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RESUMEN

Los metales pesados son peligrosos para los seres vivos y el medio ambiente, pues no pueden ser
degradados y pueden llegar a los seres humanos a través la cadena tréfica, por lo tanto, su determinacion
en diferentes matrices para consumo humano y animal, es de vital importancia. La metodologia mas
utilizada para su extraccion, es cenizas, la cual conlleva a tiempos largos de andlisis y elevado consumo
de energia, por esta razon, en el presente trabajo se desarrolld y validé un método ambientalmente
amigable para la digestion y extraccion de Cd*? y Pb*2 en pastos, utilizando ultrasonido y espectroscopia
de absorcién atémica. Se evaluaron diferentes variables que afectan la digestion, como posicion en el
ultrasonido, peso de muestra, solvente, volumen del solvente, tiempo de sonicacién y tipo de recipiente,
en muestras de pastos dopadas con los metales, teniéndose como variable de respuesta, el porcentaje de
recuperacion. Las condiciones para extraer Cd** y Pb*? en estas pasturas, fueron: 0,50g de tejido vegetal;
3,00mL de HCI:HNO,-3:1 expuestos 60min al ultrasonido, en tubos de vidrio conicos. Este procedimiento
mostré un comportamiento lineal en el rango de 0,50 - 8,00mg/Kg con R? de 0,99 tanto para Cd como para
Pb. Los limites de deteccién y cuantificacion, fueron 0,25 y 0,43mg/Kg para Cd; 0,22 y 0,37mg/Kg para
Pb. La metodologia propuesta, se compard con la técnica clasica y permitié determinar niveles trazas de
estos metales toxicos, en forraje proveniente del Magdalena medio, con porcentajes de recuperacion de
97,54y 98,62%, respectivamente.

Palabras clave: Cadmio, digestion, extraccion, plomo, ultrasonido.
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ABSTRACT

Heavy metals are dangerous for living beings and environment, because they cannot be degraded
or destroyed. They can reach human beings through the food chain; therefore, their determination in
different matrices for human and animal consumption is very important. The method currently used
for their extraction is by ash, which entails long processing times and high energy consumption. For this
reason, in this study, an environmental friendly method, for digestion and extraction Cd*? and Pb*?, in
pastures, was developed and validated; using ultrasound and atomic absorption spectroscopy. Different
variables that affect the digestion were evaluated, such as position on the ultrasound, sample weight,
solvent, solvent volume, sonication time and type of container, in samples of pastures doped with metals,
using recovery rate as a response variable. The conditions for digestion and extraction of Cd*? an Pb*2
were: 0.50g of grass in 3.00mL of aqua regia (HCI:HNO,-3:1) exposed for 60min to ultrasound in conical
glass tubes. The proposed procedure showed a linear behavior in the range of 0.50 to 8.00 mg/Kg, with
0.9968 and 0.9999 of R? for Cd*? and P*?b respectively. The limits of detection and quantification were
0.25-0.43 mg/Kg for Cd*?and 0.22 - 0.37 mg/Kg for Pb*2. The proposed methodology was compared with
the conventional technique, and this method allowed determining trace levels of these toxic metals in a

forage sample from Magdalena region, with recoveries of 97.54% and 98.62%, respectively.

Keywords: Cadmium, digestion, extraction, lead, ultrasound.

