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.Como funciona la espectroscopia atomica?

Espectroscopia atémica

La espectroscopia atémica describe distintas técnicas analiticas
utilizadas para determinar la composicion elemental de una muestra
examinando su espectro electromagnético o su espectro de masas.

Las técnicas de espectrometria atomica se pueden dividir en dos
amplias categorias; las que identifican un elemento analito por su
espectro electromagnético y las que lo hacen por su espectro de masas.
En el laboratorio medioambiental, las técnicas mas frecuentes de
espectrometria electromagnética son la absorcién atémica y la emision
atémica. Las técnicas basadas en rayos X, como la fluorescencia por
rayos X (XRF) y la difraccion de rayos X (XRD) son en la practica también
técnicas de espectrometria electromagnética.

Espectroscopia de absorcion atémica (AA)

Las técnicas de absorcion atémica se basan en el hecho de que cada
elemento absorbe la luz de una longitud de onda caracteristica, segun
pasa un electrén desde el estado base hasta un estado excitado. La
cantidad de energia luminica absorbida es proporcional al numero de
atomos del analito en el paso éptico.
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Figura 1. Un electrén se excita desde el estado base a un nivel de energia superior absorbiendo
energia (luz) con una longitud de onda especifica. En la espectroscopia de absorcién atémica,
la longitud de onda de la luz absorbida viene determinada por el tipo de dtomo (el elemento del
que se trate) y por los niveles de energia a los que pasen los electrones. La cantidad de luz que
se absorbe viene determinada por la concentracion del elemento en la muestra.

La técnica se calibra introduciendo concentraciones conocidas de los
atomos del analito en el paso optico y representando la absorcion frente
a la curva de concentracion. La fuente de luz caracteristica de cada
elemento del analito usada es la ldmpara de cdtodo hueco (HCL) o la
lampara de descarga sin electrodos (EDL). Generalmente, cada lampara
se utiliza exclusivamente para el analisis de un unico elemento, aunque
en ocasiones se pueden combinar varios elementos en una sola lampara.
Sin embargo, debido a esta limitacion, la absorcién atdmica se utiliza para
un numero reducido de elementos analitos en cada muestra, aunque se
pueden medir 67 elementos (no al mismo tiempo).

Para que funcione la absorcion atémica, los elementos analitos deben estar
atomizados (pasados al estado atémico) empleando una temperatura
elevada. Los elementos se atomizan introduciendo una muestra liquida
mediante un nebulizador en una llama de acetileno de temperatura alta en

la espectroscopia de absorcion atémica de llama (FAAS). Los elementos
también se pueden atomizar mediante calentamiento resistivo de una muestra
seca en un cilindro de grafito de didmetro pequefio: la espectroscopia de
absorcién atémica por horno de grafito (GFAAS) (Figura 2).
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Figura 2. Diagrama esquematico de un sistema de espectrometro de absorcién atémica
de llama de o por horno de grafito

La FAAS es sencilla y econdmica, pero presenta la limitacion de que una
densidad de dtomos transitorios y relativamente difusos en la llama origina
una sensibilidad deficiente en comparacion con otras técnicas. Los limites
de deteccidn tipicos se encuentran en el rango de las ppb elevadas hasta
las ppm. La GFAAS presenta la ventaja de un control programable de la
temperatura. Gracias a este control, el disolvente y la matriz (los componentes
de la muestra distintos de los elementos que se desean medir) se pueden
separar del analito en funcion del punto de ebullicién. Ademas, una vez
atomizado el analito en la GFAAS, se conserva dentro del volumen reducido
del tubo de grafito para lograr una medida prolongada. Como resultado,

los limites de deteccion con GFAAS son mucho mas bajos que con FAAS,
normalmente en el rango inferior a las ppb. Sin embargo, la GFAAS puede
medir menos analitos que la FAAS y es una técnica mucho mas lenta.




Espectroscopia de emision atomica

Dado que cada elemento requiere una fuente de luz de HCL exclusiva, la
AAS es limitada en cuanto al nimero de elementos que se puede medir en
una sola muestra. La FAAS también tiene una sensibilidad relativamente
bajay la GFAAS es lenta. Las técnicas de emision atdmica superan estas
limitaciones y, por tanto, se utilizan mucho. Las técnicas de emision
atémica se sirven del fendmeno siguiente: una vez que se excita un atomo
de un elemento especifico (al igual que en la absorcién atéomica), este emite
luz con un patrén caracteristico de longitudes de onda (un espectro de
emision) a medida que vuelve al estado base (véase la Figura 3).
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Figura 3. Cuando un electrén vuelve desde un nivel de energia superior a su estado base,
emite luz con longitudes de onda especificas. El tipo de &tomo o ion (es decir, el elemento)

y los niveles de energia entre los que se mueve el electron determinan la longitud de onda

de la luz emitida.

Aunque es posible realizar una espectroscopia de emision atémica
utilizando un instrumento de tipo de llama similar a un instrumento de
FAAS, la llama no es una fuente de excitacion ideal para la emision atémica.
Las temperaturas tipicas para las llamas de acetileno utilizadas en AA

son de unos 2.000 K para aire y acetileno y 3.000 K para ¢xido nitroso

y acetileno. Otras fuentes alternativas para la emision atémica son el
plasma de microondas (MP) y el plasma de argdén acoplado inductivamente
(ICP). Ambas fuentes presentan una temperatura significativamente mas
elevada que la llama. Las temperaturas altas proporcionan una cobertura
elemental mas amplia y una mayor sensibilidad que la FAAS.
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Espectroscopia de emision atémica por plasma de microondas (MP-AES)

El MP de nitrégeno presenta una temperatura considerablemente superior
a la llama de acetileno y alcanza temperaturas proximas a los 5.000 K.

A estas temperaturas, la emisién atémica es intensa para la mayoria de los
elementos, lo que supone una capacidad de deteccion y un rango dinamico
lineal mejorados con respecto a la AA de llama para la mayoria de los
elementos. Dado que el MP funciona con nitrégeno, los costes operativos
se pueden reducir significativamente respecto de la AA de llama. El uso de
un generador de nitrégeno como fuente de nitrégeno para el plasma ofrece
mas ahorros de costes. La seguridad mejora con respecto a la AA de llama,
pues se emplea nitrégeno (inerte) en lugar de acetileno (un gas inflamable).
El uso de nitrégeno inerte también permite el analisis de muestras de noche
y sin supervision, lo gue no se recomienda para la FAAS.

Utilizando un monocromador de escaneado y un detector de estado sélido,
la MP-AES elimina la necesidad de tener lamparas individuales. La técnica
también ofrece mejores tiempos de analisis de muestras en comparacion
con la FAAS, en particular dado que el nimero de elementos (analitos)
aumenta a mas de unos pocos elementos. La MP-AES puede analizar
muestras con hasta aproximadamente un 3 % de solidos disueltos totales
(TDS), utilizando la configuracion de introduccion de muestras adecuada.

Dado que la MP-AES es una técnica relativamente nueva, es posible que
no se acepte para algunos métodos regulados en los que los laboratorios
deben usar la técnica especificada para el analisis. Si se puede demostrar
gue una técnica nueva como la MP-AES es equivalente a la técnica
establecida, otros sectores y organismos regulatorios aceptaran esta
validacién basada en el rendimiento.

Espectroscopia de emisién dptica por plasma acoplado inductivamente
(ICP-OES)

El ICP de argdn tiene una temperatura superior a la del MP de nitrdgeno y muy
superior a la llama de acetileno. EI ICP puede alcanzar temperaturas proximas
alos 10.000 K, lo que permite una atomizacion completa y una ionizacion
significativa de la muestra. Se reducen las interferencias moleculares y se
maximizan las emisiones disponibles de atomos e iones para la deteccion.
De forma similar a la MP-AES, la ICP-OES utiliza un gas inerte (argén) en lugar
de un gas inflamable (como acetileno para FAAS), lo que permite el andlisis
de muestras de noche y sin supervision y mejora la seguridad. Ademas de no
precisar una lampara para cada elemento, la ICP-OES presenta numerosas
ventajas con respecto a la FAAS. La ICP-OES es una auténtica técnica
multielemental, capaz de medir de forma simultanea, o casi simultanea,
hasta 74 elementos con limites de deteccion de unas pocas partes por billon.
Como resultado, la ICP-OES (también denominada ICP-AES, espectroscopia
de emisién atomica por plasma acoplado inductivamente) se ha convertido
en la técnica de referencia para las determinaciones elementales en muchos
sectores, como la monitorizacion medioambiental.



Gracias a la temperatura elevada del plasma de argdén, la ICP-OES puede
tolerar matrices complejas con solidos disueltos totales (TDS) de hasta
~25 %, en funcién de la configuracion especifica. Ademas, la sensibilidad
en ICP-OES estd entre la de la FAAS/MP-AES y la de la GFAAS (rango
desde pocas ppb hasta el nivel porcentual). En consecuencia, la ICP-OES
puede medir todos los elementos que anteriormente se determinaban
con FAAS. ICP-OES podria también medir algunos de los elementos que,
por ser los limites de notificacion mas bajos, precisan el uso de GFAAS.

Sin embargo, la ICP-OES no puede compararse con la GFAAS en cuanto
a limites de deteccion en el rango inferior a las ppb y de ppt. Por este
motivo, los laboratorios que utilizan ICP-OES como técnica principal para
el andlisis elemental seguiran precisando de una técnica mas sensible
como la GFASS o la ICP-MS (véase la siguiente seccion) para el andlisis
a nivel de trazas de elementos tales como As, Se, Cd, Pb, etc. Segun
aumenta el nimero de muestras, la GFASS pasa a ser el factor limitante
para la productividad del laboratorio. Por tanto, los laboratorios con un
elevado numero de muestras, en general eligen la ICP-MS, que permite el
analisis multielemental con limites de deteccidn bajos.
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Figura 4. Diagrama esquemético simplificado del sistema del espectrémetro de ICP-OES

Espectrometria de masas atomica

La espectrometria de masas (MS) atémica, también conocida como
espectrometria de masas inorganica, se trata de una técnica en la que
se utiliza un espectrometro de masas para separar y medir atomos o
elementos. La espectrometria de masas atémica es diferente de las
técnicas de MS “organicas’, como la LC/MSy la GC/MS, que miden
moléculas organicas o compuestos organicos.

Para poder medir la composicion elemental de una muestra por MS, los dtomos
de los elementos se convierten en iones cargados, para que puedan enfocarse

y separarse. La fuente de iones puede ser un encendedor de descarga
luminiscente (GD), una chispa, un filamento, una pistola de iones, un laser o un
plasma (como se utiliza en ICP-MS). Algunas fuentes de iones (GD, chispa, l&ser)
se utilizan para medir muestras sélidas, mientras que el plasma puede tratar
muestras liquidas como disoluciones acuosas y digestiones con acidos.
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Figura 5. La energia que proporciona el plasma de argoén elimina un electrén del dtomo de
un elemento, creando un ion con una sola carga positiva.

El espectrometro de masas que se usa para separar los iones puede ser
un sector magnético, tiempo de vuelo, trampa de iones o cuadrupolo. Un
cuadrupolo aporta un buen equilibrio entre alta transmision, resolucion

de menos de 1 unidad (u) de masa y coste relativamente bajo. La mayor
parte de los sistemas de ICP-MS utilizan un filtro cuadrupolo de masas,
bien en una configuracién de cuadrupolo simple o en un MS tdndem (MS/
MS) tal como un triple cuadrupolo (ICP-QQQ).

Para proporcionar una transmision y resolucion elevadas, el
espectrometro de masas y el detector se colocan en la camara de vacio.
Los iones que se miden se forman dentro de la cdmara de vacio (en el
caso de un encendedor de descarga luminiscente, por ejemplo) o se
transfieren a la zona de alto vacio desde una fuente de iones externa tal
como un plasma. Una vez separados los diferentes iones elementales
en el espectrometro de masas, se cuentan, utilizando normalmente un
multiplicador de electrones. El nimero de iones medido en cada masa
se compara con la sefial para un patrén conocido y se convierte en una
concentracion de cada elemento del material que se esta analizando.

Espectrometria de masas por plasma acoplado inductivamente (ICP-MS)

A mediados de la década de 1980, se acopld el ICP de argén a un
espectrometro de masas cuadrupolar, originando los primeros
instrumentos de ICP-MS comerciales. El desarrollo aprovecho el ICP
de argén como fuente de iones muy eficiente, acoplandolo con el
espectrometro de masas cuadrupolar por su elevada sensibilidad,
espectros muy sencillos y una mayor velocidad de barrido. El resultado
es un instrumento que combina la capacidad multielemental rapida

y simultéanea de la ICP-OES con la sensibilidad de la GFAAS. En un
instrumento de ICP-MS, el plasma de argén funciona como fuente de




iones. Los iones pasan a la zona de alto vacio con el analizador de masas
cuadrupolar a través de un conjunto de conos de interfase y lentes
idnicas. Los iones son separados por el cuadrupolo y transmitidos a un
multiplicador de electrones para la deteccion (Figura 6).
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Figura 6. Diagrama esquematico simplificado de los componentes principales de un sistema
de ICP-MS de cuadrupolo

Aunque el plasma de argén de un sistema de ICP-MS es similar al plasma
empleado en la ICP-OES, la finalidad es diferente. En la ICP-MS, solo se miden
los iones, por lo que el plasma esta optimizado para ionizar los &tomos
elementales. El plasma de argon es ideal para ello, pues el argon tiene un
potencial de ionizacién (IP) (la energia necesaria para quitar el primer electron
del 4tomo neutro) de 15,76 electron-voltios (eV). Este IP es superior al primer
IP de practicamente todos los demas elementos, pero inferior a su segundo
IP, por lo cual los atomos de la mayoria de los elementos se convierten
eficientemente en iones con una sola carga positiva.

