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DETERMINACION DE METALES PESADOS TOTALES CON DIGESTION ACIDA Y
SOLUBLES POR ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION ATOMICA

1. Introduccion

El término de metal pesado se refiere a cualquier elemento quimico metélico que tenga
una relativa alta densidad y sea toxico o venenoso en concentraciones bajas. Los
ejemplos de metales pesados incluyen el mercurio (Hg), cadmio (Cd) el arsénico (As), el
cromo (Cr), el talio (Tl), y el plomo (Pb).Los metales pesados son componentes naturales
de la corteza terrestre. No pueden ser degradados o destruidos. La actividad industrial y
minera arroja al ambiente metales toxicos como plomo, mercurio, cadmio, arsénico y
cromo, muy daninos para la salud humana y para la mayoria de formas de vida. Los
metales originados en las fuentes de emision generadas por el hombre (antropogénicas),
la combustidon de nafta con plomo entre otras , se liberan a la atmdsfera como material
particulado que respiramos. Por otro lado, las aguas residuales no tratadas, provenientes
de minas y fabricas, se vierten a los rios sin ningun tratamiento o se filtran a través del
suelo contaminando las aguas subterraneas. Cuando se abandonan metales toxicos en el
ambiente, contaminan el suelo y se acumulan en las plantas y los tejidos organicos.

La peligrosidad de los metales pesados es mayor al no ser quimica ni bioldgicamente
degradables ademas y algunos de ellos con efectos de bioacumulacion. Una vez emitidos,
pueden permanecer en el ambiente durante cientos de afos. Ademas, su concentracion
en los seres vivos aumenta a medida que son ingeridos por otros (biomagnificacion), por lo
que la ingesta de plantas o animales contaminados puede provocar sintomas de
intoxicacion. De hecho, la toxicidad de estos metales ha quedado documentada a lo largo
de la historia: los médicos griegos y romanos ya diagnosticaban sintomas de
envenenamientos agudos por plomo mucho antes de que la toxicologia se convirtiera en
ciencia.

El analisis de absorcion atomica se basa en que cada elemento tiene un numero de
electrones asociado con su nucleo. El estado normal y mas estable de la configuracion
orbital de un atomo es conocido como el estado fundamental. Si se aplica energia a un
atomo, la energia sera absorbida y un electron sera promovido a un estado menos estable
conocido como estado excitado. Desde este estado inestable el atomo volvera a su estado
fundamental, liberando energia luminosa.

Energia luminosa Atomo en estado Atomo en estado
Fundamental excitado

En el estado fundamental un atomo absorbe energia luminosa a una longitud de onda
especifica para pasar al estado excitado. Si el numero de atomos en el paso de luz se
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incrementa, la cantidad de luz absorbida también se incrementa. Por la medicion de la
cantidad de luz absorbida, se puede hacer una determinacién cuantitativa de la cantidad
de analito. El uso de fuentes de luz especiales y una cuidadosa seleccién de las longitudes
de onda permiten determinar elementos especificos.

La funcién de la llama consiste en convertir el aerosol de la muestra en un vapor atémico
el cual luego puede absorber la luz de la fuente primaria ( lampara de catodo hueco o
lampara de descarga de electrones ).

El analisis de metales pesados en al laboratorio del IDEAM se lleva a cabo bien sea en la
muestra filtrada para determinar los metales solubles, o en la muestra sin filtrar sometida a
digestion acida para determinar los metales totales, todos ellos por espectrofotometria de
absorcién atémica. Por este método se determinan, Cadmio, Cromo, Cobre, Plomo,
Niquel y Zinc. Este método se aplica para analizar muestras de agua superficial y residual.

La digestion acida se lleva a cabo con acido nitrico y peroxido de hidrogeno para lograr la
oxidacion completa y reducir las interferencias causadas por la materia organica, con
base en la recomendaciones del Standard Methods 19ed. 1995, aplicando el método de
digestion nitrico perdxido y empleando un espectrofotometro de absorcion atdmica Perkin
Elmer modelo 2380.