INTRODUCCION

El estilo de vida de la sociedad actual ha con-
llevado al impulso de las diversas actividades
antropogénicas e industriales y por ende, a un
aumento en la emision de sustancias contami-
nantes, generando la acumulacién de éstas en
suelos, agua y plantas, que estan intimamente
relacionados con las especies animales; lo cual,
facilita la entrada de dichas sustancias toxicas a
las redes troficas. Dentro de los contaminantes
ambientales se encuentran los metales pesados,
término que suele asignarse a elementos con nu-
mero atémico por encima de 20 y peso especifi-
co superior a 5g/cm?. Algunos de estos metales
son benéficos, debido al papel que desempefian
en las funciones bioquimicas y fisioldgicas en
los seres vivos y otros pueden ser muy téxicos o
inclusive letales en concentraciones muy bajas
(Cobb et al., 2000; Negroni, 2009; Rascio y Na-
vari, 2011; Tchounwou et al., 2012; Wang et al.,
2015; Bonanno et al., 2017).
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La propagacion de los metales pesados en la ca-
dena alimenticia, constituye un riesgo serio para
el medio ambiente y la salud de plantas, anima-
les y humanos (Minkina et al., 2016; Toth et al.,
2016), puesto que son sustancias con una gran
estabilidad quimica ante los procesos de biode-
gradacion y no son metabolizados por los seres
humanos, generan bioacumulacién y biomag-
nificacion de su concentracion en la red troéfica
(Navarro et al., 2007; Kabata, 2011; Mollon et al.,
2016; Toth et al, 2016). Dentro de los metales
que representan serios problemas medioam-
bientales, se encuentran el mercurio (Hg), molib-
deno (Mo), plomo (Pb), cadmio (Cd), talio (TI),
vanadio (V) y algunos metaloides como selenio
(Se) y arsénico (As) por esta razon, en los ulti-
mos afos se ha despertado el interés de su estu-
dio y regulacion (Ferré et al, 2007; Prieto et al,
2009; Minkina et al., 2016).

La concentracién de estos metales pesados en

la naturaleza, se aumenta con la aplicacién de
biosdlidos, fertilizantes y la irrigaciéon con aguas
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contaminadas, las cuales, alteran suelos agrico-
las, aguas subterraneas y agroecosistemas como
las pasturas que bioconcentran dichos metales
toxicos, llegando de ésta manera a causar pato-
logias en los tejidos animales una vez se magni-
fican. Posteriormente, estos toxicos se transfie-
ren a la dieta del hombre por consumo directo
de vegetales como frutas y hortalizas o indirecto
con la ingesta de productos carnicos, trayendo
repercusiones en la salud ptblica (Miranda et al.,
2008; Duong y Byeong, 2011).

Para la determinacion de estos contaminantes
ambientales en diferentes muestras de tejido ve-
getal, se emplean protocolos tradicionales, como,
la digestion acida por via himeda y seca. La via
himeda, consiste en utilizar 4cidos, bases y agen-
tes oxidantes, para asegurar la total destruccion
de la materia organica y la via seca, se fundamen-
ta en procesos de calcinacion en muflas, seguida
de tratamiento con estas mismas sustancias. No
obstante, estas técnicas requieren de un tiempo
considerable de analisis y volumenes elevados
de acidos, lo que contribuye a impactar negativa-
mente al medio ambiente con emisiones de vapo-
res y residuos toxicos.

Por otra parte, se pueden presentar problemas
de disolucién incompleta, precipitaciéon de ana-
litos insolubles, contaminacion de la muestra y
perdida de elementos volatiles (Kazi et al., 2009;
Merey et al., 2002). Debido a estos inconvenien-
tes, se han propuesto otros procedimientos para
la preparacion de muestras vegetales, como di-
gestion asistida por microondas y ultrasonido,
sin embargo, el equipo de la digestion asistida
por microondas es costoso y limita su aplicacion
(Bakkali et al., 2009; Soylak et al., 2007). Por otra
parte, la energia empleada en la digestion asisti-
da por ultrasonido, facilita y acelera algunos pa-
sos, tales como la disolucion, fusion y lixiviacidn,
entre otros; por lo cual, ha sido utilizada para la
preparacion de muestras en aplicaciones agrico-
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las, bioldgicas y ambientales (Priego y Luque de
Castro, 2007a).

Por lo anterior, el propésito de ésta investigacion,
fue desarrollar y validar un método amigable con
el medio ambiente, para la extraccion de Cd y Pb
en forrajes, realizando la cuantificacion de los
mismos, por espectroscopia de absorcién atomi-
ca de llama.

MATERIALES Y METODOS

Para el presente estudio se utilizaron estandares
analiticos de Cd (Merck®) y Pb (Carlo Erba®) a
una concentracion de 1000 mg/L. A partir de estos,
se prepararon las soluciones de dopaje (200mg/L)
de cada metal y soluciones patrén de 0,50mg/L a
10,00mg/L de Cd y Pb para las curvas de calibra-
cion. Adicionalmente, para las digestiones se uti-
liz6 acido clorhidrico fumante al 37% (Merck®),
acido nitrico al 65% (Merck®) y una mezcla de
estos HCI:HNO, en proporcion 3:1.

