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I INTRODUCCION



La finalidad del presente trabajo es poner de manifiesto
el uso de la Espectroscopia de Absorcibén Atémica en la determina-
cibén de algunos elementos inorgdnicos en material orgénico (pes-

cados y mariscos!} .

Esto nos da lugar a técnicas de anilisis las cuales invo-
lucran la destruccién de la materia orgdnica, ya sea por procesos
de Oxidacién HGmeda o Secd , Las ventajas de la oxidaciSén hfmeda
son el de conservar un sistema liquido el cual reduce la p€rdida por
volatilizacién y la rédpida oxidacién de la muestra, como es el caso
del mercurio y arsénicd . Las desventajas son de que hay un incre-
mento en la contaminacidn ocasionada por las grandes cantidades de
reactivo utilizado, el tiempo requerido y la complejidad del disefio,

la cual depende de la muestra .

Las ventajas de la oxidacién seca estén en: la carencia de
reactivos afiadidos, junto con la simplicidad del método. Por el pro-
ceso de oxidacifn seca podemos determinar facilmente zinc, cobre,
fierro,‘ etc , siendo las desventajas para este método la pérdida de
muestra por volatilizacidn y por la retencifén de estos metales sobre
la superficie de los matraces de reaccifn empleada a altas tempera-

turas.



IXI GENERALIDADES



En los pafses m&s desarrollados e industrializados ha des-
pertado gran interés el estudio de la contaminacién de los alimentos
por elementos (met&licos) traza. Dichas investigaciones requieren
de métodos de an&lisis capaces de medir bajos niveles de una amplia
variedad de metales y metaloides en diferentes substratos org&nicos
(alimentos y plantas animales y vegetales). Muchos elementos se
encuentran presentes en los tejidos} los cuales est&n en o por deba-
jo del limite de deteccifn de los m&todos de andlisis mds accesibles
y por lo tanto se conocen como elementos trazas. En nuestros dias,
con el uso de’ avanzadas té&cnicas instrumentales, los limites de de-
teccién han disminuido notablemente y la mayorfia de los elementos
pueden ser medidos con mayor exactitud y precisifén. Que son mis que
adecuados para el estudio e interpretacién de factores toxicolbgicos.
El término de "elemento traza" se refiere a los elementos gue ocurren
en el nivel o bajo el nivel de miligramos por kilogramo (partes por
millén), los cuales pueden ejercer alguna influencia en la Biogqufmica

animal o vegetal y en la funcién celular.



Elementos Esenciales y No Esenciales.-

Asimismo, no es posible hacer una clara distincifn entre
elementos téxicos y esenciales, ya que todos los metales probable-
mente son téxicos si se ingieren en cantidades suficientes. En
algunos casos, como por ejemplo, el selenio o flGor en el hombre
y cobre en carnero, el margén entre toxicidad y deficiencia es muy
pequefio. De cualquier manera, es muy usual diferenciar (o hacer
una diferencia) entre aquellos elementosv los cuales se conocen O
consideran como esenciales para la vida animal (humana) y aquellas
que despliegan severos efectos tdxicos en niveles sumamente bajos y
que no tienen una funcidén conocida en los organismos vivos. Hasta
ahora son 14 los elementos que se cree son esenciales para la vida
animal, a saber; fierro, yodo, cobre, zinc, manganeso, cobalto, mo-

libdeno, selenio, cromo, niquel, estafio, silicio, flfior y vanadio.

Los elementos que .se conocen como téxicos a muy bajos ni-
veles de toma y de los cuales no se conocen sintomas de deficiencia
son por ejemplo: arsé@nico, antimonio, plomo, cadmio y mercurio. Para

algunos elementos los efectos son acumulativos.

Los elementos téxicos se encuentran presentes en los ali-
mentos para mayor o menor alcance como contaminantes, resultados del
incremento en la industrializacibén y la asociada contaminacifn de la

biosfera.



Espectroscopia de Absorcién Atémica

la espectroscofa de absorcibén atémica es el estudio de
la absorcién de energfa radiante por dtomos. Como proceso analfi-
tico incluye la conversién a ftomos de elementos combinados y la

absorcién de radiacién por é&stos.

La energia radiante absorbida eé en foriua de estrechas
lineas de absorcién generalmente en las regiones del espectro visi-
ble y ultravioleta. Durante su absorcién se excitan los electrones
de la valencia externa. Existe una relacién entre absorcién atfmica
y espectroscopia de mﬂisibn. Esta relacibén se encuentra ilustrada
en la Fig. 1, la cual muestra un &tamo y fot8n no excitado. La fore
macién del Stomo en estado basal m&s un fot6n de un &tomo excitado
son las bases de la espectrograffa de emisién, y el proceso reversi-

ble constituye las bases de la espectroscoia de absorcifn atémica.



+ hv

ORBITA DEL
NUCLEO DEL METAL ELECTRON

(E =ENERGIA)

EMISION 1 lABSORCION

E + hv

PASO DEL ELECTRON A UN NIVEL
DE ENERGIA MAS ELEVADO.

E + hv = ENERGIA

FIG. | RELACION ENTRE ABSORCION ATOMICA Y
+ ESPECTROSCOPIA DE EMISION ATOMICA.



Esta simple relacién nos revela el sdlido efecto de las
variables en el sistema, por ejemplo, cualquier cambio que incre-
mente la poblacidn total de Stomos obtenida en una muestra, aumen-

tard las sefiales de emisién y absorcién.

Un examen de la relacién matemdtica de emisibén y absor-
cidén nos da un concepto més fundamental entre ambos campos. La

intensidad S de una lfnea de emisidn termal estd dada por:

S = N,E = NE g1 eElkt
T T 92
E = hvy
donde S = intensidad de la linea de emisibn
N,= nGmero de &tamos excitados
Nj= nfimero de &tomos no excitados
T = tiempo de vida de un &tomo excitado
E = energia de excitacién

gl/g2 = probabilidad apriori de la relacidn de &tomos en
estado basal y estado excitado

= temperatura
= distribucidn de Boltzman

constante de planck

€ 5 ox A
i

= frecuencia de la lfnea de emisién = c/\

velocidad de la luz

[¢]
L}

= longitud de onda de la linea de emisién o excitacién
de la longitud de onda

Se observa que la intensidad de la linea de emisién es

proporcional al nfmero de &tomos excitados. Asf como también para



un nfimero de &tomos dado, el nfmero de &tomos excitados estd en
funcién de la temperatura T y de la frecuencia de la linea de
emisibn . Con un incremento en T, habr& un correspondiente in-
cremento en el nfimero de dtamos excitados. Para una temperatura
constante la energfa (E] requerida para la excitacifén es incremen-
tada, hay disminucibn en N, y de aquf una disminucién en la inten-

sidad de emisidn.
Ventajas de la Espectroscopfa de Absorcién At&mica

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 minimo competitivo con cualquier otro

procedimiénto analftico empleado en anflisis elemental.
B.- Exactitud y Precisidn

Con ayuda de curvas de calibracidn se puede obtener eleva-
aa precisién y exactitud. La tarea de hacer curvas de calibracidn
valederas es mucho mis ficil que en otros procesos analiticos, ya que
la sefial de absorcifn esti considerada libre de interferencias. E1
tedioso proceso de compensacidn para posibles compuestos que inter-
fieran ha sido reducido. Se pueden hacer sin dificultad alguna so-

luciones standards representativas.



C.- Algunas Interferencias

Comunmente se encuentran dos tipos de interferencias;

gGimicas y de espectro.

Interferencias de Espectro Directo, es la absorcibn de un
material diferente al del elemento muestra, ya que los metales ab-
sorben a longitudes de onda bien definidas y sobre bandas muy an-
géstas, la interferencia por absorcifén de &tomos por otros elemen-

tos es muy rara.

Un segundo tipo de interferencias por espectro surge de
la absorcién de sefiales luminosas por moléculas o fragmentos de
molé&culas en la trayectoria 8ptica. Esto es particularmente éparen-

te cuando se emplea una flama caomo atomizador.

Las interferencias quimicas surgen de la dificultad de
producir &tomos metdlicos neutros a partir de los compuestos metdli-
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 Caj (PO41_2, es mis dificil de romper que el CaCl,. Se
han obtenido progresos en la eliminacifén de este problema, empleando

EDTA o cualquier otro compuesto orgénico acomplejante,



Desveritajas de la Espectroscopfia de Absorcifn At&mica

A.- Aplicacidn 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 lfneas de absorcién se encuen-
tran en el ultravioleta vacio y el equipo empleado en nuestros
dfas, abierto a la atmésfera y que emplea atomizadores de flama,

no puede ser empleado en esta regifn espectral.

B.- Atcmizadores de Flama: Formacidn de Oxidos

Los equipos camerciales emplean atomizadores de flama,
los cuales para algunas muéstras son satisfactorias, pero esti li-
mitado a muestras liquidas. Ademds de que algunos metales forman
éxidos estables en la flama, resultando una seria pé€rdida en la po-
blacién de &tomos neutros con la correspondiente pérdida de sensi-

bilidad.

C.- Andlisis Simulténeo

Por ahora el anflisis simult&neo de varios metales en una

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

El equipo de absorcién atémica consta de: fuente de ener-
gfa radiante, celda muestra, monocromador y detector. La figura 2

nos muestra un diagrama esquem&tico del equipo.

En un instrumento de un solo haz una estable fuente de
eﬁergia 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 radiacién de la fuente de emisién y luego

cae sobre el detector.

La potencia del detector es amplificada y registrada en un
sistema de lectura. Cualquier absorcifn de la muestra es medida como
la diferencia entre la intensidad de radiacién no absorbida Io y la
intensidad de radiacifén despu&s de la absorcién I'. §Si se emplea un

instrumento de doble haz, se mide la relacién I /Io.

FUENTE DE RADIACION

A.- C&todo Hueco.-

La figura 3 muestra un diagrama de c&todo hueco, basado en
el disefio de Jones y Walsh; se aplica un voltaje entre el &dnodo y el
c4todo. Los &tomos de gas (He o Ar) sofx cargados por el &nodo y que
bombardean el citodo, aquf chocan en la superficie metflica, desalojan-
do Stomos metdlicos excitados a la atmbsfera. Los dtomos excitados

emiten luz de longitudes de onda caracteristicos del metal, ILos dto-



SENAL Io Li+E
( —-4-8 ————— -—»—---A——-— -
FUENTE DE CUCHILLA - REJA O PRISMA DETECTOR
CATODO HUECO MODULADO Y '
‘ LECTURA =
ATOMIZADOR DE '
FLAMA

(EMITE Y ABSORBE)

ABSORCION ATOMICA

FIG. 2 DIAGRAMA ESQUEMATICO DE UN APARATO DE
DE UN SOLO HAZ.
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mos residuales no excitados formando una nube y se esparcen hacia
las otras paredes del c&todo hueco o bien hacia las paredes de

vidrio del c&todo hueco.

Esta nube de &tomos neutros es perjudicial para el funcio-
namiento de la fuente, particularmente si el citodo se encuentra ca-~
liente. En este caso el ancho de la lfnea espectral de la radiacidn
emitida seri extendida por el efecto Doppler. De cualquier manera
la nube del &tomo frfo reabsorberi algo de esta energifa antes de que
emerga del tubo. El resultado neto es una disminucién en la sefial
de intensidad. Ademis la p&rdida de energia esti en el centro del
rango de la longitud de onda,esto es; la energlfa m&s Gtil. La figu-

ra 3 nos muestra un diagrama de c&todo hueco sellado.

C&todo Hueco Multielemento,=-

Massman, (Instrumentek 71 225 1963] Butler y Stasheim
(Pittsburgh éonference of Analytical Chemistry and Applied Spectros~
copy, March), han construfdo limparas multi-elemento presionando va-
rios metales juntos para formar un citodo. La estabilidad del c&todo
fug mejorada, acomodando los anillos metflicos en orden de volatili-

dad y eligiendo una 8ptima corriente de operacién.

La Perkin-Elmer Corp, fabrica un cidtodo de una mezcla de co-
bre, cromo, cobalto, fierro, manganeso y nigquel. Los metales pulve-
rizados fueron presionados juntos empleando t&cnicas de pulverizacifn

metal@rgicas.



ANODO

FiG. 3 DIAGRAMA ESQUEMATICO DE UN CATODO HUECO

- €T -

P
: GAS VENTANA
ENVASADOR DE CUARZO
CATODO i 0 SAFIRO _ \_
SELLADO
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L&mparas de Descarga.

Estas se emplean generalmente para algunos metales vola-

tiles tales como mercurio y arsénico.

Fuentes de Radiacién Contfnua.

Se han empleado con buen &xito fuentes contfnuas tales como
las lamparas de hidrdgeno. Cooke (L.S.U.'Intern. Symp. Modern Metho-
ds of Analytical Chemistry, 1961), observd que la sefial de absorcién
fué baja, pero estable, La elevada estabilidad permitié un incremen-

to en la amplificacién compensando la p&rdida por sefial de absorcibn.
Fuentes de Radiacibn de Emisién de la Flama.-

Camo herramienta cualitativa se ha empleado la flama con
buen éxito. Una flama eypleada como en el caso del fotSmetro de flama
ée encuentra localizado en el aparato de absorcibén atémica en la posi-
cién correcta de la fuente. Una solucibén del metal de inter&s es aspi-
rada en la flama, llevdndose a cabo la émisidn. Las lfneas emfkidas.
incluyen las lineas més importantes gue se originan en el estado basal
del &tomo. Estas lineas son las que se absorben en la espectroscopia

de absorcién &tomica.

