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Resumen

Se demuestra la confiabilidad de los resultados de cadmio y plomo informados por el
Laboratorio de Quimica mediante su participacion en un Ensayo de Aptitud
organizado por la National Food Administration de Suecia. La muestra consistio de
fruta enlatada y fue analizada utilizando la técnica de espectrometria de absorcion

atomica con horno de grafito.

Abstract

The confidence of the results of cadmium and lead reported by the Chemistry
Laboratory in its participation in a Proficiency Test organised by the Sweden National
Food Administration, is showed. The sample consisted of canned fruit and it was
analysed using graphite furnace atomic absorption spectrometry technique.

1. Introduccion

La composicion elemental de los seres vivos
se clasifica en elementos mayores y traza, el
ultimo grupo comprende a los elementos
esenciales y a los no esenciales (incluyendo
los toxicos). Los elementos traza esenciales
son constituyentes de enzimas, hormonas,
vitaminas y otras moléculas bioldgicas
cumpliendo  funciones vitales en los
organismos vivos[1], no asi, los elementos
toxicos como plomo y cadmio. Estos metales
pesados, tienen una toxicidad elevada y gran
capacidad de acumulacion, como el cadmio
en los rifones, produciendo enfermedades
renales o el plomo en la sangre afectando al
sistema nervioso.

Dada la importancia de dichos elementos por
los efectos dafiinos para la salud de los seres
vivos, su cuantificacion mediante el analisis
quimico debe garantizar la confiabilidad de
los resultados producidos; sobre todo cuando
se espera que la concentracion de dichos
metales pesados en alimentos esté a nivel de
trazas.

Existen dos maneras de asegurar la calidad de
los resultados en el analisis de trazas:
mediante el uso de materiales de referencia
certificados y mediante la participacion del
laboratorio en ensayos de aptitud. El primer
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caso da la posibilidad de  verificar el
desempefio del analista y del procedimiento
utilizado para analizar la muestra problema
contra una muestra de cantidad conocida del
analito de interés. El segundo caso permite
evaluar el método aplicado por el laboratorio.

Se aplico la espectrometria de absorcion
atobmica con horno de grafito, para la
determinacion cuantitativa de Cd y Pb a nivel
de trazas en una muestra de fruta enlatada
preparada por la  National = Food
Administration (NFA) de Suecia y enviada al
laboratorio de Quimica del IPEN para su
participacion en el Ensayo de Aptitud —
Rondall.

2. Experimental

2.1. Muestras, instrumentacion y reactivos
La muestra de ensayo consistio de fruta
enlatada homogenizada, esterilizada y
empacada en recipientes de polietileno.
Como material de control del procedimiento
de analisis, se utilizd el material de
referencia, Simulated diet A de la NFA de
Suecia.

La digestion de las muestras se llevo a cabo
utilizando un horno microondas marca CEM
- MARS 5, bajo condiciones de temperatura y
presion controladas: potencia 600 W, presion



185 psi y temperatura 210 °C, por un tiempo
de 20 minutos. La medicion se realiz6 usando
un espectrometro de absorcion atomica
AAnalyst 800 con hormno de grafito
transversal (THGA) y un auto muestreador
AS-800, Perkin Elmer. Lamparas de descarga
eléctrica se utilizaron para la determinacion
de Cd y Pb, las que operaron bajo las
condiciones recomendadas por el
fabricante[2].

Todas las muestras, blancos y estandares
fueron acidificados al 10% con acido nitrico
(grado ultrapuro, Merck). 5 puL de solucién
conteniendo 5 pg de Pd y 5 puL de soluciéon
conteniendo 3 pg de Mg(NOs), se utilizaron
como modificadores de matriz.

2.2. Procedimiento de digestion

Se analizaron las muestras por triplicado. Se
pes6 1 gramo de la muestra de ensayo y 0.5
gramos del material de control, en recipientes
de teflon. Se agregd 7 mL de acido nitrico. Se
dejo pre digestar por cuatro horas y luego las
muestras y blancos se colocaron en el horno
microondas hasta total disolucion. Se
diluyeron a 25 mL.

