N° 14

QUEMADOR DE FLUJO LAMINAR
(Cortesia de Perkin — EImer Corporation Norwalk, CT.)

Oxidante
auxiliar

Combustible

Perilla de ajuste
del nebulizado

Capilar de

Meobuli-
muestra

zador
Al desecho

Tornillo de ajuste
del deflector

Anillo de cicrre de 1a
cabeza del guemador

Respiradores para

aliviar la presidn

Deflector de flujo
(plistico Panton)

Oxidantc
nebulizador

Fuente: www.ancap.com

39


http://eva.sepyc.gob.mx:8383/greenstone3/sites/%20localsite/collect/ciencia1/index/assoc/HASH4538.dir/23010001.pdf
http://eva.sepyc.gob.mx:8383/greenstone3/sites/%20localsite/collect/ciencia1/index/assoc/HASH4538.dir/23010001.pdf
http://eva.sepyc.gob.mx:8383/greenstone3/sites/%20localsite/collect/ciencia1/index/assoc/HASH4538.dir/23010001.pdf

El mismo fendbmeno Venturi induce a la formacion de gotas de rocio
cuando impacta sobre un solido de disefio y geometria adecuada.

El combustible, generalmente acetileno se introduce a la camara del
nebulizador por un conducto adicional.

Combustible adicional ingresa a la camara del nebulizador mediante
un conducto adicional, buscando una combustion adecuada, resultando
gue el quemador lleva la mezcla oxidante-combustible (aire-acetileno) con
gotas de rocio de muestra.

También existe otra linea que hace tubo de drenaje con la finalidad
de desechar las gotas grandes (mayores de 10 mm) constituyendo estas,
cerca del 90%, si tenemos en cuenta que el tiempo de residencia de las
gotas de muestra, expuestas a la temperatura mas alta del quemador es
de milésimas de segundo, muchas de estas no llegan a formar atomos,
originando falsas absorbancias.

De aqui tenemos la importancia del nebulizador para la
reproductividad y sensibilidad de la técnica.

5.2.9.6 Quemador

Las gotas que llegan al quemador, sufren los siguientes procesos :
a) El solvente que inicialmente se encontraban como iones () es

vaporizado formando cristales de sales metalicas.
b) Estando formadas las sales, y por el efecto de la alta temperatura, los

elementos que forman las sales, se reducen al estado metalico.
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d)

Por el mismo efecto de la alta temperatura, el metal pasa al estado
liquido, finalmente a un vapor atébmico, que es capaz de absorber
radiacion de longitudes de onda bien definidas.

Pero, si la temperatura fuese mas alta de la requerida y/o el elemento
metalico tiene bajo potencial de ionizacion, entonces parte de los
atomos del elemento perderdn uno o mas de sus electrones
produciéndose una ionizacién parcial. Esto definitivamente no es
conveniente ya que la ionizacién es una interferencia en espectroscopia
de absorcion atébmica (EAA)

Existen dos tipos de arreglos en nebulizador/quemador:

Arreglo premezclado o flujo laminar, es el méas utilizado en equipos
modernos de EAA. Es el mostrado en la Figura N° 13 (Ver pag. 39)

En este tipo de arreglo el oxidante y el combustible se mezclan en el
nebulizador. Llegando al quemador como una mezcla en régimen
laminar, asimismo como se indicé antes, solamente un pequefio
volumen de muestra llega al quemador y el resto se vierte por el
drenaje.

La principal desventaja es la produccién de “retroceso de la llama”
llamado flashback que se origina cuando la combustion de la mezcla
oxidante/combustible se produce en un lugar inadecuado,
generalmente en la camara del nebulizador, produciéndose una
explosion. Para evitar esto es necesario que la mezcla se realice en la

proporcién adecuada.
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b) Arreglo de consumo total o de inyeccidon directa, aqui el total de la

muestra aspirada se hace llegar a la flama. Debido a esto ultimo se

puede pensar que este arreglo es mas eficiente que el de premezclado;

pero se visualizan una serie de desventajas como mucho ruido,

radiaciones emitidas por la flama y la sefial es muy inestable. En

contraparte, una aparente ventaja es tener una sefial mas intensa al

tener una mayor cantidad de muestra en el quemador, pero esta es

contrarrestada por el hecho de que en la flama no se alcanza la

secuencia de espacios necesarios para lograr la atomizacion, esto por

el tamafo relativamente grande de las gotas que llegan al quemador,

gue al no ser volatilizadas desestabilizan el entorno de la llama

FIGURA N° 15
SECUENCIA DE EVENTOS QUE SE LLEVAN A CABO EN UN
QUEMADOR
SOLVENTE T -
+ CATIONES FORMACION DE
+ CATIONES 7, UN PRICIPITADO
— ANIONES seiiotit 55 DE SALES
LOS ANIONES SE
SE FORMA EL METAL OXIDAN Y SE
EN ESTADO VOLATILIZAN COMO
ELEMENTAL OXIDOS: NCg, CO2,
S0z, Clz, et
Me (solido) Me (bquida) Me (gas) Me (tomos) Me {ion gaseo0s0) Flasma

Fuente: http://www.ancap.com.uy/docs_concursos/ARCHIVOS/2%
20LLAMADOS%20FINALIZADOS/2011/REF%2022_2011%20TECNIC
0%20LABORATORIO%20LUBRICANTES/MATERIAL%20DE%20ES

TUDIO/ESPECTROMETRIA.PDF
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a)

b)

5.2.9.7 Flamas

Esta constituida por:
Zona de combustién primaria.- También llamada zona interna, es la
mas préxima al mechero y es de color azul, poco usado en la
espectroscopia de llama, su temperatura es relativamente baja. Aqui es
donde se volatiliza el disolvente.
Laregion Interconal.- También llamada zona de reaccion, esta zona con
frecuencia es rica en atomos libres y es la parte de la llama que mas se
usa ya que aqui se realiza la atomizacion.
Cono exterior.- Llamada también zona externa donde los productos
formados en la regién interior se convierten en Oxidos moleculares
estables.

Los factores a tener en cuenta en la eleccion de la llama son :

1) Fécil disponibilidad

2) Manejo sencillo

3) Temperatura adecuada

4) Gran transparencia

5) Espectro de pocas lineas.
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FIGURA N° 16

PARTES DE UNA FLAMA

Aire

Aire < Cono externo

Zona interconal

Cono interno

<—Quemador

Fuente : http://absorcion-atomica.blogspot.pe/
2009/08/funcion-y-condiciones-de-las-

llamas.html
TABLA N°1
TIPOS DE LLAMA PARA ESPECTROSCOPIA DE ABSORCION
ATOMICA
COMBUSTIBLE OXIDANTE TEMPERATURA (°C)
Gas natural aire 1700 — 1 900
Gas natural oxigeno 2740
Metano aire 1875
Hidrégeno aire 2 000 — 2050
Hidrégeno oxigeno 2 550 — 2700
Acetileno 6xido nitroso 2 600 — 2800
Acetileno oxigeno 3060 - 3135
Acetileno aire 2 125 — 2400

Fuente : Elaboracion propia
5.2.9.8 Interferencias en Espectroscopia de Absorcién
Atomica

Se presentan dos tipos de interferencias:
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a) Interferencias espectrales :

1)

2)

Traslapamiento de lineas atdmicas, en teoria existe la posibilidad
de que otra especie atbmica que no se esté analizando, absorba la
radiacion incidente, esta posibilidad es dificil que se pueda
presentar, debido a que las lineas de absorcién de los atomos son
sumamente agudas; ademas se tiene bien documentada toda la
documentacion de las lineas espectrales de los diferentes
elementos, por lo cual se sabe de antemano cuando podria ocurrir
esta eventualidad.