MUESTREO SIN FLAMA

Algunos investigadores han considerado el mérito de producir
un vapor atémico sin usar o emplear una flama. Se han interesado en

esta posibilidad por varias razones: las interferencias residuales de

\
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la absorcifn atémica son resultado de la flama quimica, la forma-
cién de 6xidos metdlicos en la flama hacen a ciertos elementos di-
ffciles de poder determinarse y desde luego, muchas muestras se en-
cuentran en estado sblido. Las determinaciones en la flama requie-
ren que la muestra esté en solucién. Despecho de las posibilida-

des han aparecido pocos trabajos en la literatura.
1.~ Cémara de Aspersién.-

Gatehouse y Walsh han reportado experimentos preliminares
ejecutados en un proyecto de cdtodo hueco desmontable, en el cual
podrfan insertarse las muestras metflicas. E1 vapor de la muestra
fué espurriado dentro del cilindro abierto y de manera convencional
se determiné la absorcidén, La cimara fué purgada a presidn reducida
con un gas inerte, Por este método se pudieron identificar proble-
mas tales como: falta de reproductibilidad, espurriacién parcial de

metales mds volitiles en ciertas aleaciones, etc.

2.- Horno de L'vov,=-

Para disociar compuestos al estado atémico, se puede emplear
un horno con temperatura elevada purgado con un gas inerte. L'vov, de-
sarrolls un pequefio horno de grafito cilfndrico que se opera en una
atmésfera de argdn. No existe la tendencia a formar compuestos re-
fractarios, ya que la muestra es hervida dentro de una atmbésfera libre
de oxigeno. Por lo tanto, se encontrd una muy elevada sensibilidad

para muchos de los elementos no accesibles por absorcién atémica, in-
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cluyendo estos a A 1, Ti, V, etc. No se encontraron interferencias
aniénicas en la determinacidn de los metales alcalinoterros, en con-
traste con los mé&todos de flama, El instrumento estd limitado al

rango del espectro visible,
3.- Té&cnica de la L&mpara de Destello,.~- '

Nelson y Kuebler han desarrollado un método en el cual,
muestras finamente divididas (o separadas] son destello-calentadas
por el pulso de una luz de una l&mpara de'descarga condensada, Por
esta té&cnica, un fuerte pulso de energila es acoplado relativamente a
la muestra. Esto lo posibilita a (1) aislar a-la muestra, del propd-
sito de calentarla, (2) intercambiar muestras fécilmente y (3)vpor

purgacién proveerlo de una atmésfera inerte.
4.~ Muestreo Laser.=-

Si un sdlido es irradiado por un rayo enfocado de un laser
energético, el calor generado por la absorcién de la luz volatilizari .
una porcién del s8lido. Si esto se hace debajo del rayo del espectro-
fotSmetro de absorcién atémica, se podri medir la concentracién del
metal en el vapor sobre el rayo del laser. En espectroscopfa de emi-
sién ha sido empleado extensamente, generalmente afiadiendo un par de
electrones que son chispeados através de la nube de vapor para excitar
la nube metdlica a emisidén. En absorcién atémica, el vapor por si solo

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

Greenfield, Jones y Berry (Analyst, 89 713 1964) y
Wendt y Fassel (Anal. Chem., 38 337 1966), han demostrado que un
plasma de induccibén puede proporcionar una vapor atémico de casi
todos los compuestos refractarios ya que la temperatura electrénica
puede alcanzar 16,000°K. Wehdt y Fassel nebulizaron una solucién
con un generador ultrasénico, empleando argén para conducir el rocfo

al plasma.

En una aplicacién especifica de absorcién atfmica se ha de-
mostrado que A 1, Nb, Re, Ti, W, Yy V pueden ser medidos con una
sensibilidad (¢ngm1 por 1% de abosrcifn] similar a la obtenida con
la flama de acetileno-6xido nitroso. El rango de consumo fué solo
de 0.12 ml/min., el cual fué probablemente muy similar a la cantidad
de muestra que realmente alcanzé la flama cuando se empled el quemador
premix. Como se podria esperar las interferencias quimicas ocasiona-
das por el fésforo y aluminio en la determinacién de calcio no estu-

vieron presentes en el plasma.

6.~ Propulsor de Atamizacibn S61ido.-~

Una manera muy efectiva de convertir las muestras sblidas
a vapor atfémico ha sido propuesta por Venghiattis (Atomic Absorption
Newsletter 6 19 1967). Una porcién del sélido pulverizado es mez-
clada con un polvo de propulsién sb6lida y la mezcla es incinerada de-

bajo del rayo del espectrofotfmetro de absorcién atémica. El propul-
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sor que es una mezcla s8lida del combustible y oxidante, quema y
vaporiza la muestra mezcla con ella, La muestra de vapor pasa
através del rayo del espectrofotdmetro proporcionando la sefial de
absorcién caracterfstica. Los standards son materiales de un
patrén similar previamente analizados o son una solucidn afiadida

a la mezcla del propulsor y quemada despu€s de disecada.



III  METODOS
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DETERMINACION DE ARSENICO

Material.-

a) Espectrofotémetro de Absorcién AtSmica, equipado con
un Corrector de Fondo de Deuterio.

b) L&mpara de Descarga de Arsé&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 Analitico y bajos

en contenido de Arsénico.

a) Solucibn Standard de Tribxido de Arsénico.- Disolver
0.1320 g de A0, (secado a 105°C) en 1 ml de NaOH IN
y aforar a 100 ml con HCL IN.

b} Solucién Standard de Pent6xido de Arsé@nico.- Disolver
0.1534 g de Azo5 (secado a 105°C) en 1 ml de NaOH IN
y aforar a 100 ml con HCL IN.

¢) Solucién Standard de Acido Cacodilico.— Disolver
0.1840 g de (CH3)2 AsO,H (secado a 105°C) en H,80, IN
y aforar a 100 ml.

La solucifn de Niquel se prepara mediante la adicién de 2 ml
de HNO 4 concentrado y 944 mg de Ni (NO3)2 . 6HO, aforados a 100 ml
con agua destilada. La concentracién final de la solucién es de 2 mg

N1++/ml de la soluci®n total en 2% de &cido nftrico (M/v).
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Compuestos arseno-orgénicas.- (extracto de pescados).

Una mezcla de compuestos arseno-orgdnicos, acuosa e impura se

extrae de Rodaballo (pseudopleuronectes americanas). El extracto

se diluye a concentraciones moderadas con agua destilada.

A.- Determinacién de Arsénico por el Mé&todo del Hidruro.

El procedimiento de Fernindez y Manning, empleado para

la generacibén de arsina, es el siguiente:

1)

2)

3)

4)

5)

6)

Pipete& al matraz generador 20 ml de la muestra, la
cual contiene de 0.04 a 2ug de arsénico.

Afiada &cido clorhidrico de tal manera gue cuando la
solucibén se lleve a un volumen de 40 ml sea 44 .
afore a 40 ml con agua desionizada, anada 1 ml de la
solucidbn de yoduro de potasio al 15% M y mezcle
bien.

Afiada 1 ml de solucibn de cloruro estafioso al 20% (Y/v)
preparada en &cido clorhidrico 8 N), mezcle bien y deje
reposar la solucién varios minutos antes de iniciar el
anilisis.

Conecte el matraz generador al aparato colector con el
flujo de argén subsidiario conectado al matraz.

Aflada 1.5 g de zinc metflico, malla 20 (grado reactivo)
por un lado del cuello del matraz generador e inmediata-
mente enganche el globo colector al matraz. Deje que

la reaccibn continue por 4 6 5 minutos, para asegurar

la liberaci6n de todo el ars&nico presente.

Gire 90° la llave de 4 pasos, permitiendo que el argén
subsidiario fluya através del matraz y lleve el arsina
reunido al quemador. Registre la sefial de absorcién.
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7) Después de registrada la seflal y que la pluma haya
regresado a la linea de base, gire la llave nueva-
mente a la posicibn de coneccién. (Diagrama 1)

8) Los standards se analizan empleando el mismo proce-
dimiento. Para la calibracién de la curva standard
prepare soluciones que contengan 25, 50, 75 y 100 M9/
litro de arsénico. Pipeteé 20 ml de cada solucidn
a matraces de separacién y proceda como ya se descri-
bié (pasos 2-7).

El dcido clorhidrico, con la adicién de yoduro de potasio

y cloruro estanoso deberd ser analizado para determinar el reactivo

blanco.

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

El ars&nico se determina empleando un EspectrofotSmetro
de Absorcién Atémica, equipado con Corrector de Fondo de Deuterio y
una limpara de descarga de arsénico sin electrodos. Se emplea el
siguiente proyecto: Se seca a 130°C durante 30 segundos, se calienta
a 630°C por 35 segundos y se atomiza a 2385°C por 13 segundos. Para
cada determinacién se emplean 10 y 25 M 1 de solucibn de nitrato de
nigquel, conteniendo 2 mg de Ni++/ml. Todas las muestras se inyectan

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

Las figuras 1 y 2, muestran al ars&nico en el Horno de Grafi-
to en presencia de Nit*. cada punto en la curva es el resultado pro-

medio de 3 determinaciones.

La figura 3, muestra la concentracifn de arsénico en extrac-
to de pescado, determinada con el Horno de Grafito, con y sin diges+

tién &cida.



METODO I.

Material.-

a)

b)

c)

Reactivos. -

(a)
(b)
(c)
(d)

(e)
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DETERMINACIONES DE CADMIO

Espectrofotémetro de Absorcién Atémica.- Equipado
con un quemador de una sola ranura (slot) capaz de
operar con flama de aire-acetileno, lectura de con-
centracién digital o una hoja de registro de 10 mv
capaz de operar con una longitud de onda de 228.8 nm.

Vasos para calcinacién.- Vasos (Pyrex o de Cuarzo)
de 150-200 ml y vidrios de reloj para cubrirlos.

Mufla con temperatura controlable de 200-600°C, con
una variacién de & 10°C.

Acido Nitrico.- Bidestilado.
Acido Sulffirico Dilufdo.- al 15%.
Acetato de n-Butil (BuOAc).- grado espectro.

Pirrolidin carboditiocato de amonio (APCD).- al 1%

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

&cido libre insoluble y otras impurezas mediante 2 &

3 extracciones con 10 ml de acetato de n-Butil (prepa-
rar a diario la cantidad que se vaya a utilizar y man-
téngase en refrigeracién).

Buffer de citrato.- citrato de sodio 1.2 M y &cido ci-
trico y 176.4 g de citrato de sodio en 500 ml de agua
(procurando emplear citrato de sodio de la mds alta pu-
reza). Si se sospecha de contaminacién por Pb o Cd4,
purificar la solucibén buffer mediante extraccién con
APCD (Pirrolidin carboditioato de amonio).
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(f) Solucién Indicadora Verde Bromocresol.- 0.1% M)
transferir a un matraz volumétrico de 100 ml, 0.100 g
de verde bromocresol, sal de Na y aforar a volumen
(100 ml) con agua.

(g) Solucibn d¢ Patrén de Cadmio.- 1000xg/ml. Disolver
1 g de metal puro (99.9%) de cadmio en la mfnima can-
tidad de HCL (1 + 1) y afore a 1 L con HCL al 1%.

Calcinacién. - =

Pesar 10 g de la muestra en un vaso o crisol de calcinacifn,
afiada 20 ml de sto4 al 15% y agite con una varilla de vidrio. Prepa-
re por duplicado reactivos blancos por cada diez muestras, incluyendo
las de &cido sulf@rico, agua adicional y HNO, empleados en la calci-
nacién. Trabaje (o maneje) los reactivos blancos de la misma manera
que las muestras. Cubra las muestras con viérios de reloj y seque
(H2504) a 105°C en una estufa bafio marfa o bien bajo una l&mpara de
infrarrojo. Coloque las muestras ya secas en una mufla frfa, calibre
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 espacio de 2 hrs y luego elevando
la temperatura en incrementos de 50°C/hr suba la temperatura hasta --

475°C, manteniendo esta temperatura durante 16 hrs.

Deje enfriar los residuos a temperatura ambiente (El carbén
combustibie que se indica mediante cenizas negruscas son removidas por
tratamiento con &cido nitrico). Humedezca el residuo con una minima
cantidad de agua y afada 1 ml de HNO3 , Seque sobre una parrilla calien

te incrementando 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 HN03.

Disuelva el residuo ya seco y frio afiadiendo al vaso 1 ml
de HNO3 y 10 ml de agua, favoreciendo la disolucién por calentamiento
de las muestras sobre una parrilla caliente (quedando residuos inso-

lubles).

Transfiera cuantitativamente a un matraz volumétrico de
100 ml el residuo y la solucibn, afiada nuevamente al vaso de calcina-

cién 1 ml de HNO, y 10 ml de agua y transfiéralo al matraz. Lave en

3
repetidas ocasiones con agua el vaso y transfiera los lavados al ma-

traz volumé&trico de 100 ml aforando a volumen con agua.

Técnica de Aspiracibn Directa

Soluciones Standard. -

Para preparar las soluciones standard con que se va a traba-
jar, diluya apropiadamente cada solucifn patrén con HNO3 al 1% para fi-
jar las concentraciones del elemento en la solucifén muestra y consis-
tente en prevenir la desviacién 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 gque se va
a determinar (Cd). Prepare las soluciones standards de manera que

sean HN03 al 2s%.
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Determinacién. -

Emplear.flama de aire-acetileno (azul oxidante) y veloci-
dades, de flujo de gas recomendadas por el fabricante. Ajuste el
espectrofotémetro de absorcién atémica, para una sefial mixima de
228.8 nm. Aspire en la flama la muestra y las soluciones standard,
asf{ como tambi&n los blancos, y registre las absorbancias. Si fue-
ra necesario diluya la solucién muestra de manera que la absorbancia
se encuentra en la regién linear de las medidas. Mantenga mediante
dilucidn, la concentracibén &cida. Corrija todas las absorbancias
de los standards y de las muestras, substrayendo con absorbancias
blanco apropiadas. Prepare la curva standard, graficando absorban-
cia contra concentracifn del standard (ug/ml) y optimizando pbr mini-
mos cuadrados. Determine la concentracién del elemento en s g/ml

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

extraccidén dado a continuacidn:

Técnica de Pre-extraccién
Soluciones Standard

Para preparar las soluciones standard con que se va a tra-
bajar diluya adecuadamente cada solucién patrén con HNO, al 1%. Los

standards son preparados empleando matraces volumétricps de 100 ml,
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conteniendo 50 ml de HNO3 al 2%, con concentraciones basadas en

la extraccidn del elemento, en 5 ml de BuOAc (Ag/ml de BuOAc).

