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Resumen

La espectroscopia de absorcion atémica (AAS) es una técnicaanalitica
eficiente y precisa para el andlisis de elementos trazas, siendo
capaz de determinar concentraciones en la escala de partes por billén
ppb (pg/dm3) en una muestra. Por lo menos 70 elementos diferentes
pueden ser cuantificados con el uso de esta técnica instrumental con
excelentes resultados ain en matrices complejas como suelos, agua o

alimentos, entre otros.

El Departamento de Ciencias Bdsicas de la Universidad EAN cuenta
con un espectrofotémetro de absorcién atomica AA-7000 de la casa
comercial Shimadzu, para estar a la vanguardia de la tecnologia y del
conocimiento investigativo en lo que a técnicas de andlisis instrumental

se refiere.

Este documento busca reunir conceptos tedricos y técnicos de la
espectrometria de absorcién atémica, aplicaciones y generalidades que
estdn detrds del funcionamiento y la operacién del instrumento para y

brindar herramientas al usuario y garantizar un uso adecuado del mismo.

El equipo AA7000 opera en modo llama y en modo horno de grafito.
Las diferencias y ventajas que ofrece cada forma de operacion, asi como
la conexién al software para adquisicién de los datos, programacién
de curvas de calibracién y procesamiento de datos son las temdticas
desarrolladas en el texto, finalmente, las aplicaciones y consideraciones

que se deben tener en cuenta al realizar algin anilisis en el instrumento.

Palabras clave

Espectrometro, espectrometria de absorcién atémica, longitud de
onda, frecuencia, espectro electromagnético, Ley de Lambert-Beer:

digestion dcida de muestras.
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Introduccion

La energia se transforma y se transmite. La transferencia o el movi-
miento de energia se lleva a cabo por las ondas (en fisica, una onda
(del latin unda) consiste en la propagacion de una perturbacion de alguna
propiedad, implicando un transporte de energia sin transporte de materia.).
En el universo existen diferentes tipos de ondas que se diferencian por la
cantidad de energia que transportan, los conjuntos de ondas se relacionan
en lo que conocemos como Espectro electromagnético. El espectro
electromagnético se extiende desde la radiacion de menor longitud de
onda, como los rayos cosmicos, rayos gamma y los rayos X, pasando por la
radiacién ultravioleta, la luz visible y la radiacion infrarroja, hasta las ondas

electromagnéticas de mayor longitud de onda, como son las ondas de radio

(Skoog, 1985).

Por encima de la frecuencia de las radiaciones infrarrojas se encuentra
lo que cominmente es llamado luz, un tipo especial de radiacién
electromagnética que tiene una longitud de onda en el intervalo de 0,4 a
0,8 micrometros. Este es el rango en el que el sol y las estrellas similares

emiten la mayor parte de su radiacion.

En términos generales todos los fenémenos de la naturaleza
requieren un consumo o emision de energia para su ocurrencia, tanto los
fenémenos macroscépicos como los microscopicos y los fendmenos a

nivel atdmico en el cual enfatizaremos en esta introduccion.

Todos los dtomos pueden ser clasificados entre los que tienen baja
energia y los que tienen alta energia. El estado que posee baja energia es
llamado estado basal y el que posee mayor energia estado excitado como
se esquematiza en la figura 1B para el dtomo de sodio (Schrenk, 1963).
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Figura 1. A Esquema estado de excitacion. (I). B Esquema de los dos posibles
estados energéticos del sodio.
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Fuente. Adaptado de Photochemistry, 2007.

Un dtomo en estado basal absorbe energia desde una fuente externa
para pasar a un estado energético de mayor energia; el estado excitado.
Por ejemplo; el sodio puede tener dos estados excitados por la absorcién
de 2.2eV y 3.6eV (El electronvoltio (simbolo €V) es una unidad de
energia. Por definicién es la cantidad de energia ganada (o perdida)
por la carga de un electrén a través de una diferencia de potencial de
1 voltio. (1 joule por coulomb, 1 J/C multiplicado por la carga del
electron 1.6x10°C= 1Ev (1.6x10"?]) respectivamente desde el estado
basal, Figura 1. Cuando 2.2ev de energia son suministrados el 4tomo de
sodio en el estado basal se mueve al primer estado excitado (I) y cuando

absorbe 3.6eV se mueve al segundo estado excitado (II).

La energia suministrada (2.2eV y 3.6Ev) corresponde a la radiacién
de 589.9nmy 330.3nm respectivamente. Es importante precisar que, en
el estado basal, solamente la luz de estas longitudes de onda (589.9nm
y 330,3nm para el caso del sodio) son absorbidas por el elemento no
otras (Slavin, 1978).

Para lograr irradiar la muestra con la energia de esta longitud de
onda, los espectrémetros de absorcién atémica cuentan con ldmparas
de cdtodo hueco que contienen el elemento a analizar. El material

de la ldmpara es excitado energéticamente para que emita radiacién
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cuando los dtomos vuelven al estado basal; esta radiacion emitida por
los dtomos de la limpara serd la absorbida por los dtomos de la muestra
a analizar. Si no hay absorcién por parte de la muestra significard que

no hay dtomos del mismo elemento presente en la ldmpara.

En este orden de ideas el andlisis de absorcién atémica se basa en la
capacidad de los dtomos para absorber radiacién en bandas estrechas
de longitud de onda especificas (Aesp) para cada elemento. Esta
absorcién se logra introduciendo una solucién del elemento en una
llama controlada y pasando la energia especifica del elemento a analizar
con una fuente de luz radiante a través de esta llama a un sistema de

deteccién y lectura (Van Loon, 1980).

Laaplicacion prictica de la absorcién atémica estd en la identificaciéon
y en la cuantificacion de diferentes elementos metélicos en solucion.
El andlisis cuantitativo implica analizar con el instrumento soluciones
estdndar de concentracién conocida, para posteriormente analizar la
muestra de concentracién desconocida de modo que su concentracién
esté ubicada dentro de los limites de la curva de calibracion para asi
interpolar su concentracién por medicién en el instrumento. Esta
medicion permite calcular ficilmente la concentracién de 77 elementos
diferentes desde la solucion original. Para el andlisis por AA, como
su nombre lo indica, las particulas deben ser atomizadas con el fin de
realizar el andlisis. Después de que el compuesto ha sido atomizado, una
fuente de radiacién produce ondas que pasan a través de la sustancia y
son recibidas por el detector. Este proceso puede ser esquematizado

en tres pasos secuenciales que son esenciales en la medicién:

A. Atomizacién
B. Radiacién al elemento vaporizado

C. Deteccién de la absorcién

La atomizacién se puede llevar a cabo en un atomizador de llama o
en horno de grafito a continuacién una tabla comparativa para exponer

las dos técnicas:
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Tabla 1. Cuadro comparativo de generalidades de espectrometria de absorcion
atébmica en modo llama y horno de grafito.

Atomizacion de llama (F-AAS) Horno de grafito (GF-AAS)

Utiliza llama para la atomizacion de la
muestra.

Utiliza un horno de grafito con calenta-
miento eléctrico para la atomizacién.

La solucién de la muestra queda
nebulizada mediante un flujo de gas
oxidante (por ejemplo, mediante fusion
con peréxidos o por digestién 4cida)
posteriormente es mezclado con un gas
combustible, el flujo de gas transporta
la muestra al contacto con la llama que
produce la atomizacién.

Se utiliza un tubo de grafito como medio
de atomizacion. La muestra es colocada
en este tubo y calentada por el paso de
una corriente eléctrica por el horno, la
temperatura aumenta para realizar el
proceso en un tiempo mayor que el de
llama.

La cantidad de dtomos que se encuen-
tran en la llama es constante una vez
alcanzado el equilibrio.

Los dtomos formados por una sola vez
en corto tiempo.

Los gases producidos en la combustién
arrastran los dtomos producidos en la
misma, por lo que su estancia en el haz
de radiacion es muy corta.

Es posible suprimir el paso de gas, por lo
que los dtomos formados permanecen
mds tiempo en el haz.

Los elementos contenidos en el spray que llegan
al quemador no son convertidos eficientemente
en dtomos libres, pues el tempo del proceso es
muy corto en la lama.

Se dispone de mds tiempo y de una forma
mids eficiente de transferir energfa térmica
a la muestra, lo que permite la formacién
de dtomos de manera completa.

Los rangos de deteccién son del orden
de los ppm.

Los rangos de deteccién, en la mayoria
de los casos, es de ppb, lo que hace que
el equipo sea mds sensible

En la desolvatacion en el que se evapora
el disolvente hasta producir un aerosol
molecular sélido finamente dividido.
Luego la disociacién de la mayoria de
estas moléculas produce un gas atémico.

El calentamiento del horno se hace por
medio de una fuente de poder eléctrica
controlada por un microprocesador. Se
sigue siempre un programa de temperatura

programada.
g
a P

Tiempo (seg)
Secado

Cemza:s Atomizacioh

Fuente. Adaptado de Skoog, 1985 y Welz, 1983.




Radicacion al

elemento vaporizado

La fuente de radiaciéon mds comunmente usada es la ldmpara de
cdtodo hueco. Este contiene un dnodo de tungsteno y un cdtodo
hueco cilindrico hecho del elemento a determinar. Ellos se sellan en
un tubo de vidrio de un gas inerte, por ejemplo, nedén o argén. La
ionizacién de algunos dtomos de este gas inerte se produce aplicando
una diferencia de potencial de aprox. 300-400V entre el dnodo y el
cdtodo. Estos iones gaseosos bombardean el citodo y expulsan dtomos
metélicos del cdtodo en un proceso llamado pulverizacién catédica.
Algunos 4dtomos pulverizados estdn en estado excitado y emiten
radiacion caracteristica del metal cunado caen al estado fundamental
como se esquematiza en la figura 2. Por ejemplo: una ldimpara que
contiene plomo emite luz desde dtomos excitados de plomo (Pb
* — Pb + h V) en una mezcla de longitudes de onda que pueden ser

absorbidos por los dtomos de plomo de nuestra muestra.