Los procesos de digestion y extraccion se llevaron
a cabo en un bafio de ultrasonido BRANSON 1510R-
MT con una potencia de 70W. La determinacion y
cuantificacion de los metales se realizd con un
espectrometro de absorcion atémica con atomi-
zacion en llama Perkin Elmer AAnalyst 300, utili-
zando lamparas de catodo hueco de Cd y Pb como
fuente de energia y una llama oxidante compuesta
por aire-acetileno (10:1). Todos los ensayos se lle-
varon a cabo por triplicado.

Desarrollo del método. Para la eleccion de
las condiciones favorables para la extraccion
de Cd y Pb, el material vegetal utilizado
(Pennisetum clandestinum Hochst. ex Chiov) libre
de contaminacion, se dopd adicionando 1mL
(200mg/L de cada metal) y se dejo en reposo
durante 24 horas antes de su analisis. Se evaluaron
diferentes parametros que afectan el proceso de
extraccion tales como: posicién en el bafio de
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ultrasonido, solvente y mezcla de solventes (HCI,
HNO, y agua regia), peso de la muestra (0,50;
1,00; 1,50 y 2,00g), volumen del solvente (1,00;
3,00 y 5,00ml), tiempo de ultrasonido (periodos
de 10 min hasta completar 60min, posteriormente
se realiz6 un andlisis en periodos de tiempo
de 1h hasta completar 4h) y tipo de recipiente
(polipropileno y vidrio, entre los primeros se
encuentran tubos de centrifuga de 15mL cdnicos
y vasos fondo plano de 25mL, y entre los de vidrio
estan beakers de 50mL, tubo de centrifuga 15mL
conico y tubo tapa rosca punta redonda).

Finalmente, el extracto se filtrd y se afor6 a 50mL
con agua destilada. Para observar de manera uni-
forme el comportamiento de los metales en cada
una de las pruebas, se realizé la normalizacion de
los resultados, con base al maximo valor de recu-
peracion del metal en cada variable evaluada.

El método desarrollado, se compard con el méto-
do tradicional de digestion via seca, realizando el
analisis en una muestra expuesta a la contamina-
cion atmosférica (con y sin lavar la misma antes
del analisis), tomada en los alrededores de zonas
de explotacion petrolera de Barrancabermeja, en
el Magdalena medio colombiano. Para el método
tradicional se sigui6 la metodologia descrita en el
manual Analytical Methods for Atomic Absorption
Spectroscopy” del equipo de absorcién atémica
Perkin Elmer AAnalyst 300: 1,00g de pasto se llevd
a 5002C en un horno durante 16 horas, luego se
adicionaron 5,00mL de acido clorhidrico (37%)
y se llevo a calentamiento hasta disolver las ce-
nizas, finalmente se filtré y aforé a 50,00mL con
agua destilada.

Analisis estadistico. Se realiz6 el Andlisis de Va-
rianza (ANDEVA) (a=0,05) en la eleccién de cada
condicién, empleando el paquete estadistico Ori-
ginPro 8,6 (version de prueba), con la finalidad de
encontrar la existencia de diferencias estadistica-
mente significativas y conocer entre que grupos se
dan dichas diferencias.

UNIVERSIDAD DE NARINO

RESULTADOS Y DISCUSION

El método asistido por ultrasonido para la extrac-
cién de Pb y Cd en pastos que se presenta en este
trabajo, es mas rapido (1 hora) que las técnicas
tradicionales (16-24 horas) y consume solamente
3mL de solvente; lo cual, equivale al 50% - 99%
de las cantidades empleadas en las técnicas tra-
dicionales, esto, a su vez reduce la generacion de
desechos en la misma proporcién. La metodolo-
gia planteada, reduce adicionalmente el consumo
de energia, pues disminuye el tiempo de uso de
los equipos eléctricos: 60 minutos de ultrasonido
conectado a 110V, versus 16 horas de una mufla
conectada a 220V en digestion via seca, hacién-
dolo un método amigable con el medio ambiente
y la salud.

