
Universidad Nacional Autonoma
de Mexico

FACULTAD DE QUIMICA

Estudio Monográfico para la Determinación de
Arsenico, Cadmio, Cobalto, Cobre, Cromo, 

Plomo y Zinc en Pescados por el Método
de Absorción Atómica

M 0 N 0 G R A F I A
Que para Obtener el Título de: 

C) u 1 m 1 C 11

P r e s e n t a: 

KITHLEEN FIBIN MIRTINEI FINEN

MEXICO, D. F. 1979



 

UNAM – Dirección General de Bibliotecas 

Tesis Digitales 

Restricciones de uso 
  

DERECHOS RESERVADOS © 

PROHIBIDA SU REPRODUCCIÓN TOTAL O PARCIAL 
  

Todo el material contenido en esta tesis esta protegido por la Ley Federal 
del Derecho de Autor (LFDA) de los Estados Unidos Mexicanos (México). 

El uso de imágenes, fragmentos de videos, y demás material que sea 
objeto de protección de los derechos de autor, será exclusivamente para 
fines educativos e informativos y deberá citar la fuente donde la obtuvo 
mencionando el autor o autores. Cualquier uso distinto como el lucro, 
reproducción, edición o modificación, será perseguido y sancionado por el 
respectivo titular de los Derechos de Autor. 

 

  

 





Jurado asignado original -mente seg-Cn el tema: 

PRESIDENTE Qufin. Carlos Romo Medrano

VOCAL Qu:[ m. Jorge A. Campos Robles

SECRETARIO Quin. Roberto Contreras Reyes

ler SUPLENTE Quún. Francisco Serrano Meneses

2do SUPLENTE Qu: G:n. Renjam1n Ortiz Me-ndoza

Sitio donde se desarroll6 el tema: 

FACULTAD DE QUIMICA, U. N. A. M. 

Nombre completo y firma del sustentante: 

Kathleen Fabign Martinez Favreau

Nombre completo y f irma del asesor, 

Carlos Rom Medrano



A MiS Padres. 

Por el amor y los sacrificios

que a través de una vida ejemplar

me han brindado. 

A ellos con gratitud. 

A mis hermanos. 

Por su gran cariño y

confianza. 

A mis sobrinos. 

Tatiana, Enrique, Pablo, 

Miguel y Carla Margarita

con especial carifio. 



A Margarita y Enrique. 

Por su ayuda y

apoyo inCondicional. 

Al Dr. Enrique G6mez Cárdenas. 

Gracias. 

Mi sincero agradecimiento

al maestro Carlos Romo

Medrano por su valiosa

ayuda en la realizaci6n

de este trabajo. 



I N D I C E

I INTRODUCCION

II GENERALIDADES

III METODOS

PAG

1

2

19

iv RESULTADOS 78

v CONCLUSIONES 128

vi BIBLIOGRAFIA. 129



INTRODUCCION
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La finalidad del presente trabajo es poner de manifiesto

el uso de la Espectroscopía de Absorci6n At6mica en la determina- 

ci6n de algunos elementos inorgánicos en material orgánico ( pes- 

cados Y mariscos! - 

Esto nos da lugar a técnicas de análisis las cuales invo- 

lucran la destrucci6n de la materia orgánica, ya sea por procesos

de Oxidaci6n Hilmeda o Secá . Las ventajas de la oxidaci6n hICImeda

son el de conservar un sistema 15.quido el cual reduce la pGrdida por

volatilizaci6n y la rápida oxidaci6n de la muestra, como es el caso

del mercurio y arsInicó . Las desventajas son de que hay un incre- 

mento en la contamínaci6n ocasionada por las grandes cantidades de

reactivo utilizado, el tiempo requerido y la complejidad del disefio, 

la cual depende de la muestrá . 

Las ventajas de la o_xidaci6n seca están en: la carencia de

reactivos afíadidos, junto con la simplicidad del método. Por el pro- 

ceso de oxidaci6n seca podemos determinar facilnente zincr cobref

fierro, etc , siendo las desventajas para este mratodo la p&-rdida de

muestra por volatilizaci6n y por la retenci6n de estos metales sobre

la superficie de los matraces de reacci6n empleada a altas tempera- 

tura s. 



II GENERALIDADES
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En los palses más desarrollados e industrializados ha des- 

pertado gran interés el estudio de la contamínaci6n de los alimentos

por elementos ( metálicos) traza. Dichas investigaciones requieren

de métodos de análisis capaces de medir bajos niveles de una amplia

variedad de metales y metaloides en diferentes substratos orgánicos

alimentos y plantas animales y vegetales). Muchos elementos se

encuentran presentes en los tejidos, los cuales están en o por deba- 

jo del límite de detecci6n de los métodos de análisis más accesibles

y por lo tanto se conocen como elementos trazas. En nuestros dlas, 

con el uso de avanzadas técnicas instrumentales, los límites de de- 

tecci6n han disminuido notablemente y la mayoría de los elementos

pueden ser medidos con mayor exactitud y precísi6n. Que son más que

adecuados para el estudio e interpretaci6n de factores toxicol6gicos. 

El término de " elemento traza" se refiere a los elementos que ocurren

en el nivel o bajo el nivel de miligramos por kilogramo ( partes por

míll6n), los cuales pueden ejercer alguna influencia en la BioquImica

animal o vegetal y en la funci6n celular. 
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Elementos Esenciales y No Esenciales.- 

Asimisno, no es posible hacer una clara distincí6n entre

elementos t6xicos y esenciales, ya que todos los metales probable- 

mente son t6xicos sí se íngíeren en cantidades suficientes. En

algunos casos, como por ejemplo, el selenio o flúor en el hombre

y cobre en carnero, el margen entre toxicidad y deficiencia es muy

pequeño. De cualquier manera, es muy usual diferenciar ( o hacer

una diferencial entre aquellos elementos los cuales se conocen o

consideran como esenciales para la vida animal ( humana) y aquellas

que despliegan severos efectos t6xicos en niveles sumamente bajos y

que no tienen una funci6n conocida en los organismos vivos. Hasta

ahora son 14 los elementos que se cree son esenciales para la vida

animal, a saber; f ¡erro, yodo, cobre, zinc, manganeso, cobalto, mo- 

libdeno, selenio, cromo, niquel, estaño, silicio, flilor y vanadio. 

Los elementos que se conocen como t6xicos a muy bajos ni- 

veles de toma y de los cuales no se conocen sIntomas de deficiencia

son por ejemplo: arsénico, antimonio, plomo, cadmio y mercurio. Para

algunos elementos los efectos son acumulativos. 

Los elementos t6xicos se encuentran presentes en los ali- 

mentos para mayor o menor alcance como contaminantes, resultados del

incremento en la industrializaci6n y la asociada contaminaci6n de la

biosfera. 



Espectroscopla de Absorci6n At6mica

La espectroscola de absorci6n at6mica es el estudio de

la absorci6n de energía radiante por átomos. Como proceso anall- 

tico incluye la conversi6n a átomos de elementos combinados y la

absorci6n de radiací¿5n Por éstos. 

La energía radiante absorbida es en forma de estrechas

líneas de absorci6n generalmente en las regiones del espectro visi- 

ble y ultravioleta. Durante su absorci6n se excitan los electrones

de la valencía externa. Existe una relaci6n entre absorci6n at6mica

y espectroscopla de einisi6n. Esta relaci6n se encuentra ilustrada

en la Fig. 1, la cual muestra un átomo y fot6n no excitado. La for- 

maci6n del átomo en estado basal más un fot6n de un átomo excitado

son las bases de la espectrografía de emisi6n, y el proceso reversi- 

ble constituye las bases de la espectroscola de absorcí6n at6mica. 



NUCLEO DEL

5 - 

E = ENERGIA) 

EMISION 1 ABSORCION

E + hv

hv

IBITA DEL
LECTRON

PASO DEL ELECTRON A UN NIVEL

DE ENERGIA MAS ELEVADO. 

E + hv = ENERGIA

FIG, 1 RELACION ENTRE ABSORCION ATOMICA Y

ESPECTROSCOPIA DE EMISION ATOMICA. 
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Esta simple relaci6n nos revela el s6lido efecto de las

variables en el sistema, por ejemplo, cualquier cambio que incre- 

mente la poblaci5n total de átomos obtenida en una muestra, aumen- 

tará las sefiales de emisi6n y absorci6n. 

Un examen de la relaci6n matemática de emisi6n y absor- 

cí6n nos da un concepto más fundamental entre ambos campos. La

intensidad S de una línea de emisi6n termal está dada por: 

S = N E = NiE 91 e -
Elkt

2- — 
r ' r 3Z

E = h-; 

donde S = intensidad de la línea de emisi6n

N2 nOmero de átomos excitados

Ni= nrunero de átomos no excitados

1-= tiempo de vida de un átomo excitado

E = energia de e-xcitaci6n

gl/ g2 = probabilidad apriori de la relaci6n de átomos en

estado basal y estado excitado

T = temperatura

k = distribuci6n de Boltzinan

h = constante de planck

V = frecuencia de la 11nea de emisi6n

c = velocidad de- la luz

longitud de onda de la Anea de e-misi6n o excitaci6n

de la longitud de onda

Se observa que la intensidad de la 11nea de emisi6n es

proporcional al n irnero de átomos excitados. Asl como tambi6n para



MM

un ndmero de átomos dado, el nfInero de átomos excitados está en

funci6n de la temperatura T y de la frecuencia de la línea de

emisi6n . Con un incremento en T, habrá un correspondiente in- 

cremento en el nilmero de átomos excitados. Para una temperatura

constante la energía ( El requerida para la excitaci6n es incremen- 

tada, hay disminuci6n en N. y de aquí una disminuci6n en la inten- 

sidad de emisi6n. 

Ventajas de la Espectroscopía de Absorci(5n At6mica

A.- Sensibilidad

El procedimiento es sumamente sensible, muchos elementos

pueden ser determinados en el nivel o bajo el nivel de partes por mi - 

116n. A este respecto es el mínimo competitivo con cualquier otro

procedimiento analItico empleado en análisis elemental. 

B.- Exactitud y Precisí6n

Con ayuda de curvas de calibraci6n se puede obtener eleva- 

da precisi6n y exactitud. La tarea de hacer curvas de calibraci6n

valederas es mucho más fácil que en otros procesos analíticos, ya que

la señal de absorci6n está considerada libre de interferencias. El

tedioso proceso de compensaci6n para posibles compuestos que inter- 

fieran ha sido reducido. Se pueden hacer sin dificultad alguna so- 

luciones standards representativas. 
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C.- Algunas Interferencias

Comunmente se encuentran dos tipos de interferencias; 

qIlímicas y de espectro. 

Interferencias de Espectro Directo, es la absorci6n de un

material diferente al del elementomuestra, ya que los metales ab- 

sorban a longitudes de onda bien definidas y sobre bandas muy an- 

gostas, la interferencia por absorci6n de átomos por otros elemen- 

tos es muy rara. 

Un segundo tipo de interferencias por espectro surge de

la absorci6n de señales luminosas por molAculas o fragmentos de

moléculas en la trayectoria 6ptica. Esto es particularmente aparen- 

te cuando se emplea una £ lama como atomizador. 

Las interferencias qutmicas surgen de la dificultad de

producir átomos metálicos neutros a partir de los compuestos metal¡ - 

cos o de los iones en la muestra original. La facilidad de este

paso es afectado por el anion, combinado con el elemento muestra, por

ejemplo, el Ca3 CP0412' es más dificil de romper que el CaC' 2. Se

han obtenido progresos en la elíminaci6n de este problema, empleando

EDTA o cualquier otro compuesto orgánico acomplejante. 
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Desventajas de la Espectroscopla de Absorci6n At6míca

A.- Aplicaci6n Limitada

Cerca de 45 elementos ( excluyendo a las tierras raras), 

han sido detectados por este método. No se han desarrollado méto- 

dos para detectar no metales y alguno que otro metaloide. En al- 

gunos casos esto se debe a que sus 11neas de absorci6n se encuen- 

tran en el ultravioleta vacio y el equipo empleado en nuestros

días, abierto a la atm6sfera y que emplea atomizadores de flama, 

no puede ser empleado en esta regi6n espectral. 

B.- Atomizadores de Flama: Formaci6n de Oxidos

Los equipos ccnierciales emplean atamizadores de flama, 

los cuales para algunas muestras son satisfactorias, pero está li- 

mitado a muestras líquidas. Además de que algunos metales forman

6xidos estables en la f lama, resultando una seria pérdida en la po- 

blaci6n de átomos neutros con la correspondiente pérdida de sensi- 

bilidad. 

C.- Anfilisis Sinultáneo

Por ahora el análisis simultáneo de varios metales en una

sola muestra no es posible, en una gran nayorSa de equipos. 
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EQUIPO

El equipo de absorci6n at6mica consta de: fuente de ener- 

gla radiante, celda muestra, monocromador y detector. La figura 2

nos muestra un diagrama esquemático del equipo. 

En un instrumento de un solo haz una estable fuente de

energía radiante atravieza el atomizador y cae en el monocromador. 

La luz con la longitud de onda adecuada es primeramente separada por

el monocromador de otra radiaci6n de la fuente de emisi6n y luego

cae sobre el detector. 

La potencia del detector es amplificada y registrada en un

sistema de lectura. Cualquier absorci6n de la muestra es medida como

la diferencia entre la intensidad de radiaci6n no absorbida Io y la

intensidad de radiaci6n despu6s de la absorci6n I . Si se emplea un

instrumento de doble haz, se mide la relaci(5n I / Io. 

FUENTE DE RADIACION

A.- Cátodo Hueco. - 

La figura 3 muestra un diagrana de cátodo hueco, basado en

el diseño de Jones y Walsh; se aplica un voltaje entre el ánodo y el

cátodo. Los átomos de gas CHe o Arl son cargados por el ánodo y que

bombardean el cátodo, aquí chocan en la superficie metálica, desalojan- 

do átomos metálicos excitados a la atm6sfera. Los átomos excitados

emiten luz de longitudes de onda característicos del metal, Los áto- 
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mos residuales no excitados formando una nube y se esparcen hacia

las otras paredes del cátodo hueco o bien hacia las paredes de

vidrio del cátodo hueco. 

Esta nube de átomos neutros es perjudicial para el funcio- 

namiento de la fuente, particularmente si el cátodo se encuentra ca- 

liente. En este caso el ancho de la línea espectral de la radiaci6n

emitida será extendida por el efecto Doppler. De cualquier manera

la nube del & tomo frío reabsorberá algo de esta energía antes de que

energa del tubo. El resultado neto es una disminuci6n en la señal

de intensidad. Además la pérdida de energía está en el centro del

rango de la longitud de onda, esto es, la energía más dtil, La figu- 

ra 3 nos muestra un diagrama de cátodo hueco sellado, 

Cátodo Hueco Multielemento.- 

MasEman, ( Instrumentek 71 225 19631. Butler y Stashein

Pittsburgh Conference of Analytical Chemistry and Applied Spectros- 

copy, March), han construIdo lámparas multi -elemento presionando va- 

rios metales juntos para formar un cátodo. La estabilidad del cátodo

fu6 mejorada, acomodando los anillos metálicos en orden de volatilí- 

dad y eligiendo una 6ptima corriente de operaci6n. 

La Perkin- Elmer Corp, fabrica un cátodo de una mezcla de co- 

bre, cromo, cobalto, fierro, manganeso y níquel. Los metales pulve- 

rizados fueron presionados juntos empleando técnicas de pulverizaci6n

metaldrgicas. 
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Lámparas de Descarga. 

Estas se emplean generalmente para algunos metales volá- 

tiles tales como mercurio y arsénico. 

Fuentes de Radiaci6n ContSnua. 

Se han empleado con buen éxito fuentes contInuas tales como

las lámparas de hidr6geno. Cooke ( L. S. U. Intern. Symp. Modern Metho- 

ds of Analytical Chemistry, 1961) , observ6 que la señal de absorci6n

fué baja, pero estable. La elevada estabilidad perniti6 un incremen- 

to en la amplificaci6n compensando la pérdida por señal de absorci6n. 

Fuentes de Radiaci6n de Emisi6n de la Plama.- 

Como herramienta cualitativa se ha empleado la flama con

buen éxito. Una flama empleada como en el caso del fot6metro de flama

se encuentra localizado en el aparato de absorci6n at6mica en la posi- 

ci6n correcta de la fuente. Una soluci6n del metal de interés es aspi- 

rada en la flama, llevándose a cabo la emisi6n. Las 11neas emitidas

incluyen las 11neas más importantes que se originan en el estado basal

del átomo. Estas 11neas son las que se absorben en la espectroscopla

de absorci6n átamica. 

MUESTREO SIN FLAMA

Algunos investigadores han considerado el mérito de producir

un vapor at6mico sin usar o emplear una flana. Se han interesado en

esta posibilidad por varias razones: las interferencias residuales de
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la absorci6n at6mica son resultado de la flama quimica, la forma- 

ci6n de 6xidos metálicos en la flama hacen a ciertos elementos di- 

f.tciles de poder determinarse y desde luego, muchas muestras se en- 

cuentran en estado s6lído. Las determinaciones en la flama requie- 

ren que la muestra está en soluci6n. Despecho de las posibilida- 

des han aparecido pocos trabajos en la literatura. 

