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PREFACIO

Este trabajo se ha realizado con el objetc de exponer una técnica de a-
nflisis que sea mis funcional en la determinacidn de elementos met&li--
cos contenidos en algunas bebidas y alimentos consumldos en nuestro —--
pafs; pudiendo ser posteriotrnente extendido a otras muestras no inclui-
das aquf.

Para ello este Seminario se desarrclld en cinco partes. En la primera -
se hace una breve descripcibén del principio inastrumental y un estudio
de los diferentes anflisis realizados actualmente en diversas empresas

dentro del &rea metropolitana.

En la segunda parte se incluyen las técnicas anali{ticas las cuales se e
fectuaron en considerable nfimero de muestras de bebidas y alimentos. -
Las muestras que se recolectaron son: Cerveza, Vino, Bebidas Gageosas,
Jugos enlatados, Aceites vegetales, Productos lécteos, Carnes y Maris~
cos. Analizdndose en cada una de ellas los siguientes elementos: en Be-
bidas (Cervezas, Vinos, Gaseosas, Jugos enlatados): Pb, Cu, Fe, Zn, Mn
y Cre. En Aceites Vegetales: Ni y Cr. En Produciocs lécteos (leche): Cu,
Pb y Fe. En carnes y mariscos: Pb , As,Cus Se hizo para estos anflisis
un tratamiento previo de las muestras para luego hacer uso del método -
instrumentals.

En la tercera parte se incluyen los cAlculos para cada una de las mues--

tras.



La cuarta parte consta de un estudio de toxicidad de los elementos a a-
nalizar y problemas industriales que &stos podrfan ocasiorar.

5iendo la parte final las conclusiones y recomendaciones penerales.



INTRCDUCCION

En los fltimos afloz, la espectrofotometrfa por absorcifm atémica ha to-
mado un gran impulso como técnica anslitica para la determinacifn de 1a
concentracifn de elementos metflicos. Siende este un método altamente -
sensible, el sual se baga ¢n el sstudio de abmorcibn de energia radian-
te por loam 4tomos. El principio ea similar al utilizado en otros néto--
dos, lugz preveniente de uvma fusnte adecuads se hace pasar por la mues-=-
trs en estade disocimdo provocado por una llsma, regiatféndcse la canti
dad de luz absorbida er un dstector, &sto se logra midiendo la cantidad

de luz antes y despue de pasar a través de la muestra. ( Q)

Pero en esta técnics el elemento que nos intereaa enr la muestra no nece
sita excitarse, como ocurre en otros métodos, en loe cuales §ste se ex-
cita para obtemer la radiacibm de interés, existiendo el inconveniente

que la muestra pueda emitir radiscién ques no intersma. Es decir, que en
absorcifn atfmica el elemento se dimsccia en sus enlaces guimices, colo-
cando al elemento en su eatade fundamental, no ionizado, o de memor e--
nergia, En ese estado el elemento puede abmerver radiacibn emitida por -
la l8mpara, en la que su cltodo estf constituido por el elemento inves-

tigado. (10)

En condiciones de anfligis los &tomos estén en el més:-bajo nivel de ex-
citacibn posible y solamente unos cuantos Stomos existirfs en estado ex

Cita.do.

Para fines prdcticos, las transiciones electrénicas se efectfian en los

&tomos en estado fundamertal miendo por ello limitado el nfizere de 1f5--



neas de absorcibn que se utilizan sn este método; <l esmpectro obtemide

consistird ertonces de 17neas escasas y muy finas (aproximadamente de

-

0.01 4 de empesor) v 8sto se debe a que en &l proceso de excitacibn e-

lectrénica de lom £tomos no ocurren cambios debide a snergia de rota--

cibn o vibracifne. (9 )

Existen diversas maneras de disociar los e¢lementoe e sus enlaces qui-

micos; en esta técnica la disccimcifn se efectfa gquemando la muestra -

an una ilama,

SISTEMA LE ABBORCION ATOMICA.

Un espectrofotémetro de absorcifn atémica consta esemcimimente de los -

siguientes componentes:

1.

26

Una fuente de luz estable, emitiendo la 1¥nea aguda de resemsncis
del elemento a mer determinmde; émta puede mar wna limpara de cdio-
do hueco o una ldmpars ds ewuc;rga min electr~do.

Un sisteme de llsma dentro del cusl la golucifn de la musstra pueds
sor aspirsde a un flujo estable, y el cual es de suficiente temperas
tura para producir un vapor atémice de las especies requeridas de -
los compenentes presentes en la solucibn.

Un monocromsdor para separar la linea de remomancis,. no permitiendo
radiaciones ajenas al intervalc deseado.

Un fotemultiplicador que detecte la intansided de la energis de la
luz que cae sobre 81 y el cual ea seguido por dispesitives para l=

ampliacifn y lectura.(8)



5. Un registrader, usado principalmante em la deverminacibn de tra-

zap de elementos.

EQUIPC.

Fuente de Radimciln. Kl disefio de estes instrumentos debe ser de al-

ta resoluciln, debido s que el elsmentc por determinar absorbe sola--
mente an lineas muy angostas o sea que la fuente de emisidn emita 1i-
neas de ese frden. Ya que las 1lineas de absorcién son tan finas resul

ta muy diffcil el usc de una fuente de radiamcidn contfaua.

la fuente de luz es generalmente uns lémpars de cftodo hueco, el cual
se fabrica del elemento a ser determinado. Cami todos los elementon so

determinan muy efectivamente con este tipo de lfmpara. Esquemfticamen-

te se¢ represents asi:

Esta lAmpara consiste de una enveltura de vidrio de unoa 15 cm de lar-
go ¥y 5 cme de difmetreo. Introducidos en su interior se encuentran el -
citodo, copa metflica que contiene sl elemente a excitar, y el &nodo,

formade simplamente por ums verilla de tugsteno.




Come gas de relleno se utiliza ‘rgfn o Nebn a muy baja presién (4 mm

de mercurio) pero la eleccibn del gas de relleno varifa de acuerdo al g
lemento metflico, Esta lfmpara emite solamente el espectro del elemen-
te buscade, junto con el del gas de rellenc.

1s cara de la lémpars se hace dependiendo de la longitud de emda que =
debe transmitir y del disefio de cada fabricante. (10)

Al aplicar un voltaje, los ftomos metdlicos del cilindro chocan con el
gas y se ionizan. Egtos &tomos ionizados al chocar con la superficie -
del cétodo desprenden, fisicamente, con el impacto producido, &tomos

de la superficie del metal de que esté construlidg arrastréadolos a la
atmbsfera de 1a limpsra. Los Atomos liberados estén en un estado excita
do y emiten el espectro caracterfstico dsl metal usado en la fabricacibp
del cltodo. Estas 1lineas son tan finas que pueden llegar a ser totalmen-
ie absorbidas por las linems de absorcidn de loe 4tomos. Cada chtodo emi
te ol espectro del metal usado en su fabricacibn, siendo construfdos de
sales o0 del slemento en forma pura, dependiendo 2 vida de la lémpara --
de ese procesoa. (g )

Esto en la prfctica ocasiona el inconveniente de que para cada elementa
que 3@ desea determinar e utiliza un cAtodo diferente que contenga ese
netal: aungue laes lineas obtenides sean de alta pureza. (9 )

Para evitar la presencis de pequefias cantidades de gases que pueden cau
sar corrosibm dentro de la lémpara, se incorpora al sistema una 1fmina -
de tantalio.

Algumas veces puede utilizarse como fuente de luz una lémpara de descar-

ga sinslectrodo; siendo la ventaja de £sta que el elemento del cdtodo no




e plerdes, porque estd encerrade en un bulbo ds cuarzo; per consiguien
te sste tipo de lAmpars tiene uns vida mayor. Ademfs posee TRYOr ener-
gis que las de cftode huece, pero su desventaja es que necesita una -

fuente de poder especial.

Atomizadores. Ia muestra se descompone en sus elementss constitutivos
atomizandola o vaporizdndola en una llama,.

Para faciliter la vaporizacidn de la muestra ésta debe estar en solu--
¢ibn, encontréndose los elementos s ser determinados en estado idnice
o como compueste orglnico, Cusndo la muestrs es nebulizads, se divide
en gotas finisimas, introduciéndola asi en la base de la llama; las zo
titas se evaporan rdpidamente quedando el moluto, el que & su vez se -
descompone en sus elementos constitutivos en estado atbdmico.

Lo fundamental, em el proceso de Absorcisn Atfmica es la llama, exie-
tiendo diferentes formes de introducir la muestra en ella, dependieado

del elemento & ser determirnado, asi:

Llama Elementes a determinarse
Convencional 65
Micromuestreo 1o
Gemeracibn de hidruros 7

Esos tres sistemas utilizan llsuma, aungue se puede utilizar wm dispesi
tivo en el cual me usa mn horno de grafito, determinéndose sel aproximp

damente 60 slementom.




Tipos de llama

Tinos de elementes pa-

Oxidaxte Combustible Temperatura “¢c ra la que es &decuada

bdire Gas Natural 1700-1 &) Elementos alcalinas,
Zn, Cu, Cd, Fhe.