Figura 2. Esquema del proceso de emision de una lampara de catodo hueco
con nedén como gas inerte y catodo metalico M.

lonizacldn Pulverizacién Catédica Excitacidn Emnislidn
+T—— L R e Sl B M
T e =g | - —_E-r-—-_._____ e -1 M — Ne |- C—'m - Luz

Fuente. Adaptada de Light source for atomic absorption, 2010.






El sistema optico

detector

El sistema Optico consiste, bdsicamente, en un monocromador
utilizado para seleccionar la longitud de onda especifica de la luz
de interés, es decir, la linea espectral, que es absorbida por la muestra,
ademds de encargarse de excluir otras longitudes de onda. La seleccion
de la luz especifica permite la determinacién del elemento seleccionado
en presencia de otros. La luz seleccionada por el monocromador se
dirige a un detector que es tipicamente un tubo fotomultiplicador.

Esto produce una senal eléctrica proporcional a la intensidad de la luz

(Ebdon L, 2006).

El espectrometro AA-7000 incorpora la nueva éptica de doble
haz 3D. El sistema 6ptico ha sido disenado para producir su mdximo
rendimiento para cada método de medicién a través de un ajuste Gptimo
del haz de luz y del filtro digital del haz de luz, y mediante el uso de

componentes épticos que restringen las pérdidas de luz.

Este equipo permite la identificacién y determinacién de niveles
traza de una gran variedad de compuestos quimicos orgdnicos e
inorgdnicos y elementos para diferentes aplicaciones en el campo de
la docencia y la investigacién. Las aplicaciones de esta técnica son muy
variadas, siendo una técnica bastante versdtil para andlisis de cualquier
tipo de compuesto (deteccién universal). En la industria es altamente
utilizada en el andlisis elemental de semiconductores, biosensores,
cadenas poliméricas complejas, firmacos, productos de sintesis
quimica, andlisis forense, contaminacién medioambiental, perfumes,

etc. Ademds, los avances en la instrumentacién han permitido que
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esta técnica se acople a otras técnicas de separacién, como la GC,
convirtiéndola en una herramienta bastante poderosa para hacer andlisis
cualitativos y cuantitativos. Por la ventaja que se tiene con la GC, dado
que los analitos son separados en fase gaseosa, los espectrometros de
masas se han acoplado ficilmente a los cromatdgrafos de gases, por lo
que se pueden analizar todo tipo de analito que sea susceptibles de pasar

a fase vapor e ionizarse sin descomponerse.

Figura 3. Espectrometro de absorcion atémica AA7000 de Shimadzu.
Precauciones para el uso del equipo.

Kl Mddulo quemador \

B Tanque de drenaje

\&

Fuente. Elaboracion propia.

En términos generales la operacion del equipo es una actividad segura,
sin embargo, es impresindible que se tengan en cuenta las siguientes

precausiones para evitar comprometer la seguridad del equipo:
* Evitear el contacto de rostro y manos con el médulo del quemador.

* No mirar desde arriba el compartimiento del quemador ni

manipularlo con la mano.
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La llama de oxido nitroso-Acetileno alcanza hasta 40 cm por encima
de la tapa del instrumento. Para prevenir accidentes por algin descuido,
siempre se debe ajustar la chimenea y cerrar la proteccién de llama

antes de la ignicién.

* Chequear que todas las partes estén correctamente equipadas antes

de la ignici6n (ver la seccién quemador 1lama).

* Verifique que el tanque de drenado contenga agua antes de la

ignicion.

¢ No remueva el nebulizador, ni el tubo de drenado o la cabeza del

quemador durante la combustion.

* No toque la chimenea o la cabeza del quemador durante la ignicién.

Usted podria quemarse.

* No toque la chimenea o la cabeza del quemador por lo menos hasta
30 minutos después de que la llama se haya extinguido. Usted podria

qucémarsc.

No toque la ldmpara mientras esta esté caliente. Usted podria

qucémarsc.






Operaciones basicas

con el instrumento

3.1 Precauciones antes de realizar el
encendido del equipo

A. Retirar la campana superior de la chimenera del equipo como lo
muestra la imagen. Si el andlisis es en modo Horno de Grafito

unicamente.

Figura 4. Chimenea del instrumento para analisis en modo llama.

4 )

Fuente. Tomado de Shimadzu 2012.
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B. Ubicar el portamuestras del automuestreador con el borde
sobresaliente hacia arriba si el andlisis a realizar es en modo Horno

de grafito e invertido si es en modo llama.

El soporte en la base del automuestreador siguiendo la guia (orifio en
la base metdlica, protuberancia en la parte central inferior del carrucel).
Ajuste el carrucel, con la ayuda del tornillo central que se muestra en la

figura, para mayor fijacién.

Figura 5. Detalles del automuestreador. Operacién en modo llama y en horno
de grafito.

4 )

Ubicacién para modo horno de grafito

Ubicacién para modo llama

\

Fuente. Elaboracion propia.

C. Encender la campana del extractor, el interruptor se encuentra

ubicado detrds del estante (imagen abajo).

D. Verificar que el sistema de drenaje contenga agua.

Puede retirar la tapa frontal del equipo como lo muestra la figura.

E. Retirar la tapa del recipiente del drenaje (ver figura 6) para ubicar
el sensor por encima del nivel del agua. Con ayuda de un frasco
lavador adicione agua hasta el desprendimiento de salida hacia el

taque contenedor.
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Figura 6. Interruptor del sistema de extraccion.

~
Intermuptor
campana de
extraccion

J

Fuente. Elaboracién propia.

F. Tape nuevamente el recipiente de drenaje.

Figura 7. Detalle de la tapa frontal para tener acceso al recipiente de drenaje.

Fuente. Elaboracién propia.
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Figura 8. Llenado del recipiente de drenaje. Verificar que haya rebose
del liquido.

Fuente. Elaboracion propia.

G. Verificar que el tanque de lavado (Rinse bottle) se encuentre lleno.

Adicionar agua suficiente hasta observar que rebose.

Figura 9. Botella de liquido de lavado.
[

i

Fuente. Elaboracion propia.

3.2 Verificacion de los gases y las presiones

Cuando se realiza la atomizacién usando horno de grafito solo se

emplea Argén como gas de purga.
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Abra la salida de gas Argén con la perilla roja ubicada detrds del
equipo como lo muestra la figura, el flujo de argén debe estar disponible
durante todo el andlisis para operar en modo Horno de grafito. La

presién querida ya se encuntra ajustada por el regulador del sistema.

Para atomizacién usando modo llama se emplea Acetileno y Oxido
nitrosos (N,O) como combustible. Y siempre, en ambos casos, se
emplea aire como gas soporte. Tenga en cuenta abrir las llaves de los

gases requeridos seguin el elemento a analizar.

Figura 10. Reguladores de cada uno de los gases empleados.

A

Ue de
Fpcrtura

Fuente. Elaboracion propia.
El software del equipo tiene una tabla en la que se recomienda la mezcla
de gases a emplear dependiendo del elemento que se desea analizar.
3.3 Encendido secuencial del equipo
A. Encender el interruptor del automuestreador ASC-7000 si se va

a emplear. Este se encuentra ubicado en la parte izquierda media

como lo muestra la figura.

21
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Figura 11. Posicion del interruptor del automuestreador ASC-7000.

Fuente. Elaboracion propia.

B. Si va a operar con el horno de grafito, encienda el interruptor del

médulo y el protector de circuito GFA-7000 en posiciéon ON.

Figura 12. Interruptor del automuestreador ASC-7000.

Internuptor del AA-
TO0para hamaode

grafito

Fuente. Elaboracion propia.

C. Encender el interruptor del espectrometro ubicado en la parte

frontal inferior derecha.
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Figura 13. Posicion del interruptor del espectrofotometro.

Fuente. Elaboracion propia.

D. Ubique la ldmpara del elemento que se va a analizar en el carrusel de
limparas teniendo siempre la precaucion de usar guantes de nitrilo

y manipuldndola dnicamente de la base metdlica para evitar danos.

E. Abra el compartimiento derecho del equipo donde encontrard el

carrusel para las ldmparas.
F. Desacople el seguro de rosca blanco de la base de una de las limparas.

G. Retire cuidadosamente haciendo fuerza hacia arriba después de

desacoplar completamente el seguro.

H. Para ubicar la nueva ldmpara posicidnela en el mismo lugar de la
anterior teniendo en cuenta la posicién del pin guia en la base de la
ldmpara para hacerle coincidir con la entrada de los terminales en la

base del carrusel.

23
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Modo llama

Los gases combustibles con que opera este equipo son gases
explosivos. Se recomienda siempre encender la campana de extraccion
del instrumento antes de iniciar cualquier labor y contar con todas las

normas de seguridad pertinentes.

Ubicar el botén IGNITE, el botén PURGUE y el botén
EXTINGUISH se encuentran ubicados en la parte frontal superior
derecha del equipo, la llave de seleccion BURNER SELECT (AIR-
C,H,----N,O-C H)) se ubica en la parte frontal inferior derecha.



Encendido del

equipo

¢

A. Encender el ASC desde el interruptor del automuestreador.

Figura 14. Posicion del interruptor del automuestreador para modo llama.

Inter rupbar del
Autarmues tred dar

A &

Fuente. Elaboracién propia.

B. Encender el interruptor del espectrometro ubicado en la parte

frontal inferior derecha.

Figura 15. Posicion del interruptor del espectrofotometro.

Fuente. Elaboracion propia.
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C. Ubique el automuestreador en la posicion izquierda para operar en
modo llama. Para ello gire el seguro metdlico ubicado en la parte
inferior izquierda del médulo del automuestreador como se observa
en la imagen A, luego presione el tope metdlico ubicado a la derecha
del médulo del automuestreador como se muestra en la imagen
B movilice el médulo hasta el mdximo tope izquierdo como lo
muestra la figura C y gire nuevamente el seguro inferior izquierdo

para asegurar el médulo.

Figura 16. Detalles de ajuste de la posicion del automuestreador ASC para
_

Fuente. Elaboracion propia.

D. Se requiere cambiar la punta para operar en modo llama. Para ello
retire la manguera y punta amarilla del soporte y ubique la punta
blanca adecuada para modo llama en el soporte del automuestreador.
El extremo de la manguera debe conectarse a la entrada del
nebulizador en como se muestra en la figura C. Asegure la manguera

ajustando la tapa rosca de la entrada.