1.- Cámara de Aspersí6n.- 

Gatehouse y Walsh han reportado experimentos prelininares

ejecutados en un proyecto de cátodo hueco desmontable, en el cual

podr-tan insertarse las muestras metálicas. El vapor de la muestra

fuá espurriado dentro del cilindro abierto y de manera convencional

se determin6 la absorci6n. La cámara fuá purgada a presi6n reducida

con un gas inerte, Por este método se pudieron identificar proble- 

mas tales como: falta de reproductibilidad, espurriaci6n parcial de

metales más volátiles en ciertas aleacionesr etc, 

2.- Horno de LIvov.- 

Para disociar compuestos al estado at6mico se puede emplear

un horno con temperatura elevada purgado con un gas inerte. LIvov, de- 

sarroll6 un pequeño horno de grafito cilfndrico que se opera en una

atm6sfera de arg6n. No existe la tendencia a formar compuestos re- 

fractaríos, ya qué la muestra es hervida dentro de una atm6sfera libre

de oxigeno. Por lo tanto, se encontr6 una muy elevada sensibilidad

para muchos de los elementos no accesibles por absorci6n at6mica, in- 
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cluyendo estos a A 1, Ti, V, etc. No se encontraron interferencias

ani6nicas en la determinaci6n de los metales alcalinoterros, en con- 

traste con los métodos de flama. El instrumento está limitado al

rango del espectro visible. 

3.- Técnica de la Lámpara de Destello, - 

Nelson y Kuebler han desarrollado un mA-todo en el cual, 

muestras finamente divididas ( o separadasL son destello -calentadas

por el pulso de una luz de una lámpara de* descarga condensada, Por

esta técnica, un fuerte pulso de energIa es acoplado relativamente a

la muestra. Esto lo posíbilita a ( 1) aislar a la muestra, del prop6- 

sito de calentarla, ( 2) intercambiar muestras fácilmente y ( 3) por

purgacidn proveerlo de una atm6sfera inerte. 

4.- Muestreo Laser. - 

Si un s6lido es irradiado por un rayo enfocado de un laser

energético, el calor generado por la absorci6n de la luz volatilizará. 

una porci6n del s6lido. Si esto se hace debajo del rayo del espectro- 

fot6metro de absorci6n at6mica, se podrá medir la concentraci6n del

metal en el vapor sobre el rayo del laser. En espectroscopta de emi- 

si(5n ha sido eznpleado extensamente, generalmente añadiendo un par de

electrones que son chispeados através de la nube de vapor para excitar

la nube metálica a emisi6n. En absorci6n at6mica, el vapor por si solo

es medido, por lo tanto los electrones auxiliares no son necesarios. 
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S.- Fuentes de Plasma. - 

Greenfield, Jones y Berry ( Analyst, 89 713 1964) y

Wendt y Fassel ( Anal. Chem., 38 337 19661, han demostrado que un

plasma de inducci6n puede proporcionar una vapor at6míco de casi

todos los compuestos refractarios ya que la temperatura electr6nica

puede alcanzar 16, 000` X. Wendt y Fassel nebulizaron una soluci6n

con un generador ultras6nico, empleando arg6n para conducir el roclo

al plasma. 

En una aplicaci6n específica de absorci6n at6mica se ha de- 

mostrado que A 1, Nb, Re, Ti, W, Y y V pueden ser medidos con una

sensibilidad ( p_g/ mi por _1% de abosrci(5nL similar a la obtenida con

la flama de acetileno- 6xido nitroso. El rango de consumo fu6 solo

de 0. 12 ml/ min., el cual fui probablenente muy similar a la cantidad

de muestra que realmente alcanz6 la flama cuando se emple6 el quemador

premix. Como se podría esperar las interferencias químicas ocasiona- 

das por el f6sforo y aluminio en la determinaci6n de calcio no estu- 

vieron presentes en el plasma. 

6.- Propulsor de Atomizaci6n S6lido,- 

Una manera muy efectiva de convertir las muestras s6lidas

a vapor at6mico ha sido propuesta por Venghiattis ( Atomic Absorption

Newsletter 6 19 19671. Una porcí6n del s6lido pulverizado es mez- 

clada con un polvo de propulsi6n s6lida y la mezcla es incinerada de- 

bajo del rayo del espectrofot6metro de absorci6n at6mica. El propul- 
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sor que es una mezcla s6lida del combustible y oxidante, quema y

vaporiza la muestra mezcla con ella. La muestra de vapor pasa

através del rayo del espectrofot6metro proporcionando la señal de

absorci6n caracterIstica. Los standards son materiales de un

patr Sn similar previamente analizados o son una soluci6n añadida

a la mezcla del propulsor y quemada después de disecada. 
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DETERMINACION DE ARSENICO

a) Espectrofot6metro de Absorci6n At6mica, equipado con

un Corrector de Fondo de Deuterio. 

b) Lámpara de. Descarga de ArsC-nico, sin electrodos

c) Un Generador de Hidruro

d) Horno de Grafito

e) Quemador de 3 ranuras

Reactivos.- 

Todos los reactivos deben de ser Grado Analítico y bajos

en contenido de Ars6nico. 

a) Soluci6n Standard de Tri6xido de ArsA-nico.- Disolver

0. 1320 9 de A 20 3 ( secado a 105' C) en 1 m1 de NaOH IN

y aforar a 100 m1 con HCL IN. 

b) Soluci6n Standard de Pent6xido de Arsénico.- Disolver

0. 1534 g de A 20 5 ( secado a 105' C1 en 1 m1 de NaOH IN

y aforar a 100 m1 con HCL IN. 

c) Soluci6n Standard de Acido Cacodilico.- Disolver

0. 1840 g de CCH 312 As0 2 H ( secado a 1050CI en H 2 so 4 IN
y aforar a 100 ml. 

La soluci6n de Niquel se prepara mediante la adici6n de 2 m1

de HNO 3 concentrado y 944 mg de Ni ( NO 3) 2 * 6H 20, aforados a 100 m1

con agua destilada. La concentraci6n final de la soluci6n es de 2 mg

Ni ++ /m1 de la soluci6n total en 2% de ácido nítrico ( lvl. 
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Compuestos arseno- orgánicas.- ( extracto de pescados). 

Una mezcla de compuestos arseno- orgánicos, acuosa e inpura se

extrae de Rodaballo ( pseudopleuronectes americanas). El extracto

se diluye a concentraciones moderadas con agua destilada. 

A.- Determinaci6n de Arsénico por el Mátodo del Hidruro. 

El procedimiento de Fernández y Manning, empleado para

la generaci6n de arsina, es el siguiente: 

1) Pipeteé al matraz generador 20 m1 de la muestra, la

cual contiene de 0. 04 a 2,& g de arsénico. 

2) Añada ácido clorhídrico de tal manera que cuando la

soluci6n se lleve a un volumen de 40 m1 sea 41V. 

afore a 40 m1 con agua desionizada, añada 1 m1 de la

soluci6n de yoduro de potasio al 15% (/ vl y mezcle

bien. 

3) Añada 1 m1 de soluci6n de cloruro estañoso al 20% ( w/ v) 

preparada en ácido clorhIdrico 8 NI, mezcle bien y deje

reposar la soluci6n varios minutos antes de iniciar el

análisis. 

4) Conecte el matraz generador al aparato colector con el

flujo de arg6n subsidiario conectado al matraz. 

5) Añada 1. 5 g de zinc metálico, malla 20 ( grado reactivo) 

por un lado del cuello del matraz generador e inmediata- 

mente enganche el globo colector al matraz. Deje que

la reacci6n continue por 4 6 5 minutos, para asegurar

la liberaci6n de todo el arsénico presente. 

6) Gire 90' la llave de 4 pasos, permitiendo que el arg6n

subsidiario fluya atrav6s del matraz y lleve el arsina

reunido al quemador. Registre la señal de absorci6n. 
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7) Despu6s de registrada la señal y que la pluma haya
regresado a la línea de base, gire la llave nueva- 

mente a la posici6n de conecci6n. ( Diagrama 1) 

8) Los standards se analizan empleando el mismo proce- 

diniento. Para la calibraci6n de la curva standard

prepare soluciones que contengan 25, 50, 75 y l00' pt_g/ 
litro de arsénico. Pipeteé 20 m1 de cada soluci6n

a matraces de separaci6n y proceda como ya se descri- 
bi6 ( pasos 2- 7). 

El ácído clorhídrico, con la adici6n de yoduro de potasio

y cloruro estanoso deberá ser analizado para determinar el reactivo

blanco. 

B. - Determinaci6n de Arsénico empleando un Horno de Grafito. 

El arsénico se determina enpleando un Éspectrofot6metro

de Absorci6n At6mica, equipado con Corrector de Fondo de Deuterío y

una lámpara de descarga de ars&nico sin electrodos. Se emplea el

siguiente proyecto: Se seca a 1300C durante 30 segundos, se calienta

a 6301C por 35 segundos y se atomíza a 2385' C por 13 segundos. Para

cada determinaci6n se emplean 10 y 25 /-.,, 1 de soluci6n de nitrato de

niquel, conteniendo 2 mg de Ni ++ /MI. Todas las muestras se inyectan

en el Horno de Grafito con pipetas Eppendorf. ( Tabla 1) 

Las figuras 1 y 2, muestran al arsénico en el Horno de Grafí- 

to en presencia de Ni . Cada punto en la curva es el resultado pro- 

medio de 3 determinaciones. 

La figura 3, nuestra la concentraci6n de arsénico en extrac- 

to de pescado, determinada con el Horno de Grafito, con y sin diges- 

ti6n ácida. 
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DETERMINACIONES DE CADMIO

a) Espectrofot6metro de Absorci6n At6mica.- Equipado

con un quemador de una sola ranura ( slot) capaz de

operar con flama de aire -acetileno, lectura de con- 

centraci6n dígital o una hoja de registro de 10 mv

capaz de operar con una longitud de onda de 228. 8 nm. 

b) Vasos para calcinaci6n.- Vasos ( Pyrex o de cuarzo) 

de 150- 200 m1 y vidrios de reloj para cubrirlos. 

c) Mufla con temperatura controlable de 200- 600' C, con

una variaci6n de : 1 10* C. 

Reactivos.- 

a) Acido NItrico.- Bidestilado. 

b) Acido SulfCríco Diluído.- al 15%. 

C) Acetato de n- Butil ( Bu.0AC).- grado espectro. 

d) Pirrolidin carboditioato de amonio ( APCD).- al 1% 

w / v). Disolver 200 g en 200 m1 de agua, remover el

ácido libre insoluble y otras impurezas mediante 2 6
3 extracciones con 10 m1 de acetato de n- Butil ( prepa- 

rar a diario la cantidad que se vaya a utilizar y man- 

t6ngase en refrigeraci6n). 

e) Buffer de citrato.- citrato de sodio 1. 2 M y ácido cl- 

tríco y 176. 4 g de citrato de sodio en 500 m1 de agua
procurando emplear citrato de sodio de la más alta pu- 

reza). Si se sospecha de contaminaci6n por Pb o Cd, 

purificar la soluci6n buffer mediante extracci6n con

APCD ( Pirrolidin carboditioato de amonio). 
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f) Soluci6n Indicadora Verde Bromocresol.- 0. 1% ( w/ v) 

transferir a un matraz volumétrico de 100 m1, 0. 100 g

de verde bromocresol, sal de Na y aforar a volumen

100 m1) con agua. 

g) Soluci6n iU Patri5n de Cadmio.- 1000,zg/ nI. Disolver

1 g de metal puro ( 99. 9% J de cadmío en la mIníma can- 

tidad de HCL ( 1 + 1) y afore a . 1 L con HCL al 1%. 

Calcinaci6n. - 

Pesar 10 g de la muestra en un vaso o crisol de calcinaci6n, 

añada 20 m1 de H 2 so 4 al 15% y agite con una varilla de vidrio. Prepa- 

re por duplicado reactivos blancos por cada diez muestras, incluyendo

las de ácido sulfCríco, agua adicional y HNO 3 empleados en la calci- 
naci6n. Trabaje ( o maneje) los reactívos blancos de la misma manera

que las muestras. Cubra las muestras con vidrios de reloj y seque

H 2 so 4 ) a 1050C en una estufa baño maría o bien bajo una lámpara de

infrarrojo. Coloque las muestras ya secas en una mufla frIa, calibre

la mufla a 200* C y mantenga esta temperatura por 1 hr. al cabo de

este tiempo íncremente la temperatura a 300' C en incrementos de 50'/ hr

Mantenga la temperatura de 300' C por espacio de 2 hrs y luego elevando

la temperatura en incrementos de SOIC/ hr suba la temperatura hasta -- 

475* C, manteniendo esta temperatura durante 16 hrs. 

Deje enfriar los residuos a temperatura ambiente ( El carb6n

combustible que se indica mediante cenizas negruscas son removidas por

tratamiento con ácido nítrico). Humedezca el residuo con una mInima

cantidad de agua y añada 1 m1 de HNO 3 ' seque sobre una parrilla calien

te íncrementando gradualmente la temperatura hasta obtener cenizas
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blancas. Deje enfriar los residuos a temperatura ambiente y si es

necesario repita el tratamiento con IINO 3* 

Disuelva el residuo ya seco y frío añadiendo al vaso 1 m1

de UNO 3 y 10 m1 de agua, favoreciendo la disoluci6n por calentamiento

de las muestras sobre una parrilla caliente ( quedando residuos inso- 

lubles) . 

Transfiera cuantitativarnente a un matraz volumétrico de

100 m1 el residuo y la soluci6n, añada nuevamente al vaso de calcina- 

ci6n 1 m1 de HNO 3 y 10 m1 de agua y transfílralo al matraz. Lave en

repetidas ocasiones con agua el vaso y transfiera los lavados al ma- 

traz volumétrico de 100 m1 aforando a volumen con agua. 

Tilenica de Aspiraci6n Directa

Soluciones Standard. - 

Para preparar las soluciones standard con que se va a traba- 

jar, diluya apropiadamente cada soluci6n patr6n con HNO 3 al 1% para fi- 

jar las concentraciones del elemento en la soluci6n muestra y consis- 

tente en prevenir la desviaci6n de la absorbancia del standard para

mejor linearidad, que para el Cd es aproximadamente 2. Prepare el

reactivo blanco y 6 diferentes standards para el elemento que se va

a determinar ( Cd). Prepare las soluciones standards de manera que

sean HNO 3 al 2%. 
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Determinaci6n. - 

Emplear flama de aire -acetileno ( azul oxidantel y veloci- 

dades, de flujo de gas recomendadas por el fabricante. Ajuste el

espectrofot6metro de absorci6n at6mica, para una señal: má-xima de

228. 8 nm. Aspire en la flama la muestra y las soluciones standard, 

ast como tambi6n los blancos, y registre las absorbancias. Si fue- 

ra necesario diluya la solucí(5n nuestra de manera que la absorbancia

se encuentra en la regi6n linear de las medidas. Mantenga inediante

diluci6n, la concentraci6n ácida. Corrija todas las absorbancias

de los standards y de las muestras, substrayendo con absorbancias

blanco apropiadas. Prepare la curva standard, grafícando absorban- 

cia contra concentraci6n del standard (¿ g/ ml) y optimizando por m ni- 

mos cuadrados. Determine la concentraci6n del elemento en pg/m1

de la curva standard, empleando la absorbancia neta de la muestra. 

Si las concentraciones de Cd son muy bajas para poder ser

determinadas por el procedimiento anterior utilice el proceso de

extracci6n dado a contínuaci6n: 

T9cnica de Pre- extraccí6n

Soluciones Standard

Para preparar las soluciones standard con que se va a tra- 

bajar diluya adecuadamente cada soluci6n patr6n con HNO 3 al 1%. Los

standards son preparados empleando matraces volun6tricos de 100 m1, 
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conteniendo 50 m1 de MNO 3 al 2%, con concentraciones basadas en

la extracci6n del elemento, en 5 m1 de BuOAc ( tg/ inl de BuOAc) . 

Extracci6n

Pipetee 50 m1 de cada soluci6n muestra y inuestra de reac- 

tivo blanco, en diferentes matraces volum&tricos de 100 ml. Mane- 

je cada soluci6n muestra pipeteada y prepare los standards como

a continuaci6n se explica: Añada de 2 a 3 gotas de indicador ver- 

de bromocresol Cla soluci6n deberá ser amarillal, ajuste el pH por

la adici6n gota a gota de NH4 OH hasta un vire azul -verdoso CpH 5. 41
Inmediatamente añada 5 m1 de soluci6n de APCD y agite. Pipetee al

matraz 5 m1 de BuOAc, tape y agite 60 segundos, dejando que las ca- 

pas se separen, añada cuidadosamente; agua por un lado del matraz

para llevar la capa orgánica hasta el cuello del matraz. 