Interferencia por dispersién de particulas, se presenta cuando
la solucion aspirada hacia el quemador presenta gran namero de
sélidos disueltos, provocando que no se produzca en forma

completa la descomposicion de estas particulas.

b) Interferencias no espectrales

1)

2)

Interferencia por ionizacion, como se menciono anteriormente,
en la flama se producen la formacién de atomos, partiendo de la
muestra, pero cuando la temperatura es muy alta se produce la
ionizacion que causa error en la lectura del analito.

Interferencias por diferencias en las  propiedades fisicas de
las muestras, si se tienen dos soluciones con la misma
concentracion del analito, las lecturas de absorbancia deben tener

la misma velocidad de aspiracion hacia la flama y la proporcion de
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liguido aspirado que finalmente llegue al quemador debe ser
constante. Como ejemplo
Tenemos la determinacion de calcio en una miel. Si utilizamos una
muestra sin diluir, esta no podra ser aspirada directamente, porque
habria dificultad a ser succionada a través del capilar del nebulizador.
De otro lado, si esta se diluye, se puede lograr que la muestra sea
aspirada, pero al prepararse muestras de calcio con alguna sal de
calcio y agua destilada, la proporcion de solucién aspirada que llega al
guemador seria diferentes entre muestras y estandares. Para corregir
este defecto se utiliza la técnica de adicion de estandar con la finalidad
de homogenizar las propiedades fisicas entre los estandares y

muestras.
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VI.

a)

b)

c)

d)

ACTIVIDADES REALIZADAS EN LA EMPRESA

6.1 Actividades Cotidianas
Preparacion de Estandares de Calibracién.- Los estandares se
preparan cada dos meses, se leen 28 analitos. (Al, Ca, K, Au, Ag, Cu,
Sn, As, Pb, Zn, Sb, Cd, Bi, etc.) aproximadamente teniendo en cuenta
las curvas de calibracion y el rango lineal para cada elemento como nos
indica el Manual de Perkin Elmer.
Preparacion de Patrones.- Los patrones se pueden adquirir como
patrones certificados o también obtener a partir de compdsitos.
(compuestos de varias muestras de un mismo analito), al leer las
muestras se analiza un patron que esta en el rango de concentracion
gue tienen dichas muestras, con ello se garantiza que haya una buena
linealidad en las curvas de calibracion.
Andlisis de Muestras minerales y ensayos geoquimicos o
metallrgicos.- Las muestras que suministra el cliente pasan por las
siguientes operaciones: secado, trituracién, molienda y refinado, llegan
al area de preparacion de muestra sea en forma de roca o muestras
pulverizadas, luego de pasar por los procesos de homogenizacion son
envasados en sobres debidamente rotulados y sellados, seguidamente
pasan al area de digestién para su disgregacion, si son muestras de
baja ley pasan al laboratorio de absorcion atdmica para ser leido.
Andlisis de Muestras de Au y Ag Fundido.- Las muestras de oro se

funden aproximadamente a 1 000°C utilizando litargirio y fundentes
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para separar las escorias del regulo, luego pasa a la copelacion que
permite eliminar todo el plomo, de esta manera se obtiene el dore
(botdén de Au y Ag) que es separado utilizando agua regia, el oro de
baja ley pasa a absorcion atémica para ser leido.

e) Anadlisis de Contaminantes Provenientes de Chatarra de Aluminio,
Bronce y Hierro.- Se consideran como desechos de productos
metalicos, llegan en forma de virutas o recortes, las muestras son
tratadas en el area de digestion utilizando acido nitrico y &cido
clorhidrico concentrado a 180°C hasta lograr disgregacion total de las
muestras luego son llevadas a absorcion atdmica para su posterior

lectura.
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f

Materiales

— compresor de aire
—extractor de gases

— lamparas

Reactivos

— Acetileno
— Oxido nitroso
— Aire

— solucion Cu 5 ppm

- soluciones de calibracion

- solucion de HNO; (10%)

- agua desionizada

Apertura de
gases

-6xido nitroso
-acetileno
-aire

-presion:

aire/acetileno:51/65 psi

Instrucciones y condiciones operativas para el manejo del equipo Pinacle 900 (Perkin Elmer)

Espectrofotometro

MA\

Puesta en
marcha

-encender PC

-activar el software
(winlab 32)

-alinear equipo

(sol de Cu 5ppm)

nitroso/acetileno: 40/60 psi

Inicio
-calentar lampara
-ingresar informacién
de muestras

-ingresar estandares

de calibracion
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Instrucciones y condiciones operativas para el manejo del equipo Pinacle 900 (Perkin Elmer)

Espectrofotémetro
Lectura Apagado Reporte
— encender la flama - apagar la flama - en el reporte dar los valor es
— leer blancos, patrones, — apagar la lampara de concentracion ya sea en
Estandares porcentaje o en ppm
Con ello verificamos la
Linealidad de la curva -emision de resultados

formato Excel
— luego leer las muestras
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g Determinacién del plomo por espectroscopia de absorcién atdmica

Reactivos

HCI concentrado

precision)

HNOs concentrado

atomica

agua desionizada

solucién estandar de 1 000 ppm (Pb)
solucién de lavado HNOs (10%)

Materiales

—vaso de precipitado de 150 ml

— luna de reloj

— pipeta volumétrica clase A : 1,00 ml
2,00; 4,00; 6,00 y 10,00 ml

— matraz aforado de 50, 100 y 200 mi
— bombilla de succién

— pisceta

— espatula

Equipos

— balanza analitica (0,0001 g

— espectrofotometro de absorcion

(Pinacle 900)
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Determinacion del plomo por espectroscopia de absorcion atobmica

Preparacion
de muestra

— pesar 0,50 g de muestra
— (Anadir HNOz y HCI 10 ml)
*V2
—calentar a fuego lento
1,00 * 200
(Pastoso 180°C)
—enfriar(afiadir 10 ml HCI +20 ml H>O)

llevar a ebullicion

2,00
—transvasar a 200 ml

10,00

Preparacion
de estandares

usar

Cl*V1i=C2*V2 Cl*V1i=C2*V2 Cl*V1=C2

donde : C1 = conc solucién patron 1 000 ppm 1 000 * V1 =5,00 * 200 100*V1 =

V1 =vol que vamos a pipetear V1 =1,00 ml V1 =2,00ml
C2 = conc requerida para curva de Conc (ppm) Vol (ml) Conc (ppm)
Vol (ml)
calibracion 5,00 1,00 1,00
V2 =vol de matraz volumétrico 10,00 2,00 3,00
6,00
20,00 4,00 5,00
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Determinacidon del plomo por espectroscopia de absorcion atémica

—

Procedimiento de lectura

usar cabezal de 10 cm

poner la lampara de Pb, verificar que la energia
este en 59 Ma

verificar la linealidad y el coeficiente de correlacion
se procede a verificar la curva con patrones internos
y patrones interlab

luego se lee las muestras

Célculos

%Pb=lectura de equipo*V*Fd
W*10000

Donde :

—V =volumen

— Fd = factor de dilucion

— W = peso de la muestra (g)
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REPORTE DE ABSORCION ATOMICA
EQUIPO PINAACLE 900

Elemento Pb

Analista Sandra

Fecha : 07/02/2018

Masa Peso| Vol. | Vol. alic [ Dil | Abs Lect % |prom| OBS

bk 0,0000

5 0,0341

10 0,0671

20 0,1288

PtCu 5,30 0,2 | 200 5 50 [0,0380| 5,589|5,589
PT 5,00 0,2 | 200 0,0345| 5,061(0,506
10 ppm 0,0675| 10,060

