Guia operacional del analizador directo de
mercurio Milestone DMA-80
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1. Resumen del procedimiento

Esta guia resume el protocolo de trabajo del Laboratorio de Mercurio y Quimica Ambiental — LAMQA
del Centro de Innovacién Cientifica Amazdnica (CINCIA) y el Instituto de Investigaciones de la
Amazonia Peruana (lIAP) para analizar la concentraciéon de mercurio total en muestras ambientales
utilizando un analizador de mercurio DMA-80. La primera parte ofrece una introduccion a la técnica
analitica y al equipo, mientras que la segunda parte esta enfocada en el flujo del proceso del analisis,
recalcando consideraciones a tomar en cuenta en cada paso.

2. Introduccion

En el Laboratorio de Mercurio y Quimica Ambiental (LAMQA) se desarrollan analisis y experimentos a
través del cumplimiento riguroso de métodos y protocolos que permiten brindar resultados
confiables. El principal analisis que se realiza en LAMQA es el andlisis de la concentracion de
mercurio total en muestras ambientales (suelos, sedimentos, aguas, vegetacién, etc.) y bioldgicas
(tejido animal, cabello humano, etc.). Dichos analisis se realizan mediante un Analizador Directo de
Mercurio (DMA-80), Milestone, Italia, un equipo de facil manipulacidn, que no requiere de una
digestion acida previa de la muestra y que brinda resultados de forma eficiente y rapida.

2.1. Lectura obligatoria previa al trabajo con el DMA-80

Con el fin de asegurar el correcto funcionamiento de los equipos de LAMQA, asi como correcta
aplicacién de las medidas de seguridad para trabajar en el laboratorio, todo personal que ingresa a
LAMQA debera leer previo al trabajo con el DMA-80 este protocolo y el protocolo de seguridad de
LAMQA. Ademas, se debera leer el protocolo correspondiente al tipo de muestra a analizar (id est.
tejido de peces, suelos y sedimentos, plantas, pelaje o plumas, etc.).

Todos los protocolos se encuentran publicados en el sitio web del Centro de Innovacidn Cientifica
Amazonica — CINCIA, o pueden ser solicitados al encargado del laboratorio.

2.2. Informacion general del equipo DMA

2.2.1 Principio operacional del método de analisis

El Analizador Directo de Mercurio (DMA-80), Milestone permite determinar la concentracion total de
mercurio en muestras sélidas, liquidas y gaseosas mediante la técnica de descomposicién térmica
seguida de amalgamacion con oro y deteccidn por absorcién atdmica (Figura 1) sin necesidad de un
pretratamiento quimico de la muestra para reducir el mercurio o destruir la matriz.

El proceso inicia pesando la muestra en un bote para muestra (niquel o cuarzo) que es colocado en el
plato de muestra e introducido mecdnicamente en un tubo de catalisis donde ocurren dos procesos:
1) secado 2) descomposicion térmica en un ambiente aerdbico. Durante el proceso de
descomposicion, el vapor de mercurio es liberado y transportado, por oxigeno o aire comprimido, al
amalgamador donde el mercurio es atrapado. Después que la muestra ha sido totalmente
descompuesta, el mercurio es desorbido del amalgamador a través del calentamiento del mismo.
Posteriormente el mercurio pasa a través de dos células de absorbancia con diferente tamafio de
camino 6ptico. La cantidad es determinada por espectrometria de absorcién atémica usando una
ldmpara de mercurio 254 nm (Figura 1).



Los valores para los rangos de trabajo de las dos celdas de medicion son: 0-20 ng Hg (célula 1) y
20-1000 ng Hg (célula 2).
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Figura 1. Principio del sistema de analisis del DMA-80 (Adaptado de Jiménez-Guerrero y Castafio,
n.d.)

2.2.2 Partes del DMA-80

La Figura 2 y la Tabla 1 muestran el DMA y sus principales partes y accesorios.



Sistema de calentamiento y deteccion

Rejilla de ventilacion del equipo

Automuestreador - Compartimiento para muestras por analizar
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Figura 2. El DMA-80 y sus principales partes
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Plato de muestras

Celdas de cuarzo

Botes de niquel

Soporte de baquetas . —

Tabla 1. Accesorios del DMA

2.2.3 Iconografia del programa EasyCONTROL

El DMA-80 de LAMQA opera con el programa EasyCONTROL. A continuacidn, se muestra una vista de
la pantalla principal del programa (Figura 3), asi como las pestafias y botones que mas se utilizan con
su respectiva funcién (Tablas 2 y 3).
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Figura 3. Vista de la pantalla principal con las principales pestaiias y botones.

DESCRIPCION

Administra los métodos. Los métodos pueden ser creados, modificados
y eliminados, estos especifican las temperaturas, el tiempo de secado,
los intervalos de calentamiento, descomposicidén y tiempo de enjuague
del programa de medicién.

Administra los archivos de calibracidon. Permite la verificacion de los
puntos de la curva de calibracion.