Condiciones de digestion y extraccion

Posicion en el bafio de ultrasonido. Dentro de
las diferentes variables que afectan la digestion
de la muestra por ultrasonido, se encuentra la
posicion de las muestras dentro del equipo, lo
cual puede variar la uniformidad de la energia
que emite el transductor (Kanthale et al, 2003;
Priego y Luque de Castro, 2007a); sin embargo,
la recuperacion de los metales Cd y Pb del pasto
dopado en éste estudio, no presentd diferencias
estadisticamente significativas (p>0,05) en las
diferentes ubicaciones evaluadas (Figura 1), por lo
cual, la posicién en el bafio de ultrasonido marca
Branson 1510 de 2L no influye significativamente
en la recuperacion de los mismos y por ello, se
procedid a utilizar este equipo para la digestion y
extraccion en cualquier posicion.

Seleccion del acido o mezcla de acidos. Los sol-
ventes tienen propiedades particulares que afec-
tan la digestion asistida por ultrasonido, algunos
se oponen al umbral de cavitacion (Priego y Luque
de Castro, 2007a).
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Figura 1. Efecto de la posicion en el bafio de ultrasonido
en la recuperacion

De otra forma, es importante tener en cuenta, que
el comportamiento del solvente no es el mismo con
respecto a cualquier matriz y analito, por lo tanto,
algin fendmeno que modifique las propiedades
del solvente como viscosidad, solubilidad o
temperatura critica, pueden modificar este umbral
(Elik, 2005; Priego y Luque de Castro, 2007a). Los

valores normalizados de recuperaciéon para cada
uno de los metales con respecto al tipo de acido
utilizado, se encuentran en la Figura 2. Como puede
observarse, utilizando agua regia (HCI:HNO, - 3:1),
se obtuvo una mejor recuperacién para Cd y Pb,
por lo tanto, se procedi6 a trabajar con esta mezcla
de 4cidos para los demas ensayos realizados.
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Figura 2. Recuperacion de los metales evaluados, debido a los
diferentes acidos empleados en el proceso de extraccion.
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Peso de la muestra. En la Figura 3, se puede ob-
servar que existe mejor recuperacion de Cd y Pb
utilizando 0,50 g de pasto. Esta es una cantidad
menor a la utilizada en los métodos tradicionales,
que generalmente requieren entre uno a dos gra-
mos. En este ensayo, se pudo observar que la canti-

1,00

dad de muestra influye en la recuperacion de estos
metales; lo cual, se debe a que los efectos de las
ondas de ultrasonido se concentran en esta menor
cantidad de muestra, acelerando procesos de di-
solucion, fusion y lixiviacion, permitiendo de esta
forma, una mayor recuperacion del analito.
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Recuperacion
o
@
o
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0,25
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0,00

1,56 2,0

Cantidad de Muestra (g)

Figura 3. Recuperacion de los metales evaluados, empleando
diferentes cantidades de muestra en el proceso de extraccion.

Volumen de acido. En trabajos realizados por
Brunori et al. (2004) y Nascentes et al. (2001),
se evidenci6, que el volumen de los acidos y la
cantidad de muestra influyen en los limites de
deteccion, puesto que la relacion masa/volumen
de solvente varia, quedando en algunos casos
una gran cantidad de solvente en poca muestra
o0 viceversa, adicionalmente esto se ha confirma-
do por Priego y Luque de Castro (2007a), donde
evalian los diferentes parametros que pueden
afectar este proceso.

UNIVERSIDAD DE NARINO

En esta investigacion, se encontr6 que para el Cd y
Pb las diferencias no son estadisticamente significa-
tivas (p>0,05) entre los diferentes volimenes eva-
luados (Figura 4); sin embargo, al utilizar 1,0mL se
favorecia la recuperacion del Pb y al utilizar 5,0mL
la del Cd, por lo cual se decidi6 trabajar con un volu-
men de 3,0mL. Adicionalmente, se tuvo en cuenta el
hecho que al disminuir la cantidad de muestra em-
pleada (0,5g), un volumen de 5,0mL, resultaba exce-
sivo en el proceso de extraccion.
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Figura 4. Recuperacion de los metales evaluados, debido a
diferentes volimenes de agua regia.

