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1. Resumen del procedimiento

En esta guia resumimos el paso a paso para realizar analisis de mercurio total usando el equipo analizador
de mercurio DMA-80 en el Laboratorio de Mercurio y Quimica Ambiental — LAMQA del Centro de
Innovacién Cientifica Amazénica.
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2. Introduccion

En el Laboratorio de Mercurio y Quimica Ambiental (LAMQA) se desarrollan los analisis y experimentos a
través del cumplimiento riguroso de métodos y protocolos que permiten brindar resultados confiables. El
principal anadlisis que se realiza en LAMQA es el andlisis de mercurio, el cual es llevado a cabo en un
Analizador Directo de Mercurio (DMA-80) de la marca Milestone, un equipo de facil manipulacién que
brinda resultados de la concentracion de mercurio en muestras bidticas y abidticas de forma eficiente y
rapida.

El presente documento Guia de Uso del Equipo DMA-80, fue creado con la finalidad de ser una guia del
paso a paso a seguir para realizar la determinacion de mercurio usando el DMA-80 en LAMQA, se explican
las consideraciones previas al uso del equipo y los procesos del analisis de mercurio, convirtiéndose en
una herramienta dindmica de consulta rapida para el personal que requiera hacer uso del DMA-80.

3. Materiales y equipos

01 micropipeta (volumen fijo 100 pL)

01 micropipeta (volumen maévil 100 - 1000 pL)
01 soporte para baquetas

30* baquetas de niquel (1 mL)

06* baquetas de cuarzo (1.5 mL)

01 pinza angulada (manipulacién de baquetas)
01 par de guantes de nitrilo

Analizador Directo de Mercurio (DMA-80 Milestone)
Balanza analitica (OHAUS)

Equipo de bafio ultrasénico (Thornton)

Mufla

*estas son las cantidades recomendadas, pero si no hay suficientes se puede lavar baquetas en el medio
del proceso.

4. Reactivos y Estandares
e Material de referencia

® Solucion de estandares (1 mL)
e Acido nitrico al 10% (aproximadamente 0.5 mL)
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5. Procedimiento Operativo

5.1 Documentos requeridos previos al analisis

Antes de iniciar el trabajo con el equipo DMA-80 se recomienda al personal que ingresard a LAMQA leer
esta guia, asi también:

Protocolo de seguridad de LAMQA: Incluye las normas de convivencia y seguridad.

Protocolo de analisis de la matriz con la que trabajara: Explica detalladamente los materiales que utilizara
para el analisis de la matriz a ser analizada y serd complementaria a esta guia.

Protocolo de uso de equipos: Detalla la estructura de cada equipo, normas de uso y procedimientos.

Recomendamos estas lecturas previas para asegurar el correcto funcionamiento de equipos en LAMQA y
la aplicacién de medidas de seguridad ante posibles accidentes. Estos protocolos pueden ser solicitados
al encargado del laboratorio.

5.2 Acondicionamiento del ambiente de trabajo

En este punto explicaremos el mecanismo de adecuacién del ambiente de la sala de DMA en LAMQA para
asegurar el buen funcionamiento y preservacién de equipos.

5.2.1. Encender el fluido eléctrico principal

En este paso nos encargaremos del encendido de fluido eléctrico y del aire acondicionado, el cual se
desarrollara de la siguiente forma:

- Las palancas termomagnéticas N22 y N24 siempre deben estar encendidas ya que distribuyen energia
al refrigerador que contiene los estandares liquidos de mercurio y la N°4 a los congeladores de la sala
de preparacion (Fig. 1).

- Dirigirse hacia la caja eléctrica que se encuentra en la Sala DMA vy asegurarse que las palancas
termomagnéticas N27 y N28 se encuentren encendidas, estas corresponden a la corriente eléctrica de
la Sala DMA y aire acondicionado de la misma (Fig. 2).