Extraccién

Pipetee 50 ml de cada solucidn muestra y muestra de reac-
tivo blanco, en diferentes matraces volumétricos de 100 ml. Mane-
je cada solucidn muestra pipeteada y prepare los standards como
a continuacidn se explica: Afnada de 2 a 3 gotas de indicador ver-
de bromocresol (la solucidn deberd ser amarilla), ajuste el pH por
la adicibn gota a gota de NH ,OH hasta un vire azul-verdoso (pH 5.4}
Inmediatamente afiada 5 ml de solucién de APCD y agite. Pipetee al
matraz 5 ml de BuOAc, tape y agite 60 segundos, dejando que las ca-
pas se separen, afiada cuidadosamente; agua por un lado del matraz

para llevar la capa orgdnica hasta el cuello del matraz.

Determinacién

Emplear flama de aire-acetileno (azul oxidante] y velocida-
des de flujovde gas recomendadas por el fabricante. Ajuste el ins-
trumento a condiciones Sptimas previamente determinadas para la aspi-
racién del solvente orginico (3 a 5 ml/min.], empleando la linea de
228.8 nm. Ajuste la flama para absorbancia méxima 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 concentracidn de standard en M9 Pb/ml de BuOAc y opti-

mizando por minimos cuadrados. Determine la concentracibén del ele-
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mento en M g/ml BuOAc de la curva standard, empleando la absorban-

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

Célculos. -

Calcule la concentracién ppm (M g/g) de los elementos en

la muestra, empleando las siguientes ecuaciones:

Directo:

Elemento ppm = ( (s+g elemento/ml de la curva) xD)
w

Después de extraer (Cd)

Elemento ppm = ( (s g elemento/ml de BuOAc de la curvalx 5mlx2)
-

De donde:

w = g de la muestra y

D= 100 ml, si la muestra no fue .iluida, y si fué .
diluida, D= ( (volfinal)/(vol de la alfcuota/100 ml) )



METODO II.°-

Principios

= T

(Observaciones)

La digestifén de la muestra se hace con HNO,, H,S0, vy

Hzoz, todos los metales, después de haber verificado un pH de 9,

son extrafdos de la solucién con ditizona en CHCL3. El cadmio se

remueve separando la solucibn de CHCL3 con HCL diluido, y se deter-

mina por espectrofotametria de absorcifn atémica a 228.8 nm.

Material:

al
b)
c)
d)

e)

Reactivos:

al

bl

cl
d)

Espectrofotdémetro de Absorcién Atbémica
Limpara de Cadmio de cdtodo hueco
Quemador con flama de aire-acetileno
Longitud de onda 228.8 nm.

Rango de OeZ.O/Lg/ml

Acido Nitrico.- Bajos en Pb y Cd. (G. Frederick Smith
Chemical Co., No. 63)

Per6xido de Hidr6geno.- al 50%

Acido Cftrico.- Monohidratado, en finos cristales
Indicador Azul de Timol.- Pulverise en un mortero de
&gata 0.1 g de indicador azul de timol, diluya con 4.3
ml de NaOH 0.05 N y afore a 200 ml con agua.
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e) Soluciones de Ditizona.- (1) Solucién Concentrada.-
lmg/ml. Preparar 200 ml de ditizona en cloroformo
(2) Solucién dilufda.- 0.2 mg/ml.- Diluir la solu-
cidén concentrada 1 + 4 con cloroformo (prepare al
momento de usarse). ’

f] Soluciones Standard de Cadmio.- (1) Solucidn Patrén.-
1.0 mg/ml.- Disolver 1000 g de Cadmio (con una pureza
del 99.9%) en 165 ml de HCL y aforar a 1 litro con
agua destilada. (2) Solucién Intermediaria.- 10/ug[ml
Diluir 10 ml de la solucién stock con HCL 2N y aforar
a 1l L., Prepare justo antes de usar (3) Soluciones
de Trabajo,- Diluir 0, 1, 5, 10 y 20 ml de la soluciébn
intermediaria con 100 ml de HCL 2N (0, 0.1, 0.5, 1.0
Y 2.0 ;g Cd/ml).

Digestién

Pesar en un vaso de 1.5 L 50 g de muestra, anada perlas de
ebullicién y cubra con un vidrio de reloj, afiada cuidadosamente 25 ml
de 8cido nftrico, cubra y para iniciar la reaccién, caliente suave-~
mente en la flama, Cuando la reaccién haya cedido, afiada 25 ml de
HNO, y caliente nuevamente, continue asf, hasta que hayan sido afadi-
dos 100 ml de HNO, (teniendo suma precaucidn, se pueden afiadir en una
sola vez los 100 ml de HN03, dejando reposar a temperatura ambiente
durante 16 hrs,] Calentar hasta que hayan sido desprendidos todos los
vapores de NO, enfriando con agua controle lé espuma excesiva. Solo

algunos materiales graso y celular permanecen insolubles,

Para remover cualquier grasa visible en la solucién caliente,
proceda caomo a continuacién: enfrge el vaso con hielo picado y decante
la solucién clara acuosa de los aceites y s8lidos coagulados, através

de un lienzo de lana en un vaso de 1,0 litros, Anada 100 ml de agua
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al vaso (de 1.5 litros) que contiene el material graso, caliente,
agite vigorbsamente para lavar la grasa enfrie y filtre como en el
caso anterior. Lave el embudo y el lienzo con aproximadamente 20 ml
de H20.

Afiada a la muestra, 20 ml de H,S0, y diluya con 300 ml

de H,O0, sobre la flama evapore hasta que se inicia la carbonizacién,

2
una vez gque la carbonizacifn sea general afiada 1 ml de H202 al 50%.
Deje que Vla reaccién se calme antes de afiadir la siguiente porcidn

de oxidante, nunca se afiade mis de 1 ml a la vez. Continue con la
adicién de H,0, hasta que la solucién sea incolora, caliente vigoro-
samente hasta que ha‘ya desprendimiento de gas 503, afiadiendo més H202'

para remover el carbén, caliente vigorosamente para expulsar el exceso

de Hzoz. Enfriar a temperatura ambiente la digestibn incolora.

Prepare el reactivo blanco con 100 ml de HNO4, 20 ml de
H, S0, vy las mismas cantidades de agua afadidas a la muestra. Afiada
cuidadosamente las mismas cantidades de 1-1202 al 50%, como se indicé
anteriormente y elimine todo el HNO3 del blanco. Maneje el blanco

bajo las mismas condiciones de operacibn que en la muestra.

Extraccidn.”

Afiada a la muestra digerida 2 g de &cido citrico y disuelva
cuidadosamente con 25 ml de H,0 destilada, agregue 1 ml de indicador
azul de timol y afiadiendo lentamente NH,OH, ajuste a un pH de 8.8 en

bafio de hielo, hasta que la solucién cambia de ama.rillo- verdoso a azul
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verdoso. Transfiera cuantitativamente a un embudo de separacién

de 250 ml y diluya con 150 ml de Hzo . Deje enfriar y extraiga con
2 porciohes de 5 ml de solucién de ditizona concentrada, agitando

de 1 a 2 minutos en cada ocasidn. Continue extrayendo con.porcio-
nes de 5 ml de ditizona diluida hasta que en la iltima extraccidén
con 5 ml de ditizona, no haya cambio en la coloracién. Combine

los extractos de ditizona en un matraz de separacién de 125 ml, lave
cdn 50 ml de HZO y transfiera el solvente a otrohembudo de separa-
cién de 25 ml. Extraiga los lavados de H,0 con 5 ml de CHCL; y afiada
éstos a los extractos de ditizona. Para cambinar los extractos de
ditizona afiada 50 ml de HCL 0.2N, agite vigorosamente 1 minuto, deje
que las capas se separen, remueva la capa de ditizona, lave con 5 ml

de CHCL., la solucidn acuosa y remueva el CHL. Transfiera cuantita-

3
tivamente la solucidn acuosa a un vaso de 400 ml, afiada perlas de
‘ebullicién y evapore cuidadosamente a sequedad, lave las paredes del -

vaso con 10 a 20 ml de agua y evapore a sequedad nuevamente.

Determinacién.,”

Ajuste el espectrofotfmetro de absorcifn atémica en condicio-
nes 8ptimas, previamente establecidas. Emplee flama de afre acetileno
y una longitud de onda de 228.8 nm. Disuelva el residuo seco en 5.0
ml de HCL 2N y determine las absorbancias de las soluciones muestra y
standard contra HCL 2N como blanco. Lavar con agua el quemador entre
cada una de las lecturas. Utilice una escala de control de expansién

para obtener una conveniente expansién de 4<10 x. Determinar Cd. en
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en la curva de A contra ug C4/ml: ppm Cd = (,,,g Cd/ml)x (mlHCL2N/
muestra gl. Para concentraciones mayores de 2.0/49 Cd/ml, diluya

la solucién con HCL 2N. (Tabla 5}

METODO III
Material.—

al EspectrofotBmetro de Absorcidn Atémica, equipado con
un corrector de Fondo de Deuterio.

bl Limpara de descarga sin electrodo de cadmio.

cl Parimetro de Operaci&x 229 nm.

Reactivos.—

al Nitrato de Magnesio
bl Acido Sulffirico
cl Peréxido de HidrBgeno al 50%

A.- Calcinacién Seca con Nitrato de Magnesio.—

Empleando nitrato de Magnesio como ceniza para la calcina~
cién, da una recuperacin completa de cobre y plomo en productos como
por ejemplo, carne y de ars@nico en muestras de pescado. El nitrato
de magnesio es disuelto en etanol para asegurar la disolucién completa
de la muestra y facilitar el secado antes de la calcinacién, Después

de la calcinacifn y disolucién para poder efectuar la medicién de ba-
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jas cantidades de cadmio. Este elemento se acompleja'con APDC
(ditiocarbamato de pirrolidin amonio) en una solucién buffer y
extrafdos a MIBK la cual es rociada en la flama del espectrofo-

témetro de absorcién atémica.
Procedimiento.-

Pesar 10 g de la muestra en un vaso de vidrio de 100 ml
Yy anada 10 ml de nitrato de magnesio en solusién (10% w/v en etanol
al 95%), mezclando bien evapore el alcohol en bafio de maria, seque
las muestras en la estufa (140-150°C) durante 1 hora, continue el ca
lentamiento a 200°C sobre una parrilla aumentando gradualmente la
temperatura, hasta que la materia org&nica esté completamente ca1c1
nada (la temperatura no debe exceder los 450°C). Coloque los vasos i
(9 las muestras) en una mufla a 450°C y deje calcinar durante 16 ho-
ras. Remueva los vasos y déjese enfriar, afiada unas gotas de HN03_10
suficiente para humedecer las cenizas. Seque sobre una parrilla ca-
liente (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
HNO3 concentrado. Remueva los vasos enfrie y pata disolver las ceni-
zas afiada cuidadosamente 10 ml de &cido de extraccidn (200 ml de HCL
concentrado + 650 ml de Hy0 + 150 ml de HNO3 concentrado), calentar

si es necesario.

Transfiera cuantitativamente el extracto de &cido a un ma-
' traz volumétrico de 100 ml, afiada solucién de acetato de sodio al 40%
w/v para dar un pH de 3-4 afiada 5 ml de reactivo APDC recientemente
preparado (en solucién acuosa al 1%) y deje reposar por 2 minutos,

afiada 10 ml de MIBK, tape el matraz y agite vigorosamente por 30 segun~-
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_dos, afiada agua desionizada por un lado del matraz, hasta que el
solvente ofgénico llegue al cuello del matraz. Aspire directamente
a la flama de aire-acetileno, la capa de MIBK habiendo establecido

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

i

B.- Oxidacién Hfimeda con Acido Sulf@rico y Per&xido
de Hidrb6geno al 50%

El mercurio es otro de los elementos que se pierde f&cil-
mente durante la preparacidén de la muestra, La calcinacibén no es
satisfactoria afin agregando cenizas de nitrato de magnesio. Se
emplea la oxidacién hfmeda con mezcla de &dcidos en un aparato de
digestibén, pero para evitar la ‘pérdida de metil-mercurio, la tempe-

ratura deber4 mantenerse debajo de los 125°C.

Se ha discutido lo relacionado con la determinacifén de un
némero de elementos traza en un aparato de digestifn por oxidaciones
con sto4 y Hzo2 al 50% para oxidar pescado y otras muestras bio-
16gicas.

Procedimiento.”

Pesar en un tubo de vidrio (con tapén) 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 ml de
4cido sulffirico concentrado (bajo en plomol. Tape el tubo caliente

en un bafio de agua a 65°C durante 60 a 90 minutos agitando a interva-

los para dispesar completamente la muestra en el &cido. Retire los
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reemplaze los tapones por condensadores de aire (de 15 cm) y coéologue
los tubos en un bafio de vapor, afnada cuidadosamente gota a gota perd-
xido de hidrfgeno al 50% de manera que la espuma se mantenga en la
mitad del tubo hasta que la oxidacidn se haya completado y la solu-

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

' Para destruir el exceso de perdxido afiada 0.5 ml de solu-
cién de sulfato de cobre al 10% en &cido nftrico concentrado y ca-
liente, enfrie y después de reducir con cloruro estafoso determine
mercurio total en vapor frfo por EAA., Para materia graso la muestra
es tratada con &cido sulffirico por mezcla de dicramato de potasio en
un matraz con tapén y manteniendo a 60°C durante 16 hrs. Se afade
peréxido de hidrégeno al 50% para completar la oxidacibén como en el

caso anterior. (Tabla 61
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METODO IV

Material.-

a) Espectrofotémetro de Absorcibén Atbémica, equipado con
Corrector de Fondo de Deuterio.

b) Lémpara de Tungsteno para correcciones en el rango
de 300 - 800 nm.

c) Horno de Grafito.