Efecto del tiempo de sonicacion. En la Figura
5, se puede observar que el tiempo 6ptimo para
la extraccion de los metales estudiados fue de
60min, pues a partir de ese tiempo, disminuye
la recuperacion de los mismos. De acuerdo con
algunos autores, la optimizacion del tiempo de
sonicacion es muy importante, ya que un tiempo
mas prolongado, podria dar lugar a la reduccion de
los elementos o formacion de radicales libres, que a
su vez son muy reactivos y formarian parte de una

serie de reacciones que involucran a los metales
pesados, interfiriendo en el analisis (Brunori et
al, 2004). Esto podria explicar, la disminucién de
la recuperacion después de una hora de expuesto
el material al ultrasonido en ésta investigacion.
Por otra parte, la disminucion del tiempo reduce
los costos, debido a que el analista puede realizar
mayor cantidad de ensayos en menor tiempo, con
menos consumo eléctrico y desgaste de los equipos
de trabajo.
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Figura 5. Recuperacion de los metales evaluados a
diferentes tiempos de sonicacion.
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Tipo de recipiente. El hecho que un metal no sea
afectado por las ondas de ultrasonido y sus efectos,
puede deberse al material, en el cual se realizan
los procesos de digestion, puesto que el grosor, la
composicion y la forma de estos, obstaculizan las
ondas ultrasénicas y a su vez, disminuyen el efecto
que realiza en la muestra, siendo menos efectiva la

transferencia de energia (Priego y Luque de Cas-
tro, 2007b; Cespdon y Yebra, 2008). En éste trabajo,
se encontr6 una mejor recuperacion de metales
con tubos de vidrio punta fina (Figura 6), lo cual
favorece al método en si, pues se puede analizar
simultaneamente, un mayor nimero de muestras
en el ultrasonido.
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Figura 6. Recuperacion de los metales evaluados al emplear
diferentes recipientes en el proceso de extraccion.

Al comparar los resultados de esta investigacion
con metodologias tradicionales, se pueden obser-
var que las condiciones encontradas, son una al-
ternativa favorable para el andlisis de estas mues-
tras, puesto que reducen el volumen de acido em-
pleado, el tiempo, el consumo de energia y la con-
taminacion que se genera en éste tipo de procesos.

Analisis estadistico. Mediante el ANDEVA sim-
ple, se encontré que no hay diferencias estadisti-
camente significativas entre los analisis realiza-
dos dentro de una misma prueba (p>0,05), pero
st hay diferencias entre las variables comparadas
(p<0,05) en cada ensayo, con un nivel del 95% de
confianza, a excepcion de las pruebas realizadas
en las variables, posicion del bafio de ultrasonido
y volumen de acido empleado, en las cuales no se

UNIVERSIDAD DE NARINO

encontraron diferencias estadisticamente signifi-
cativas (p>0,05) entre las valores evaluados.

Validacion del método propuesto. Una vez eva-
luados las diferentes variables que afectan la di-
gestion por ultrasonido se encontrd, que las me-
jores condiciones para la extraccion de Cd y Pb
en pastos fueron: 0,50g de pasto en 3,00mL de
HCI:HNO, (3:1), expuestos durante 60min al ul-
trasonido en tubos de vidrio conicos, seguidos de
un aforo a 50,00mL con agua destilada. Con estas
condiciones ajustadas, se procedié a realizar la
validacion de este método para analisis de Cd y
Pb en muestras de pasto P, clandestinum, dopadas
con solucion estandar de cada uno de los metales.
Los parametros de validacién son presentados en
la Tabla 1.
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Tabla 1. Datos de validacion para la digestion y extraccion de Cd y Pb en pastos.

Parametro | Cd Pb
Ecuacion Y =0,1005X + 0,0076 Y=0,0148X-0,0022
Rango Lineal (mg/Kg) 0,50 - 8,00 0,50 -8,00
N 6 6
m 0,1005 0,0148
b 0,0076 -0,0022
R? 0,9968 0,9999
LOD (mg/Kg) 0,25 0,22
LOQ (mg/Kg) 0,43 0,37
Recuperacion 97,54% 98,62%

RSD 8,15% 7,49%

Linealidad, limite de deteccion (LOD) y limite
de cuantificacion (LOQ). La linealidad del mé-
todo, fue evaluada utilizando 12 concentraciones
diferentes en el rango 0,50 - 8,00mg/Kg, obtenien-
do un coeficiente de correlacion (R*=coeficiente e
determinacion) que exhibe una buena linealidad en
el rango de concentraciones examinadas (Tabla 2).