A continuacion se presentan los intervalos de lectura en el Laboratorio del IDEAM:

METALES PESADOS SOLUBLES - LECTURA DIRECTA

" a Limitelqe Rapgo Coeficiente Sensibilidad | Desviacion| cV Estandar| Estédndares
etal am deteccion | éptimo de 3y mg/L estandar | % de . de 3y
mg/L mg/L correlacion chequeo | calibracién
Cadmio |228,8 0.03 0,03-2,0 0.9987 0.081 0.004 [155] 15 05,1,15
Cobre |324,8 0.07 0,07-5,0 1.0000 0.20 0.003 52 4.0 0.5, 1,
Cromo |357,9 0.09 0,09-5,0 0.9993 0.034 0.006 8.2 4.0 1,2, 4
Niquel |232,0 0.12 0,12-10,0| 0.9994 0.16 0.01 13.8| 7.0 1,57
Plomo |217.0 0.27 0.27-15,0] 0.9999 0.088 0.03 15.00 9.0 1,59
Zinc 213,9 0.03 0.03-1,0 0.9999 0.019 0.002 8.8 1.0 0.25,0.5
METALES PESADOS TOTALES CON DIGESTION
" A, Limite 'Qe Rapgo Coeficiente Sensibilidad | Desviacién| CV Estandar| Estandares
etal am deteccion |  o6ptimo de N mg/L estandar | % de ' de 3y
mg/L mg/L correlacion chequeo | calibracién
Cadmio | 228,8 0.03 0,03-2,0 0.9987 0.081 0.003 [14.3] 15 05,1,15
Cobre | 324,8 0.09 0,09-5,0 1.0000 0.20 0.01 14.2| 4.0 05,1,4
Cromo | 357,9 0.09 0,09-5,0 0.9993 0.034 0.00 0.0 4.0 1,2, 4
Niquel | 232,0 0.18 0,18-,10,0 0.9994 0.16 0.01 8.5 7.0 1,57
Plomo | 217,0 0.43 0.43-15,0| 0.9999 0.088 0.02 4.5 9.0 1,5,9
Zinc 213,9 0.06 0.06-1,0 0.9999 0.019 0.003 6.4 1.0 0.25,0.5




Instituto de Hidrologia, Meteorologia y Estudios Ambientales
Ministerio de Ambiente, Vivienda y Desarrollo Territorial - Republica de Colombia

SUBDIRECCION DE HIDROLGIA - GRUPO PROGRAMA DE FISICOQUIMICA AMBIENTAL

|DEJ'-\M Codigo: TP0096 | Fecha23/07/2004 Version: 02 Pagina: 4de 16
Metales en agua por Absorcion Atémica (Cd, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn)

2. Definiciones:

mg /L = miligramos por litro.

ug/L= microgramos por litro

um = micras

nm = nandémetro

LDM = Limite de Deteccién del Método
S = Desviacion estandar

LSA = Limite superior de alarma

LSC = Limite superior de control

LIA = Limite inferior de alarma

LIC = Limite inferior de control

3. Aspectos de Salud y Seguridad Laboral:

Revise antes de iniciar la practica el Manual de Higiene Seguridad AM 0165 y las Hojas de
Seguridad numeros: 33, 203,126, 127, que reposan en los AZ 1y 2 TC 0180 , en el
mueble de la entrada en el Area de recepcidn de muestras. Estas hojas de seguridad
también puede encontrarlas, en el PSO en el puesto de trabajo.

Ejecute de manera obligatoria el desarrollo de todo el analisis con los siguientes
implementos de seguridad: bata, guantes, respirador para acidos, gafas protectoras.

Realice la adicion de los acidos y la digestion de las muestras en la cabina extractora de
vapores inorganicos.

El acetileno representa un riesgo de explosién en el laboratorio No debe entrar en contacto
con tuberias de cobre, plata o0 mercurio ya que estos metales forman acetiluros inestables.
Tenga en cuenta que el acetileno es un gas asfixiante simple, el cual esta disuelto en
acetona y por consiguiente no se deben utilizar cilindros que tengan presiones
inferiores a 90 psig los cuales se consideran vacios. La presion recomendada de salida
del cilindro o de la linea debe ser de 10 psig, siendo una presion esencial para la
operacion correcta. El acetileno puede descomponerse espontaneamente si la presion
excede de 15 psig fuera del cilindro. En el momento de su instalacion verifique que no
haya escapes o fugas de gas.

4. Limitaciones e Interferencias:

En la espectrofotometria de absorcién atdmica se pueden presentar interacciones debidas
a la llama, de ionizacion (si la llama no es lo suficientemente caliente para disociar las
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moléculas), debidas a la matriz, espectrales y quimicas (disociacion incompleta y
formacion de compuestos refractarios). Las siguientes son las interferencias que se
pueden presentar en el analisis de los respectivos metales:

5.