Aire Acetileno 2125-2h00 ) Buepa para alcalino-

terreos, adecuada pe
ra muchos slementos

Aire Hidrbgeno 20002050 &) ———
Oxigeno Acetilenc 3050-3150 A} mem-
Oxido Nitroso Acetilenc 2600-28C0 a) Elementes refracta—-

rios: Al, V, Ti, Ta,
3a, 81, etce

Gensralmente los tipos de llama mls usedes son Aire-Acetilene y Oxids -
Nitrose Acetileno; perc eso depcaderd del elemento a ser determinada.

n abscorcifn atfmics es parte impertante el guemsdor, ya que ema &1l por
mgdio de una llams me disocian los elementos de sus enlaces quimicos, -
pudiende entonces absorber energfa. Por esc constantomente se hacen modi
ficaciones para mejorar su disedic.

El guemador generalmente astf hecho de Titanio sf ido; la ventaja de &s-
te es su resistencia a la corrosidn aunque me trabaje con soluciones bas
tante Acidas ademfs no existe problema de determinar Titanio en ese que-
nadors.

En estos quemadores el mfs usade es de una ambertura, aunqus para solucig
nes que tiemen gran cantidad de s51lidos en solucifn se usa el quemador -
de tres aberturas.

Monocromadors S usa para separar las lineas de absorcidn de otras 18--

neas gue gesn emitidas por el citcdo. O sea que las lineas no sbsorben--



tes se renuevan por medio del romocromader, el cusl selecclona una ~-
banda de longitud de onda en la zona de 1la 1inea espectral de resonan

cia. ( 9)

Si la abertura de la rejills es muy amplia pass una mayor cantidad de
energfa y se pierde resoluciln, ademfs si la sberturs es pequefia se -
desperdicia buena parte de energis; es decir que la amplitud de la re-
jiila afects las mediciones. Por ellc para diferentes elementes se¢ re-
comienda diferentes aberturas. Asi por ejemple en el hierro que presen
ta 1iness muy cercanas, deberd elegirse una abertura peauefia. Es deci
cue es importante mantenar el ancho de la banda del monocromader en o

valor conveniente.

Detectores., Paras este tipo de espectrofotometria se usa come detector
un fotemultiplicador, cuye Tuncidn es aumentar muchas veces 1la intems’

dad de energia gue recibe y luego dar la sefiale.

Registrador. Ia principal vertaja de este registrador gréfico es su v
tilidad en la determinacifn de pequefing cantidades de elementos, ya -
que posee una gran sensibilidad, pudiendo asi obtener las mediciones -
con mayor exactituda

Eguipo adicionzle tre estes instrumentos los mils usades somy un re-

gulador de voltaje, usado para evitar fluctuaciones de la corriente e-
l&ctrica; un regulador de flujo y un compresor.

Ademfs para controlar las condiciones de humedad apropiadms para el 8

quipo se usa un dehumidificador o un sistemz de aire acondicionado.
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INTERFEENCIAS .

les interferencias pusden conirolarse ssleccionando un sistems de =
muestreo adecvado, Pueden ser: de origen quimice, de ionizacidén, de
absorcifn meleculsr v de matriz. Pero les de mayor importancia son -
lags de origen quismice, gque zon pensralmente el resultado de una diso-
ciacidn incompleta de los compuestos del elemente a sstudiar. Se deba

a que loz compuestor sl llegar a la llama, &sta no posee suficiente e
nergia pare dimsociasrlos ¢ puede ocurrir Formacibn de nueves compues-—-
tos en la llama, Esta interfersncia es dificil de compenmar. Algunos
ndtodos pare minimizarla es adicionar lantaneo, uso de Lllama mfs calien
te o utilizar mBtode de adiciones. (10)

Algunas veces los anisnes que acompafian 8l ién metfiice influyen en la
migstra. Dybido a que la estabilidad del compuesto metélico formade -
en la atomizacifn estd afactada por la naturalezs del anidn§ siendo —-
por conslguiente afectada la produccibn de £tomos metdlicos en el atori
zador. Esas interferencias se eliminan preperando las curvas de calibra
cifn con el mismo anidn presente en la muestra.

Otra fuente de interferencia es el molvente. Se debs a que es mis diff-
¢il reducir el metal a2l estado atbmico en la llmms cuando fste se en~—
cuentra en soluciones acuvosas, que cuando estd disuelto en wn solvents
orglnico. Por ejemplo: une concentracién dada de un elemento en un s0l
vente orgénico, absorba de dos a cuatro veces mis que en un_solvente 8= -
cuosc. Es decir, que los solventes orgfnicos sumentsn la eficiencia del

gquemador y hacen la posible extraccibn de un elemento metflicoe en forma

de complejoa



Intsrie encis por Tonizacibn. ¢ zurre cuande em l# muestra hay &tomos

o compuestos de elementos gue mon muy fAcilmente jonizables a ls tew~
peraftura de 11 llams; v ge corrige agregando a la muestira otro elemepn-
to gue ssa nfis [foilmente ionizable gue el elemento de interés {(ejem—
plu, on capo o Bario se afisde exceso de Pegtasic); utilizsndo el méto-
doe de adiciones v ussnde llama mids fris pers no es aconsejable porque

puede vcurrir interferenciam de tipe quimico.

Tpbewfpsanein ds 2tsercilin Molecular, Si al absorber la muestre &sta

——— e b b e —

forma. partiecvias =8lidas, esas particulas se interponen en el pasc de
la raciacibn, reflejéndose parte de 1lm ensrgia en diferentes direccio-
ne, caurmnido Ssto interferencia debida a la zbsorcidn molecular. Psra
ess dnterferencie se usa un dispositivo especial llamado corrector de
Deuteric; pero la forma mis fficil de compensar este fenfimeno es igumler

la concentrecibn de patrones y de muestra.

SENSIBILIDAD DE LOS ELEMENTOS

Sensibilided es la cantidad de sefial obtenida por cantidad de musstra
v en Abenreifdn Atfmica se define como la concentracidn o peso de wun e~
lements dado gque da 1% de absorcilin o en unidades de absorbancia 0,00
Sin embarge en csta técnica es més conveniente hablar de limites de de
teccifin para determinmde instrumento. Siendo-el 1fmite de detecciln la
cantidad o concentracibn del elemento gue determinado veinte veces, dis
cinueve de ¢llss dan un valor diferente del valor de sefial cerc; dieien

do entonces que esa concentracibp see el 1imite de deteccibn.
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la siguiente tabla muestra el limite de deteccifn y la longitud de on-
da mis epropiada para algunos elementos que se determinan por AbBOr~e-

¢ifn Atémica. (Modelo 303 de Perkin-Elmer Corporation)e

Metal  Iimite de deteccifn  Lemgitud de Onda (A°) Llama
As 0u2 1937 Aire/Acetileno
Cr 0.005 3579 Aire/Acatileno
Cu 0.005 32l Aira/?rop.
Fe 0.005 3483 Aire/Acetilemo
He 0u5 2537 Aire/Prop.
Mn 0002 2745 Adire/Prop.
Ni 0.005 2320 Aire/Acetilene
Pb 0603 2833 Aire/Prop.
Zn, 0.002 2138 Aire/Prop.

Tos 1imites anteriores puaden tener alguna diferemcia depemdiendo del -

equipe wtilizade ¥y de las cor .iciones experimen i1les.

APLICACTONES

Pricticamente la meyor importancia del método de absorcidm atémica radi
ca en las determinaciones cusntitativas, &sto se realiza hasfndose ep -
curvis de calibracifn para cada elemento & determinarse y para cade ims
trunento.

Obteniéndose dichas curvas de resullados experimentales, qus provienen
de prepavar seluciones gque contengan el elemento deseado en concentra--

ciones conocidas, determinando su correspondiente medida de absorcibum.



1

Entoncen, la concentracién que corresponde & uma solucibn desconocida

dada puede ser determ:nada de a gréfica por interpolacién, si conoce

mos s absoroencia lefds en sondiciones similares a las utilizadas en

1a preparacifn de la curvs ie cali.racién.

Cualitativomente, esta tlécnica no es muy utilizada, debido a la monote
nia de reslizear un enpayo para cada elemento, ya que es necesario una

lAmpara difersnte vara cada uno. $in ewbarpo algunas veces es utiliza-

do para determinar le eusencia de un metal determinado,

VIENTATAS
Bl ol St |

13 principal ventaje de la Absorcibn Atémica, deede el punto de vista
analitico, e debidm a gue no existen interferancias aspectrales y muy
vocas interfersacias quimicas en los anflisis. En este método la absor
cibn por los &tomos es independiente de la longitud de onda a que la -~
abzorcifn se lleva a cebo, y también de la temperatura de los &tomos,

o eea gque el mtode ez relativamente libre de interferencia, lo cual -
ep muy diffcil en otros métodos de eapsctrounfili. is de &tomos, como por
ejemplo; espectroscopia de emisibn, fotometria de 1lama, etc.

En resumen el método de anflisis por Absorcifn Atémica es fitil para mu
chos elementos del sistema perifdizo, no nos indica la forma molecular
en que se encuentra el elemento, per¢ es un m8todo répido, sensible y
usualnente nfs precisc que otras técnicas de anflisis usadas en determi

naciones sinilares. (8) (10)
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LESTUDIO SOBRRE LA ACTUALIDAD ¥ ANTECEDENTES EN EL SaLVADOR, DEL CONTROL

DE TRAZAS DE METALES FN ALIMENTOS Y BEBIDAS.