7 269 0,2 | 200 0,1276| 19,810|1,981
7 269 0,2 | 200 0,1281( 19,880|1,988
6 947 0,2 | 250 0,0013| 0,185(0,023
6 947 0,2 | 250 0,0017| 0,241]0,030
6 948 0,2 | 250 0,0011| 0,161(0,020
6 948 0,2 | 250 0,0014( 0,198|0,025
10 ppm 0,0672 10,02

Fuente: elaboracion propia

Los valores que nos da el equipo son: absorbancia, lectura, y

concentracion se tomoé la curva grande para el analisis de las muestras al

finalizar se lee un estandar de calibracion que verifique que la curva, no ha

bajado su absorbancia.

concentracion (ppm) [absorbancia(UA)
X Y
0 0
5 0,0341
10 0,0671
20 0,1288

Fuente: elaboracion propia
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CURVA CALIBRACION Pb

y=0.0064x +0.0013
R?=0.9994

U
o
=

_
<
<
(s}
2
<
P
3
]
a
a
<

10 15

CONCENTRACION(%)

Fuente: elaboracién propia

En la grafica se observa la relacion entre la respuesta instrumental y
la concentracion de los estandares de plomo nos da una recta cumpliendo

la relacion: y = mx + b, por ajuste de minimos cuadrados se tiene:

Y = 0,00064x + 0,0013

Donde :
m = pendiente = 0,0064
b = intercepto o sefial del blanco = 0,0013
R2 = Indice de correlacion = 0,9994
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H.-Uso del Software winlab-32

P T

Modulos de programa i

= q,«m»m—-.«xl.v-.,‘—.,w sy,

| §
Q.
-
r
Q
3
T
o
1Y

/  Activarléampara

\ deCuenergia6g8 /
A e m!’v(
% i & ¥ 4 ww‘»_.
slit elemento concentracidon longitud onda

encender flama alineaciéon horizontal/ apagado

Vertical flama

Activar lampara de
Pb, energia 59 ma
calentar 5 minutos

—
. Informacién de muestras |
L E— S— &

. ——
¥ 4 Y
& 4

¢ Ingresa )

A Ed
\ §

-codigo de muestra
-peso, volumen

-factor de dilucion
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l.-Pasos a seguir para el uso del software

Ingresa estandares de calibracion,
longitud onda, slit

Activar lampara de cu |
calentar 5°, alinear | . Ingresa sample

AT 5T SN AV T TR A R TP R

Activar lampara
de Pb calentar

i
i
¥

4

[ e S 58 ot Gt 9, 6612 s 5. tomwatn ] Son [l ot o Do ok 1 S

encendido de flama ‘oo | inicio de lectura

BB Frade Sonkeol

0
o O

[ Pewine Dot Gob Hame T = Bureo Anabeas

| e

oy
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curva de calibracion e indice de
correlacién

exportar lecturas, luego llevar los
resultados a formato excell para
ser reportado

Emitir los resultados
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1) Condiciones instrumentales :

2

3)

4)

— Prender la lampara
— Alinear el equipo con el cabezal limpio hasta obtener la mayor
absorbancia
— Aspirar la solucién estandar de Cu de 5 ppm hasta lograr la
maxima absorcion el ajuste es vertical y horizontal
Lo recomendable es llegar a una absorbancia entre 325 a 350 UA,
antes de comenzar a leer:
Luego procedemos a leer las muestras de acuerdo al elemento de
interés.
Las muestras llegan al laboratorio en estado liquida, previa digestion
trasvase se leen por duplicado y triplicado.
Para cada elemento se prepara su curva de calibracién se chequea
con patrones certificados e internos.
En el laboratorio de absorcién atbmica se leen aproximadamente 28

analitos
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FIGURA N° 17

CALIB,RACIC’),N DEL ESPECTROFOTOMETRO DE
ABSORCION ATOMICA (PINNACLE 900) PERKIN ELMER

Controladores
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de la llama

Fuente: PERKIN ELMER

Fuente: software winlab-32(espectrofotdmetro Pinacle 900—Perkin Elmer)
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) Control de Registros :

1) Control de soluciones estandar de 1 000 ppm segun la Tabla N° 4

2) Control de condiciones instrumentales del Equipo Pinacle 900

segun Tabla N° 5

TABLA N° 2
PREPARACION Y FECHA DE VENCIMIENTO DE PATRONES DE
CALIBRACION
POSICIO BOLO 0 ODIGO POSICION | SIMBOLO | VENCTO. | CODIGO
1 Al 31-11-17 | R-132 15 Mg 31-01-18 | R-152
2 Ag 24-09-17 | R-160 16 Mn 31-10-17 | R-153
3 Au 20-01-18 | R-157 17 Mo 31-02-18 | R-155
4 As 23-10-17 | R-133 18 Na 30-06-18 | R-168
5 Bi 30-10-17 | R-136 19 Ni 31-05-18 | R-156
6 Ca 31-01-18 | R-141 20 Pb 15-12-17 | R-162
7 Cd 30-12-17 | R-139 21 Pd 31-02-18 | R-158
8 Co 28-12-17 | R-137 22 Pt 31-05-18 | R-161
9 Cr 30-04-18 | R-143 23 Sb 31-03-18 | R-134
10 Cu 30-06-18 | R-138 24 Se 31-08-18 | R-167
11 Fe 31-12-18 | R-146 25 Si 28-02-18 | R-166
12 Hg 30-11-18 | R-154 26 Sn 22-02-18 | R-144
13 In 31-03-18 | R-150 27 VY 28-11-17 | R-173
14 K 25-12-17 | R-159 28 Zn 30-10-17 | R-175

Fuente: Manual de procedimientos internos AA. Alex Stewart
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TABLA N° 3

CONTROL DE CONDICIONES INSTRUMENTALES DEL EQUIPO DEL ESPECTROFOTOMETRO DE ABSORCION
ATOMICA PINNACLER 900

Ag 328.1 0.7 LCH 10 66 10 sin/giro C2oH2 aire 17/1.4 I/min | nebulizador/ espaciador
AL 309.3 0.7 LCH 25 57 5 sin/giro C2oH2 N20 16/7.0 I/min | nebulizador/ espaciador
As 193.7 0.7 EDL 380 60 5 sin/giro CaH2 N20 16/7.0 I/min | nebulizador/ espaciador
Au 242.8 0.7 LCH 10 53 10 sin/giro Cz2H2 aire 17/1.3 I/min | nebulizador/ espaciador
Bi 223.1 0.2 EDL 360 49 10 sin/giro CaoH2 aire 17/1.4 1/min | nebulizador/ espaciador
Ca 422.7 0.7 LCH 10 58 10 sin/giro C2oH2 aire 17/1.5 I/min | nebulizador/ espaciador
Cd 228.8 0.7 LCH 5 51 10 sin/giro C2oH2 aire 17/1.4 I/min | nebulizador/ espaciador
Co 240.7 0.2 LCH 30 45 10 sin/giro CaoH2 aire 17/1.5 I/min | nebulizador/ espaciador
Cu 324.8 0.7 LCH 15 64 10 sin/giro CoH2 aire 17/1.4 1/min | nebulizador/ espaciador
Cr 357.9 0.7 LCH 25 75 10 sin/giro CoH2 aire 17/2.0 I/min | nebulizador/ espaciador
Fe 248.3 0.2 LCH 30 46 10 sin/giro C2oH2 aire 17/1.5 I/min | nebulizador/ espaciador
In 303.9 0.7 LCH 10 30 10 sin/giro CzH2 aire 17/1.5 I/min | nebulizador/ espaciador
K 766.5 0.7 LCH 12 90 10 sin/giro C2oH2 aire 17/1.5 I/min | nebulizador/ espaciador
Mg 285.2 0.7 LCH 6 58 10 sin/giro C2oH2 aire 17/1.5 I/min | nebulizador/ espaciador
Mn 279.5 0.7 LCH 20 49 10 sin/giro C2H2 aire 17/1.4 1/min | nebulizador/ espaciador
Mo 313.3 0.7 LCH 30 58 5 sin/giro C2oH2 N20 16/7.2 I/min | nebulizador/ espaciador
Na 589 0.2 LCH 8 75 10 sin/giro C2oH2 aire 17/1.5 I/min | nebulizador/ espaciador
Ni 232 0.2 LCH 25 45 10 sin/giro C2oH> aire 17/1.4 I/min | nebulizador/ espaciador
Pb 283.3 0.7 LCH 11 59 10 sin/giro C2H2 aire 17/1.6 I/min | nebulizador/ espaciador

