DESARROLLO Y VALIDACION DE UN METODO PARA MEDICION DE METALES PESADOS
EN SUELOS POR FLUORESCENCIA DE RAYOS X
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Introduccion Materiales y Métodos

Los metales pesados son contaminantes importantes en los suelos,
pueden ser incorporados de forma natural (a traves de la roca

de contaminantes dependera, ademas de su concentracion, de las
condiciones del suelo y del propio metal. Los metales pueden afectar
la actividad microbiana del suelo o las plantas que crecen en él, las i
cuales experimentan una inhibicion en su desarrollo o bien sin sufrir
alteraciones fisiologicas absorben el metal, el cual pasa a la cadena
trofica. Tambien puede ocurrir un efecto colateral y problematico de
la contaminacion metalica, como es la posible lixiviacion de algun
metal, pudiendo entonces provocar contaminacion sobre aguas
subterraneas. Todo esto demuestra la importancia de contar con
métodos rapidos y confiables para la determinacion de metales
pesados en muestras de suelos.

HNO,+ HF

1300 W

0,2 L/min

Pb: 217 nm

El analisis de los metales pesados en estas muestras suele llevarse a
cabo disgregando completamente una porcion, seguido de una
determinacion mediante técnicas de espectroscopia atomica como
AAS o ICP. Este procedimiento convencional tiene la desventaja de
ser destructivo y lento (1). En cambio, técnicas como la fluorescencia
de Rayos X son no destructivas y rapidas. Sin embargo, para una
cuantificacion exitosa mediante |la estrategia de estandar externo se
requiere disponer de materiales de referencia con matriz similar a las
muestras, hecho que en la practica es bastante dificil de conseguir.
Por esta razon, resulta interesante poder validar una metodologia
que utilice Parametros Fundamentales (FP) como meétodo de
cuantificacion en lugar del habitual estandar externo (2).

Fuente —Detector: RaERIEIN)

Atmosfera: vacio

Diametro medicion: EKeRiala
t integracion: 100s
t muerto: 30%

Método de Referencia : disgregacion + espectroscopia atémica ICP

Tabla 1. Condiciones de trabajo para el analisis por ICP solida

0,5 g muestra + 10 mL mezcla acida
|ICP OES Optima 2100 DV
Plasma: 15 L/min, Neb: 0,8 L/min, Aux:

Cr: 267,716 nm; Ni: 221,648 nm;

Shimadzu EDX-720

Lineas analiticas: Cr ( Ka), Ni (Kat
Filtros: Cr, Ni( sin filtro), Pb (Ag)
Voltaje — Corriente: SR E[Vife) NIV

film de polipropileno

Cuantificacion: Pardmetros Fundamentales (PF) Comparacion

La determinacion se llevd a cabo mediante el algoritmo de parametros fundamentales (PF). Para validar la metodologia se construyo un
set de muestras con diferentes cantidades de analitos. Las cuales fueron analizadas por el metodo propuesto y por el método de
madre) o por accidén antrdpica. El nivel de peligrosidad de este tipo referencia en el cual las muestras fueron disgregadas y posteriormente analizadas por ICP-OES

Muestra

Analisis directo
NO DESTRUCTIVO DISGREGACION

FRX (PF)

Estandares
ACUDS0S

Cuantificacion por
Espectroscopia
ICP-OES

!

RESULTADOS RESULTADOS

Método propuesto _ Método de Referencia

), Pb (LB1)

~— Resultados

El analisis cualitativo preliminar de las muestras de tierras contaminadas, realizado por FRX (método cualitativo directo y no destructivo), confirmo
la presencia de Pb, Cr y Ni, ademas de otros elementos de interés que permitio conocer los nutrientes disponibles en cada muestra (Fig. 1).
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Figura 1. Espectro EDX representativo de las tierras analizadas que muestra el analisis cualitativo realizado en los diferentes canales. *Las sefales
de Rh corresponden a la fuente del equipo EDX720.

En funcion a lo identificado mediante el analisis cualitativo, se desarrollé un método cuantitativo directo y no destructivo por FRX para Cr, Niy Pb,
que utiliza la metodologia Parametros Fundamentales (PF) como método de cuantificacion en lugar del habitual estandar externo, para evitar
tener que disponer de materiales de referencia con matriz similar a las muestras, hecho que en |a practica es bastante dificil de conseguir. Los
espectros de los metales pesados obtenidos con este método se muestran en la Fig. 2
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Figura 2. Espectros EDX representativos de |as tierras analizadas que muestran las lineas de mayor predominancia utilizadas para el analisis de

Cr, Niy Pb
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La metodologia fue validada utilizando un set de muestras preparadas para tal fin,
las cuales fueron simultaneamente analizadas por FRX y por ICP OES. Los niveles de
los metales estuvieron comprendidos entre 5 y 50 ppm aproximadamente. La
comparacion entre ambos resultados se realizo calculando la region de confianza
conjunta para la ordenada al origen y la pendiente (3), obteniéndose una excelente
correlacion

Tabla 3. Resultados del analisis cuantitativo por ICP y EDX de
Muestras contaminadas artificialmente

ICP FRX
49,8 51,1
25,3 24,6
5,1 4,7
50,8 52,2
24,8 25,4
4,9 5,2
49,4 50,7
23,4 22,8
4.1 37

El procedimiento propuesto permitio el analisis de muestras reales de tierras
contaminadas sin utilizacion de materiales de referencia, es no destructivo y permite
mejorar notablemente los tiempos de analisis. Los resultados comparativos con el
método de referencia se muestran en la tabla 4.

Tabla 4. Resultados del analisis cuantitativo por ICP y EDX de Muestras reales

Elemento (ppm) M1 ICP M1 FRX M2 ICP M2 FRX
28,5 29,2 12,8 14,0
55,6 54,3 7,4 6,9
17,6 18,4 15,5 14,9

J

~—Conclusiones N

La veracidad del método por FRX- PF fue validada por comparacion con el metodo de referencia ICP OES, con muy buena correlacion
De esta manera el método propuesto presenta una serie de ventajas que lo hacen atractivo para su utilizacion:

* Excelente exactitud, *No destructivo, *Rapido, *Econdmico, *No utiliza productos agresivos para el medio ambiente
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