Para ello se consultd a las diferentes instituciones donde se lleva a
cabo control de calidad. Por ejemplo Mataderos de ElL Salvador y Quali-
ty Mests, que mon centros procesadores de carne on el pals en los cua-~
les se inform8 que finicamente existe control veterinario de trazas de
peaticidas perc no trazas de metales en alimentos, De manera similar -
en el Centrc Nacional de Tecnologis Agropecuaris (CENTA), no lo verifi
can en forma rutinaria, siendo determinsdos los elementos metflicos {i-
nicamente cuando alguna institucidn lo solicita, Rutinariamente hacen
anflisis en foliares, productos agricolas o algunos elementos metfli-—
cos que participan en el crecimiento normal de una plantae.

Referente a leche se vigitd la Direcciln General de Sanidad, donde no
se lieve a cabo ningfn control de este tipo, sclamente hacen un Anfli--
sis Bromatolbgice determinando JH, proteinas, grr as, humedad y andli--
sis bacterioldgico.

BEn Jo gue respecta a Cerveza, Vino, Aceites, tambidn no eximte control
de los iones antericres, por ningfn métodoe.

Irn conclusifn, creo gue no existe una investigacién de este tipo, débiw
do al alto coste del equipo, ademfis no se lleva a cabo ningfn control -
estatal. Por esc este trabajo puede servir como gufa para posteriores -

anflipis.




PARTE EXPERIMENTAL
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INTRODUCCICE
ek

Los métodos de mplicacifu de espsctrescopia de sbsorcién atémica a la gui—

mica de alimoﬁtaa ham side reportedes on una saplis variedad de materialese

Habiendo Bic}e determinades muches elementos principales y algunas treazes -

de metales & un pivel de 1 paopems y debajo de ose wvalor. Rutinarismente -

estan determinaciones se lleven a cabo en ving, cervesa, productos chrni-~

cos, etc. Sisndo tembién analizpdes nceites vegeteles y aditivos de alimen

tos por algunas impuiezes gque pusdan contoners

Laa publicaciones hechss periSdicamente en la aplicacibn de absorcibn atd-

mica a la quimica de alimentos son relativamente poces, a pesar de la gran

mayorfa de lasboratorios de wlimentos que utilizan esta t8cnica,. Talvez la

razbn de la escaces de dichss publicacicnes es debido a que no existen ms-

yores complicacicnes en el uso del instrumento, Ssto dependerf fmicamente

de la prepuracifn de la muestras (11}

Ia parte experimentsl quo a corntisuncibn pe indice _acluye:

a) Preperacifn de las solaciones patrén para cada anflisis

b) Condiciomes de opermciln del instrumento, las cuales dependel del modelo
usado, siendo eantas suministradas por los fabricantes.

c) Tratamiente previc & la muestra, el oual es indicado para cada muest‘ra
en particular, debido a que es imposible determinar una tSenics d.o ope-

racifn psra cads caso.
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PREPARACION DE SOLUCIONES PATRON

- Soclucibn de Arsfnico (1000 ppm) se prepara disclviendo 1.320 grs de
Asp0z (Oxid6 arsenioso) en 25 ml de sclucidn de KOH 20% (w/v). Luego se
neutraliza con Solucién de H,50;, 20% {v/v) usando coms indicador Fenol-
taleina, Finalmente se diluye a 1 litro con solucién de H SO0, 1% (v/¥).

- Solucibn de Cromo. (1000 ppm)s Se disuelven 3.735 grs de KpCrQy (Croma-
to de Potasic) er 1 litro de agus deionizada,

- Solucibn de Cobre (1000 ppm) se disuelve 1.000 grs de cobre metflico en
un volumen minimo de HNO3 (1+1)e Luego se diluye a 1 libro com Solucién
HNOg ¥ (v/v).

Solucibn de Hierro (1000 ppm)e Se disuelve 1,000 gr de hierro metflico
en 50 ml de HNO3 (1+1). Aforando a 1 litro con agua deionizada.

- Sclucibn de Menganeso (10CO ppm). Se disuelve 1.000 gr de Manganeso metf
lico en un volumen minimo de HND3 (1+1), Diluyendo a 1 litro con HC1 i%
(v/v)e

- Solucibn de Niquel (1000 ppm)e Se prepara disolviendo 1,000 gr de Niquel
met8lico en un volumen m$nimo de HHOB (1+1)s Dilvyendo a 1 litro con HHO3
1% (v/%)e

- Solucién de Plomo (1000 ppm)e Se disuelven 1.598 gr de Pb (N03)2 (nitra-
to de plomo)}, en 1 litro de HNO3 % (v/v)

~ Soluciln de Cince. (500 ppm). Se prepara disclviendo 0.500 gr de Cinc me=-
t8lico en un volumen mfnimo de HC1 (1+1), diluyendo a 1 litro com HCl 1%

(v/v)e



CONDICIONES EXPERIMENTALES DE OPERACION

Instrumento usado: Espectrofotémaetro de Absorcifn Atémica.
Arsénico

Modelo : 305 A Perkin-Elmer

Lampara : De cftodo huecoc de Arsénico
Longe. de onda: 155 nm,

Corriente Aplicmds al C4dtodo: 19 mA

51lits &

Dampingt 2

Combustible: Acetileno

Comburente : Aire

Pres;&n de flujo combuamtible: 8 lbs/'pulg2

Preaifn de Flujo Comburente : 30 lbs/ puJ.g‘2
(s la entrada del aparato)

Quemador usado : 3 ranuras

gromo

Modelo : 305 A Perkin-Elmer

L&mpara: De cdtodo hueco de multielementos (Cr, Ag, Cu, Ni)
Longitud de Onda : 360.8 nm

Corriente Aplicada al Cétodo: 30 mA

Slit : &4

Dempingt: 3

Combustible: Acetilenc

Comburente: Aire

15



Presibn de Flujo Combustible s 8.C lbs./pulg2

Presibn de flujo Comburente:

o 2
(a2 la entrada del aparato) 3040 lbse/pulg

Quemador usado: De 3 ranuras

cobre

Modelo: 305 A Perkin-Elmer

Li&mpara: de chtodo hueco de multielementos (Cuw, Ag, Cr, Ni)
Longitud de Cmda: 326 am

Corriente Apliceda al c&todo: 30 mA

Slit: 3

Damping: 3

Combustible: Acetileno

Comburente: Aire

Presibn de flujo combustible: 8 1b3/pulg2

Presifn de flujo comburente: 30 ;‘Lbs/pulg2
(2 la entrada del apsrato)

Quemador usado: de 3 ranuras

Hierro

Modelo: 305 A Perkin-~Elmer

I8mpara: de cétodo hueco de hierro
Longitud de Onda: 250 am

Corriente Aplicada al cftodo: 30 mA
Slit: 3

Damping: 2

Combustible: Acetileno
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Comburente: Ailre
. 2
Presifn de flujo combustible: 8.0 lbs./pulg

2
Presifn de flujo combhurente: 30 lba/pulg
(2 la entrada del aparato)

Quemador usado: de 3 ranuras
Man es0

Modelo: 305 B Perkin-Elmer

I&mpara: de cAtodo hueco de multielementos (Mn, Ni, Cu, Co, Cr.)
Longitud de Onda: 280.0 nm

Corriente aplicada al cltodo: 30 mA

Slit: 3

Damping: 3

Combustible: Acetileno

Comburente: Aire

Presifn de flujo combustible: 8.0 lbs/pulg2

Presibn de flujo comburente: 30,0 lbs/pulg2
(a la entrada del aparato)

Quemador usado: de 3 ranuras

Niguel

Modelo: 305 A Perkin-Elmer

ILA&mpara: De cAtodo hueco de multielementos (Ni, Cr. Ag, Cu)
Longitud de Onda: 2335.2

Corriente Aplicada al c&todo: 20 ma

Slit: 3



Damping: 2

Combustible: Acetileno

Comburente:'Aire

Presifn de flujo combustible: 8 lbs/pulg2

Presifn de flujo comburente

2
(a la entrads del aparato) ° 30 lbs/pulg

Quemador usade: de 3 ranuras

Plomo

Modelo: 305 B Perkin~Elmer

1fmpara: de cAtodo hueco de plomo

Longitud de Onda: 284 nm

Corriente Aplicada al cétodo: 10 ma

Slits &

Demping: 3

Combustible: Acetileno

Comburente: Aire

Presifn de flujo combustible: 8.0 lhs/pulg2

Presibn de flujo comburente . 2
(2 la entrads del aparato) ' 5040 lbs/pulg

Quemador usado: de 3 ranuras
Cine

Modelo: 305 B Perkin~Elmer
I8mpara: de cAtodo hueco de Cince
longitud de onda: 214.5 nm

Corriente aplicada al cAtodo: 30 mA.
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Slit: &

Dampings: 4

Combustible: Acetilenc

Comburente: Aire

Presién de flujec combustible: 8.0 .‘Lbs/pulg2

Presiln de fluio comburente

2
© ':f.,f}‘ ) °
(2 la entrada del aparato) =~ 7 0 lba/pulg

Quemador usado: de 3 ranuras

19



20

TECNICAS ANALITICAS

TRAZAS DE METALES EN BEBIDAS

I Andlisis de Bebidas Alcoh8licas

Estas ceterminaciones se hacen por comparacibn de la muestra a ser ana=-
lizada con las soluciones patrones, las cuales se preparan de manera si
nilar que la solucibn de la muestra.