Cadmio: Altas concentraciones de silicato y bastante materia organica.

Cromo: Se debe oxidar el cromo(lll) a cromo(VI); la absorbancia del cromo disminuye
por la presencia de hierro y niquel pero ésta interferencia puede disminuir utilizando
llama delgada.

Niquel: Altas concentraciones de hierro o cromo pueden incrementar la senal del
niquel. Interfiere también altos contenidos de materia organica. Contenidos de
cromo(VI), manganeso, cobalto, niquel, cobre, zinc, plata, cadmio y plomo superiores a
5 mg/L y de hierro superior a 1 mg/L interfieren.

Plomo: Interfieren altos contenidos de materia organica. Contenidos de cromo(Vl),
manganeso, cobalto, niquel, cobre, zinc, plata y cadmio superiores a 5 mg/L y de hierro
superior a 1 mg/L puede interferir la sefial del plomo.

Cobre : Interfieren contenidos de cromo(VI), manganeso, cobalto, niquel, cobre, zinc,
cadmio, plomo superiores a 5 mg/L y de hierro superior a 1 mg/L, igualmente altos
contenidos de materia organica.

Zinc: un fuerte contenido de silicio puede dar interferencias.
Una solucion de lantano de 5 mg/L preparada por disolucién de éxido de lantano en
acido clorhidrico diluido permite eliminar las interferencias debidas a silice, fosforo,

aluminio y hierro.

En la determinacion de metales solubles los sélidos suspendidos se deben eliminar por
filtracion.

Se debe evitar la contaminacion por metales de los recipientes, tapas, agua destilada,
o de filtros de membrana, usando recipientes plasticos, tratados con acido nitrico. El
plomo es un contaminante presente en el aire y el polvo urbanos, mantener las
muestras tapadas.

Se debe evitar la contaminacion con compuestos volatiles, polvo, hollin, y aerosoles.

Resultados de la validacion del método:
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Cadmio Total
NOMBRE DEL METODO: Metales en agua por Absorcion Atémica (Cd, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn)
CODIGO DEL PSO: TP0096
FECHA DEL INFORME DE ESTANDARIZACION: 31/03/06

PARAMETRO VALOR UNIDADES OBSERVACION
LIMITE DE DETECCION 0.03 mg/L Corresponde al limite de cuantificacion.
PRECISION EN 10.4 mg/L Nivel de Concentracién 0.10
TERMINOS DE %CV 2.3 mg/L Nivel de Concentracién 1.50
EXACTITUD
EXPRESADO COMO %
DE ERROR RELATIVO 1.0 mg/L Nivel de Concentracién 0.631
RANGO DE TRABAJO
(Lectura Directa) 0.03-1.5 mg/L Sin dilucion de la muestra
INTERVALO DE
APLICACION DEL Con la mayor dilucién posible o
METODO 0.03 - 150 mg/L aceptable
RECUPERACION 94.3 mg/L Nivel de Concentracién 0.10
EXPRESADO COMO % 98.2 mg/L Nivel de Concentracion 1.00

Cromo total
NOMBRE DEL METODO: Metales en agua por Absorcion Atémica (Cd, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn)
CODIGO DEL PSO: TP0096
FECHA DEL INFORME DE ESTANDARIZACION: 31/03/06

PARAMETRO VALOR UNIDADES OBSERVACION
LIMITE DE DETECCION 0.09 mg/L Corresponde al limite de cuantificacion.
PRECISION EN 7.9 mg/L Nivel de Concentracion 0.25
TERMINOS DE %CV 4.1 mg/L Nivel de Concentracién 4.00
EXACTITUD
EXPRESADO COMO %
DE ERROR RELATIVO -1.9 mg/L Nivel de Concentracién 0.316
RANGO DE TRABAJO
(Lectura Directa) 0.09-4.00 mg/L Sin dilucion de la muestra
INTERVALO DE
APLICACION DEL Con la mayor dilucién posible o
METODO 0.09 - 400 mg/L aceptable
RECUPERACION 97.4 mg/L Nivel de Concentraciéon 0.25
EXPRESADO COMO % 106.8 mg/L Nivel de Concentracion 2.50
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Cobre total

