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Resumen: El arsénico un elemento contaminante en el suelo y otros compartimentos ambientales y
altamente téxicos en la salud humana. Se presentan los métodos de medicién de arsénico en muestras de
suelo industrial, comparandose tres técnicas analiticas de medicion.

1. INTRODUCCION

Preocupados por la regulacibn nacional e
internacional, que genera necesidades en el control
de la contaminacién [1], en este trabajo se expone
los métodos de medicién de As, en suelo industrial.
Los cuales fueron utilizados para la asignacion del
valor certificado en un nuevo material de referencia
y participacion en una comparacion internacional del
marco del Grupo de Trabajo de Analisis Inorganico
(IAWG) del CCQM-BIPM.

2. DESARROLLO EXPERIMENTAL

Para la validacion de los métodos de medicion de
As, se utilizo el material de referencia SRM-2711a
“Suelo de Montana II”.

2.1. Instrumentacion

Horno de microondas MARS 6 CEM; Espectrémetro
de absorcién atémica con generador de hidruros
(EAA-GH), AA-200 Perkin Elmer; Espectrometro de
emision atomica con plasma acoplado
inductivamente (ICP-AES), Optima 8300 Perkin
Elmer; Espectrometria de masas de sector
magnético con plasma acoplado inductivamente
(ICP-SFMS), Element 2 Thermo Finnigan.

2.2. Materiales de referenciay reactivos
Material de referencia certificado de 10 mg/mL de
arsénico SRM 3103; Material de referencia
certificado de Suelo de Montana Il SRM-2711a.
Disolucion de 1 000 mg/L de Ge y 1 000 mg/L de
Ga. Reactivos: &cido clorhidrico, acido nitrico,
peréxido de hidrogeno, Acido fluorhidrico,
borohidruro de sodio, hidréxido de sodio, yoduro de
potasio y acido ascorbico.

2.3. Digestion de muestras

Digestion acida asistida por microondas con 0.5 g
de muestra y una mezcla acida de 10 mL de HCI, 4
mL de HNOs, 2 mL de H202y 2 mL HF.

2.4 Métodos de calibracion y cuantificacion de
As

2.4.1. Calibraciéon con material de referencia
certificado externo

Método diseflado para muestras de matriz natural
compleja, donde hay interferencias de matriz.
Evaluando el recobro, con la adicién de material de
referencia (AE), en las siguientes ecuaciones: [2]
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donde wasx €s la fraccién de masa de As medido en
la curva de calibracion, frcobro factor de recobro, Wico
fraccion de masa de As en la muestra blanco, mi.s
masa de muestra suelo; en la ecuacion 2 a(A) es la
absorbancia detectada, a es la ordena y b la
pendiente ambos de la curva de calibracion.

2.4.2 Calibracion con material de referencia
interno con adicién de material de referencia
certificado

Método de calibracion basado en dos principios: la
medicion de la relacion de la sefial (lg) del MRC
interno adicionado (El) a la muestra y la sefial en
intensidad mensurando (las) presente en la muestra,
empleando la ecuacion 3. [3, 4]
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donde wpsx es la fraccion de masa de As en la
muestra, Rpy relacion de la intensidad del elemento
de interés con respecto a la intensidad del El sin
adicién de AE, Rby+s) relacion de la intensidad del
elemento de interés con respeto a la intensidad del
El con adicion de AE, ms masa de alicuota de la
disolucién del AE adicionado, was fraccién de masa
de As en la disolucién de la mezcla con adicion de
AE, md1 masa de aforo de disolucion final, mx1 masa
de alicuota de la muestra en la disolucion final, Woco
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fraccion de masa de As en la muestra blanco, mx
masa de muestra y wz0) fraccién de masa de agua.

3. RESULTADOS

3.1 Digestion de muestras
Se obtuvo una digestién completa.

3.2 Cuantificacion de la fraccién de masa de As
En la tabla 1 y figura 1 se presentan los valores de
la fraccion de masa de As en ug/g.

Tabla 1. Fraccion de masa de As en suelo.

- Método de W(g)

Técnica calibracion ug/g (V)]
EAA-GH CE+AE 77.8 3.8
ICP-AES 78.23 3.2
ICP-SFMS EIYAE 77| 27
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Fig. 1. Fraccion de masa de As en cada una de las
técnicas analiticas medidas.

Los resultados obtenidos en el material de
referencia, SRM-2711a, con valor certificado de
(107.0 £ 5.0) mg/kg se presenta a continuacion:

Tabla 2. Fracciéon de masa de As en SRM-2711a

P Método de
L calibracion W) HO/g (L)l
EAA-GH CE+AE 104.71 2.43
ICP-AES 108.89 211
ICP-SFMS EI+AE 103.14 0.55
VALOR
CERTIFICADO 107.0 5.0
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Fig. 2. Fraccion de masa en SRM-27112,

Los resultados de los valores de w(As) en el suelo
industrial en las tres técnicas analiticas son
consistentes. La incertidumbre es mejor para el
método EI+AE-ICP-SFMS, por lo que fue el valor

que participé en la comparacién de IAWG-CCQM
(BIPM) de As en suelo.

As en suelo industrial
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Fig. 3. Resultados comparacion del IAWG-CCQM
del BIPM.

En la figura 3 se muestran los resultados de la
comparacién internacional entre institutos de
metrologia de diversos paises. El valor de CENAM
es satisfactorio, por lo que los métodos
desarrollados son validados con el nivel de
incertidumbre requerido para certificar el candidato
a material de referencia.

4. CONCLUSIONES

Los métodos de medicion desarrollados para As en
suelo industrial, son consistentes para certificar un
material de referencia de suelo industrial. Los
resultados en cada técnica/método de medicion,
comparados con el valor certificado del SRM-2711a
y con los resultados de la comparacion
internacional, queda demostrado la capacidad de
medicion en CENAM para As en matriz de suelo
empleando técnicas espectrométricas.
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