Determinaci6n

Emplear flama de aire -acetileno ( azul oxidante) y velocida- 

des de flujo de gas recomendadas por el fabricante. Ajuste el ins- 

trumento a condiciones 6ptimas previamente determinadas para la aspi- 

raci6n del solvente orgánico C3 a 5 nllmin. l, empleando la linea de

228. 8 nm. Ajuste la flama para absorbáncia máxima de Cd, cheque el

punto cero con BuOAc. Aspire los extractos de las soluciones mues- 

tras y standard lavando entre medidas con BuOAc y registrando cada

una de las absorbancias. Prepare la curva standard graficando absor- 

bancia contra concentraci6n de standard en " g Pb/ m1 de BuOAc y opti- 

mizando por ninimos cuadrados. Detexnine la concent-raci6n del ele- 
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mento en IÁL9/ m1 BuOAc de la curva standard, empleando la absorban- 

cia neta de la muestra ( Tablas 2, 3 y 4) 

Calculos. - 

Calcule la concentraci6n ppm. ( kLgIg) de los elementos en

la muestra, empleando las siguientes ecuaciones: 

D ir ecto: 

Elemento ppm = ( (, AÁg elemento/ m1 de la curva) xD1
w

Después de extraer ( Cd) 

Elemento ppm ( Atg elemento/ in1 de BuoAc de la curva) x 5m1x2) 
w

De donde: 

w = g de la muestra y

D - 100 m1, sí la muestra no fue iluida, y si fuá

diluIda, D= ( ( volfinal)/( vol de la al1cuota/ 100 m1) 
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METODO II. 

Principios CObservaciones1

La digesti6n de la nuestra se hace con HNO 3' H 2 so 4 y

H 2 0 2' todos los metales, después de haber verificado un pH de 9, 

son extrafdos de la soluci6n con dítizona en CHCL 3* El cadmio se

re -mueve separando la soluci6n de CHCL 3 con HCL diluIdo, y se deter- 

mina por espectrofotometría de absorci6n at6mica a 228. 8 nm - 

Material: 

Reactivos: 

al Espectrofot6metro de Absorci6n At6mica

b) Lámpara de Cadmio de cátodo hueco

c) Quemador con flana de aire -acetileno

d) Long¡ tud de on da 2 2 8. 8 nin. 

e ) Rango de O 2. 0, mg/ ml

al Acido NItrico.- Bajos en Pb y Cd. ( G. Frederick Smith

Che-mical Co., No. 631

b1 Per6xido de Hidr6geno.- al 50% 

c1 Acido Cftrico.- Monohidratado, en finos ¿ ristales

dy Indicador Azul de Timol.- Pulverise en un mortero de

ágata 0. 1 9 de indicador azul de timol, diluya con 4. 3

m1 de NaOH 0. 05 N y afore a 200 m1 con agua. 
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e) Soluciones de Ditizona.- ( 1), Soluci6n Concentrada.- 

lmg/ ml. Preparar 200 m1 de ditizona en cloroformo

2) Soluci6n diluida.- 0. 2 mg/ mI.- Diluir la solu- 

ci6n concentrada 1 + 4 con cloroformo ( prepare al

momento de usarse). 

fl Soluciones Standard de Cadmio.- ( 11 Soluci6n Patr¿5n.- 

1. 0 mg/ m1.- Disolver WOO g de Cadmio Ccon una pureza

del 99. 9%) en 165 m1 de HCL y aforar a 1 litro con

agua destilada. ( 2) Soluci6n Intermediaria.- l0^ g/ m1

Diluir 10 m1 de la soluci6n stock con HCL 2N y aforar
a 1 L. Prepare justo antes de usar C31 Soluciones

de Trabajo.- Diluir 0, 1, 5, 10 y 20 m1 de la soluci6n

intermediaria con 100 m1 de HCL 2N ( 0, 0. 1, 0. 5, 1. 0

y 2. 0,¿ g Cd/ m1L. 

Pesar en un vaso de 1. 5 L 50 g de muestra, añada perlas de

ebullici5n y cubra con un vidrio de reloj, añada cuidadosamente 25 m1

de ácido nftrico, cubra y para iniciar la reacci6n, caliente suave- 

mente en la flama. Cuando la reacci6n haya cedido, añada 25 m1 de

HNO3 y caliente nuevamente, continue ast, hasta que hayan sido aRadi- 

dos 100 m1 de HNO 3 Cteniendo suma precaucirDn, se pueden añadir en una

sola vez los 100 m1 de HNO 3 , dejando reposar a temperatura ambiente

durante 16 lirs.) Calentar hasta que hayan sido desprendidos todos los

vapores de NO, enfriando con agua controle la espuma excesiva. Solo

algunos materiales graso y celular permanecen insolubles. 

Para remover cualquier grasa visible en la soluci6n caliente, 

proceda como a continuaci6n: enfrie el vaso con hielo picado y decante

la soluci6n clara acuosa de los aceites y s6lidos coagulados, através

de un lienzo de lana en un vaso de 1. 0 litros. Añada 100 m1 de agua
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al vaso ( de 1. 5 litros) que contiene el material graso, caliente, 

agite vigorosamente para lavar la grasa enfrie y filtre como en el

caso anterior. Lave el embudo y el lienzo con aproximadamente 20 m1

de H 2 0. 

Añada a la muestra, 20 mi de H 2 so 4 y diluya con 300 mi

de H2 0, sobre la flama evapore hasta que se inicia la carbonizaci6n, 

una vez que la carbonizaci6n sea general añada 1 ni de H202 al 50%. 

Deje que la reacci6n se calme antes de añadir la siguiente porci6n

de oxidante, nunca se añade nás de 1 mi a la vez. Continue con la

adici6n de H 2 0 2 hasta que la soluci6n sea incolora, caliente vigoro- 

samente hasta que haya desprendimiento de gas SO 3' añadiendo más H 2 0 2' 

para remover el carb 6n, caliente vigorosamente para expulsar el exceso

de H 2 0 2* Enfriar a temperatura ambiente la digesti6n incolora. 

Prepare el reactivo blanco con 100 mi de HNO V 20 mi de

H 2 so 4 y las mismas cantidades
de agua añadidas a la nuestra. Añada

cuidadosamente las misnas cantidades de H 2 0 2 al 50%, como se indic6

anteriormente y elimine todo el HNO 3 del blanco. Maneje el blanco

bajo las mismas condiciones de operaci6n que en la muestra. 

Extracci6n.- 

Añada a la muestra digerida 2 g de ácido cítrico y disuelva

cuidadosamente con 25 mi de H 20 destilada, agregue 1 mi de indicador

azul de timol y añadiendo lentamente NH 4 OH, ajuste a un pH de 8. 8 en

baño de hielo, hasta que la soluci6n canbia de amarillo verdoso a azul
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verdoso. Transfiera cuantitativamente a un embudo de separaci6n

de 250 m1 y diluya con 150 m1 de H 2 0 . Deje enfriar y extraiga con

2 porciones de 5 m1 de soluci6n de ditizona concentrada, agitando

de 1 a 2 minutos en cada ocasi6n. Continue extrayendo con porcio- 

nes de 5 rnl de ditizona diluIda hasta que en la liltima extracci6n

con 5 m1 de ditizona, no haya cambio en la coloraci6n. Combine

los extractos de ditizona en un matraz de separaci6n de 125 m1, lave

con 50 m1 de H2 0 y transfiera el solvente a otro embudo de separa- 
ci6n de 25 ml. Extraiga los lavados de H 2 0 con 5 m1 de CHCL 3 y añada
éstos a los extractos de ditizona. Para combinar los extractos de

ditizona añada 50 m1 de RCL 0. 2N, agite vigorosamente 1 minuto, deje

que las capas se separen, remueva la capa de ditizona, lave con 5 m1

de CHCL 3 la soluci6n acuosa y remueva el CHL 3* Transfiera cuantita- 

tivamente la soluci6n acuosa a un vaso de 400 m1, añada perlas de

ebullici6n y evapore cuidadosamente a sequedad, lave las paredes del

vaso con 10 a 20 m1 de agua y evapore a sequedad nueva -mente. 

Determinaci6n.- 

Ajuste- el espectrofot6metro de absorci6n at,4nica en condicio- 

nes 6ptimas, previamente establecidas. Emplee llama de aúre acetileno

y una longitud de onda de 228. 8 =. Disuelva el residuo seco e_n 5. 0

m1 de HCL 2N y determine las absorbancias de las soluciones muestra y

standard contra HCL 2N como blanco. Lavar con agua el quemador e_ntre

cada una de las lecturas. Utilice una escala de control de expansi6n

para obtener una conveniente expansi6n de 4- 10 x. Determinar Cd. en
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en la curva de A contra í£g Cd/ ffil: PPm Cd = C^ g Cd/ m1). x ( mlHCL211/ 

muestra gI. Para concentraciones mayores de 2. 0,44g Cd/ m1, diluya

la soluci6n con HCL 2N. CTabla SL

METODO III

Material.- 

al- Espectrofot6metro de Absorci6n At6mica, equipado con

un corrector de Fondo de Deuterio. 

b1 Lcímpara de descarga sin electrodo de cadmio. 

cl Parámetro de Operaci6n 229 nm. 

Reactivos.— 

al- Nitrato de MagnesiUo

bl- Acido Sulfúrico

cl Per6xido de Hidr6geno al 50% 

A.- Calcinaci6n Seca con Nitrato de Magnesio. - 

Empleando nitrato de Magnesio como ceniza para la calcina- 

ci¿Sn, da una recuperaci6n completa de cobre y plomo en productos como

por ejemplo, carne y de ars5nico en muestras de pescado. El nitrato

de magnesio es dksuelto en etanol para asegurar la disoluci6n completa

de la nuestra y facilitar el secado antes de la calcinaci6n. Despu&s

de la calcinaci6n y disoluci6n para poder efectuar la medici6n de ba- 
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jas cantidades de cadmio. Este elemento se acomp-, eja' con APDC

ditiocarbamato de pirrolidin amonio) en una soluci6n buffer y

extraídos a MIBK la cual es rociada en la flama del espectrofo- 

t6metro de absorci6n at6mica. 

Procedimiento. - 

Pesar 10 g de la muestra en un vaso de vidrio de 100 mi

y añada 10 mi de nitrato de magnesio en solusi6n ( 10% w/ v en etanol

al 95%), mezclando bien evapore el alcohol en baño de maría, seque

las muestras en la estufa ( 140- 1500C) durante 1 hora, continue el ca

lentamiento a 200' C sobre una parrilla aumentando gradualmente la

temperatura, hasta que la materia orgánica esté completamente calci

nada ( la temperatura no debe exceder los 450' C). Coloque los vasos

las muestras) en una mufla a 450' C y deje calcinar durante 16 ho- 

ras. Remueva los vasos y déjese enfriar, añada unas gotas de HNO 3 lo
suficiente para humedecer las cenizas. Seque sobre una parrilla ca - 

líente ( a una temperatura no muy elevada) regrese a la mufla y calci

ne durante 1 hr. Si la ceniza no es blanca, repita el tratamiento con

HNO 3 concentrado. Remueva los vasos enfríe y para disolver las ceni- 

zas añada cuidadosamente 10 mi de ácido de extracci6n ( 200 mi de HC1

concentrado + 650 mi de H20 + 150 mi de HNO 3 concentrado), calentar

si es necesario. 

Transfiera cuantitativamente el extracto de ácido a un ma- 

traz volumétrico de 100 mi, añada solucí6n de acetato de sodio al 40% 

w/ v para dar un pH de 3- 4 añada 5 mi de reactivo APDC recientemente

preparado ( en soluci6n acuosa al 1%) y deje reposar por 2 minutos, 

añada 10 mi de MIBK, tape el matraz y agite vigorosamente por 30 segun- 
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dos, añada agua desionizada por un lado del matraz, hasta que el

solvente orgánico llegue al cuello del matraz. Aspire directamente

a la flama de aire -acetileno, la capa de MIBK habiendo establecido

6ptimas condiciones de flama mientras aspira MIBK saturado de agua. 

B.- Oxidaci6n almeda con Acido Sulfdrico y Per6xido

de Hidr6geno al 50% 

El mercurio es otro de los elementos que se pierde fácil- 

mente durante la preparaci6n de la muestra. La calcinací6n no es

satisfactoria aCn agregando cenizas de nitrato de magnesio. Se

emplea la oxidaci6n hOmeda con mezcla de ácidos en un aparato de

digesti6n, pero para evitar la p6rdida de metil-mercurio, la tempe- 

ratura deberá mantenerse debajo de los 125' C. 

Se ha discutido lo relacionado con la determinaci6n de un

ndmero de elementos traza en un aparato de digestir5n por oxidaciones

con H2SO4 y R202 al 50% para oxidar pescado y otras muestras bio- 

16gicas. 

ProcedImiento.— 

Pesar en un tubo de vidrio ( con tap6n1 de 2. 8 cm x 20 cm

de 0. 2 a 1. 0 g de pescado fresco o enlatado, afiada de 3. 5 a 4. 0 m1 de

ácido sulfOrico concentrado ( bajo en plomol. Tape el tubo caliente

en un baño de agua a 650C durante 60 a 9LO ninutos agitando a interva- 

los para dispesar completamente la muestra en el ácido. Retire los
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reemplaze los tapones por condensadores de aire ( de 15 cm1 y coloque

los tubos en un baño de vapor, añada cuidadosamente gota a gota per6- 

xido de b—idr6geno al 50% de manera que la espuma se mantenga en la

mitad del tubo hasta que la oxidaci6n se haya completado y la solu- 

ci6n sea clara y casi incolora, comunmente es suficiente con 1 a 3 ml. 

Para destruir el exceso de per6xído añada 0. 5 m1 de solu- 

ci6n de sulfato de cobre al 10% en ácido nftrico concentrado y ca- 

liente, enfríe y después de reducir con cloruro estañoso determine

mercurio total en vapor frfo por EAA. Para materia graso la muestra

es tratada con ácido sulfririco por mezcla de dicramato de potasio en

un matraz con tap6n y manteniendo a 60' C durante 16 hrs. Se añade

per6xido de hidrdgeno al 50% para completar la oxidaci6n como en el

caso anterior. ( Tabla 61



METODO IV

Ma ter ¡a l. - 

MUM

a) Espectrofot6metro de Absorcí6n At6mica, equipado con

Corrector de Fondo de Deuterio. 

b) Lámpara de Tungsteno para correcciones en el rango

de 300 - 800 nm. 

c ) Horno de Grafito. 

Reactivos y Soluciones Standard. - 

La soluci6n standard de Cd se prepara disolviendo determi- 

nadas cantidades de este metal de ( o con) una elevada pureza ( 99. 9%) 

en un pequeño exceso de ácido nítrico. 

Los ácidos que se emplean deben ser grado suprapuro. En

las soluciones standard diluIdas el pR debe mantenerse bajo un pH de

2, añadiendo en caso necesario ácido nítrico. 

La soluci6n de per6xido de hidr6geno al 30% debe ser de

grado analítico. 

El horno se purga con arg6n ( 99. 9% de pureza por volumen). 



37 - 

Muestras. - 

Las muestras de harina de pescado son productos industria- 

les. Estas muestras se secan a vapor, sin añadir agentes conserva- 

dores. Los principales constituyentes de estos tres productos son: 

protetna 72%, agua 7%, cenizas 12%, clorurode sodío, 1. 7% y grasa

SoxhletI, 9%. En algunos de estos productos el contenido de pro- 

tefna es de 80% y el de grasa ( soxhlet1 cerca de 0. 7%. Las mues- 

tras son polvos ordinarios, en los cualesmediante un vidrio de au- 

mento pueden observarse fibras del tejido y partIculas de espina. 

Las muestras de harina de pescado NO se secan antes de análisis

Preparaci6n de las Muestras, - 

Se colocan cerca de 5 g de muestra de harina de pescado, en

un crisol de platino y se calcinan a 450' C en un horno eléctrico. 

Los residuos se mezclan por trituraci(5n en un mortero de ágata para

despu6s pasar por un tamiz malla 270. Este paso de calcinaci6n con- 

centra cerca de 10 veces las trazas del elemento. 

Debido al riesgo de perder cadmio durante la calcinaci6n

seca, se hacen análisis de las muestras originales por atomizaci6n di- 

recta, estas muestras se trituran y se pasan por un tamiz malla 200. 

Las muestras también se destruyen por calcinaci6n húmeda, 

6stas se atacan con ácido nitrico y soluci6n de per6xido de hidr¿Sgeno. 

Las muestras y una soluci5n blanco se aforan a 50 m1 con agua. 
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Procedimiento. - 

Antes de empezar a tomar las medidas, la lámpara de cátodo

hueco y el corrector de fondo son calentados por 15 minutos. El

flujo de arg6n através del horno de grafito se ajusta a 0. 36 1 min -
1

la longitud dé onda para el cadmío es de 228. 8 nm. Las condiciones

de operaci6n para el horno de grafito son las siguientes: a) en todos

los casos secar a 100* C por 30 segundos, b) calcinar a 350* C por

60 segundos, c) atomízar. a 17000C por 30 segundos, d) limpiar a

1950* C. De las muestras s6lídas o precalcinadas se pesan de 0. 3 a

6 mg en pequeñas palas de mano de tantalío y se colocan en la mitad

del horno. Las palas se pesan 2 veces y el horno se coloca en posí- 

cí6n de pre -control. Dos porciones de la muestra se atomizan sin la

adici6n de soluci6n standard. Se añaden porciones ( 3 6 4) de 5 a 20/-,-/ 

de soluci6n standard. 