Reactivos y Soluciones Standard.-

La solucidn standard de Cd se prepara disolviendo determi-
nadas cantidades de este metal de (o con) una elevada pureza (99.9%)

en un pequefio exceso de &cido nitrico.

Los &cidos que se emplean deben ser grado suprapuro. En
las soluciones standard diluidas el pH debe mantenerse bajo un pH de

2, afiadiendo en caso necesario &cido nitrico.

La solucibn de perbxido de hidrbgeno al 30% debe ser de

grado analitico.

El horno se purga con argén (99.9% de pureza por volumen).
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Muestras, -

Las muestras de harina de pescado son productos industria-
les. Estas muestras se secan a vapor, sin afnadir agentes conserva-
dores. Los principales constituyentes de estos tres productos son:
protefna 72%, agua 7%, cenizas 12%, clorurode sodio, 1.7% y grasa
(Soxhlet], 9%. En algunos de estos productos el contenido de éro-
tefna es de 80% y el de grasa (soxhlet] cerca de 0.7%. Las mues-
tras son polvos ordinarios, en los cuales mediante 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 anédlisis

Preparacién 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 trituracién en un mortero de &gata para
después pasar por un tamiz malla 270. Este paso de calcinacién con-

centra cerca de 10 veces las trazas del elemento.

Debido al riesgo de perder cadmio durante la calcinacién
seca, se hacen andlisis de las muestras originales por atomizacién di-

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

Las muestras también se destruyen por calcinacién hfmeda,
&éstas se atacan con &cido nitrico y solucién de perdxido de hidrSgeno.

Las muestras y una solucidn blanco se aforan a 50 ml con agua.
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Procedimiento. -

Antes de empezar a tomar las medidas, la ldmpara de c&todo
hueco y el corrector de fondo son calentados por 15 minutos. El
flujo de argén através del horno de grafito se ajusta a 0.36 1 min-I:
la longitud dé onda para el cadmio es de 228.8 mm. Las condiciones
de operacibn 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¢) atomizar .a 1700°C por 30 segundos, d) limpiar a
1950°C. De las muestras sS8lidas o precalcinadas se pesan de 0.3 a
6 mg en pequefias palas de mano de tantalio y se colocan en la mitad
del horno. Las palas se pesan 2 veces y el horno se coloca en posi-
cién de pre-control. Do‘s porciones de la muestra se atomizan sin la

adicién de solucibn standard. Se afiaden porciones (3 6 4) de 5 a 20}L/

de solucibn standard.

De los datos de absorcifn integrada, la posicién de la curva
de adicibn standard, la intercepcifn en la abcisa y la desviacién
standard del valor encontrado, se deducen por el método de mfnimos cua-

drados, se grafican para este metal 2 curvas de adicién standard.

los anflisis de la solucibn muestra se basan en el uso de la
adicidn standard. De los 50 ml de solucifn muestra, se toman cuatro
muestras ae 4 ml y se transfieren a frascos muestra; a uno de los fras-
cos se le afnade 1 ml de agua, a los otros 3, 1 ml de la solucién metéd-
lica 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

adicidén de la curva standard. (Tabla 7)
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METODO V.

Material®

1.- Espectrofotfmetro de Absorcifn Atfmica 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
mm de difmetro, el cual se adapta a uno de los tubos de

extraccién.

Reactivos®

l.- Solucibn cie 2 ng de Cd en 1 ml de agua de mar, la cual
es disuelta en agua destilada a razén de 1:20.

2.- Solucién de 2 ng de Cd en 1 ml de agua de mar al 10%.

3.~ Solu'c16n de 2,‘9 de Cd/litro en mfsculo de pescado
hidrolizado. La cual se prepara a partir de 4.7 g
(peso secol de mfisculo de pescado, el cual se calienta
con una mezcla de 80,;,1 de &cido nitrico concentrado, y
2olu.1 de &cido sulfl@rico concentrado aforando a 20 ml.

4.- Solucibn de 2 g de Cd/litro en una suspensién de mdscu
lo de pescado (el cual se prepara homogeneizédndolo en una
solucién acuosa). La concentracidn del material orgédnico

en la solucién final fué de 214 mg/litro. (peso hGmedo) .
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5.~ Solucién de 10 mg de Cd en 1 mil de una solucibn de
ditiocarbamato de pirrolidin amonio. &7 CCly .

6.- Las soluciones standard se preparan en la misma for-
ma que las soluciones reactivo, con la adicibn de

cantidades standard de cadmio.

Procedimiento.-

Empleando una pipeta Eppendorf se colocan en el tubo de
grafito 50,4_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 comparacibn de estos resultados se lleva
a cabo una serie de medidas sin la ventana de cuarzo, seguida de otra

serie de medidas gque si emplea la ventana de cuarzo. (Tabla 9)

Las medidas se llevan a cabo bajo las siguientes condiciones:
La limpara de cadmio de cdtodo 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 nm de ancho. La temperatura de programacién est& dado en la

Tabla 8.

Los resultados de todos los experimentos hechos, estén

dados en la Tabla 10.
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METODO VI.

Material &~

a) Espectrofotémetro de Absorcidén Atémica.

b) Bomba de Descomposicibén Uni-seal.

Reactivos ~

a) Acido Nitrico.- 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 Teflén
de la bomba de descomposicién Uni-seal, se digiere con &cido nitrico
concentrado y se calienta por 1 hr. a 130°C. La digestidén &cida ya
frfa se evapora a sequedad, se afora a un volumen standard de 10 ml
con HNO3 0.1 M. y se analiza por espectrofotometria de absorcién

atémica.

La ventaja de la bomba de descomposicién es la rdpida y com-
pleta digestién del material biolbgico, especialmente materia grasa.
Todos los anélisis deberdn 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 lones cuando las muestras de pescado fueron tratados mediante

soluciones fijadoras. (Tabla 11)
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DETERMINACION DE COBALTO.

Espectrofotémetro de Absorcién Atémica, equipado con
Corrector de Fondo de Deuterio, con un guemador de
3 ranuras.

Crisoles Vitreosil de 50 mm de di&metro
Limpara de Infra-Rojo

L&impara multi-elemento de c&todo hueco.

HNO3 conc.r
Acido clorhidrico 5 N
Acido clorhidrico 0.1 N

Solucién de ditiocarbamato pirrolidin de amonio (APDC)
al 2%.

Metil=-isobutil: cetona

Se requiere de cuatro muestras réplicas calcinadas. Debido

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

debe ser del orden de los 1l0g. En este caso, se encuentra conveniente

el uso de crisoles vitreosil con un di&metro de 50 mm, los cuales uni-

camente soportan muestras de 5 g, asf que se pesan 8 muestras de 5 g,

con una precisién de mis o menos 0.1%. Durante el proceso se cambinan

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 l&mpara de
infra-rojo. Las muestras no deben espumarse o derramarse, después

de la pre-calcinacibn, los crisoles se transfieren a una mufla y se
calcinan de 12 a 20 hrs. a 480°C. Las cenizas se humedecen con agua
destilada y para disolverlas se afiaden 25 ml de dcido nftrico con-
centrado. La solucién se evapora bajo una lé&mpara de infra-rojo, y
para obtener cenizas blancas, se coloca la solucién sobre una parri-
1la caliente a 360°C durante 3 hrs. Las cenizas se disuelven nueva-
mente en 5 ml de &cido clorhfdrico 5 N y se evaporan a sequedad bajo
una l4mpara de infra-rojo. Finalmente, los residuos se disuelven en
10 ml de &cido clorhfdrico 0.1 N y se calientan durante 30 minutos

en un bafio 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 separacién y se lavan con
&cido clorhfdrico caliente 0.1 N, para hacer un volumen final de 25 ml.
A dos de las cuatro réplicas se les afiade respectivamente ly 2/‘9

de cobalto, asf como 100 y 200 s+ 1 de una solucién de iO*Lg de Co/ml
preparada a partir de una solucién standard que contiene 1000};9 de
Co/ml. Una vez enfriado se afiade a cada embudo 2 ml de una solucién
recientemente preparada de ditiocarbamato ‘pirrolidin de amonio al 2%
(APDC) . Las soluciones se mezclan por agitacifén y se dejan reposar

15 minutos para completar la quelacién., A los matraces se les afade

5 ml de metil-isobutil cetona (MIBK] y se agitan vigorosamente durante
2 minutos. Una vez que se campleta la separacién de las 2 capas, las
soluciones orgénicas del complejo de cobalto se reunen en matraces vo-

lumétricos de 10 ml y se aforan con metil-isobutil cetona (MIBK) .

Las medidas se llevan a cabo en un espectrofotémetro de Absor-
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cién Atémica, con quemador de tres ranuras y equipado con Corrector
de Fondo de Deuterio para evitar los efectos cominados de la flama

de absorcién, absorcién molecular y de dispersién. Se opera con una
l4mpara multi-elemento de c&todo hueco que contiene CrCoCuFeMnNi a

30 mA y con una ranura espectral de 0.2 nm. La méxima sensibilidad
de cobalto se obtiene ajustando el quemador mientras aspira una solu-
cién standard que qontiene 10,; g de Co/ml en solucibn acuosa. El

flujo y el combustible se ajustan para dar una fIlama oxidante.

En la figura 4, se muestra la curva de calibracién, donde
la absorbancia se grafica contra la concentracién de los standards
afiadidos a la muestra antes de la extraccifn. La curva se baga en una
gr&fica con la muestra sin la adicién y con cuatro niveles standard
hasta afiadidos 4u 9. El contenido en u g de la muestra desconocida
se lee en el punto donde la curva intersecta con el eje x de la con-

centracién,

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 encontrd Gtil
probar valores de pH menores 2 y como se muestra en la figura el pH
de la solucién acuosa mostrd un pequefio efecto en la extraccién por

debajo de un pH de 1.5.

La tabla 12 nos muestra el porcentaje de recuperacién ob-
tenido con dos niveles de cobalto afiadidos a la muestra de saithe

(pollachius virens).

Para mostrar la precisibén del método, se llevaron a cabo
seis anilisis, en tres diferentes muestras de pescado: Los resultados

se observan en la Tabla 13,
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DETERMINACIONES DE COBRE

METODO I

Aparatos. -

a) Espectrofotémetro de Absorcifén AtSmica.- Equipado con
un quemador de una sola ranura (slot), capaz de operar
con flama de aire acetileno, lectura de concentracién
digital o una hoja de registro de 10 m¥ y capaz de
operar a una longitud de onda de 324.7 mm.

b) Vasos para calcinacifén.- Vasos (pyrex o cuarzo) de
150-200 ml y vidrios de reloj para cubrirlos.

c) Mufla de temperatura ajustable de 200-600°C, con una
variacién de<10°C.

Reactivos.-

a) Acido Nitrico.- bidestilado.
b) Acido sulffirico dilufdo.- al 15% (ACS)
c) Acetato de n-butil (BuOAcl.- grado espectro

d) Pirrolidincarboditioato de amonio (APCD).- al 1% (w/v)
Disolver 2.00 g en 200 ml de agua, remover el &cido 1li-
bre insoluble y otras impurezas mediante 2 6 3 extraccio-
con 10 ml de acetato de n-butil (preparar a diario 1la
cantidad que se vaya a utilizar y manté&ngase ‘en refrige-
racibén). !

e) Buffer de citrato.- citrato de sodio 1.2 M y &cido citrico
0.7 M. Disuelva 80.9 g de &cido citrico (grado ACS) y
176.4 g de citrato de sodio en 500 ml de agua (procurando
emplear citrato de sodio de la mis alta pureza). Si se
sospecha de contaminacién por Pb o Cd, purificar la solu-
cién buffer mediante extraccibén con APCD.
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£) Solucién Indicadora verde Bramocresol.- al 0.1%
(V/V), transferir a un matraz volumé&trico de 100 ml
0.100 g de verde bromocresol, sal de Na y aforar a
volumen (100 ml) con agua.

gl Soluci8n Patrén de Cobre.- 10004 g/ml. Disolver
1000 g de metal puro (99.9%] de cobre en la minima
cantidad de HNO, (1 + 1) y afore a 1%f con HNO; al 1%.

Calcinacibén ~

' Pesar 10 g de la muestra en un vaso de calcinacién, afiada
20 ml de sto4 al 15% y agite con una varilla de vidrio. Prepare
por duplicado reactivos blancos, por cada diez muestras, incluyendo
la de &cido sulffrico, agua adicional, y HNO, empleados en la calci-
nacidn. Trabaje (o manejel los reactivos blancos de la misma manera
que las muestras, cubra los vasos con vidrio de reloj y seque (a
sto4) a 105°C, en una estufa, bafio de maria, o bien bajo una l3mpara
de infrarrojo. Cologque 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 475°C en que se mantiene esta temperatura durante

16 hrs.

Deje enfriar los residuos a temperatura ambiente (el carbén
incombustible que se indica mediante cenizas gris-negruscas, son remo-
vidas por tratamiento con 8cido nftricol. Humedezca el residuo con
una mfnima cantidad de agua y afiada 1 ml de HNO,, 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 ambien-
te y si es necesario repita el tratamiento con HNO3. Disuelva el re-
siduo ya seco y frio anadiendo al vaso 1 ml de HN03 y 10 ml de agua
favoreciendo la disolucién por calentamfento de las muestras sobre

una parrilla caliente (gquedando residuos insolubles].

Transfiera cuantitativamente a un matraz volumétrico de 100
mi el residuo y la solucifn, afnada nuevamente al vaso de calcinacidn
1 ml de HNO3 y 10 ml de agua y transfiéralo al matraz. Lave en repe-
tidas ocasiones el vaso con agua y transfiera los lavados al matraz

volumétrico de 100 ml aforando a volumen con agua.

Técnica de Aspiracién Directa

Soluciones Standards

Para preparar las soluciones standard con que se va a tra-
bajar, diluya apropiadamente cada solucidn patrdén con HNO3 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, al 2%.