Figura 17. Detalles del ajuste de la manguera de succion de muestra

en modo llama.

Fuente. Elaboracion propia.

E. Ubicar la chimenea en la zona del quemador. El equipo no puede

operarse en modo llama si no tiene la chimenea en su lugar.
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Figura 18. Posicion del interruptor del espectrofotémetro.

Fuente. Elaboracion propia.
F. Ubicar la muestra en un tubo plistico de 10mL como lo muestra
la figura y ponerla en la bandeja del automuestreador teniendo en

cuenta el nimero de la posicién.

Figura 19. Detalle de tubo para Muestra y posicion en el automuestreador.

Mumaraion e posc o

Fuente. Elaboracion propia.
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4.1 Conexion con el software wizaard

A. Iniciar el software WizAAd con el icono.

Figura 20. Icono del software WizAArd para la operacion del AA7000

Z2

de Shimadzu.

d
WizAArd

Fuente. Elaboracion propia.

B. En el cuadro de didlogo digitar Login ID: Admin, y sin contrasena

de ingreso. Seleccionar [OK].

Figura 21. Cuadro de dialogo inicial del software WizAArd.

Logn0: [ o= ]
_ Coci |

Fuente. Elaboracion propia.

C. Seleccionar la opcién [Operation] en la barra de herramientas izquierda

de la ventana emergente del WizAAd y clic en el icono principal.

Figura 22. Interfaz de operacion inicial del software.

Database

Operation

Measaromom

Fuente. Elaboracion propia.
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D. Aparece un cuadro de didlogo [WizAArd Selection] ubicarlo en la
pestana Wizard de clic sobre el icono Element Selection y de [OK].
(imagen izquierda).

Figura 23. Icono del software WizAArd para la operacion del AA7000
de Shimadzu.

Pocaisoen D \

Wizerd | Recent Files | Recent Templates |

K

Element
Selection

=1
\

Fuente. Elaboracion propia.

E. Aparece una ventana emergente de la imagen derecha. Seleccione el

icono [Select Element] y el elemento a analizar (ejemplo: Zn).

Figura 24. Cuadro de dialogo para la seleccion del elemento que se va a analizar.
aemeseen

Selact elerments 1o be and ot th

L Select Elements. .
¢ § | Boment | Wa.. |Socet# |AttheE... | Comment _ Select Eloments... |
2 Lan Patameters
. i Up
Meas. Element
I :']
_ Comea |
4| | Ll
- J

Fuente. Elaboracion propia.
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E. En la ventana de pardmetros (imagen a la derecha), seleccionar el
modo de andlisis en [Flame Continuous], y la seleccionar el uso del

automuestreador [Using ASC].

Figura 25. Cuadro de dialogo con las opciones para modificar el método
de analisis.

T O ===
Cooibook | Tempiate |
B =] remdcTae
@ Fame Cortruous P lameCort
o 21390m
e Se Wah 07rm
\ e Mese 8GC02
r r Lamp Cumert Low(Peak) :  8mA
Sre et 70mm
€ Funece Bumer Ltersl Opuise
Bumer e O degree
& Nomal Fame Type ACH2
R Fusl Gas 20Uimn
SR lap Suppot Gas. 15.0 Limin
I~ Usng ASC
K | Comed | me |

Fuente. Elaboracion propia.

4.2 Configuracion de parametros
[Edit Parameters]

Figura 26. Cuadro de dialogo con las opciones para modificar el método
de analisis.
Sevection . - - - -

‘Select slemerts 15 be measred and ot the praveten.

Setect Bemerts.
Element Wa. | Socke... | Atthe .. | Comment ——
@. ot Pyameten

Mass ot

[rramsct 3]

-~
Select “Stop/Contnue” wih the rght meuse butten

\_ — 4

Fuente. Elaboracion propia.
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En la siguiente ventana: Seleccione la opcién en [Edit Parameters]

para terminar de ajustar los pardmetros de adquisicién.
Edicion parametros opticos

A. Seleccionar la pestana de [Optics Parameters]. En esta ventana se
encuentran los pardmetros por defecto para realizar el andlisis de Zn
(elemento seleccionado).

B. Para verificar la posicion de la ldmpara de clic en [Lamp Pos Setup]
verifique fisicamente la posicién de la [impara en el compartimiento
derecho del equipo como lo muestra la imagen abriendo la

compuerta.

Figura 27. Cuadro de dialogo con los parametros 6pticos a modificar
en los analisis.

y - = \‘
Commert | Momtoer/Gos Fow fste Stip | WaghtComctonFactons | Yaxs Pt Range | Mecelwecus |
Optics Parametens | Sequence | Repest Messsemert Condtons | Messcremert Parsmeters |  Callation Curve Prsmsetes |

| @]
Il | Warvelenge. B3]
; (1850-%00mm) R
7 -
E ) m
W Lap Mode: 86002 v (0-40mA)
.\'4_ Socket £ 7 v] LaewPos Senn 3
: ¥ you chck on the Lamp Pos. Seto bution, you can
] 2 the lamp et marually and change the laro.
Lamo 10 B ASCSangle Pos for EMSSON Lne
Sewch
r
O — e =]
Wamp Lavo Line Search
\_ oK Concel e |)

Fuente. Elaboracion propia.

C. El carrusel de ldmparas se encuentra a la parte derecha del
instrumento. Si la ldmpara del metal que desea analizar no se
encuentra instalada, retire una de las limparas e instale la del metal
que se va a analizar. Manipule las ldmparas desde la parte metdlica
unicamente. La ldmpara tiene una rosca que la asegura a la base y

estd sujeta a presion.
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Figura 28. Detalle del carrusel de lamparas del espectrémetro.

Fuente. Elaboracién propia.

D. Tener mucho cuidado con la forma en que se ajusta la ldmpara

haciendo que coincidan los pines con los de la base.

Figura 29. Detalle del carrusel de lamparas del espectrémetro.
i 4 .. F 1 [

Fuente. Elaboracién propia.

E. Seleccionar la posicién de la ldmpara en el elemento a analizar.
Continuar con la ediciéon de pardmetros en la pestana ASC
Parameters, de lo contrario cambie la posicién en el campo de la

ventana.
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Edicién de parametros para tiempos de inicio de lectura

En la pestana [Measurement Parameters] puede configurar el tiempo
de espera de la nebulizacién para dar paso a la muestra, desde el
contenedor hasta la llama e inicio de la lectura de la absorbancia en el
campo [Pre-spray time], en el campo [Integration Time] usted puede
configurar el tiempo de lectura de absorbancia para la integracidn,
para estos dos campos los valores recomendados de Pre-spray time e

Integration Time son 3 y 5 respectivamente.

Es importante que tenga en cuenta que el valor de Pre-spray time
puede ser optimizado para la longitud de la manguera, a mayor longitud
de la manguera el Pre-spray debe ser mayor para dar paso al analito

desde el recipiente hasta la zona de medicién éptica.

Figura 30. Cuadro de didlogo para modificar parametros de adquisicion
del instrumento.

(1 Eﬁll?l'amlruﬁ. I — .y = _‘=
Commesd |  Meomicer'Gas Fow Fabe Sehe | Wasght Comection Facten
Optics Faramsters | Sequance | Fapsat M Cords "
Plepemnon Sequence [swsm. ]

Fro-Sprmy Trma 14 o]
Integranon Tee: F e
Pl —
J

Fuente. Elaboracién propia.
Edicion de parametros de medicion (réplicas)

En la pestana [Repeat Measurement Conditions] especifique el nimero
de réplicas de cada tipo de muestra que va a analizar en la tabla,
especifique el RSD (Desviacién estdndar relativa) este pardmetro es
usado para definir los limites madximos de dispersién de los datos que

serdn reportados.
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Figura 31. Cuadro de dialogo parala modificacién de parametros de repeticion
de lecturas.

formmen  —— -,
Commwt | ASCPanmmtws | FumscePogam | WegtComctonfackn | YemPrtRenge | Mecslewos |
OuticaPasmsten | Sequmsce  Fepest Messsemert Condtors | Messsemert Pasweten | Calbrston Curve Pamnaten |

Regeat Condtions.

Mam of | Max. Num.
- [.“ RSO Uemit | SOLime | Retry
T 23 708|800 [~

2 :[: | 00|

-

I

ey
Swrare %000
Eo I H 3 1 708| @000 |
eacpe 08| %00

o

L [ ] o | e |)

Fuente. Elaboracion propia.

Por ejemplo; si se define un nimero de réplicas en el campo [Num.
Of Reps.] de ocho con un mdximo de réplicas en el campo [max.
Num. Of Reps.] de 15 el RSD y/o el SD (Desviacion estdndar) son las
condiciones maximas de dispersién que deben cumplir 8 réplicas, de no
cumplirse este pardmetro en las primeras ocho mediciones, el equipo
continua realizando mediciones hasta el cumplimiento de la condicién
tomando un mdximo de 15 medidas, si al realizar las 15 medidas
aun no se cumplen los criterios de dispersién el equipo reporta las
ocho mediciones con los menores valores de RSD y SD, las demds

mediciones son descartadas.
Edicion de parametros para construccion de la curva de
calibracion

A. Ingrese a la pestana [Calibration Curve Parameters] y seleccione las

unidades de concentracién para su anilisis, por ejemplo: ppm.
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Figura 32. Cuadro de dialogo para la modificacién de parametros de la curva
de calibracion.

; — ——— ==\
— - e T —

mmpm mwer mre g aywmn
S — —

;:1]1 =

Fuente. Elaboracion propia.

B. En la pestana [Sequence] de la misma ventana verifique que la opcién
de uso del automuestreador esté seleccionada en el campo [Using

ASC]. Después de finalizar las configuraciones anteriores, de clic en
[OK] y luego [Next].

Figura 33. Cuadro de dialogo para habilitar el uso del automuestreador.

Comt | twmmn | e | St | Testeteg | S
e g S L S —
g 4 =
PR —— —
e e
= e -
& S S

Fuente. Elaboracion propia.
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C. Al terminar la configuracién de Clic en OKy en la siguiente ventana

NEXT, la configuracién de pardmetros de la curva de calibracion se
realiza mds adelante.