De los datos de absorci6n integrada, la posici6n de la curva

de adici6n standard, la intercepci6n en la abcisa y la desviaci6n

standard del valor encontrado, se deducen por el método de mínimos cua- 

drados, se gt:afican para este metal 2 curvas de adici6n standard. 

Los análisis de la soluci6n muestra se basan en el uso de la

adici6n standard. De los 50 m1 de soluci6n muestra, se toman cuatro

muestras de 4 m1 y se transfieren a frascos muestra; a uno de los fras- 

cos se le añade 1 m1 de agua, a los otros 3, 1 m1 de la soluci6n metá- 

líca de variadas concentraciones. Las series de soluciones y blancos

son atomizadas en flama de aire acetileno. Los promedios y las desvia- 

ciones standard relativas se calculan a partir de los resultados de

adíci6n de la curva standard. ( Tabla 7) 
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1.- Espectrofot6metro de Absorci6n At6mica Equipado con

un Horno de Grafito y Corrector de Fondo de Deuterio. 

2.- Ventana de Cuarzo, la cual consiste en un corte de

cuarzo 8pticamente perfecto, de 1 mm de grosor y 32

m de diámetro, el cual se adapta a uno de los tubos de

extracci6n. 

Reactivos? 

1.- Soluci6n de 2 ng de Cd en 1 m1 de agua de mar, la cual

es disuelta en agua destilada a raz6n de 1: 20. 

2.- Soluci6n de 2 ng de Cd en 1 m1 de agua de mar al 10%, 

3.- Solu'ci6n de 2/ Ag de CdIlitro en músculo de pescado

hidrolizado. La cual se prepara a partir de 4. 7 Pg

peso secol de músculo de pescado, el cual se calienta

con una mezcla de 80, Ál de ácído nítrico concentrado, y

20& 1 de ácido sulfúrico concentrado aforando a 20 ml. 

4.- Soluci6n de 2 Á. g de CdIlitro en una suspensi6n de mdscu

lo de pescado ( el cual se prepara hornogeneizándolo en una

soluci6n acuosa). La concentraci6n del material orgánico

en la soluci6n final fuá de 214 mg/ litro. epeso húmedo). 
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5.- Soluci6n de 10 m9 de Cd en 1 mil de una soluci6n de

ditiocarbamato de pirrolidin amonio. f" ee' Y 

6.- Las soluciones standard se preparan en la misma for- 

ma que las soluciones reactivo, con la adici6n de

cantidades standard de cadmio. 

Procedimiento. - 

Empleando una pipeta Eppendorf se colocan en el tubo de

grafito 50, 44- 1 de muestra para cada una de las determinaciones, se

llevan a cabo series de 10 medidas y para determinar la reproducti- 

bilidad se prepara una curva standard. 

Para hacer una comparaci6n de estos resultados se lleva

a cabo una serie de medidas sin la ventana de cuarzo, seguida de otra

serie de medidas que sI emplea la ventana de cuarzo. ( Tabla 9) 

Las medidas se llevan a cabo bajo las siguientes condiciones: 

La lámpara de cadmio de cátodo hueco se potencia a 8 ma, la longitud

de onda que se emplea es de 228. 8 nm, con una ranura espectral de

0. 7 rau de ancho. La temperatura de programaci6n está dado en la

Tabla 8. 

Los resultados de todos los experimentos hechos, están

dados en la Tabla 10. 
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a) Espectrofot6metro de Absorci6n At6nica. 

b) Bomba de Descomposici6n Tini- seal. 

Reactivos :- 

al Acido Nltrico.- 0. 1 M. 

Para poder determinar Cadmio el tejido de pescado homoge- 

neizado se seca a 105' C. La muestra se pesa en un Vaso de Tefl6n

de la bomba de descomposici6n Un¡ - seal, se digiere con ácido nítrico

concentrado y se calienta por 1 hr. a 130' C. La digesti6n ácida ya

fría se evapora a sequedad, se afora a un volumen standard de 10 n1

con H -NO 3 0. 1 M. y se analiza por espectrofotometrTa de absorci6n

atc5mica. 

La ventaja de la bomb- de descomposici6n es la r9pida y com- 

pleta digesti6n del material biol6gico, especialmente materia grasa. 

Todos los anglisis deberán hacerse por duplicado y algunas por tripli- 

cado. Empleando el mismo método que el de las muestras, se preparan

los blancos y standards por triplicado. No se detectan interferencias

de otros iones cuando las muestras de pescado fueron tratados mediante

soluciones fijadoras. ( Tabla 11) 
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DETERMINACION DE COBALTO. 

a) Espectrofot6metro de Absorci6n At6mica, equipado con

Corrector de Fondo de Deuterio, con un quemador de

3 ranuras. 

b) Crisoles Vitreosil de 50 = n de diámetro

cl Lámpara de Infra -Rojo

d) Lámpara multi -elemento de cgtodo hueco. 

Reactivos: 1

al IINO 3 conc. 

b1 Acido clorhIdrico 5 N

cl ACido clorhidrico 0. 1 N

dy Soluci6n de dítiocarbamato pirrolidin de amonio CAPDC) 

al 2%. 

el Metil- isobutíl cetona

m6todor

Se requiere de cuatro muestras r9plicas calcinadas. Debido

a la cantidad de cobalto normalmente presente en pescado, cada muestra

debe ser del orden de los 10g. En este caso, se encuentra conveniente

el uso de crisoles vitreosil con un diámetro de 50 mm, los cuales un¡- 

camente soportan muestras de 5 9, as¡ que se pesan 8 muestras de 5 g, 

con una precisi6n de más o menos 0. 1%. Durante el proceso se combinan

2 muestras de 5 g cada una para hacer las cuatro réplicas. Las mues- 
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tras se calcinan durante 4 hrs. en una parrilla bajo una lámpara de

infra -rojo. Las muestras no deben espumarse o derramarse, despuls

de la pre- calcinaci6n, los crisoles se transfieren a una mufla y se

calcinan de 12 a 20 hrs. a 4SO* C. Las cenizas se humedecen con agua

destilada y para disolverlas se añaden 25 m1 de ácido nítrico con- 

centrado. La soluci6n se evapora bajo una lárpara de infra -rojo, y

para obtener cenizas blancas, se coloca la soluci6n sobre una parri- 

11, 9 caliente a 360' C durante 3 hrs. Las cenizas se disuelven nueva- 

mente en 5 m1 de ácido clorhídrico 5 N y se evaporan a sequedad bajo

una lámpara de infra -rojo. Finalmente, los residuos se disuelven en

10 m1 de ácido clorhídrico 0. 1 N y se calientan durante 30 minutos

en un baño de agua hirviendo, procurando cubrir las muestras con vi- 

drios de reloj. Aqui las muestras se combinan. Las soluciones de

los 2 crisoles se filtran en un embudo de separací6n y se lavan con

ácido clorhídrico caliente 0. 1 N, para hacer un volumen final de 25 ml. 

A dos de las cuatro réplicas se les añade respectivamente 1 y 2, Xg

de cobalto, ast como 100 y 200p. 1 de una soluci6n de 10 kg de Co/ m1
preparada a partir de una soluci6n standard que contiene 1000, Mg de

Colml. Una vez enfriado se añade a cada embudo 2 m1 de una soluci6n

recientemente preparada de dítiocarbamato pirrolidin de amonio al 2% 

APDC). Las soluciones se mezclan por agitaci6n y se dejan reposar

15 minutos para completar la quelaci6n. A los matraces se les añade

5 m1 de metil- isobutil cetona CMIBK) y se agitan vigorosamente durante

2 minutos. Una vez que se completa la separaci6n de las 2 capas, las

soluciones orgánicas del complejo de cobalto se reunen en natraces vo- 

lumátricos de lo m1 y se aforan con metil- isobutil cetona ( MIBK). 

Las medidas se llevan a cabo en un espectrofot6metro de Absor- 
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ci6n At6mica, con quenador de tres ranuras y equipado con Corrector

de Fondo de Deuterio para evitar los efectos cominados de la flama

de absorci6n, absorci6n molecular y de dispersi6n. Se opera con una

lámpara multi -elemento de cátodo hueco que contiene CrCoCuPeMnNi a

30 mA y con una ranura espectral de 0. 2 =. La máxima sensibilidad

de cobalto se obtiene ajustando el quemador mientras aspira una solu- 

ci6n standard que contiene lOjÁ g de Co/ m1 en soluci6n acuosa. El

flujo y el combustible se ajustan para dar una flana axidante. 

En la figura 4, se muestra la curva de calibraci6n, donde

la absorbancia se grafica contra la concentraci6n de los standards

añadidos a la muestra antes de la extracci6n. La curva se ba$ a en una

gráfica con la muestra sin la adici6n y con cuatro niveles standard

hasta añadidos 4/ kg. El contenido en,¿¿ g de la muestra desconocida

se lee en el punto donde la curva intersecta con el eje x de la con- 

centraci6n. 

La figura 5 muestra que el cobalto se extrae con muy bue- 

nos resultados dentro de un rango de pH de 2 a 14. Se encontr6 útil

probar valores de plí menores 2 y como se nuestra en la figura el pH

de la soluci6n acuosa mostr6 un pequeño efecto en la extracci6n por

debajo de un pR de I. S. 

La tabla 12 nos muestra el porcentaje de recuperaci6n ob- 

tenido con dos niveles de cobalto añadidos a la muestra de saithe

pollachius virens). 

Para mostrar la precisí6n del método, se llevaron a cabo

seis análisis, en tres diferentes muestras de pescado: Los resultados

se observan en la Tabla 13. 
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DETERMINACIONES DE COBRE

a) Espectrofot6metro de Absorci6n At6mica.- Equipado con

un quemador de una sola ranura ( slot), capaz de operar

con flama de aire acetileno, lectura de concentraci6n

digital o una hoja de registro de 10 mit y capaz de

operar a una longitud de onda de 324. 7 nm. 

b) Vasos para calcinaci6n.- Vasos ( pyrex o cuarzo) de

150- 200 m1 y vidrios de reloj para cubrirlos. 

c) Mufla de temperatura ajustable de 200- 600* C, con una

variaci6n de: S 10' C. 

Reactivos.- 

a) Acido Nitrico.- bidestilado. 

b) Acido sulflIrico diluido.- al 15% CACS) 

c) Acetato de n- butil ( BuOAcL.- grado espectro

d) Pirrolídincarboditioato de amonio ( APCD).- al 1% ( w/ v) 

Disolver 2. 00 g en 200 m1 de agua, reinover el ácido li- 

bre insoluble y otras impurezas mediante 2 6 3 extraccio- 
con 10 m1 de acetato de n- butíl ( preparar a diario la

cantidad que se vaya a utilizar y manténgase en refrige- 

raci¿Sn) 

e) Buffer de citrato.- citrato de sodio 1. 2 M y ácido cítrico

0. 7 M. Disuelva 80. 9 g de ácido cítrico ( grado ACS) y

176. 4 g de citrato de sodio en 500 m1 de agua ( procurando

emplear citrato de sodio de la más alta pureza). Si se

sospecha de contaminaci6n por Pb o Cd, purificar la solu- 

ci6n buffer mediante extracci6n con APCD. 
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f) Soluci6n Indícadora verde Bromocresol.- al 0. 1% 

v), transferir a un matraz volumétríco de 100 m1

0. 100 g de verde bromocresol, sal de Na y aforar a

volumen C100 mll con agua. 

g1 Soluci6n Patr6n de Cobre.- 1000,u g/ ml. Disolver

1000 g de metal puro ( 99. 9%) de cobre en la mínima

cantidad de HNO 3 Cl + l), y afore a lb con HNO 3 al 1%. 

Calcinaci6n- 

Pesar 10 g de la nuestra en un vaso de calcínaci6n, añada

20 m1 de H2 so 4 al 15% y agite con una varilla de vidrio. Prepare

por duplicado reactivos blancos, por cada diez muestras, incluyendo

la de ácido sulfdrico, agua adicional, y HNO3 empleados en la calci- 
naci6n. Trabaje ( o manejel los reactivos blancos de la misma manera

que las muestras, cubra los vasos con vidrio de reloj y seque ( a

H 2so 4 ) a 10SOC, en una estufa, baño de maria, o bien bajo una lámpara

de infrarrojo. Coloque las muestras ya secas en una mufla a 200' C

y mantenga esta temperatura por 1 hr. incrementando la temperatura a

300* C en incrementos de 50*/ hr. manteniendo esta temperatura ( 300' C) 

por espacio de 2 hrs. y elevando la temperatura en incrementos de 50'/ 

hr. hasta llegar a 4750C en que se mantiene esta temperatura durante

16 hrs. 

Deje enfriar los residuos a temperatura ambiente ( el carb6n

incombustible que se indica mediante cenizas gris- negruscas, son remo- 

vidas por tratamiento con ácido n1tricol.. Humedezca el residuo con

una mfníma cantidad de agua y añada 1 m1 de HNO V seque sobre una pa- 

rrIlla caliente incrementando gradualmente la temperatura hasta obte~ 
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ner cenizas blancas. Deje enfriar los residuos a temperatura arbien- 

te y si es necesario repita el tratamiento con IINO 3 * Disuelva el re- 

siduo ya seco y frio añadiendo al vaso 1 m1 de HNO 3 y 10 m1 de agua
favoreciendo la disoluci6n por calentamiento de las muestras sobre

una parrilla caliente ( quedando residuos insolubles). 

Transfiera cuantitativamente a un matraz volumétrico de 100

m1 el residuo y la soluci6n, añada nuevamente al vaso de calcinaci6n

1 m1 de KNO 3 y 10 in1 de agua y transfiéralo al matraz. Lave en repe- 

tidas ocasiones el vaso con agua y transfiera los lavados al matraz

volumétrico de 100 m1 aforando a volumen con agua. 

Técnica de Aspiraci6n Directa

Soluciones Standardr

Para preparar las soluciones standard con que se va a tra- 

bajar, diluya apropiadamente cada soluci6n patr6n con HNO 3 al 1% y

calibre con un blanco. Para el cobre es aproximadamente 8. Prepare

el reactivo blanco y 6 diferentes standards para el elemento que se

va a determinar ( Cu), prepare las soluciones standard de manera que

sean HNO 3 al 2%. 

Determinaci6n:- 

Emplear flama de aire -acetileno Cazul oxidante)_ y velocida- 

des de flujo de gas recomendadas por el fabricante. Ajuste el espec- 

trofot6metro de absorci6n at6mica para una señal máxima de 324. 7 para

Cu. Aspire en la flama la muestra y las soluciones standard, así com
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también los blancos y registre las absorbancias. Si fuera necesario

diluya la soluci6n muestra de manera que la absorbancia se encuentre

en la regi6n linear de las medidas. Mantenga mediante diluci6n la

concentraci6n Scida. Corrija todas las absorbancias de los standards

y de las muestras substrayendo con absorbancias blanco apropiadas. 

Prepare la curva standard graficando absorbancia contra concentraci6n

del standard C¿ g/ mlL y optimizando por m1nimos cuadrados. Determine

la concentraci6n del elemento con aglml de la curva standard empleando

la absorbancia neta de la muestra. CTablas 14 y 15L

C91culos- 

Calcule la concentraci6n ppm C, tg,/gL de los elementos en la

muestra, empleando las siguientes ecuaciones: 

Directo; 

Elemento ppm = ( (. uq elemento/ m1 de la curval x DI, 
w

de donde: 

w - g de la muestra. 

D = 100 m1 si la soluci6n muestra no ful diluída y si fuá
diluIda, entonces: 

D - ( ( vol finallí(vol. de la alfcuota/ 100 mll L. 
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a) Espectrofot6metro de Absorcíi5n At6mica, equipado con

un Corrector de Fondo de Deuterío. 

b1 Lámpara de Tungsteno para correcciones en el rango

de 300- 800 nm. 

c1 Horno de Graf ito

Reactivos y Soluciones Standardr- 

La soluci6n standard de cobre se prepara disolviendo deter- 

minadas cantidades de este metal con una elevada pureza ( 99. 9%) en

un pecrueño exceso de ácido nítrico. Los ácidos que se emplean deben

ser grado suprapuro. En las soluciones standard diluídas el pH debe

mantenerse bajo un pH de 2, añadiendo en caso necesario ácido nítrico. 

La soluci6n de per6xído de hidr6geno al 30% debe ser de gra- 

do analítico. 

Muestras; 

El horno se purga con arg6n C99. 9% 1_ de pureza por volumen)_ 

Las muestras de harina de pescado son productos industriales. 

Estas muestras se secan a vapor sin añadir agentes conservadores. Los

principales constituyentes de estos tres productos son: proteína 72% 
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agua 7%, cenizas 12%, cloruro de sodío 1. 7% y grasa ( soxhletI, 9%. 

En algunos de estos productos, el contenido de proteína es del 80% 

y el de grasa ( soxhlet1 cerca de 0. 7%. Las muestras son polvos

ordinarios, en los cuales mediante un vidrio de aumento pueden ob- 

servarse fibras del tejido y partículas de espina. Las muestras

de harina de pescado no se secan antes del análisis. 