3

Determinacidén -

Emplear flama de aire-acetileno (azul oxidante] y velocida-
des de flujo de gas recomendadas por el fabricante. Ajuste el espec-
trofotémetro de absorcién atfmica para una sefial mfixima de 324.7 para

Cu. Aspire en la flama la muestra y las soluciones standard, asi como

'
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tambi&n los blancos y registre las absorbancias. Si fuera necesario
diluya la solucién muestra de manera que la absorbancia se encuentre
en la regidn linear de las medidas. Mantenga mediante diluciédn la

concentracién &cida. Corrija todas las absorbancias de los standards
y de las muestras substrayendo con absorbancias blanco apropiadas.,

Prepare la curva standard graficando absorbancia contra concentracidn
del standard (/Lg[mlL y optimizando por mfnimos cuadrados. Determine
la concentracién del elemento conﬂgzhl de la curva standard empleando

la absorbancia neta de la muestra. (Tablas 14 y 15[

C&lculoss

Calcule la concentracisn ppm (rg/gl de los elementos en la

muestra, empleando las siguientes ecuaciones:

Directos

Elemento ppm = ( (ug elemento/ml de la curval x DJ
W

de donde:

w = g de la muestra.

D = 100 ml si la solucibn muestra no fu@ diluida y si fué
dilufda, entonces:

D= ( (vol finall/(vol. de la alfcuota/100. mll .
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METODO II.
Aparatos =

a) Espectrofotémetro de Absorcidén Atémica, equipado con
un Corrector de Fondo de Deuterio.

b) Limpara de Tungsteno para correcciones en el rango
de 300~-800 nm.

cl Horno de Grafito
Reactivos y Soluciones Standard:

La solucién standard de cobre se prepara disolviendo deter-
minadas cantidades de este metal con una elevada pureza (99.9%) en
un pequeiio exceso de &cido nftrico. Los &cidos que se emplean deben
ser grado suprapuro. Eﬁ las soluciones standard dilufdas el pH debe

mantenerse bajo un pH de 2, afiadiendo en caso necesario acido nftrico.

La solucibn de perbxido de hidrSgeno al 30% debe ser de gra-
do analftico. '

El hormo se purga con argbén (99.9%] de pureza por volumen].

Muestras:

Las muestras de harina de pescado son productos industriales.
Estas muestras se secan a vapor sin afadir agentes conservadores. Los

principales constituyentes de estos tres productos son: proteina 72%
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agua 7%, cenizas 12%, cloruro de sodio 1.7% y grasa (soxhlet), 9%;
En algunos de estos productos, el contenido de proteina es del 80%
y el de grasa (soxhlet] cerca de 0.7%. Las muestras son polvos
ordinarios, en los cuales mediante un vidrio de aumento pueden ob-
servarse fibras del tejido y partfculas de espina. Las muestras

de harina de pescado no se secan antes del anflisis.
Preparacidn 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 450°C en un horno eléctrico.
Los residuos se mezclan por trituracién en un mortero de &gata para
despuds pasar por un tamiz malla 270. Este paso de calcinacién con-
ceritra cerca de 10 veces las trazas del elemento. Las muestras tam-
bién se destruyen por calcinacidn hfimeda, estas se atacan con &cido
nftrico y solucidn de perbxido de hidrbégeno. Las muestras y una solu-

cién blanco, se aforan a 50 ml con agua.
Procedimientos

Antes de empezar a tamar las medidas, la l&mpara de cdtodo
hueco y ell Corrector de Fondo son calentadoé por 15 minutos. E1 flu-
jo de argbn através del horno de grafito se ajusta a 0.36 1 min._l
siendo la longitud de onda para el cobre de 327.4 nm. Las condiciones
de operacién para el horno de grafito son las siguientes: a) en todos

los casos secar a 100°C por 30 segundos, bl calcinar a 450°C por 60

segundos, ¢} 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 ﬁequeﬁas palas de mano de tantalio y se colocan en la
mitad dei horno. Las palas se pesan dos veces y el horno se colo-
ca en posicién de pre-control. Dos porciones de la muestra se

atomizan sin la adicidn de solucibn standard.

De los datos de absorcidn integrada, la posicibn de la
curva de adicibn standard, la intercepcién en la abcisa y la des-
viacién standard del valor encdntrado, se deducen por el método
de minimos cuadrados. Se grafica para este metal dos curvas de adi-

cién standard.

Los an&lisis de la solucién muestra se basan en el uso de
la adicién standard. De los 50 ml de solucibén muestra se toman cua-~
tro muestras de 4 ml y se transfieren a frascos muestra; a uno de
los frascos se le anade 1 ml de agua, a los otros 3, 1 ml de la so-
lucién metilica de variadas concentraciones. Las series de solucio-
nes y blancos son atomizados en flama de aire acetileno. Los pro-
medios y las desviaciones standard relativas se calculan a partir de

los resultados de adicifn de la curva stanaard.

Los datos analfticos de estas determinaciones se encuentran

en la Tabla 16.
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METODO III

Aparatos

a) Espectrofotémetro de Absorcién Atémica
b) Cambustible; mezcla de aire-acetileno
¢l Limpara de cdtodo hueco, tipo multi-elemento

d) Parfmetros de Operacidn: 324.8 nm.

Reactivoses

a] Acido Nftrico concentrado (G.R.L

b) Acido Nftrico dilufdo.

Procedimiento: (Preparacidn de la Muestral.”

Los camarones se limpian y se lavan muy bien con dgua des~-

tilada. Las muestras se colocan en vasos limpios y se secan en una

estufa a 80°C, durante 48 horas. Las muestras de camarbn se combi-
.nan pulveriz&ndolas en un mortero de vidrio. Se pesan muestras ali-
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 550°C y se calcinan durante 16 hrs. A cada crisol con-
teniendo las cenizas se le agrega 0.50 ml de &cido nitrico concentrado
(grado reactivo]l y dilufdo 1 + 1 con agua destilada hasta completa
disolucién. La solucién de cenizas &cidas se diluye 1 + 10. Las so-

luciones se analizan medfante técnicas de absorcidn atémica (Tablas
17, 18, 19, 20 y 21).
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METODO IV

Material.-

a) Espectrofotfémetro de Absorcién Atémica

b) Bomba de descoﬁposicién Uni-seal
Reactivos. -

a) Acido Nitrico.- 0.1 M,

Para poder determinar Cobre el tejido de pescado hémogenei-
zado se seca a 105°C. La muestra se pesa en un vaso de Teflén de la
bomba de descomposicién Uni-seal, se digiere con &cido nitrico concen-
trado y se calienta por 1 hr. a 130°C. La digestién &cida ya fria se
evapora a sequedad, se afora a un volumen standard de 10 ml con HNO4
0.1 M y se analiza por Espectrofotometria de Absorcién Atémica. La
ventaja de la bomba de descomposicifén, es la r&pidé y completa diges-
+i6n del material biolSgico, especialmente materia graso. Todos los
andlisis deber&in hacerse por duplicado y algunos por triplicado, emplean
do el mismo mé&todo 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 fi-

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

Materiale

a) Espectrofotémetro de Absorcién Atémica

b} Bomba de descamposicién Uni-seal.

Reactivos ¢

al Acido Nftrico.~ 0.1 M

Métodor

Para poder detemminar cramo, el tejido de pescado homoge -
neizado se seca a 105°C, la muestra se pesa en un vaso de Teflfn
de la bomba de descomposicién Uni-seal, se digiere con dcido nftri-
co concentrado y se calienta por 1 hr a 130°C. La digestién &cida
ya fria se evapora a sequedad, se afora a un volumen standard de
10 ml con HNO3 0.1 M y se analiza por espectrofotcametrfa de absor-
cién atémica. La ventaja de la bomba de descomposicidn es la répida
y completa digestidn del material bioldgico, especialmente material
graso. Todos los andlisis 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

METODO I

Aparatos. -

a) Espectrofot&metro de Absorcién Atémica.- equipado con
un quemador de una sola ranura (slot), capaz de operar
con flama de aire-acetileno, lectura de concentracibn
digital o una hoja de registro de 10 mv y capaz de
operar -a una longitud de onda de 217.0 mm.

b) Vasos para Calcinacifén.- vasos (Pyrex o cuarzo) de
150-200 ml, y vidrios de reloj para cubrirlos.

c) Mufla.- Temperatura de 200-600°C con una variacién

de £ 10°C.

Reactivos.-

a) Acido Nitrico.~- Bidestilado.
b) Acido Sulffirico diluida.- al 15% (ACS]).
c} Acetato de n-butil (BuOAc).- grado espectro.

d) Pirrolidincarboditioato de amonio (APCD).- al 1% (y/v)
Disolver 2.00 g en 200 ml de agua, remover el &cido li-
bre insoluble y otras impurezas, mediante 2 6 3 extrac-
ciones con 10 ml de butil acetato. (preparar a diario
la cantidad que vaya a ser utilizada y manté&ngase en
refrigeracifn).

e) Buffer citrato.=- Citrato de sodio 1.2 M y &cido citrico
0.7 M. Disuelva 80.9 g de &cido citrico (grado ACS) y
176.4 g de citrato de sodio en 500 ml de agua (procurando
emplear citrato de sodio de la mis alta pureza). Si se
sospecha de contaminacién por Pb o Cd, purificar la solu-
cibén buffer mediante extraccién con APCD.
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f) Solucién Indicadora Verde Bromocresol.- 0.1% awlvl.
Transfiera a un matraz volumétrico de 100 ml, 0.100 g
de verde bromocresol, sal de Na y afore a volumen con
agua.

gl Solucién Patrén de Plomo. - 1000 4 g/ml. Disolver
1.598 g de nitrato de plomo (Pb(NO,I,I y afore a 1t
con HNO3 al 1s.

Calcinacibn:

Pesar 10.0 g de la muestra en un vaso 6 crisol para calcina-
cibén, afada 20 ml de sto4 al 15% y agite con una varilla de vidrio.
Prepare por duplicado reactivos blancos por cada diez muestras, in-
cluyendo fcddo sulffirico, agua adicional y HNO3 empleadas en la cal-
cinacién. Trabaje (o maneje) los reactivos blancos de la misma ma-
nera que las muestras. Cubra las muestras con vidrios de reloj y se-~
que (a HZSO4) a 105°C en una estufa, bafio de marfa o bajo una l&mpara
de infrarrojo. Coloque las muestras ya secas en una mufla frfa, 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 carbén
incombustible que se indica mediante cenizas gris-negras son removidas
por tratamiento con HNOal; Humedezca el residuo con una minima canti-
dad de agua y afada 1 ml de HNOB, seque sobre una parrilla caliente
incrementando gradualmente la temperatura hasta obtener las cenizas
blancas. Deje enfriar los residuos a temperatura ambiente y si es

necesario repita el tratamiento con HNO3.
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Disuelva el residuo ya seco y-frio afiadiendo al vaso 1l1ml

de HNO, y 10 ml de agua, favoreciendo la disolucién por calentamien-

3
to de las muestras sobre una parrilla caliente (quedando residuos

insolubles). Transfiera cuantitativamente a un matraz volumétrico de
100 ml la solucién y el residuo, afiada nuevamente al vaso de calcina-

cién 1 ml de HNO; y 10 ml de agua y transfiéralo al matraz.

Lave repetidamente con agua el vaso y transfiera los lava-

dos al matraz volumétrico de 100 ml, aforando a volumen con agua.

Técnica de Aspiracién Directa

Soluciones Standards

Para preparar las soluciones standard con que se va a tra-
bajar diluya propiamente cada solucidn patrdn con HNO, al 1% para
fijar las concentraciones del elemento en la solucidn muestra y con-
sisténte en prevenir absorbancia standard de desviacién de linearidad,
1fmite superior de Linearilidad(/&g/mll para Pb es aproximadamente 20.
Prepare un reactivo blanco y . 6 diferentes standards para el elemento
que se va a determinar (Pb). Prepare las soluciones standard de plomo

de manera que sean HNO3 al 2%.

Determinacién

.Emplear flama de aire-acetileno (azul oxidante] y velocida-
des de flujo de gas recomendadas por el fabricante. Ajuste el espec-

trofotdémetro de absorcidn atémica para una sefial mdxima de 217 nm para
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Pb. Aspire en la flama la muestra y las soluciones standard, asf
como también los blancos y registre la absorbancia, si fuera nece-
sario diluya la solucibn muestra de manera que la absorbancia se
encuentre en la regién linear de las medidas. Mantenga mediante
diluciones la concentracidn &cida. Corrija todas las absorbancias
de standards y de muestras, substrayendo con absorbancias blanco
apropiadas. Prepare la curva standard graficando absorbancia con-
tra concentracién del standard (fgg/ml) y optimizando por minimos
cuadrado. Determine la concentracién del elemento en,;g/ml 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-

raccién dado a continuacidn.
Técnica de Pre-extraccién

Soluciones Standard:

Para preparar las soluciones standard con que se va a tra-
bajar diluya adecuadamente cada solucidén patrén con HNO4 al 1% para
fijar las concentraciones del elemento en la solucidén muestra. Emplee
concentraciones consistentes en prevenir absorbancias standard de
desviacién de linearidad (lfmite superior de linearidad, no definido)
Los standards son preparados empleando matraces volumétricos de 100
ml conteniendo 50 ml de HN03 al 2% con concentraciones basadas en la

extraccién del elemento en 5 ml de BuOAc (ng/ml de BuOAc).
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Extraccién =

Pipete& 50 ml de cada ﬁolucién muestra y muestra de reac-
ti&o blanco, en diferentes matraces volumétricos de 100 ml. Maneje
cada solucifn muestra pipeteada y prepare los standards como sigue:
Afiada de 2 a 3 gotas de indicador verde bromocresol (la solucién de-
beri ser amarilla). Ajuste el pH por la adicibén gota a gota de
NH4OH hasta un vire azul-verdoso (pH 5.4), inmediatamente afiada 5 ml
de buffer de citrato y agite un poco. Afiada 5 ml de solucién de
APCD y agite. Pipeteé (o agregue) 5 ml de BuOAc en el matraz, tape
y agite suavemente por 60 segundos, deje que las capas se separen.
Cuidadosamente afiada agua por un lado del matraz para llevar la capa

orgénica hasta el cuello del matraz.