La eficiencia de la ionizacion (y, por tanto, la sensibilidad) es mejor si hay
una temperatura elevada en el canal central del plasma. Se consigue una
temperatura elevada del plasma con un generador de estado sélido de
alta eficiencia, con un inyector de antorcha de diametro interno amplio

y en condiciones de funcionamiento optimizadas. El resultado es un
plasma “robusto” que consigue una ionizacion >95 % para la mayoria de
los elementos. Incluso los elementos que peor se ionizan, como Be, As,
Se, Cd y Hg, lo hacen sustancialmente, por lo que se pueden medir en
niveles de trazas (ppt). La robustez del plasma es una caracteristica de
rendimiento que suele monitorizarse midiendo la relacién entre CeO*y
Ce*. CeO* es un ion molecular con un enlace fuerte. Se considera que un
plasma para ICP-MS es robusto si cuenta con suficiente energia como
para disociar el ion CeO* para dar una relacién de CeO*/Ce* de alrededor
de 1,5% o menos. El empleo de una temperatura elevada del plasma en el
sistema de ICP-MS proporciona una mejor descomposicion de la matriz,
lo que supone menos deposicion de la matriz, mayor estabilidad y menor
mantenimiento. Una temperatura alta del plasma proporciona mas energia
para disociar otros iones moleculares, con lo que se reduce el nivel de
otros iones que pudieran formar posibles interferencias espectrales.

6
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Los iones se extraen del plasma y se pasan a la zona de alto vacio para

su separacion y deteccion. Los fotones y especies neutras se rechazan
utilizando una lente idnica fuera de eje, mientras que los iones moleculares
(poliatémicos) restantes se retiran empleando helio (He) como gas de
celda con discriminacion de energia cinética (KED) en la celda de colision/
reaccion (CRC). El modo KED elimina los iones poliatémicos, que son mas
grandes y, por tanto, colisionan con el gas de celda con mayor frecuencia
que los iones atdmicos con los que se superponen. En consecuencia, los
iones poliatdmicos pierden mas energia que los iones (méas pequefios)

del analito, lo que permite rechazar a los iones poliatémicos empleando
tension de polarizacidn en la salida de la celda. El modo KED ha
transformado la exactitud y fiabilidad del analisis por ICP-MS, en particular
para el analisis multielemental de las muestras que se encuentran en los
laboratorios de analisis medioambientales y de alimentos.

Figura 7. En este breve video se explica como funciona el modo de helio para eliminar las
interferencias poliatdmicas en ICP-MS.

El espectrometro de masas cuadrupolar separa los iones segun su
relacion masa/carga (m/z). Para iones con una sola carga, la m/z es igual
ala masa, por lo que el ICP-MS mide los elementos como un espectro
simple de masa atomica (isotopica) caracteristica desde °Li hasta #¢U.
Muchos elementos tienen varios isétopos con masas diferentes, por

lo que para estos elementos la ICP-MS también puede proporcionar la
relacion isotépica e informacioén sobre la abundancia.

El cuadrupolo es un espectrometro de masas de barrido, pero funciona a
una velocidad de barrido muy alta (mas de 10 barridos de masa completa
por segundo). Con esta alta velocidad se consigue medir eficazmente
todos los elementos al mismo tiempo. Después de separarse en el filtro
de masas, los iones pasan a un detector multiplicador de electrones, que
genera un pulso para cada ion que lo alcanza. Los pulsos (o “recuentos”)
se convierten en concentraciones comparando las sefiales con una
calibracion que se crea midiendo patrones de concentracion conocida.


https://www.youtube.com/watch?v=hgVl_6Fk4XU
https://www.youtube.com/watch?v=hgVl_6Fk4XU
https://www.youtube.com/watch?v=hgVl_6Fk4XU

Gracias a su amplia cobertura elemental (se pueden medir hasta

70 elementos de forma rutinaria) y a su rango dinamico lineal desde
menos de un ppt hasta miles de ppm, ICP-MS supera las capacidades de
los instrumentos tanto ICP-OES como GFAAS.

Los continuos avances en la tecnologia han solucionado el problema de
que los primeros instrumentos de ICP-MS presentaban una baja tolerancia
a los niveles altos de sdlidos totales disueltos (TDS). Sin embargo, la
mayoria de los instrumentos de ICP-MS modernos contindan limitados a
un nivel de TDS maximo de aproximadamente el 0,2 % (2.000 ppm), lo que
es un factor 100 veces inferior al de sus equivalentes de OES. Para mejorar
la tolerancia a diferentes matrices de ICP-MS y permitir el andlisis directo
de muestras con valores altos de TDS, con frecuencia se utiliza la dilucion
en aerosol. Los instrumentos Agilent para ICP-MS cuentan con sistemas
con introduccién de muestras de contenido en matriz ultraalto (UHMI). Esta
tecnologia utiliza la adicion de gas argon automaticamente calibrado entre
la camara de nebulizacién y la antorcha de ICP para diluir el aerosol de la
muestra. La cantidad de aerosol que llega al plasma se reduce, permitiendo
el analisis de niveles de matriz mas elevados sin provocar la supresion de
la sefal, la deposicion de la matriz y la deriva. La UHMI elimina el tiempo y
los posibles errores asociados con la dilucion convencional de las muestras
liquidas y evita el coste y la complejidad que supone un diluidor automatico.
Dado que la dilucion tiene lugar en la fase gaseosa, no se puede producir
ninguna contaminacion posible desde los diluyentes acuosos, y la robustez
del plasma se mejora al reducirse la carga de disolvente (agua) en el
plasma. La UHMI es el estandar en los sistemas de ICP-MS de Agilent,

y permite a los instrumentos medir directamente las muestras con niveles
de matriz de hasta un 25 % de TDS, préximo a la capacidad de ICP-OES.

Espectrometria de masas por plasma acoplado inductivamente de triple
cuadrupolo (ICP-QQQ)

El avance mas reciente en espectrometria atomica es el desarrollo de

un sistema de ICP-MS basado en una espectrometria de masas tandem
(ICP-MS/MS), normalmente en configuracién de triple cuadrupolo (QQQ).
El término “espectrémetro de masas de triple cuadrupolo” hace referencia
a un instrumento que utiliza dos espectrometros de masas cuadrupolo de
transmision en serie. Los dos espectrometros de masas estan separados
por una celda de colision/reaccion que contiene una guia de iones
multipolo (véase la definicion del término 538 segun la IUPAC).

El sistema de ICP-QQQ Agilent 8900 usa dos analizadores de masas
cuadrupolo de perfil hiperbdlico separados por una celda de colision/
reaccion del sistema de reaccion octopolar (ORS). EI ORS es similar a

la celda empleada en los sistemas de ICP-MS de cuadrupolo simple de
Agilent, pero la configuracion MS/MS permite usar la celda con gases
de celda muy reactivos. Los modos del gas de reaccion con ICP-MS/

MS pueden ser un abordaje Util y eficaz para resolver interferencias
problematicas que no se puedan solucionar con el modo de He con KED.
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El primer cuadrupolo (Q1) del sistema de ICP-QQQ se utiliza para controlar
los iones que entran en la celda de colisién/reaccién. Las colisiones

o reacciones de la celda eliminan las interferencias y, a continuacion,

se utiliza el cuadrupolo analizador (Q2) para transmitir al detector los
iones del analito separados. En la Figura 8 se muestra un diagrama
esquematico simplificado de la configuracion del sistema de ICP-QQQ.
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Figura 8. Diagrama esquematico simplificado del sistema de ICP-MS de triple cuadrupolo

¢Por qué utilizar el sistema de ICP de triple cuadrupolo?

La principal diferencia entre el ICP-QQQ y el ICP-MS de cuadrupolo simple
es que el ICP-QQQ permite el funcionamiento MS/MS, donde tanto el Q1
como el Q2 actian como filtros de masas unitarias. El Q1 selecciona

la masa del ion del analito que entra en la celda, rechazando todas

las demas masas. Este proceso de seleccion garantiza que los iones

de la celda sean uniformes e independientes de la composicion de la
muestra, por lo que los métodos de gas de celda reactivo pueden usarse
de forma fiable. El control de la quimica de la reaccion permite que el
sistema de ICP de triple cuadrupolo pueda solucionar los problemas de
interferencias a los que no consigue dar respuesta el sistema de ICP-MS
de cuadrupolo convencional. Entre estos se encuentran la separacion

de superposiciones isobaricas directas (como 2**Hg sobre 2Pb), la
resolucion de superposiciones de iones de doble carga (por ejemplo las
de elementos de tierras raras REE* sobre As y Se) y la eliminacion de
interferencias de fondo muy intensas (N, sobre ?Si, O, sobre S, etc.).

El sistema de ICP-QQQ 8900 también ofrece una sensibilidad
significativamente mas alta y un ruido de fondo mucho mas bajo que los
habituales para los sistemas de ICP-MS de cuadrupolo simple. Ademas,
como realiza dos pasos de filtrado de masas, el sistema ICP-QQQ 8900
proporciona una sensibilidad de abundancia (AS), que es una medida

del grado de superposicion entre los picos adyacentes, muy superior.

El funcionamiento en modo MS/MS permite al sistema 8900 resolver
picos de trazas de los picos principales en la masa adyacente (para
separar, por ejemplo, Mn-55 de Fe-56).




. Como seleccionar la técnica adecuada?
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La técnica de espectroscopia atdmica que es adecuada para su laboratorio, tanto en la actualidad como en el futuro, depende de numerosos factores.
¢ Qué elementos tiene que medir y en qué tipo de muestras? ;Cual es su presupuesto y cudl es el nivel de cualificacion de sus técnicos de laboratorio?
A continuacion indicamos las principales areas que debe considerar a la hora de elegir una técnica.

Comparacion

Comenzaremos por una comparacion de alto nivel sobre las diferentes técnicas de espectroscopia atémica (Tabla 1) entre si.

Tabla 1. Comparacion de las técnicas de espectroscopia atémica.

FAAS
Ver los productos

GFAAS
Ver los productos

MP-AES
Ver los productos

ICP-OES
Ver los productos

ICP-MS
Ver los productos

ICP-QQQ
Ver los productos

Precio relativo

®

®®

®®

®eO®

®EO®

®EOO®

Coste relativo por muestra

®®

®®

®

®®

®OO®

®OO®

Sensibilidad relativa

QQ,

QQQQ,

QQ,

Q00

QQQQQ,

QA%

Resefias

SelectScience

SelectScience

SelectScience

SelectScience

SelectScience

SelectScience

N.° méax. de muestras al dia’

de 100 a 200
(6 elementos)

60
(4 elementos)

de 300 a 400
(10 elementos)

de 2.000 to 2.500
(>50 elementos)

1.200
(>50 elementos)

1.200
(>50 elementos)

Rango dindmico de las medidas?

de 100 ppb a 1.000 ppm

de 10 ppt a 1.000 ppb

de 100 ppb a 1.000 ppm

de 10 ppb a 10.000 ppm

de <1 ppb a 1.000 ppm

de <1 ppb a 1.000 ppm

Volumen de muestra relativo
requerido

000

O

000

00

00

00

Tolerancia relativa de sélidos
en la muestra

il

ilili

i

ikl

ilili

ifiNi

Medida de los elementos Secuencial Secuencial Secuencial Simultdneo Simultaneo Simultdneo
¢Cuantos elementos se pueden 67 8 70 74 86 87
medir?
Requisitos de tarea de
mantenimiento rutinaria relativos % %% % %%% %%%% %%%%
Experiencia del operario

perte op < S = = S T
requerida relativa
Se puede dejar sin supervision >< \/ \/ \/ \/ \/
Conformidad con la parte 11/el ~ / N4 X < N4 N4

anexo 11 de GMP

(con software opcional)

(con software opcional)

(con software opcional)

(con software opcional)

(con software opcional)



https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/atomic-absorption/flame-atomic-absorption-instruments/240fs-aa
https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/atomic-absorption/graphite-furnace-atomic-absorption-instruments/280z-aa
https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/microwave-plasma-atomic-emission-spectroscopy-mp-aes/mp-aes-instruments/4210-mp-aes
https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/inductively-coupled-plasma-optical-emission-spectroscopy-icp-oes/icp-oes-instruments/5800-icp-oes
https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/inductively-coupled-plasma-mass-spectrometry-icp-ms/icp-ms-instruments/7850-icp-ms
https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/inductively-coupled-plasma-mass-spectrometry-icp-ms/icp-ms-instruments/8900-triple-quadrupole-icp-ms
https://www.selectscience.net/products/240fs-aa/?prodID=106805
https://www.selectscience.net/products/agilent-240z-aa-and-280z-aa-zeeman-atomic-absorption-spectrometers/?prodID=81236
https://www.selectscience.net/products/agilent-4210-mp-aes?prodID=195454
https://www.selectscience.net/products/agilent-5800-icp-oes-instrument?prodID=223760
https://www.selectscience.net/products/agilent-7850-icp-ms?prodID=204652
https://www.selectscience.net/products/8900-triple-quadrupole-icp-ms/?prodID=114653
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FAAS
Ver los productos