Fuente: Analytical Methods for Atomic Absorption spectrometry (Perkin Elmer)
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POREION OXIDANTE SR DEFLECTOR

CABEZAL OXID/COMB

Pd | 2448 | 0.7 LCH 33 37 10 sin/giro | CoH> aire 17/1.4 I/min | nebulizador/ espaciador
Sb | 2176 | 0.2 EDL 385 38 10 sin/giro | CoH> aire 17/2.0 I/min | nebulizador/ espaciador
Se
Si | 2516 | 0.2 LCH 40 46 5 sin/giro | CoH> N20 | 16/7.4 I/min |nebulizador/ espaciador
Sn | 286.3 0.7 LCH 30 43 5 sin/giro | CoH> N20 16/7.0 I/min | nebulizador/ espaciador
Ti
Zn | 213.9 0.7 LCH 15 51 10 sin/giro | CaH> aire 17/1.4 l/min | nebulizador/ espaciador

Fuente : Analytical Methods for Atomic Absorption spectrometry (Perkin Elmer)
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FIGURA N° 18

ESPECTROFOTOMETRO DE ABSORCION ATOMICA (PINNACLE 900)
PERKIN ELMER

Fuente: Pinaacle_900_family brochure—spanish.pdf—Adobe Acrobat
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FIGURA N° 19

DESCRIPCION DEL EQUIPO DE ABSORCION ATOMICA PERKIN
ELMER

Disefio exclusvo apilado de lama y horno:
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rendimient d su iase racis f tomizader Admite hasa 148 muesras con acceso Norequiere conexiones de conductos de gas. Mide t2n 560 95 x 68 x 73 cm para ahorar un
& grafto con calentaminto transersal aleatoro verdadero, por o que valoso espaci en & mesa dé rebajo.
(THGA) y a comeccicn de fondo Zeeman 5 Una staciin de rabejo analica

ongitudinal, {ofalmente automafzads.

Fuente : Pinaacle_900 family brochure—spanish.pdf—-dobeAcrobat

6.2 APORTES REALIZADOS EN BENEFICIO DE LA
EMPRESA

Andlisis exploratorio con fines de ampliacion de los servicios de la

empresa (caso: determinacion de Pb, Cd, Sb, en broches de ropa de nifios)

a) justificacion del Trabajo de Investigacion exploratorio.- El hombre

es la criatura mas importante sobre la faz de la tierra, asi lo consagran
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los estados del mundo. Nuestra Constitucion Politica en sus primeros
articulos, asi lo indica. La sociedad de consumos empuja el avance
tecnoldgico y el comercio, muchas veces dejando de lado la calidad del
producto, generalmente en los de bajo precio.

Los accesorios de prendas de vestir que llevan broches
especialmente  coloridos contienen  metales pesados en
concentraciones que quizas pasan los limites permisibles, esto, ha
conducido a la inquietud de explorar para detectar las concentraciones
de metales pesados en dichos accesorios. El estudio se realizé de
manera focalizada en el Emporio Comercial de gamarra que
comercializa prendas de infantes a bajo costo, y por el hecho que la
poblacién méas vulnerable en este caso son los infantes.

Se busco determinar la existencia de metales pesados: antimonio,
plomo y cadmio presentes en broches de ropa de bebe, se utilizé la
técnica de migracion de metales.

Si en estos broches se encuentra que la concentracion de estos
metales pesados es mayor a los que fijan NTP 324001 — 3 entonces
nuestros bebes estarian expuestos a una vulnerabilidad inclusive
mucho mayor que los adultos, sobre todo cuando él bebe lleva estos
broches a la boca.

En nuestro pais la Norma Técnica Peruana es NTP 324001 — 3 fija

los limites permisibles de metales pesados, los cuales son : Sb : 60
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ppm; As : 25 ppm; Ba : 1 000 ppm; Cd : 75 ppm; Pb: 90 ppm; Hg: 60

ppm; Se : 500 ppm

1)

Técnica de analisis.- Tomando prendas de ropa de bebe que
contienen broches metalicos, se procedi6 a extraer dichos broches;
los mismos, se cortaron finamente, se tomé un peso adecuado de
la muestra para ver cuanto migra el material en un volumen de 50
veces su peso de HCI 0,07N, procediendo luego a la lectura

respectiva por absorcion atdbmica

b) Fundamento Tedrico :

1)

2)

Metales pesados.- Se considera metal pesado a aquel elemento
con densidad Igual o superior a 5 g/cm®, cuando esta en forma
elemental, o cuyo namero atdmico es superior a 20 (excluyendo a
los metales alcalinos y alcalinos térreos)

Su concentracion promedio en la corteza terrestre es inferior al
0,1% y casi siempre menor de 0,01%, junto a estos metales
pesados hay otros elementos quimicos denominados metaloides
y no metales que suelen englobarse con ellos por presentar origen
y comportamiento asociados; ademas son considerados posibles
causantes de contaminacion como son los casos de : Pb, Cr, Cd,
Co, Ni, Cu, Zn, As, Mo, Sn, Ba, Hg
Plomo.- Es un metal pesado y no esencial para la vida. Se puede
encontrar como sulfuros, carbonatos, 6xidos o minerales, por lo que

el ser humano esta permanentemente expuesto a este metal. Las
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personas mas vulnerables son los nifios y las mujeres
embarazadas.

Causa alteraciones en el sistema nervioso, el plomo reemplaza
al calcio en los huesos, produce anemia, alteraciones renales, y
puede ser carcinégeno.

3) Cadmio.- Se encuentra en la naturaleza principalmente asociado
al plomo vy cinc, y formando sulfuros y 6xidos; se encuentra como
componente en varios productos industriales como pinturas, tintas,
pilas, recubrimientos; presenta una alta movilidad ya que se puede
desplazar con otros metales que poseen una funcidén bioldgica
como el cinc; la alta afinidad con los grupos sulfuros incrementa su
toxicidad, genera dolor de huesos y fracturas, alteraciones renales,
pulmonares y hepaticas; es considerado carcinégeno.

4) Antimonio.- ElI antimonio se utiliza en muchas aleaciones,
acumuladores, revestimiento de cables; la exposicién al antimonio
tiene lugar por respirar polvo de antimonio, o0 en agua potable. La
exposicién durante un largo periodo de tiempo puede causar
irritacién en los ojos, piel y pulmones; su exposicion continua puede
traer problemas del corazén, diarreas, voOmitos y ulceras
estomacales.

c) Procedimiento Experimental :

— Materiales y Equipos :

68



1) Espectrofotometro de Absorcion Atdmica Pinaacle 900 (Perkin
Elmer)

2) Lampara de catodo hueco : (Pb, Cd, Sb)

3) Quemador o cabezal de 10 cm

4) Bafo maria marca Variomag con agitacion magnética

5) Campana extractora de gases

6) Balanza analitica con precision + 0,0001

Reactivos :

1) Estandares certificados de 1000 mg/l del elemento a
analizar (Pb, Cd, Sh).