Preparaci6n de las Muestras,— 

Se colocan cerca de 5 g de la muestra de harina de pescado

en un crisol de platino y se calcinan a 4500C en un horno eléctrico. 

Los residuos se mezclan por triturací6n en un mortero de ágata para

después pasar por un tamiz malla 270. Este paso de calcinaci6n con- 

centra cerca de 10 veces las trazas del elemento. Las muestras tam- 

bién se destruyen por calcinaci6n hílmeda, estas se atacan con ácidr- 

n1trico y soluci6n de per6xido de hídr6geno. Las muestras y una solu- 

ci6n blanco, se aforan a 50 m1 con agua. 

Procedimientor

Antes de empezar a tamar las medidas, la lámpara de cátodo

hueco y el Corrector de Fondo son calentados por 15 minutos. El flu- 

jo de arg6n atravás del horno de grafito se ajusta a 0. 36 1 nin. 

siendo la longitud de onda para el cobre de 327. 4 =. Las condiciones

de operaci6n para el horno de grafito son las siguientes: al en todos

los casos secar a 100' C por 30 segundos, b1 calcinar a 450' C por 60

segundos, cl atomizar a 1750* C por 30 segundos, d) limpiar a 1950' C. 
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De las muestras s6lidas o precalcinadas se pesan de 0. 3

a 6 mg en pequeñas palas de mano de tantalio y se colocan en la

mitad del horno. Las palas se pesan dos veces y el horno se colo- 

ca en posici6n de pre -control. Dos porciones de la muestra se

atomizan sin la adici5n de soluci6n standard. 

De los datos de absorci6n integrada, la posici6n de la

curva de adici6n standard, la intercepci6n en la abcisa y la des- 

viaci6n standard del valor encontrado, se deducen por el método

de m1nimos cuadrados. Se grafica para este inetal dos curvas de adi- 

ci6n standard. 

Los análisis de la soluci6n muestra se basan en el uso de

la adici6n standard. De los 50 mi de soluci6n muestra se toman cua- 

tro muestras de 4 mi y se transfieren a frascos muestra; a uno d 

los frascos se le añade 1 mi de agua, a los otros 3, 1 mi de la s-j- 

luci6n metálica de variadas concentraciones. Las series de solucio- 

nes y blancos son atamizados en flama de aire acetileno. Los pro- 

medios y las desviaciones standard relativas se calculan a partir de

los resultados de adici6n de la curva standard. 

Los datos analfticos de estas determinaciones se encuentran

en la Tab la 16. 
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al Espectrofot6metro de Absorci6n At6mica

by Combustible; mezcla de aire -acetileno

el Lámpara de cátodo hueco, tipo multi -elemento

d1 Parámetros de Operaci6n: 324. 8 nr. 

Reactivosr

al Acido Nítrico concentrado CG. R. L

b1 Acido Nítrico diluIdo. 

Procedimiento: CPreparaci6n de la MuestraLr

Los camarones se limpian y se lavan muy bien con agua des - 

ti lada. Las muestras se colocan en vasos limpios y se secan en una

estufa a 80OC, durante 48 horas. Las muestras de camar6n se ccmbi- 

nan pulverizándolas en un mortero de vidrio. Se pesan muestras aA- 

cuotas de 0. 2 + 0. 005 g, las cuales se colocan en crisoles. Estos

crisoles se colocan en una mufla a una temperatura de 200' C hasta que

las muestras se carbonizan, una vez efectuado este paso, se eleva la

temperatura a SSO* C y se calcinan durante 16 hrs. A cada crisol con- 

teniendo las cenizas se le agrega 0. 50 m1 de ácido nítrico concentrado

grado reactivol y diluIdo 1 + 1 con agua destilada hasta completa

disoluci6n. La soluci6n de cenizas ácidas se diluye 1,+ 10. Las so- 

luciones se analizan mediante técnicas de absorci6n at6mica CTablas

17, 18, l9r 20 y 211. 
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a) Espectrofot6metro de Absorci6n At6mica

b) Bomba de descomposici6n Un¡ - seal

Reactivos.- 

a) Acido Nítrico.- 0. 1 M. 

Para poder determinar Cobre el tejido de pescado h¿mogenei- 

zado se seca a 105' C. La muestra se pesa en un vaso de Tefl6n de la

bomba de descomposici6n Un¡ - seal, se digiere con ácido nítrico concen- 

trado y se calienta por 1 hr. a 130' C. La digesti6n ácida ya fría se

evapora a sequedad, se afora a un volumen standard de 10 m1 con HN 03

0. 1 M y se analiza por EspectrofotometrIa de Absorci6n At6mica. La

ventaja de la bomba de descomposicí6n, es la rápida y completa diges- 

tí6n del material biol6gíco, especialmente materia graso. Todos los

análisis deberán hacerse por duplicado y algunos por triplicado, emplean

do el mismo m6todo que el de las muestras, se preparan los blancos y

standards por triplicado. No se detectan interferencias de otros iones, 

cuando las muestras de pescado fueron tratadas mediante soluciones f i- 

jadoras con soluciones standard, ( Tabla 22) 
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DETERMINACION DE CROMO

a) Espectrofat(5metro de Absorci6n At6mica

b) Bomba de descomposici6n Un¡ - seal. 

Reactivos r' 

Método - 

aL Acido NCtrico.- 0. 1 M

Para poder determinar cromo, el tejido de pescado homoge- 

neizado se seca a 105' C, la nuestra se pesa en un vaso de Tef l6n

de la bomba de descomposici6n Un¡ - seal, se digiere con ácido nftri- 

co concentrado y se calienta por 1 hr a 130' C. La digesti6n ácida

ya fría se evapora a sequedad se afora a un volumen standard de

10 m1 con HNO 3 0. 1 M y se analiza por espectrofotometr:ra de absor- 
cí6n at6mica. La ventaja de la bomba de descomposici6n es la rápida

y completa dígesti6n del material bíol6gico, especialmente materia

graso. Todos los análisis deberan hacerse por duplicado y algunos

por triplicado. Empleando el mismo método que el de las muestras se

preparan los blancos y standards por triplicado. No se detectan in- 

terferencias de otros iones cuando las muestras de pescado fueron

tratadas mediante soluciones fijadoras con soluciones standard. 

Tabla 23) 
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DETERMINACIONES DE PLOMO

a ) Espectrofot¿Sinetro de Absorci6n At6mica.- equipado con

un quemador de una sola ranura ( slot), capaz de operar

con flama de aire -acetileno, lectura de concentraci6n

digital o una hoja de registro de 10 mv y capaz de

operar a una longitud de onda de 217. 0 nm. 

b) Vasos para Calcinaci6n.- vasos ( Pyrex o cuarzo) de

150- 200 m1, y vidrios de reloj para cubrirlos. 

c) Mufla.- Temperatura de 200- 600' C con una variaci6n

de :5 10' C.- 

Reactivos.- 

a) Acido NItrico.- Bidestilado. 

b) Acido Sulflirico diluída.- al 15% ( ACS). 

C1 Acetato de n- butil ( 13, iOAc).- grado espectro. 

d) Pirrolidincarboditioato de amonio ( APCDY.- al 1% (: w/ v) 

Disolver 2. 00 g en 200 m1 de agua, remover el ácido li- 

bre insoluble y otras impurezas, mediante 2 6 3 extrac- 

ciones con 10 m1 de butil acetato. ( preparar a diario

la cantidad que vaya a ser utilizada y manténgase en

ref rigeraci6n) . 

e) Buf fer citrato. - Citrato de sodio 1. 2 M y ácido cítrico

0. 7 M. Disuelva 80. 9 g de ácido cítrico ( grado ACS) 1, 

176. 4 g de citrato de sodio en 500 m1 de agua ( procurando

emplear citrato de sodio de la más alta pureza). Si se

sospecha de contaminací6n por Pb o Cd, purificar la solu- 

ci6n buffer mediante extracci6n con APCD, 



f) Soluci6n Indícadora Verde Bromocresol.- 0. 1% ( 
w /

VI. 

Transfiera a un matraz volumétrico de 100 m1, 0. 100 g
de verde bromocresol, sal de Na y afore a volumen con
agua. 

g1 Soluci6n Patr6n de Plomo.- 1000¿ g/ ml. Disolver

1. 598 g de nitrato de plomo ( Pb( NO 3L2 L y afore a 1 L t
con HNO 3 al 1%. 

Calcinaci6nr

Pesar 10. 0 g de la muestra en un vaso o crisol para calcina- 

ci6n, añada 20 m1 de H 2 so 4 al 15% y agite con una varilla de vidrio. 

Prepare por duplicado reactivos blancos por cada diez muestras, in- 

cluyendo ácido sulftirico, agua adicional y HNO 3 einpleadas en la cal- 
cinaci6n. Trabaje ( o manejel. los reactivos blancos de la misma ma- 

nera que las muestras. Cubra las muestras con vidrios de reloj y se- 

que ( a R2 so 4 ) a 105' C en una estufa, baño de maria o bajo una lámpara

de infrarrojo. Coloque las muestras ya secas en una mufla frIa, cali- 

bre la mufla a 200' C y mantenga esta temperatura por 1 hr, al cabo de

este tiempo incremente la temperatura a 300* C en incrementos de 50*/ hr. 

Mantenga la temperatura de 300' C por 2 hrs. y luego incremente la tem- 

peratura a 475' C en incrementos de 50*/ hr y mantenga esta temperatura

por aproximadamente 16 hrs. 

Dejar enfriar los residuos a temperatura ambiente ( el carb6n

incombustible que se indica mediante cenizas gris -negras son removidas

por tratamiento con HNO 3 ). Humedezca el residuo con una mInima canti- 

dad de agua y añada 1 m1 de HNO 3' seque sobre una parrilla caliente

íncrementando gradualnente la temperatura hasta obtener las cenizas

blancas. Deje enfriar los residuos a temperatura ambiente y si es

necesario repita el tratamiento con HNO 3* 
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Disuelva el residuo ya seco y frio añadiendo al vaso 1 m1

de MNO 3 y 10 m1 de agua, favoreciendo la disoluci6n por calentamien- 

to de las muestras sobre una parrilla caliente ( quedando residuos

insolublesI. Transfiera cuantitativamente a un matraz volumiltrico de

100 m1 la soluci6n y el residuo, añada nuevamente al vaso de calcina- 

ci6n 1 m1 de HNO 3 y 10 m1 de agua y transfiéralo al -matraz. 

Lave repetidamente con agua el vaso y transfiera los lava- 

dos al matraz volum5trico de 100 m1, aforando a volumen con agua. 

Técnica de Aspiraci6n Directa

Soluciones Standard: - 

Para preparar las soluciones standard con que se va a tra— 

bajar diluya propiamente cada soluci6n patr6n con HNO3 al 1% para

fijar las concentraciones del elemento en la soluci6n muestra y con- 

sistente en prevenir absorbancía standard de desviaci6n de linearidad, 

llmite superior de Linearilidad( 1.tg/ mll para Pb es aproximadamente 20. 
Prepare un reactivo blanco y 6 diferentes standards para el elemento

que se va a determinar ( PbI. Prepare las soluciones standard de plomo

de manera, que sean RNO 3 al 2%. 

Determinaci6n:- 

Emplear flama de aire -acetileno ( azul oxidantel y velocida- 

de,s de flujo de gas recomendadas por el fabricante. Ajuste eí espec- 

trofot6metro de absorci6n at6mica para una señal máxima de 217 nn para
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Pb. Aspire en la f lama la muestra y las soluciones standard, as£ 

como también los blancos y registre la absorbancia, si fuera nece- 

sario diluya la soluci6n muestra de manera que la absorbancia se

encuentre en la regi6n linear de las medidas. Mantenga mediante

diluciones la concentraci6n ácida. Corrija todas las absorbancias

de standards y de muestras, substrayendo con absorbancias blanco

apropiadas. Prepare la curva standard graficando absorbancia con- 

tra concentraci6n del standard (

ru,
g/ ml) y optimizando por minimos

cuadrado. Determine la concentraci6n del elemento enl.¿g/ m1 de la
curva standard, empleando la absorbancia neta de la muestra. 

Si las concentraciones de Pb son muy bajas para poder ser

determinadas por el procedimiento anterior utilice el proceso de ex- 

t.- cci6n dado a continuaci6n. 

Vicnica de Pre- extracci6n

Soluciones Standardr

Para preparar las soluciones standard con que se va a tra- 

bajar diluya adecuadamente cada soluci6n patr6n con HNO 3 al 1% para

fijar las concentraciones del elemento en la soluci6n muestra. Emp lee

concentraciones consistentes en prevenir absorbancias standard de

desviaci6n de línearidad Clfmite superior de linearidad, no definido) 

Los standards son preparados empleando matraces volum6tricos de 100

ml conteniendo 50 m1 de IINO 3 al 2% con concentraciones basadas en la

extracci6n del elemento en 5 m1 de BuOAc (, a g/ m1 de BuOAc) . 
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Extracci6n:' 

Pipetel 50 m1 de cada soluci6n nuestra y muestra de reac- 

tivo blanco, en diferentes matraces volumétricos de 100 MI. Maneje

cada soluci6n muestra pipeteada y prepare los standards como sigue: 

Añada de 2 a 3 gotas de indicador verde bromocresol ( la soluci6n de- 

berá ser amarillal. Ajuste el pH por la adici6n gota a gota de

NH 4OH hasta un vire azul -verdoso (
pH 5. 4), inmediatamente añada 5 m1

de buffer de citrato y agite un poco. Añada 5 m1 de soluci6n de

APCD, y agite. Pipeteé Co agregue) 5 m1 de BuOAc en el matraz, tape

y agite suave -mente por 60 segundos, deje que las capas se separen. 

Cuidadosamente añada agua por un lado del Matraz para llevar la capa

orgánica hasta el cuello del matraz. 

Determinaci6n:- 

Emplear flama de aire -acetileno ( azul oxidante) y velocida- 

des de flujo de gas recomendadas por el fabricante. Ajuste el ins- 

trumento a condiciones ¿Sptimas previamente determinadas para la as- 

piraci6n del solvente orgánico ( 3 a 5 ml/ Min) empleando 217 ran para

el Pb, ajuste la flama para absorbancia máxima de Pb. Cheque el punto

cero con BuOAc. Aspire los extractos de las soluciones muestras y

standard, lavando entre medidas con BuOAc y registrando las absorban- 

cias. Prepare la curva standard graficando absorbancia contra con- 

centraci6n de standard enj£gPb/ m1 de BuOAc y optimizando por MInimos

cuadrados. Determine la concentraci6n del elemento enpg/ Ml BuOAc

de la curva standard, empleando la absorbancia neta de la Muestra, 

CTablas 240 25 y 26L
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Calcule la concentraci6n ppm ( ptg/ g) de los elementos en

la muestra, empleando las siguientes ecuaciones: 

Directo: 

Elemento, ppm = ( (, jkg elemento/ m1 de la curva) x DI/ 
w

Después de extraer ( Pb y/ o Cdl: 

Elemento, ppm ( ( pÁg elemento/ m1 de BuOAc de la curvajxSm1x2)/ w

de donde: 

W - g de la muestra y D = 100 m1 si la soluci6n muestra no

fuá díluIda, y sí fué diluIda

D = ( ( vol final 1 1 ( vol. de la al1cuota/ 100 mll ) 
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a) Espectrofot6metro de Absorci6n At6mica, equipado con

un Corrector de Fondo de Deuterio. 

b1 Lámpara de descarga sin electrodo de plomo

cl Parámetro de Operaci6n 217 nm. 

Reactivos:' 

al Nitrato de Magnesio

b) Acido SulfVirico

c) Per6xido/ de Hidr6geno al 50% 

A.- Calcinaci6n Seca con Nitrato de Magnesior

Empleando nitrato de Magnesio como ceniza para la calcina- 

ci¿Sn, da una recuperaci6n completa de cobre y plamo en productos, 

como por ejemplo carne y de arsInico en muestras de pescado. El ni- 

trato de magnesio es disuelto en etanol para asegurar la disoluci6n

de la calcinaci6n. Despu6s de la calcinaci6n y disoluci6n de las ce- 

nizas se requiere de un paso de concentraci6n para poder efectuar la

medici6n de bajas cantidades de plomo. Este elemento -se acompleja

con APDC ( diticarbamato pirrolidin de amonio) en una soluci6n buffer

y extraldos a MIBK, la cual es rociada en la flama del espectrofot6- 

metro de absorci6n at6mica. 
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Procedimientor

Pesar 10 9 de la muestra en un vaso de vidrio de 100 m1

y alada 10 m1 de nitrato de magnesio en soluci6n ( 10% w/ v en -- 

etanol al 95%), mezclando bien, evapore el alcohol en baño inaria, 

seque las muestras en la estufa ( 140- 150' C) durante 1 hr. continue

el calentamiento a 200' C sobre una parrilla aumentando gradualnente

la temperatura hasta que la materia orgánica est6 completamente cal- 

cinada ( la temperatura no debe exceder los 450oCL. Coloque los va- 

sos (, o las muestrasl en una mufla a 450* C y deje calcinar durante

16 hrs. Remueva los vasos y déjese enfriar añada unas gotas de

M40 3 lo suficiente para humedecer las cenizas. Seque sobre una pa- 

rrilla caliente ( a una temperatura no muy elevadal, regrese a la mu- 

fla y calcine durante 1 hr. Si la ceniza no es blanca repita el tra- 

tamiento con HNO3 concentrado. Remueva los vasos, enfrie y para di- 

solver las cenizas añada cuidadosamente 10 m1 de ácido de extracci6n

20 m1 de HC1 concentrado más 650 m1 de H 20 más 150 m1 de HNO 3 con- 
centrado), calentar si es necesario. 