GFAAS
Ver los productos

MP-AES
Ver los productos

ICP-OES
Ver los productos

ICP-MS
Ver los productos

ICP-QQQ
Ver los productos

Especificaciones

Consumo energético relativo

¢

$ 9

$ 9

¢ ¢

49

49

Dimensiones

(mm - anchura x profundidad x 790 x 580 x 5.904° 1.030 x 600 x 5.9043 960 x 660 x 660 625 x 740 x 887 730 x 600 x 595 1.060 x 600 x 595
altura)

Peso 75kg 119 kg 73 kg 90 kg 100 kg 139 kg

Requisitos de suministro de gases

Aire comprimido y
acetileno puro al 99,0 %
y/o N,O puro al 99,5 % (en
funcién de los elementos
medidos), escape con un
flujo de 2,5 m®/min

Argon al 99,99 % o
nitrégeno al 99,99 %,
escape con

un flujo de 3 m3/min

Nitrégeno puro al 99,5 %*,
escape con un flujo de 2,5
m?/min

Argén puro al 99,95 %
Opcional: Nitrégeno,
oxigeno, escape con un
flujo de 2,5 m®/min

Argon al 99,99 %5, escape
con un flujo de 5a7 m3/
min

Argon al 99,99 %5, escape
con un flujo de 5a 7 m¥/
min

Garantia® 12 meses 12 meses 12 meses 12 meses 12 meses 12 meses
Accesorios
Muestreador automético Opcional Incluida Opcional Opcional Opcional Opcional

Sistema de refrigeracién por agua

No es necesario

Requiere suministro de
agua de refrigeracion

No es necesario

Requerido, no incluido

Requerido, no incluido

Requerido, no incluido

1. Para alcanzar estos nimeros demuestras, los instrumentos de ICP-OES e ICP-MS deben llevar una vélvula de conmutacion.
2. Rango dindmico solo del instrumento, sin dispositivos de introduccién de muestras que mejoran la sensibilidad.
3. La altura depende del modelo seleccionado.
4. El MP-AES solo requiere nitrégeno, que puede extraerse del aire ambiental mediante un generador de nitrégeno. Como alternativa, se puede emplear un recipiente Dewar con nitrégeno.

5. En aquellas aplicaciones en las que sea necesario controlar la contaminacion, p. ej., la medida de impurezas en productos quimicos semiconductores, podria requerirse una pureza del argén

de al menos el 99,999%.

6. Agilent dispone de diversas opciones de ampliacion de la garantia y de soporte.



https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/atomic-absorption/flame-atomic-absorption-instruments/240fs-aa
https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/atomic-absorption/graphite-furnace-atomic-absorption-instruments/280z-aa
https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/microwave-plasma-atomic-emission-spectroscopy-mp-aes/mp-aes-instruments/4210-mp-aes
https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/inductively-coupled-plasma-optical-emission-spectroscopy-icp-oes/icp-oes-instruments/5800-icp-oes
https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/inductively-coupled-plasma-mass-spectrometry-icp-ms/icp-ms-instruments/7850-icp-ms
https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/inductively-coupled-plasma-mass-spectrometry-icp-ms/icp-ms-instruments/8900-triple-quadrupole-icp-ms
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¢Qué elementos tiene que medir?

La primera pregunta que hay que hacerse es qué elementos tiene que
medir, pues con cada técnica se puede medir un conjunto de elementos
diferente. La siguiente tabla periédica codificada en colores le servira
como guia para saber con qué técnica se puede medir cada elemento.
Sin embargo, las concentraciones que puede medir cada técnica varian
segun el elemento.

1 1,008 2 4,003

Hidrégeno Helio

Leyenda de codigos de color

E‘spe{:tro;co"pia de absorcion MP MP-AES No se puede medir por

atomica de llama con - ol

N,O/ac etileno espectroscopia atomica
Espectroscopia de absorcién

SSRGS atémica de llama con ES ICP-OES

aire/acetileno

Espectroscopia de absorcion
atémica por horno de grafito

10 2018

Ne

Neén

ICP-MS

18 3995

Ar

Espectroscopia de absorcion
atémica por generacion de vapor

Se puede medir por
ICP-MS, pero resulta dificil

ES v M v PSS MP  ES
MS AA MS

103 (26211) 104 (26512) 105 (26813) 106 (@7113) (27715) 109 (28176) 110 (28116) M (280716) (28517) (28478) 114 (28919) 115 (28819) 116 (293 M7 (294)
Lr Rf Db Sg Hs Mt Ds Rg Cn Nh Fi Lv Ts (0]
Laurencio Rutherfordio Dubnio Seaborgio Hassio Meitnerio Darmstadtio Roentgénio Copernicio Nihonio Flerovio i Livermorio Teneso ‘Oganeson
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Elementos dificiles de medir utilizando la espectroscopia atémica

Hay algunos elementos que, o bien no se pueden medir con la técnica
de espectroscopia atémica, o bien necesitan un abordaje especial. Entre
estos elementos se encuentran:

N, O, Kr, Xe

El nitrégeno y el oxigeno son abundantes en el aire ambiental del entorno del
laboratorio, ademas de estar presentes en las disoluciones acuosas tipicas
que se miden, que habitualmente se estabilizan con &cido nitrico (HNO,).

El consecuente nivel alto de fondo dificulta la medida de estos elementos

en niveles bajos sin un abordaje especial. ICP-MS ofrece los mejores

limites de deteccion para Ny O, pero precisa de un abordaje alternativo de
introduccion de muestras “en seco’, como una interfaz de muestreo de gases
0 GC-ICP-MS. Para los andlisis de rutina de estos elementos se recomienda
el uso de técnicas alternativas a la espectroscopia atémica.

El Kry el Xe son gases, por lo que la calibracion no es sencilla. También
se ionizan mal y pueden estar presentes en niveles de trazas en el argon
de alta pureza utilizado para soportar el plasma del sistema de ICP. Estos
elementos se pueden medir mediante ICP-MS si se emplea un sistema
de introduccion de muestras adecuado. Por ejemplo, se suele emplear
Xe (como patrén de gas Xe de 100 ppm en helio) para la sintonizacion

y como patron interno para las aplicaciones de GC-ICP-MS.

F, Cl

Estos elementos se pueden medir en niveles relativamente bajos con un
sistema de ICP-MS de triple cuadrupolo, que puede utilizar la quimica

de reaccion para convertir el ion F o Cl en un ion producto medible. Cl se
puede medir con el ICP-MS de cuadrupolo simple, pero la sefial de fondo
es alta, por lo que los limites de deteccién son mediocres.

H, He, Ne

Estos elementos no se pueden medir con ninguna técnica de
espectroscopia atomica. Esto se debe a que estos elementos no emiten
ni absorben luz en los rangos que se pueden medir en ninguna de las
técnicas 6pticas. ICP-MS no ofrece ninguna solucién, puesto que Hy He
guedan fuera del rango de masas medido por la técnica, mientras que Ne
no se ioniza en plasma de argon.
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Ar

El argdn se utiliza como gas fuente para el plasma tanto en ICP-OES
como en ICP-MS. Por ello, los niveles de fondo de Ar son muy altos,
dificultando la medida con estas técnicas.

Elementos de vida corta

Elementos tales como At, Fr o Rn y aquellos con nimero atémico superior
a 99 son muy radiactivos, por lo que se desintegran rapidamente a otro
elemento o isétopo. Algunos elementos existen en la naturaleza, como el
radon (Rn), pero estos elementos radiactivos suelen tener una vida muy
corta como para medirlos mediante técnicas de espectroscopia atdomica.
Estos elementos suelen determinarse mediante una técnica radiométrica
(recuento de desintegracion radiactiva).

Medida de relaciones isotopicas

Una de las aplicaciones avanzadas que emplean la medida por
espectrometria de masas (ICP-MS) es la capacidad de separar y medir
los isétopos individuales de un elemento. Esta capacidad permite
determinar la relacion de dos o mas isétopos, lo que resulta Gtil en
aquellas aplicaciones en las que la abundancia isotépica varia de forma
natural. Entre los ejemplos se encuentra la geocronologia, en la que la
abundancia isotdpica natural de determinados elementos (como Pb,
Hf y Sr) cambia en funcién de la edad de la roca. Las ciencias del clima
también pueden usar las relaciones isotépicas y elementales en los
minerales incorporados en los sedimentos ocednicos o en los corales
para reconstruir las temperaturas marinas historicas.

El andlisis isotdpico también se emplea en aplicaciones tales como la
produccion de combustible nuclear, los estudios de fraccionamiento
elemental, la arqueologia y los estudios de trazadores bioldgicos.

La medida de la relacion isotépica también resulta fundamental en la
técnica de calibracion conocida como espectrometria de masas de
dilucion isotopica (IDMS). La IDMS suele utilizarse en laboratorios como
los institutos de metrologia y para la certificacion de materiales de
referencia, donde se precisa trazabilidad y donde resultan esenciales
una buena exactitud y precision.
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¢Cuantos elementos y muestras tiene que medir?

El nimero de elementos y el nimero de muestras que mida también

son consideraciones importantes a la hora de seleccionar una técnica

de andlisis elemental. Tanto la ICP-OES como la ICP-MS miden todos los
elementos requeridos en una sola adquisicion (andlisis simultdneo). La AAS
de llama y por horno de grafito y la MP-AES miden los elementos uno tras
otro (andlisis secuencial). La medida simultanea es mucho mas rdpida que
la secuencial, pues todos los analitos se miden en una sola visita al vial de
la muestra. Si tiene que medir muchos elementos (mas de 10) en muchas
muestras (mas de 50), las técnicas secuenciales seran demasiado lentas.

Por ejemplo, cada medida de un solo elemento con GFAAS lleva de

2 a 3 minutos, en funcion del elemento medido. Esto supone que la
medida de cinco elementos con tres réplicas de cada muestra requerira
aproximadamente entre 30 y 45 minutos por muestra (5 elementos x
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3 réplicas x 2 0 3 minutos por réplica). En consecuencia, un instrumento
de GFAAS puede realizar aproximadamente 240 medidas por triplicado
en 24 horas. Esto puede ser 1 elemento en 240 muestras, 4 elementos en
60 muestras o 10 elementos en 24 muestras.

Por el contrario, cuando se configura con una valvula de conmutacion, las
técnicas de ICP pueden medir mas de 50 elementos por triplicado con un
tiempo de andlisis entre muestras de unos 30 segundos (para ICP-OES)

o de 1 minuto (para ICP-MS). Esto supone unas 60.000 determinaciones
por triplicado al dia para ICP-MS y hasta 125.000 para ICP-OES.

Todas las técnicas, salvo la AAS de llama, pueden dejarse sin supervision,
por lo que se puede cargar un muestreador automatico y dejar al
instrumento funcionando 24 horas al dia. Por motivos de seguridad,

la AAS de llama debe supervisarse en todo momento. Esto limita el
funcionamiento al horario laboral.

Figura 9. El uso de un muestreador automatico aumentard la productividad y permitird que el instrumento funcione sin supervision.
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Rango lineal

Cada técnica de espectroscopia atémica puede medir diferentes
concentraciones de los elementos. Las técnicas se pueden separar en GFAAS
e ICP-MS, que puede medir niveles traza (menos de 10 ppb), y AAS de llama,
MP-AES e ICP-OES, que pueden medir niveles superiores (mas de 10 ppb).

Pero esto no es todo. Las muestras pueden contener elementos en
diferentes concentraciones, desde el nivel de trazas hasta el nivel
porcentual. Por ejemplo, es posible que tenga muestras que contengan
tanto 100 ppm de Na como 10 ppb de Mo.

Siempre podra diluir o concentrar las muestras, pero esto lleva tiempo

y puede introducir errores. Para mejorar la productividad y la exactitud,
las técnicas multielementales tales como ICP-OES e ICP-MS deben poder
medir estos niveles de concentracion variados dentro del mismo analisis.
Y algunos elementos pueden variar mucho de una muestra a otra, por

lo que también es importante el rango de concentraciones de cada
elemento que puede medir la técnica. El rango de concentraciones de
una técnica analitica suele describirse en términos de su rango dindmico
lineal (el rango en el cual el detector ofrece una respuesta lineal en
respuesta a un cambio en la concentracion).

Figura 10. Las muestras medioambientales tales como suelo, lodos y agua a menudo
contienen elevados niveles de algunos elementos y niveles muy bajos de otros.

Es importante que la técnica de multiples elementos como la ICP-OES o la ICP-MS pueda
gestionar estas diferencias de concentracion en una medida; de lo contrario, habra que
realizar varias medidas de la misma muestra, con las tareas de preparacién de muestras
que forman parte de ello.
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Debe seleccionar una técnica que pueda trabajar con el rango de
concentracion de cada uno de los elementos que se presupone que esta

en las muestras. Si el laboratorio va a recibir muestras de concentraciones
desconocidas, debera elegir una técnica con un amplio rango, como

la ICP-MS, para asegurarse de que puede realizar las medidas. Por el
contrario, si estd monitorizando el nivel de uno o dos elementos que sabe
que van a estar en el entorno de 100 ppm, un sistema de absorcién atémica
de llama, mas sencillo y econdmico, sera adecuado. Consulte la Tabla 2
para ver una comparacion de los rangos de medida de cada técnica.