2) Acido nitrico concentrado (P20 = 1,42 g/ml)

3) Acido clorhidrico concentrado (P20 = 1,16g/ml 0 1,19 g/ml)

4) Acido clorhidrico 0,07N (p20 = 1,16g/ml 0 1,19 g/ml)

5) Agua des ionizada

Material de vidrio :

1) Matraces aforados clase A de 200,100 y 50 ml

2) Pipetas aforadas clase A de : 0,50; 1,0; 2,00; 4,00; 8,00; 10,00;
5,00y 20 mi

3) Probetas graduadas clase A : de 50 y 100 ml

Procedimiento :

1) Pesar 1,00 g de muestra en un vaso de 150 ml

2) Las muestras se analizaran por triplicado, tomando tres

muestras al azar
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3)

4)

5)

6)

7)

Anadir HCI 0,07N 50 ml, hasta cubrir toda la superficie.

Llevar las muestras a bafio maria a 37°C por una hora con
agitacion luego una hora mas sin agitacion.

Sacar del bafio maria y filtrar.

Enrazar en matraz aforado de 50 ml, agitar para tener una
solucion homogénea.

Llevar a lectura en el equipo de absorcion atomica
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VIl.  PROCEDIMIENTO EN LA ELABORACION DE LAS CURVAS DE
CALIBRACION
EVALUACION DE RESULTADOS
ad) Curvade Calibracion del Antimonio (Sb) :
1) Parametros Instrumentales para la Determinacién del

Antimonio (Sb) :

Longitud de onda : 283,3 nm

Ancho de banda (slit) : 0,70

Tipo de lampara : catodo hueco

Tipo de flama : aire/acetileno

Flujo de combustible :10,00/2,40 (I/min)
2) Reporte de resultado para el Antimonio (Sb) :
— En el reporte se especifica las concentraciones de los
estandares
— concentracion de muestra, pesos y voliumenes.

— Los valores a reportar son la concentracion de las muestras en

ppm
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CUADRO N° 1

REPORTE DE ABSORCION ATOMICA PARA EL ANTIMONIO (Sh)

REPORTE DE ABSORCION ATOMICA

Analista Sandra

EQUIPO AA 900
Elemento Sb Fecha 19092017
ASA  |PESO| VOLUM [ALICUQI DILUC| ABS LECT ppm prom 0BS
bk 0.0002
0.00 0.0000
0.50 0.0065
1.00 0.0103
2.50 0.0225
5.00 0.0425
CPb 0.71% | 05 | 200 0.1960
1.0ppm 0.0152 | 0978
BR(1) 10061 S0 00126 | 1223 | 60.81 61
BR(2) 1001 50 0.0127 | 1233 | 6159
BR(3) 1005 50 00124 | 1203 | 59.83
Al1) 1003 350 0.009 | 0738 | 36.79 32
A(2) 1 50 0.0083 | 0.638 | 3191
A(3) 1001 50 0.0072 | 0554 | 27.68
1.0ppm 00156 | 101
C(1) 1006 50 00168 | 1.631 | 8103 81
C(2) 1009 30 00174 | 1689 | 8373
C(3) 1005 50 0.0160 | 1553 | 77.28
1.0 ppm 0.0156 101
Fuentes : Software Winlab 32 (Perkin Elmer)
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3) Paradmetros Estadisticos de Validacién para Antimonio (Sb):

Desviacion estandar relativa RSD =

Ml G

Desviacion estandar de lamedia §,, = —

VN

s
Coeficiente de variacion CV == (100%)
x

N =2
Varianza §% = E,:l i x}
N—-1
CUADRO N° 2

PARAMETROS ESTADISTICOS PARA EL ANTIMONIO (Sh)

BR(1) 60,81 0 0
BR(2) 61,59 1 1
BR(3) 59,83 1 1
61 2 0,8161 0,0134 0,4712 1,34 1
- s RD _sm & s2|
A( 1) 36,79 5 25
A(2) 31,91 0 0
A(3) 27,68 4 16
32 a1 3,6969 0,1155 2,1345 11,51 20,5
- s RSD__sm & s2|
(1) 81,03 0 0
c(2) 83,73 3 9
C(3) 77,28 4 16
81 25 2,8867 0,0358 1,6666 3,58 13

Fuente: Elaboracion Propia



Estandarizar la curva de calibracion de acuerdo al rango de trabajo

DATOS PARA CALIBRACION DEL ANTIMONIO (Sb)

CUADRO N° 3

Concentracion ppm Absorbancia UA

0,000
0,500
1,000
2,500
5,000

0,000
0,0065
0,0103
0,0225
0,0425

Fuente : Elaboracion propia

GRAFICO N° 1

CALIBRACION DEL ANTIMONIO (Sh)
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Fuente: Elaboracion Propia
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4) Condiciones Optimas de trabajo :
Sensibilidad: 0,0044/m
S = 0,0044/0,0083 = 0,53 mg/I

Segun el manual de Perkin Elmer para las condiciones Optimas

se muestra el siguiente cuadro :

. Characteristic | Characteristic | | .
Wavelen : Relative : . Linear
ht (nm) Slit (nm) e Concentration | Concentration range
9 mg/l Check (mg/l)
217,6 0,20 1,0 0,55 25 30

DATOS PARA DETERMINAR EL LIMITE DE DETECCION Y

[Zx — %2
Desviacion estandar : § = ZO;TJO

Limite de deteccidén

Limite de cuantificacién : LC: 10 S

:LD:3,3S

Hallamos 10 blancos para poder determinar el limite de

deteccién y limite de cuantificacion,

TABLA N° 4

CUANTIFICACION DEL ANTIMONIO (Sb)

BLANCOS SENAL (UA)

BCO 1 — 0,0051
BCO 2 — 0,0063
BCO 3 — 0,0050
BCO 4 0,0055
BCO 5 0,0047
BCO 6 0,0033
BCO 7 0,0044
BCO 8 0,0027
BCO 9 — 0,0061
BCO 10 — 0,0048
BCO 11 — 0,0044

PROMED X =—0,0010

S = 0,00497

Fuente: Elaboracién Propia
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Limite de deteccion: 3,35 =3,35=3,3 *0,00497 =0,0164 ua
Conc LD = (standar (abs muestra/abs estandar))
LD =1,59 ppm
Limite de cuantificacion: LC

10*s = 10*0.00497=0,0497

LC = 4,82 ppm

b) Curva de Calibracién del Plomo (Pb)

1) Parametros instrumentales para la determinacién del Plomo

(Pb) :

— Longitud de onda : 283,3 nm

— Ancho de banda (slit) 0,70

— Tipo de lampara : catodo hueco

— Tipo de flama : aire/acetileno

— Flujo de combustible 10,00/2.40 (I/min)

2) Reporte de resultados para el plomo (Pb):
— En el reporte se especifica las concentraciones de los
estandares, concentracion de muestra, pesos y volumenes los

valores a reportar son la concentracion de las muestras en ppm
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CUADRO N° 4

REPORTE DE ABSORCION ATOMICA DEL PLOMO (Pb)

Elemento  Pb

REPORTE DE ABSORCION ATOMICA
EQUIPO AA 300

Analista Sandra

Fecha 20'09'2017

ash  |PesopoLudaLcpiLu]  aBS | LECT | ppm | prom 0BS
bk 2.37E05
1.00 0.0103
2.00 0.0202
3.00 0.0301
5.00 0.0492
Ptint.2.65] 0.2 | 200 0.0276 | 2.627 | 2627
10ppm 0.0943 | 10.03
BR(1) 1011 50 0.0256 | 2.415 1120.08] 123
BR(2) 1]50 0.0262 | 2.480 |123.42
BR(3) 1|50 0.0264 | 2.497 |124.63
All) 115 0.0213 | 1967 | 98.26] 99
Al2) 1150 0.0219 | 1.997 | 959.53
A3) 1 | 50 0.0217 | 2.007 ]100.06
10 ppm 0.0497 | 5.031
C1 1|50 0.0250 | 2.220 |110.56] 109
Q2 11]50 0.0220 | 2.180 }108.62
C3 1|50 0.0180 | 2.135 J106.57
10 ppm 0.0942 | 10.02