Transfiera cuantitativamente el extracto de ácido a un ma- 

traz volumátrico de 100 m1, añada soluci6n de acetato de sodio al 40% 

w1v para dar un pH de 3. 4 añada 5 m1 de reactivo APCD recientemente

preparado ( en soluci6n acuosa al 1%) y deje reposar por 2 min., añada

10 m1 de MIBK, tape el matraz y agite vigorosamente por 30 segundos, 

añada agua desionizada por un lado del matraz hasta que el solvente

orgánico llegue al cuello del matraz. Aspire directamente a la flama

de aire acetileno la capa de MIBK habiendo establecido ¿Sptimas condi- 
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ciones de flama mientras aspira MIBK saturado de agua. 

B.- Oxidaci6n Húmeda con Acido Sulflirico y Per6xido

de Hidr6geno al 50% 

El mercurio es otro de los elerentos que se pierde fácil- 

mente durante la preparaci6n de la muestra. La calcinaci6n no es

satisfactoria arín agregando cenizas de nitrato de magnesio. Se

emplea la oxidaci6n hCmeda con mezcla de ácidos en un aparato de di- 

gesti6n, pero para evitar la pérdida de metil-mercurio la tempera- 

tura deberá mantenerse debajo de los 125' C. 

Se ha áscutido lo relacionado con la determinaci6n de un

nilmero de elementos traza en un aparato de digesti6n por oxidaciones

con H2SO4 y Per6xido de hidr6geno al 50%. Aquí empleanos H2SO4 y

H 2 0 2 al 50% para oxidar pescado y otras muestras biol6gicas. 

Procedimientor

Pesar en un tubo de vidrio Ccon tap6n) de 2. 8 cm. x 20 cm

de 0. 2 a 1. 0 g de pescado fresco o enlatado, añada de 3. 5 a 4. 0 m1

de ácido sulfCrico concentrado ( bajo en plomo). Tape el tubo y ca- 

liente en un baño de agua a 65' C durante 60 a 90 minutos, agitando

a intervalos para dispesar completamente la muestra en el ácido. Pe - 

tire los tubos reemplaze los tapones por condensadores de aire (-' e

15 cm1 y coloque los tubos en un baño de vapor, añada cuidadosarente

gota a gota per6xido de hidr6geno al 50% de manera que la espuma se

mantenga en la mitad del tubo hasta que la oxidaci6n se haya comple- 



64 - 

tado y la soluci6n sea clara y casi incolora, comunmente es sufi- 

ciente con 1 a 3 ml. 

Para destruir el exceso de per&xido añada 0. 5 m1 de solu- 

ci6n de sulfato de cobre al 10% en ácido n1trico concentrado y ca- 

lentado, enfrie y después de reducir con cloruro estanoso determine

mercurio total en vapor frio por EAA. Para materia graso la mues- 

tra es tratada con ácido sulfdrico con mezcla de dicronato de potasio

en un matraz con tap6n y manteniendo a 60oC durante 16 hrs. Se añade

per6xido de hidr6geno al 50% para completar la oxídaci6n como en el

caso anterior. ( Tabla 27)_ 
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al Espectrofot6metro de Absorci6n At6mica, equipado con

un quemador de 4 pulgadas, de una sola ranura. 

bl Lámpara de plomo. 

Reactivosr- 

al Acido Clorhídrico.- 1 N 82 m1 deRC1 aforar a 1 litro

agua destilada. 

b1 sol9ciones standards de plomo.- ( 11 Soluci6n patr6n.- 

1 mg de Pb ( 1. 5985 mg Pb( NO 312 l/ ml de HNO 3 al 1% 
C21 Soluci6n trabajo.- 10, Ag Pb/ ml. Pipetear 10 ml

de soluci6n patr6n en un matraz volumétríco de 1 litro, 

añada 82 m1 de RC1 y afore con agua destilada. 

cl Acido Tartfirico.- granular. 

Reactivo Blancor

Antes de proceder con el análisis, pruebe la pureza de los

reactivos como a continuaci6n: Evapore a sequedad en un crisol de

4 m1 de ácido nítrico sobre una parrilla o baño maría. Disuelva el

residuo en HC1 1 N y transfiera a un matraz volumétrico de 25 ml. 

Caliente nuevamente el residuo con dos porciones de HC1 1 N y a5.gda- 

los al matraz. Enfrie, afore a volumen con HC1 1 N y mezcle. El

reactivo blanco total deberá ser : t 10 Mg Pb Cequivalentes a 0. 4 ppn

en la muestral. 



66 - 

Preparaci6n de la Curva Standard: - 

Transfiera 0, 1, 3, 5, 25 y 50 m1 de soluci6n standard

de plomo ( 10, ag Pb/ m1) a matraces volumétricos de 50 mI. Afore

a volumen con RC1 In 0, 0. 2, 0. 6, 1. 0, 3. 0, 5. 0 y 10. 0¿ g Pb/ m1, 

respectivamente. Ajuste el aparato de absorci6n at6mica para una

señal máxima de 283. 3 nm, utilice corriente de aire -acetileno. 

Calibre en Qrado de concentraci6n con soluciones conteniendo 0. 2

y 10. 0,¿ Ág Pb/ ml. Registre la concentraci6n inmediatamente después

de la calibraci6n del instrumento. Para registrar las lecturas

coloque la amplificací6n para dar una lectura de absorci6n de

1% para 0. 2, ptgIm1 de la soluci6n que se está trabajando, y prepa~ 

re la curva analítica ( absorbancia contra concentraci6n). 

Preparaci6n de la Muestra: - 

Pesar aproximadamente 25 g de la muestra en un crisol de

porcelana, seque durante 2 hrs. a 135- 150' C. Transfiera a una mufla

fría con control de temperatura y eleve gradualmente hasta llegar a

los 500OC, teniendo mucho cuidado de mantener a esta temperatura. 

Una temperatura de SSO* C puede ocasionar pérdida de PbY. Calcine

durante 16 hrs. Enfrie a temperatura ambiente, añada cuidadosamente

2 m1 de HNO 3 y evapore a sequedad sobre una parrilla caliente o baño

maria. Coloque la muestra en una mufla fria y lentamente eleve la

temperatura hasta alcanzar los 500' C, manteniendo durante 1 hr esta

teirneratura. Retire la muestra de la mufla y déjese enfriar, si es
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necesario, repita la calcinací6n con RNO 3* 

Para obtener cenizas limpias práctícamiente libres de

Carbono, añada 10 m1 de HC1 1 N y disuelva la ceniza por calenta- 

miento sobre una parrilla. Transfiera a un matraz volumétrico de

25 m1, caliente nuevamente los residuos de las cenizas con 2 por- 

ciones de 5 m1 de HC1 1 N y afiádalos al matraz, enfrie y afore a

volumen con HC1 1 N CTablas 28, 29 y 301

Cilculosl- 

ppm pb = e (/ Ág Pb/ m1 de soluci6n muestra diluida) xml de solucí6n

muestra diluIda x 25 )/ g muestra
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al Espectrofot6metro de Absorci6n At6mica, equipado con

un Corrector de Fondo de Deuterio. 

b) Lámpara de Tungsteno para correcciones en el rango de

300- 800 nm. 

c1 Horno de Grafito. 

Reactivos y Soluciones Standard: - 

La soluci6n standard de Plomo se prepara disolviendo deter- 

minadas cantidades de este metal con una elevada pureza ( 99. 9%) en

un pequeño exceso de ácido nítrico. Los ácidos que se emplean deben

ser de grado suprapuro. En las soluciones standard díluIdas el

pR debe mantenerse bajo un pH de añadiendo en caso necesario ácido

n1trico. 

La soluci6n de per6xido de hidr6geno al 30% debe ser de

grado analItíco. 

Muestrasr

El horno se purga con arg6n ( 99. 9% de pureza por volumen). 

Las muestras de harina de pescado son productos industria- 

les. Estas muestras se secan a vapor sin añadir agentes conservado- 

res. Los principales constituyentes de estos tres productos son: 
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proteína, 72%, agua 7%, cenizas 12%, cloruro de sodio 1. 7%, y grasa

soxhlet1 9%. En algunos de estos productos el contenido de pro- 

teIna es de 80% y el de grasa CsoxhletI cerca de 0. 7%. Las mues- 

tras son polvos ordinarios, en los cuales mediante un vidrio de

aumento pueden observarse fibras del tejido y partículas de espina. 

Las muestras de harina de pescado no se secan antes del análisis. 

Preparaci6n de las Minuestras7

Se colocan cerca de 5 g de la muestra de harina de pescado

en un crisol de platino y se calcinan a 4500C en un horno eléctrico. 

Los residuos se mezclan por trituraci6n en un matraz de ágata, para

despues,,pasar por un tamiz malla 270. Este paso de calcinaci6n con- 

centra cerca de 10 veces las trazas del elemento. Las muestras tam- 

bién se destruyen por calcínaci6n hiameda, estas se atacan con ácido

nítrico y soluci6n de per6xido de hidr6geno. Las muestras y una so- 

luci6n blanco se aforan a 50 m1 con agua. 

Procedimientor

Antes de empezar a tomar lasmedidas, la lámpara de cgtodo

hueco y el Corrector de Fondo son calentados por 15 mínutos. El flu- 

jo de arg6n através del horno de grafito se ajusta a 0. 36 1 min- 
1

f

siendo la longitud de onda para -el plomo de 217. 0 nm. Las condicio- 

nes de operaci6n para el horno de grafito son las siguientes: aL

en todos los casos secar a 1000C por 30 segundos. bL calcinar a

450' C por 60 segundos. cI. atomizar a 19500C por 30 segundos. d) 

limpiar a 1950' C. 
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De las muestras s6lídas o precalcínadas se pesan de

0. 3 a 6. 0 mg en pequeñas palas de mano de tantalio y se colocan

en la mitad del horno. Las palas se pesan dos veces y el horno

se coloca en posíci6n de pre -ajuste. Dos porciones de la muestra

se atomizan sin la adici6n de soluci6n standard. 

De los datos de absorci6n integrada, la posici6n de la

curva de adici6n standardm la intercepci3n en la abcisa y la des- 

viaci6n standard del valor encontrado se deducen por el m5todo de

mInímos cuadrados. Se grafican para este metal dos curvas de adi- 

ci6n standard. 

Los análisis de la soluci6n muestra se basan en el uso de

la adici6n standard. De los 50 m1 de soluci6n muestra se toman cua- 

tro muestras de 4 m1 y se transfieren a frascos muestra; a uno de

los frascos se le añade 1 m1 de agua, a los otros tres, 1 in1 de la

solucí6n metálica de variadas concentraciones. Las series de solu- 

ciones y blancos son atomizadas en flama de aire -acetileno. Los pro- 

medios y las desviaciones standard relativas se calculan a partir de

los resultados de adici6n de la curva standard. 

Los datos analIticos de estas determinaciones se encuentran

en la Tabla 31. 
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71 - 

a) Espectrofot6metro de Absorci6n At6mica. 

b) Bomba de descomposici6n Un¡ - seal. 

Reactivos:' 

a) Acido NItrico.~ 0. 1 M. 

Método r

Para poder determinar plomo el tejido de pescado homogei~ 

nizado se seca a 105' C. La muestra se pesa en un vaso de Tefl6r. 

de la bomba de descomposicí6n Un¡ - seal se digiere con ácido nitrico

concentrado y se calienta por 1 hr. a 130' C. La digesti6n ácida ya

fría se evapora a sequedad se afora a un volumen standard de 10 m1

con HNO 3 0. 1 M y se analiza por espec trofo tome tría de Absorci6n
At6mica. La ventaja de la bomba de descomposici6n es la rápida y

completa digesti6n del material biol6gíco, especialmente materia cra- 

so. Todos los análisis deberán hacerse por duplicado y algunos por

triplicado empleando el mismo método que el de las muestras, se Dre- 

paran los blancos y standards por triplicado. No se detectan inter- 

ferencias de otros iones cuando las muestras de pescado fueron trata- 

das mediante soluciones fijadoras con soluciones standard.( Tabla 32) 
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DETERMINACIONES DE ZINC

a) Espectrofot6metro de Absorci6n At6mica.- Equipado con

un quemador de una sola ranura ( slot) capaz de operar

con flama de aire acetileno, lectura de concentraci6n

digital o una hoja de registro de 10 mv y capaz de

operar a una longitud de onda de 213. 9 nm. 

b) Vasos para calcinaci6n.- Vasos ( Pyrex o de cuarzo) de

150- 200 m1 y vidrios de reloj para cubrirlos. 

c) Mufla con temperatura controlable de 200- 600' C con una

variaci6n de ' 10` C. 

Ro-Ictivos.- 

al Acido NItríco.- Bidestilado. 

b) Acido sulfGrico diluIdo al 15% CACS)_ 

c) Acetato de n- butil ( BuOAc).- grado espectro. 

d) Pirrolidincarboditioato de amonio ( APCD).- al 1% (/ v) 

Disolver 2. 00 9 en 200 m1 de agua, remover el ácido li- 

bre insoluble y otras impurezas mediante 2 6 3 extrac- 

ciones con 10 m1 de butil acetato ( preparar a diario la

cantidad que se vaya a utilizar y mantIngase en refri- 

gerac i¿Sn) . 

el Buffer de citrato.- citrato de sodio 1. 2 M y ácido cl- 

trico 0. 7 M. Disuelva 80. 9 g de ácido c1trico ( grado

ACS) y 176. 4 9 de citrato de sodio en 500 m1 de agua
procurando emplear citrato de sodio de la más alta

pureza). Si se sospecha de contaminaci6n por Pb o Cd

purificar la soluci6n buffer mediante extracci6n con

APCD. 
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f) Soluci6n Indicadora Verde Bromocresol.- al 0. 1% ( w/ v) 

Transferir a un matraz volumétrico de 100 m1, 0. 100 g. 

de verde brombcresol, sal de sodio y aforar a volumen

100 m1) con agua. 

g) Soluci6n Patr6n de Zinc.- 100, p_g/ mI. Disolver 1. 000 g

de metal puro ( 99. 9%) de zinc en la mínima cantidad de

HC1 ( l+ 1) y afore a 1 lt. con HCL al 1%. 

Calcinaci6n. 

Pesar 10 g de la muestra en un vaso de calc-4naci6n, añada 20

m1 de H 2 so 4 al 15% y agite con una varilla de vidrio. Prepare por

duplicado reactivos blancos, por cada diez muestras, incluyendo la de

ácido sulfCrico, agua adicional y HNO 3' empleados en la calcinaci6n. 

Trabaje ( o maneje) los reactivos blancos de la misma manera que las

amuestras,' cubra los vasos con vidrios de reloj y seque ( a H 2 so 4
105' C en una estufa, baño de marla, o bien bajo una lámpara de infra - 

rojo. Coloque las muestras ya secas en una mufla a 200' C y mantenga

esta temperatura por 1 hora, incrementando la temperatura a 300' C en

incrementos de 50' C por hora, manteniendo esta temperatura ( 300' C) 

por espacio de 2 horas y elevando la temperatura en incrementos de

SOoC por hora hasta llegar a 475' C en que se mantiene esta tempera- 

tura durante 16 horas. 

Deje enfriar los residuos a temperatura ambiente ( El carb6n

incombustible que se indica mediante cenizas gris negruscas, son re- 

movidas por tratamiento con ácido nítrico). Humedezca el residuo con

una mínima cantidad de agua y añada 1 m1 de HNO 3' seque sobre una

parrilla caliente incrementando gradualmente la temperatura hasta ob- 

tener cenizas blancas. Deje enfriar los residuos a temperatura ambien- 
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te y si es necesario repita el tratamiento con RNO 3 * Disuelva el

residuo ya seco y frio añadiendo al vaso 1 m1 de HNO 3 y 10 m1 de

agua favoreciendo la disoluci6n por calentamiento de las muestras

sobre una parrilla caliente Cquedando residuos- insolublesI. 

Transfiera cuantitativamente a un matraz volumétrico de

100 m1 el residuo y la soluci6n, añada nuevamente al vaso de calci- 

naci6n 1 m1 de KNO 3 y 10 m1 de agua y transfiéralo al matraz. Lave

en repetidas ocasiones el vaso con agua y transfiera los lavados al

matraz volumétrico de 100 m1 aforando a volumen con agua. 