Tabla 2. El rango de concentracién que puede medir cada técnica de espectroscopia atémica.
Para cada técnica, la barra indica el rango entre el limite de deteccion tipico y el limite de medida
superior del instrumento base (sin ninguna mejora en el sistema de introduccién de muestras).

<ppq ppt ppb ppm

10 100 1.000 1 10 100 1.00055 10 100 1.000 %

AAS de
llama

MP-AES

ICP-OES

GFAAS

ICP-QQQ

Limites de deteccion

Los limites de deteccion (DL) que se pueden conseguir con cada técnica
analitica puede ser un importante factor a la hora de decidir si la técnica

es adecuada o no para el analisis pretendido. Muchos métodos regulados
contienen concentraciones permisibles maximas para los tipos de

muestras de interés, y la técnica elegida debe ser capaz de medir estas
concentraciones de manera fiable para dichos métodos. El método podria
definir el abordaje que se debe emplear para establecer la concentracion mas
baja a la que puede conseguirse un andlisis fiable, denominado en ocasiones
el limite de cuantificacion o LOQ. Normalmente, el LOQ sera de 3 a 10 veces
superior al “limite de deteccién del instrumento’ (IDL). Otro pardmetro que
suele tenerse en cuenta es el limite de deteccién del método (MDL), que
incluye el factor de dilucién de la muestra y cualquier contribucién (como la
contaminacién) del procedimiento de preparacion de muestras.
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Luz axial
-

Antorcha
vertical y
plasma

Luz radial =

ICP-OES de vision radial frente
a axial

Los instrumentos de ICP-OES vienen
en dos configuraciones principales:
vision radial y vision axial. En la
configuracion radial, el plasma se
mira desde el lateral (la linea roja en
el diagrama), a través de la anchura
del plasma. En la configuracion
axial, el plasma se mira hacia abajo
longitudinalmente (la linea azul). La
vision axial aumenta la longitud del
camino y reduce la sefial de fondo
del plasma, con lo que se consiguen
unos limites de deteccién hasta
entre 5y 10 veces mas bajos que
con la configuracion radial para
algunos elementos. Ademas, el
modo radial también resulta Util para
medir metales del grupo 1, como
Na y K, pues evita los problemas de
interferencias que existen con estos
elementos. El sistema de ICP-OES
Agilent 5900 puede medir al mismo
tiempo en las visiones axial y radial,
por lo que dispone de la mejor
configuracién de vision para todos
los elementos.
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En general, las técnicas de “elemento traza”, GFAAS e ICP-MS, presentan
unos limites de deteccion significativamente inferiores a las de otras
técnicas de espectroscopia atémica. Sin embargo, la cuestion de los limites
de deteccion es mas compleja. Cada técnica ofrecera un rendimiento
superior para algunos elementos que para otros, a menudo en funcion de la
sensibilidad y de la sefial de fondo del elemento. Por ejemplo, en ICP-OES,
una linea de emision muy intensa proporcionara mayor sensibilidad y, por
tanto, menores DL que una linea de emision menos intensa. De manera
similar, para ICP-MS, un isétopo mas abundante proporcionara mayor
sensibilidad y menores DL que un isétopo poco abundante.

Una de las razones para la rapida adopcion de la ICP-MS en laboratorios
de metales es que la técnica generalmente presenta DL bajos para los
elementos que se miden habitualmente con los niveles mas bajos. En
este grupo se incluyen numerosos metales pesados como Cr, As, Cd, Hg
y Pb. Los elementos con DL mas altos en ICP-MS suelen ser analitos que
se miden habitualmente en los niveles mas elevados, como los elementos
minerales Na, K, Ca, S, Fe, etc.

La matriz de la muestra y la composicion elemental principal también
afectan al DL. Por ejemplo, es posible que el DL de un elemento se vea
fuertemente degradado por una superposicion espectral en una matriz
determinada de la muestra. El entorno del laboratorio y la calidad de
los reactivos también afectaran en gran medida a los DL reales que

se pueden conseguir de manera rutinaria para cada técnica. Suele
afirmarse que las técnicas mas sensibles con los DL mds bajos precisan
los productos quimicos mas limpios y la maxima calidad del aire,
como en una sala limpia. Sin embargo, son los limites de notificacion
que se pueden conseguir de los que dependen de estos factores, mas
que la técnica en si. Por ejemplo, unos reactivos de mala calidad o la
contaminacion de la muestra provocada por un entorno de laboratorio
con polvo pueden impedir que un sistema de ICP-MS consiga los DL de
ppt e inferiores a las ppt que puede conseguir la técnica. Pero esto no
importa si los limites de notificacion minimos son de ppb.

Interferencias

Las interferencias son interacciones durante la medida de las muestras
que pueden afectar negativamente al resultado medido. Las interferencias
en espectroscopia atémica se pueden dividir en tres grupos:

— Interferencias fisicas, causadas por la matriz de la muestra o la
solucion en la que se prepara.

- Interferencias quimicas, causadas por la interaccién entre los
componentes de la muestra y los analitos.

— Interferencias espectrales, en las que la sefial medida para un
elemento no se separa por completo de la sefial para otro elemento
en la longitud de onda o en la escala de masas.



Cada técnica sufre cada uno de los tres tipos de interferencia en

distinta medida. Esto se ilustra en la Tabla 3. Aunque las técnicas de
espectroscopia atdmica presentan diferentes niveles de interferencias,
todas tienen formas bien establecidas de contrarrestar el impacto de estas
interferencias. Esto se consigue con la configuracion del hardware, las
condiciones operativas y las herramientas de software, o bien mediante
procedimientos de preparacion de muestras y de control de calidad.

Las diferencias en cuanto a interferencias no deberian ser un factor
fundamental para elegir una técnica para su laboratorio. Sin embargo,

si no conoce la composicion de muchas de las muestras que va a analizar
(denominadas habitualmente muestras “desconocidas”), debera tener en
cuenta las interferencias durante el desarrollo de métodos.

Tabla 3. Incidencia relativa de diferentes tipos de interferencias para cada técnica
(mas puntos indica un nivel de interferencias superior).

Técnica de espectroscopia atomica
Upoes AASde  GoiaS  MP-AES  ICP-OES  ICP-MS  ICP-QQQ
interferencia llama
Fisicas (X ° (X o0 (Y] o0
Quimicas Xy XXX oo ° (Y} (X
Espectrales . . X X X °

Interferencias fisicas

Las interferencias fisicas se producen cuando los niveles variables de matriz
y disolvente provocan cambios en la viscosidad, tension superficial y tasas
de evaporacion de la solucion, provocando diferencias en los niveles de

sefial medidos. Las interferencias fisicas se producen con todas las técnicas
gue implican el bombeo de liquidos. Estos efectos suelen producirse en

el sistema de introduccion de muestras, aungue algunos también pueden
afectar al paso de preparacion de muestras, por ejemplo durante el pipeteado
de las soluciones. Los efectos fisicos pueden estar provocados por:

— Un disolvente usado para preparar los patrones diferente al usado para
las muestras (p. €j., HCI frente a HNO,, o bien un disolvente acuoso
frente a alcohol al 10 %).

— Un nivel diferente de 4cido o disolvente orgdnico entre patrones
y muestras (p. €j., patrones preparados en dcido al 0,1 % y muestras
en &cido al 10 %).

— Un nivel diferente de los elementos principales en las muestras en
comparacion con los patrones (p. €j., patrones sintéticos sencillos
para las digestiones de las muestras que contengan un elevado nivel
de carbono disuelto, o un 1 % de sélidos disueltos).
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Se pueden emplear diferentes abordajes para corregir las interferencias
fisicas, de las cuales las mas usadas son la coincidencia de la matriz, la
adicion patron y la correccion de la sefial.

La coincidencia de la matriz se utiliza cuando el usuario identifica los
principales componentes de las muestras y prepara los patrones (y las
disoluciones en blanco y de CC, etc.) de forma similar. Esto puede ser tan
sencillo como afadir la misma cantidad de acido, o mas sofisticado, como
preparar los patrones en la misma disolucion empleada para la preparacion
y dilucion de las muestras. Si los patrones se encuentran en la misma
matriz que las muestras, los efectos fisicos deberian ser los mismos para
ambos, por lo que deberian minimizarse las diferencias en la sefal.

La adicion patrén es una forma avanzada de coincidencia de la matriz, en la
que se afaden soluciones patron a la propia muestra, con lo que se elimina
cualquier variabilidad en la composicion de la matriz. Aunque atractiva

en principio y ampliamente usada en algunos sectores, la adicion patron
presenta el inconveniente de que cada tipo de muestra diferente debe
calibrarse usando su propio conjunto de picos de la adicion patron.

La correccion de la sefial se basa en la adicion de un elemento no objetivo
como patrén interno. Un patrén interno ideal es aquel elemento que no es
un analito requerido, no sufre ni provoca interferencias con otro analito y no
esta presente en la muestra de forma natural. El patrén interno se afiade
(a menudo de forma automdtica con un conector de mezcla en linea) en
el mismo nivel a todas las disoluciones (patrones, blancos, controles de
calidad y especies desconocidas). Las interferencias fisicas generalmente
afectan a la cantidad total de solucion transportada a la fuente, por lo

que cualquier cambio en la sefial deberia afectar a todos los elementos
con la misma intensidad. Después del analisis, el cambio en la sefial del
patron interno se utiliza para corregir la sefial de los analitos. Por ejemplo,
si la sefial del patron interno era un 10 % mas baja en una muestra en

que los patrones (recuperacion del 90 %), la sefial del analito se corregira
en el mismo porcentaje. Esta correccién con el patrén interno compensa
la pérdida de la sefial debida a la matriz de la muestra. La correccion
mediante patrén interno se utiliza ampliamente en las técnicas de
espectroscopia atdbmica, con la ventaja de que puede corregir la deriva de
largo plazo, ademas de las interferencias fisicas. Las técnicas de multiples
elementos (ICP-OES e ICP-MS) con frecuencia utilizan varios patrones
internos para dar la maxima correccion posible para todos los analitos.
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Interferencias quimicas

Las interferencias quimicas aparecen cuando los elementos sufren una
interaccién quimica durante la introduccion o la medida de la muestra.
Estas interferencias son mas habituales con las fuentes de atomizacion de
menor temperatura, como la AAS de llama. Esto se debe a que la menor
temperatura de la llama es menos eficiente a la hora de descomponer y
disociar el material de la muestra y de formar dtomos libres de los analitos
gue se van a medir. Si un componente de la matriz se combina con los
atomos del analito para formar otro compuesto, habra menos atomos

del analito libres 'y, por tanto, menos absorbancia a la longitud de onda
atoémica caracteristica del analito. La matriz de la muestra y los elementos
especificos presentes en ella pueden por tanto afectar a la cantidad de
sefal del analito generada en comparacion con la sefial de los patrones.
Las interferencias quimicas en la AAS de llama se pueden reducir utilizando
una llama de mayor temperatura o afiadiendo un modificador quimico.

Durante la aspiracion de la muestra tienen lugar algunos efectos
quimicos; por ejemplo, si estd presente un elemento en una forma mas
volatil en las muestras que en los patrones. Esto puede provocar que
aumente la sefial, pues el compuesto mas volatil se vaporiza a partir de la
superficie de las gotas del aerosol. Este tipo de efecto quimico se puede
solucionar estabilizando quimicamente el elemento con un disolvente
adecuado o con un agente acomplejante.

Los efectos de ionizacién son otro tipo de interferencia quimica

que pueden afectar a los analisis de AAS de llama a temperatura
alta. Los efectos de ionizacion tienen lugar cuando un elemento
facilmente ionizado se convierte desde la forma atémica en un ion
(como en ICP-MS). Si se forman iones, no se podran cuantificar en la
espectroscopia de absorcion atémica.

Aunque las interferencias quimicas afectan mas frecuentemente a la

AAS, la fuente de iones y de dtomos de ICP, a mayor temperatura, que se
emplean en ICP-OES e ICP-MS no son inmunes. Un ejemplo que afecta

a ICP-MS es la mejora de la ionizacién que se observa para arsénico

y selenio cuando se miden en presencia de un nivel elevado de carbono. La
presencia de la matriz de carbono en un nivel % bajo mejora la ionizacion de
Asy Se, incrementando la sefial con relacion al nivel de los patrones bajos
en carbono. El efecto se corrige con facilidad si se afiade un exceso de
carbono (por ejemplo, en forma de butan-1-ol al 2 %) a todas las soluciones,
de modo que la intensificacion de la sefial sea uniforme.

Interferencias espectrales

Las interferencias espectrales pueden afectar a todas las técnicas de
espectroscopia atdomica en diferente grado. La fuente de AAS de llama
de baja temperatura tiende a sufrir menos superposiciones espectrales,
mientras que la fuente de ICP de muy alta temperatura produce un
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espectro de emision extremadamente rico e intenso. Con miles de lineas
de emision en el rango de longitudes de onda medidas de un sistema

de ICP-OES (véase la Figura 11 como ejemplo), existe una elevada
probabilidad de que al menos dos lineas estén proximas, interfiriéndose
potencialmente entre si. Si el sistema de ICP-OES tiene la capacidad de
monitorizar varias lineas de emisién para cada elemento, simplemente se
puede elegir para el analisis una linea que esté libre de interferencias, con
lo que se evitan las interferencias espectrales.