NOTA: Es importante que el aire acondicionado esté encendido las 24 horas, para reducir la humedad de

la Sala DMA y mantener una temperatura estable (22 -24°C) evitando dafios en las piezas internas del
equipo DMA-80.
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Palanca Palanca N°7
N°8 Aire Aire
Sala DMA acondiciona

Fig.2 Caja eléctrica de la Sala DMA 'y palancas
termomagnéticas N°7 y N°8

5.2.2 Mantenimiento del compresor de aire

Debido a la alta concentraciéon de humedad que es una condicidn caracteristica de la regién de Madre de
Dios, es necesario realizar un drenaje diario del compresor de aire con el objetivo de purgar el agua que
pueda haberse acumulado internamente en el sistema. Para realizar este proceso, los pasos a seguir son:

Ubique el compresor que se encuentra debajo de la mesa del equipo DMA-80. (Fig.3).
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4 Compresor de aire

Fig.3 Ubicacion del compresor de aire

Apague el compresor con el botén gue se encuentra en la parte posterior del equipo y
desconecte el compresor de la fuente de poder (enchufe) (Fig. 4).

Fuente
de poder

Botén de
encendido

Fig.4 Vista posterior del compresor de aire

Mover el compresor ligeramente hacia afuera, iniciar el drenaje abriendo las llaves, primero la llave roja
de drenaje que se encuentra en la parte lateral inferior del compresor y después las llaves plateadas de
los cartuchos (desenroscandolas) que se encuentran en la parte inferior de los cartuchos azules (Fig. 5).
En la salida del drenaje principal (llave roja) se coloca un envase para recepcionar el agua purgada. Se
recomienda al final, inclinar el equipo un angulo de 30 grados para facilitar la purga de toda el agua.

NOTA: 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.

Pagina 5de 36



Llaves de cartuchos

Fig.5 Vista detallada del compresor de aire

ilMPORTANTE!
El compresor de aire debe ser conectado directamente a uno de los tomacorrientes,
no conectar al UPS.

5.2.3 Conexidn del Sistema de Alimentacion Ininterrumpida (Equipo UPS)

El Sistema de Alimentacion Ininterrumpida (Uninterruptible Power Supply en inglés) o equipo UPS es
utilizado en LAMQA para proporcionar una mejor calidad de energia eléctrica para el equipo DMA-80vy la
balanza analitica, protegiéndolos de subidas y bajadas inesperadas de energia. Para conectar el equipo
UPS debe seguir los siguientes pasos:

El equipo UPS se encuentra debajo de la bancada del equipo DMA-80, debera conectar el equipo UPS al
tomacorriente que se encuentra en la parte posterior (Fig. 6).
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Fig.6 Ubicacion del equipo UPS

En seguida, encender el equipo UPS presionando 2 veces continuas el botdn vy @ finalmente una
tercera vez hasta que emita un sonido. (Fig. 7)

ACTIVE METER

oo O

vl LT 1T
T
75% 100%

® © o o @
FAULT OVERLOAD REPLAGE  BATT LOW

BATT
. BYPASS ‘

LINE ONLINE

ON BATT

Fig. 7 Ubicacion del botén ON/TEST del equipo UPS

En el equipo UPS deben estar conectados la balanza analitica y el DMA-80, las conexiones se encuentran
en la parte posterior del UPS (Fig.8). Dichos equipos deben ser encendidos seguidamente.
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Fig. 8 Vista posterior del Equipo UPS

NOTAS:

Se recomienda dejar la balanza encendida por 15 minutos en cuarto climatizado para posteriormente
comenzar a usar, dicho procedimiento mejora la estabilidad de la balanza analitica a la hora del pesaje.

El DMA demora aproximadamente 10 a 15 minutos en su Fase de Inicializacion (INIT) para calentarse
y estar listo para el inicio de analisis.