NOMBRE DEL METODO: Metales en agua por Absorciéon Atémica (Cd, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn)
CODIGO DEL PSO: TP0096
FECHA DEL INFORME DE ESTANDARIZACION: 31/03/06

PARAMETRO VALOR UNIDADES OBSERVACION
LIMITE DE DETECCION 0.09 mg/L Corresponde al limite de cuantificacion.
PRECISION EN 8.9 mg/L Nivel de Concentracién 0.25
TERMINOS DE %CV 2.2 mg/L Nivel de Concentracién 4.00
EXACTITUD
EXPRESADO COMO %
DE ERROR RELATIVO 3.0 mg/L Nivel de Concentracién 0.42
RANGO DE TRABAJO
(Lectura Directa) 0.09 - 4.00 mg/L Sin dilucién de la muestra
INTERVALO DE
APLICACION DEL Con la mayor dilucién posible o
METODO 0.09 - 400 mg/L aceptable
RECUPERACION 99.4 mg/L Nivel de Concentracion 0.25
EXPRESADO COMO % 100 mg/L Nivel de Concentracion 2.50
Niquel total
NOMBRE DEL METODO: Metales en agua por Absorcion Atémica (Cd, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn)
CODIGO DEL PSO: TP0096
FECHA DEL INFORME DE ESTANDARIZACION: 31/03/06

PARAMETRO VALOR UNIDADES OBSERVACION
LIMITE DE DETECCION 0.18 mg/L Corresponde al limite de cuantificacion.
PRECISION EN 6.4 mg/L Nivel de Concentracion 0.50
TERMINOS DE %CV 1.9 mg/L Nivel de Concentracién 7.00
EXACTITUD
EXPRESADO COMO %
DE ERROR RELATIVO -2.8 mg/L Nivel de Concentracion 1.43
RANGO DE TRABAJO
(Lectura Directa) 0.18 - 7.00 mg/L Sin dilucién de la muestra
INTERVALO DE
APLICACION DEL Con la mayor dilucién posible o
METODO 0.18 - 700 mg/L aceptable
RECUPERACION 94.9 mg/L Nivel de Concentracion 0.50
EXPRESADO COMO % 95.8 mg/L Nivel de Concentracion 5.00
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Plomo total
NOMBRE DEL METODO: Metales en agua por Absorcién Atémica (Cd, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn)
CODIGO DEL PSO: TP0096
FECHA DEL INFORME DE ESTANDARIZACION: 31/03/06

PARAMETRO VALOR UNIDADES OBSERVACION
LIMITE DE DETECCION 0.43 mg/L Corresponde al limite de cuantificacion.
PRECISION EN 3.5 mg/L Nivel de Concentracion 1.00
TERMINOS DE %CV 2.0 mg/L Nivel de Concentracion 9.00
EXACTITUD
EXPRESADO COMO %
DE ERROR RELATIVO 0.6 mg/L Nivel de Concentraciéon 2.26
RANGO DE TRABAJO
(Lectura Directa) 0.43 -9.00 mg/L Sin dilucién de la muestra
INTERVALO DE
APLICACION DEL Con la mayor dilucion posible o
METODO 0.43 - 900 mg/L aceptable
RECUPERACION 96.5 mg/L Nivel de Concentracién 1.00
EXPRESADO COMO % 100.6 mg/L Nivel de Concentracion 5.00

Zinc total
NOMBRE DEL METODO: Metales en agua por Absorcién Atémica (Cd, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn)
CODIGO DEL PSO: TP0096
FECHA DEL INFORME DE ESTANDARIZACION: 31/03/06

PARAMETRO VALOR UNIDADES OBSERVACION
LIMITE DE DETECCION 0.06 mg/L Corresponde al limite de cuantificacion.
PRECISION EN 4.7 mg/L Nivel de Concentracion 0.10
TERMINOS DE %CV 2.8 mg/L Nivel de Concentracion 1.00
EXACTITUD
EXPRESADO COMO %
DE ERROR RELATIVO -2.1 mg/L Nivel de Concentracion 1.8
RANGO DE TRABAJO
(Lectura Directa) 0.06 - 1.00 mg/L Sin dilucién de la muestra
INTERVALO DE
APLICACION DEL Con la mayor dilucién posible o
METODO 0.06 - 100 mg/L aceptable.
RECUPERACION 92.9 mg/L Nivel de Concentracion 0.10
EXPRESADO COMO % 99.1 mg/L Nivel de Concentracion 0.50
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6. Toma y preservacion de la muestra:

Colecte las muestras en envases de plastico 6 vidrio previamente enjuagados con acido
nitrico, de acuerdo al procedimiento para lavado de material TP0125. Para el analisis de
metales solubles filtre inmediatamente la muestra con filtro de acetato de celulosa de
diametro de poro 0.45 ym y adicione acido nitrico hasta pH < 2. Para el andlisis de
metales totales no se debe filtrar la muestra, simplemente se adiciona el acido nitrico
hasta pH<2, lo anterior de acuerdo con los instructivos TI0187 Instructivo de Muestreo de
Agua Residual, TI0347 Instructivo de Muestreo Agua Superficial Contaminada y T10207
Instructivo muestras andlisis fisicoquimicos aguas Superficiales. Las muestras asi
preservadas tienen un tiempo maximo de almacenamiento de 6 meses.

7. Aparatos, reactivos y materiales:

7.1 Aparatos

v Espectrofotémetro de Absorcion Atémica PELKIN-ELEMER 2380

v' Lamparas de catodo hueco (LCH) o de descarga sin electrodo (LDE) PERKIN -
ELMER; para Cd, Pb, Ni, Cr, Cu, Zn.

v' Valvulas reductoras de presién, una para cada uno de los tanques de combustible
acetileno y oxidante aire

v" Compresor de aire que suministra minimo 30 litros por minuto a una presiéon minima
de 40 psig.

v" Ventilacién: un extractor entre 15 y 30 cm por encima del quemador para remover
los humos y vapores de la llama. Esta precaucién protege al personal de
laboratorio de los vapores téxicos, protege el instrumento de los vapores corrosivos,
y protege la estabilidad de la llama.

v" Plancha de calentamiento Schott Ceran 6 Thermolyne Cimarec2
v' Cabina extractora para vapores inorganicos.
7.2 Reactivos
v Aire, limpio y seco.
v' Acetileno, grado absorcion atdmica
v Agua desionizada
v Acido nitrico, HNO3; al 65% grado ultrapuro.
v Agua acidulada. Disuelva 1,5 mL de acido nitrico al 65% grado ultrapuro en 1 L de
agua desionizada UP.
v Peréxido de hidrogeno, H,0,, 30%.
v' Soluciones patrén trazables a SRM de NIST de 1000 mg/L. de Cadmio, Cromo,

Cobre, Niquel, Plomo y Zinc
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7.3 Materiales
v' Balones aforados clase A de 100 y 50 mL de cuello ancho
v Erlenmeyers de 125 mL.
v" Vasos de precipitado de 100 mL
v Pipetas aforadas clase A, de 1, 2, 3, 4, 5, 10, 20, 25 y 50 mL.
v" Probetas plasticas de 50 mL.
v Pipeta pasteur.
v' Embudo de polipropileno pequefio de 5 cm de diametro y vastago corto
v' Soporte para filtracion
v' Papel de filtro cualitativo S&S 595 referencia 311610 de 11 cm de diametro
v" Membranas de acetato de celulosa S&S OEG67 referencia 10404012 de 0.45umy
47 mm de diametro.
v Frasco lavador
v

Frascos de polipropileno de aproximadamente 50 mL de capacidad

8. Procedimiento de limpieza de vidrieria

Todo el material incluyendo las botellas de muestreo, usado para la determinacién de
metales pesados debe someterse a lavado siguiendo las instrucciones del TP0215
Procedimiento para Lavado de Material, lavar con jabdn neutro y posteriormente sumergir
en HNOS3 diluido al 10%. Reserve esta vidrieria unicamente para las determinaciones de
metales y utilice unicamente a la que se le haya efectuado control de calidad.

9. Procedimiento de preparacion de estandares para la curva de calibracion

9.1 Soluciones estandar intermedias de 100 mg/L de Cd, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn: Para cada
metal por separado, tomar 10,0 mL del respectivo patron de 1000 mg/L vy llevar a
volumen con agua desionizada en balén aforado de 100 mL.