Fuentes: Software Winlab 32 (Perkin Elmer)
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BR(1)
BR(2)
BR(3)

A(1)
A(2)
A(3)

(1)
c(2)
C(3)

3)

120,08
123,42

124,63

123

98,26
99,53

100,06

99

110,56
108,62

106,57

109

Parametros Estadisticos de Validaciéon para el Plomo (Pb) :

Desviacion estandar relativa RSD =

Ml

Desviacion estandar de lamedia §,, = —
— . . 5
Coeficiente de variacion CV == (100%)
x

Ef=1 X —z)*

N-—-1

Varianza §% =

CUADRO N° 5

PARAMETROS ESTADISTICOS PARA EL PLOMO (Pb)

N
o

25

Fuente: Elaboracion Propia
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Estandarizar la curva de calibracion de acuerdo al rango de

trabajo

CUADRO N° 6

DATOS PARA CALIBRACION DEL PLOMO (Pb)

Concentraciéon ppm Absorbancia UA

0,000 0,000
1,000 0,0103
2,000 0,0202
3,000 0,0301
5,000 0,0492

Fuente: Elaboracién Propia

GRAFICO N° 2

CALIBRACION DEL PLOMO (Pb)

0.060

0.050 y = 0.0098x + 0.0003
R?=0.9998
0.040

8
8 0.030

0.020

0.010

0.000 T T T T T 1
0.000 1.000 2.000 3.000 4.000 5.000 6.000

concentracion mg/|

Fuente: Elaboracién Propia
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4) Condiciones Optimas de trabajo :
Sensibilidad : 0,0044/m
S = 0,0044/0,0098 = 0,449 mg/I

Segun el manual de Perkin Elmer para las condiciones Optimas

de trabajo se muestra el siguiente cuadro:

Relative Characteristic | Characteristic Linear
Wavelenght (nm) | Slit(nm) : Concentration | Concentration
noise range
mgq/l Check(mg/l)
283,30 0,70 0,43 0,45 20 20

L, ) Z(x — x)?
Desviaciéon estandar: S = T

Limite de deteccién: LD: 3,3 S

Limite de cuantificacion: LC: 10 S

Hallamos 10 blancos para poder determinar el limite de deteccion

y limite de cuantificacion.

TABLA N°5

DATOS PARA DETERMINAR EL LIMITE DE DETECCION Y
CUANTIFICACION DEL PLOMO (Pb)

SENAL (UA)
BCO1 0,0040
BCO 2 — 0,0035
BCO 3 0,0050
BCO 4 0,0055
BCO 5 — 0,0047
BCO 6 — 0,0020
BCO 7 0,0040
BCO 8 0,0045
BCO 9 — 0,0060
BCO 10 0,0022

PROMED X = 0,0009
S =0.0044

Fuente : Elaboracion Propia

80




Limite de deteccion: 3,3 S = 3,3 * 0,0044 = 0,0145
LD = Conc estandar * (abs muestra/abs estandar)
LD = 1 * (0,0145/0,0103) = 1,40 ppm

LD = 1,40 ppm

Limite de cuantificacion: 10* s

10*s =10 * 0,0044 = 0,044

LC =427 ppm

c) Curvade Calibracion del Cadmio (Cd):

D

2

Parametros Instrumentales para la Determinacion del Cadmio

(Cd)

Longitud de onda : 228,8 nm

Ancho de banda (slit) : 0,70

Tipo de lampara : catodo hueco

Tipo de flama : aire/acetileno

Flujo de combustible : 10,00/2,40 (I/min)
Reporte de resultados para el plomo (Cd):
— En el reporte se especifica las concentraciones de los

estandares, concentracién de muestra, pesos y volumenes
— Los valores a reportar son la concentracion de las muestras en

ppm
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CUADRO N° 7

REPORTE DE ABSORCION ATOMICA DEL CADMIO (Cd)

REPORTE DE ABSORCION ATOMICA Analizta  Sandra
EQUIPO AA 300
Elemento Cd Fecha 2510902017
ASA PESO [VOLUM ALICIDILUGY  ABS LECT ppm | prom 0BS
Bk 113E-07
0.00 0.00E+00
0.01 0.00157
0.02 0.00319
0.0 0.00702
0.1 0.01557
ptPb-20.016% | 02 | 200 0.02730 0.178 178
PtC2n-30248] 02 | 200 ) 5 | SO 003476 0228 | 228
0.01ppm 0.00175 0.011
BR(1) 1006 50 0.00435 0.03 143 154
BR(2) 1001 50O 0.00508 0.032 | 160
BR(3) 1005] 50 0.00486 0.031 154
A1) 1 50 0.01156 0082 | 410 413
Al2) 1003 50 0.01159 0083 | 4N
A(3) 1.008) SO 0.01185 0.084 1
c1 1007 50 0.00803 0057 | 283 3.0
ce 1007 50 0.00855 0061 | 3.03
C3 1007 50 0.00302 0064 | 398
fppm 0.00135 0.012

Fuente : Software Winlab 32 (Perkin Elmer)
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3 Paradmetros Estadisticos de Validacion para Cadmio(Cd) :

Desviacion estandar relativa RSD =

M| Bn

Desviacion estandar de lamedia S, = —

N
P " g 's
Coeficiente de variacion CV == (100%)
x

Efu=1'[xi _f}z
N—1

Varianza 52 =

CUADRO N° 8

PARAMETROS ESTADISTICOS PARA EL CADMIO (Cd)

BR(1) 1,49 -0,05 0,0025
BR(2) 1,60 0,06 0,0036
BR(3) 1,54 0,00 0,0000
1,54 0,0061 0,0451 0,0292 0,0260 2,92 0,00305
- s RO sm o s |
A1) 4,10 -0,03 0,0009
A(2) 411 -0,02 0,0004
A(3) 4,17 0,04 0,0016
4,13 0,0029 0,031 0,0075 0,0180 0,7536 0,0015
- s R Sm o s |
(1) 2,83 -0,18 0,0324
c(2) 3,03 0,02 0,0004
c(3) 3,18 0,17 0,0289
3,01 0,0617 0,143 0,0476 0,0828 4,7588 0,03085

Fuente : Elaboracion propia



Estandarizar la curva de calibracién de acuerdo al rango de

trabajo

CUADRO N° 9

DATOS PARA CALIBRACION DEL CADMIO (Cd)

Concentracion ppm  Absorbancia UA

0,000 0,000

0,010 0,00157
0,020 0,00319
0,050 0,00702
0,100 0,01557

Fuente : Elaboracion Propia

GRAFICO N° 3

CALIBRACION DEL CADMIO (Cd)

0.020 0.040 0.060 0.080 0.100

Fuente: Elaboracion propia
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4) condiciones 6ptimas de trabajo :
Sensibilidad : 0,0044/m
S = 0,0044/0,1538 = 0,028 mg/I
Segun el manual de Perkin ElImer para las condiciones Optimas
de trabajo se muestra el siguiente cuadro:

CUADRO N° 10

228,8 0,70 1,0 0,028 2,00 2,00

L ) I(x — %)
Desviacion estandar: S = T

Limite de deteccién : LD: 3,3 S
Limite de cuantificacién : LQ: 10 S
Hallamos 10 blancos para poder determinar el limite de

deteccion y limite de Cuantificacion.
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TABLA N° 6

DATOS PARA DETERMINAR EL LIMITE DE DETECCION Y
CUANTIFICACION DEL CADMIO (Cd)

BLANCOS

BCO1 0,0003
BCO 2 — 0,0007
BCO 3 0,0007
BCO 4 — 0,0008
BCO5 — 0,0002
BCO 6 0,0004
BCO 7 0,0006
BCO 8 — 0,0003
BCO 9 — 0,0001
BCO 10 0,0002
PROMED X = 0,00001
S =0,000447

Fuente: Elaboracion Propia

Limite de deteccidn: 3,3S = 3,3 * 0,000447 = 0,00148
LD = 0,009 ppm
Limite de cuantificacion : 10 * s = 10 * 0,00447 = 0,00447

LC =1,40 ppm



VIIIL.