Especifica el programa para el andlisis de Hg. Este proceso puede ser
monitoreado en tiempo real. Los datos previamente medidos se pueden
recuperar y visualizar en cualquier momento.

Supervisa el correcto funcionamiento del sistema (muestreador
automatico, elementos de calentamiento, espectrometro, etc.).

Nota: Es la primera pestaina que se revisa al iniciar el uso del equipo
para verificar que el equipo funciona correctamente

Menu desplegable. Ofrece las opciones para abrir, guardar e imprimir
archivos, asi como cambiar las propiedades del equipo y cerrar la sesion

Tabla 2. Principales pestainas del programa Easydoc.




ELIMINAR FILA

% NUEVA FILA
Afadir nueva fila para ingresar datos de las muestras
@ Elimina fila y toda informacion de la misma

MULTIPLE SELECCION
Selecciona si se va hacer analisis de una muestra o analisis continuo de varias

D NUEVO ARCHIVO
Permite la creacién de un nuevo archivo
} + AGRUPACION
Agrupa las muestras con baja concentracion para una sola lectura
ot REGISTRO DE PESO
SIS

Registra el peso de la balanza analitica anexa al DMA en el archivo de trabajo

o INICIO
Inicia, suspende o detiene el proceso de analisis.

Tabla 3. Principales botones de la pantalla principal

2.3. Control de calidad/Aseguramiento de calidad analitica

El control de calidad es un conjunto de procesos o acciones necesarias para garantizar la calidad y
confiabilidad de los datos producidos. Ayudan a detectar, reducir y corregir posibles errores en el
proceso de analisis. En LAMQA se utilizan 4 tipos de controles de calidad durante el ciclo del andlisis
de mercurio en muestras ambientales y biolégicas:

i Blancos

ii. Material de referencia certificado
iii. Estandar interno de mercurio
iv. Reproducibilidad

El control de calidad del anadlisis (exactitud y precision) se determina calculando el porcentaje de
recuperacion de las lecturas del material de referencia y el estandar interno.

Exactitud analitica: Es la proximidad entre el resultado de una mediciéon (valor verdadero) y el valor
verdadero del analito (valor esperado). La exactitud de un método es una expresiéon de cuan cerca
esta la media de un conjunto de resultados del valor verdadero (ISO, 2017; Mayta & Supo, 2017).

Precision analitica: Indica cuan cerca estan los resultados unos de otros por mediciones replicadas
en condiciones especificas y generalmente se expresa por medidas como la desviacidn estandar. (ISO
35, 2017).

2.3.1. Blancos

Definicién: Lectura de una muestra sin el analito de interés o un analisis sin muestra.




La lectura de blancos antes, durante y después del analisis de muestras permite comprobar
el nivel de fondo del equipo y verificar que el sistema no presente contaminacion que pueda
interferir con el analisis.

2.3.2. Material de referencia certificado

Material de referencia certificado: Sustancia suficientemente homogénea y estable con
respecto a una o mas de sus propiedades especificas siendo adecuadas para el uso en
procesos de medicion (ISO, 2017). Es el principal estandar de calidad dentro de la rutina
analitica de un laboratorio. El tipo de material de referencia a utilizar durante el analisis
dependera del tipo de matriz que desee analizar.

El analisis de material de referencia certificado permite medir la exactitud del método de
analisis. También permite verificar la calidad de la curva de calibracién del DMA-80. En
LAMQA, el ciclo de analisis de muestras para la determinacidon de mercurio total incluye la
lectura de uno o mds materiales de referencia certificados al inicio y al final de la secuencia
de anilisis.

NOTA 1: Idealmente, se debe trabajar con al menos 2 materiales de referencia, cuyas
concentraciones permitan verificar el buen desempeno de las dos células del DMA: Célula 1 (1-20
ng de Hg) y Célula 2 (21-1000 ng de Hg). Se recomienda la lectura del protocolo de procesamiento y
andlisis de la matriz de interés.

2.3.3. Estandar liquido

Definicion: En el contexto de LAMQA vy el andlisis de mercurio, el estandar liquido es una
soluciéon previamente preparada a partir de una solucidn matriz de cloruro de mercurio
(HgCl,) en cisteina. La lectura del estandar liquido forma parte del control de calidad vy sirve
para medir la exactitud y precision del método de andlisis. En el ciclo de analisis, este paso se
realiza después de cada 10 lecturas, es decir, en la mayoria de los casos, cada 05 muestras
con su réplica.

Durante el analisis de muestra, la exactitud del equipo se evalla con la lectura de 10 ng
absolutos de mercurio (punto medio de Célula 1), mientras que la precisién del equipo se
evalta con la lectura de un determinado nimero de nanogramos de mercurio que estén en
el rango observado de las muestras analizadas (ej: si las muestras estan alrededor de 50-100
ng de Hg, la prueba de precisidon se puede realizar con la lectura de 50 u 80 nanogramos de
Hg). Ambos voliumenes de estandar interno se leen cada 10 lecturas de muestras.

NOTA 2: En caso de no disponer de soluciones de estdndares liquidos, el procedimiento de
preparacion puede ser consultado en el Protocolo M-003: Calibracion del equipo DMA-80.