5.3. Uso del equipo DMA

Luego de haber acondicionado el ambiente de trabajo iniciaremos el proceso de analisis. En la Fig.9
mostramos un diagrama de flujo de todos los pasos que deben ser considerados para el proceso de analisis
de muestras de mercurio en LAMQA.
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C Inicio de analisis )

Materiales y equipos

éSabe operarlos?

Informar al encargado de LAMQA

A

Inicio del Equipo DMA-80

A 4

Control de Blancos

éla alturaes
< 0.00307?

Leer nuevamente blancos

Lectura de material de referencia

Si

A

éla alturaes
< 0.0030?

éla recuperacion
se encuentra

entre: 90y 110

%7

Si

Leer nuevamente el material de
referencia

Ciclo de lectura de muestras

Si

¢La recuperacion
se encuentra

entre: 90y 110

%7

A

A

Lectura de material de referencia

Ciclo de limpieza

A

C Fin de analisis )

Fig.9 Diagrama de flujo para el uso del equipo DMA-80
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5.3.1 Informacion general del equipo DMA

5.3.1.1 Analizador Directo de Mercurio (DMA-80)

El Laboratorio de Mercurio y Quimica Ambiental (LAMQA) cuenta con un Analizador Directo de Mercurio
de la marca Milestone, que determina mercurio en muestras sdlidas, liquidas y gaseosas, donde no es
necesario un pretratamiento de la muestra. El analisis es a través del método de descomposicidn térmica
de la muestra, la amalgamacion del mercurio y la determinacion por la técnica de absorcién atdmica. En
esta guia explicaremos el uso basico del equipo para realizar andlisis de mercurio y los controles de
calidad.

5.3.1.2 Estructura

Seccidn para muestras

Rejilla de aire para enfriar el equipo
Blogueo de cubierta principal
Botdn de encendido

Terminal digital

arwnN e

5.3.1.3 Accesorios

Terminal 660
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Memoria USB

Pen

Plato de muestras

Baquetas de cuarzo

Baquetas de niquel
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Soporte de baquetas

5.3.2 Mantenimiento externo

El mantenimiento externo consiste en la limpieza de las partes externas mostradas en el punto 5.3.1.2,
debe tomar en cuenta lo siguiente:

- Lacubierta, el terminal y el plato de muestras, deben ser limpiados con papel toalla que luego debe
ser desechado.

- Paralalimpieza del plato, levante la cubierta y retire el plato, en ese momento el equipo DMA emitird
un sonido por unos segundos, limpie y regrese el plato a su ubicacién (Fig.10).

- El plato de muestra debe ser colocado en la posicidén correcta, haciendo coincidir el indicador 1 del
plato con el 1 del DMA.

Plato de :
muestras - B

Fig.10 Plato de muestras en el equipo DMA-80
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5.3.3 Iniciando el Equipo DMA-80

5.3.3.1 Iconografia

Pantalla principal
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Pestaiias de la pantalla principal

iconO DESCRIPCION

Administra los métodos. Los métodos pueden ser creados, modificados y

— eliminados, estos especifican las temperaturas, el tiempo de secado, los intervalos
. Meth J de calentamiento, descomposicion y tiempo de enjuague del programa de
medicion.

Administrar los archivos de calibracion.
& calibr. J Permite la verificacién de los puntos de la curva de calibracién.

Aqui se especifica el programa para el analisis de Hg. Este proceso puede ser
. Meas J monitoreado e.n tiempo rea!. o .

) Los datos previamente medidos se pueden recuperar y visualizar en cualquier
momento.
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Aqui se supervisa el sistema (muestreador automatico, elementos de
calentamiento, espectrémetro).

& System

Ojo: este es el primer item que se revisa para ver si el equipo ha calentado
correctamente

Botones de la pantalla principal

0
o
2
o

DESCRIPCION ‘

NUEVA FILA
Afadir nueva fila para ingresar datos de las muestras

ELIMINAR FILA
Elimina fila y toda informacidn de la misma

NUEVO ARCHIVO
Permite la creacion de un nuevo archivo

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

AGRUPACION
Agrupa las muestras con baja concentracién para una sola lectura

IMPRIMIR
Permite imprimir el documento

ABRIR
Permite “abrir” las carpetas principales y buscar un archivo

ARCHIVO
Guarda los resultados

INICIO
Inicia el proceso de analisis.