Los valores calculados de LOD (proporcién sefial
aruido de 3; S/N = 3) fueron 0,25mg/Kg para Cd
y 0,22mg/Kg para Pb. Para LOQ (proporcion se-
fial a ruido de 10; S/N = 10) se encontraron los
valores de 0,43 y 0,47mg/Kg para Cd y Pb, res-
pectivamente.

Exactitud, precision y repetitividad. La eva-
luacion de la exactitud del método, se baso en la
recuperacion de cantidades conocidas de Cd y Pb
en muestras con tres concentraciones diferentes,
que fueron analizadas por triplicado de acuerdo
con las condiciones favorables. La precision del
meétodo, fue evaluada en un mismo dia, analizando
muestras (n = 6) de pasto dopadas a una concen-
tracion de 4mg/Kg.

Los valores obtenidos de recuperacion de metales
pesados (Cd y Pb) y desviacion estandar relativa
(RSD) reportados en la Tabla 2, son considerados
adecuados para el andlisis de metales pesados en
pastos (Miller y Miller, 2000; Skoog et al., 2005),
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siendo satisfactoria la reproducibilidad de este
método y pudiendo ser utilizado para el analisis de
Cd y Pb en muestras de pastos.

Comparacion del método desarrollado con el
método tradicional (Cenizas). La determinacién
de metales a nivel de traza mediante métodos es-
pectroscopicos, requiere de la remocién de mate-
ria organica, que se puede realizar mediante varios
métodos tradicionales (extraccion liquido-liquido
y digestiones, entre otros); siendo el método mas
utilizado, la calcinacion por via seca en una mufla,
por lo cual en este trabajo decidié compararse este
método con el desarrollado. Se analizé una mues-
tra de pasto proveniente de una zona de explota-
cion petrolera de la region del Magdalena medio,
lavada y sin lavar antes de su andlisis, para deter-
minar la presencia de los metales analizados en
la superficie del tejido vegetal. Dichos analisis se
llevaron a cabo por el método validado y el méto-
do tradicional por via seca, obteniendo resultados
muy similares en cuanto a la concentracion de Cd
y Pb en la muestra. En la Tabla 2 se presenta la
comparacion entre las mediciones en mg/Kg entre
los dos métodos, en cuanto al Cd por el método de
ultrasonido existe una pequefia disminucion en la
recuperacion, comparado con el método tradicio-
nal, por el contrario, el Pb presenta un aumento
en la recuperacion por el método validado. Adicio-
nalmente, se puede observar una disminucién en
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la concentracion de metales al lavar la muestra, lo
que implica que parte de la concentracion de los
mismos se encontraba en la superficie de la planta,
procedente del medio ambiente y la otra parte, es
transferida del suelo a la misma.

El método propuesto utiliza una menor cantidad
de acidos y se producen menos vapores y desechos
toxicos, lo que conlleva a que esta metodologia ten-
ga un menor impacto ambiental en comparacion
con la metodologia tradicional. Otro punto a favor
es la disminucion del tiempo de pretratamiento de
la muestra de 16 horas en el método tradicional,
sin incluir la disolucidn de las cenizas, a una hora.
Adicionalmente, en muflas, solamente se pueden
procesar tres muestras a la vez (por duplicado);
por la metodologia propuesta, en un bafio de ultra-
sonido de 2L, se puede tratar mas de doce mues-
tras al tiempo (por duplicado) en tan solo una hora
y los resultados son similares.

Al comparar el tiempo de analisis de la técnica es-
tandarizada y validada con los tiempos encontra-
dos por otros autores que han utilizado ultrasoni-
do como técnica de extraccion, se encuentra varia-
cion. Es importante tener en cuenta que el tiempo
necesario para la recuperacion total de los metales
pesados por ultrasonido, también es afectado por
la matriz, el analito, el tamafio de particula, la tem-
peratura, la concentracién de los acidos, y el tipo
de ultrasonido utilizado (sonda o bafio). En este
sentido, Jamali et al. (2007) observaron que en la
extraccion de Cd, Cr, Ni, Pb y Zn en muestras de

suelo contaminado, se requirieron de 10-20min a
temperaturas de 70 a 90°C, mientras que Cu requi-
rié un tiempo de sonicacién mayor (30min) a 90°C.
Por otra parte Ruiz et al. (2003), encontraron que
para 0,25g de muestra utilizando HNO, al 8% y uti-
lizando un ultrasonido de sonda, pudieron extraer
Cd y Pb en muestras de hojas de olivo con eficien-
cias de extraccion para los metales en un rango del
96,5 al 103,5% para Cd y 96,88 a 98,24% para Pb,
en un tiempo de Smin.