Figura 11. Un espectro de lineas de emision de ICP-OES tipico, mostrando un rango de
longitudes de onda de aproximadamente 4 nm.

El espectro de masas de ICP-MS contiene menos de 240 masas atémicas/
isotdpicas naturales, por lo que es mucho mas sencillo que el espectro de
emision optica de ICP. Ademas, todos los elementos medidos mediante
ICP-MS (salvo el indio) tienen al menos una masa (isétopo) sin superposicion
directa con ningun otro elemento. Mientras que las superposiciones

entre elementos son, por tanto, faciles de evitar en ICP-MS, también se
pueden formar superposiciones espectrales a partir de las combinaciones
de elementos que forman iones moleculares conocidos como iones
“‘poliatémicos”. Estos iones poliatdmicos se pueden formar a partir del

gas argon, de elementos tales como Ny O del aire y de componentes de

la disolucion y de la matriz de la muestra. Algunos ejemplos habituales de
superposiciones de iones poliatomicos son el O,*, que se superpone con el
isdtopo principal de azufre a m/z 32, el ArO*, que se superpone con el isétopo
principal de hierro a m/z 56 y el ArCI*, que se superpone con el unico isétopo
de arsénico a m/z 75. El limitado nimero de isétopos disponibles para el
analisis por ICP-MS puede dificultar evitar las superposiciones poliatdmicas.
Las interferencias poliatémicas solian ser una limitacion importante para
conseguir resultados precisos en muestras con contenido en matriz variable
y elevado. Ahora, los fabricantes de instrumentos han desarrollado formas
eficaces y automatizadas para manejar las interferencias poliatdmicas, pero
no todos los instrumentos de ICP-MS tienen la misma capacidad, por lo que
es necesario considerar estas diferencias cuidadosamente.



Costes

Costes de preparacion

Ademas del precio de compra del instrumento, es posible que tenga que
realizar una inversion para realizar cambios significativos en el laboratorio
a fin de alojar un instrumento de espectroscopia atémica. A continuacion
se presenta una lista general de los requisitos.

— Extraccion de gases de escape.

— Suministros de gas.

— Campana de humos para la preparacion de muestras (en funcion del tipo
de muestra).

— Equipo para la preparacién de muestras, como sistema de digestion en
microondas (en funcién del tipo de muestra).

— Mesas de laboratorio capaces de admitir el tamafio y soportar el peso de
un instrumento analitico de gran tamafio.

— Aire acondicionado.

- Agua de refrigeracion (para GFAAS, ICP-OES o ICP-MS).

— Capacidad de acceso y elevacion para introducir el instrumento en el
laboratorio.

- Fuente de alimentacion monofésica (normalmente, con el instrumento en
un circuito independiente).

— Analistas debidamente formados o con experiencia.

Si se miden elementos en niveles de ppt

— Sala limpia o campana de flujo laminar para proporcionar condiciones
libres de polvo.

— Reactivos con calidad de alta pureza.

— Patrones de alta calidad.

Servicios e instalaciones necesarios para un instrumento de espectrometria atémica

Costes continuados

Cada técnica de espectroscopia atdmica presenta distintos requisitos de
mantenimiento y consumibles. Deberd incluir el coste de los consumibles
y del mantenimiento del instrumento en el presupuesto. Aqui se incluye
informacion general sobre lo que se necesita en cada técnica:

Costes de servicios publicos

Los gases Y la electricidad son los mayores costes de servicios publicos
asociados a los andlisis por espectroscopia atdbmica. Por ejemplo, la calidad
y cantidad de argon varia segun cada técnica. La GFAAS solo utiliza 3 I/min
de argon (o N,, en funcion de los elementos que se midan), mientras que

las técnicas basadas en plasma, como la ICP-OES y la ICP-MS, utilizan unos
20 I/min (ya que el plasma es alimentado por argén). La ICP-MS podria
requerir también menores volimenes de consumibles de He, H,, NH, y O, (en
funcion de los requisitos del método). La ICP-OES puede funcionar con argén
de menor pureza, del 99,95 % (mas econdmico), mientras que la GFAAS y la
ICP-MS precisan de argdn de alta pureza, del 99,99 % (como minimo).
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La AAS de llama requiere aire comprimido, acetileno y éxido nitroso como
gases, en funcion de los elementos que se tengan que medir.

La MP-AES ofrece los costes de servicios publicos mas bajos y, por tanto,
el menor coste por muestra. Solo precisa de un suministro continuado
de nitrégeno, que se puede extraer del aire ambiental con el uso de un
generador de nitrégeno. Se precisa un pequefio suministro de argon

con un 99,0 % de pureza (en una botella incorporada) para encender

el plasma. La MP-AES también tiene reducidos requisitos de energia,
precisando tan solo una fuente de alimentacion de 10 A.

Tanto la ICP-OES como la ICP-MS consumen mas energia que las otras
técnicas. La ICP-MS y la ICP-QQQ son las que mas consumen, por utilizar
bombas de vacio que normalmente funcionan de forma continuada.
Tanto la ICP-MS como el ICP-QQQ precisan de una fuente de alimentacion
independiente de 30 A. La ICP-OES precisa de una fuente de alimentacion
de 15 A.

Cualquiera de estas técnicas podria requerir aire acondicionado, en
funcion del clima local. El laboratorio debe mantenerse a una temperatura
de entre 15y 30 °C y a una humedad de entre el 20 y el 80 %.

Es importante realizar comparaciones de costes basadas en el coste por
muestra analizada. La ICP-OES y la ICP-MS son técnicas de multiples
elementos que pueden medir un lote de muestras rdpidamente. Aunque
requieren mas gases y mas energia durante su funcionamiento, llevan menos
tiempo que otras técnicas para medir el mismo numero de muestras.

Tarea de mantenimiento rutinaria

Todas las técnicas de espectroscopia atomica precisan de una limpieza 'y
un mantenimiento periddicos. Cuantas mas muestras se midan y cuanto
mas complejas sean las muestras, mas mantenimiento requeriran.

En particular, las técnicas de elevada sensibilidad como la GFAAS y la
ICP-MS (incluido el ICP-QQQ) necesitan limpiarse con mayor frecuencia
si se lleva a cabo el analisis en el nivel de ultratrazas.

Si utiliza un instrumento a diario, debe esperar llevar a cabo las siguientes
actividades de mantenimiento:

Diario

Inspeccione y limpie la zona de introduccion de muestras. Esto incluye el
nebulizador, la cdmara de nebulizacion, la antorcha, el quemador o el tubo

de grafito, los tubos para bomba y los contenedores de residuos. Estos
elementos de mantenimiento son similares en todas las técnicas, salvo la
GFAAS, que tiene componentes diferentes. Espere dedicar hasta 30 minutos
al dia a realizar estas actividades. Tenga en cuenta que algunos instrumentos

pueden proporcionar al usuario un informe sobre el estado del sistema cada
mafana, detallando el mantenimiento requerido, en su caso.
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Semanal

Inspeccione y limpie la zona donde se calienta la muestra (p. €j., el
compartimento de la antorcha). Espere dedicar de 30 a 60 minutos a
realizar estas actividades.

Como norma, todas las técnicas presentan similares requisitos de
mantenimiento diario/semanal. Sin embargo, la GFAAS, la ICP-OES y la
ICP-MS tienen mas tareas de mantenimiento que se realizan con menor
frecuencia. Dichas tareas incluyen comprobar los niveles de agua en el
sistema de refrigeracion y los niveles de aceite de la bomba de vacio.

Facilidad de uso y destreza requerida por los analistas

Existe una tendencia creciente para los instrumentos analiticos de

incluir niveles elevados de automatizacion y funciones de software que
reducen la destreza requerida en los analistas. Para los tipos de muestras
mas frecuentes, los métodos y herramientas suministrados con los
instrumentos ayudaran a asegurar resultados precisos en los informes.

Los instrumentos de AAS de llama y MP-AES requieren menos destreza por
parte de los analistas para su uso. La GFAAS precisa de un mayor nivel de
destreza, principalmente debido a la sofisticada quimica implicada y a que
los limites de deteccion son inferiores. La GFAAS también suele presentar
menos funciones automatizadas, por lo que depende de la destreza del
analista para desarrollar métodos y realizar los analisis.

Una vez configurado un método de rutina, el funcionamiento diario de
cualquiera de las técnicas de espectroscopia atémica es relativamente
sencillo. El desarrollo de un método nuevo precisa de un mayor nivel de
destreza, con métodos complejos y de multiples elementos y tipos de
muestras mas variados que incrementan el nivel de destreza requerido.
Los instrumentos de espectroscopia atdbmica modernos normalmente
incluyen recursos tales como bibliotecas de métodos y guias de flujos
de trabajo de software que ayudan a los usuarios noveles en dicha tarea,
que puede resultar abrumadora.

Tabla 4. Comparacion de la complejidad relativa del desarrollo de métodos para las
distintas técnicas de espectroscopia atomica.

ﬁ:nf:e GFAAS | MP-AES |ICP-OES |ICP-MS |ICP-QQQ
Compljdad |y oS T O OO
del desarrollo
de métodos
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Métodos: regulados y disponibilidad de los predesarrollados

Métodos regulados

Muchos analisis elementales habituales estan regulados por el gobierno
en distintos paises. Por ejemplo, la medida de metales en agua potable
esta regulado por la Agencia de Proteccion del Medio Ambiente de EE. UU.
(EPA). La EPA ha publicado los siguientes métodos para agua potable:

— 200.5 Determination of Trace Elements In Drinking Water By Axially
Viewed Inductively Coupled Plasma - Atomic Emission Spectrometry
(2003)

— 200.7 Determination of Metals and Trace Elements in Water and Wastes
by Inductively Coupled Plasma-Atomic Emission Spectrometry (1994)

— 200.8 EPA Method 200.8 Determination of Trace Elements in Waters
and Wastes by Inductively Coupled Plasma-Mass Spectrometry (1994)

— 200.9 Determination of Trace Elements by Stabilized Temperature
Graphic Furnace Atomic Absorption (1994)

Para cada uno de estos métodos, la técnica analitica requerida viene
determinada por el método seleccionado. A su vez, el método viene
probablemente determinado por las normativas de obligado cumplimiento.

Hay mas de 1.500 métodos estandar en todo el mundo para el analisis
elemental. Van desde los muy especificos, como la medida de molibdeno
en el aire del lugar de trabajo (GB/T 17087), hasta los mas amplios, como
la medida de 26 elementos en agua (US EPA 200.8).

Métodos predesarrollados y desarrollo de métodos

Muchos instrumentos incluyen un conjunto de plantillas de métodos que
resultan adecuadas para los tipos de analisis mas frecuentes, como la
medida de elementos en agua potable. Los métodos incluidos suelen ser
para los analisis regulados. Si sus andlisis se salen de lo ordinario o si tiene
requisitos muy especificos, debera localizar un método publicado para su
instrumento o desarrollar uno por su cuenta.

Las técnicas de un solo elemento, como AAS de llama o por horno de
grafito, llevan ya un tiempo entre nosotros y suelen tener métodos bien
establecidos para muchos analitos y tipos de muestras.

Los métodos de multiples elementos que se usan en ICP-OES e ICP-MS
tienen mas variables y, por tanto, son mas complejos de configurar. Estos
métodos podrian también requerir mas modificaciones al transferir un
método existente a un instrumento nuevo.


http://www.gbstandards.org/GB_standard_english.asp?code=GB/T%2017087-1997
https://www.epa.gov/esam/epa-method-2008-determination-trace-elements-waters-and-wastes-inductively-coupled-plasma-mass

Preparacion de muestras

Muestras liquidas

Figura 12. Las muestras suelen introducirse en forma liquida para la medida utilizando
cualquier técnica de espectroscopia atémica. Todas las técnicas, salvo la GFAAS, utilizan un
nebulizador para convertir la muestra liquida en un vapor de aerosol. En GFAAS se inyecta la
muestra liquida utilizando una jeringa.

Para el andlisis convencional, las muestras que se van a medir utilizando
técnicas de espectroscopia atémica de llama, camara o plasma se
introducen en forma liquida. Incluso las muestras que ya sean liquidas suelen
precisar una preparacion antes de su medida. Esta preparacion de muestras
puede incluir filtracion, acidificacion, digestion u otra forma de estabilizacion
para asegurar que los analitos permanecen estables en la disolucion.

La mayoria de los métodos regulados o estandar especifican el proceso
de preparacion de muestras que se debe emplear. También existen
numerosas ‘recetas” en Internet sobre preparacion de muestras para
los distintos tipos de muestras. Por ejemplo, Agilent publica notas de
aplicacion que describen una amplia gama de analisis.
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Muestras solidas

Figura 13. Determinacion del contenido elemental de muestras de suelo, roca o menas en
una aplicacién de espectroscopia atémica habitual.

Las muestras de suelo y sedimentos suelen secarse antes de su
procesamiento. Las muestras tales como rocas o menas se pulverizan
hasta conseguir un polvo fino; posteriormente, se mezclan y se toman
submuestras para asegurarse de tener una muestra representativa para
su analisis.

La muestra de suelo, sedimento o roca se somete a continuacion a un
tratamiento acido para disolver los elementos que se deseen analizar
(los analitos). Este proceso de tratamiento dcido se denomina digestion
(es similar al proceso de digestion que tiene lugar en el estdmago de los
animales).