9.2 Estandares de calibracién: Los estandares para la curva de calibracion en A.A. se
preparan con agua acidulada, no se digieren. Las curvas se hacen con tres estandares
de alta media y baja concentracion hasta cubrir el rango de linealidad de acuerdo a lo
obtenido en la validacion y lo establecido en el manual del Espectrofotometro Perkin
Elmer, de la siguiente manera:

9.2.1. Estandares para la curva de calibracion de Cadmio Total y Cadmio Soluble de 0.5,
1.0y 1.5 mg/L. El estandar de ajuste 6 chequeo es de 1.5 mg/L
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Prepare una solucién intermedia de 10,0 mg/L a partir de la solucion intermedia de
100,0 mg/L, tome 10 mL de ésta solucion y lleve a volumen en un balon aforado de 100
mL, con agua acidulada.

Prepare un estandar de 1.5 mg/L a partir de la solucién intermedia de 10.0 mg/L, tome
15 mL de ésta solucion y lleve a volumen en un balén aforado de 100 mL, con agua
acidulada.

Prepare un estandar de 1.0 mg/L a partir de la solucién intermedia de 10.0 mg/L, tome
10 mL de ésta solucion y lleve a volumen en un balén aforado de 100 mL, con agua
acidulada.

Prepare un estandar de 0,50 mg/L a partir del estandar de 10,0 mg/L, tome 5 mL de
ésta solucion y lleve a volumen en un balén aforado de 100 mL, con agua acidulada.

9.2.2. Estandares para la curva de calibracion de Cobre Total y Cobre Soluble de 0.5,
1.0y 4.0 mg/L. El estandar de ajuste 6 chequeo de es de 4.0 mg/L

Prepare una solucién intermedia de 10,0 mg/L a partir de la solucion intermedia de
100,0 mg/L, tome 10 mL de ésta solucion y lleve a volumen en un balon aforado de 100
mL, con agua acidulada.

Prepare un estandar de 4,0 mg/L a partir de la soluciéon intermedia de 100 mg/L, tome 4
mL de ésta solucion y lleve a volumen en un balon aforado de 100 mL, con agua
acidulada.

Prepare un estandar de 1,0 mg/L a partir del estandar de 10,0 mg/L, tome 10 mL de
ésta y lleve a volumen en un balén aforado de 100 mL, con agua acidulada.

Prepare un estandar de 0,50 mg/L a partir del estandar de 10,0 mg/L, tome 5 mL de
ésta solucion y lleve a volumen en un balon aforado de 100 mL, con agua acidulada

9.2.3. Estandares para la curva de calibracion de Cromo Total y Cromo Soluble de 1.0,
2.0y 4.0 mg/L. El estandar de ajuste 6 chequeo de sensibilidad es de 4.0 mg/L

Prepare un estandar de 10,0 mg/L a partir de la solucion intermedia de 100,0 mg/L,
tome 10 mL de ésta solucion y lleve a volumen en un balén aforado de 100 mL, con
agua acidulada.
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Prepare un estandar de 4,0mg/L a partir de la solucién intermedia de 100 mg/L, tome 4
mL de ésta solucion y lleve a volumen en un balon aforado de 100 mL, con agua
acidulada.

Prepare un estandar de 2,0mg/L a partir de la solucién intermedia de 100 mg/L, tome 2
mL de ésta solucion y lleve a volumen en un balon aforado de 100 mL, con agua
acidulada.

Prepare un estandar de 1,0 mg/L a partir del estandar de 10,0 mg/L, tome 10 mL de
ésta solucion y lleve a volumen en un balén aforado de 100 mL, con agua acidulada.

9.2.4. Estandares para la curva de calibracion de Niquel Total y Niquel Soluble de 1.0,
5.0y 7.0 mg/L. El estandar de ajuste 6 chequeo de es de 7.0 mg/L

Prepare un estandar de 10,0 mg/L a partir de la solucion intermedia de 100,0 mg/L,
tome 10 mL de ésta solucion y lleve a volumen en un balén aforado de 100 mL, con
agua acidulada.

Prepare un estandar de 7,0mg/L a partir de la solucién intermedia de 100 mg/L, tome 7
mL de ésta solucion utilizando pipetas de 5 mL y 2 mL y lleve a volumen en un baldn
aforado de 100 mL, con agua acidulada.

Prepare un estandar de 5,0mg/L a partir de la solucién intermedia de 100 mg/L, tome 5
mL de ésta solucion y lleve a volumen en un balon aforado de 100 mL, con agua
acidulada.

Prepare un estandar de 1.0 mg/L a partir del estandar de 10,0 mg/L, tome 10 mL de
ésta solucion y lleve a volumen en un balén aforado de 100 mL, con agua acidulada.

