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Resumen
Se describe un método para determinacién directa de plomo en orina usan-
do la técnica de absorcién atémica con homo de grafito. Se implementa un
tralamiento previo de la muestra con dos substancias para modificar la matriz,
lo cual permite el uso de altas temperaturas para eliminar interferencias ain

pérdida del metal. Fate método modificado cs rapido, preciso y exacto.
Abstract

A direct method for the determination of lead content in urine using atomic
absorption graphite furnace technique is described. The sample is pretreated
with two substances to modify the matriz allowing the use of high temperatures
to eliminate interferences with no metal lovses. This modified method in quick,

precise and accurate.

Introduccion

El plomo se encuentra en diferentes productos de wso corriente [1] como
papel impreso, baterfas, pinturas industriales, pigmentos para pintura ar-
Listica, alfareria, soldadura, aleaciones, en la gasolina (antidetonante), etc.
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Es un metal cuya toxicidad fue reconocida desde épocas muy remotas,
Hipocrates describio los sintomas de envenenamiento por plomo en el ano
370 antes de Jesucristo [1].

La contaminacion por plomo se presenta cn aire, agua, suelo y ali-
mentos. Llega al organismo por inhalacion, ingestién y por via sucutinea
depositandose principalimente en los huesos, de donde puede ser liberado y
llegar a los rinones, el higado, los pulmones y el cerebro. Produce danos
graves en los sistemas nervioso, cardiovascular y escretor [1], [2]. En enve-
nenamiento agudo, los casos patolégicos incluyen ademas inflamacion de la
mucosa gastrointestinal y degeneracion de los tithulos renales [2].

Por estos efectos Ltan adversos del plomo, se ha centrado la atencion en
buscar métodos analiticos que permitan determinar pequefias concentra-
ciones en muestras biolégicas.

En el método que se presenta se hace tratamiento con modificadores
para lograr transformaciones de la matriz y eliminar su interferencia sin que
se produzca pérdida del metal, con un programa de temperatura adecuado
para su determinacion en horno de grafito.

l.os modificadores son sustancias que se adicionan a la muestra para
hacer mis Ficil la volatilizacién de la matriz o conseguir que ol analito
forme con estas sustancias compuestos mas estables que permitan elevar la
temperatura de atomizacion sin pérdida del elemento [3]. [1].

Materiales y método

Instrumentos

Se nsé un espectrofotémetro de absorcion atowica Perkin Fimer 2380 equi-
pado con horno de grafito HGA 300, corrector de fondo de deulerio, anto-
muestreador AS 10, lampara de cilodo hueco para plomo y tubo de grafito
recubierto con grafito pirolitico.

Condiciones de operacion del instrumento:

Corriente de la lampara 11 mA, linea espectral 283,3 nm, rendija 0.7 nm.

Reactivos

Solucion estandar de plomo de 1000 pg mL !, sulfato de potasio y de sodio,
Merck, (solucion al 25%)
Fosfato didcido de amonio, Merck, (solucion al 10%, p/v)
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Nitrato de amonio, Merck, (solucion al 1.3%).

Procedimiento

Todo ¢l material de vidrio utilizado se lava previamente con acido nitrico

diluido y se chequed para controlar la contaminacion por plomo.

Se hicieron cinco ensayos cambiando los modificadores de acuerdo con

los siguientes procedimientos para encontrar la mejor exactitnd.

Se trato una alicnota de 25 mL de orina con 2 ml, de sulfato de
potasio al 20% (p/v) y 5 ml de 4cido nitrico concentrado, se llevo
a sequedad a temperatura entre 400 450°C hasta obtener cenizas
blancas. Luego se disolvié con acido uitrico diluido y se hicieron
lecturas por duplicado con el método de curva de calibraciéon por
adicion de estandar para que la mezela muestra- estandar tuviera la
misma matriz [4].

En este caso se procedio de igual manera comao se describié anterior-
mente pero cambiando el snlfato de potasio por sulfalo de sodio de
ignal concentracion.

(‘omo modificador se utilizd fosfato diacido de amonio al 10% (p/v)
v el resto del proceso fue 1gual a los anteriores.

El procedimiento consistid en utilizar una solucioun de nitrato de amo-
nio, al 1.3%, p/v, en lugar del fosfato didcido de amonio. Las lecturas
se hicieron aplicando el programa de temperatura 1 que aparece en
las Tablas 1 a 1.