Figura 34. Cuadro de dialogo para establecer la comunicacién del instrumento
con el software.

e b b e P merariers : | =)
o= — _ = 1
Frrwrsr 4 Wi it
. el cichy. oy e [l el Fereessiernfinalien c*um“
F L1 e gy ] ety D
i =S W ARSI e ol e e 1T Comend
refgliriveen i fray: [C v gl iien
I 1
Moy Fiermeri
M e 3
<k Rt 3 e we |
.

Fuente. Elaboracién propia.

D. En la nueva pestana seleccione [Conect Send Parameters], para

conectarse al equipo y enviar los pardmetros de configuracién.

El equipo iniciard entonces el autochequeo que se visualiza en la

ventana de la imagen abajo, este procedimiento toma alrededor de
ocho minutos.
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Figura 35. Secuencia de chequeo inicial de condiciones del instrumento.

malize . \
AAT AA7000v1.01 A30945000148
ASC:  ASC-7000v1.01 A30965000168
GFA:
. ROM Check O C2H2 Valve Origin Search
@ s check () Flame Manitor Check
@ 4sccheck

() GFACheck

D Slit Origin Search

O D2 Attenuator Origin

O Wavelength Origin Search

O Turret Origin Search

O Atomizer Up/Down
O Atomizer Fore/Back

|:| Testing . Success

O Bumer Select Sensor Check

O Drain Sensor Check

O Support Gas Pressure Monitor Check(Air)
O Support Gas Pressure Monitor Check(N20)

O Fuel Gas Pressure Monitor Check

O Start Leak Check

‘ Failure
e

O No Test{Not Connected)

Fuente. Elaboracién propia.

E. Durante el chequeo encontrard la siguiente secuencia de aparicién

de ventanas emergentes de solicitud de revision que se muestran a

continuacion para cada una de ellas siga la indicacién de la tabla:
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Tabla 2. Secuencia de verificaciones del instrumento.

Ventana Acc Indicacion
- Dé dic [Purge C2H2] Revisién purga y chequeo de
L ! - - . cmm—— . , . . .
S (las presiones ya estin gases. El equipo calibra el flujo de
' configuradas en los los gases y purga el sistema. Abra
'Wt:h:"’"'"'“m"w’m reguladores del laboratorio), | las llaves del gas combustible y
ot | e i)
— se sugiere hacer purga 5 veces. | del gas soporte para el caso del
e o ek b e 15 Luego dé clic en [Purge Zn aire y acetileno. No olvide
|G ] &9 Air] por duplicado. Cuando | tener encendida la campana de
o se selecciona un elemento extraccion.
Sireieol| Rowr) que no requiere N2O no se
= requiere purga de N2O.***
Verificar el funcionamiento de
los dispositivos de seguridad. Sin
= . embargo, periddicamente (méximo
j "oucn e ety s 30 dias) es necesario realizar la
o o .
S e e verificacién dando clic en Yes para
| e e | Clic [No] realizar una verificacién a cada uno
s ool v el e PO
de los dispositivos.
. N e p B El sensor de drenaje requiere que
se retire la tapa frontal del equipo y
se llene el recipiente del sensor (ver
seccién 2 Operaciones bésicas).
e L e Esta ventana confirma que el
[ —— . ..
| 1G5 Creiane eiaioed vce chequeo de los dispositivos de
o . seguridad no fue realizado.
Clic [OK] &
Recheck
intiumest o ignite N2O-C2H? flame.
[ o Rachock
wakses - e Esta ventana solicita verificacion de
= dlsposgllvos dZ segu;ia? para N20O
= Clic [Yes] y acedleno. A todas las ventanas

the check-free penod expired or the previouse check was failed.

Yes No

siguientes [Yes].

Fuel gas pressure monitor check

The fuel gas pressure monitor is checked here.

Hthis check is not executed, the flame cannot be ignited.

Check it Don'tcheck it
u

Clic [Check it]

Monitor de presion del acetileno. La
siguiente ventana solicita confirmar la
verificacién de la presion del acetileno,

de dlic en [Yes].

Clic [OK]

Esta ventana confirma que el
chequeo de los dispositivos de
seguridad no fue realizado.

**#* Para operar con llama de Oxido nitroso es necesario cambiar el Quemador.

Fuente. Elaboracién propia.
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E. Al terminar el autochequeo el monitor en la parte inferior derecha
reporta el Gas Leak Check (GLC) una verificacién interna de fugas

de los gases.

Figura 36. Detalle del chequeo GLC Gas leaking check del instrumento.

Sm—— =

Fuente. Elaboracion propia.
G. Es necesario esperar a que el equipo termine la autorevision; el

tiempo aproximado de la verificacién son ocho minutos.

H.Al terminar de clic en OK. Encontrard la siguiente ventana de

verificaciones de seguridad:

Figura 37. Verificacion de condiciones del instrumento antes de iniciar la operacion.

ASrument Check List for Fame Analysis _q 1s ﬁ
@
@ W 5@ ?gi\ @
5 2= = | /
g %
= 93
2 It

Check following items before you ignite.

3 g&‘;&] the rest of fuel gas and support gas (C2H2 cylinder should be replaced with new one, if i's primary pressure is below
a)

I™ (2)Check gas supply pressure (Required gas pressure; Fuel 0.03to 0.1MPa, Support 0.35 to 0.38MPa)
I (3)Check the burner slot is not clogged{Check the inside of the bumer head also)
I~ (4)insert the bumer head fimiy nto the bumer fiing port.
I (5)Check the nebuzer s fixed to the chamber by the nebul i the hole of the shield
I (B)Check the end of the drain tube in the drain container is not in water
I~ (7)5et the front-panel
I~ (@)Set the chimney.
I~ * Emergency stop operation
‘When the gas leakage is detecte

ed
\ ‘When the flame doesn’ go out even if the EXTINGUISH button s pressed.
‘When a flashback oceurs. /

Fuente. Elaboracion propia.
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La siguiente tabla explica de manera detallada cada una de las

acciones que se deben tener en cuenta para la inicializacién correcta

del instrumento.

Tabla 3. Secuencia de verificaciones del instrumento.

I'tem

Revision a realizar

Verifique las cantidades de gas(es) combustibles y gas soporte,
de ser necesario realice el cambio de cilindros, las presiones
normales para los cilindros deben ser 0.5 Pa.

Verifique las presiones de suministro de los gases (Combustible

0.09MPa, Soporte 0.38MPa).

Verifique que no haya obstrucciones fisicas en la ranura del
quemador. Este se visualiza desde la parte superior del equipo en
la base de la chimenea.

Revise el ajuste del quemador. Este estd ajustado a presién para
el sujetarlo con mayor presién use la barra de la imagen. Si el
quemador no estd bien ajustado la presion de los gases podrian
expulsarlo del equipo.

(©)

Verifique que el adaptador de rosca de la entrada del nebulizador
estd en el mdximo de cierre, si no estd bien ajustado el adaptador
y la manguera la presion de los gases los puede expulsar.

Verifique que el recipiente de salida del drenaje se encuentre
ubicado y con las mangueras de salida en su interior. Este
recipiente no debe cerrarse a presién porque ocasionaria que el
liquido de drenaje se devuelva al equipo.

Conecte la punta de la manguera a la entrada del nebulizador.
Esta se asegura a presion. Cerciérese de que el adaptador de rosca
de la entrada del nebulizador esté en el mdximo de cierre, si no
estd bien ajustado el adaptador y la manguera la presion de los
gases los puede expulsar.

Ajuste la tapa delantera del equipo.

Verifique la ubicacién de la chimenea.

Fuente. Elaboracion propia.
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I. Al terminar las revisiones de clic en cada item para senalar con un

visto bueno y OK.

J. Al iniciar usted escuchard el movimiento del quemador. Una vez
terminado el chequeo de fugas se encontrard con la siguiente ventana
que indica que la revisién determiné que no hay fuga de gas; ademis
genera la recomendacién: Antes de iniciar, configure el BURNER
SELECT con la llave en la parte frontal inferior derecha a AIR-C H..

Figura 38. Aviso que indica que el proceso de verificacion GLC se ha
completado. En caso que el resultado sea negativo el equipo no
puede operarse.

ANzAArd - - ————— ﬂ\

No gas leak is detected.

' % Before you ignite, set the BURNER SELECT switch to Air-C2H2 and
pushing the PURGE button, adjust Air flow rate between 13.5 and 17.5
L/min by the flowmeter knob. (In case optional flowmeter is attached.)
After ignition, adjust gas supply pressure to maintain Fuel to 0.09MPa
and Support to 0.35MPa during combustion,

\
NS

Fuente. Elaboracion propia.

K. Oprimir el botén PURGE y el botén IGNITE simultineamente
para encender la llama. De clic en [Yes]. Si la llama no enciende es
necesario verificar nuevamente todas las condiciones de autochequeo

(si no estd instalada la chimenea, el equipo no enciende).

Figura 39. Botones al frente del espectrémetro para iniciar o apagar la llama.

Fuente. Elaboracion propia.
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4.3 Verificacion de la longitud de onda

A. Una vez terminada la configuracién de los pardmetros de medicion
(Edit Parameters) es necesario realizar una verificacién de la longitud
de onda para ello de la barra de herramientas superior (figura 40,
izquierda) seleccione [Instrument] y luego del ment desplegable
seleccione [Execute Line Search]. Aparecerd inmediatamente la venta
de ejecucién (Imagen 36 derecha) una vez termine la operacion de
clic en [Close].

Figura 40. Opcién para realizar el ajuste de la longitud de onda de emisién de
la lampara del elemento.

T —— | ey T
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" gl Cam [
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Fuente. Elaboracion propia.

B. Al terminar de clic en [Close] y en las siguientes ventanas [Next].
En la barra de herramientas inferior se requiere seleccionar la

opciéon AUTOZERO para ajustar la minima diferencia entre el haz de

la muestra y el haz de referencia antes de iniciar las mediciones.

Figura 41. Opciones del instrumento antes de realizar los analisis.