Para todas las muestras de bebidas los elementos anslizados fueron: Cu,
Fe, Cr, Pb, Mn, Zn.

a) Anflisis de Cervezas

Ia espectroscopfa de absorcibn atémica es usada para determinar la --
concentraciln de cobre, hierro y otros elementos en cerveza a niveles a-
bajo de 1 ppms Esto se hace debido a que en la fabricacién de cerveza es
necesario sostener la concentraciln dé esos elementos a bajos niveles, -
porgue causan una espumacién o un efecto burbujeante indeseable cuando ~
el contenido es mayor, cbteniérdose estaé determinaciones con bastante ~
exactitud y rapidez por este método. (4)

Huestras

1« Cerveza Pilsener
2e Cerveza Suprena
3s Cerveza Malta

4, Cerveza de Barril
Reactivos

a) Soluciones Patrén

b) Alcohol etflico
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Preparacibn de la Muestra

la mayorfa de elementos a analizar en la Cerveza estén a niveles que no ~
necesitan dilucién, esto al principio puede causar una obstruccién en el
quemador, este problema es casi eliminado usando un quemador de tres aber

turas,.

El finico tratamiento previc a la muestra es la remocidn del dibxido de -
carbono, lo cual se puede lograr transfiriendo la Cerveza de un beacker

a otro o por filtracibn a través de un papel filtro finoe.

Las muestras son aspiradas directamente y la concentracién del elemento
es determinada por comparacidn con los valores obtenidos para las solucio
nes patr8n, (1)

b) Anilisis de Vino

Algunos metales en vino, pueden ser determinados por aspiracidn directa
contra soluciones patrones conteniendo igual cantidad de alcohola Aungque
otros metales requieren un procedimiento de comcentracidn previo a su de--
terminacibn. Este método describe un procedimiento de evaporacibn a ceni~-

zas el cual ha sido usado para la determinacidn de niveles bajos de meta--

les en vinoe( 1)
Muestras
1e Vino Mechazo Blanco

2e Vino Marafibn

Reactivos

ae Soluciones Patrén

be Acido sulffirico concentrado

BIBLIOTECA CENTRAL
BNIVERSIDAD DE EL SALVADOR




ce Acido nftrico concentrado

Preparacifn de la Muestra

Se evaporan 50 ml de muestra de Vino en un crisol de porcelana abierto, =~
en un bafio ae arena gproximadamente a 120°C. Cuando el vino se convierte
en jarabe espeso, se agregan 4 ml de &cido sulffirico concentrados El ex~
ceso de &cido se elimina por calentamiento suave, obteniéndose una costra
dura de azficar deshidratada.

Se coloca el crisol en un horno ventilado a 500°C durante 30 minutos. Lv~
go se remueve el crisol del horno y se agregan 2 ml de HNO3 concentrado.
Se calienta a sequedad y se lleva nuevamente a la mufla a 500°C. Este tra
tamiento con HNO3 se repite aproximadamente cinco veces hasta obtener ce-
nizas blancas. (1)

Las cenizas blancas obtenidas se disuelven en cinco ml de HNO3 Y B& Clwmww
lienta en bafio de arena hasta que el volumen se reduce a 2.5 mles Luego 52
transfiere a un frasco volumtrico de 5 ml y afora con agua deionizada.

A la solucibn anterior se le an:lizan los elementos Cobre, Cromo, Hierrc.

Plomo, Manganeso y Cinc, los cuales se encuentran a niveles bajos en Vi~

nose



TI. An&lisis de Jugos Envasados

Este método describe la determinacién de Cu, Cr, Fe, Pb, Mn ¥y Zn en
jugos de frutas.

Muestras

le Jugo de Pera Ducal

2e Jugo de tomate Ducal

3e &ugo de Melocotén Ducal

ke Jugo de Durazno Kern's

5« Jugo de Tomate Kern's

6« Jugo de Pera Kern's
Reactivos

ae Soluciones patrfn

b, Acido Clorhidrico concentrado

Preparacién de la Muestra

Se c¢olocan 20 ml de jugo a ser analizado en un frasco volumbtrico de
100 ml., Se le agregan 5 ml de Hcl, se afora con agua deionizada y co
centrifuga. En el liquido sobrenadante se analiza la concentracién Ao

cada uno de los elementos anteriormente mencionados, (1)



IIT.

24

Arflisis de Bebidas Gaseorns

En este anflisis los elementos se determinan por aspiracidn directa
de la muestra a ser analizadas.

Muestras

1+ Coca Cola

2e Uva Tropical

3+ Pepsi Cola

Reactivos

a. Soluciones patrbn

Preparacibn de la Muestra

la muestra se filtra a través de un papel filtro fino com el objetc -
de eliminar el dioxido de carbono,

1as muestras se aspiran directamente, determinfindose de esa manera
1a concentracibn del elemento a analizar. (1)

Se usa un quemador de 3 aberturas para prevenir que los sblidos de -

1la muestra obstruyan la abertura.
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P2
A3

Anflisis de Leche

Cuando los niveles de concentracibn de los elementos presentes en 1:-
leche es bajo, se verifica un procesc que incluye cenizas secas y ex
tracciones orgénicas, estermétodo es bastante exacto; no siendo conve
niente en este caso hacer el anflisis directamente quemando las mues
tras.

Se ha conocido con anterioridad, que el sabor de la leche, conocido
como sabor oxidado es el resultado de una alta anormalidad en la con
centracibn de Cobre y otros elementos presentes en 8sta. En afios rec-
cientes este problema ha aumentado debido a gue la leche es almacena
da por largos periodos al ser colectada y pasteurizada; ademds en mu
chos animeles se usan alimentos preservados sin recursos de forraje
verdes Por ello se ha estudiado el efecto de la dieta natural de co-
bre contenida en la leche, asf como también los posibles caminos de
contaminacibn externa de la misma. (7)

Muestras

l. Leche Foremost

2s Leche Copinap

Reactivos

Acido Clorhfidrico concentrado

Acido Clorhfdrico 2.4 N

Acido Clorhfdrico 6 N

Acido Clorhfdrice 0.1 N

APDC (Ditiocarbamato de Amonio Pirrolidina)
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MIBK (Metilisobutilcetona)

Preparacibn de la Muestra

Se acidifiﬁan 25 ml de muestra de leche con 4 ml de HCl 2.4 N en un cri--
sol y se evapora a sequedad en bafio de arena. La muestra seca se calienta
suavemente en una mufla a SOOOC y se deja durante todo un dfa a esta tem-
peratura. Después de este tratamiento se obtiene una ceniza grise Se agre-
ga 2 ml de HNO3 concentrado y la muestra se evapora a sequedad en el misme
bafios

La muestra seca todavia en el crisol se flamea por pocos minutos colocén-
dose nuevamente en la mufla a SOOOC por una hora hasta que se produce una
ceniza blancae. la ceniza es agitada con 5 ml de HCl 6 N y se seca en un ~
bafic de vapore Luego se agita nuevamente con 10 ml de Hel O.MN y se lleva
a ebullicibn.

Ia solucibn se transfiere a un Babcock . El crisol original se lava con
10 ml de solucibn Acida 0.1 N, la cual se lleva a ebullicibn y se trans-
fiere a la botella Babcock, finalmente el crisol es lavado con 10 ml de
agua deionizada, la cuasl es agregada también a la botellae.

Todo el cobre y los demis elementos se han convertido en Clorurc por este
proceso, a la solucibn de la botella Babcock se le agrega un ml de APDC
1% y 10 ml de metilisobutilcetona. la botella-Babcock se agita aproxima-
damente 1 minuto con la manc y se centrifugs 15 minutos. Se separa la fa-
se orglnica por adicién de agua. la botella se deja en repose 10 minutos.
El anflisis por absorcibn es corrido en la fase orgfnica directamente de
la botella Babcock comparfndose con los standard preparados por extrac-—-

¢i8n usando como blanco metilisobutilcetonz. (7)
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TRAZAS DE METALES EN PRODUCTOS ALIMENTICIOS

I. Anflisis de Carnes y Sus Derivados

En esté trabajo se usa un procedimiento de conversibn a cenizas, péra

la determinacibn de trazas de Plomo, Arsénico y Cobre.

Muestras

1e Carne de Res

2+ Carne de Cerdo

Reactivos

. Soluciones Patrbn

be Solucibn de Nitrato de Magnesio Hexahidratado, 50% (w/v) en agua -—-
deionizada. Mg (NOB)Z. 6320

ce Acido N4trico Concentrado

Preparacibn de la Muestra

Se pesan exactamente de 5 a 6 gr. de muestra en un crisol de Vycor, a~
dicionando 2.5 ml de solucién de Nitrato de Me nesio hexahidratads 50%
y se lleva a cenizas, por 2 8 3 horas, ¢ hasta que la muestra esté com
pletamente carbonizada en un hot plate.