PAUSAR - DETENER

Al presionar este botdn, se pausa el proceso actual cambiara de color rojo a verde
teniendo la opcidn de detener el proceso definitivamente (presionando la zona roja)
o continuar (presionando zona verde).

BEHB=@=: >~k
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5.3.3.2 Encendido del equipo
Verifique que el equipo UPS se encuentre encendido y encienda el DMA con el botdn de encendido

gue se encuentra en la parte frontal del equipo (recuerda Fig.7)

Luego se encendera la pantalla de inicio de sesion, elegir User, colocar la clave y presionar OK (Fig.11).

Rev 02-A-7 (2006-08-31)

Please select your name and enter

@ your password.

ﬂﬂﬂ
oE ] 0] DEL |

DMA - 80 Megxﬁéﬁent M

I
el gp)

lvimeswone
Logout €= I

L

I[H!

Fig.11 Pantalla de Inicio de sesion

Luego presionar el botdn DMA-80 Measurement de la pantalla de inicio. (Fig.12)

DMA - 80 DMA-80

Rev 02-A-7 (2006-08-31)

MLS GmbH

Measurement

Balance
Setup

History
trail

Panel

Logout

A )

Milestone administration

Sl

niil
\\ Iy

™
=

e

Fig.12 Pantalla de inicio del equipo DMA-80
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- Iralapestafia &3 System lpara verificar el calentamiento previo del equipo, las dos primeras barras
deberan llegar a la temperatura éptima de 125y 565 °C respectivamente, durante este calentamiento
previo aparecera el BOTON RELOJ DE ARENA. Cuando el equipo se encuentre listo para ser utilizado
el BOTON RELOJ DE ARENA cambiara a y se mostrara el texto DMA_NO_ERROR en el cuadro
System status (Fig.13)

Fig.13 Pantalla de la pestafia System

5.3.4 Andlisis de mercurio

5.3.4.1 Pesaje

Durante el proceso de andlisis de muestras para lectura de mercurio es necesario realizar el pesaje de lo
que sera analizado (material de referencia, muestra y estandar liquido), siguiendo los pasos:
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- Encender la balanza presionando una vez el botén de encendido (Fig.14).

Boton de encendido

Fig.14 Encendido de balanza

- Colocar el soporte con una pinza en la zona central del platillo de la balanza y sobre éste la baqueta,
luego presionar el boton de tarar (Fig.15).

Boton de tarar

Fig.15 Tarar el soporte y la
baqueta

- Retirar la baqueta y cargar con la matriz de interés (Fig.16).
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Fig.16 Retirar baqueta

- Conayuda de las pinzas retornar la baqueta al platillo, cerrar la balanza, esperar hasta que la balanza
estabilice el peso (se observara el simbolo *) y presionar el botdn con el texto PRINT CAL para ingresar
el valor al DMA, asegurdndose que la linea de la muestra que esta siendo pesada estd activada
(Fig.17).

Fig.17 Pesaje de muestra

Consideraciones segun el tipo de matriz a pesar:

e Material de Referencia: 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 film y guardar el desecador.
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e Muestra: Para las muestras bidticas se considerard un peso hasta de 0.0500 gr debido a que
contienen mayor cantidad de Hg y para muestras abidticas hasta 0.100gr.

e Estandar liquido: Los estandares liquidos seran tomados del freezer, luego retirar el film protector
y tomar la cantidad requerida con las micropipetas, puede revisar el Protocolo de uso de equipos en
caso no conozca el procedimiento de uso.

iIMPORTANTE!