-
»(« s emm: @srm 12t &nﬂs&

Wizard
(F3) F4) (F5) [FE) F9) [F10)

Fuente. Elaboracion propia.
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4.4 l.ectura curva de calibracion

A. En la tabla de la pantalla inicial (imagen abajo) ingrese cada valor
en los campos de la columna [Action] especifique si es una muestra
desconocida UNKI], si es un estandar de la curva STD, en la columna
[True Value] especifique la concentracion del estdndar en ppm, y en

el campo [Pos] la posicion del tubo en el automuestreador.

Figura 42. Detalle del cuadro de la secuencia de analisis.

A\
6 . Sample True Value Conc.
Action Graph| X| M Abs. BG Pos.
D ph . (ppm) (ppm)
2|STD 0.5000 2
3|STD 1.0000 3
\__4[UNK1 1 Y,

Fuente. Elaboracion propia.

B. Prepare las soluciones de diferentes concentraciones para la
construccién de la curva de calibracién en balones de 10mLy cdrguela
una en los tubos de 10mL para la lectura, digite las posiciones de los

viales en la tabla.

Figura 43. Detalle de la muestra y del automuestreador.

Fuente. Elaboracion propia.
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C. Guarde la Informacién configurada para el andlisis de la Curva de
calibracién, en la barra de herramientas superior con File > Save As

como un archivo de extensién *.aa

D. Cuando ya esten ubicados todos los tubos en las posiciones
configuradas en la tabla asi como terminada la configuracién de la

tabla presione [START] en la barra de herramientas en inferior.

Figura 44. Opciones del instrumento antes de realizar los analisis.

122 0 e i e @mm M R amz

(F3) (F4) (F5] [FE) [F3) [F10)

Fuente. Elaboracién propia.

E. Para terminar, apague la llama con el botén EXTINGUISH de la parte
frontal superior derecha del equipo. Para almacenar los datos como
TXT y procesarlos en Excel posteriormente; dirijase a File > Export
Items, en la ventana que aparece (imagen a la derecha), seleccione los

campos que desea obtener en el reporte. Una vez los seleccione de clic

en OK.

Figura 45. Opciones del instrumento antes de realizar los analisis.

flohes i -
% Element ]
I~ Comment Cancel
* Column Title
¥ Acton  Posiion ¥ Actuol Conc:
¥ SemplelD  Semple Volume ¥ Actuel Conc Unit
I X(Exclude) W Diluent W %RSD
I~ MModity) ¥ Resgent! " SD
I~ 0ECLock) ¥ Resgen2 ¥ REO
¥ Tre Value ¥ Reagent3 P %R
¥ Conc ¥ Total Volume ™ C#{Colibrason Curve Number)
¥ Abs/Energy % Weight Factor © SG#
¥ BG ¥ Volume Factor I~ Out of Control Remark.
I™ Range ™ Diluson Factor ¥ Dete
I~ ASCOisonFactor % Time
I~ Corection Factor ¥ UserName
\_ ¥ Device Name /

Fuente. Elaboracion propia.

F. Para generar el archivo dirijase a la barra de herramientas superior
File> File Report, seleccione Flame Continue y seleccione la ruta

para guardar el archivo. Este archivo puede procesarlo con Excel.



Modo horno de

grafito

I |: s otra opcion de andlisis que puede realizarse en el equipo. Se
requiere encender adicionalmente la Unidad de horno de grafito

ubicada en la parte izquierda del espectrémetro.

Encendido del instrumento en modo horno de grafito.

Tenga en cuenta que requiere encender el médulo de horno de grafito.

A. Encender el interruptor del automuestreador ASC-7000 si se va
a emplear. Este se encuentra ubicado en la parte izquierda media

como lo muestra la figura.

Figura 46. Posicion del interruptor del automuestreador.
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Fuente. Elaboracion propia.

B. Encender el switch de poder para Horno de Grafito del AA-7000
(ON) ubicado en la parte frente inferior izquierda.
C. Mantener el protector de circuito GFA-7000 en posiciéon ON.
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Figura 47. Posicion del interruptor del horno de grafito GFA-7000 y el
protector del circuito.
[ X

Interruptor del AA-

— 7000 para horno de
Protector de circuito
grafito
GFA-7000

Fuente. Elaboracién propia.

D. Encienda el interruptor del espectrémetro ubicado a la derecha del

instrumento.

Figura 48. Posicion del interruptor del espectrometro AA-7000.

Interruptor del
espectrometro

Fuente. Elaboracién propia.

El Software Wizard tienen una secuencia general de pasos para
su configuracién. El usurario puede avanzar en las ventanas de esta
configuracién o retornar en cualquier momento usando [Next] o [Back]

respectivamente.
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La siguiente figura explica los pasos que se deben realizar para

operar el instrumento.

Figura 49. Diagrama de flujo del encendido del instrumento.

( Iniciar Software Wizard )
( Login Wizard )

L

Seleccion elemento a ser analizado

v

Editar parametros:

. Opticos.

. (ASC) Automuestreador

. Réplicas de las mediciones

. Preparacion diluciones Curva de calibracion

v

Conectar el instrumento/ Enviar parametros

-

Verificar absorcion de la longitud de onda

-

Ajuste manual de entrada de inyeccién

-

( Realizar 1a medicion

Yo Ya

2 A U A

Fuente. Elaboracion propia.

Conexion con el software WizAArd.

A. Iniciar el software WizAArd con el icono.
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Figura 50. Icono del software WizAArd para la operacion del
AA7000 de Shimadzu.

.

T
WizAArd

Fuente. Elaboracién propia.

B. En el cuadro de didlogo digitar Login ID: Admin, y sin contrasena

de ingreso. Seleccionar [OK].

Figura 51. Cuadro de dialogo inicial del software WizAArd.
T —— )
Logn:  |[oomn -

\g.-—. | _ Cocel |

Fuente. Elaboracion propia.

C. Seleccionar la opcién [Operation] en la barra de herramientas izquierda

de la ventana emergente del WizAArd y clic en el icono principal.

Figura 52. Interfaz de operacion inicial del software.

Dalabase

Measaorement

Fuente. Elaboracién propia.
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D. Aparece un cuadro de didlogo [WizAArd Selection] ubicarlo en la
pestana Wizard de clic sobre el icono Element Selection y de [OK].

Figura 53. Icono del software WizAArd para la operacion del
AA7000 de Shimadzu.

Pocodsoecon S \

Wizerd | Recent Files | Recant Templotes |

S

Element
Selection

o1
\

Fuente. Elaboracion propia.

E. En el cuadro de dialogo [WizAArd Selection] ubiquese en la pestana
Wizard dé clic sobre el icono Element Selection y de [OK].

Figura 54. Cuadro de dialogo para la seleccion del elemento de analisis.

Powiscecon S \

Wizerd | Recent Files | Recent Templates |

K

Element
Selection

o1

\ ==

Fuente. Elaboracion propia.

E. Aparecerd la ventana emergente de la imagen derecha. De clic en el
icono [Select Element] y seleccione el elemento a analizar (ejemplo:

Cu).
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Figura 55. Cuadro de dialogo para la seleccion del elemento de analisis.

Bement [ Wa... | Socket # | AttheE.... | Comment L —

Up

Down

oo |
Mess. Element
—
o |

K | = j

Fuente. Elaboracién propia.

G. En la ventana que aparecerd el cuadro de pardmetros (imagen abajo),
seleccione el método de andlisis de horno de grafito [FURNACE],
y la seleccion de muestras desde el automuestreador [Using ASC].
Seleccione [Normal Lamp] cuando usa una ldmpara de cdtodo. [SR

Lamp] solo se selecciona cuando el método SR es usado como
método de correccién de background.

Figura 56. Cuadro de dialogo con las opciones de configuraciéon para la
lectura en modo horno de grafito.
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(Fre Foo ] e i
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de gratita = I & AR EGU N1 AW O
2 I OB W ke MGy oW AW O
- ISEREI B R
iR 82 B
bl oot —?—" T mm L T T
Ly o
\ 4 — ]| _cnew [ |

Fuente. Elaboracion propia.
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5.1 Configuracion de Parametros
[Edit Parameters]

A. En la siguiente ventana: De Clic en [Edit Parameters] para terminar

de ajustar los pardmetros de adquisicion.

Figura 57. Cuadro de dialogo para la seleccmn del elemento de analisis.

Fuente. Elaboracion propia.

i | wee> | s | omes | e |

Edicién parametros 6pticos

B. Para confirmar el elemento del andlisis, seleccionar Next. Aparece
un cuadro de didlogo en que se pueden modificar los pardmetros de

analisis.

Figura 58. Cuadro de dialogo para modificar parametros épticos en el analisis.
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.\‘\ o N Larp Pos. Set. fighPeal =
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Search:

r

LrpSas: [ NONE ¥
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Fuente. Elaboracion propia.
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Seleccione la pestafia de [Optics Parameters]

En esta ventana encontrard la longitud de onda por defecto para andlisis
del Cu (elemento seleccionado). La ldmpara para el andlisis y la posicion
de la ldimpara. Para verificar la posicion de la limpara de clic en [Lamp
Pos Setup] si la posicién es la mostrada para el elemento a analizar

continte la edicién de pardmetros en la pestana ASC Parameters.
Edicion parametros (ASC) Automuestreador

En la pestana ASC Parameters (imagen abajo) Seleccionar la opcién
Mixing ON para habilitar la opcién de preparacion de estindares por
dilucién desde el automuestreador. Configurar los pardmetros para
el orden de adicién de las soluciones en el campo [Intake Order],
diluyentes, reactivos, posicién en el automuetreador para el diluyente
y los reactivos (las condiciones por defecto son las recomendadas),
volumen de inyeccién en el campo [Inyection Parameters] por defecto
es 20uLl una vez termine seleccionar la opcién OK en la pestana [Repeat

Measurement Conditions].