A una alicnota de orina de 25 ml. se adicionaron 1 mL de sulfato de
potasio al 50% (p/v) y 5 mL de acido nitrico concentrado, se llevo a
sequedad hasta obtener cenizas blancas, se disolvié con acido nitrico
diluido y se agregé 0,5 mL de nitrato de amonio al 1,3% (p/v).

Con el procedimiento 5. se leyeron tres programas dilerentes de temperatura
del horno, enumerados 1, 2 y 3 los cuales aparecen en las tablas 1 a 4.
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Programas de temperatura

Tabla 1
 Programa 1 Programa 2 'rograma 3
litapa lemp. “C" | Etapa Temp. “C | Ftapa Temp. "C
Secado 120 | Secado 120 | Secado 120
Cenizas 500 | Cenizas 300 | Cenizas 700
Atomizacion 2300 | Atomizacion 2000 | Atomizacian 2.5(K)
Resultados
Tabla 2
Procedimiento 1 Programa de Temperatura 1
Muestra pug Adicionados  pg Reeuperados % Recuperacion
1 20,0 17.0 ®3.0
2 20.0 12.9 65.5
3 300 28.6 95.3
1 20.0 23.8 119.0
5 30.0 87 129.0
6 300 104 134.7
Tabla 3
Programa de Temperatura 1l _
Procedimiento g Adicionados  pg Recuperados A Recuperacion
2 30 11.6 LA8.7
2 30 2.2 1807
3 20 289 114,05
3 30 40.2 134.0
1 10 £2.0 120.0
4 10 1.7 7w
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Tabla 4
Procedimiento 5
Programa lemp.  ug Adicionados g Hecuperados % Recuperacion
1 5.00 521 104.1
1 5.00 5.52 1104
1 5.00 4.39 B2.8
1 5.00 5.23 104.6
2 5.00 6.85 136.9
2 5.00 6.42 128.3
3 5.00 5.28 105.6
3 500 4.88 97.6
3 5.00 4.92 98.4
2 5.00 5.38 107.6
Programa 4 Recuperacion % Recuperacion Coeficiente
Promedio Promedio de Variacién
1 5.09 100.48 8.55
2 6.64 132.60 597
3 512 102.30 4.93
Tabla 5
Precisién
Concentracidn  Desviacion estandar  Coeficiente de variacidon
0.008 0.001 12.5
0.020 0.002 10.0
0.040 0.004 10.0
Conclusiones

En la Tabla 2 aparecen los porcentajes de recuperacién de 20 o 30 ug de
plomo adicionados a muestras de orina a las cuales se les aplicé el proce-
dimiento 1 y el programa de temperatura 1. Fstos resultados son incon-
sistentes y no permiten sacar conclusiones sobre la accion de las sustancias
adicionadas para eliminar interferencias de la matriz.

Las altas recuperaciones consignadas en la Tabla 3, que se obtuvieron
aplicando los procedimientos 2, 3 y 4 y el programa de temperatura 1, se
pueden atribuir a interferencias por absorcién no especifica o dispersion de
la radiacion por particulas relativamente grandes que abundan en la orina
¥ que no se eliminaron completamente en la etapa de conversién a cenizas.

Con relacion a los resultados de la Tabla 4, provenientes del tratamiento
de la muestra con el procedimiento 5 y tres programas de temperatura del
horno diferentes, se concluyé lo siguiente:
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1. Con el programa de temperatura 1 los resnltados son buenos con un
promedio de porcentajes de recuperacion de 100.48, coeficiente de
variacion de 9.55.

2. La aplicacion del programa de temperatura 2 dié porcentajes de re-
cuperacién altos, 132,60 en promedio, y coeficiente de variacién de
5.97. De acuerdo con estos resultados se pndo concluir que en esta de
terminacion las bajas temperaturas de carbonizacion y atomizacion
no eliminaron completamente la matriz.

3. Con el programa de temperatura 4 se obluvieron los mejores resulta-
dos, todos los datos de porcentajes de recuperacién estuvieron cerca
de 100, en promedio 102.3, cocficiente de variacion de 4.93. Esto de
muestra que los modificadores actuaron positivamente permitiendo
un aumento considerable de la temperatura que elimina completa-
mente las interferencias de malriz sin pérdida del wetal.

La Tabla 5 resume los valores de desviacion estandar y coeficiente de

variacion para concentracion de 0.008 a 0.04 ppm de plomo en orina apli-
cando la metodologia descrita.
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