Para el andlisis a nivel de trazas, la digestion y los posibles pasos de
transferencia o almacenamiento de muestras deben llevarse a cabo en
recipientes fabricados con un material inerte como cuarzo o un polimero.
No se deben usar contenedores de vidrio de borosilicato o de carbonato
de sodio para el analisis de trazas de metales, pues el material del

vidrio contiene elementos que podrian lixiviarse en la disolucion acida.

El vidrio también adsorbe elementos traza de la disolucion, produciendo
inestabilidad y malas recuperaciones.
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https://www.agilent.com/en-us/library/applications?N=129+900016599
https://www.agilent.com/en-us/library/applications?N=129+900016599

Digestion, dilucion y filtracién

Figura 14. Es posible que haya que someter las muestras a digestién acida para disolver los
elementos.

En funcién de los elementos que se deseen medir y del tipo de muestra,
es posible que haya que someter las muestras a digestion acida. La
digestion y otros requisitos de preparacion de muestras dependeran de la
aplicacion y del método. Los métodos regulados o estandar especificaran
normalmente la preparacion de muestras que debe llevarse a cabo.

Para digerir una muestra, puede colocarse en una cubeta de precipitacion
con un &cido y calentarse en una placa eléctrica (dentro de una campana
de humos del laboratorio). También se pueden usar sistemas de
digestién con microondas o sistemas de “bloques calefactados”. Los
sistemas de bloques calefactados pueden manejar muchas muestras

al mismo tiempo y ofrecen un mejor control de la temperatura que las
placas eléctricas. Los sistemas de digestion por microondas utilizan
“‘contenedores cerrados” para permitir el uso de una temperatura y una
presion superiores, con lo que se mejora la digestion.

Los acidos que se emplean para la digestion de las muestras dependen
del tipo de muestra y de los elementos que se desean medir (un recurso
util es el Handbook of Decomposition Methods in Analytical Chemistry).
Los elementos dificiles, como el molibdeno, precisan de un acido

mads agresivo, como el fluorhidrico (HF) para su disolucion y evitar la
precipitacion. En la practica, podria ser necesaria una combinacion de
acidos para disolver la muestra. Si tiene que utilizar acido fluorhidrico
en la preparacion de muestras, debe usar componentes inertes, pues
este acido ataca al vidrio. Agilent suministra componentes inertes para
sus sistemas de espectroscopia atdomica; por ejemplo, un sistema de

introduccion de muestras inertes para ICP-OES.
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Los Ultimos pasos en la preparacion de muestras seran la diluciony la
filtracion, en su caso. El método normalmente especificara hasta qué
volumen final hay que diluir las muestras. Es posible que tenga que diluir
auln mas para llevar las muestras al rango calibrado del instrumento o
para reducir el nivel de sélidos disueltos totales (TDS) en la muestra hasta
un nivel que pueda tratar el instrumento (esto variara segun la técnica

y el modelo del instrumento). Las muestras que contienen particulas

sin disolver deberan filtrarse; de lo contrario, las particulas provocaran
obstrucciones en el sistema de introduccién de muestras del instrumento.

Preparacion de muestras organicas

Los productos quimicos organicos tales como muestras de aceites
normalmente se analizaran siguiendo el planteamiento “dilucion e
inyeccion’, empleando un disolvente organico adecuado (hexano, xileno,
tolueno, etc.). Sin embargo, si en las muestras hay particulas de gran
tamafio (p. ej., muestras de aceites para el andlisis de contaminantes
metalicos), habrd que someterlas a digestion.

La medida de compuestos organicos podria precisar el acoplamiento

de determinadas piezas al instrumento, asi como una configuracién
especifica del instrumento. Con las técnicas de AA, MP e ICP-OES,

es importante evitar la acumulacion de carbono procedente de las
muestras organicas en la antorcha de plasma o en el quemador de la
llama. Al medir disolventes organicos con ICP-OES o ICP-MS, se afiade
oxigeno gaseoso (como una mezcla al 20 % en argdn) a la antorcha para
descomponer la matriz y evitar depdsitos de carbono en el inyector de la
antorcha o en el cono de interfase para ICP-MS. En ICP-MS, la adicién de
oxigeno provocaria la rapida degradacion de los conos de niquel estandar,
de modo que los conos de interfase deben sustituirse por los conos de
platino a la hora de analizar disolventes organicos.

El sistema de filtracion Agilent

FilterMate le permite digerir,

filtrar y analizar muestras en

el mismo tubo. Los tubos con

filtro son compatibles con

sistemas de digestion con i
bloques calefactados, pero no
son adecuados para su uso
en sistemas de digestion por _
microondas. ' L.



https://www.semanticscholar.org/author/R.-Bock/152953680
https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/inductively-coupled-plasma-optical-emission-spectroscopy-icp-oes/icp-oes-inert-sample-introduction
https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/inductively-coupled-plasma-optical-emission-spectroscopy-icp-oes/icp-oes-inert-sample-introduction
https://www.agilent.com/en/products/sample-preparation/sample-preparation-methods/filtration/filtermate
https://www.agilent.com/en/products/sample-preparation/sample-preparation-methods/filtration/filtermate

Componentes de los instrumentos especificos del disolvente

Figura 15. Los tubos para bomba deben ser compatibles con el disolvente empleado.

Los tubos usados en la bomba peristaltica del instrumento deben ser
compatibles con el disolvente empleado. Por ejemplo, Agilent ofrece
diferentes tipos de tubos para diferentes disolventes, para su uso con sus
instrumentos AA, MP-AES, ICP-OES e ICP-MS.

Es posible que haya que cambiar todo el sistema de introduccion
de muestras por uno compatible con los disolventes empleados.
Por ejemplo, muchos analistas tienen un conjunto de componentes
aparte para su uso con muestras orgdnicas.

Volver a la pagina Contenido >
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https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/atomic-absorption/atomic-absorption-tubing
https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/microwave-plasma-atomic-emission-spectroscopy-mp-aes/mp-aes-tubing
https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/inductively-coupled-plasma-optical-emission-spectroscopy-icp-oes/icp-oes-tubing/peristaltic-pump-tubing-for-icp-oes
https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/inductively-coupled-plasma-mass-spectrometry-icp-ms/icp-ms-tubing/peristaltic-pump-tubing-for-icp-ms
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Calibracion

Las técnicas de espectroscopia atdmica miden las concentraciones de

los elementos de interés con relacion a una solucion de concentracion
conocida, denominada patrén. El proceso de definir la relacion entre el valor
medido y la concentracion en el patron conocido se denomina “calibracion”.
El patron conocido suele ser una solucion de calibracion certificada o un
material de referencia certificado. Los fabricantes de los instrumentos
suelen poner a disposicion de sus clientes soluciones de calibracion.

Por ejemplo, Agilent ofrece una amplia gama de patrones de calibracion
certificados de un solo elemento y de muiltiples elementos. Los fabricantes
de productos quimicos también fabrican y suministran patrones de
calibracion, mientras que los fabricantes de materiales de referencia, como
el Instituto Nacional de Normas y Tecnologia (NIST) proporciona materiales
de referencia certificados (CRM) y estandar (SRM) pertinentes para todo un
abanico de sectores y aplicaciones. Los CRM y SRM se pueden utilizar para
la calibracién de los instrumentos o analizarse como muestras de control
de calidad (CC) para proporcionar una verificacion independiente sobre la
exactitud de los patrones de calibracion.

El abordaje habitual para la calibracion en la espectroscopia atomica

es preparar una serie de patrones de calibracion a partir de una

solucion madre certificada que contenga los elementos de interés. Las
técnicas de un solo elemento, como la AAS, normalmente emplean una
calibracion independiente para cada elemento que miden. Los patrones
monoelementales solo se certifican para la concentracién del elemento
diana. Las técnicas de multiples elementos, como la ICP-OES y la ICP-MS,
con frecuencia utilizan patrones de calibracién mixtos que contienen
todos los elementos de interés. Los patrones para ICP son mucho mas
caros que los patrones para AAS, puesto que los primeros se certifican no
solo en los niveles correctos de los elementos diana, sino que también se
comprueba y certifica la ausencia de otros elementos.

Las soluciones madre de calibracion se diluyen para conseguir los niveles
de patrones que abarcan el rango de concentracion esperado en las
muestras desconocidas. A continuacion, los patrones diluidos se miden
con el mismo método que se usara para las muestras desconocidas.

La sefial (absorcion, emisién o recuentos) medida para cada elemento

en cada nivel de concentracion es procesada por el software del
instrumento, proporcionando un grafico de la relacion entre sefial y
concentracion.


https://explore.agilent.com/periodic-table-standards
https://explore.agilent.com/periodic-table-standards
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Para las técnicas con una fuente de dtomos a una temperatura 23Na
relativamente baja, como la AAS de llama, la respuesta lineal solo 10.000
abarcara un pequefio rango de concentraciones (como se muestra en
la Figura 16). Esto implica que sera dificil conseguir resultados precisos
a concentraciones mas elevadas, donde la relacion entre absorbancia

y concentracion no es lineal. Esto se puede solucionar diluyendo las
muestras para llevarlas a la parte lineal de la calibracion o utilizando unos 100
procedimientos matematicos mas sofisticados para establecer la relacion
entre absorbancia y concentracion. 2

acion

Grafico de calibracion

S o 10 100 1.000 10.000

Conc. (ppm)

Figura 17. Esta calibracién de ICP-MS para Na es lineal desde 0,1 hasta 10.000 ppm.

0,00

Concentracion (mg/I)

Figura 16. Una relacion lineal entre la absorbancia y la concentracién podria abarcar solamente
un pequefio rango de concentraciones para técnicas tales como la AAS de llama. De este modo,
es necesario diluir las muestras hasta que sus concentraciones estén dentro del rango lineal de
la calibracion o bien utilizar unos procedimientos matematicos mas sofisticados. En el grafico
de calibracién que se presenta aqui, la relacion es lineal solo hasta 100 mg/I.

En instrumentos con una fuente de mayor temperatura (plasma) (ICP-OES
e ICP-MS), la calibracién es habitualmente lineal a lo largo de varios
ordenes de magnitud. El ajuste de la curva para estas calibraciones
lineales se puede expresar como y = ax + b, donde a es la pendiente y

b la ordenada en el origen. La calibracion resulta mas sencilla cuando

la técnica ofrece una respuesta lineal en un rango de concentraciones
amplio, pues se necesitan menos patrones. Ademas, los métodos son
mas flexibles, pues no es necesario que los patrones se correspondan
estrechamente con las concentraciones de las muestras. En la Figura 17
se ilustra una calibracién de ICP-MS lineal para Na que abarca cinco
ordenes de magnitud. Esta calibracién de ICP-MS es lineal desde

0,1 hasta 10.000 ppm.
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Aplicaciones

La espectroscopia atdomica se utiliza para una amplia gama de medidas
en numerosos sectores. En la Tabla 5 se indica qué técnicas son las mas
utilizadas para los distintos tipos de medidas.

¢Qué técnicas se usan habitualmente para las distintas
aplicaciones?

Tabla 5. Sectores en los que se emplea la espectroscopia atémica y técnicas mds usadas
en cada uno de ellos. Cuantos més puntos haya, mds frecuentemente se usa la técnica
correspondiente.

Aplicaciones AAS de

Sector tipicas llama GFAAS MP-AES ICP-OES ICP-MS ICP-QQQ
Agricultura Suelo oo ° ° Y eoe °
Plantas ) ) . oo .o .
Fertilizantes oo oo oo
Cénnabis Fabricacion 0 0 eoe 0
/cC
Investigacién  Fluidos .o oo oo
clinica biolégicos
Energia 'y Pureza quimica e oo Xy Xy o0
prcfdtfctos fina (para alta
quimicos pureza)
Energia renova- e ° oo oo Xy oo

ble: biocombus-
tibles, paneles
solares, pilas
de combustible

Anélisis Suelo eoe oo ° Xy XYy oo

medioam-

biental
Agua eeoo (X e eeoo eoo oo
Aire oo oo eoe oo
Monitorizacién e Xy oo °
de residuos

derivados de la
industriay de la
generacion de
energia

Materiales de Xy ° ° Xy oo °
desecho
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Aplicaciones ~ AAS de Aplicaciones  AAS de
Sector tipicas llama GFAAS MP-AES ICP-OES ICP-MS ICP-QQQ Sector tipicas llama GFAAS MP-AES ICP-OES ICP-MS ICP-QQQ
Alimentosy  Seguridad . . Y TS Nanomateriales 1+Dy coe coe
bebidas alimentaria fabricacion
Etiquetado oo . oo oo . Monitorizacion xy ooe
nutricional medioambiental
Autenticidad de o . . oo TS oo Aditivos eoo ooo
los alimentos alimentarios
Ciencias Analisis de . oo oy oo Productos de oo coe
forenses vidrio, pintura, consumo
tinta Nuclear Produccién de . oo
Residuos de oo ° X ° combustible
pélvora W
Desmantelacion oo eoe
Geoquimicay Exploracion oo ° ° X oo °
mineria =
Monitorizacién Xy oo
Produccion . . . eee [X) [X) del agua de
(monitorizacion refrigeracién de
de productos los reactores
finales) Industria Contaminantes ee 0 eoe °
Investigacion oo coe petroquimica  metélicos en
y geocronologia lubricantes
Biociencia Anélisis oo ooe Petréleo crudo ee oo ooe oo o0
de células
individuales Control de ooe oo oo
Bioimégenes XY oo procesos
CCde oo oo oo oo °
Protedmica . oo combustibles
Industria Descubrimiento . oo YY)
Metalémica oo ooe farmacéutica/  de farmacos
biofarmacéu-
Materiales Ceramica . . X .o oo tica
Sustancias ° oo oo °
Baterias . . XY ) . gx.tr.albles y
lixiviables
Fabricacion/CC ° Y eee °
Imanes . . YY) eoe eoe
r—— Semiconductor Pureza de o oo oo eoe
atalizadores X [y [X) productos
quimicos de
Vidrio y fibra . . oo oo procesos
optica Pureza de . oo Xy
Metales y Superaleacio- ° oo oo oo obleas de
aleaciones nes silicio
Metales . YY) oo eoe Metales de alta . ° o0 oo
preciosos pureza
Metales Xy (X} .
ferrosos
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Recomendaciones para supuestos de medida habituales

Medida de concentraciones en el nivel de trazas (<10 ppb) o ultratrazas

(ppt) en un reducido niimero de muestras

Para aquellos laboratorios que midan pocos elementos en niveles de
trazas o ultratrazas (ppt) con un numero reducido de muestras al dia,

existen dos opciones: Espectroscopia de absorcion atdémica por horno de
grafito (GFAA o AAS de camara de grafito) o espectrometria de masas por

plasma acoplado inductivamente (ICP-MS).

