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Objetivos

Objetivos General

« Desarrollar un método analitico para cuantificar metales pesados en
muestras de algas marinas utilizando espectrofotometria de absorcion
atomica con horno de grafito.

Objetivos Especificos

« Establecer la temperatura optima de pirdlisis de las algas marinas para
minimizar la interferencia por efecto de matriz en la determinacion de Cd,
Pby Cu.

« Establecer la temperatura Optima de atomizacion para los analitos Cd,
Pb y Cu empleando un modificador de matriz.

« Determinar la concentracion de Cd, Pb y Cu en diversas muestras de
algas marinas.
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Metodologia

* Recoleccion de muestras
Lugar de recoleccion: Puerto Lopez, Los Frailes y Salango en la
Provincia de Manabi.
Fecha: 10 de Julio del 2017.

* Preparacion de muestras

—

Introducir las algas en Moler, hasta obtener

una estufa a 60°C. un polvo muy fino Almacenar

Secar las algas al aire
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Metodologia

Metales

« Curvas de calibracion Pb .
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Calibracion por estandares externos Curva con material de Referencia

Punto Punto 2 Punto 3 Punto 4
1(ppb) (ppb) (ppb) (ppb)
0 40 80 120

y = (0.0624 + 1.1752x) /(1 + 1.6176x)

y = (0.2059 + 1.0578x) /(1 + 1.1241x)

y =(0.23994 + 1.49x) /(1 + 1.6176x)

0.51 ERM CD200
0.54 mg/kg
error del 5.83%.
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Metodologia

Punto Punto 2 Punto 3 Punto 4
Metales
_ g 1(ppb) (ppb) (ppb) (ppb)
* Curvas de calibracion Cd Pb 5 256 5.12 7.68

0,8
0,7
0,6
05 y = 49375x + 00129
0,4
03 y = 48707x + 0349
0,2
y = 4.7523x + 0.5502
’ 0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06 0,07 0,08 0,09

Calibracion por estandares externos Calibracion por adicion de patron

: 0.95 ERM CD200
0 0.905 mg/kg
06 error del 4.70%.
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Calibracion por estandares externos :‘@‘
Calibracion material de referencia M
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Metodologia

 Curvas de calibracion Cu

Metales

Cu

0,9
0,8
0,7
0,6
0,5
0,4
0,3
0,2
0,1

0,05 0,1

Calibracién por estdndares externos

0,15

0,2

Calibracién por adicién de patrén

0,25

0,3

Recg

0,35

0,1

Calibracion por estandares externos

0,15

0,2

Calibracion material de referencia

0,25

Punto 1(ppb) Punto 2 (ppb) Punto 3 (ppb) Punto 4 (ppb) Punto 5(ppb)

0

y
mendacio3r]1
y

8 16 24 32

—5.8744x% + 3.8438x + 0.1569

e= —6.1089x2% + 3.9384x + 0.2987

—4.5731x% + 3.3783x + 0.6021

1.71 ERM CD200
1.57 mg/kg
error del 8.19%.
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Condiciones optimas

Fase

1ra fase

2da fase

3ra fase

Observacion

La muestra se reparte al inicio del
programa del tubo de grafito en Ila

plataforma.

La gota se vuelve a unir hundiéndose

lentamente sin hervir.

La gota empieza a evaporarse.

La gota se evapora lentamente.

Durante los dltimos 5-10 segundos se

observa aun liquido de la muestra.

No

Si

Si

Si

Si

Accion

Aumentar la temperatura en
5°C.

Ninguna accion necesaria.

Reducir la temperatura en
5°C.

Ninguna accion necesaria.
Prolongar tiempo.