Determinacién

Emplear flama de aire-acetileno (azul oxidante) y velocida-
des de flujo de gas recomendadas por el fabricante. Ajuste el ins-
truménto a condiciones dptimas previamente determinadas para la as-
piracién del solvente orgénico (3 a 5 ml/min). empleando 217 nm para
el Pb, ajuste la flama para absorbancia méxima 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=
centraéién de standard en,Lng[ml de BuOAc y optimizando por minimos
cuadrados. Determine la concentracién del elemento en,gg/ml BuOAc
de la curva standard, empleando la absorbancia neta de la muestra,

(Tablas 24, 25 y 26}
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C4&lculos. -

Calcule la concentracibn ppm (’4 g/g) de los elementos en

la muestra, empleando las siguientes ecuaciones:

Directo:

Elemento, ppm = ( (Mg elemento/ml de la curva) x Dl/w

Después de extraer (Pb y/o Cd):

'Elemento, ppm ( (pg elemento/ml de BuOAc de la curvab:Smle)/w

de donde:

W = g de la muestra y D = 100 ml si la soluciSn muestra no

fué dilufda, y si fué dilufda

D = { ({(vol final) / (vol. de la alfcuota/ 100 ml) )



=6l =

METODO II.

Aparatos =

a) Espectrofotémetro de Absorcidn Atémica, equipado con
un Corrector de Fondo de Deuterio.

b} Lampara de descarga sin electrodo de plomo

c] Parémetro de Operacién 217 nm.

Reactivos &

a) Nitrato de Magnesio
b) Acido Sulffrico

c) Perdxido’/de Hidrdgeno al 50%

A.-Calcinacién Seca con Nitrato de Magnesior

Empleando nitrato de Magnesio como ceniza para la calcina-
cidén, da una recuperacién completa de cobre y plamo en productos,
como por ejemplo carne y de arsénico en muestras de pescado. E1 ni-
trato de magnesio es disuelto en etanol para asegurar la disolucién
de la calcinacibn. Después de la calcinacién y disolucibn de las ce-
nizas se requiere de un paso de concentracién para poder efectuar la
medicibén de bajas cantidades de plamo. Este elemento_se acompleja
‘con APDC (diticarbamato pirrolidin de amonio) en una solucién buffer

y extrafdos a MIBK, la cual es rociada en la flama del espectrofotd-

metro de absorcidn atémica.
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Procedimientos

Pesar 10 g de la muestra en un vaso de vidrio de 100 ml
y afiada 10 ml de nitrato de magnesio en solucién (10% w/v en --
etanol al 95%), mezclando bien, evapore el alcohol en bafio maria,
seque las muestras en la estufa (140-150°C) durante 1 hr., continue
el calentamiento a 200°C sobre una parrilla aumentando gradualmente
la temperatura hasta que la materia orgénica esté& completamente cal=
cinada (la temperatura no debe exceder los 450°C]. Cologue los va-
sos (@ las muestras] en una mufla a 450°C y deje calcinar durante
16 hrs. Remueva los Qasos y déjese enfriar afiada unas gotas de
HNO3 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 HN03 concentrado. Remueva los vasos, enfrie y para di-
solver las cenizas aﬁad# cuidadosamente 10 ml de 5cid6 de extraccidn
(20 ml de HC1l concentrado mds 650 ml de H,0 més 150 ml de HNO5 con-

centrado) , calentar si es necesario.

Transfiera cuantitativamente el extracto de &cido a un ma-
traz volumétrico de 100 ml, afiada solucibn de acetato de sodio al 40%
w/v para dar un pH de 3.4 afiada 5 ml de reactivo APCD recientemente
preparado (en solucibén acuosa al 1%) y deje reposar por 2 min., ahada
10 ml de MIBK, tape el matraz y agite vigorosamente por 30 segundos,
afiada agua desionizada por un lado del matraz hasta que el solvente
orgénico llegue al cuello del matraz. Aspire directamente a la flama

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

B.- Oxidacidn Hfimeda con Acido Sulffirico y Per&xido
de Hidrbgeno al 50%

El mercurio es otro de los elementos que se pierde f&cil-
mente durante la preparacidén de la muestra. La calcinacién no es
satisfactoria afin agregando cenizas de nitrato de magnesio. Se
emplea la oxidacién hfmeda con mezcla de &cidos en un aparato de di-
gestidn, pero para evitar la pérdida de metil-mercurio la tempera-

tura debersd mantenerse debajo de los 125°C.

Se ha discutido lo relacionado con la determinacién de un
ndmero de elementos traza en un aparato de digestidn por oxidaciones
con H,S0, y Perdxido de hidrbégeno al 50%. . Aquf empléamos sto‘ y

H,O al 50% para oxidar pescado y otras muestras biolSgicas.

272

Procedimientos

Pesar en un tubo de vidrio (con tapén) 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 ml
de &cido sulffrico concentrado (bajo en plomo)l. Tape el tubo y ca-
liente en un bafio de agua a 65°C durante 60 a 90 minutos, agitando
a intervalos para dispesar completamente la muestra en el 8cido. Re-
tire los tubos reemplaze los tapones por condensadores de aire (de
15 cm) y coloque los tubos en un bafio de vapor, afiada cuidadosamente
gota a gota perbxido de hidrSgeno al 50% de manera que la espuma se

mantenga en la mitad del tubo hasta que la oxidacién se haya comple-
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tado y la solucidn sea clara y casi incolora, comunmente es sufi-

ciente con 1 a 3 ml.

Para destruir el exceso de perdxido afiada 0.5 ml de solu-
cidn de sulfato de cobre al 10% en &cido nftrico concentrado y ca-
lentado, enfrie y despuds de reducir con cloruro estanoso determine
mercurio total en vapor frio por EAA. Para materia graso la mues-
tra es tratada con dcido sulfdrico con mezcla dérgicromato de potasio
en un matraz con tapdén y manteniendo a 60°C durante 16 hrs. Se afiade
peréxido de hidrbgeno al 50% para completar la oxidacifn camo en el

caso anterior. (Tabla 27}
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METODO III.

Materials

a) Espectrofotémetro de Absorcifn Atémica, equipado con
un quemador de 4 pulgadas, de una sola ranura.

b) Lémpara de plomo.

ReactivosT

a) Aeido Clorhidrico.- 1 N 82 ml deHCl aforar a 1 litro
agua destilada.

bl Solyciones standards de plamo.- (11 Solucién patrén.-
1 mg de Pb (1.5985 mg Pb(NO;),)/ml de HNO, al 1%
(2) Solucién trabajo.- 1l04Ag Pb/ml. Pipetear 10 ml
de solucién patrén en un matraz volumé&trico de 1 litro,
afiada 82 ml de HCl y afore con agua destilada.

c) Acido Tart8rico.- granular.

Reactivo Blancos

Antes de proceder con el andlisis, pruebe la pureza de los
reactivos como a continuacifbn: Evapore a sgquedad en un criaoi de
4 ml de &cido nitrico sobre una parrilla o bafio marfa. Disuelva el
residuo en HC1 1 N y transfiera a un matraz volumétrico de 25 ml.
caliente nuevamente el residuo con dos porciones de HC1l 1 N y afn&da-
Jos al matraz. Enfrie, afore a volumen con HCl 1 N y mezcle. El
reactivo blanco total deber& ser = 10,*9 Pb (equivalentes a 0.4 ppm

en la muestra).
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Preparacién de la Curva Standards

Transfiera 0, 1, 3, 5, 25 y 50 ml de solucién standard
de plomo (10/49 Pb/ml) a matraces volumétricos de 50 ml. Afore
a volumen con HCl1 In 0, 0.2, 0.6, 1.0, 3.0, 5.0 y 10.0 g Pb/ml,
respectivamente. Ajuste el aparato de absorcién atémica para una
sefial méxima de 283.3 nm, utilice corriente de aire-acetileno.
Calibre en grado de concentracién con soluciones cohteniendo 0.2
y 10.0 g Pb/ml. Registre la concentracién inmediatamente después
de la calibraci®n del instrumento. Para registrar las lecturas
cologue la amplificacién para dar una lectura de absorcién de
2 1% para 0.2/4g/m1 de la solucién que se esti trabajando, y prépa-

re la curva analftica (absorbancia contra concentracidn).

Preparacién de la Muestras

Pesar aproximadamente 25 g de la muestra en un crisol de
porcelana, seque durante 2 hrs. a 135-150°C. Transfiera a una mufla
frfa con control de temperatura y eleve gradualmente hasta llegar a
los 500°C, teniendo mucho cuidado de mantener a esta temperatura.
(Una temperatura de 550°C puede ocasionar pérdida de Pb). Calcine
durante 16 hrs. Enfrie a temperatura ambiente, afiada cuidadosamente

2 ml de HNO, y evapore a sequedad sobre una parrilla caliente o bafio

3
maria, Coloque la muestra en una mufla fria y lentamente eleve la
temperatura hasta alcanzar los 500°C, manteniendo durante 1 hr esta

temperatura. Retire la muestra de la mufla y déjese enfriar, si es



- 67 -

necesario repita la calcinacifn con HNO3.

Para §btener cenizas limpias pricticamente libres de
Carbono, afiada 10 ml de HC1l 1 N y disuelva la ceniza por calenta-
miento sobre una parrilla. Transfiera a un matraz volumétrico de
25 ml, caliente nuevamente los residuos de las cenizas con 2 por-
ciones de 5 ml de HC1 1 N y afiddalos al matraz, enfrie y afore a

volumen con HC1 1 N (Tablas 28, 29 y 30)

Cilculos+

ppm Pb = ( (4g Pb/ml de solucifén muestra diluida)xml de solucién

muestra dilufda x 25 )/g muestra
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METODO IV.

Aparatos ™

a) EspectrofotSmetro de Absorcién AtéSmica, equipado con
un Corrector de Fondo de Deuterio.

b) Lé&mpara de Tungsteno para correcciones en el rango de
300-800 nm.

c} Horno de Grafito.,

Reactivos y Soluciones Standards

La solucién standard de Plomo se prepara disolviendo deter-
minadas cantidades de este metal con una elevada pureza (99.9%) en
un pequefio exceso de &cido nftrico. Los &cidos que se emplean deben
ser de grado suprapuro. En las soluciones standard diluidas el
pH debe mantenerse bajo un pH de afiadiendo en caso necesario &cido

nftrico.

La solucidn de per6xido de hidrégeno al 30% debe ser de

grado analftico.

El horno se purga con argén (99.9% de pureza por volumen).

Muestrasr

Las muestras de harina de pescado son productos industria-
les. Estas muestras se secan a vapor sin afiadir agentes conservado-

res. Los principales constituyentes de estos tres productos son:
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protefna, 72%, agua 7%, cenizas 12%, cloruro de sodio 1.7%, y grasa
(soxhlet] 9%. En algunos de estos productos el contenido de pro-
tefna es de 80% y el de grasa (soxhlet] cerca de 0.7%. Las mues-
tras son polvos ordinarios, en los cuales mediante un vidrio de
aumento pueden cobservarse fibras del tejido y particulas de espina.

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

Preparacidén de las Muestrase

Se colocan cerca de 5 g de la 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 trituracién en un matraz de 8gata, para
despues.pasar por un tamiz malla 270. Este paso de calcinacién con-
centra cerca de 10 veces las trazas del elemento. Las muestras tam-
bién se destruyen por calcinacifn hfmeda, estas se atacan con &cido
nitrico y solucién de perbxido de hidr6geno. Las muestras y una so-

lucién blanco se aforan a 50 ml con agua.

Procedimiento®

Antes de empezar a tomar las medidas, la l&mpara de citodo
hueco y el Corrector de Fondo son calentados por 15 minutos. El flu-
jo de argén através del horno de grafito se ajusta a 0.36 1 min-l,
siendo lallongitﬁd de onda para-el plomo de 217.0 nm. Las condicio=
nes de operacién para el horno de grafito son las siguientes: al
en todos los casos secar a 100°C por 30 segundos. b) calcinar a

450°C por 60 segundos, cl atomizar a 1950°C por 30 segundos. 4}

limpiar a 1950°C.
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De las muestras s6lidas o precalcinadas se pesan de
0.3 a 6.0 mg en pequefias palas de mano de tantalio y se colocan
en la mitad del horno., Las palas se peéan dos veces y el horno
se coloca en posicifén de pre-ajuste. Dos porciones de la muestra

se atomizan sin la adicién de solucién standard.

De los datos de absorcibn integrada, la posicién de la
curva de adicién standard, la intercepcidn en la abcisa y la des-
viacifn standard del valor encontrado se deducen por el m&todo de
mfnimos cuadrados. Se grafican para este metal dos curvas de adi-

cién standard.

Los andlisis de la solucién muestra se basan en el usobde
la adicién standard, De los 50 ml de solucifn muestra se toman cua-
tro nmuestras de 4 ml y se transfieren a fraséos muestra; a uno de
los frascos se le afiade 1 ml de agua, a los otros tres, 1 ml de la
solucién metilica 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 adicién de la curva standard.

Los datos analiticos de estas determinaciones se encuentran

en la Tabla 31,
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METODO V.

Aparatos &

a) Espectrofotémetro de Absorcién Atémica.

b) Bomba de descomposicién Uni-seal.

Reactivos &

a) Acido Nitrico.- 0.1 M.