GFAAS permite medir 48 elementos, mientras que ICP-MS puede medir
86. Los elementos habituales que no puede medir la GFAAS pero si

la ICP-MS son: Br, C, Ce, Cl, F, Gd, Hf, Ho, |, La, Lu, Nb, Nd, Os, Pr, Re, S,
Sc, Sm, Ta, Th, Th, Tm, U, W, Y y Zr. Incluso con ICP-MS, los limites de
deteccion para C son mediocres, mientras que F precisa de un abordaje
de ICP-QQQ especial.

La GFAAS tiene un precio de compra menor y menos costes operativos
que la ICP-MS. Sin embargo, la ICP-MS realiza analisis mucho mas
rapidos, posee un rango dinamico lineal mucho mas amplio y tiene
menos interferencias. Para mas elementos o un nimero de muestras
mayor, la ICP-MS es mas rapida y rentable, puesto que mide todos los
elementos en una adquisicién de entre 2 y 3 minutos para cada muestra.
Por contra, la GFAAS mide cada elemento de manera independiente en
la muestra, lo que requiere entre 2 y 3 minutos para cada medida de

un solo elemento. Esto supone que la medida de cinco elementos con
tres réplicas de cada muestra requerira aproximadamente entre 30 y 40
minutos por muestra (5 elementos x 3 réplicas x 2 minutos por réplica)
con la GFAAS. En consecuencia, un instrumento de GFAAS puede realizar
aproximadamente 240 medidas por triplicado en 24 horas. Esto puede
ser 1 elemento en 240 muestras, 4 elementos en 60 muestras o 10
elementos en 24 muestras.

Ambas técnicas necesitan un nivel razonable de conocimientos y
destrezas para su uso. Ambas pueden utilizarse sin supervision, por

lo que se puede cargar un muestreador automatico y dejar que el
instrumento complete el andlisis. Los laboratorios de control de calidad
(QA/QC) normalmente eligen la GFAAS, pero si el laboratorio se estéd
ampliando y desea asegurarse de poder gestionar cargas de muestras
superiores en el futuro, la ICP-MS puede proporcionar la cobertura para
mas elementos y el mayor nimero de muestras analizadas que se
necesitan para crecer.
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Ventajas de la ICP-MS
La ICP-MS resulta ideal para aquellos usuarios que:

— Tienen que medir mas de 10 elementos por muestra o si es posible
que el nimero de elementos aumente en el futuro.

— Tienen que medir elementos que no se pueden medir mediante
GFAAS.

— Tienen mas de 100 muestras al dia o tiene lotes de mas de
200 muestras.

— Miden elementos que podrian estar presentes en niveles
desconocidos o si la concentracion de los elementos varia mucho de
una muestra a otra.
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Ventajas de la GFAAS
La GFAAS es ideal para aquellos laboratorios que:

— Necesitan una cuantificacion en el nivel de trazas donde la carga
de muestras y elementos no supera las 240 medidas al dia (cuatro
elementos x 60 muestras en 24 horas). Aqui se han supuesto tres
réplicas en cada medida. Agilent ofrece un sistema de absorcién atémica Duo que combina un

instrumento de absorcién atémica de llama y uno de GFAAS. Los elementos

— Saben el rango de concentracion aproximado de los analitos y saben
que la concentracién no va a variar significativamente de una muestra en bajas concentraciones se miden con GFAAS y los de concentraciones
aotra. superiores con AAS de llama. Ambos pueden medir muestras al mismo

tiempo, con lo que se incrementa el numero de muestras analizadas. El

instrumento de absorcion atémica de llama no se puede dejar sin supervision,

— Desean mantener bajo su gasto en capital, minimizar los costes de por lo que el analisis estd limitado al tiempo durante el cual un analista puede
preparacion del laboratorio y reducir los costes operativos. monitorizar el instrumento.

— Solo tienen que medir unos pocos elementos.
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Medida de mas de diez elementos en concentraciones bajas (<10 ppb)
en mas de 50 muestras

Si su laboratorio tiene que medir diez 0 mas elementos presentes

en concentraciones inferiores a 10 ppb y tiene que medir mas de 50
muestras al dia, la técnica idénea es la espectrometria de masas por
plasma acoplado inductivamente (ICP-MS). La ICP-MS también puede
medir concentraciones mayores de los elementos, pero si el nimero de
elementos y el nimero de muestras es bajo, otras técnicas como la AAS
de llama o la MP-AES son una opcién mas econémica para medir analitos
con alta concentracion.

La ICP-MS ofrece:

— Medidas répidas de practicamente todos los elementos en una lectura
de 3 minutos por muestra (1 minuto por muestra si se utiliza una
valvula de conmutacion).

- Sensibilidad elevada y limites de deteccién bajos (hasta ng/I (ppt) o
por debajo de las ppt) para la mayoria de los elementos. También se
pueden medir las relaciones isotopicas de los elementos.

— Capacidad de medir elementos a concentraciones desde menos de
0,7 ppt hasta mas de 1.000 ppm en la misma medida.

— Funciones para poder eliminar practicamente todas las interferencias
de la medida.

— Capacidad de medir una amplia variedad de tipos de muestras,
incluidos disolventes organicos y disoluciones con niveles de sdlidos
disueltos de hasta el 25 %.

— Conexién con otras técnicas tales como cromatografia de liquidos o
de gases para separaciones cromatograficas o ablacién laser para
muestras solidas directas.

— Funcionamiento sin supervision, con el uso de un muestreador
automatico.
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¢Qué tipo de ICP-MS necesita?

La ICP-MS esta disponible en dos configuraciones habituales: la ICP-MS
de cuadrupolo simple o la ICP-MS de triple cuadrupolo (conocida como
ICP-QQQ). La ICP-QQQ también se conoce como ICP-MS en tandem

0 ICP-MS/MS. Ambas configuraciones pueden medir 86 elementos;
ademas, la ICP-QQQ también puede medir F, a diferencia de la ICP-MS de
cuadrupolo simple.

La ICP-MS de cuadrupolo simple tiene un menor precio de compra y
unos costes operativos ligeramente menores que la ICP-QQQ. La ICP-
QQQ precisa de un nivel de conocimientos superior para su configuracion
y uso, aunque esto depende de los métodos que se realicen. Muchos
métodos desarrollados para un sistema de ICP-MS cuadrupolo simple
pueden realizarse sin modificaciones con ICP-QQQ.

La principal ventaja del ICP-QQQ es su capacidad para resolver
interferencias espectrales que no se puede resolver con ICP-MS de
cuadrupolo simple. El ICP-QQQ tiene unos limites de deteccion muy
inferiores y consigue unos resultados mas uniformes para tipos de
muestras variables. Por ejemplo, los elementos Si, P y S sufren intensas
interferencias espectrales cuando se miden con ICP-MS de cuadrupolo
simple, por lo que los limites de deteccion son relativamente mediocres.
Un ICP-QQQ puede solucionar estas interferencias, permitiendo la medida
de estos elementos dificiles en niveles de trazas.



La ICP-MS de cuadrupolo simple

La ICP-MS es ideal para aquellos laboratorios que:

Realizan métodos ICP-MS de rutina (a menudo regulados).

Miden un abanico normal de elementos traza, sin incluir elementos
“dificiles” como F, Cl, Si,P o S.

Analizan tipos de muestras habituales, como muestras
medioambientales.

No necesitan medir elementos en niveles de ultratrazas
(inferior a las ppt).
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ICP-MS de triple cuadrupolo

El ICP-QQQ es ideal para aquellos laboratorios que:

Realizan aplicaciones exigentes que incluyen tipos de muestras
complejas, precisan del analisis de F, Cl, Si, P o S o implican
interferencias dificiles de solucionar.

Necesitan medir niveles de ultratrazas (inferior a las ppt) de elementos
en materiales de gran pureza o en sustancias quimicas de procesos
de fabricacion de semiconductores.

Necesitan medir analitos que sufren superposiciones isobaricas
(elementales) directas (como 2**Pb/?*Hg, #/Sr/®’Rb, 176Hf/17¢Lu)

0 isotopo radiogénicos; los laboratorios que miden muestras
geoquimicas o nucleares con frecuencia necesitan esta capacidad.

Necesitan medir bajas concentraciones de elementos con una masa
situada junto a la de un elemento principal, como B en matriz de
carbono, Mn en acero, Np en uranio.

Desean poder trabajar con la mas amplia variedad de tipos de
muestras y elementos, tanto ahora como en el futuro.
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Medida de muchos elementos en concentraciones de medias a altas
(>10 ppb) en un gran nimero de muestras

Los laboratorios con altas cargas de trabajo que necesitan medir muchos
elementos en muchas muestras necesitaran una técnica de analisis de
metales en plasma acoplado inductivamente como ICP-OES o ICP-MS.

Cuando se comparan las dos técnicas, es importante observar que existe
una superposicion de los rangos de concentracion que pueden medir

la ICP-OES y la ICP-MS. Si todos los elementos se encuentran siempre

en concentraciones superiores a 10 ppb, entonces la ICP-OES es la

mejor opcion. Si hay que medir concentraciones mas bajas de algunos
elementos o se desea medir C, F, Cl, Br o |, entonces se recomienda

la ICP-MS. Incluso con ICP-MS, los limites de deteccion para C son
mediocres, mientras que F precisa de un abordaje de ICP-QQQ especial.

Consulte la seccion ;Qué elementos tiene que medir?, mas arriba.

Aunque la ICP-OES no puede medir concentraciones de metales hasta los
niveles de partes por trillon que puede medir la ICP-MS, si suele utilizarse
para medidas que posiblemente se median anteriormente con AA de
llama.

Otras aplicaciones muy especializadas que se usan para medir los
elementos radiactivos Np, Pu, Am o Ra u otros elementos actinidos muy
escasos (Ac, Bk, Cf, Cm, Pa, Po) también precisan de ICP-MS.



Volver a la pagina Contenido >

ICP-OES ICP-MS

La ICP-OES resulta ideal para aquellos usuarios que: La ICP-MS es la mejor opcion si necesita:

- Tienen un nimero elevado de muestras (mas de 1.200 muestra al — Analisis en niveles por debajo de 10 ppb para algunos elementos o si
dia). En estos casos, necesitaran la velocidad de la ICP-OES, que es probable que necesite este rendimiento en el futuro (debido a un
requiere menos de un minuto para medir la concentracién de hasta cambio normativo, por ejemplo).

74 elementos en una muestra. — Capacidad de medir relaciones isotdpicas de los elementos.

- Tienen que medir muestras con niveles muy elevados (porcentuales)
de solidos totales disueltos (TDS) o so¢lidos suspendidos. La ICP-MS
puede medir estas muestras, pero es mas sencillo analizarlas de
forma rutinaria con ICP-OES.

— Capacidad para combinar el analisis elemental con otras técnicas
tales como cromatografia de liquidos o de gases para separaciones
cromatograficas o ablacion laser para muestras solidas directas.

— Miden muestras que van a contener siempre mas de 10 ppb de cada
elemento.
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Medida de menos de 10 elementos en concentraciones altas
(>100 ppb) en menos de 100 muestras al dia

Si se miden pocos elementos en concentraciones superiores a 100 ppb
en un numero reducido de muestras, las técnicas ideales son la
espectrometria de absorcion atdomica de llama (denominada FAAS, AAS
de llama o simplemente AA) o la espectroscopia de emisién atémica

por plasma de microondas (MP-AES). La MP-AES permite medir

70 elementos, mientras que la AAS de llama puede medir 67. Si tiene que
medir S, Ce o Th, MP-AES es la mejor opcién de las dos. Sin embargo,
hay elementos que no pueden medir ni la AAS ni la MP-AES.

¢ Tiene que medir estos elementos?