& ESPE

UNIVERSIDAD DE LAS FUERZAS ARMADAS
_"‘_‘:. INNOVACION PARA LA EXCELENCIA




Condiciones optimas

Metal

Pb
Cd

Cu

Temperaturade

atomizacion (°C)

2300

2000

2300

Rampa de

atomizacion (°C/s)

800

2300

1500

Tiempo de

atomizacion (seq)
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Modificadores

. Estabilizacion térmica de analitos volatiles.
Sobre el analito ° Incremento de la volatilidad del analito.

o Asistencia en la etapa de limpieza.

. Incremento de la volatilidad del interferente.
Sobre la matriz . Facilitar la calcinaciéon de las matrices.

o Facilitar el contacto entre muestra y atomizador.

Modificador
Metales
Sin modificador NH,H,PO, Pd/Mg(NO,),
Plomo X X X
Cadmio X X X
Cobre X X
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Signal plot
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Resultados

Verdes

Rojas

Pardas

Algas Concentracion (ug/kg)
Plomo Cadmio Cobre
1.42% 0.03 24.38F 0.21 1.03+ 0.05
1.56+0.05 13.22F0.06 3.67+0.02
1.76+0.25 14.18%0.08 1.08+0.04

La norma indica que los limites permisibles de plomo, cadmio
y cobre en aguas marinas es de 50, 5y 10 ug/Kg de plomo,
cadmio y cobre, respectivamente, esto con el fin de preservar
la vida acuatica.
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Conclusiones

En las muestras de algas analizadas se encontré trazas de plomo,
cadmio y cobre en concentraciones bajas que no exceden los limites
permitidos en las normas de conservacion del ambiente del TULSMA,
para conservar la vida de especies marinas.

Se determiné la que el método desarrollado en este proyecto es
adecuado, por medio del porcentaje de error porcentual entre la
concentracion de plomo, cadmio y cobre real y el experimental,
presentes en el material de referencia, dando un valor menor al 10%.

La precision del método analitico para cuantificar metales pesados en
muestras solidas de algas marinas por medio de espectrofotometria de
absorcion atomica con horno de grafito es aceptable, ya que sus valores
son menores a +1.
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Conclusiones

« Los limites de cuantificacion para el plomo, cadmio y cobre son: 0.0739,
0.0069 y 0.1694, mientras que los limites de deteccion son: 0.2218,
0.02083 y 0.5081, respectivamente.

« La muestra de referencia utilizada debe ser certificada y similar a las
muestras a ser analizadas, para que se pueda comprobar las
condiciones de operacion optimas en el analisis de algas marinas por
espectrometria de absorcion atdmica con horno de grafito.

* Es necesario el empleo de un modificador de matriz para determinar
plomo, cadmio y cobre en algas marinas mediante espectrometria de
absorcion atbmica con horno de grafito, para estabilizar la sefial y lograr
resultados favorables.

HESPE

UNIVERSIDAD DE LAS FUERZAS ARMADAS
IIIIIIII ON PARA LA EXCELENCIA




Recomendaciones

« Se recomienda la utilizacion de acido nitrico al 0.05% (V/V) para aforar los
patrones preparados, asi como las alicuotas de los estandares de plomo,
cadmio y cobre y las muestras en blanco que se utilizé en el analisis, para
asegurar la solubilidad de los metales.

Al momento de realizar el andlisis de las curvas de calibracion y de las
muestras de algas, se debe asegurar que la posicion del autosampler del
ContrAA 700 sea la correcta, para evitar que las plataformas choquen con el
horno y se destruyan.

« Es de suma importancia ajustar el espectrometro a la longitud de onda del
elemento a ser analizado para realizar un correcto analisis y obtener
resultados confiables.
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Recomendaciones

« Se debe verificar el flujo de argén y el estado del tubo de grafito antes de
realizar el analisis, ya que el tubo tiende a desgastarse disminuyendo la
sensibilidad provocando errores en los resultados.

« Se debe trabajar con material de vidrio volumétrico para preparar las
soluciones patron y estandares, ya que la técnica GFAAS detecta
concentraciones en ppb, por lo cual se requiere de exactitud y precision en la
preparacion de las alicuotas.
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