Elegir el tipo de baqueta segun la muestra de interés:
Baquetas de niquel: Muestras sdlidas (suelo, pescado, sedimento, cabello, etc).
Baquetas de cuarzo: Muestras liquidas o acidificadas (estdndares liquidos).
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5.3.4.2 Analisis de muestras

En este apartado mostramos la secuencia a seguir para realizar el analisis de mercurio utilizando las
principales ventanas en la terminal digital del DMA-80.

Es muy importante seguir las siguientes instrucciones especificas para nombrar:

Inicio de analisis:

Blanco:

Material de referencia:

Estandar de mercurio

Muestra:

ilMPORTANTE!

NOV/13/2019/AZUL/BLANCOSs
4 33 3 4

Dia Afio Lugar  Blanco sin baqueta

BLANCOs

Blanco sin baqueta

DORM-4(0.412 PPM)
$ 4

Nombre  Concentracién

STD_10(103.6222PPB)
A 4 ¥

Nanogramos Concentracion

PE1136_1

Nombre
de
muestra

N2 de
analisis

Esta forma debe ser idéntica respetando espacios, letras mayusculas, simbolos y paréntesis,
debido a que la base de datos contiene controles que identifican este formato especifico.

Paso 1: Control de blancos

- Presionar el botén [Z , ubicado en la zona inferior derecha de la pantalla de trabajo actual

(Fig.18).
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Fig.18 Pantalla de trabajo actual

En la siguiente ventana buscar la carpeta Blanco, presione [ para entrar en la carpeta (Fig. 19).

- iiJ

i'l‘

.

Fig.19 Carpeta para lectura de blancos

Pagina 21 de 36



Aparecera una siguiente pantalla de lectura de blancos donde debera seleccionar el
icono ‘i para afiadir una nueva fila (Fig.20).

"

Fig.20 Pantalla del archivo de lectura de blancos

En la columna Samplename nombrar los blancos de la forma: Mes/Dia/Afio
(Ejemplo:JUL/01/2020), luego en la columna Amount colocar un valor de masa, se recomienda 1
6 0.100 g (no debe ser cero), luego presionar (Fig.21).

Fig.21 Carga de blancos con el forma y peso recomendado
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- Al finalizar el analisis, guardar con el icono (Fig.20).

NOTAS:

- Deben analizarse por lo menos 03 blancos (sin baqueta), luego de la lectura se debe constatar

que el valor observado en la columna Height (altura) sea < 0.0030.

- Dependiendo el tipo de muestra a analizar (suelos, agua, pescados, hojas, etc) y los valores de

concentracion esperados sean bajos, es recomendable que el valor de la lectura del blanco sea

menor a 0.0030, siendo deseable que el valor se encuentre en el cuarto decimal. Para lograrlo

deberd seguir realizando lectura de blancos hasta llegar al valor indicado.

Paso 2: Abrir carpeta de lectura de muestras

- Al finalizar la lectura de blancos, presionar el botén E , Ubicado en la zona inferior derecha de
la pantalla de trabajo actual, se abrira una nueva ventana, buscar la carpeta destinada para lectura
de analisis que es nombrada de la siguiente manera: ANALISIS_MATRIZ_# (la matriz es el tipo de
muestra leida Ej. pescado, sedimento, suelo, etc), seleccionarla y nuevamente presionar (Fig.22 y

23)

o | 2] weth. [UT° caiibr [[fi__ Meas.