EVALUACION Y DISCUSION DE RESULTADOS

a) Parael Antimonio (Sb) :

1)

2

3

4)

Linealidad en la curva de calibracion.- En la determinacion del
antimonio en ropas de bebe, se procedié a realizar la curva de
calibracion en un rango de 0,00 a 5,00 ppm, su grafica muestra una
linealidad con un coeficiente de correlacién de r? = 0,9969 siendo
este un valor aceptable, es este un intervalo confiable, pues las
muestras caen dentro de la curva.
Limite de deteccion y cuantificacion.- Se encontré que el limite
de deteccion fue de 1,59 ppm y su limite de cuantificacion fue de
4,82 ppm. El rango lineal de la curva se puede ampliar hasta 30
ppm dados que los valores son bajos. Para aumentar la
sensibilidad se trabajé con bolita de impacto, aumentando su
sensibilidad de 2 a 3 veces que trabajando con un nebulizador
normal.
Limite permisible.- Las muestras se tomaron por triplicado y al
azar. La marca BR dio un promedio de 61 ppm (cuadro 1)

La marca A dio un promedio de 32 ppm (cuadro 1)

La marca C dio un promedio de 81 ppm (cuadro 1)

De lo que se concluye que las marcas BR y A se encuentran
dentro del rango

La marca C sale del rango, pues el limite permisible es 60 ppm

Desviacion estandar (S) y coeficiente de variacién (Cv).- Las
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muestras BR y A estan muy por debajo del limite permisible, se
observa que los datos de la muestra BR estan mas cercanos a la
media pues su S = 0,8161, igualmente sucede con Cv = 1,34 que
nos muestra que los datos no estan tan dispersos como en el caso
de la muestra A cuyo Cv =3,85ysu S =1,2323

5 Distribucién Normal.- Para la muestra BR tomando en cuenta X =

61; S =0,8161 la probabilidad de error es de 5%, con un intervalo
de confianza de 95%, sus limites son :
X +25=61+2*0,8161=62,3
X - 2S=61-2%*0,8161=59,37
Para la muestra A, tomando en cuenta X = 32, S =1,2323, cuyo
intervalo de confianza es de 95%, los limites son :
X+25S=32+2%*1,2323=39,39
X —2S=32-2%*1,2323 =24,60
b) Parael Plomo (Pb):

1) Linealidad en la curva de calibracion.- En la determinacion del
plomo en broches de ropas de bebe, se procedio a realizar la curva
de calibracién en un rango de 0,00 a 5,00 ppm, su grafica muestra
una linealidad con un coeficiente de correlacion de r?> = 0,9998
siendo este un valor aceptable, en este un intervalo las muestras
caen dentro de la curva.

2) Limite de detecciéon y cuantificacién.- Se encontré el limite de

deteccion fue 1,40 ppm y su limite de cuantificacion de 4,27 ppm, el
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3)

4)

6)

rango lineal de la curva se puede ampliar hasta 20 ppm, como lo
indica el Manual de Perkin Elmer, para concentraciones bajas se
trabaja con bolita de impacto para aumentar la sensibilidad.

Limite permisible.- Las muestras se tomaron por triplicado y al azar.
La marca BR dio un promedio de 123 ppm (cuadro 4)

La marca A dio un promedio de 99 ppm (cuadro 4)

La marca C dio un promedio de 109 ppm (cuadro 4)

Los valores sobrepasan los limites permisibles en las 3
muestras, de lo que se concluye que no puede ser la curva porque
hay una marcada linealidad ni la limpieza del cabeza tampoco
interferencias, puesto que cuando existen interferencias los valores
estarian disparejos.

Concluimos que el problema son los broches, pues supera el
limite permisible que es 90 ppm.

Desviacidn estandar (S).- Se observa que cuanto mas pequefia es
la desviacion estandar mayor sera la concentracion de datos
alrededor de la media, para este caso consideramos solo la muestra
A cuyo S =0,8165.

Coeficiente de variacién (Cv).- El valor de Cv para la muestra A es
0,82; lo que indica que no hay tanta dispersion en los datos.
Distribucion normal.- Tomando en cuenta la muestra A, cuya
Xprom = 99, S = 0,8165, se deduce que la probabilidad de error es

de 5% para un intervalo de confianza de 95%, tomando en cuenta
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los limites : X

X +2S=99+2*0,8165 = 100,63

X -25=99-2*0,8165 = 97,37

c) Parael Cadmio (Cd):

Linealidad en la curva de calibraciéon.- En la determinacion del
cadmio en broches de ropas de bebe, se procedi6 a realizar la
curva de calibracion en un rango de 0,00 a 0,10 ppm, su gréafica
muestra una linealidad con un coeficiente de correlaciéon de r? =
0,9969 siendo este un valor aceptable, se nota una ligera
desviacion.
Limite de deteccion y cuantificacion.- Se encontr6 su limite de
deteccion fue 0,009 ppm vy su limite de cuantificacion de 1,40 ppm
el rango lineal de la curva se puede ampliar hasta 20 ppm, como lo
indica el Manual de Perkin Elmer, para concentraciones bajas se
trabaja con bolita de impacto para aumentar la sensibilidad.
Limite permisible :
Las muestras se tomaron por triplicado y al azar.
La marca BR dio un promedio de 1,54 ppm (cuadro 7)
La marca A dio un promedio de 4,13 ppm (cuadro 7)
La marca C dio un promedio de 3,01 ppm (cuadro 7)

El limite permisible aceptable es de 75 ppm lo cual demuestra
Que Las muestras no contienen contaminantes por cadmio.

Desviacion estandar (S) y coeficiente de variacion (Cv).- Las
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tres muestras de broches BR, A y C estan muy por debajo de los
limites permisibles. La desviacion mas pequefia es de la muestra A
cuyo S = 0,0311 puesto que sus datos estdn mas cercanos a la
media, lo mismo sucede con Cv, puesto que el valor para la
muestra A es 0,7536 lo que indica que no hay tanta dispersion en
los datos.
Distribucion normal.- Teniendo en cuenta la muestra A con X
prom = 4,13, S = 0,0311 cae dentro del intervalo de confianza de
95%, cuyos limites son :
X +25=4,13+2*0,0311 = 4,19
X —-2S5=4,13 —-2*0,0311 = 4,07

Para la muestra BR cuyos valores de Xprom = 1,54; S = 0,0451
cuyo intervalo de confianza de 95% los limites son :

X +2S=154+2%*0,0451=1,63

X —2S=154-2%0,0451=1,45

Para la muestra C cuyos valores de Xprom = 3,01, S = 0,1434,
la probabilidad de error es del 5%, para un intervalo de confianza
de 95% cuyos limites son:

X +2S=3,01+2%0,1434=3,30

X -2S5=3,01-2*0,1434=2,72
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IX.