2.3.4. Reproducibilidad

Definicion: Capacidad de un ensayo o experimento de ser reproducido o replicado. Indica el
grado de acuerdo entre los resultados mutuamente independientes de un analisis obtenido
con el mismo método e idénticos materiales. La reproducibilidad puede ser expresada
cuantitativamente en términos de la dispersién de los resultados.



2.

3.1.

3.2.

En LAMQA, las muestras se analizan al menos 02 veces para verificar la reproducibilidad del
equipo. Muestras heterogéneas se pueden leer 03 o hasta 05 veces.

Equipos, materiales y reactivos

Equipos

Analizador Directo de Mercurio (DMA-80, Milestone)

Compresor de aire (Milestone) (en caso se trabaje con aire comprimido)
Balanza analitica (Ohaus) (precision: 0.01mg)

Equipo de bafio ultrasénico (Unique)

Mufla (Thermo Scientific)

Materiales

Micropipeta ajustable entre 100 y 1000 pL
Soporte para baquetas

Botes de niquel (1 mL)

Celdas de cuarzo (1.5 mL)

Pinza angulada (manipulacion de baquetas)
Espatula

Guantes de nitrilo

NOTA 3: Si no se dispone de suficientes botes para muestras, los disponibles se pueden lavar

durante el proceso de andlisis (ver seccion 4.2.3).

3.3.

Reactivos

Material de referencia certificado apropiado para el tipo de muestra a medir
Solucion estandar de cloruro de mercurio (HgCl,)

Acido clorhidrico al 2%

Agua destilada (si se dispone, usar agua MilliQ o agua bidestilada)

Aire comprimido u oxigeno
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4. Procedimiento operativo para el andlisis de mercurio

4.1. Flujograma

La Figura 4 muestra un diagrama de flujo con los pasos que se siguen en LAMQA para el andlisis de
mercurio total en muestras ambientales y bioldgicas.

Inicio del proceso del analisis

Verificacion de materiales y
acondicionamiento LAMQA

¢Sabe operarel
DMA-80?

Informar al encargado

A
<
Si
Etapa |
_— . Encendido e iniciacion DMA-80
Acondicionamiento e —
iniciacion
Control de blancos del equipo No
¢Sefial < 0.0030? Repetir control de blancos ¢ Sefial < 0.0030?
—
Si
J—
Lectura blancos del dia <
Lectura inicial
material de referencia
No
Repetir lectura material de ¢Recuperacion
referencia 90-110%?
Etapa ll i
Anélisis de muestras Analisis de muestras
) —
para mercurio
h
Lectura de estandar liquido
Lectura final
material de referencia
Ciclo de limpieza
—_

Y
Fin del proceso de analisis

Figura 4. Diagrama de flujo para el analisis de mercurio en LAMQA
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4.2. Acondicionamiento del ambiente de trabajo

En esta seccidn se explica el mecanismo de adecuacion del ambiente de la sala de DMA en LAMQA
previo al trabajo de andlisis para asegurar el buen funcionamiento y preservacién de los equipos.

IMPORTANTE

El aire acondicionado de la Sala DMA debe permanecer encendido las 24 horas para reducir la
humedad y mantener estable la temperatura (22 -24°C) del ambiente, evitando dafios al equipo.

4.2.1. Drenaje y encendido del compresor de aire

Debido a que LAMQA se encuentra en un area geografica de alta humedad, el compresor de aire del
DMA debe drenarse diariamente previo a su uso para purgar el agua que pueda haberse acumulado
internamente en el sistema. A continuacion, se detallan los pasos para el proceso de drenaje:

i Localizar el compresor de aire que se encuentra sobre un banco debajo de la mesa del

equipo DMA-80 y asegurarse que esté apagado con el botén de apagado y encendido (
) que se encuentra en la parte posterior del equipo (Figura 5).

BOTON DE
ENCENDIDO

COMPRESOR DE AIRE

Figura 5. Compresor de aire en LAMQA. A. Ubicacion del equipo debajo del DMA, B. Vista
posterior del compresor indicando el botén de encendido
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ii. Para iniciar el proceso del drenaje, mover el compresor ligeramente hacia el borde del
banco que lo soporta para facilitar la manipulacién del equipo y tener a la mano una
bandeja plastica chica para la recepcién del agua de purga.

iii. Son tres llaves de drenaje que se deben abrir: una roja y las dos llaves de los cartuchos
(Figura 6). Primero se abre la llave roja que se encuentra en la parte frontal inferior del
compresor. Luego se procede a desenroscar las llaves de la parte inferior de los cartuchos
laterales. Para confirmar que el equipo haya drenado toda el agua, inclinarlo en un angulo
de 30 grados hacia la llave roja para facilitar la purga de toda el agua.

LLAVES DE
CARTUCHOS

Figura 6. Vista de las llaves de purga del compresor de aire

NOTA 4: Al abrir las llaves de drenaje es normal que el equipo expulse el agua del interior con
mucha presion y con material particulado (polvo) mezclado.