Figueiras et al. (2001) utilizaron una sonda ul-
trasonica por 3min para la extraccion de metales
(Ca, Cd, Mg, Mn, Pb y Zn) de tejido vegetal (0,1g,
tamafio de particula 50 micras) en una solucién
alcalina (0,1M EDTA a pH 10) y posterior deter-
minacion por FAAS y ETAAS. Adicionalmente,
Aleixo et al. (2004) mostraron que las mejores
condiciones para la extraccion ultrasénica de-
pendian de las interacciones analito-matriz, el
tipo de matriz y la técnica de cuantificacion uti-
lizada; asi, ellos necesitaron concentraciones de
acido mas altas para la extraccion de Pb que para
de Cd a partir de tejidos vegetales, mientras que
ambos analitos se extrajeron con la misma con-
centracion de acido en los tejidos animales. Si
bien el uso de sondas frente a bafios de ultraso-
nidos reduce al minimo la falta de homogeneidad
de la distribucion de energia y por ende el tiem-
po de sonicacion, tienen la desventaja de ser mas
costosas, vidas mas cortas y permiten llevar a
cabo un nimero reducido de muestras, pues solo
se puede analizar una muestra a la vez.

Tabla 2. Comparacion entre la recuperacion de metales por el método
tradicional y el método validado en muestras de pastos expuestas
a contaminacion ambiental.

Método Metal Sin Lavar (mg/Kg) Lavado (mg/Kg)
Tradicional Cd 1,76 0,95
(CENIZAS) Pb 1,44 0,80

. Cd 1,62 0,91
Ultrasonido
Pb 1,83 0,97
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La cantidad de muestra esta relacionada con el
dispositivo de ultrasonido utilizado. Generalmen-
te, cuando se emplean sondas ultrasdnicas se uti-
liza el peso de muestra de hasta 0,2g, mientras
que para bafios de ultrasonidos, este peso puede
ser mayor, 0,5 g. Figueiras et al. (2001) y Krishna
y Arunachalam (2004) notaron una disminucién
significativa en la recuperacién de algunos meta-
les, al emplear cantidades de muestra mayores a
0,1 a 0,15g, utilizando una sonda ultrasénica. Adi-
cionalmente, Manutsewee et al. (2007) reportaron
que se necesita una concentracion mayor de acido
para extraer Zn de peces de mejillon y para extraer
Zn, Cd y Cu de pescado.

Ademas del tamafio de muestra y la concentracion
de los acidos empleados, la temperatura, es otro
factor importante en la digestion de muestras por
ultrasonido; tal como se observa en el trabajo de
Arain et al. (2007), en los cuales se reporta que la
temperatura del bafio de agua ultrasonico influyd
en la recuperacion de Pb en muestras de peces.
Temperaturas de alrededor de 50°C normalmente
aumentan la eficacia de extraccion, pero cuando la
temperatura del medio de extraccion es similar a
latemperatura de bullicién de la fase liquida, la efi-
ciencia de sonicacion disminuye debido al descen-
so de la tension superficial del medio y aumento
de la presion de vapor dentro de las burbujas, lo
cual causa una reducciéon de las ondas de choque
(Elik, 2005).

CONCLUSIONES

El método de digestion y extraccion de metales
pesados, asistido por ultrasonido es viable y reco-
mendable para determinacién de Pb y Cd en pas-
tos, ya que la recuperacion es superior al 97%.

La determinacion de Cd y Pb por el método de
ultrasonido y cenizas es muy similar, pero se re-
comienda el método de ultrasonido, ya que es am-
bientalmente amigable, requiriendo menos tiempo
de analisis, asi como menor cantidad de solventes
para la determinacion de los metales y menor con-
sumo de energfa.
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