Si la lista de elementos que desea medir incluye: Cl, | o los elementos
radiactivos Tc o Pm, entonces la ICP-OES es la mejor opcidn, pues ni la
AAS ni la MP-AES pueden medir estos elementos. Tenga en cuenta que,
si tiene que medir niveles bajos de estos elementos (<20 ppm de Cl o
<200 ppm de ) o si la lista de elementos que desea medir incluye Br, los
elementos radiactivos Np, Pu, Am o Ra, o cualquiera de los elementos
actinidos oscuros (Ac, Bk, Cf, Cm, Pa, Po), entonces la ICP-MS serd la
Unica opcion. Sin embargo, el elevado coste de un instrumento de ICP-MS
supone gue normalmente no se podra justificar para medir un nimero
reducido de muestras con concentraciones entre medias y altas de
elementos que se pueden medir con la AAS de llama, MP-AES o ICP-OES.

Diferencias entre MP-AES, ICP-OES y AAS de llama

La AAS de llama es el instrumento de menor coste. Tanto la MP-AES
como la AAS de llama presentan tiempos similares para la medida de
muestras, siempre que se utilice el modo secuencial rapido de Agilent en
AAS. Un instrumento de ICP-OES es mas caro, pero mide las muestras
mucho mas rapido que la AAS de llama o la MP-AES. La ICP-OES seria la
mejor opcion si el numero de muestras o el nimero de elementos que se
van a medir probablemente se vayan a incrementar.

La MP-AES presenta el menor coste operativo y no emplea gases
inflamables. Puede funcionar sin supervision y resulta idonea para
ubicaciones remotas, donde se puede usar con un generador de
nitrégeno, por lo que solo necesita una fuente de alimentacion

(no requiere suministro de gas).
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Ventajas de la AAS de llama
La FAAS es ideal para aquellos laboratorios que:

— Utilizan métodos de FAAS regulados. Normalmente, son aplicaciones
medioambientales y alimentarias.

— Desean utilizar métodos estandar. Como la FAAS lleva usandose
mucho tiempo, existen muchos métodos muy bien documentados.

— Desean medir pocos elementos un par de veces a la semana.


https://www.agilent.com/cs/library/technicaloverviews/public/5991-6666EN.pdf

Ventajas de la MP-AES
La MP-AES resulta ideal si:

Tiene un mayor nimero de muestras. Se puede dejar sin supervision
por la noche, con un muestreador automatico, para completar un lote
de gran tamafio.

Desea reducir los costes de consumibles y suministro de gas en
comparacion con la FAAS.

Tiene que medir S, Ce o Th.

El laboratorio se encuentra en una planta petroquimica o en otro lugar
donde no se permita una llama desnuda.

La manipulacion de cilindros de gases o el uso de gases inflamables
representa un riesgo inaceptable para la seguridad.
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Ventajas de la ICP-OES
La ICP-OES resulta ideal si:

Desea emplear métodos de ICP-OES regulados. Se encuentran con
mayor frecuencia en aplicaciones medioambientales y alimentarias.

Tiene que medir Clo I

Es probable que vaya a aumentar el nimero de muestras o el niumero
de elementos que tiene que medir.

La concentracién de los elementos de la muestra es probable que
disminuya, precisandose unos limites de deteccion mas bajos.

Le gustaria usar el instrumento sin supervision por la noche,
empleando un muestreador automatico.
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¢Va a medir pocos elementos en concentraciones moderadamente
bajas (entre decenas de ppb y pocas ppm) en un nimero de muestras
reducido?

Para aquellos laboratorios que midan pocos elementos en niveles
moderadamente bajos (mas de 10 ppb) en un nimero reducido de
muestras al dia, existen tres opciones: Analisis en horno de grafito
(denominado GFASS o AAS de cdmara de grafito) y las dos técnicas de
plasma acoplado inductivamente: espectrometria de masas por plasma
acoplado inductivamente (ICP-MS) o espectroscopia de emision optica
por plasma acoplado inductivamente (ICP-OES).

Elegir una u otra dependera de los elementos que tenga que medir. La
ICP-MS puede medir 86 elementos, ICP-OES, 74, y el horno de grafito, 48.
Los elementos habituales que no puede medir GFAAS son Br, C, Ce, Cl,

F, Gd, Hf, Ho, I, La, Lu, Nb, Nd, Os, Pr,Re, S, Sc, Sm, Ta, Tb, Th, Tm, U, W,
Y'y Zr. De forma similar, la ICP-OES no puede medir C, F, Cl, Bro |, por lo
que, si es necesario medir alguno de estos elementos, necesitara ICP-
MS. Incluso con ICP-MS, los limites de deteccion para C son mediocres,
mientras que F precisa de un abordaje de ICP-QQQ especial. La seccion

:Qué elementos tiene que medir?, mas arriba, ofrece informacion sobre

los elementos que puede medir cada técnica.

La GFAAS tiene el precio y los costes operativos mas bajos de las tres
técnicas, pero GFAAS mide cada elemento de forma independiente,
llevando la medida de cada elemento de 2 a 3 minutos, en funcion del
elemento. Esto supone que la medida de cinco elementos con tres
réplicas de cada muestra requerira aproximadamente entre 30 y 40
minutos por muestra (5 elementos x 3 réplicas x 2 minutos por réplica)
con la GFAAS. En consecuencia, un instrumento de GFAAS puede realizar
aproximadamente 240 medidas por triplicado en 24 horas. Esto puede
ser T elemento en 240 muestras, 4 elementos en 60 muestras o 10
elementos en 24 muestras.

Un instrumento de ICP-MS es mas caro de comprar y de usar, pero
proporciona un analisis multielemental rapido, tiene un rango dindmico
lineal mucho mas amplio y sufre menos interferencias. La ICP-MS mide
todos los elementos en una adquisicion de 2 a 3 minutos por muestra,
por lo que resulta mucho mas rapido que el horno de grafito. Si el nimero
de muestras o el numero de elementos es probable que vaya a aumentar,
o si las concentraciones que tiene que medir podrian reducirse (debido a
cambios normativos, por ejemplo), la mejor opcién es la ICP-MS.



De las dos técnicas de plasma acoplado inductivamente, el instrumento
de ICP-OES cuesta menos que el de ICP-MS. La ICP-OES también
presenta el tiempo mas corto para la medida de las muestras, pudiendo
medir multiples elementos hasta en 2.500 muestras al dia. La ICP-OES
es una buena opcidn si es probable que su carga demuestras vaya

a aumentar en buena medida o si el nimero de elementos se va

a incrementar, pero las concentraciones que tiene que medir no

van a reducirse. La ICP-OES no puede medir los mismos niveles de
concentraciones inferiores a las ppb que si miden la GFAAS o la ICP-MS.

Tanto la GFAAS como la ICP-MS requieren un nivel de conocimientos y
destrezas razonable para su uso, aunque los métodos regulados estandar
se pueden automatizar. La ICP-OES es mas sencilla de usar. Todas estas
técnicas pueden utilizarse sin supervision, por lo que se puede cargar un
muestreador automatico y dejar que el instrumento complete el andlisis.
Los laboratorios de control de calidad que necesitan medir los mismos
elementos en unas pocas muestras al dia suelen seleccionar la GFAAS.
Sin embargo, si el laboratorio se esta ampliando y desea asegurarse de
poder gestionar cargas de muestras superiores en el futuro, cualquiera
de las técnicas de plasma acoplado inductivamente puede proporcionar
la cobertura para mas elementos y el mayor nimero de muestras
analizadas que se necesitan para crecer.
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Ventajas del horno de grafito

La GFAAS resulta ideal para aquellos usuarios que:

Necesitan una cuantificacion en el nivel de trazas donde la carga de
muestras y elementos es de aproximadamente 240 medidas al dia
(p. €j. cuatro elementos en 60 muestras). Aqui se han supuesto tres
réplicas para cada medida.

Solo tienen que medir unos pocos elementos.
Tienen unos volumenes de muestras muy reducidos.

Saben el rango de concentracion aproximado de los analitos y saben
que la concentracion no va a variar significativamente de una muestra
aotra.

Tienen un presupuesto reducido y desean minimizar tanto el precio del
instrumento como los costes de funcionamiento.
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Ventajas de la ICP-MS Ventajas de la ICP-OES

La ICP-MS resulta ideal para aquellos usuarios que: La ICP-OES resulta ideal para aquellos usuarios que:

— Necesitan analizar multiples elementos en niveles por debajo de — Siempre van a medir todos los analitos con muchas ppb o en niveles
10 ppb o es probable que necesiten este rendimiento en el futuro superiores.
(debido a un cambio normativo, por ejemplo). - Podrfan tener un gran aumento en el nimero de muestras (més

— Necesitan una combinacion de limites de deteccion bajos, andlisis de 1.200 muestra al dia). En estos casos, necesitaran la velocidad
multielemental y un alto nimero de muestras analizadas. de la ICP-OES, que requiere menos de un minuto para medir la

— Analizan elementos que incluyen algunos que solo se pueden medir concentracion de hasta 74 elementos en una muestra.

con ICP-MS (como Bro ). - Tienen que medir muestras con niveles muy elevados (porcentuales)
de sdlidos totales disueltos (TDS) o sélidos suspendidos. La ICP-MS
puede medir estas muestras, pero es mas sencillo analizarlas de
forma rutinaria con ICP-OES.

— Necesitan combinar el andlisis elemental con otras técnicas tales
como cromatografia de liquidos o de gases para separaciones
cromatograficas o ablacion laser para muestras solidas directas.
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Otros componentes que podria necesitar

Otros componentes que podria necesitar

Ademas del instrumento, es posible que necesite accesorios que mejoren
la productividad o la sensibilidad. También existen accesorios que sirven de
ayuda a la hora de medir determinados tipos de muestras o elementos.

Muestreadores automaticos

Un muestreador automatico permite que
un instrumento mida un lote de muestras
sin supervision. La sonda del muestreador
automatico extraera la muestra de cada
tubo por turnos, lavandose entre un

tubo y otro. Se recomienda el uso del
muestreador automatico si se tienen lotes
de muestras de mas de 100 muestras o
silos analistas tienen que controlar varios
instrumentos.

Valvulas de conmutacion

Las valvulas de conmutacion aumentan
la productividad y reducen el consumo
de gas en instrumentos de ICP-OES

0 ICP-MS. Las valvulas funcionan
precargando la siguiente muestra en

la valvula mientras que el instrumento
mide la muestra anterior. Se recomienda
una valvula de conmutacion si se miden
habitualmente nimeros elevados de
muestras. La valvula se amortizara sola
al reducir la cantidad de argon que se
consume.
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Bombas de introduccion de
muestras

El sistema de bombas de introduccion
de muestras (SIPS) de Agilent, un
accesorio para AA de llama, automatiza
la preparacion de patrones, la dilucion
de las muestras y la adicion de otras
soluciones a cada muestra, como
modificadores y patrones internos.

El accesorio SIPS resulta ideal si se
desean reducir las tareas manuales de
preparacion de muestras, que consumen
mucho tiempo e introducen errores.

Generacion de hidruros

Se puede utilizar un accesorio de
generacion de hidruros con la mayoria de
las técnicas de espectroscopia atomica
con el fin de medir mercurio y elementos
formadores de hidruros (como As, Bi, Ge,
Pb, Sb, Se, Sn'y Te) en niveles de ppb. El
accesorio controla la reacciéon quimica
requerida para formar hidruros.

En los instrumentos de ICP-OES y
MP-AES de Agilent se puede usar

un sistema de introduccion de
muestras multimodo (MSIS) para
cambiar rapidamente entre el modo
de generacion de vapor y el modo de
nebulizador normal sin necesidad de
cambiar ningun dispositivo.
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Camara de nebulizacion con
control de temperatura

Se recomienda el uso de una cdmara

de nebulizacién con control de
temperatura, como Agilent IsoMist, para
medir muestras de aceites viscosos o
muestras que contengan disolventes
organicos volatiles. Tenga en cuenta
que todos los instrumentos de ICP-MS e
ICP-QQQ llevan de serie una camara de

nebulizacidn con control de temperatura.

Nebulizador ultrasénico

Se emplea un nebulizador ultrasénico
(como el mostrado aqui, de CETAC
Technologies) con los instrumentos de
ICP-OES para mejorar la sensibilidad

y la estabilidad de las medidas en
aplicaciones de uso medioambiental.
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https://www.teledynecetac.com/products/nebulizers/u5000at+
https://www.teledynecetac.com/products/nebulizers/u5000at+
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Instrumentos de espectroscopia atomica de Agilent

El valor del conocimiento

Agilent ha creado una innovadora gama de espectroscopia atémica (que abarca instrumentos, consumibles, patrones, servicios, software, etc.) para
llevar confianza a su laboratorio, confianza en que obtendra las respuestas que busca, cuando las necesite. Nuestra gama de instrumentos incluye:

AA de llama y por horno de grafito

ICP-OES
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https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/microwave-plasma-atomic-emission-spectroscopy-mp-aes/mp-aes-instruments
https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/inductively-coupled-plasma-optical-emission-spectroscopy-icp-oes/icp-oes-instruments
https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/inductively-coupled-plasma-mass-spectrometry-icp-ms/icp-ms-instruments
https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/inductively-coupled-plasma-mass-spectrometry-icp-ms/icp-ms-instruments/8900-triple-quadrupole-icp-ms
https://www.agilent.com/en/product/atomic-spectroscopy/atomic-absorption
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