IMPORTANTE
El compresor de aire debe conectarse directamente a uno de los tomacorrientes. No se debe
conectar al estabilizador de corriente o al Sistema de Alimentacion Ininterrumpida o equipo UPS.

4.2.3. Limpieza del equipo DMA-80 previo al analisis

La limpieza del equipo DMA-80 previo al analisis consiste en limpiar las partes externas mostradas en
la seccidn 2.2.2:

i De requerirse, limpiar la parte exterior del equipo con un trapo o papel toalla limpio
humedo.

ii. Limpiar el plato de muestras (Figura 7) y el compartimiento inferior del mismo con una
brocha fina o papel toalla humedecido con agua o alcohol. El papel toalla debe luego
desecharse.

13
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Figura 7. Plato de muestras o automuestreador del equipo DMA-80

NOTA 5: El plato de las muestras se accede levantando la cubierta color celeste del equipo. Al
retirarlo, el equipo DMA emite un breve sonido para indicar la ausencia del mismo. Una vez
finalizada la limpieza, el plato se retorna a su posicion, haciendo coincidir la posicion 1 con la
senalética del mismo nimero.

4.2.4. Limpieza de botes para muestras

Segun la disponibilidad de botes de niquel o celdas de cuarzo, el proceso de limpieza de estos se
puede hacer antes, durante o después del ciclo del andlisis. El procedimiento de limpieza que se
aplica en LAMQA sigue los siguientes pasos:

i.  Conayuda de una pinza, retirar del plato de muestras los botes utilizados (Figura 8).

Figura 8. Retiro de los botes o celdas del equipo DMA-80
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Desechar el contenido de los botes segln indicaciones del responsable del laboratorio.
Luego, en el lavadero del ambiente principal y con ayuda de un cepillo pequefio, lavar con
agua los botes o celdas.

Colocar los botes limpios en un vaso de precipitados con agua corriente y colocarlos en un
bafio de ultrasonido (Figura 9). Si se dispone de botes de niquel y celdas de cuarzo, separar
los materiales en dos vasos diferentes ya que los botes de niquel podrian dafiar las celdas
de cuarzo.

Figura 9. Vaso de precipitados con botes de niquel dentro del bafio de ultrasonido.

Conectar el equipo de ultrasonido al tomacorriente y encenderlo con el botén que se
encuentra en la parte posterior. Encender el equipo con el botdn frontal amarillo (Figura
10). El equipo de LAMQA estd programado para un tiempo de 11 minutos.

BOTON DE
ENCENDIDO

BOTON DE
INICIO

15



vi.

Figura 10. Bafio de ultrasonido de LAMQA. A. Indicacién del botén de encendido y el
tomacorriente al cual conectarlo para su funcionamiento. B. Botdn de inicio de sonicacién.

Finalizado el bafio ultrasénico, retirar el vaso de precipitados con los botes del bafio de
ultrasonido, desechar el agua del vaso y colocar los botes boca abajo en un papel toalla
para secarlas (Figura 11).

Figura 11. Secado de botes para muestras sobre papel toalla

Una vez secos, los botes y celdas se colocan sobre una camilla de papel aluminio (Figura
12) y se queman en una mufla a 400°C por 15-20 minutos (el tiempo se cuenta a partir de
gue la mufla alcanza la temperatura deseada) (Figura 13).
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Figura 12. Colocacién de botes de muestras limpios y secos sobre una camilla de papel
aluminio para quemarlos en la mufla.

;

Figura 13. Mufla conectada a tomacorriente con conexion a tierra y con botes de muestras
dentro.

IMPORTANTE

La mufla de LAMQA debe conectarse a uno de los tomacorrientes con conexion a tierra

vii.

Una vez terminado el proceso de quemado, apagar la mufla, abrir la puerta parcialmente y
esperar a que los botes y celdas se enfrien para retirarlos. Una vez frios, los botes estan listos
para ser utilizados nuevamente.

4.3. Encendido e iniciacién del equipo DMA-80

Verifique que el equipo UPS se encuentre encendido y encienda el DMA con el botén de
encendido que se encuentra en la parte frontal del equipo. Generalmente este paso se
realiza los lunes o al inicio de la semana.

En la pantalla de inicio de sesion (Figura 14), elegir Administrator, colocar la clave y
presionar OK. Aparecerd la pantalla de inicio y el equipo iniciard el proceso de
precalentamiento.

17
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Figura 14. Pantalla de inicio de ssidon del DMA-80.

i En la pantalla de inicio, presionar la pestafia Measure. Se visualizara la carpeta donde se
realizo el Ultimo andlisis (Figura 15).

Figura 15. Pantalla de inicio del equipo DMA-80

ii. Para verificar el correcto calentamiento del equipo, ir en la pestaia System (Figura 16). Se
visualizara el sistema interno del equipo. De izquierda a derecha, las dos primeras barras
deben alcanzar una temperatura dptima de 125 y 565 °C, respectivamente. Durante este

18



calentamiento previo, el botdn INICIO ( © ) estara parpadeando hasta el momento en que el

equipo se encuentre listo para ser utilizado.
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Figura 16. Pantalla de la pestafia System.