Se coloca la muestra preincinerada en una mufla a 500°C, después de 1
hora se saca la muestra, culdadosamente se humedecen las cenizas con
HNO3 ¥y se regresa nuevanmente a la mufla. Se recomiends no usar demasia
do HN03 porque la muestra puede salpicar cuando estd en el hornoe El ~
procedimiento de humidificado se repite cada hora hasta que las cenizas

son blancas, corrientemente después de dos horase. Posteriormente se --
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transfiere en forma cuantitativa la muestra a un ve'umétrico de 10 ml la
vando cuidadosamente el crisol con un ml de HNO3 diluidoes Se transfieren
los lavados al volumétrico, repitiendo el lavado dos veces. Se afora con
agua deionizada.

8e determina la concentracién de los elementos mencionados, directamente

del frasco volumétrico, usando quemador de tres ranurase (1)
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Andlisis de Pescado

Este m&tode describe la determinacibn de Plomo, Cobre y Hierro en ~
pescado usando el procedimientc de conversifn en cenizas.

Muestras

1e Pescado del lago (mojarra)

2e Pescado de mar (mero)

Reactivos
ae Soluciones Patrdn
be Acido Nitrico 20% (v/v)

Preparacién de la Muestra

Se pesan 4 gr de muestra en un crisol y se carboniza en un hot pla~-
te. Se pone el crisol en una mufla frfa y lleva a 52500. Se mantie-
ne as{ hasta que las cenizas sean blancas. Luego se enfria y se adi
cionan 15 ml de HNO3 al 20% y se mezclan con un agitador. Se filtra
a través de un papel filtro Whatman No. 42 a an volumétrico de 100

ml el cual ha sido lavado con 4cido. Se lava el residuc del papel -
tres veces con agua deicnizada y se afora hasta obtener el volumen

con agua destiladaes (1)

El anflisis es determinado usando el procedimiento de rutina para

cada elemento.
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Anflisis de Aceites Vegetales

La egpectroscopia de Absorcifn AtSmica ha sido utilizada con buen -
resultado para la determinacidn de metales en varios medios orgdni-
cose Sin embargo hasta ahora no han sido hechas mayores publicacio
nes en la determinacibn de estos elementos en sustancias grasase En
este trabajo se ha querido describir wna técnica para estas determi
naciones por absorcidn atémica.

El anflisis puede ser corrido en soluciones acuosas o soluciones or

génicas. En este trabajo se selecciond operar en la fase orgénica,

debido a que por este método se evita pérdidas y provee un procedi-
miento sficiente de anflisis. También el uso de un solvente orghni-

co tiene varias ventajas como son: (6)

a) Las solucicnes orgénicas tiene mayor velocidad de evaporacidn
que las soluciones acuosas, por consiguiente la cantidad de =sal
s8lida presente para un pequefio valor de solucibn a un instante

At dentro de la llama es grande.

b) El uso de un solvente orgfnico disminuye la viscosidad de la so
lucibn, siendo asf incrementado el volumen en el nebulizador ~-
por unidad de tiempoa

¢) Ia eficiencia de nebulizacibn es alta porque la tensién superfi

cial de la solucibn es baja.

Muestras

ls Aceite El Dorade

Ze Aceite Orisol
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Reactivos

& Soluciones Patrbn

be Acido clorhidrico concentrado
ce Oxido de lantano

de Alcohol metflico

€. Acetata de etile

fe Solucibn de lantanoc 1%

Solucién de lantanc. Se pesan 58.75 grmos de la disolviéndolos en &

203’
cido clorhfdrico concentrado, luego se transfieren a un balén de 500 ml
v se afora con sclucidn de alcohol metflico - acetato de etilo 50% (v/v).

De esta solucibn que se encuentra al 10% se preparas la cantidad necesa~-

ria de Lantano 1%.

Preparacifn de la Muestra

las muestras de sustancia grasa son disusltas en la solucibn de I1a, obtg
niendo una solucibn 0.1% a 3% (w/v).

Se aspira la solucidn directamente y se determina la concentracidn del e
lemento de interés contra los standard apropiados usando los métodos de

rutina, (1)



CALCULOS EXPERIMENTALES ¥
CURVAS DE CALIBRACION.



INTRODUCCION

Para determinar las concentraciones de las muestras snalizadas, es ne~
cesario construir curvas de calibracibm usando condiciones y concentra
ciones conocidas y reproducibles. Para cobtener mejores resultados es--

tas soluciones patrones deben ser similares a la muestrz en lo posible.

Rutinariamente es conveniente determinar pr&cticamente varias solucio--—
nes patrones conjuntamente con una serie de muestras desconocidas. Esto
permite hacer las correcciones a la curva de calibracidn por las condi-

ciones existentes a8l realizar el anflisis.



T - ANALISIS DE BEBIDAS ALCOHOLICAS

En estos anflisis se utiliz® un registrador gréiico adaptado al espec-
trofotbmetro, obteniéndose gféficamente la concentracibn para cada elg
mento.

En estas gré&ficas se utiliza la relacibn directa que hay entre el nfime
ro de divisiones indicadas por el registrador (altura), las cuales se
obtienen para la concentracibn de la solucibn patrbn, asi como también
para la concentracibn del elemento que es estudiado.

Con los datos obtenidos para la solucidn patrbn se construye la curva

de calibracibn interpolandc en ella la concentraci8n buscada.

a) Anflisis de Cerveza

Las soluciones patrén de cada elemento se preparan por dilucibn de
las soluciones patrfn de 1000 pepem. hasta obtener una concentracién a
propiada con agua deionizada y alcohol etflico, de manera que al final
la solucibn contenga 10% (V/V) en alcohols (1)

Para que las soluciones patrfa posean una conce .tracibn apropisda se
preparan dependiendo de la absorcibn de la muestra, de manera que la
absorcifn para el patrén de concentracibn mds alto no deberi ser menor
que la absorcibn de la muestra.
- Determinacibn de Cromo
De la solucifn patrén de 1000 p.pem. de Cromo se preperan patrones z
cuosos de 0u5y 01 ¥y 005 pepenm o de Cre, los cuales deben contener
alcohol etilico 10% (V/V).
- Determinacibén de Cobre

Se preparan las soluciones patrén acuosos conteniendo 0.05, Oa1, Q42
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Oe5 ¥ 1 pepsm de cobre. Agreghndoles alcohol etflico de manera que

contengan finalmente 10% de alcohola

Determinacibn de Hierro

Se p?eparan soluciones acucsas conteniendo 0,05, Oul, 0.2, 05 DeDe
me de Fe, agregfndoles aleochol etflice en un volumen de 10% (V/V).
Determinacibn de Manganeso

De la solucibn patrbn de 1000 p.p.m. se preparan las soluciones acuc
sas conteniendo: 0,05, 0s1, 0s2, 0a5 ¥ 140 pePems de Mn, a los cua=--
les se agregan alcohol etflico en un volumen de 10% (V/V).
Determinacibén de Plomo

Se preparan soluciones patrén acuosas conteniendo 0.005, 0,05, Oe1,
0e2, Qa5 ¥ 140 Pepeme de Pb con un volumen de alcohol de 10% (V/V).
Déterminaci&n de Cincs

De la solucifn patrfn de 500 pe.pe.m. de Cinc, se preparan las solucic
nes acuosas conteniendo 0.05, Osl; 022, 045 ¥ 140 DePolle de cince A--

greg&ndoles alcohol en un volumen 10% (V/V).

RESULTADOS DE ANALISIS DE CERVEZAS

Muestra de
Cerveza PePalle Cu PePells Fe PaPellsa Cr
Pilsener 0.213 0,067 00,0250
Suprema 0.140 0.042 ' 0.,0295
Malta 0.150 06072 0.0275

Barril 06220 0,070 0,0260



Muegtra de

Cerveza PeDelle Pb PeDPslis MN  DePelle Zn
Pilsener 0.06 0.240 0.035
Suprema 040k 04350 04210
Malta 0,00 0.420 0,150
Barril 0.00 0250 0,060

35

Las concentraciones en pe.pels contenidas en la solucibn muestra se ob-

tienen a partir de las curvas de calibracifn descritas en el Apéndice.

b) An#lisis de Vino

Ias soluciones patrdn se preparan por dilucidn apropiada para cada -

elemento. Agregando &cido nitrico concentrade a cada patrfn, de mane-

ra que la solucibn final contenga 50% (v/v) HNO
Cc4lculos:

3.

(1

Concentracin del elemento (Pepels) = (PePeite on la solucibn muestra.