9.2.5. Estandares para la curva de calibracion de Plomo Total y Plomo Soluble de 1.0,
5.0y 9.0 mg/L. El estandar de ajuste 6 chequeo es de 9.0 mg/L

Prepare una solucién intermedia de 10,0 mg/L a partir de la solucion intermedia de
100,0 mg/L, tome 10 mL de ésta solucion y lleve a volumen en un balon aforado de 100
mL, con agua acidulada.

Prepare un estandar de 9,0mg/L a partir de la solucién intermedia de 100 mg/L, tome 9
mL de ésta soluciéon empleando pipetas de 5 mL y 4 mL y lleve a volumen en un bal6n
aforado de 100 mL, con agua acidulada.
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Metales en agua por Absorcion Atémica (Cd, Cr, Cu, Ni, Pb, Zn)

Prepare un estandar de 5,0 mg/L a partir de la solucién intermedia de 100,0 mg/L, tome
5 mL de ésta solucion y lleve a volumen en un balon aforado de 100 mL, con agua
acidulada.

Prepare un estandar de 1.0 mg/L a partir del estandar de 10,0 mg/L, tome 10 mL de
ésta solucion y lleve a volumen en un balon aforado de 100 mL, con agua acidulada

9.2.6. Estandares para la curva de calibracidon de Zinc Total y Zinc Soluble de 0.25, 0.5y
1.0 mg/L. El estandar de ajuste 6 chequeo es de 1.0 mg/L

Prepare una solucién intermedia de 10,0 mg/L a partir de la solucion intermedia de
100,0 mg/L, tome 10 mL de ésta solucion y lleve a volumen en un balon aforado de 100
mL, con agua acidulada.

Prepare un estandar de 5,0 mg/L a partir de la solucién intermedia de 100,0 mg/L, tome
5 mL de esta solucion y lleve a volumen en un balon aforado de 100 mL, con agua
acidulada.

Prepare un estandar de 1,0 mg/L a partir del estandar de 10,0 mg/L, tome 10 mL de
ésta solucion y lleve a volumen en un balén aforado de 100 mL, con agua acidulada.

Prepare un estandar de 0,5 mg/L a partir del estandar de 10,0 mg/L, tome 5 mL de
ésta solucion y lleve a volumen en un balén aforado de 100 mL, con agua acidulada.

Prepare un estandar de 0,25 mg/L a partir del estandar de 5,0 mg/L, tome 5 mL de ésta
solucioén y lleve a volumen en un balon aforado de 100 mL, con agua acidulada.

10. Preparaciéon de Estandares de Control de la digestion

10.1 Estandar de control de 1 mg/L de Cd, Cr, Cu, Ni, Pb y Zn: A partir del estandar

intermedio de 100 mg/L de cada metal, adicionar 1 mL a un balén aforado de 100 mL y
completar a volumen de 100 mL con agua desionizada.

11. Digestion de blancos, estandar de control y muestras para el analisis de metales
totales

11.1. Preparar dos erlenmeyer de 125 mL marcados con blanco, dos con estandar de Cd,
Cr, Cu, Ni, Pb y Zn y los necesarios para las muestras con duplicados requeridos.

11.2. Agitar vigorosamente la muestra para homogenizarla.
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11.3. Con probeta de 50 mL se toma una alicuota de 50 mL de agua desionizada para el
blanco; 50 mL del estandar de control de 1 mg/L (Cd, Cr, Cu, Ni, Pb y Zn) y 50 mL
de muestras incluyendo duplicados. Entre cada toma de alicuota se enjuaga la
probeta dos veces con agua desionizada y por ultimo con agua acidulada.

11.4. Adicionar a cada erlenmeyer 5 mL de HNO3 bajo en metales + 1 mL de peréxido de
hidrogeno al 30% y agitar suavemente.

11.5. Iniciar el proceso de digestién con calentamiento suave, lo cual corresponde a nivel
8 en las planchas amarillas y nivel 9 en la azul, aproximadamente dos horas y
media hasta que quede un residuo cercano a los 5 mL. Dejar enfriar y se enjuagar
las paredes de los erlenmeyer con agua acidulada.

11.6. Preparar los embudos de polipropileno con el papel filtro en los soportes
correspondientes de manera que el vastago quede dentro de los balones aforados
clase A de 50 mL de boca ancha. Transferir cuantitativamente el producto de la
digestion de los erlenmeyer a los balones correspondientes, realizando varios
enjuagues. Completar a volumen con agua acidulada.