4.4, Control de blancos

En la pantalla principal, presionar el menu desplegable () ubicado en el extremo
superior derecho y seleccionar Load (Figura 17). Aparecera el listado de carpetas de datos.
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Figura 17. Pantalla de trabajo mostrando el menu de opciones



ii. En el listado de carpetas de datos, seleccionar la carpeta “Blanco” (Figura 18).
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Figura 18. Carpeta de lectura de blancos

iii. En la carpeta “Blanco” y con el botén NUEVA FILA (ﬁ) agregar dos nuevas filas para

ingresar el nombre de los blancos (Figura 19).
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vi.

Vii.

Figura 19. Pantalla del archivo de lectura de blancos indicando el botdn NUEVA FILA

En la columna Samplename nombrar los blancos de la forma: Dia/Mes/Afio (Ejemplo:
14/JUN/2021), luego en la columna Amount colocar un valor de masa diferente de cero.
Se recomienda 1 6 0.100g (es solo un numero de referencia pues el blanco no lleva
muestra, pero el equipo no acepta poner cero) (Figura 20).

02043 (uON 10000 [
G0 000 DuOB00 10000 [
0004 (0000 (0000 1.0000 ]

A
L L]
w

.':h_l il 00004 00000 0.0000 10000 [ ]
et ||| D00BT 0024 0.0000 10000 [T
o ares | 00008 00000 00000 10000 [T
o0%4 oM 00e o000 [ §
00001 00000 00000 10000 [ ]
DO 0N 00T 10000 [
00000 00000 0OD0D 1.0000 [] "
ST 030 00030 1.0000 :I
10000 00000 00000 10000 [
1L0EE 038 DO03F 1.0000 D
00001 oove oo 10000 [ |
Result
= egndlinm] » %
gy <urmhafinsd> el
0, “undsfrsd>

Figura 20. Vista de la programacion de dos blancos.

Iniciar el analisis de blancos con el botdn INICIO ( o ). Los blancos no requieren un bote o
celda en el carrusel o plato de muestras

Una vez concluida la lectura de los blancos, se debe verificar que la sefal resultante
(columna Height) sea baja, es decir, que el valor esté preferentemente entre el tercer y
cuarto decimal (ver Nota 6). Si no fuese el caso, repetir los pasos iii y iv hasta llegar al valor
indicado.

Una vez finalizado el analisis, el resultado del andlisis se guarda presionando y
seleccionar la opcién Save.
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Nota 6: Dependiendo del tipo de muestra a analizar (suelos, agua, pescado, hojas, etc.) y de la
concentracion esperada de mercurio, es recomendable que los picos tengan una altura (Height)
menor a 0.0030, siendo deseable que el valor se encuentre en el cuarto decimal.

4.5. Pesaje de muestras

Toda muestra para analizarse en el DMA debe pesarse. Por ello, todas las muestras, materiales de
referencia certificados y estandares liquidos deben pesarse siguiendo los siguientes pasos:

e Al inicio del dia, la balanza analitica de LAMQA se encuentra en modo En espera. Para iniciar
el proceso de pesaje, se presiona el boton de encendido como se indica en la Figura 21. La
pantalla aparecerd en cero.

Practical

Figura 21. Iniciacidn de la balanza analitica

e Con ayuda de una pinza, colocar el soporte para botes para muestra en la parte central del
platillo de la balanza y sobre éste colocar el bote para muestras (Figura 23). Presionar el
botdn Tara para que la balanza esté en cero.
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Figura 22. Colocacién del soporte para muestras y el bote para muestras dentro de la balanza
analitica

e Una vez tarada la balanza (peso 0.00000 g), retirar de la balanza el bote para muestras y
colocar el material a pesar fuera de la balanza (Figura 23).

Figura 23. Retiro del bote para muestras para colocar fuera de la balanza el material a pesar

e Con ayuda de una pinza, retornar el bote con la muestra al platillo de la balanza, cerrar las
puertas y esperar hasta que la balanza estabilice el peso (Figura 24). Aparecera un asterisco
al lado izquierdo del peso de la muestra.
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Figura 24. Bote con muestra dentro de la balanza.

e Al estabilizarse la balanza, aparecera el simbolo E en la pantalla principal de la consola del

equipo DMA. Presionar el simbolo para ingresar el valor al DMA, verificando que esté
activada la fila de la muestra que estd siendo pesada (Figura 25).

Figura 25. Pantalla principal de la consola del DMA indicando el simbolo para registrar el peso
de la balanza en el equipo.

Nota 7: Dependiendo del tipo de muestra (matrix) a pesar, la balanza puede demorar en
estabilizarse. Si fuese el caso, consultar con el encargado del laboratorio. Se suele considerar el
peso que esté estable por al menos 5 segundos.
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* Consideraciones segtin el tipo de matriz a pesar:

Material de referencia certificado: Tomar el material de referencia del desecador, retirar el
material de referencia y cerrar inmediatamente, retirar el film protector y con ayuda de la
espatula correspondiente (cada espatula se encuentra rotulada) trasladar el contenido
necesario a una baqueta de niquel. Posterior al pesaje se protegera nuevamente con el filmy
guardar en el desecador.