Figura 59. Cuadro de dialogo para modificar parametros del automuestreador.
[ Prcamerers 1 ol =\

Ogtics Parameters | Sequsnce | Repest Messusement Condtions | Measurwment Parameters | Caltvation Curve Poamsetes |
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Mg
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(o= >1| Dachage Speed: [0 =]  (10-20ulisec) (1-25ub/oec)

F"Mm ok Order 2| 4
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Fuente. Elaboracion propia.
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Edicién de parametros de mediciéon (réplicas)

En la pestana [Repeat Measurement Conditions] especificar el niumero
de réplicas de cada tipo de muestra que va analizar en la tabla, especificar
también el RSD (Desviacién estdndar relativa) este pardmetro es usado
para definir los limites méximos de dispersién de los datos que serdn

reportados.

Figura 60. Cuadro de dialogo para modificar condiciones de repeticion
de medidas.
ﬁ"""‘"‘ - - “

Commat | ASCPammwtes | FumacaPogem | WegtComctonfacton | YemPetRage | Mecelewos |
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Fuente. Elaboracion propia.

Por ejemplo; si se define un nimero de réplicas en el campo [Num.
Of Reps.] de ocho con un mdximo de réplicas en el campo [max.
Num. Of Reps.] de 15 el RSD y/o el SD (Desviacién estindar) son las
condiciones médximas de dispersion que deben cumplir ocho réplicas,
de no cumplirse este pardmetro en las primeras ocho mediciones, el
equipo continda realizando mediciones hasta el cumplimiento de la
condicién tomando un mdximo de 15 medidas, si al realizar las 15
medidas atin no se cumplen los criterios de dispersién el equipo reporta
las 8 mediciones con los menores valores de RSD y SD, las demds

mediciones son descartadas.
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Ediciéon de parametros para construccion de la curva de

calibracion

A. Ingresar a la pestana [Calibration Curve Parameters] y seleccione las

unidades de concentracién para su andlisis, por ejemplo: ppb.

Figura 61. Cuadro de dialogo para modificar parametros de la curva

de calibracién.
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Fuente. Elaboracion propia.

B. En la pestana [Sequence] verificar que estd seleccionada la opcién
de uso del automuestreador esté seleccionada en el campo [Using
ASC]. Después de finalizar las configuraciones anteriores, de clic en

[OK] y luego [Next].

Figura 62. Cuadro de dialogo para habilitar el uso del automuestreador.
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Using ASC: 14
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Fuente. Elaboracién propia.
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C. En la nueva pestana seleccione [Conect Send Parameters], para

conectarse al equipo y enviar los pardmetros de configuracion.

Figura 63. Cuadro de dialogo para establecer la comunicacion del software
con el instrumento.
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Fuente. Elaboracion propia.

D. El equipo iniciard entonces el chequeo que se visualiza en la ventana
de la imagen abajo, este procedimiento toma alrededor de ocho

minutos.

Figura 64. Secuencia de chequeo de condiciones antes de iniciar la operaciéon
del instrumento.
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Fuente. Elaboracion propia.
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E. Durante el chequeo encontrard la siguiente secuencia de aparicién

de ventanas emergentes de solicitud de revisidn, para cada una de

ellas siga la indicacién de la tabla:

Tabla 4. Secuencia de verificaciones del instrumento

Ventana

Support Gaz Pressure Mantor(iin)
Do you weth o check them?

| Accién |

Indicacion

Verificar el funcionamiento de los dispositivos de
seguridad. Sin embargo, periédicamente (mdximo 30
dias) es necesario realizar la verificacién dando clic en

T ek e e Clic | Yes para cada uno de los dispositivos.
[No] | El sensor de drenaje requiere que se retire la tapa frontal
e ] _w | del equipo y se llene el recipiente del sensor (ver seccién
R - 2 Operaciones bdsicas).
= — Esta ventana confirma que el chequeo de los dispositivos
e
S e et de seguridad no fue realizado.
K Clic
Fackack: - Toslon et g bk ek proces e b [OK]
= et
Clic | Esta venta solicita chequeo de dispositivos de seguridad
[No] | para N2O y acetileno, para horno de grafito no aplica.
sta ventana confirma que el chequeo de los dispositivos
Est t firma que el chequeo de los disposit
AT de seguridad no fue realizado.
| o m-uammaucmmqhw\)cz«zlwm\u CllC
B — [OK]
(S [
g s mot et K Clic . ) . )
N [Don’t Mom;or de presion del acetileno, para horno de grafito
" ! no aplica.
H#his check is not execued. the flame cannot be ignted. check p
Checkt Dontcheck it it]
— — Esta ventana confirma que el chequeo de los dispositivos
de seguridad no fue realizado.
Clic
[OK]
Al dar OK en la ventana de autochequeo, solicita la
Clic confirmacién de trabajo en horno de grafito, no en
llama.
[No]

Fuente. Elaboracion propia.
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5.2 Verificacién de la longitud de onda

Una vez terminada la configuracién de los pardmetros de medicién
(Edit Parameters) es necesario realizar una verificacién de la longitud
de onda, para ello de la barra de herramientas superior (imagen A
abajo) seleccione [Instrument] y luego del menu desplegable seleccione
[Execute Line Search]. Aparecerd inmediatamente la venta de ejecucién

(imagen B) una vez termine la operacién de clic en [Close].

Figura 65. Opcion para realizar el ajuste de la longitud de onda de la lampara
del elemento del analisis.
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Fuente. Elaboracion propia.

5.3 Ajuste del equipo de inyeccion de
muestra en el tubo de grafito

Una vez terminado el chequeo del sistema éptico aparece una ventana
para configurar la secuencia del andlisis. Para garantizar que la muestra
se dispensa correctamente en el tubo de grafito, se requiere verificar la

posicién del inyector.

A. Se debe retirar la manguera con la punta de inyeccion del soporte

metdlico.
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Figura 66. Opcion para realizar el ajuste de la longitud de onda de la lampara
del elemento del analisis.

Fuente. Elaboracién propia.

B. Seleccionar en la barra de herramientas superior [Instrument] la

opcién [Furnace Nozzle Position].

Figura 67. Opcion del software para verificar la posiciéon de la punta del
automuestreador en el modo horno de grafito.

File Edit Parameters Window Help
D@ & [cy v Connect ’
Configueation...
Q003 Lamp Pesition Setup... 1
07003 Lamp Hastory...
Q6003 Set Wavelength to Background WL
08003 --------1 . N
04003 ---=====1 Lamp Status...
b 003 Change Geaphite Tube...
- Gas Contreller Status...
0200F -+
Gas Leak Check..
Remawmng Gas Combustion.
Execute Line Search
QI00F- e eereed Cleaning...
P Rimse Nozzle
0 Flare Cont. Nozzle Pesition... 3
B P -
— i 4’

Fuente. Elaboracion propia.

C. Una vez el equipo retorne a su posicién original ubique nuevamente

la punta de inyeccién en el soporte metdlico. Seleccionar [OK].

D. Soltar el soporte guia (con la mano) ubicado en la parte superior
al horno de grafito como se muestra en la figura presentada a

continuacion.



Figura 68. Detalle del seguro que ajusta la guia del brazo del automuestreador.
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Sepura
A0pOrte guia

Fuente. Elaboracion propia.

Figura 69. Detalle de la camara del tubo de grafito. La camara se abre en el

sentido de las flechas.

Dprimir la palanca para permiticla
apertura de la chmara come ko
indican las flechas amarillas.

Fuente. Elaboracion propia.

E.

Abrir la cdmara donde se encuentra el tubo de grafito para girar el
tubo de manera que el orificio de ingreso permita la entrada de la
punta para la inyeccién. Oprima la perilla del seguro ubicada en la
parte frontal y mueva los extremos hacia afuera para permitir su
apertura.

. Con una punta de micropipeta, girar el tubo de grafito hasta ubicar el

orificio de la parte central hacia arriba. Cerrar y ajustar nuevamente
la cdmara del tubo de grafito, desde el software, manualmente, la
punta de inyeccion hasta que esta ingrese a la parte central del horno
de grafito para ello en la barra de herramientas superior seleccione
[Instrument] < [Furnace Nozzle Position].
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G. Ajustar movimientos finos o gruesos por pasos en la ventana de
[Furnace Nozzle Position]. Seleccionar las opciones [Move Upward]

para mover hacia arribay [Move Downward] para mover hacia abajo.

H. El campo Injection Pos. Muestra la posicién inicialmente
configurada y el campo Current Pos. Indica la configuracién tiene
el automuestreador en ese momento. La posicién se puede verificar
fisicamente con la ayuda de un espejo (accesorio del equipo)
observdndola desde uno de los lados del tubo.

Figura 70. Opcién del software para verificar la posicién de la punta del
automuestreador en el modo horno de grafito y ajustar la posicion de la misma.

1. Move the nozzle near 1o the tube, then adjustthe  ~ 0K
ASC horizontal position.
2. Use <Move Upward>/<Move Downward> bution to Cancel
move nozzle to the proper height. and press OK.
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3 After closing this dialog box (OK or Cancel), ASC Fine (1 pulse)
arm moves 1o the drain por position © Coarse (30 pulses) 1
 Spectied Pulses
10 3

Current Pos.: 218 (oulses)

Move Upward
Injection Pos. 299 (pulses)
Move Near to Tube [ [
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(50 pulses above Injection Pos.)
< =

|

Fuente. Elaboracion propia.

5.4 Preparacion de estandares y curva de
calibracion

Para el ejemplo del presente manual (Manual de operacién AA7000
Shimadzu, 2012) se preparardn tres soluciones de 10, 20 y 30ppb
en un volumen total de 400ull cada una, desde una solucién inicial
concentrada de 100ppb. Las cantidades a adicionar de la solucién

concentrada (100ppb) y de diluyente se muestran en la siguiente tabla:
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Tabla 5. Secuencia de verificaciones del instrumento.

Volumen de

la solucion ) Volumen
ppb concentrada de Diluyente total
100ppb
10 40 360 400
20 80 320 400
30 120 280 400

Fuente. Elaboracion propia.

Si la inyeccién del volumen ingresado en la configuracién inicial
en [ASC Parameters] (Parameters < Edit Parameters) es 20ul y el
nimero méximo de réplicas (ingresado el cuadro de dialogo [Repeat
Measurement Conditions]) fue cinco, y los ciclos de purga no fueron
cambiados en el cuadro [Number of Boost Cycles] por defecto uno, y
50uL que corresponde al volumen muerto en el vial (volumen que no
puede ser succionado por inyeccién) de esta forma se realiza el cdlculo

de verificacion del volumen final:
20 ul. x5 x 1+ 50ul. </=400ul. </=600ul.