11.7. Agitar los balones para homogenizar la solucidén y se transferir a los frascos de
polipropileno, previamente identificados con el cddigo de la muestra o el estandar.
En este momento se puede proceder a la lectura en el espectrofotometro.

11.8. En caso de que la lectura no se vaya a realizar inmediatamente, es necesario
almacenar los frascos en el cuarto fio.

12. Procedimiento de analisis

12.1 Consulte el instructivo del espectrofotometro de Absorcion Atomica Perkin Elmer
Modelo 2380 con anticipacion.(T10336)

12.2 Para la preparacion de estandares, siga el procedimiento descrito en el numeral 9 de
este documento.

12.3 Para realizar el analisis de metales solubles realice las lecturas sobre el filtrado
obtenido al pasar las muestras a través de filtro de acetato de celulosa de 0.45 ymy
preservarlas posteriormente con acido nitrico hasta un pH<2.

12.4 Para la determinacion de metales totales, realice la digestion de la muestra,
siguiendo los pasos dados en 11.

12.5 Consulte las condiciones para el metal a determinar y fijelas en el equipo.
12.6 Introduzca la curva de calibracion al equipo de acuerdo al instructivo.

12.7 Realice la lectura aspirando cada una de las muestras. La concentracion de la
muestra no debe sobrepasar el rango de concentracion, ni la absorbancia obtenida
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en la curva de calibracion para el estdndar de mas alta concentracién. En caso de
que esto suceda es necesario diluir la muestra.

12.8 Registre en el Formato de Captura datos Espectrofotometria AA — analisis de
metales TF0023 las lecturas de concentracion y desviacion estandar para cada
muestra.

12.9 Lea un estandar de control cada cinco muestras y registre su lectura al igual que la
de las muestras.

12.10 Aspire agua desionizada y agua acidulada después de haber leido cada muestra
para enjuagar el equipo.

12.11 Apague el equipo siguiendo el instructivo arriba mencionado.

13. Procesamiento de datos y calculo de resultados

El equipo reporta la concentracion de cada id6n metélico en mg/L referente a la
apropiada curva de calibracion. Si la muestra ha sido diluida, multiplicar por el factor de
dilucion.

Si se requiere dilucion de la muestra:

mg de metal/L de muestra = A * (Vfinal/Valicuta)

Siendo:

A = mg/L de metal en alicuota diluida o0 muestra procesada, de la curva de calibracién,
V final = Volumen al que se llevo la alicuota a diluir.

V alicuota = mL tomados de alicuota de muestra.

14. Seccion de control de calidad (CC) y Aseguramiento de la calidad

Cuando realice la curva de calibracién acéptela si tiene un coeficiente de correlacion
minimo de 0,99900.

Los blancos se analizan para determinar si la calidad del agua y de los reactivos es
optima. Estos deben registrar absorbancias con cifras exponenciales de 107 y 10,

Verifique los estandares de control, si el resultado analitico cae fuera de los limites de
control normales, deben revisarse los estandares de calibracion, los reactivos, material de
vidrio y los blancos. El analisis solo se puede reanudar cuando se corrija el problema.
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Los duplicados evaluan la limpieza del material de vidrio, la replicabilidad del método.
Analice por duplicado el 10% de las muestras. El porcentaje de la diferencia entre los
duplicados no debe ser mayor al 10%, si la variacion excede este limite, debe repetirse el
analisis.

Dos veces al ano se analizan muestras ciegas, de muestras certificadas
internacionalmente que permiten evaluar la reproducibilidad, precision y exactitud
interlaboratorios.

Para la determinaciéon de metales totales se llevan los registros de los estandares con
digestion de 1,00 mg /L en una carta de control para la determinacion de cada metal.
Registre las iniciales del analista y la fecha de analisis en las celdas correspondientes y
grafique el valor promedio de la concentracion real del analito.

Cuando los resultados se encuentren entre el limite de alarma y control, revise todo el
procedimiento para determinar que ocurre. Si cualquier dato cae fuera de los limites de
control debe ser reexaminado y si es necesario, se debe repetir el analisis de todo el grupo
de muestras. No realice mas analisis hasta verificar que sucede, comuniquele la anomalia
al lider de analisis fisico quimico o al oficial de calidad y revise e inicie nuevamente la
marcha analitica cuando se autorice.
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