2.3. Calibracion y medicion

Los estandares secundarios de Cd y Pb para
la calibracién, se prepararon a partir de
soluciones estandar primarias de 1000 mg/L
(2% HNOs;), Merck. Tabla 1. La ecuacion de
calibracion definida fue no lineal a través de
cero, lo que permitid su ajuste para obtener
un coeficiente de correlacion optimo para el
analisis. Figs. 1y 2.

Tabla 1. Concentracion del elemento en los
estandares de calibracion.

Estandar Cd (pg/L) Pb (ng/L)
Blanco 0
. > 0
2 10
100
3 20 200
4 50

Para cada medicion, se tomaron 20 puL de
muestra y de solucion estandar de Cd y Pb
junto con 5 pL de cada modificador de
matriz. En el caso del Cd se diluyeron
alicuotas de 2, 4 y 8 pL de solucién estandar
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para obtener las concentraciones adecuadas
para la curva de calibracion.
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Figura 1. Curva de calibracion ajustada para Cd.
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Figura 2. Curva de calibracion ajustada para Pb.

Las Figuras 3 y 4 corresponden a las
absorbancias obtenidas para Cd vs el tiempo
de respuesta para los estandares de
calibracion y la muestra de ensayo y para los
estandares de calibracién y material de
referencia analizado, respectivamente.
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Figura 3. Sefales de absorbancia para los
estandares de Cd y para la muestra de ensayo.
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Figura 4. Sefales de absorbancia para los
estandares de Cd y para el material de referencia.

3. Resultados y Conclusiones

La tabla 2 muestra los resultados informados
en el ensayo de aptitud y los resultados
reportados por el laboratorio evaluador. La
evaluacion de los laboratorios individuales
fue realizada mediante el enfoque del Z-
Score, que permite comparar indepen-
dientemente del material de ensayo, el
método de andlisis y la concentracion del
analito[3]. Los valores de Z-Score obtenidos,
- 0.7 para Cd y 1.3 para Pb cumplen con la
condicioén de aceptacion |Z| < 2, por lo que
los resultados son satisfactorios.
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Tabla 2. Resultados de la muestra de ensayo
comparados con los reportados por la NFA de
Suecia.

Conc. Lab. Conc.
Elemento QUIM — Z - reportada
IPEN Score NFA
(mg/kg) (mg/kg)
0.0081 = 0.003
Cd 0.001 -0.7 0.011
0.049 +
Pb 0014 1.3 0.037 0010

Los resultados se reportaron con desviacion
estandar relativa (RSD), obteniéndose para el
Cd 6% y para el Pb 15%.

La tabla 3 presenta los resultados obtenidos
en el analisis del material de referencia
certificado utilizado para asegurar la calidad
del resultado informado. Se observa una
buena concordancia con el valor certificado.
Esto ha permitido estimar la veracidad del
método analitico aplicado. Se han obtenido
resultados bajos para Cd y altos para Pb tanto
en la muestra de ensayo como en el material
de referencia, es necesario investigar esta
variacion para conseguir optimizar el método.

Tabla 3. Resultados obtenidos del material de
referencia (MR) Simulated Diet A.

El " Conc. Lab. Valor
emento QUIM —IPEN  certificado Sesgo
(mg/kg) (mg/kg)
0.023 + 0.029 <+
Cd 0.0006 0.003 0.006
0.045 + 0.041+
Pb 0.004 0.010 - 0.004
Los resultados obtenidos nos permiten

concluir que el método aplicado para la
cuantificacion de Cd y Pb a nivel de trazas en
este tipo de matrices es sencillo y adecuado
tanto en la preparacion de las muestras,
lograndose la total disoluciéon como en la
medicion bajo las condiciones en las que
se realizo.

La participacion de los laboratorios en
ensayos de aptitud permite demostrar su
competencia asi como brinda la posibilidad
de optimizar algunos pasos en el



procedimiento de analisis, con la finalidad de
mejorar la precision y la veracidad del
método analitico.
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