Esto significa que el volumen total cumple la condicién para iniciar

su preparacion.

A. En la tabla de la pantalla inicial (imagen arriba) ingrese cada valor
en los campos de la tabla [Vol], [Diluyent], [Reagent 1], [Reagent 2]
y [Reagent 3]. Los totales de los campos restantes son calculados

automaticamente.
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Figura 71. Opcion del software para verificar la posicion de la punta del
automuestreador en el modo horno de grafito y ajustar la posicién de la misma.
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Fuente. Elaboracién propia.

B. Asignar la posicién del vial con el Estindar de 100ppb en la
columna POS de la tabla y ubique el vial con la solucién de 100ppb,
luego ubique en un vial de 20mL diluyente en la posicién del

automuestreador R1 segtin la numeracion del automuestreador.

Figura 72. Opciéon del software para verificar la posicion de la punta del
automuestreador en el modo horno de grafito y ajustar la posicién de la misma.

Fuente. Elaboracién propia.

C. Guardar la Informacién configurada para el andlisis de la Curva de
calibracién, en la barra de herramientas superior con File > Save As
como un archivo de extensién *.aa
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D. Una vez estd ubicado el vial de estdindar de 100ppb y de diluyente en
el automuestreador seleccionar [START] en la barra de herramientas

en inferior. Para que inicie la secuencia.

Figura 73. Opciones de analisis del instrumento.
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Fuente. Elaboracion propia.

E. El equipo cuenta con una micro jeringa de 250uL (figura 74.) con
la que inmediatamente inicia la purga inicial para comenzar la
preparacién de las soluciones comenzando con la toma del diluyente
en fracciones méximas de 90ul aunque la jeringa de inyeccién es de
250ul Las alicuotas son de médximo 90uL para preservar la mediciéon

dentro del rango medio de confianza de la micro jeringa.

Figura 74. Detalle de la jeringa de toma de muestra y lavado del médulo
GFA-7000.

N

Fuente. Elaboracion propia.

F. Una vez realiza la toma total de los volimenes de estindar y de
diluyente, inicia la lectura de la muestra bajo los pardmetros de
medicién configurados inicialmente. En la seccién derecha superior

se muestra la ubicacion gréfica de cada adquisicién de los estindares.
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Figura 75. Opcion del software para verificar la informacion obtenida de la
curva de calibracion.
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Fuente. Elaboracién propia.

G. La ecuacién y los pardmetros estadisticos se visualizan en la
y

pantalla. La informacién colectada se puede guardar en la barra

de herramientas superior con File > Save As como un archivo de

extensiéon *.aa

H. Para medir una muestra desconocida en la tabla en la columna
Action selecciones UNKI1, designe en la columna Pos. La posicién
del vial en el automuestreador y de clic en [START].



Consideraciones

en los analisis pot
espectroscopia de
absorcion atomica

Tec’)ricamente todos los elementos se pueden analizar por
espectroscopia de absorcién atémica; sin embargo, el efecto que
tiene la matriz especifica sobre analito puede hacer esto posible o no.
En muchas ocasiones para lograr la cuantificacion se hace necesaria la
modificacién de uno o mds pasos en el proceso de formacion de dtomos
en su estado fundamental que garanticen que la totalidad del elemento

a analizar fue arrojado por la matriz.

Las interferencias que se pueden producir en espectroscopia de
absorcién atémica se clasifican en: fisicas, quimicas, de ionizacién y
espectrales, que se deben tener en cuenta en el momento de realizar las

mediciones (Skoog, 1985).

¢ Interferencias fisicas

Son interferencias relacionadas con la dificultad que tiene la solucién
de ser transportada a la llama o succionada (en el caso del horno de
grafito). Esta dificultad es causada principalmente por diferencias en
las propiedades fisicas de las soluciones de calibracién y las soluciones
de muestra como la viscosidad, tensién superficial o presién de vapor.
Un ejemplo de estas interferencias se observa cuando se realiza la
determinacién de Mg y Cu en presencia de dcido fosférico. Con el
aumento de la concentracién de H,PO, la viscosidad de la solucién
aumenta, lo que lleva a una disminucién de la velocidad de aspiracién
y solo una fraccién de la muestra llega a la llama, produciéndose una

respuesta de absorbancia menor.
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Se ha observado también que la presencia de solventes orgdnicos
produce este tipo de interferencias debido a un aumento en la velocidad
de succién del nebulizador (porque se disminuye la viscosidad y la
tension superficial), lo que produce un aumento de la absorbancia.
Para evitar estos inconvenientes, se recomienda preparar las soluciones
estandar con los mismos componentes de la matriz de la solucién
problema y estandarizar la metodologia de anilisis con diferentes

réplicas bajo diferentes condiciones operativas.

¢ Interferencias quimicas

Las interferencias quimicas son aquellas que alteran el numero total de
dtomos libres formados por unidad de volumen dado que se producen
compuestos quimicos termoestables. Las causas mds comunes que se

han encontrado son:

Disociacion incompleta de la molécula formada o formacién de una

sal dificil de fundir.

En el andlisis de Calcio hay un efecto del i6n fosfato que es un
ejemplo de este tipo de interferencia. El calcio con el fosfato forma
el fosfato de calcio, el cual se transforma en pirofosfato de calcio, que
es relativamente estable en una llama aire/acetileno. Asi la cantidad
de dtomos libres de calcio generados en la llama serd menor que la
obtenida con una solucién de calcio de igual concentracion, pero sin

presencia de fosfato, provocando una disminucién de la senal.

Existen otros componentes refractarios que dan también una
disminucién de la senal de absorcién del elemento de interés. Tal es el
caso de silicatos, aluminatos y pirosulfatos de calcio, magnesio, estroncio

y barrio que conllevan a errores en las mediciones (Skoog, 1985).
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Reaccién espontdnea de los dtomos libres con otros dtomos o

radicales presentes en el medio ambiente.

Esta interferencia es causada generalmente por la formacién de
oxidos e hidréxidos u ocasionalmente carburos o nitruros, debido a la
reaccion de los dtomos libres con los productos de la combustion de
la llama. Esta es la razdén principal de porque aproximadamente unos
30 metales no se pueden determinar con llama aire/acetileno, como el
aluminio, el silicio, el boro, lantdnidos, entre otros. En ellos la magnitud

de la interferencia va a depender del tipo de estequiometria de la llama.

Para reducir los efectos de estas interferencias, se pueden tomar las

siguientes acciones:

- Aumentar la temperatura de atomizacién con el uso de una mezcla
de gases como acetileno/éxido nitroso, capaz de descomponer
totalmente los compuestos refractarios.

- La adicién de un elemento “buffer”, el cual forma con el elemento
interferente un compuesto mds estable que con el elemento a
determinar. El ejemplo mds conocido es la adicién de lantano o
estroncio en la determinacién de calcio en presencia de fosfato.

- Preparacion de soluciones estdindar de composiciéon semejante a la
solucién problema para los casos en que la composicién de la matriz

de ficil simulacién (Skoog, 1985).

¢ Interferencias de ionizacion

Son interferencias que ocurren cunado parte de los dtomos que van a

ser analizados se ionizan por efecto de las altas temperaturas.

Dado que los iones generados exhiben propiedades espectroscépicas
diferentes a las de un dtomo neutro y no pueden ser determinados

por espectroscopia de absorcién atémica, el nimero total de dtomos
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disponibles por unidad de volumen disminuye, lo que produce
una pérdida de sensibilidad. Esta interferencia depende tanto de la
temperatura de la llama como del potencial de ionizacién del elemento

en estudio.

La ionizacién de los dtomos puede ser detectada notando que la curva
de calibracion tiene una desviacién positiva a concentraciones altas, dado
que la fraccién de dtomos ionizados es menor a concentraciones mayores.
Estas interferencias se pueden eliminar agregando a todas las soluciones
estdndar y a la muestra un exceso del elemento que sea ficilmente ionizable
en la llama, por ejemplo: el sodio, potasio, litio o cesio, o mediante el

empleo de una llama de menor temperatura (Van Loon, 1980).

¢ Interferencias espectrales
De este tipo de interferencias se pueden distinguir dos tipos:

Las interferencias espectrales de linea que ocurren cuando hay
superposicion de dos lineas atémicas de absorcion o cuando estas no

son resueltas por el monocromador.

Un ejemplo para el primer caso se tiene en la determinacion de
trazas de zinc en una matriz de hierro, debido a que la linea de absorcién
del hierro (213.86 nm) se superpone a la linea de resonancia del zinc
(213.86 nm).

Este problema es tipico cuando se emplean ldmparas multielementales
fabricadas con una combinacién inadecuada de elementos que pueden
producir estas interferencias si dentro de la banda espectral del
monocromador se encuentra una linea de resonancia de otro elemento

junto a la del elemento a determinar.
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En general este tipo de interferencias no son frecuentes debido
a la naturaleza muy especifica de la longitud de onda que se usa en
espectroscopia de absorcién atémica. Si se llegan a presentar se pueden
eliminar seleccionando una segunda linea de resonancia del elemento
de interés (probablemente se obtenga mayor sensibilidad o empleando

una ranura del monocromador mds angosta) (Robinson, 1966).

Para el Espectrémetro AA7000, no se presenta este inconveniente
dado que este solo emplea limparas de cdtodo hueco HCL especificas

para cada elemento.

¢ Las interferencias espectrales de banda

Estas interferencias se producen debido a la absorcién de la radiacién
por moléculas o radicales, y por dispersién de la radiacién por sélidos.
Para ambos efectos, que en principio son distintos, se emplea el
término absorcion de fondo. Dado que hay una pérdida de radiacién no
especifica, se obtiene entonces resultados de absorbancias mayores que
la absorbancia obtenida por el analito pues la senal estard compuesta por

la absorcién del elemento a determinar mds la absorcién no especifica
(Harris, 20006).