D

2

3)

4)

CONCLUSIONES
En el caso de los estandares de calibracion y patrones se considera :
— Para la preparacion de Los estandares de calibracion en absorcion
atomica se tiene en cuenta el rango lineal para cada analito,
preparar de 3 a 4 estdndares con ello se asegura una buena
linealidad
— Los patrones certificados o patrones internos aseguran que el
equipo este calibrado correctamente y nos permiten validar los
métodos para los analitos de interés
Para muestras de minerales, oro y chatarras considerar la
concentracion maxima para el analito y su limite de deteccion. Los
analisis son por triplicado o duplicado, se considera pasar blancos para
evitar contaminacion ya sea por equipos o impurezas de reactivos con
ello aseguramos la calidad analitica de los resultados tener en cuenta
requerimientos del cliente, cumpliendo las condiciones de linealidad y
calidad que establece la norma.
Las condiciones operativas e instrumentales del equipo se realizaron
teniendo en cuenta los procedimientos del Manual de Perkin Elmer y
de conformidad con las buenas practicas de laboratorio.
Elmer y de conformidad con las buenas practicas de laboratorio
como indica la Norma ISO 17025:2005
Sobre el estudio del andlisis exploratorio de determinacion de metales

pesados (Pb, Cd y Sb) en broches de ropa para bebe, como aporte a
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la empresa se ha encontrado :

En el caso del Plomo, todas las muestras analizadas presentaron
valores superiores al limite permisible indicado por la NTP
324.001-3 (altamente significativo), esto indicaria posible riesgo de
contaminacion por plomo.

En el caso del Cadmio, todas las muestras reportaron bajos valores
comparables con los limites permisibles NTP 324.001-3 (no
significativo) lo cual indicaria que no hay riesgo de contaminacion
por Cadmio.

En el caso del Antimonio una sola muestra supera el limite
permisible que aplica NTP 324.001-3, (altamente significativo) en
tanto que las demas muestras registran valores no significativos, lo

cual implica un mayor analisis.
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X.

D

2

3)

RECOMENDACIONES

Tanto los estdndares de calibracibn como los patrones deben ser

preparados cuidadosamente con precisién, exactitud y con una

antigiedad maxima de dos meses para poder obtener una buena

linealidad, considerar también que deben encontrarse dentro del rango

de concentracion en las que se encuentran las muestras a analizar.
Para muestras de minerales, geoquimicas, metallrgicas, muestras de
oro y chatarras que se leen en el laboratorio de absorcion atomica
Cuando y se tiene un conjunto de lecturas, se debe comenzar la
lectura con las muestras de baja ley y cuando se trata de
concentrados, se debe tener una lavado escrupuloso del cabezal,
para evitar las interferencias por contaminacion.

Tener en cuenta que el material (matraces aforados, pipetas,
matraces, vasos) debe Estar bien lavados para asegurar la calidad
del ensayo puesto que el rango de trabajo es pequeiio
Considerar de suma importancia las especificaciones contempladas
en el manual PERKIN ELMER en cuanto al entorno de trabajo y
operatividad del equipo en condiciones 6ptimas.

Trabajar con una buena ventilacibn en términos generales,
Considerando que los vapores acidos son corrosivos y contaminantes
Se debe utilizar gafas protectoras contra la radiacion UV, sobre todo
cuando se utiliza la llama oxido nitroso/acetileno que requiere de altas

temperaturas.
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4)

Considerar fundamental la limpieza del sistema nebulizador-
guemador, para una buena produccion de vapor atdbmico y para que
no existan impurezas en el quemador.

En cuanto a la preparacion de muestra para el estudio exploratorio en
la determinacion de Pb, Cd y Sb en broches de ropa de bebe obtener
un tamano de particula lo mas homogéneo posible Y conseguir una

Buena absorcion al momento de la lectura
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D
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3)

4)

6)
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9

10)
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a) Conocimiento del Manejo del Software Winlab 32 (Perkin Elmer)
1) Activar el software :
— Encendido de la Pc.

— Darle click al programa winlab — 32, el programa esta dividido en

siete moédulos.

FIGURA N° 20

ACTIVACION DEL SOFTWARE
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Pus.mmEs ooy - Eemmy REEEE CSE

Fuente : Software Winlab 32 (Perkin Elmer)
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2 Mobdulos del programa.- Podemos apreciar en la pantalla los
mddulos, método, condiciones de lampara, curvas de calibracion,

flujo de gases, encendido, apagado de flama, saminfo.

FIGURA N° 21

MODULOS DEL PROGRAMA
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Fuente : Software Winlab 32 (Perkin Elmer)
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3 Método.- Nos vamos a la opcion método, se despliega una
ventana donde estan los elementos por su simbolo y su descripcion
indica la fecha en la que se realiz6 la dltima lectura como se
aprecia, selecciona el elemento a leer.

FIGURA N° 22

OPCION METODOS
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Fuente : Software winlab 32 (Perkin Elmer)

b) Los modulos.- En el médulo método podemos visualizar 6 opciones:
dar click en opcion spectrometer se despliega una ventana que nos
describe el: elemento longitud de onda, paso de luz abertura o slit,

concentracion, tipo de sefal. Concentracion (mg/L,ppm, %)
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FIGURA N° 23

OPCION MODULOS
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Fuente: Software winlab 32 (Perkin Elmer)

1) Laopcion sampler muestra la informacion de la flama: los flujos sea

aire acetileno u 6xido nitroso y cantidades recomendadas por el

fabricante, estas cantidades pueden ser modificadas.
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FIGURA N° 24

INFORMACION DE LA FLAMA
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Fuente : Software winlab 32 (Perkin Elmer)

2) Enlaopcion calibracién, se despliega una ventana que nos permite
ingresar las concentraciones de los estdndares de acuerdo al

elemento y concentracion de muestras a analizar.
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FIGURA N° 25

INGRESO DE LAS CONCENTRACIONES DE LOS STANDARES
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Fuente : Software winlab 32 (Perkin Elmer)

3 Modulo ldmpara : al activar esta opcion se abrira una ventana que
muestra elemento, tipo de lampara, densidad de corriente, longitud
de onda slit seleccionar el elemento a leer ,se activa la barra verde
esperar 5 minutos aproximadamente para que caliente la lampara,
luego poner la flama en ON para iniciar la lectura

FIGURA N° 26
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MODULO LAMPARA
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Fuentes: Software winlab 32 (Perkin Elmer)

4) Mobdulo Sampinfo: nos permite ingresar la informacién de muestra
de acuerdo al elemento, ingresamos: peso, volumen, factor de

dilucion.
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FIGURA N° 27

MODULO SAMPINFO
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Fuente: Software winlab 32 (Perkin Elmer)

5 Curvade calibracion y coeficiente de correlacién.- Al comenzar
a leer en el equipo, se lee primero los blancos, los estandares, si la
curva esta bien calibrada y el coeficiente de correlacion es 6ptimo

0,999 a 1,000; se procedera a leer las muestras.
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FIGURA N° 28

CURVA DE CALIBRACION Y COEFICIENTE DE CORRELACION
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Fuente : Software winlab 32 (Perkin Elmer)

6) Exportando lecturas.- Nos permite llevar los resultados y
visualizarlo en formato Excel, abrimos file—utilities—Data Manager,
se abrira una ventana la cual contiene los resultados de los
elementos leidos, hora de inicio de lectura, ir a opcion exportar,

luego a usar disefo existente.
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FIGURA N° 29

EXPORTANDO LECTURAS
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Fuente: Software winlab 32 (Perkin Elmer)

7) Luego seleccionamos los datos a exportar : fecha, elemento, se
despliega un directorio que contiene informacion de los elementos
y los meses, que se guardaran de acuerdo a las lecturas que se

realicen finalmente exportar data y finish.
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FIGURA N° 30

DATOS A EXPORTAR
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Fuente : Software winlab 32 (Perkin Elmer)
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