Técnica de Aspiraci6n Directa

Solu_,iones Standard - 

Para preparar las soluciones standard conque se va a traba- 

jar diluya apropiadamente cada soluci6n patr6n con HNO 3 al 1% para

fijar las concentraciones del elemento en la soluci6n muestra y consis- 

tente en prevenir absorbancia standard de desviaci6n de linearilidad: 

S obre llmite de linearilidad C/, 4ig/ m1), para el Zinc es aproximada- 

mente 1. 6. Prepare el reactivo blanco y 6 diferentes standards para

el elemento que se va a determinar ( Zn). Prepare las soluciones stan- 

dard de manera que sean HNO 3 al 1%. 

Determinaci6nir

Emplear flama de aire acetileno Cazul oxidantel y velocida- 

des de flujo de gas recomendadas por el fabricante. Ajuste el espec- 

trofot6metro de absorci6n at6mica para una se-fial inffixina de 213. 9 para
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gñ.; Aspire en la flama la muestra y las soluciones standard, así

domo también los blancos, y registre las absorbancias. Si fuera

necesario diluya la soluci6n muestra de manera que la absorbancia

se encuentre en la regi6n linear de las medidas. Mantenga mediante

diluci6n la concentraci6n ácida. Corrija todas las absorbancias de

los standars y de las muestras, substrayendo con absorbancias blanco

apropiadas. Prepare la curva standard graficando absorbancia contra

concentraci6n del standard Cí.Zg/ ml) y optimizando por mínimos cua- 
1

drados. Determine la concentrací6n del elemento en^ g/ xnl de la curva

standard ampleando la absorbancia neta de la nuestra. CTablas 33, 

34 y 351. 

Cglculo r

Calcule la concentraci6n ppm C Zg/ gL de los elementos en

la muestra, empleando las siguientes ecuaciones: 

Directo; 

Elemento ppm = C Cugelementofml de la curval x D) 
w

de donde: 

w-- g de la -muestra y

D= 100 m1, si la soluci6n muestra no fuá diluIda y si

fué diluída entonces: 

D= C ( vol. final).¿Cvol. de la alícuotaílOO m1) 
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al Espectrofot6metro de Absorci6n At nica

bl Combustible; mezcla de aire acetileno

cl Lámparas de cátodo hueco, tipo multi -elemento

d) Parámetros de Operaci6n: 213. 9

Reactivosr

al Acido Nftrico concentrado ( G. R. 1

bl Acido NStrico diluído. 

Procedimiento: ( Preparaci6n de la Muestra). - 

Los camarones se limpian y se lavan muy bien con agua des- 

tilada, Las muestras se colocan en vasos limpios y se secan en una

estufa a 800C durante 48 horas. Las muestras de camar6n se combinan

pulverizándolas en un mortero de vidrio. Se pesan muestras alícuota

de 0. 2 + 0. 0005 g que se colocan en crisoles. Los crisoles se colo- 

can en una mufla a una temperatura de 200' C hasta que se carbonizan, 

una vez efectuado este paso, se eleva la temperatura a 550' C y se

calcinan durante 16 horas. A cada crisol conteniendo las cenizas se

le agrega 0. 50 m1 de ácido n1trico concentrado ( grado reactivo) y di- 

luIdo 1 + 1 con agua destilada hasta completa disoluci6n. La soluci6n

de cenizas ácidas se diluye 1 + 10. Las soluciones se analizan median- 

te t,5cnicas de absorci6n at6mica standard. CTablas 36, 37, 38, 39 y 40) 
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al Espectrofot6metro de Absorci6n At6mica. 

b) Bomba de descomposici6n Un¡ - seal. 

Reactivosr

al Acido N£ trico. - 0. 1 M

Métodor

Para poder determinar zinc, el tejido de pescado homogenei- 

zado se seca a 1051C. La muestra se pesa en un vaso de Tefl6n dc la

bomba de descomposici6n Un¡ - seal se digiere con ácido n1trico concen- 

trado y se calienta por 1 hr a 130' C. La digesti6n ácida ya fr1a se

evapora a sequedad,. se afora a un volumen standard de 10 m1 con HNO 3

0. 1 M y se analiza por espectrofotometr-Sa de absorci6n at6mica. 

La ventaja de la bomba de descomposici6n es la rápida y com- 

pleta digesti6n del material biol6gico, especial::mente materia graso. 

Todos los análisis deberán hacerse por duplicado y algunos por tripli- 

cado. Empleando el mismo mátodo que el de las muestras, se preparan

los blancos y standards por triplicado. No se detectan interferencias

de otros iones cuando las muestras de pescado fueron tratados mediante

soluciones fijadoras con soluciones standard ( Tabla 41) 
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DIAGRAMA 1. 

GENERADOR DE HIDRURO. 
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PARTES DE QUE CONSTA EL DIAGRAMA I

1 ENTRADA

2 LINEA DE PASO DEL ARGON

3 DEPOSITO DE RESERVA

4 SOPORTE

5 JUNTA CON ANILLO " 0" 

6 MATRAZ ERLENMEYER DE 125: inl. MODIFICADO

7 MANGUERA DE SOPORTE

8 MANGUERA DE HULE

9 DOSIFICADOR DE RESERVA

10 ABRAZADERA 35

11 LLAVE DE 4 PASOS

12 SALIDA

10



IV RESULTADOS
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TABLA 1

Arsénico en " tracto de pescado empleando los métodos

del Hidruro y del Horno de Grafito, con y sin calcina

ci6n Mmeda. 

METODO RESULTADOS PROMEDIO

mg ASI + desv. est. 

Hidruro 3. 4 3. 5 + 0. 25

muestra digeridaL 3. 8

3. 3

Horno de Grafito 3. 5 3. 5 + 0. 16

muestra calcinada 3. 3

hllrneda) 3. 65

Horno de Grafito 3. 3 3. 5 + 0. 15
Cinuestra sin calci- 3. 6

naci6n h(unedal 3. 5
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TABLA 2

Niveles determinados Cppm1 en muestras de Almejas y
Otiones. 

MUESTRA TIPO DE MUESTRA CADMIO

ppm) 

A Almeja 0

B Ostí6n 1. 74

c Osti6n 0

D Almeja 0. 79

E Osti6n 0

F Almeja 0

G Almeja 0. 79

H Osti6n , 1. 74
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TABUk 3

valores empleados para calcular las recuperaciones: la suma

de los niveles determinados más el resultado promedio de las

muestras no determinadas* 

MUESTRA TIPO DE MUESTRA CONC. ESPERADA EN

ppm DE CADMIO. 

A Almeja 0. 04

B Osti6n 2. 25

C Osti6n 0. 51

D Alme j a 0. 83

E Os ti6n 0. 51

F Almeja 0. 04

G Almeja 0. 83

H Osti6n 2. 25

Las muestras C y F corresponden a los niveles no determinados. 



83 - 

TABLA 4

Resumen de los resultados analfticos para Cadmio. 

MUESTRAS

Estadfstíca A B c D

No. de análisís a 12 11 12

Prom. en ppm 0, 02 2. 16 0. 51 0. 83

Desv. est., ppm 0. 03 0. 07 0. 07 0. 08

Recup. % 64. 1 9-6. 1 100. 0 100. 1

Coef. de var. % 120. 4 3. 4 13. 5 9-, 6

E p G a

No, de anglísis 11 a 12 12

Prom. en ppm 0, 55 0. 04 0. 83 2. 14

Desv. est., ppm 0. 11 0. 02 0. 09 0. 05

Recup. % 107. 1 100. 0 99. 3 95. 1

Coef. de var. % 20. 8 65. 9 T. 5 4. 2
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TABLA 5

Resultados de la determinaci6n de Cadmio en Pescado y Ostiones. 

PESCADO

0. 05 ppm 0. 1 ppm 0. 50 p= 
ppm % de ppm % de ppm % de

Muestra encontradas recup. encontradas recup. encontradas recup- 

1 0. 05 100 0. 08 80 0. 44 88

2 0. 05 100 0. 10 100 0. 49 98

3 0. 00 0. 09 90 0. 42 84

4 0. 05 100 0. 09 90 0. 43 86

5 0. 05 100 0. 10 100 0. 44 88

Promedio

0. 63

100

1. 05

92

0. 91

88. 8

Desv. est. 

0. 61

0

1. 56

8. 4

2. 45

5. 4

Coef. de var. 

0. 52 1. 23

8. 2

1. 99

6. 1

OSTIONES ' 

0. 58 ppin 1. 3 2 ppm 2. 02 ppm

pp1n de ppm de ppin de

Nuestra encontradas recup. encontradas recup. encontradas recup- 

0. 04 76 1. 14 - 86 1. 76 83. 4

2 0. 37 64 1. 15 86 1. 32 65

3 0. 63 109 1. 05 90 0. 91 45

4 0. 61 105 1. 56 118 2. 45 121

5 . 0. 52 90 1. 23 93 1. 99 99

Promedio 88. 8 94. 6 83. 4

Desv. est. 19- 0 14. 8 29. 5

Coef. de var. 21. 4 15. 9 35. 4
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TABLA 6

Recuperaci6n de Cadmio en Pescados empleando las técnicas de cal

cinaci6n seca y digesti6n hl meda. 

Muestra

g/ g del
elemento

añadido

CALCINACION

sg/ g encont. 

SECA

recup. 

DIGESTION

g/ g encont. 

HUIMEDA

recup. 

Atán 0, 02 e 0, 02

0. 10 0. 11 92 0. 10 83

0. 20 0. 20 91 0. 22 100

Salm6n 0. 01 0. 01

0. 10 0. 09 90 0. 10 91

0. 20 0. 19 95 0. 20 95

Sardinas 0. 01 0. 01

0. 10 0. 10 100 0. 09 90

0. 20 0. 20 100 0. 17 85
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TABLA 7

Resultados analIticos de cadmio en harina de pescado. 

Muestreo SOlido Atomizaci6n

Curva de ad. est. I Curva de ad. est. 11 en la flama

X -a S b x_ S x_ S
r r r

Harina de Pcd. 0. 29 13 0. 26 19 0. 28 7

caballal

Harina de Pcd. 0. 15 30 0. 13 19 0. 15 6

fice azull

Harina de Pcd. 0. 35 17 0. 40 18 0. 40 10

capelin1

Harina de Pcd. 0. 17 17 0. 20 15 0. 17 6

capelin extrac

to de hexanol

ag  promedío en ppin.; bS
r , 

desviaci6n standard relativa. 



MR= 

TABLA 8

Temperatura de programaci6n en el Horno de Grafito

para la determinaci6n de Cadmio

1) Paso; secado pirrolisis atomizaci6n limpieza enfriamiento

Cd en una soluci6n de pirrolidin ditiocarbamato de amonio en CC1 4

Tiempo ( segI, 51 ( 46 + 51 15 18 90

dig. 28 80 vari ab le 480

Cd en una suspensi6n de mi1sculo de pescado

tierp,, ( seg) 78 ( 46 + 51 15 15 90

dig. 28 65 300 450 - 
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TABLA 9

Reproductibilidad en las' medidas de Cadmio en Soluciones

de APDC en CC1 4 + 

4:- Ñt- omizaci¿ Sn a 300 dígitos
De la media

CON LA VENTANA DE CUARZO

No. altura del

pico ( MMI. ppb Cd ppb * 

1 71 2. 22 0. 23

2 67 1. 98 0. 01

3 67 1. 98 0. 01

4 59 1. 55 0. 44

5 68 2. 03 0. 04

6 72 2. 28 0. 29

7 68 2. 03 0. 04

8 68 2. 03 0. 04

9 70 2. 15 0. 16

10 66 1. 92 0. 07

media 67. 6 mm - 1. 99 ppb

desv. media 0. 13 ppb -- 6. 7% 

desv. max. - 14. 5% 

Atomizaci6n a 300 dígitos

De la media

SIN LA VENTANADE CUARZO

No. altura del

pico ppb Cd ppb* 

1 102 1. 89 0. 11

2 113 2. 40 0. 40

3 101 1. 84 0. 16

4 101 1. 84 0. 16

5 86 1. 18 0. 87

6 109 2. 22 0. 22

7 107 2. 12 0. 12

8 106 2. 08 0. 08

9 112 2 . 36 0. 36

10 105 2. 03 0. 03

media 104. 2 mm - 2, 0 ppb

desv. media 0. 236 ppb  12. 3% 

desv. max. -- 41% 

4:- Ñt- omizaci¿ Sn a 300 dígitos
De la media
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TABLA 11

Metales traza en pescado ( Cadmio

No. de análisís Peso Seco Concentraci6n

Especies individual , es. 1 Ppm/ peso seco) 

Sardinella 16 24. 8 0. 6

aurita 7 25. 1 0. 6

8 29. 7 0. 6

30 31. 8 0. 6

4 26. 8 0. 5

Saurida 4 25. 4 0. 3

undosguamis 3 25. 4 0. 3

1 24. 4 0. 4

1 24. 4 0, 4

10 24. 1 0. 3

4 24. 5 0. 3

3 24. 3 0. 2

4 24. 0 0. 2

3 23. 2 0. 2

Merluccius 2 20. 5 0. 2

merluccius 2 21, 4 0. 2

3 21. 4 0. 3

1 21. 4 0. 3

Epinephelus 1 23. 3 0. 1

aeneus 1 23. 1 0. 2

1 21. 5 0. 2

Epinephelus 1 18. 8 0. 1

guaza

Mullus 18 20. 4 0. 7

barbatus 2 21. 4 0. 6

10 24. 7 0. 2

Upeneus 5 0. 3

moluccehsis 3 2.7. 0 0. 4

10 23. 8 0. 2

Diplodus 6 23. 4 0. 3

vulgaris

Sphyraena 4 26. 8 0. 3

sphyraena 2 24. 5 0. 3

S iganus 10 25. 1 0. 2

rivulatus

Solea 10 23. 6 0. 2

sol 4
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TABLA 12

Recuperaci6n de Cobalto añadido a las muestras de Saithe

Pollachius virens1

Ág Co Porcentaje de
Añadido Encontrado recuperaci6n. 

0. 0 0. 28

1. 0 1. 27 99

1. 0 1. 24 96

1. 0 1. 22 94

2. 0 2. 22 97

2. 0 2. 22 97

2. 0 2. 17 94
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TABLA 13

Cobalto en tres muestras de pescados* 

6

Sand eel

odyes tobianus1

Saithe

Pollachíus virens1

Ballan wrasse

Lebrus berggyita)' 

Rango(,ag/ g Col 0. 070- 0. 085 0. 020- 0, 038 0. 068- 0. 080

Media9&g/ g Col 0. 075 0. 028 0. 072

Desv. Standard 0. 0056 0. 0040 0. 0041

Coef. de Var. 

7. 46 14. 23 5. 69

6
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TABLA 14

Niveles determinados ( ppm1 en muestras de Alrejas y

Ostiones. 

MUESTRA TIPO DE MUESTRA COBRE

cppm) 

A Almeja 19. 8

B Osti6n 0

C Os ti6n 0

D Almeja 19. 8

E Osti6n 43. 5

F Almej a 0

G Alneja 0

H Osti6n 43. 5
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TABLA 15

Valores empleados para calcular las recuperaciones: 

la suma de los niveles determinados más el resulta- 

do promedio de las muestras no determinadas* 

MUE S TRA TIPO DE CONC. ESPERADA EN
MUESTRA ppm DE COBRE

A Almeja 23. 7

B Osti6n 7, 6

C Osti6n 7. 6

D Almeja 23. 7

E Ostí6n 51. 1

p Almeja 3. 9_ 

G Almeja 3. 9

H Osti6n 51. 1

Las muestras C y F corresponden a los niveles no de 

terminados. 
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TABLA 16

Resultados analfticos de cobre en harina de pescado. 

Muestreo S6lido Atomizaci6n

Curva de ad. est. I Curva de ad. est. II en la flama

Ra S b i S S
r r r

Harina de Pcd. 3. 9 30 3. 5 20 4. 0 7

caballa) 

Harina de Pcd. 3. 6 6 3. 4 9 3. 8 5

fice azul) 

Harina de Pcd. 4. 3 13 4. 3 7 4. 5 7

cape lin) 

Harina de Pcd. 4. 9 9 5. 0 6 4. 8 12

capelin extrac

to de he-xanol

a; b
promedio en prm. S

r , desviaci5n standard relativa. 
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TAB LA 17

Relaci6n entre el peso de la muestra a la concentraci6n

del elemento ( peso seco ppmL en muestras completas de

Camar6n. 

Temperatura a 5500C durante 16 hro. 

Peso de la Muestra Cobre ( ppm)_ Promedio

g1

0. 050 41

37 39

0. 100 54

56 55

0. 200 44

41 43

0. 300 41

44 43

Desv. relativa standard 0. 16



97 - 

TABLA 18

Estudio del tiempo en muestras completas de 0. 200 g, 

de Camar6n. 

Las concentraciones son en ppm peso seco. Las muestras

0

fueron calcinadas en una mufla a 550 C. 

Tiempo de calcinací6n Cobre ( ppm) Prcmedio

Chrs. 1

4 54

39 47

8 35

41 38

12 39

42 41

16 41

39 40

Desv. relativa standard. 0. 16
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TABIA 19

Comparaci6n de la eficacia de calcinaci6n a baja tempera- 

tura contra el procedimiento de oxidaci6n. 