Esta absorcién molecular ocurre cuando una especie molecular
que se encuentra en el atomizador posee un perfil de absorcién que
se superpone al del elemento de interés. Un ejemplo es el del espectro
molecular del hidréxido de calcio, que muestra un maximo de absorcién

en la linea de resonancia del bario.

Estos problemas son mucho mds evidentes en la region espectral
por debajo de los 250 nm, donde concentraciones altas de metales
alcalinos y de otras sales muestran una alta absorcién molecular.
La dispersién de la luz ocurre cuando particulas de sélidos causan

una deflexién de parte de la radiacién de la fuente fuera del eje del
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sistema monocromador-detector y se hacen evidentes con muestras

conteniendo altas concentraciones de elementos refractarios.

Para evitar estos inconvenientes, se emplean métodos de correcciéon
de la absorcién de fondo (BG). Algunos de ellos son la correccién de

doble linea o la correcciédn continua de fondo (Robinson, 1966).

El Método de correccién de doble linea realiza la medicién de una
linea de emisién no absorbida por el analito, cuyo valor se resta al valor
de la medicién obtenida a la longitud de onda de resonancia del analito.
El método tiene la desventaja de que a veces no es ficil disponer de una
linea de no resonancia cercana a la linea de resonancia del analito. Este

método sin embargo ya estd en desuso (L. Ebdon, 2000).

El Método de correccién continua de fondo, es un método en que se
mide continuamente la absorcién de fondo empleando una ldmpara de

deuterio o de hidrégeno que emite un espectro continuo bajo los 320 nm.

En este instrumento ambas fuentes radiantes (ldmpara de cdtodo
hueco (LCH) y de deuterio (LD) son moduladas a la misma frecuencia,
pero desfasadas, recorriendo el mismo camino 6ptico a través de la
muestra en el monocromador para llegar al detector. Este observa
alternadamente en el tiempo las dos fuentes radiantes. La absorcién
de fondo disminuye la intensidad de ambas fuentes. La electrénica del
instrumento separa ambas senales y compara la absorcion de ambas
fuentes entregando una senal corregida con respecto a la absorcién de
fondo (Skoog, 1985). O una correccién automitica a alta velocidad con

una ldmpara Self-Reversed, correccion que estd incluida en el software

del AA7000 de Shimadzu (Shimadzu, 2012).

Dependiendo del elemento que se vaya a analizar, hay que definir
ciertas condiciones experimentales, como la temperatura a la que se
logra que haya absorcién de la energia de los dtomos en el estado

fundamental, esto es variando el tipo de llama que se emplea.
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La siguiente tabla muestra el tipo de llama recomendada para realizar
la lectura.

Figura 76. Tabla periédica en que se especifica el modo de operacion
recomendado del AA7000 obtenido del software Wizaard del instrument para
realizar el analisis de los metales en modo llama.

Fuente. Elaboracion propia.

De acuerdo al elemento que se vaya a analizar, el software sugiere
un tipo de llama a emplear o en el caso de elementos especiales como
el antimonio (Sb), arsénico (As) o selenio (Se) se recomienda emplear
un médulo adicional llamado vaporizador de hidruros en que se hace
reaccionar el metal para generar el hidruro y asi obtener una mejor

senal analitica.

Lo mismo ocurre con el mercurio (Hg), que en este caso se debe
analizar con otro médulo llamado MVU o médulo de vapor frio
(Shimadzu, 2012).






Aplicaciones

analiticas de
absorcion atomica

l a espectrometria de absorcién atémica como método instrumental
permite realizar una cuantificacién de metales de una muestra
liquida por comparacién de la absorbancia de la solucién muestra con

la absorbancia de soluciones estindar de concentracién conocida.

Es una técnica bastante empleada por su alta especificidad, su
sensibilidad y su facilidad en la operacién. Sus aplicaciones son muy
diversas y son importantes en distintos campos y constituye (junto
con otras técnicas como la Espectroscopia de Emisién de Plasma
Inductivo ICPE o la espectroscopia de plasma inductivo acoplado a
espectrometria de masas ICP-MS) una de las técnicas recomendadas
para la medicién de contaminantes en distintos tipos de matrices (L.
Ebdon, 20006).

La espectrometria de absorcién atémica por su versatilidad ocupa
un lugar privilegiado dentro de las técnicas analiticas con aplicaciones
en las diferentes dreas de la quimica: Tiene una vital importancia en
andlisis clinicos (metales presentes en orina, sangre y tejidos), andlisis
ambientales (Monitoreo de varios elementos en rios océanos, agua
de consume, aire, petréleo y bebidas), farmacia (trazas de metales
usados como catalizadores en la manufactura), industria (presencia
de impurezas toxicas en materiales como Pb en concreto), mineria

(cantidad de metales como oro en rocas).
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7.1 Ejemplo aplicado de cuantificacion
en modo llama. Cuantificaciéon de zinc
en agua por espectrometria de absorcion

La cuantificacién de zinc en agua es un andlisis obligado en el control de
calidad de aguas potables y residuales de acuerdo a la normativa EPA,
por ello mostramos como ejemplo aplicado directo y desarrollado en
nuestro laboratorio el protocolo EPA 289.1.

El equipo de Absorcién atémica Shimadzu AA7000 cumple con
requerimientos exigidos por la norma: Contar con una ldmpara de
citodo hueco HCL de Zn con correccién de fondo para eliminar
interferencias (EPA, 2007).

La muestra analizada fue agua potable (acueducto de Bogotd)
tomada directamente del surtidor del laboratorio, a la cual fue realizada

una digestién dcida para posterior centrifugacion y filtracién.

Figura 77. Imagen de la llama de Acetileno-aire para la lectura de zinc en
modo llama.

S

Fuente. Elaboracion propia.

Siguiendo la norma fueron realizadas las mediciones a una longitud
de onda de 213.9 +1 nm. La curva de calibracién fue construida con 5

estandares con concentraciones en rango de 0,1 a 2mg/ L
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Figura 78. Detalle del espectro de emision de la lampara a la longitud de onda
de absorcion para Zn en el equipo de absorcion atémica en modo llama.

Fuente. Elaboracion propia.

La muestra desconocida (agua potable) fue analizada usando la

curva de calibracién con diluciones conocidas de zinc.

Figura 79. Detalle de la curva de calibracion obtenida para Zn en el equipo de
absorcion atébmica en modo llama.

NN ER N

F =T STaT -

Fuente. Elaboracion propia.
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7.2 Medicién de cobre en agua pot
espectrometria de absorcion atomica en
modo horno de grafito

El equipo de absorcién atémica tiene la opcidn para realizar los andlisis
en modo de horno de grafito. Esta opcidn requiere cantidades mds
pequenas de muestra, comparada con las que son succionadas en el
modo llama y hace mds efectiva la vaporizacion del metal en la cdmara,
lo que mejora notablemente la absorcion de la luz por parte del metal

en el estado fundamental.

Dado que muchas técnicas requieren una minima sensibilidad del
analito, las normas internacionales recomiendan en algunas ocasiones
realizar los andlisis por modo horno de grafito sobre el método de

[lama tradicional.

Este es el caso de la medicién de cobre en agua, de acuerdo a la norma
EPA 220.1, en la que se establecen ciertos pardmetros instrumentales

para realizar la medicién de este metal (EPA, 2007).
Los pardmetros del horno de grafito son los siguientes:

* Tiempo de secado y temperatura (Drying Time and Temp): 20 sec-
120 °C.

* Tiempo de quemado y temperatura (Ashing Time and Temp): 10
sec-800 °C.

e Tiempoy temperatura de atomizacién (Atomizing Time and Temp):
2 sec-2500 °C.

* Gas para la atmoésfera de purga (Purge Gas Atmosphere): Argén 4.5
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Figura 80. Detalles de los parametros instrumentales para Cu en el equipo de
absorcion atémica en modo horno de grafito.

(ot Parameters — TR e — ==\
Cookbook | Template |
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- IComment Fumace
" Fame Wavelength 3248nm
— St Vieh 0.7nm
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No.  TEMP TIME HEAT SENS. GAS  FowRate SMPL
@ Fumace (degree) (sec) (L/min)
1 60 3 RAMP REGU = 010 OFF
2 120 20 RAMP REGU #1 010 OFF
o N 3 20 10 RAMP REGU #1 010  OFF
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6 200 3 STEP  HIGH #1 000 OFF
7 200 3 STEP  HIGH #1 000 ON
¥ Using ASC 8 %0 2 STEP REGU #1 100  OFF
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Fuente. Elaboracion propia.

Figura 81. Imagen de la lectura de cobre en el instrumento por modo horno
de grafito.

Fuente. Elaboracion propia.

La longitud de onda de absorcién para el cobre Cu es 324.7+1 nm.
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Figura 82. Detalles del espectro de emision a la longitud de onda de absorcion
del Cu en el equipo de absorcién atémica en modo horno de grafito.
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Fuente. Elaboracién propia.

La normativa de la EPA recomienda un rango de medicién de 5-100
ug/L, esto son de 5 a 100 ppb con un limite de deteccién por debajo
de 1ppb.

Figura 83. Detalle de la curva de calibracién obtenida para Cu en el equipo de
absorcion atdbmica en modo Horno de grafito.
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Fuente. Elaboracién propia.
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Documento que busca reunir conceptos teéricos y
técnicos de la espectrometria de absorcién atémica
—técnica analitica eficiente y precisa para el analisis
de elementos trazas—elementos quimicos—, capaz
de determinar concentraciones en la escala de partes
por billéon ppb (pg/dms) en una muestra, y de
cuantificar por lo menos 70 elementos diferentes,
obteniendo excelentes resultados atn en matrices
complejas como suelos, agua o alimentos, entre
otros— Ademés de lo anterior en esta gufa se
pretende reunir aplicaciones y generalidades que
estan detras del funcionamiento y la operacién del
mnstrumento para brindar herramientas al usuario y
garantizar un uso adecuado del mismo. Esta
investigacion es desarrollada por el Departamento
de Ciencias Basicas de la Universidad EAN, ya que
actualmente cuenta con un espectrofotémetro de
absorcién atémica AA-7000 de la casa comercial
Shimadzu, lo que les permite estar a la vanguardia de
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