Muestra: Considerar un peso maximo de 0.050 g para muestras bidticas debido que se suele
encontrar una mayor cantidad de Hg. Para muestras abidticas, considerar hasta 0.3100 g.

Estandar liquido: Los estandares liquidos se guardan en la refrigeradora. Al sacarlos para
uso, retirar el film protector y tomar la cantidad requerida con las micropipetas.

IMPORTANTE
El material del bote de muestras dependerda del tipo de muestra a analizar:
Botes de niquel: Muestras sdlidas (suelos, pescado, sedimento, cabello, etc.)
Celdas de cuarzo: Muestras liquidas o acidificadas (estdandares liquidos)

4.6. Analisis de muestras para mercurio total

En LAMQA, el andlisis de muestras para la determinaciéon de mercurio total sigue la siguiente
secuencia:

Paso 1: Lectura de blanco del dia

Paso 2: Lectura inicial de material de referencia certificado
Paso 3: Ciclo de lectura de muestras

Paso 4: Lectura final de material de referencia certificado
Paso 5: Ciclo de limpieza
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IMPORTANTE
El nombre de las lecturas en el DMA debe seguir el siguiente formato:

Blanco de inicio de analisis: NOV/13/2019/AZUL/BLANCOs

L 20 20 2R RN 2

Mes Dia Afio Lugar  Blanco sin baqueta

Blanco: BLANCOs

Blanco sin baqueta

Material de referencia: MR_DORM-4(0.412 PPM)
3

Nombre MR Concentracion

Solucién estandar de mercurio: STD_10(103.6222PPB)
3 4

Nanogramos Concentracién

Muestra: PE1136_1
P 3
Nombre N de
muestra analisis

La base de datos de LAMQA esta programada para identificar las muestras segun el formato
indicado en este cuadro. Por ello, el formato aqui presentado se debe seguir de manera
estricta, incluyendo espacios, letras mayuUsculas, simbolos y paréntesis.

Paso 1: Lectura de blancos

presionando y guardar el archivo con la opcidn Save (Figura 26).

o002 1.0000 [ ]
00000 0.0000 10000 []
00000 00000 10000 [
000 00000 0.0000 10000 [T]
| abogr  oood 00000 1.0000 [
Apook | | LO0G0  0,0000 10000 ||
OaKed| 0OEM 00008 1.0000 [ ]
[an01 00000 00000 1.0000 | |
0133 0AERE Q0T 1.0000 [C]
DA 00000 0.0000 10000 [ ]

]

L
;

b b miln

m - =undedined=
(g “unudiafineid>
0~ ~umdefinnd=

.i‘",. e Gats?  nbode G000 10000 [_]
0 NN
g ||| e000) | nbooo  0.0000 10000 []
L fa 3 s
LI || bia || |CYee | n3ies 00032 10000 (1] )

Figura 26. Vista de la pestaiia de menu indicando la opcidn de guardar (SAVE)

Al finalizar el control general de blancos (seccion 4.4), se procede a abrir una nueva ventana
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Identificar la carpeta indicada segun la matriz de trabajo. El nombre de la carpeta sera
“ANALISIS_MATRIZ_#" (la matriz es el tipo de muestra con el que se trabaja. Ej. pescado,
sedimento, suelo, etc.). Seleccionar y abrir la carpeta presionando sobre el nombre de la
misma (Figura 27).

Mame W 4
BB ACTIVACEOM TN CATALISIS dis) 1700 A 1230
B ANAL S ATS 1 dRb 008 0 EE
A ANAEE AVES 7 a8l 04 00 20FY 1000
A AhA P R RO AT ) i s e DR
t B Riscychn
B Sysinm WVoluime ki sl
A AR ] AN B g o o N 09
& AR | [ MK L Wl TN (el
A AT TA T8 AN i O A i
. Al W BN 31 17 0 20 18
L 7 17
& | i 17y il
A 17 [ T 1
i, T 1 1797
30T M 1008
! 20 ML
LT 1 17 O MEH
M ;_MIBI!:I-__F'EZSC.AD(J 5.480 4 T 150 (Gradhie) F

Figura 27. Vista del listado de carpetas del equipo, indicando un ejemplo de una carpeta de
analisis segun el tipo de matriz de las muestras.

Una vez en la carpeta de analisis, se crea una nueva fila con el botdn ﬂ para ingresar la
lectura de un blanco sin bote de muestra:

En la columna Samplename se escribe el nombre de la lectura siguiendo el siguiente
formato: MES/ANO/LUGAR/BLANCOs (Ej.: JUN/14/2021/ADI/BLANCOSs) (Figura 28).