Muestra de

(0.1)

RESULTADOS DE ANALISIS DX VINOS

Vino DePolle CU DeDPelle X PePells Fo
Mechazo 0.36 0,030 0.076
Marafin 0.61 0.0lt3 0.100
Muestra de

Vino DePelle Pb TePells Mn DePelle Zn
Mechazo 0,0899 0.02 0.0k
Marafién 00735 0.2 2«50
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IT -~ ANALISIS DE JUGDS ENVASADOS

En el anflisis de jugos las soluciones patrén se preparan por di-
lucibn adecuada pera cadze elemento, agregando Acido clorhidrico a cada
uno de ellos, de manera que la concentracidn final del Acido sea 5% -

(V/V)e (1)

RESULTADOS DE ANALISIS DE JUGOS ENVASADOS

Muestra de jugo Dilucibn Lectura TeDaslllae CU
Pera Ducal Directa 0al575 0.1575
Tomate Ducal Directa 0.2925 0e2925
Melocotbn Ducal Directa 0.0626 040626
Durazno Kern's Directa 0.0625 04,0625
Tomate Kern's Directa Ca2150 02150
Pera Kern's Directa 0.0725 0.0725

Muestra de jugo Dilucibn Lectura v DPePella Cr

: cblculo
Pera Ducal 205100 040275 x 5 04,1380
Tomate Ducal 20:100 060125 x 5 00630
Melocotdn Ducal 20:3100 G.0230 x 5 0.1150
Durazno Kern's 20:100 0.0225 x 5 - 01125
Tomate Kern's 20:100 040230 x 5 0.115G
Pera Kermn's 20¢100 0.0150 %= 5 0.0750
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Muestra de jugo Dilucié Lectura y DePelle Fe
chleulo
Pera Ducal 205100 0,55 % 5 2475
Tomate Ducal 20100 070 x B 350
Melocotén Ducal 20:100 0650 % 5 2450
Manzana Kern's 205100 0480 x 5 Le50
Tomate Kern's 203100 31.00 ¥ 5 500
Pera Hern's 203100 070 % 5 350
Muestra de Jugo pilucidn Lectura y DPePeMs Pb
Cédlculo
Pera. Ducal 20:100 0,015 x 5 0,075
Tomate Ducal 20:100 D045 x 5 0e225
Durazno Ducal 20:100 0062 x 5 04310
Melocotdn Kern's 20:100 0062 x 5 0,310
Naranja Kern's 20:100 0,000 % 5 0,000
Pera Kern's 20:100 0,062 % 5 C.310
Muestra de Juge Dilucidn lectura y PeDelMe Mn
Clleulo
Pera Ducal 203100 0.236 x 5 14180
Tomate Ducal 20:100 Oelt20 x 5 22100
Duraznoe Ducal 20:100 0e240 % 5 1200
Melocotén Xernts 20:100 0.7%5 x 5 3675
Naranja Kernt's 10:100 0,595 x 10 5950
Pera Kernfis 2033100 0.490 x 5 2a450
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Muestra de Jugo Dilucibn Lectura v DeDelle Zn
Chlculo

Pera Ducal 20:100 0113 % 5 0565

Tomate Ducal 202100 G20 x 5 1200

Durazno Ducal 20:10C 0,090 x 5 0450

Melocotdn Kern's 201100 0.760 x S 3500

Naranja Kern's 20:100 06110 x 5 0550
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III - ANALISIS DE BEBIDAS GASIOSAS

Ias soluciones patrdn de cada elemento se preparan por dilucién aprow-

piada con agua deionizada, de las soluciones patrén de 1000 papeme

RESULTADOS DE ANALISIS DE BEBIDAS GASEOSAS

MUESTRA Dilucibn Lectura PePella Cu
Coca Cola Directa 0.027 0.027

Uva Directa 0.010 0.010
Pepsi Cols Directa 0,021 0,021
MUESTRA Dilucibn Lectura PeDelMe CT
Coca Cola Directa 00295 0.0295
Ova Directa 00330 060330
Pepsi Cola Directa 00370 0.0370
MUESTRA Dilucibn Lectura " DaePalle Fe
Coca Cola Directa 01250 0.1250
Uva Directa Oa1l475 OL1i75
Pepsi Cola Directa 01700 061700
MUESTRA Dilucibn Lectura ' PePeMe Pb
Coca Cola Directa 04055 04055

Uva Directa 0055 0,055

Pepsi Cola Directa 0,100 0,100



VUESTRA Dilucibn Lectura DePeite Mn
Coca Cola Directa 0,060 0.060
Ova Directa 0,055 0.055
Fepsi Gola Directa 0.075 0,075
MUESTRA Dilucifia Lectura PaDsllla 4N
Caca Colsa Directa 00210 0.0210
Uva Directa 0205995 0.0995
Pepsi Cola Directa 0.0400 040400
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ANALISIS DE LECHE

Las soluciones patrén se preparan per dilucilm apropiada de el elemen
to a ser snalizado, agregfindole &cide clorhfidrido 0.1N de manera que
dichos patrones contengan finalmente 25% V/V de HCl.

Luege se colecan 25 ml de uns alicuote del patrdn acuose en una hote--
1la Babceck y se agrega un ml de APDC % y 25 ml de MIBK, se agita la

botella Bybcock cem la mano y se centrifuga durante 15 minutos. (7)

Cilcules
Concentracibn de Elememto (p.pele)= (pep.m. en solucibn muestra)(f.c.)
Donde fece= factor de concentracibm

Velumen fimal de concentraciém en ml
Velumen de alicueta temads para la
concentracifn en ml,

10
25

fe =

En este case d.f. = = O.4

- Determinacibn de Cobre

Se preparan patrones por sxtraccibn de 1, 2 ¥ 5 PePeme de cobre
~ Determinacibén de hierra

Se preparan log patrones por extraccibn de 1, 2 y 5 pepem. de hierro
- Determinacibn de plemo

Los patrones que Be preparan per axtracci&n contienen 0.1, 0«2, 0.5

¥ 1 DepPele de plomo.

RESULTADO DE ANALISIS DE LECHE

MUESTRA LECTURA DePuls Cu

Feremost 2610 x Okt : 0.84%
Copinap 2:25 x Ok 0.90



MUESTRA LECTURA PeDelle Fa
Foremost s 2.5 x 0.b 1400
Copinap Tolt x 0L 0.56

MUESTRA LECTURA DPePslie Ph
Foremost 0.06 x 0.k 0.024
Copinap 0.04 x 0.4 0.016
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ANALIGIS DE ACEITES VEGETALES

s concentracibn ae las soluciones patrén en p.pems del elemento a -
ser analizado Se prepara por dilucibn anropiada con solucién 1% de -

Lantanoc, (1)

DESULTADOD DE ANALISIS DE ACEITES VEGETALES
MUESTRA DeDelle Cr's DePeme Ni
El Dorado trazas trazas

Crisol Trazas trazas

patrén de 7000 p.pem. conteniende el elemento. las diluciones son he--
chas con solucibn al 1G4 (V/V) de HNOB . (1)

Chlecules

Concentracifn de Elementtc (DePems )=

DePole en solucidn muestra)(f.d.) (volumen de la solucidn)
Peso de nuestra en gramos

Donde Tede = Factor de dilucibn
En este caso f.ds = 140
~ Deterninacidn de Cobre

o2

e nreparan soluciones patrdn conteniendo 0e5, Te0, 2.0 ¥ 50 DPePells
de cobre.

1485 Depamma x 1 x 10
5024

DeDeMs Cu {carne de res)s

= 3.07




-

.’b‘{:) ;‘vptll.ln x 1T x 10

DePele Cu (carne de cerdo) 5T

1t

u
ro
»
o
Lt

- Determinacibn de Plomo
Para esta determinacidn se preparan soluciones patrdn de 0.5, 1.0, -
2e0 ¥ 540 Depems de plomo

1e3 Pepelia X 1 x 10

PapaMe Pb (carmne de res) = N = 2,10
Te eDellle X 1 2 10
pepema Pb (carne de cerdo)s - i3 E 3241 X = 2690
RESULTADO DE ANALISIS DE CARNE
MUESTRA PeDsllle AS Pelails Cu PePellle Pb
Carne de Res - 3.07 2.0
Carne de Cerdo - 2.65 2490

ANATISTS DE PESCADO

Las soluclones patrbn son preparadas por dilucibdn apropiada con agua -
deionizada, de la molucibn patrén conteniendoc 1000 p.p.mes del elemento
a ser analizados.

Clcule

Concentracibn de Elemento (p.pema) =

_ (pepsm. en solucidn muestra) (fed.) (100)
- Peso de muestra em gramos

~ Determinacibdn de Cobre

0.089 x 1 x 100

400,12 = 2.24

DaDele Cu (pescado lago) =

G 1 1
DePale Cu (pescado mar) = 0 : 323 x 100 = 3,48




« Determinacién de Plomo

PePeMe Pb (pescade lago)= 0.06 ﬁ.;1§ e 149
DeDPefie Pb (pescado mar) = £08) i.gag Lo 2423

~ Determinacibn de Hierro
puperie Fe (pescado lago)s -2 i‘;é 199 . 3am
PsPele Fe (pescado mar)} = 0.18 x 1 x 100 = 4447

4,023

RESULTADOS DE ANALISIS DE PESCADG

MUESTRA PePella Cu PeDeille Pb PeDal Fe

Pescado lago 2.2k 149 37l

Pescado mar 2,48 2e23 447



ESTUDIC DE TOXICIDAD DE LOS ELEMENTOS

ANALIZADOS (As, Cu, Cr, Fe, Mn, Ni, Pb, Zn)



*INTRODUCCION

Debido a que algunos de los sbjetivos de este trabasjo men, poner en
préctica un método répide de anflisis de trazas de metales téxicos
o no, y asf poder localizar las posibles contaminaciones que pue=-—
dan ser ocasionadas per dichos elementos, se hace necesario reali-
zar un estudio toxicol8gice para cada uno de elles, pudiendo poste
riormente comparar los resultades obtenidos con las Normas minimas

dadas por Organismos Mundiales, abservando si estames dentro de e~

go8 1imites.