Método =

Para poder determinar plomo el tejido de pescado homogei-
nizado se seca a 105°C. La muestra se pesa en un vaso de Tefldn
de la bomba de descomposicifn Uni-seal se digiere con &cido nitrico
concentrado y se calienta por 1 hr. a 130°C. La digestién dcida ya
fria se evapora a sequedad se afora a un volumen standard de 10 ml
con HNOg 0.1 M y se analiza por espectrofotometrfa de Absorcién
Atdmica. La ventaja de la bomba de descomposicién es la r&pida y
completa digestién del material biolégico, especialmente materia gra-
so. Todos los andlisis deber&n hacerse por duplicado y algunos por
triplicado empleando el mismo método que el de las muestras, se pre-
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)




METODO I
Aparatos. -
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DETERMINACIONES DE ZINC

Espectrofot8metro de Absorcién Atémica.- Equipado con
un quemador de una sola ranura (slot}] capaz de operar
con flama de aire acetileno, lectura de concentracién
digital o una hoja de registro de 10 mv y capaz de
operar a una longitud de onda de 213.9 nm.

Vasos para calcinacién.- Vasos (Pyrex o de cuarzo) de
150-200 ml y vidrios de reloj para cubrirlos.

Mufla con temperatura controlable de 200-600°C con una
variacién de < l0°C.

Acido Nitrico.- Bidestilado.

Acido sulffrico dilufdo al 15% (ACSL

Acetato de n-butil (BuOAc).- grado espectro.
Pirrolidincarboditioato de amonio (APCD).- al 1% (Y/v)
Disolver 2.00 g en 200 ml de agua, remover el &cido li-
bre insoluble y otras impurezas mediante 2 6§ 3 extrac-
ciones con 10 ml de butil acetato (preparar a diario la
cantidad que se vaya a utilizar y manténgase en refri-
geracidn).

Buffer de citrato.- citrato de sodio 1.2 M y &cido ci-
trico 0.7 M. Disuelva 80.9 g de icido cftrico (grado
ACS) y 176.4 g de citrato de sodio en 500 ml de agua
(procurando emplear citrato de sodio de la mds alta
pureza). Si se sospecha de contaminacién por Pb o Cd
purificar la solucién buffer mediante extraccién con
APCD,
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f) Solucibén Indicadora Verde Bromocresol.- al 0.1% (w/v)
Transferir a un matraz volumétrico de 100 ml, 0.100 g.
de verde bromocresol, sal de sodio y aforar a volumen
(100 ml) con agua.

g) Solucibn Patrbn de Zinc.- 100 gt g/ml. Disolver 1.000 g
de metal puro (99.9%) de zinc en la minima cantidad de
HC1 (1+ 1) y afore a 1 1t. con HCL al 1%.

Calcinacibn.

Pesar 10 g de la muestra en un vaso de calcinacién, afiada 20
ml de H2504 al 15% y agite con una varilla de vidrio. Prepare por
duplicado reactivos blancos, por cada diez muestras, incluyendo la de
&cido sulfirico, agua adicional y HNO3, empleados en la calcinacién.
Trabaje (o maneje) los reactivos blancos de la misma manera que las
muestras, cubra los vasos con vidrios de reloj y seque (a H2504) a
105°C en una estufa, bafio de maria, o bien bajo una l&mpara 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, manteqiendo esta temperatura (300°C)
por espacio de 2 horas y elevando la temperatura en incrementos de
50°C por hora hasta llegar a 475°C en que se mantiene esta tempera-

tura durante 16 horas.

Deje enfriar los residuos a temperatura ambiente (El1 carbén
incombustible que se indica mediante cenizas gris negruscas, son re-
movidas por tratamiento con &cido niftrico). Humedezca el residuo con
una minima cantidad de agua y afnada 1 ml de HN03, 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 HNO3 . Disuelva el
residuo ya seco y frio afiadiendo al vaso 1 ml de HNO, vy 10 ml de
agua favoreciendo la disolucién por calentamiento de las muestras

sobre una parrilla caliente (quedando residuos_insolubles).

Transfiera cuantitativamente a un matraz volumétrico de
100 ml el residuo y la solucién, afiada nuevamente al vaso de calci-
nacién 1 ml de HNO3 y 10 ml de agua y transfiéralo_al matraz. Lave
en repetidas ocasiones el vaso con agua y transfiera los lavados al

matraz volumétrico de 100 ml aforando a volumen con agua.

Técnica de Aspiracibn Directa

Soluciones Standards

Para preparar las soluciones standard conque se va a traba-
jar diluya apropiadamente cada solucién patrén con HNO3 al 1% para
fijar las concentraciones del elemento en la solucifn muestra y consis-
tente en prevenir absorbaricia standard de desviacién de linearilidad:
sgbre 1fmite de linearilidad (,Lg/ ml), para el Zinc es aproximada-
mente l1.6. 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 HNO3 al 1%,

Determinaciént

Emplear flama de aire acetileno (azul oxidante) y velocida-
des de flujo de gas recomendadas por el fabricante. Ajuste el espec-

trofotémetro de absorcifn atémica para una s=fial mdxima de 213.9 para
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Zn. Aspire en la flama la muestra y las soluciones standard, asi
como también los blancos, y registre las absorbancias.. Si fuera
necesario diluya la solucidn muestra de manera que la absorbancia

se encuentre en la regibén linear de las medidas. Mantenga mediante
dilucién la concentracifn &cida. Corrija todas las absorbancias de
los standars y de las muestras, substrayendo con absorbancias blanco
apropiédas. Prepare la curva standard graficando absorbancia contra
concentracifn del standard C,ug'[mll. y optimizando por minimos cua-
drados. Determiné la concentracién del elemento enﬂg/ml de la curva
standard empleando la absorbancia neta de la muestra. (Tablas 33,

34 y 35).

Cilculosr

Calcule la concentracién ppm Clug[gl de los elementos en

la muestra, empleando las siguientes ecuaciones:

Directo:

Elemento ppm = (  (wgelemento/ml de la curval x D)
: w

de donde:

w= g de la muestra y

.D= 100 ml, si la solucibn muestra no fué diluida y si
fué diluida entonces:
D= ( (vol. final]/(vol. de la alficuota/100 ml) ).
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METODO II

Aparatoss

al Espectrofotfmetro de Absorcién Atémica
b) Combustible; mezcla de aire acetileno
c] Lé&mparas de cdtodo hueco, tipo multi=-elemento

d) Parametros de Operacibén: 213.9

Reactivos e«

al Acido Nftrico concentrado (G.R.L

bl Acido Nftrico diluido.

Procedimiento: (Preparacién de la Muestral.”

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 80°C durante 48 horas. Las muestras de camardn se combinan
pulverizéndolas en un mortero de vidrio. Se pesan muestras alifcuota
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 ml de &cido nitrico concentrado (grado reactivo) y di-
lufdo 1 + 1 con agua destilada hasta completa disolucién. La solucién
de cenizas fcidas se diluye 1 + 10. Las soluciones se analizan median-

te técnicas de absorcifn atémica standard. (Tablas 36, 37, 38, 39 y 40)
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METODO III.

Aparatos®T
al Espectrofotfmetro de Absorcifén At&mica.
b] Bomba de descomposicién Uni-seal.
Reactivos s
a) Acido Nftrico.- 0.1 M
Métodor

N Para poder determinar zinc, el tejido de pescado homogenei-
zado se seca a 105°C. La muestra se pesa en un vaso de Teflén de 1la
bomba de descamposicifn Uni-seal se digiere con &cido nitrico concen-
trado y se calienta por 1 hr a 130°C. La digesti6n &cida ya fria se
evapora a sequedad, se afora a un vplumen standard de 10 ml con HNO3

0.1 M y se analiza por espectrofotometrfa de absorcién atémica.

La ventaja de la bamba de descomposicidn es la r&pida y com-
pleta digestifn del material biolbdgico, especialmente materia graso.
Todos los an&lisis deber&n hacerse por duplicado y algunos 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 con soluciones standard (Tabla 41]
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DIAGRAMA I.
GENERADOR DE HIDRURO.
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PARTES DE QUE CONSTA EL DIAGRAMA I

ENTRADA

LINEA DE PASO DEL ARGON

DEPOSITO DE RESERVA

SOPORTE

JUNTA CON ANILLO "O"

MATRAZ ERLENMEYER DE 125 ml. MODIFICADO
MANGUERA DE SOPORTE

MANGUERA DE HULE

DOSIFICADOR DE RESERVA

o VW 0 g o u B W N+

‘ABRAZADERA 35

-

LLAVE DE 4 PASOS

=
N -

SALIDA




v RESULTADOS
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TABLA 1

Arsénico en extracto de pescado empleando los métodos
del Hidruro y del Horno de Grafito, con y. sin calcina

cién htmeda.

METODO RESULTADOS PROMEDIO

(mg As) + desv.est.
Hidruro 3.4 3.5 + 0.25
(muestra digerida) 3.8

3.3

Horno de Grafito 3.5 3.5 + 0.16
(muestra calcinada 323
htmeda) 3.65
Horno de Grafito 3.3 3.5 + 0.15
(muestra sin calci- 3.6
nacidén hGmeda)l 3.5
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TABLA 2

Niveles determinados (ppml en muestras de Almejas y

Otiones.
MUESTRA TIPO DE MUESTRA CADMIO
; (ppm)

A Almeja 0
B Ostién 1.74 -
c Ostidn - 0
D Almeja 0.79
E Ostién 0
F Almeja - 0
G Almeja : 0.79
H

Ostién . 1.74
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TABLA 3

Valores empleados para calcular las recuperaciones: la suma
de los niveles determinados mids el resultado promedio de las
muestras no determinadas*

MUESTRA TIPO DE MUESTRA CONC. ESPERADA EN
ppm DE CADMIO.

A Almeja 0.04
B Ostidn 2.25.
C Ostién 0.51
D Almeja 0.83
E Ostién 0.51
F Almeja 0.04
G Almeja 0.83
H Ostidn i 2.25

* Las muestras C y F corresponden a los niveles no determinados.
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TABIA 4

Resumen de los resultados analfticos para Cadmio.

Estadfstica

No. de anédlisis
Prom. en ppm
Desv. est., ppm
Recup. %

Coef. de var. %

No, de anflisis
Prom. en ppm
Desv. est., ppm
Recup. %

Coef. de var. %

0.02

0.03
64.1
120.4

11l
0,55
0.11

107,1

20.8

MUESTRAS
B c

13 11
2,16 0.51
0.07 0.07
96.1 100.0
3.4 13.5
F @
8 12
0,04 0.83
0.02 0.08

100.0  99.3
65.9 9.5

D

12
0,83
0.08

100.1

9,6

12
2.14
0.05

95.1
4.2
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TABLA 5

Resultados de la determinacidén de Cadmio en Pescado y Ostiones.

PESCADO
0.05 ppm 0.1 ppm 0.50 ppm

ppm % de ppm % de pPpm % 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 100 92 88.8
Desv. est. 0 8.4 5.4
Coef.de var. = 8,2 6ol

OSTIONES
0.58 ppm 1.32 ppm 2.02 ppm

pPpm % de ppm % de ppm % de
Mues tra encontradas recup. encontradas recup. encontradas recup.
% 0.04 76 1.14 - 86 = 1:.76 83.4

2 0.37 : 64 1,15 86 1532 65

= 0.63 109 1.05 90 0.91 45

4 0,61 105 1.56 118 2.45 121

5 0.52 90 1023 93 1.99 99
Promedio 88.8 94.6 83.4
Desv. est. 19.0 14.8 29.5
35.4

Coef, de var. 21.4 15.9
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TABLA 6

Recuperacién de Cadmio en Pescados empleando las técnicas de cal
cinacibén seca y digestién hfmeda.

,U.g/g del CALCINACION SECA DIGESTION HUMEDA
elemento /.,Lg[g encont. % recup. /&g[g encont. % recup.
Muestra anadido
Atfin - 0,02 < 0,02 -
0.10 0.11 92 0.10 83
0.20 0.20 91 0.22 100
Salmén - . 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 20

0.20 ; 0.20 100 0.17 85
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TABIA 7

Resultados analfticos de cadmio en harina de pescado.

Muestreo S6lido Atomizacién
Curva de ad.est.I Curva de ad.est.II en la flama
Xad P X s X s

T r T

Harina de Pcd. 0.29 13 0.26 19 0.28 7
(caballa}

Harina de Pcd. 0.15 30 0..13 19 0.15 6

(fice azul)

- Harina de Pcd. 0.35 17 0.40 18 0.40 10
(capelin})

Harina de Ped.  0.17 37 . 0a20 15 0.27. '€

(capelin extrac
to de hexano)

ai, promedio ‘&n ppm.; bsr , desviacién standard relativa.
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TABLA 8

Temperatura de programacién en el Horno de Grafito
para la determinacién de Cadmio

1) Paso; secado pirrolisis atomizacién limpieza enfriamiento

Cd en una solucién de pirrolidin ditiocarbamato de amonio en CCl4

Tiempo (segl 51 (46 + 5] 15 18 90
dig. 28 80 variable 480 =

Cd en una suspensién de mfsculo de pescado

tiempo (segl 78 (46 + 5] 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 CC14+

CON LA VENTANA DE CUARZO

No. altura del
pico (mm} ppb Cd ppb*
L sfal 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%

¥ Atomizacion a 300 digitos
* De la media

SIN LA VENTANA DE 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 2.2 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%

¥ Atomizacidn a 300 digitos
* De la media



TABLA 10
Comparacifn de la Reproductibilidad con y sin Ventana de Cuarzo

Desviacién de las medidas ( % )

Conc. de Cd Paso de Atomiz. Sin Ventana de Cuarzo Con Ventana de Cuarzo
R acstsa (mg/1} (dfgitos] media max. media max.
Agua de mar 2,00 200 7.9 21 6 14
al 5% 220 5.8 14 3.1 6.5
270 8.7 - 16 4.9 7.0
300 10.4 25 6.4 13
Agua de mar 0.50 220 . 21.6 71 10.0 23
al 10% 270 73.0 100 47 .37 100
Extracto (de) 2,00 250 10.0 . 26 7.8 19
APDC 300 12.3 41 6.7 22
350 44.9 81 13.5 © 27
Materia Orgédnica :
después de combus 0.50 300 17.0 40 10.4 15
tién hGmeda 2.00 300 4.3 11 2.9 7.5
Materia Orgdnica
homogedinizada 2,00 300 14,7 39 12.9 30
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TABLA 11
Metales traza en pescado ( Cadmio )