En la columna Pos escribir el nimero 1 (posicién 1 del plato de muestras) y en la columna
Amount se coloca un valor diferente a cero, se recomienda 1 6 0.1 g (Figura 28).
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Figura 28. Programacién de lectura de blanco para identificar el inicio del ciclo de analisis.

NOTA 8: La lectura del blanco sirve para saber donde se inicia un nuevo dia de lectura en una
misma carpeta y tener en la carpeta de andlisis un registro de la lectura de los blancos.

Paso 2: Lectura inicial de materiales de referencia certificados

Después de la lectura de blancos, se procede a afadir una o mas filas nuevas a la tabla de
analisis para programar la lectura de el o los materiales de referencia certificados (Figura
29)

En la columna Pos, se continda con la posicion siguiente y en la columna Samplename se
escribe el nombre del material de referencia a analizar y su concentracién certificada en
paréntesis.

Ej. Si se utiliza el material de referencia de musculo de pescado DORM-4, el cual tiene una
concentracion certificada de 0.412 ppm, la lectura debera llevar el nombre de:
MR_DORM-4(0.412PPB).
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Figura 29. Programacién de la lectura de dos materiales de referencia

Una vez ingresado el nombre y la posicion de la lectura, se procede a pesar la cantidad de
material de referencia a analizar en la balanza analitica contigua al DMA-80. El peso

considerado se registra en la carpeta de trabajo utilizando el botén , que aparece en
la parte inferior de la pantalla (se activa solo cuando el cursor se encuentra en la columna
Amount).

Antes de iniciar el analisis, verificar en la pestafia superior Links que en la columna Cal file
aparezca el método correcto de lectura y que esté seleccionada la curva de calibracién
deseada (Figura 30)
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Figura 30. Vista de la pestafia Links indicando las alternativas de seleccién para la curva
de calibracion a utilizar para la lectura de la muestra.

Regresar a la pantalla anterior presionando la pestafia Measure y asegurarse tener el
esquema mostrado en la Figura 31. Para iniciar la lectura, colocar el cursor sobre la
primera fila introducida (segin el ejemplo, NOV/29/2019BLANCOs), seleccionar el modo

continuo de lectura E e inicie el andlisis con @ .

el
-gfEER | Bianco |00 0.0007 10000 [] ;I
-fEER | Masicrial de Referencia |1.0000 |
- | Material de Referencia |1.0000 [ 2
-l | Blanco |ooene 00008 10000 |
= ,r_li_. - LS TO0Srs 03307 10000
MLIE- e LAME A3 033 10000
MUE-15-07 1 R 64 06T L3377 10000
MUE-18-07_2 A o e THAI0 13664 10000
NUE-15-13 1 e IN06  AADSS  (LI1E 1.0000
MUE-18-12_2 e ] b
NUE-19-13_1 bt - i 374 1
MUE-18-13_2 . _,"' - ‘f &304 1
MUE- 19081 s » D248 1000
Result
o Cioup 4
i i}
e |

Figura 31. Vista del esquema final para la lectura inicial de materiales de referencias
certificados (MR)

Una vez concluida la lectura del material o los materiales de referencia, calcular el
porcentaje de recuperacién con la siguiente férmula:

__ Valor observado X 100%

RecuperaCLon = m

El porcentaje de recuperacion debe estar entre el 90 y el 110% para considerarse

aceptable y poder proseguir con el analisis de muestras.

Programar la lectura de dos blancos para asegurar que el equipo retorne a su linea base
(ver Paso 1 — Lectura de blancos). Ver Nota 6.

IMPORTANTE
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Cuando se leen dos o0 mds materiales de referencia, el orden del andlisis debe ser en orden
ascendente con relacidon a la concentracion, es decir, primero se lee el material con menor
concentracion y por ultimo el de mayor concentracion.

Paso 3: Ciclo de lectura de muestras

Si el Paso 1y el Paso 2 fueron satisfactorios, y los controles de calidad tuvieron porcentajes
de recuperacion aceptables (90 a 110%) , se procede a cargar las muestras para el analisis de
mercurio. Un ciclo de lectura de muestras comprende:

i lecturas de muestras
ii. lecturas de estandar liquido
iii. lecturas de blancos

Este ciclo puede ser repetido las veces necesarias durante el dia. Para el analisis de
muestras deberd seguir los siguientes pasos:

i Lectura de muestras

e En la misma pantalla donde se trabajo el Paso 1 y el Paso 2, se procede a
programar la lectura de las muestras. Idealmente, cada muestra debe leerse al
menos 02 veces para asegurar la replicabilidad analitica. En caso de muestras
heterogéneas, la lectura debe realizarse por triplicado.

® La programacion de la lectura de muestras sigue el mismo proceso que la
lectura del material de referencia (Paso 2). Es decir, primero se adiciona una

nueva fila con el botén NUEVA FILA ( ﬁ).

o Se digita el nombre de la muestra a analizar y se registra el peso del material
utilizando el botén de la balanza. El nombre de la muestra debe indicar el
numero de la repeticion a la que corresponde. Para esto, escribir al final del
nombre “_#”, donde “#” es el nUmero de veces que la muestra es analizada. Por
ejemplo, a una muestra con el cédigo NUE-19-10 se le asignara NUE-19-10 _1a
la primera lectura y NUE-19-10 _2 a la segunda lectura (Figura 32).

e Cargar maximo 05 muestras independientemente del nimero de repeticiones
gue necesita (Figura 32).