ARSENTICO

Ias concentraciones de Arsénice en los alimentos varia come resulta-
do de la contaminacifn industrial y por la contaminaciln debida al
empleo de arsenicales, como insecticidas y como aditives de los pien
605 animales.

El Ars&nico no tiene ninguna funcibn esencial en la nutriciln.

los compuestos inorgfaicos de Arsfnico son muy téxicos cuande se in-
gieren en pequefias cantidades, ocurriendo la intoxicaci®n crénica --
per este elemento en el honmbre.

Se ha fijado la desis méxima admisible de Arsénico en 0.05 mg/Kg de

peso corporal por dfa aproximsdamente, (2)



COBRE

En personas adultas no se ha observade nunca casos de carencia de g¢o=-
bre, ni‘siquiera en las zonas dende esta carencia es grave en el gana
do criado en régimen de pastoreoc.

las dietas tipicas que provecsn uva deficiencim cfiprica sen las que &
portan menos de 43 ug diaries por kg de pese corperal. (2)

En cuanto & la toxicidad, se sabe que en la mayer parte de las espe-
cies monogfstricas se ebserva una elevada tolerancia para el cobre.
Agl el comité Mixto FAO/OMS de Expertes en Aditivos Alimentarios ha -
declarado en su 14e, Informe que cuando la ingestifn cotidiana de co-
bre es inferior a 0.5 mg/Kg de pess no es de esperar que aparezcan e-—
fectos nocives en el hembre. Por consiguiente la concentraciln de es-
te elemanto se cemtrola generalmente em la Jache debide s la anermali-
dad que ocasiona en el mabor una alta concentracifn de &1 y otros ele

mentos.
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CROMO

En los sptudios realizsdes sopre la tunciln del creme en la nutri——
cifn, solaments se tiene jug itomar en cusnhta lz ferwa ctrivalente ya
gque Este os la fnica que tienz ectividad bioldgica, debide & gue sx

A 46 .
“ 8 Cr s No ez -

1a materia vivs 06 Se produce 1a oxidacids de Ur
f8cil evaluar esa funcibn del crexo en el hezbre por el pequeio nine
ro de casos #5tudiados, 7y la insuficiencia de los cemocimientos Bo-
bre la saturaleza uinica de les compuestos de crome preseats on los
alimentog. Lo convcimisutop acivales hacen pensar gque la toxicidad
eatd limitada casi exclusivaumsats a los cenpuestos G2 crovd hexova--
lente, El crowo trivalenis sflo produce rescciones téxicas a dosis -
muy altas. ke se dispens de iaformes sobre la toxleidad del cromo -
trivalente adminisirado por vias orals (Z)

Por ahora ao es posible dsterminar cuantitativaments las necesidaduz
humanepsg de croze devide a la insuficiencia de les conecimientos an-~
tuales de iag formas ¥ biodisponibilidad de ese elexents en los pro-
ductos alimenticicuss Se conace que ia eliminaciln de ese elemente er
la orina es del gwden ue 5-10 n/dfa, la cusl representa la wayor
varte de las pfrdidap cotidisnes. Por ello e copaidera gue el spor-
te alimentario requeride oscils aptre 20 ug ;7 5C0 ug segln la natura
lezs gqufmicat del cromo coatepide en log distintos alimneniose (2}
heciontemente ae ha subrayvadse lo woistiiided de ciertos compusshos =

de cromoe contenidos en algunes alimeutos. Por este razdn los Dusgme
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trag deatinadas al unflisis se deben praparar a bajas temperaturase
Pare determinar la presencia de cromo en cantidades pequeiias (trazas)
se recomienda el uso de 1ls espectroscopia da sbsorcibn atémica sin -
1lama siendo &sta una t&cniga sensible y Segura.

Recomifndase intensificar los trabajos en la determinacidn de la es—-
tructura quimica de los compuestos de cromo presentes en los alimen--
tos y la cantidad de este elemento disponible en los mismos,

Conviene pues esforzarse em obtener tdcnicas seguras para el anflisis
de dicho elemento.

En el campo industrial y especialmente en plantas alimenticias, es im
portante evitar el usc de productos cremados er las torres de enfria-
miento o en cualquier otro tipe de maguinaria, pues ellc llevarfa a u

na contaminscidn directa del producto.



- HIERRG

El grupo mixte FAO/OMS de Expertos en Necesidades de Hisrro ha bassdo -

pus recomendaciones relativas al hierro en la cautidad de hierro absor-

bide a distintas edades en los dos sexos y en el tipo de alimentos habi

tualmente consumidos. El sigulents cuadro muesire las Ingestas diasrias

de hierro recomendadas: (5)

Ingestas recomendadas segfin el
tivo de régimen

Avsorciln Menos del 10% Del 10-25% Més del
. cel aparte ca del aporte 25% del 3
de: hierzod 1érico provie calbrico -~ porte ca-
necesaria ne de alimen— proviene -~ 1érico --
tea de origen de glimen~ proviene
enimal, tos de ori de alim.
gen an de origen
animal.
(mg) {(mg) (mg) (mg)
lactantes O-U4 meses 0.5
Nifies 1-12 afios 1.0 10 7 5
Ldolesc. . # .
(maﬂﬁﬂ) 13"16 afios Ioa 18 2 9
Adolesc. - .
(HEnbran) 13=16 aflos 2.4 2k 18 12
Mujeres
nehat 2.5 23 19 1
tes
Eombres 049 ) 5 5
BIBLITTEN A OFEMToAL
MMNIVF,.— . SO m e
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MANGANESO

Hasta ahora nunca se han observado signos de falta abscluta o relati
va de Manganeso en el ser humane, cumlquisra gue sea su edad, y pér
consiguiente se ignora cuil?s pueden ser sus manifestaciones.
Tampocd Se conocen las necesidades minimas de Manganesc en el hombre,
aunque pueden obtenerse algunas estimaciones provisionales.
Encuestas efectuadas en algunos pafses sobre el r8gimen alimenticio
de los adultos indican gue el aporte de Manganeso varia entre 2,0 y
868 Mg/dfa. (2)

Nunca se han observado en el hombre casos de intoxicacidn por Mangane
80 debidos a un aporte alimentario excesivo. Esta forma de intoxica——
¢ifn parece prdcticamente imposible, excepto en los casos de contami-
nacifn industrials. La intoxicaciln crénica solo se produce en los mi-
neros que han trabajade largo tiempo con mineral de Manganeso; en es-
tes casos el Manganeso preﬂenta-en el medio contaminado penetra en el
organismo, sobre todo en forma de partfculas de 6xido, a través de -
los pulmones y del tubo digestivo. Los pulmones actfian al parecer ca
mo un dispositiveo a partir del cual se absorbe constantemente el Man
ganesvs. Bn los casos graves, el cuadro psiquiﬁtrido es parecido al -~
de la esquizofrenis y conduce a una invalidez permanente causada por
un trastorne neurolfigice seme jante desde el punto de vista clinico a

a la parflisis agitante o enfermedad de Parkinson.
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NIQUEL

En el caso del nfquel, la posibilidad de una carencis espontfnea en
el hombre no parece tener ningfm interds prictico.

Existe un amplio margen entre las concentraciones necesarias y téxi-
cas de Nfquel, No se ha seiialado hasta ahora ningfin caso de intoxica
¢ifn humana atribuible a la contaminacifn de los alimentos por este
metale (23

Convendrfa precisar mejor la funcibn metab8lica del nfquel en el houm
bre, asf{ como evaluar el contenido y la disponibilidad de ese elemen

to en los productos slimenticios.
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PLOMO

Referente al Plomo se sabe gue no ejerce ningfin efecto beneficioso o
deseable sobre la nutriciln,

El Comit€ Mixto FAO/OMS de Expertos en Aditivos Alimentarios en su —-
16a. Feunifn ha adoptado la concentracifn sangufnea de plomo tolera—
ble de 40 ug/100 gr, &sto en los trabajadores sometidos a uma fuerte
exposicifn industrial. (3)

Se ha determinado que los adritos absorben el 10% aproximadamente del
plomo contenido en los alimentos, sisndo pesible mayor la absorcién
er individues que ingieren poco cal¢io o gue padecen uma carencia ds
hierrc. En la ingestifn de Plomo influye tambifn la contaminacién de
1a atmbsfera por ese elemento.

Debido a que este elemento tiende a acumularse en el erganisme y que
p2 absorcifn puede aumentar es preferible mantener los niveles més -
bajes posibles en el aporte alimentario; figurande ia anemia, trag=e
tornos neurolfgices vy ls insuficiencia renal entre los principales [

fectos téxices del plomo. (2}



CINGC

128 necesidades alimenticias de cinc estfn en relacibn cor las canti-
dades requeridas por el crecimiento, la reparacidn de los tejidos y
la excresiln obligatoriae.

En el adulto, la concentracifn de Cinc en los tejidea magros es apro-
ximadamente de 30 ng/gr y ei contenido total de cinc en el organisme
yaria entre 2 y 3 gramos, encontrdndose la mayor parte de este elemen
to en el téjido fseo. (2)

Al parecer, existe un amplio margen entre las cantidades de Cinc necs
sarias para cubrir las necesidades nutricionales y las dosis t&xicas.
Seghn las obsmervaciones clinicas efectusdas en enfermos tratades con
Cinc por presentar trastornos de la cicatrizaciém, el hembre puede ab
sorber unos 200 mg de Cinc elemental en dosis diarias fraccionadas du
rante larges periodos sin que aparszcan efectos téxicos.