Muestras completas de 0. 200 g. concentraci6n en ppin Cpesc, seco) 

Cobre

Calcinaci6n a baja TemiD. 50

Promedio

47

48

48

Procedimiento de Oxidaci6n 46

Seca

Promedio

50

48

Desv. relativa standard 0. 16
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TABLA 20

La eficacia relativa de tres diferentes disolventes
para cenizas. 

Las muestras fueron de 0. 200 9 de camar6n entero. La calcina- 

ci6n a 550OC, durante 16 hrs. La ceniza fu;! disuelta en 0. 50 m1

de disolvente. Las concentraciones en ppm ( peso secoL. 

Disolvente Cobre Cppm1 Prome d ¡ o

Acido n£trico si si

Acido clorhidrico
49L

57 53

Agua regía 47

52 49

Desv. relativa standard 0. 16
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TABLA 21

Precisi6n del método en la concentraci6n de Cobre

ppm peso seco).. 

Temperatura de calcinaci6n a 5500C

Tipo de Muestra Cobre Cppm1

Camar6n entero 41

50

42

48

43

47

59

55

41

46

40

39

49

64

43

Promedio standard 47

Desv. standard + 7. 3

Desv. Relativa standard 0. 16
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TABLA 22

Metales traza en pescados ( Cobre) 

Especies No. de análisis Peso Seco Concentraci6n

individuales (%) ( ppm/ peso seco) 

Sardinella 16 24. 8 3. 4

aurita 7 25. 1 6. 0

8 29. 7 4. 7

30 31. 8 2. 8

4 26. 8 4. 9

Saurida 4 25. 4 1. 3

undosquamis 3 25. 4 0. 9

1 24. 4 0. 7

1 24. 4 3. 9

10 24. 1 6. 4

4 24. 5 2. 5

3 24. 3 2. 0

4 24. 0 2. 5

3 23. 2 2. 4

Merluccius 2 20. 5 5. 2

nerluccius 2 21. 4 2. 9

3 21. 4 3. 8

1 21. 4 3. 1

Epinephelus 1 23. 3 5. 4

aeneus 1 23. 1 2. 6

1 21. 5 2. 6

Epinephelus 1 18. 8 3. 3

guaza

Mullus 18 20. 4 3. 4

barbatus 2 21. 7 3. 2

10 24. 7 0. 4

Upeneus 5 5. 0

moluccensis 3 27. 0 8. 3

10 23. 8 4. 5

D ip lodus 6 23. 4 4. 2

vulgaris

Sphyraena 4 26. 8 23. 5

sphy-raena 2 24. 5 4. 8

S iganus 10 25. 1 3. 1

rivulatus

Solea 10 23. 6 1. 4

solea
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TABLA 23

Metales traza en pescado ( Cromo) 

Especies No. de análisis

individuales

Peso Seco Concentraci6n

ppm/ peso seco) 

Sardinella 16 24. 8 3. 4

aurita 7 25. 1 3. 4

8 29. 7 2. 2

30 31. 8 2. 1

4 26. 8 2. 5

Saurida 4 25. 4 1. 4

undosquamis 3 25. 4 1. 2

1 24. 4 1, 7

1 24. 4 1. 7

10 24. 1 2. 2

4 24. 5 0. 9

3 24. 3 0. 6

4 24. 0 0. 8

3 23. 2 1. 0

Merluccius 2 20. 5 2. 2

merluccius 2 21. 4 2. 3

3 21. 4 2. 7

1 21. 4 2. 3

Epinephelus 1 23. 3

aeneus 1 23. 1 1. 0

1 21. 5

Epinephelus 1 18. 8 2. 4

guaza

Mullus 18 20. 4 2. 8

barbatus 2 21. 4 4. 9

10 24. 7 2. 9

Upeneus 5 4. 1

moluccensis 3 27. 0 2, 0

10 23. 8 2. 3

D ip lodus 6 23. 4 1. 0

vulgaris

Sphyraena 4 26. 8 2, 0

sphyrae-na 2 24. 5 1. 7

S iganus 10 25. 1 1. 4

rivulatus

Solea 10 23. 6 1. 1

solea
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TABLA 24

Niveles determinados ( ppm1 en muestras de Almejas

y Ostiones. 

Muestra Tipo de Muestra Plomo CppM1

A Almeja 0

B Osti6n 1. 74

c Osti6n 0

D Almeja 0. 79

E Osti6n 0

p Almeja 0

G Almeja 0. 79

H Osti6n 1, 74
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TABLA 25

Valores empleados para calcular las recuperaciones: 

La suma de los niveles determinados más el resulta- 

do promedio de las muestras no determinadas* 

Muestra Tipo de Conc. esperada en

Muestra ppm de Plomo

A A lmej a 0. 13

B Osti6n 1. 85

C Osti6n 0. 11

D Almeja 0. 92

Osti¿Sn 0. 11

Almeja 0. 13

G Almeja 0. 92

H Osti6n 1. 85

Las muestras C y F corresponden a los niveles no determinados. 
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TABLA 26

Resumen de los resultados analíticos para Plomo

MUESTRAS

Estadística A B C D

No. de análisis 12 12 12 12

Prom. en ppm 0. 11 1. 88 0. 11 0. 80

Desv. est. ppm 0. 08 0. 14 0. 07 0. 08

Recup. % 85. 5 101. 5 100. 0 86. 7

Coef. de Var. 71. 6 7. 3 64. 4 9. 9

E p G H

No. de análisis 12 12 12 12

Prom. en pr -m 0. 11 0. 13 0. 93 1. 53

Desv. est. ppm 0. 07 0. 08 0. 13 0. 32

Recup. % 93. 9 100. 0 101. 3 88. 0

Coef. de Var. 68. 9 60. 3 14. 3 19. 7



106 - 

T,ABLA 27

Recuperaci6n de Plomo en pescados empleando las tichicas

de Calcinaci6n Seca y Digesti6n Kimeda

1.kg/ g del CALCINACION SECA DIGESTION HL'MFDA

elemento kglg encont.% recup. C/ g encont.% recup. 

Muestra añadido

Atdn - 0. 13 0. 14 - 

0. 50 0. 61 97 0. 62 97

1. 00 1. 08 96 1. 01 89

Salm6n - 0. 14 - 0. 12 - 

0. 50 0. 60 94 0. 53 86

1. 00 1. 06 93 1. 02 91

Sardinas 0. 10 0. 10

0. 50 0. 53 88 0. 52 87

1. 00 1. 00 91 1. 08 98
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TABLA 28

Determinaci6n de Plomo en Salm6n

lomo afiadído Recuperaci6n Recup. corre- Recup. 
Muestra P - P. M. P - P -M. gida p. p. m. % 

1 0. 0 0. 4

2 0. 0 0. 4

3 0. 0 0. 4

4 0. 0 0. 4

5 0. 0 0. 4

6 0. 8 1. 1 0. 7 87. 5

7 1. 0 1. 4 1. 0 100. 0

8 1. 9 2. 3 1. 9 100. 0

9 2. 0 2. 2 1. 8 90. 0

10 3. 3 3. 4 3. 0 90. 9

11 4. 0 4. 1 3. 7 92. 5

12 4. 8 5. 0 4. 6 95. 8

Promedio 93. 8

Desviací6n standard 4. 9

Rango 87. 5- 100. 0
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TABLA 29

Determinaci6n de Plamo en compuesta de Salm6n

Muestra Peso g p. p. m. encontrados

1 130. 6 0. 17

2 105. 5 0. 19

3 107. 1 0. 18
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TABLA 30

Recuperaci6n de Plomo en pescados

Plomo añadido P. P. M. Recup. corregida

No. Je análisis P. P. M. Encontradas % 

S A L M 0 N

24 0. 0 0. 4 - 0. 13

5 0. 0 0. 4 - 0. 02
1 0. 5 0. 5 100. 0

1 1. 1 1. 0 90. 9

1 1. 5 1. 7 113. 3

1 3. 0 3 . 1 103. 3

1 5. 0 5. 4 110. 2

B A R B 0

1 0. 0 o. 4
1 0. 0 0. 8

1 0. 0 0. 8

1 6. 5 6. 0 92. 3

P E R C A

1 1. 0 0. 4

1 0. 0 1. 0

1 13. 0 1. 3

1 0. 0 0. 45

1 0. 0 0. 4

1 0. 0 0. 4

1 0. 0 0. 5

1 7. 4 7. 2 97. 3

R E M 0 R A

1 0. 0 0. 8

1 8. 1 7. 3 90. 1

S A L M 0 N C 0 H 0

1 0. 0 0. 8

0. 0 0. 9

0. 0 0. 5
0. 0 0. 9

10. 5 10. 9 95. 2

0. 0 0. 2

1 0. 0 0. 3

1 0. 0 0. 8

S A R G 0

1 0. 0 0. 8

1 0. 0 0. 6

1 0. 9 0. 6

1 9. 6 9 . 2 95. 8

C A R P A

1 0. 0 0. 8

1 0. 0 0. 4

1 0. 0 0. 5

1 1. 7 1. 5 88 . 2

1 1. 0 0, 8 88 . 7

88 0
8 6 : 2
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TABLA 30 Ccontinuaci6n) 

Promedio

Desv. Standard

95. 7

OPIPA

Rango 80. 0 - 113. 3
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TABLA 31

Resultados analfticos de Plomo en harina de pescado. 

Muestreo S6lido Atornizaci6n

Cirva de ad. est. 1 Curva de ad. est. II en la flama

x S b x S x S
r r r

Harina de Ped. 1. 1

caballa— 

10

8Harina de Ped. 1. 4

f ice azull

12Harina de Pcd. 1. 0

capelin1

11 0. 70Harina de Pcd. 0. 60
capelin ex- 

tracto de he- 
xano. 1

2. 3 1. 3 21 1. 0 10

8 1. 5 10 1. 3 8

12 1. 1 18 0. 90 10

11 0. 70 13 0. 60 5

a b
X promedio en ppm., S r desvíaci6n relativa standard. 
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TABLA 32

Metales traza en pescados ( PLOMOI

Especies No. de análisis Peso Seco Concentraci6n

aeneus

individuales ppmIpeso seco) 

Sardinella

1 21. 5 0. 3

aurita 16 24. 8 0. 6

guaza

7 25. 1 0. 7

mullus

8 29. 7 0. 4

barbatus

30 31. 8 0. 3

4 26. 8 O. s

Saurida 4 25. 4 2. 8

undosquamis
3 25. 4 2. 7

1 24. 4 2. 8

Diplodus

1 24. 4 3. 2

vulgaris

10 24. 1 2. 7

4 24. 5 2. 5

3 24. 3 0. 3

4 24. 0 0. 3

3 23. 2 0. 4

Merluccius 2 20. 5 2 . 6
merluccius

2 21. 4 4. 4

3 21. 4 2. 7

1 21. 4 4. 8

Epinephelus
1 23. 3 0. 04

aeneus 1 23. 1 0. 3

1 21. 5 0. 3

Epinephelus 1 18. 8, 0. 3

guaza

mullus 18 20. 4 3. 4: 

barbatus 2 21. 4 3. 2

10 24. 7 0. 4

Upeneus 5 5. 3

moluccensis
3 27. 0 2. 9

10 23. 8 0. 3

Diplodus

vulgaris 6 23. 4 0. 5
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TABLA 32 ( continuaci6nl

Sphyrae-na 4 26. 8 5. 2

siphyraena
2 24. 5 1. 8

Siganua 10 25. 1 0. 3

rivulatus

Solea 10 23. 6 0. 3

solea
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TABLA 33

Niveles determinados Cppm en muestras de Almejas y

Ostiones. 

M uestra Tipo de Muestra zinc ( ppm) 

A Almeja 236. 6

B Osti6n 0

C Osti6n 0

D Almeja 236. 6

E Osti6n 521. 8

F Almeja 0

G Almeja 0

Osti6n 521. 8
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TABLA 34

Valores empleados para calcular las recuperaciones: la

su:,ia de los niveles determinados más el resultado pro- 

medio de las muestras no determinadas*. 

MUESTRA TIPO DE Conc. esperada en ppm

MUESTRA de Zinc

A Almeja 274. 6

B Osti6n 119. 0

C Osti6n 119. 0

D Almej a 274. 6

E Osti6n 640. 8

F Almeja 39. 0

G Alme j a 38. 0

H Osti6n 640. 8

t Las muestras C y F corresponden a los niveles no determinados. 
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TABLA 35

Resumen de los resultados analíticos para Zinc. 

E F

MUESTRAS

H

Estadística A B C D

No. de anglisís 10 10 9 10

Prom. en ppffl 277 117 119 269

Desv. est. pp=. 18. 0 6. 6 8. 6 19. 2

Recup. % 100. 6 98. 1 100. 0 97. 9

Coef. de var. 6. 5 5. 7 7. 3 7. 2

E F G H

No. de an5lisis 10 10 10 10

Prom. en ppm 619 38 39 617

Desv. est. ppn 41. 5 3. 3 3. 3 41. 0

Recup. % 96. 7 100. 0 102. 8 96. 3

Coef. de var. 6. 7 8. 6 8. 3 6. 6
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TABLA 36

Relaci6n entre el peso de la muestra a la Concentraci6n

del elemento ( peso seco ppm1 en muestras completas

de Camar6n. 

TEMPERATURA, DE SSO* C DURANTE 16 HRS. 

Peso de la Muestra Zinc Cppm1 Promedio

g) 

0. 050 si

43 47

0. 100 60

75 67

0. 200 65

63 64

0. 300 70

68 69

Desv. relativa standard 0. 11



TABLA 37

Estudio del tiempo en muestras completas de

0. 20Og de Camar6n. 

Las concentraciones son en ppin peso seco. Las muestras fueron

calcinadas en una mufla a 550' C

Tiempo de calcinaci6n Zinc Cppm)- Promedio

hrSIO

4 78

73 76

8 75

74 75

12 74

68 70

16 68

70 69

Desv. relativa standard 0. 11



119 - 

TABLA 38

Comparaci6n de la eficacia de calcinaci6n a baja tempe- 

ratura contra el procedimiento de Oxidaci6n. 

Muestras completas de 0. 200 g. Concentraci6n en ppm Cpeso seco) . 

ZINC

Calcinaci6n a baja temperatura 66

Promedio

63

65

Procedimiento de Oxidaci6n Seca 65

Pramedio

Desv. relativa standard

62

61

0. 11
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TABLA 39

La eficacia relativa de tres diferentes disolventes para cenizas. 

Las muestras fueron de 0. 200 g de camar6n entero. La calcinaci6n

a 550' C, durante 16 hrs. La ceniza fué- disuelta en 0. 50 m1 de di

solvente. Las concentraciones en ppm ( peso seco). 

Disolvente Zinc ( ppm) Pramedio

Acido NItrico 62 62

Acido Clorh:Edrico 64

64 64

Agua Regia 67

65 66

Desv. relativa standard 0. 11
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TABLA 40

Precisi6n del método en la concentraci6n de zinc

ppm peso seco). 

Temperatura de calcinaci6n a 5500C

Tipo de Muestra Zinc ( pp:m) 

Camar6n entero 60

56

77

76

64

55

57

60

61

56

61

71

53

59

68

P.ramedio standard 62

Desv. standard 7. 0

Desv. relativa 0. 11
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TABLA 41

Metales traza en pescados ( Zinc) 

No. de análisis Peso Seco Concen traci5n

Especies individuales. % ( ppm/ peso seco) 

Sardinella 16 24. 8 81. 6

aurita 7 25. 1 84. 3

8 29. 7 61. 3

30 31. 8 40. 2

4 26. 8 78. 6

Saurida 4 25. 4 5. 3

undosquamis 3 25. 4 0. 5

1 24. 4 5. 0

1 24. 4 7. 7

10 24. 1 32. 1

4 24. 5 20. 2

3 24. 3 20. 5
4 24. 0 32. 2

3 23. 2 20. 8

Merluccius 2 20. 5 26. 8

merluccius 2 21. 4 7. 9

3 21. 4 2. 7

1 21. 4 12. 7

Epinephelus 1 23. 3 33. 0

aenus 1 21. 5 23. 3

Epinephelus 1 18. 8 25. 5

guaza

mullus 18 20. 4 14. 9

barbatus 2 21. 4
10 24. 7 22. 0

Upeneus 5 23. 1

moluccensis 3 27. 0 27. 2

10 23. 8 25. 1

Dip lodus 6 23. 4 26. 5

vulgaris

Sphyraena 4 26, 8 20. 7

sphyraena 2 24. 5 20. 2

S ignus 10 25. 1 25. 8

rivulatus

Solea 10 23. 6 22. 1

solea













CONCLUSIONES
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En el presente trabajo se ha visto que los resultados

indican claramente que estos dos procedimientos de oxidaci6n

pueden ser satisfactorios para determinar gran cantidad de ele- 

mentos traza en tejidos de pescados. La técnica de oxidaci6n

seca junto con la Absorci6n At6mica hace que el proceso sea rá- 

pido y aplicable a un numeroso grupo de elementos traza con ex- 

cepci6n de arsénico y mercurio donde se hace necesaria una téc- 

nica de concentraci6n por oxidaci6n hiameda. 
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