No. de anélisis Peso Seco Concentracién
Especies individuales. (21 (ppm/peso_seco)
Sardinella - 16 24.8 0.6
aurita 7 25.1 0.6
29.7 0.6
30 31.8 0.6
4 26.8 0.5
Saurida 4 25.4 0.3
undosquamis 3 25.4 0.3
5 24.4 0.4
3 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
moluccensis 3 27.0 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
Siganus 10 25.1 052
rivulatus
Solea 10 23.6 0.2

solea
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TABLA 12

Recdperacidn de Cobalto afiadido a las muestras de Saithe
(Pollachius virens)

Mg Co Porcentaje de

Afiadido Encontrado recuperacién.
0.0 0.28 -
1.0 1.27 99
1.0 1.24 96
1.0 1.22 it 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*

Sand eel Saithe
(Ammodyes tobianus} (Pollachius virens})

Ballan wrasse .
(Lebrus berggyita)

Rango (ug/g Col
Media(ug/g Col
Desv. Standard

Coef. de Var.
(%)

0.070-0.085 0.020-0,038
0.075 0.028
+ 0.0056 + 0.0040
7.46 14.23

0.068-0.080
0.072
+ 0.0041

5.69
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TABLA 14

Niveles determinados (ppm) en muestras de Almejas y

Ostiones.
MUESTRA TIPO DE MUESTRA COBRE
(ppm)
a Almeja 19.8
B Ostién 0
(o] Ostién 0
D Almeja 19.8
E Ostibén 43.5
F Almeja 0
G Almeja 0
H Ostibn 43.5
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TABLA 15

Valores empleados para calcular las recuperaciones:
la suma de los niveles determinados mis el resulta-
do promedio de las muestras no determinadas*

MUESTRA TIPO DE CONC. ESPERADA EN
MUESTRA ppm DE COBRE
A Almeja 23.7
B Ostién 7.6
c Osti6n 7.6
D Almeja 23.7
E Osti6én 51.1
F Almeja 3.9
G Almeja . 3.9
H Ostién 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 Atomizacién
Curva de ad.est. I Curva de ad.est. II en la flama
=a b - -
X Sr X SI{ X Sr
Harina de Pcd. 3.9 30 3D 20 4.0 ¥
(caballa)
Harina de Pcd. 3.6 6 3.4 9 358 5
(fice azul}
Harina de Pcd. 4.3 13 4.3 7 4,5 7
(capelin)

Harina de Pcd. 4.9 9 5.0 "6 4.8 12
(capelin extrac <
to de hexano}

ag b
X , promedio en ppm. sr , desviacidn standard relativa.
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TABLA 17

Relaci8n entre el peso de la muestra a la concentracidn
del elemento (peso seco ppm)] en muestras completas de
Camarén.

Temperatura a 550°C durante 16 hrs.

Peso de la Muestra Cobre (ppm). Promedio
(gl

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
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TABLA 18

Estudio del tiempo en muestras campletas de 0.200 g.
de Camarbn.

Las concentraciones son en ppm peso seco. Las muestras

o
fueron calcinadas en una mufla a 550 C.

Tiempo de calcinacidn Cobre (ppm) Promedio
(hrs.]
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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TABLA 19

Comparacidn de la eficacia de calcinacién a baja tempera-
tura contra el procedimiento de oxidacién.

Muestras completas de 0.200 g. concentracién en ppm (peso seco)

Cobre

Calcinacién a baja Temp. 50
47

48

Promedio 48
Procedimiento de Oxidacidn 46

Seca
50
Promedio - : 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 g de camarén entero. La calcina-
cién a 550°C, durante 16 hrs. La ceniza fué disuelta en 0.50 ml
de disolvente. Las concentraciones en ppm (peso seco) .

Disolvente Cobre (ppm}l Promedio
Acido nftrico 51 51
Acido clorhfdrico 49

57 53
Agua regia 47

52 49

Desv.relativa standard 0.16
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TABLA 21

Precisién del método en la concentracién de Cobre
(ppm peso seco).

Temperatura de calcinacibén a 550°C

Tipo de Muestra Cobre (ppm}

Camardn 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

|1+
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TABLA 22

Metales traza en pescados (Cobre)

Especies No. de andlisis Peso Seco Concentracién
individuales (%) (ppm/peso seco)
Sardinella 16 24.8 3.4
aurita 7 2501 6.0
8 29.7 4.7
30 31.8 2.8
4 26.8 4.9
Saurida 4 25.4 15:3
undosquami s 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
merluccius 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
Diplodus 23.4 4.2
vulgaris
Sphyraena 26,8 23145
sphyraena 24,5 4.8
Siganus 10 25,1 3.1
rivulatus
Solea 10 23.6 1,4

solea
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TABIA 23

Metales. traza en pescado (Cramo)

Especies . No. de anélisis Peso Seco Concentracibn
individuales (2]l (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 i o7
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
mer luccius 2 21.4 2,3
3 21.4 27
i 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
Diplodus 6 - 23.4 1.0
vulgaris
Sphyraena-: 4 26.8 2.0
sphyraena 2 24.5
Siganus 10 25.1 1.4
rivulatus
Solea 10 23.6 1.1

solea
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TABLA 24

Niveles determinados (ppm] en muestras de Almejas

y Ostiones.

Muestra Tipo de Muestra Plomo (ppml

A Almeja 0o

B Ostidn 1,74
c Ostibén 0

D Almeja 0.79
E Ostién 0

F Almeja 0

G Almeja 0.79
H Ostién 1,74
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TABLA 25

Valores empleados para calcular las recuperaciones:
La suma de los niveles determinados mds el resulta-
do promedio de las muestras no determinadas*

Muestra . Tipo de Conc.esperada en
Muestra ppm de Plomo
A Almej.a 0.13
B Ostién 1.85
(o) Ostién 0.11
D Almeja 0.92
E Ostidn 0.11
F Almeja 0.13
a Almeja 0.92
H Ostién 3 1.85

* Las muestras C y F corresponden a los niveles no determinados.
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TABLA 26

Resumen de los resultados analiticos para Plomo

' MUESTRAS
Estadistica A B
No. de anflisis 12 12
Prom. en ppm 0.11 1.88
Desv. est. ppm 0.08 0.14
Recup. % 85.5 101.5
Coef. de Var. ’ 71,6 7.3
%
E F
No. de andlisis 12 12
Prom. en ppm 0.11- . 0.13
Desv. est. ppm : 0.07 0.08
Recup. % 93.9. _ 100.0
Coef. de Var., 68.9 60.3

%

12
0.11
0.07

100.0

64.4

12
0.93
0.13

101.3

14:3

12

0.80

0.08
86.7

9.9

12
1,53
0.32

88.0

19.7
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TABIA 27

Recuperacién de Plomo en pescados empleando las té&chicas

de Calcinacibén Seca y Digestién Htmeda

ng/g del CALCINACION SECA DIGESTION HUMEDA
elemento Mg/g encont.% recup. ug/g encont.® recup.
Muestra’ anadido
Atdn - 0.13 - 0.14 =
0.50 0.61 97 0.62 97
1.00 1.08 96 1.01 89
Salmén - 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

Determinacién de Plomo en Salmén

Plomo anadido Recuperacién Recup.corre-~ Recup.

Muestra P.p.m. p.p.m. gida p.p.m. %

1 0.0 0.4 i

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
Desviacién standard 4.9

Rango 87.5-100,0
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TABLA 29

Determinacién de Plaomo en compuesta de Salmdn

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

Recuperacién de Plomo en pescados
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TABLA 30 (continuacidn)

Promedio 95.7
Desv. Standard 9.2
Rango 80.0 - 113.3
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TABLA 31

Resultados analfticos de Plomo en harina de pescado.

Muestreo S8lido Atomizacidn
Cgrva de ad.est.I Curva de ad.est.II en la flama
b
X Sr 4 X Sr X Sr
Harina de Pcd. 1.1 2.3 153 21 1.0 10
(caballa_
Harina de Pcd. 1.4 8 1.5 10 1.3 8
(fice azul)
Harina de Pcd. 1.0 12 1.1 18 0.90 10
(capelin)
Harina de Pcd. 0.60 11 0.70 13 0.60 5

(capelin ex-
tracto de he-
Xano.)

8y promedio en

PPNOIbSr

desviacién relativa standard.
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TABLA 32

Metales traza en pescados (PLOMO)

Especies No. de anélisis Peso Seco Concentracién
individuales $ (ppm/peso seco)
Sardinella
aurita 16 24.8 0.6
7 25.1 0.7
8 29.7 0.4
30 31.8 0.3
4 26.8 0.5
Saurida 4 25.4 2.8
EdDegMmL 8 3 25.4 2.7
1l 24.4 2.8
1 24.4 3.2
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
e z
2 21.4 4.4
3 21.4 2.7
1 21.4 4.8
Epinephelus 1 23.3 0.04
e us 1 23,1 0.3
1 21,5 0.3
Epinephelus Y 18.8° 0.3
guaza "
Mullus 18 20.4 3.4
berbatus 2 21.4 3.2
10 24.7 0.4
Upeneus S 5.3
moluccensis 3 27.0 2.9
10 23.8 0,3
Diplodus
vulgaris 6 23.4 0.5



Sphyraena
sphyraena

Siganus
rivulatus

Solea
solea
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TABLA 32 (continuacidn}

10

10

26.8
24.5

25.1

23.6
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TABLA 33

Niveles determinados (ppm}l en muestras de Almejas y

Ostiones.
Muestra Tipo de Muestra Zinc (ppm).
A Almeja 236.6
B ' Ostién "0
(of Ostién 0
D Almeja 236.6
E Ostién 521.8
P - Almeja 0
G Almeja ) 0

" " ostién 521.8
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TABLA 34

Valores empleados para calcular las recuperaciones: la
suma de los niveles determinados m&s el resultado pro-
medio de las muestras no determinadas*.

MUESTRA - " TIPO DE Conc. esperada en ppm
MUESTRA de zinc
A Almeja 274.6
B Ostién 119.0
c Ostién 119.0
D Almeja 274.6
E Ostidn 640.8
F Almeja 4 38.0
G Almeja 38.0
H Ostibén 640.8

% Las muestras C y F corresponden a los niveles no determinados.




Resumen de los resultados analfticos para Zinc.
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TABLA 35

Estadfstica

No. de anflisis
Prom. en ppm
Desv. est. ppm.
Recup. %

Coef. de var,
%

No. de andlisis
Prom. en ppm
Desv. est. ppm
Recup. %

Coef. de var.
]

10

277
18.0
100.6
6.5

10

619
41.5
96.7
6.7

MUES TRAS
B C
10 9
igby) 119
6.6 8.6
98.1 100.0
5.7 7.3
F G
10 10
38 39
3.3 3.3
100.0 102.8
8.6 8.3

10
269
19.2
97.9
7.2

10

617
41.0
96.3
6.6
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TABLA 36

Relacién entre el peso de la muestra a la Concentracién
del elemento (peso seco ppml en muestras completas
de Camarén.

TEMPERATURA DE 550°C DURANTE 16 HRS.

Peso do( l].a Muestra Zinc (ppmi Praomedio

g i :
0.050 51

43 47
0.100 60

75 ‘ _ 67
0.200 65

63 64
0.300 70

68 | 69

Desv. relativa standard 0.11
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TABLA 37

Estudio del tiempo en muestras completas de
0.200g de Camarén.

Las concentraciones son en ppm peso seco., Las muestras fueron

calcinadas en una mufla a 550°C

Tiempo de calcinacidn Zinc (ppm) Promedio
hrs}
4 78
73 76
8 75
74 . 75
12 74
68 70
16 68

20 69

Desv., relativa standard 0.11
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TABLA 38

Comparacidén de la eficacia de calcinacibn a baja tempe-
ratura contra el procedimiento'de Oxidacién.

Muestras completas de 0.200 g. Concentracifn en ppm (peso seco) .

ZINC
Calcinacién a baja temperatura 66
63
Promedio 65
Procedimiento de Oxidacién Seca 65
62
Promedio : : 61

Desv. relativa standard 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 camardn entero. La calcinacién
a 550°C, durante 16 hrs. La ceniza fu@ disuelta en 0.50 ml de di

solvente. Las

concentraciones en ppm (peso seco).

Disolvente Zinc (ppm} Promedio
Acido Niftrico 62 ' 62
Acido Clorhfdrico 64

64 64
Agua Regia 67

65 66

Desv. relativa standard 0.11




= 1215 =

TABLA 40

Precisidn del método en la concentracién de Zinc
(ppm peso seco).

Temperatura de calcinacién a 550°C

Tipo de Muestra Zinc (ppmj

Camardn entero 60
56
77"
76
64
55
57
60
61
56
61
71
53
59
" 68
Promedio standard 62
Desv. standard +7.0
Desv. relativa 0.11




Metales traza en pescados (2Zinc)
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TABLA 41

No. de andlisis‘ Peso Seco Concentracién
Especies individuales. 3 (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 53
undosquamis 3 25,4 0.5
1 24.4 5.0
1 24.4 T
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
Mul lus 18 20.4 14.9-
barbatus 2 21.4
10 24.7 22.0
Upeneus S 23.1
moluccensis 3 27.0 27.2
10 23.8 25.1
Diplodus 6 23.4 26.5
vulgaris
Sphyraena 26,8 20,7
sphyraena 24.5 20.2
Signus 10 25.1 25.8
rivulatus
Solea 10 23,6 2201

solea
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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 té&cnica de oxidacién
seca junto con la Absorci6én At6mica hace que el proceso sea ré-
pido y aplicable a un numeroso grupo de elementos traza con ex-
cepcibén de arsénico y mercurio donde se hace necesaria una téc-

nica de concentracién por oxidacién hfmeda,
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