Una buena fuente de Cinc son los productos alimenticios de origen ani
male Ia carme de buey y de cerdp pueden coniener de 20 a 60 ug/g y la
leche de 3 a 5 ug/ge El pescado y loa mariscos en general, méa de 15
ug/ge (2)

Emtre los procesos patolSgicos del hombre que son consecuencias de
insuficiencia de Cinc, estfn el retrasoc del crecimiento y mala cica=

trizacifn de las heridase



CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES



INTRODUCCION

Los mtodos descritos en este trabajo resultan ser eficientes y exactos
en las determinaciones efectusdas; pudiendo tambiln ser aplicados a c--

tros metales no incluidos en este Seminario,



CONCLUS1ONES

En alzunos uwsises es una prictica corriente afiadir compuestos orgéni-
cos de Arsénico a los pienmos de las aves de corral y de los cerdos s
ra estimular sl crecimiento de estos animsles. For ellc se tratd de ae
terminar la concentracibn de Arsénico en la carng animal, p8ro se pre-
sentzron algunas dificultadec en el arflisis de ease elemento, debido =«
gue sn este mbtudo, la 1finea analitica para Arsfnico se encuentra ea -
ia loagitud de onda mfs baja utilizada, correspondiendc a ls zona de
travioleta lejunoc. 5n ese rango zases atmosléricos o de combustifn
absorben parte de la radiamcibn, siendo necesario el usc de wma limpare
nds brillante; por esto se recomiends usar tna lémpara de descarga, -«
1lama Argdn-Hidrfgenc, uso 2e corrector de Deuterio ¢ canaleta.
Perc el mejor =zistema para la determinsciban de este elemento por medio
de Absorcin Atémica es la formacibn de Hidruros, esto se debe a que
el Arsénico es un slemento que resccicona ffcilmente con el Hidrdgono
para generarics.
Bn estas muestras no fue posible detectar Arsénico por no comtar con

el equipo necesarioes
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J¢ conoce que clertos sistemas snzimfticos depsndientea del cobre parti
clpan intimamenta en €l metabolismo del Rierro y ello explica las difi-
cultadas con yue 2 meanudo se@ iroplieza para establecer una distincidn en
tre las anemias causadss por la carencia de uno u otro de esose elemen--
tos en la alimentacibn.

En les datos obtemidoe las concentraciones de cobre y hierro estén en-~
tre lus ranges de tolerancia. 5in ombarge en las muestras de lache se
ve gue loes resultsados para el =nflisis de cabre varfan de 0.8 a 0.9 pa.
Velle, @8te contenido tiene influencis wmigmificativa en el mabor, estc
puede dasberse al tiempo de refriperacidn sl ¢ual ha sidc expuests, =un-

que algunas mueptras sn este nivel no presentan un =abor efsctivo.

CEOQMOC

Para determinar itrazas de este elemento en las muasirasm es conveniente
el usc de una técmica bastente sensible y segura cowmo 28 la especirosco
pfa de abksorcién atbmica sin llams. Aunque en las muestras amalizadas
no s2 usé esta t@cenica, se sbtuviercs dates pera algunas de ellas, los
cuales posaen un range de tolerancia permisible, debido a que las reac
ciones téxicas del cremo trivalente ze¢ llevan 2 cabo selamente a dosis
miy altas.

in algures cases la contaminacibn per sromoe proviewe primcipaimenta del
usb de productes s base de cromstes pars g8l tratamiento de aguas de to

rrec de enfriazvientc existentes en casl todss las plantas aiimenticias,
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£l contenids de este slerento se tratd de deterninsr en Aceites Vegcia~-

las, ya que es usade comd catulizader en la hidrogemacibn catalftica.

las dates para trazas no pudieron ser obtenidos debido a 2ue el solven-

ta utilizade fue 21 ncecate ce etilo y no el acetato de iepamile, caomc

5é recomendaba su la preparacibn de la nuestra. Ademfs se recurrid sl -

método de adiciones y us se lozrf obisner lectura en el apmrato. zsto -

puade haber ocurrido por ro ueer sl solvente aproplades, Y& que para s¢-—

leccionar dichos aolveates, &ste debe cumplir varies criteriss: (6]

u) Debe disolver completemente la gpustancisa grasa a ser anmlizada.

v/ Deos ser capaz de disclver lag sales de los metalee presentes en =.
material s analizar,.

¢) Debe ser capaz de disolver la sal de Lantauo usada.

d) Para determinmcibn de trezas ceverf contener 1inima cantidad pesi--
ble del ion metdlice a deteruinarse.

Otra causma por la cual ne se¢ pudce ebservar ningusa sedicién pude per -

debida a rsita de accescoriom en el apsrato] oatenifadose de ¢sa manera

mayar eficiemciza en el méiodo, no importande gue la muesira gea muy --

ViEcasa.

HANGANESO

Se ¢onoce gue &1 el howbre nunca se han observede cascs de intuxicacién

deblidos a un apoerte alimenticis excezxive de sste elsmento; la intoxice-

cifa se pricticanente imposible. En les muestiras ceterninsdas se llevd

Breele g i, e |
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a cabo este anflisis para un mejor conocimiento de esta técnice.

U5 conocidn nue este elemento no ejerce ningin efecto beneficiloso en la
nutricibne.

Junto con el cromo y el arsénico, son de los elementos mAs tbxicos para
los humanos y animales y por lo tanto su control tendri que ser mis ri-
ruroso en los alimentos. Por el momento los niveles de contaminacidn de
plome en los alimentos estudiados no rebasan los limites miximos, pero

no por ello dehen descuidarse.

Aunnue no se trata de un elemento téxico, se le hizo el mismo control -
sue a los anteriosres para tratar de establecer normas de calidad de los

alimentos en lo que a trazas de metales se refiere.



IT. RECOMENDACIONES GENERALES

Es recomendable adoptar medidas para intensificar los estudios scbre las
relaciones eantre los elementos que se encuentran en niveles bajos y las
enfermedades que su carencia 0 exceso ocasionan. Existe el qaso de Miw=
chos elementos los cusles son necesarios en cantidades tan pequedas y -
lap técnicas de anflisis correspondientes tan complejas que sblo los in-
vestigadores con un conocimiento muy especializado de la quimica estén -
en copdiciones de estudiar.

1o La fimcalizacibn a que deben someterse los alimentes al ser objeto -
de una evaluacifn toxicolbgica establece prhcticamente su inocuidad,
debiendo analizarse los posibles peligros gque el empleo de un alimento
pueda presentar para el comsumidor; es decir que deberis prestarse con
sideracibn a la evaluacidn de los peligros de intoxicacibén que puedan
derivarse por la presencia en los alimentos de oligoelementos téxicos
asl como también del uso de disolventes, auxiliares de la elaboracidn,
materiales de envase, etc.

Debido a esto ge recomienda:

a) Establecer un control de calidad de los productos alimenticios exis
tentes en el mercado nacional.

b) Fomentar y apoyar la creacidn de centros para el estudic e investi-
gacibn en esta materia.

c) Establecer un laboratorio de estudios analfticos sobre los produc--
tos alimenticios; que se encargue ademfs, de coordinar los trabajos
analfiticos que se verifican en las diferentes empresas, para obte-=

ner métodos bptimos de anilisis.



2. Aungue la seleccilin del método a usarse sclamente incumbe al labo-
ratorie en particular, es necesario indicar algunas sugerencias:
a) Tos métedos colorimbirices suelen ser inespecificos y estén su~

jetose a numercsas interferancias por lo que su empleo debe Qedg
cirse al minime.

b) Siempre que sea posible, debe recomendsrse el método mhs asenci~-
1lo y menos cestopo. Los nuevos y mejores métodos deberén tener
ge en consideracidn, reemplazindose g}gunos de los mdtodos de
anflisis anticuados e inexactos. Ia espectroscopia de absorcidn
atdmica da buenos resultados para determinar muchos elementos
de transicibm y, en el casc de varios de ellos, el horno de e~-
lectrodos de grafito permite aumentar grandemente la sensibili-
dad de anflisis,

e} Er el caso de lag muestras de referencias neormalizadas, antes -
de certificar asu contenidoc en dichos elementos habri que anali-
zarlas al wenos por dos métodos fundamentalmente distintos y --
que comprendan diferentes modos de preparacidn de 1z muestra.

d} Bl uso del método de absorcibn atfmica expuesto ha ampliado ¢ -
aproximado la sensibilidad hasta les iimites necesarios para es
tos estudios.

3+ Es reconendable gue las Organizaciones estzstales existentes en el
pafs establezcan y coordinen un programs que obtenga datos sobre
el contenido de elementos metflicos téxicos en los productos ali—

mepticlos, dando la mfxima prioridad sl anflisis de leche, la cual
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constituye la base de la alimentacién.
Se recomienda evitar la coentaminacifn de los productes alimenticios -
con plomo, e imiclar un estudic exhaustive de dicho elemento en car--

nes y pescado, tratande de.definir las cauveas gue origian la contami~

nacibn.
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