31



libration | | System

1 i

ks 0,
2021/ADIBLANCOs | 0:100009 0135 0.0001 1.0000 [ ]

oy MR_DORM-A(0.412PPM) | 0070050 g | Material de Referencia ] 1.0000 [ |
{%mm-nsmsww WOJ215%9 | Material de Referencia |1.0000 [ .
0.1
(1 BLANCOs 00000 0.0908 00009 1.0000 [ ]
5 0.1 f
(1 BLANCOs w0y < 0.0540  0.0005 1.0000 [ ]
3 7 0.02217 5
(184) NUE-18-10_1 14062!051% ‘ 7.0974  0.3201 1.0000 [ ]
ity NUE-19-10_2 0200 i 82539 03213 1.0000 []
3 3 0.02771
11y NUE-19-07_1 winaices <« | Muestrap7.0679 13377 10000 []
i {311 NUE-19-07_2 et <= 3,4210 1.3664 1.0000 []
(}2} NUE-19-12_1 sty == 44998 0.2123 1.0000 [ ]
oy NUE-19-12. 2 | 4%"22:05503 e 50180 0.2065 1.0000 [] |
';(g NUE-19-13_1 it <@ [Vuestra /21205 04374 10000 [] -
I 1B NUE1913 2 0.02408g 5
| i resenio s <G | Muestra 05321 04374 1.0000 i
14 NuE-19.08.1 zanig 53710 02418 1.0000 []
{1
{iH Result
m = <undefined= L T
Group
Oy <undefined= | 1 74|
0~ <undefined=>

Figura 32. Vista del esquema final para la lectura de muestras.

Lectura de estandar liquido de mercurio

Al finalizar la lectura de 05 muestras en el DMA, se procede a hacer un control de
calidad usando estandar liquido (Seccién 2.3.3). Para el control de precisién, se
cargan 05 muestras de 10 ng de mercurio (revisar el Protocolo “Calibracion del
analizador directo de mercurio DMA-80") (Figura 33).

Para programar la lectura de los estandares internos se sigue el mismo
procedimiento que para la lectura de muestras. Las lecturas se deben nombrar
como se muestra en el ejemplo a continuacién:

STD_10(103.6222PPB) y STD_100(1.0339PPM)
3 | 3 3

Nanogramos Conc. 100 ppb Nanogramos  Conc. 1 ppm
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Figura 33. Vista del esquema final para la lectura de estandares liquidos internos

e Una vez concluida la lectura del estdndar liquido, calcular su porcentaje de
recuperacion para determinar la precision del equipo (ver formula en Paso 2-vi).

NOTA 9: Los estdndares liquidos deben tener concentraciones conocidas, la concentracion del
primero serd de 10 ng de Hg (Prueba de precisién) y la concentracion del segundo estdndar liquido
es variable, sera un valor similar al que las muestras analizadas han presentado (Prueba de la faja
de trabajo).

IMPORTANTE

Si el porcentaje de recuperacion del estdandar interno no se encuentra dentro del rango
establecido, la lectura de estandar liquido debe repetirse. Si continua fuera del rango aceptable,
informar al encargado de LAMQA para preparar nuevas soluciones.

iiii. Lectura de blanco

® Luego de la lectura de los estandares liquidos, se deben leer 02 blancos con lo que finaliza
el ciclo de lectura de muestras. Repetir el ciclo de andlisis (Paso 3) de acuerdo al numero
de muestras disponibles.
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Paso 4: Lectura final de material de referencia certificado

e Al finalizar la lectura de todas las muestras, se procede a hacer una segunda y ultima lectura
del material de referencia para controlar y garantizar la exactitud durante el ciclo de anilisis.
Este paso se lleva a cabo igual que el Paso 2.

Paso 5: Ciclo de limpieza

El ciclo de limpieza se programa al finalizar el dia de andlisis y consiste en la lectura de 02 blancos sin
bote.

No obstante, si durante el dia de trabajo ha leido muestras con alto contenido de mercurio que
puede haber contaminado el equipo, programe el siguiente ciclo:

o 01 muestra de 0.3 g de harina
o 01 alicuota de 100 pL de acido clorhidrico (HCI) al 2%

o 02 blancos sin bote

NOTA: Si hay sospecha de muestras contaminadas y/o se observa que las concentraciones de
mercurio sobrepasan el valor esperado en la lectura de los controles (material de referencia) o
blancos, se recomienda 2 6 3 ciclos de limpieza seguidos. Al finalizar los ciclos de limpieza, verificar
que el equipo haya retornado a su nivel de fondo (Height < 0.0030).

Al finalizar el ciclo de analisis y limpieza, guardar los resultados obtenidos. Posteriormente, el
encargado del laboratorio actualizard la informacién al sistema en linea.
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