] ﬁ,g,g; Systemy

i;q_‘ M = <undefined> 0,5 <undefined>

ESESINIEAN

Al sample ] @i[_ Links ]ﬁw Signal h_r__»l Result ‘
Pos Samplenarme Amount State Height  Hg [ng] [mo/k j C ‘t" ¥ Group :J'
«sz:: A 01000 W' 00017 00000 00000 10000 [
‘53;. AR 0.1000g v 00014 00000 00000 10000 [ ]
‘::Em A 01000y W 0.0142 o020 10000 []
‘ 0 1000g v 00030 00026 0.0000 10000 !T
01000y W' 00006 00000 00 1.0000 | |
0 1000y W 00005 00000 00000 10000 [ ]
010004 W' 00004 D00DO  0.0000 1.0000 LJ
UL f 2020 010004 W’ 00101 01280 00013 10000 [
JUL/on f2020 01000 W 00017 0.0000, 0.0000 1.0000 { ] ]
3 UL fan2n } 1000g v 0.0013 00000 Doooo 10000 [ ;'l

= <undef|ned all

v} |ofs

«

Fig.22 Boton abrir del archivo de lectura de blancos

Pagina 23 de 36



Fig.23 Carpeta para el andlisis de muestras

Una vez ubicados en la carpeta de andlisis y previo a la lectura de material de referencia se debera
iniciar el proceso colocando un Blanco. Para ello presionar iJ para agregar una nueva fila que
contendrda en la columna Samplename el nombre del blanco de la forma: MES/
ANO/LUGAR/BLANCOs (Ej.OCT/10/2019/ADI/BLANCOs) y finalmente en Amount colocar un
valor diferente a cero, se recomienda 0.100 g. (Fig.24).

Esta lectura sirve para saber dénde se inicia un nuevo dia de lectura en una misma carpeta y tener
en la carpeta de analisis un registro de la lectura de los blancos.

Fig. 24 Carga de blanco para identificar el inicio del andlisis
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Paso 3: Lectura de Material de referencia

- Afadir una nueva linea con iJ, colocar la posicion de andlisis en columna Pos, continuar con 2
y en Samplename escribir el nombre del material de referencia y su concentracion entre
paréntesis.

Ej. Si usara el material de referencia DORM-4 con una concentracién conocida de 0.412 ppm, el
nombre de la lectura sera: DORM-4(0.412PPB). (Fig.25).

Il
il
il

I

| "l:‘ [‘ uﬂ 0 li| | ‘ i
i i aozig ~ i
==

i
f
i

Fig.25 Carga de Material de Referencia

— Para colocar la masa a ser analizada, pesar el material de referencia y presionar el botédn PRINT
CAL de la balanza para copiar el peso al DMA. Punto 5.3.4.1 Pesaje).

NOTA: Cuando es leido mds de un material de referencia, el orden debe ser ascendente con
relacion a la concentracion, es decir, debe ser leido primero el material con menor concentracion
y por ultimo el de mayor concentracion.

- Posteriormente deberan agregarse dos lecturas de blanco al finalizar la lectura de material de
referencia, siguiendo las siguientes instrucciones: Presionar nuevamente el icono ‘i , en la fila
de Pos, colocar el numero de la posicion de lectura, en la columna de Samplename escribir
BLANCOs y en Amount colocar un valor diferente a cero (0.100g) repetir el mismo paso 2 veces
o hasta observar que la altura sea menor a 0.0030 (Fig.26).
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Fig.26 Carga de blanco luego de lectura de Material de Referencia

Ira d Links | y verificar en la columna Cal file que el método de lectura y curva de calibracion
sean los deseados (Fig.27) .

Fig.27 Secuencia de seleccidn de la curva de calibracion

Regrese a la pantalla anterior presionando la pestaiia || Meas. | Y asegurese tener el
esquema mostrado en la Fig.28
Para iniciar la lectura, debe colocarse el cursor en la primera fila introducida, segun el ejemplo
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NOV/29/2019BLANCOSs, seleccionar el modo continuo de lectura S ypresione para
iniciar el analisis (Fig.28).

j Uittt
e g faloal o/ Sk
i BLANCO [0.0000 00000 10000 [
MATERIAL DE REFERENCIA i
MATERIAL DE REFERENCIA J
BLANCO R

BLANCO

Fig.28 Esquema final para la Lectura de Material de Referencia

Paso 4: Evaluacion de la lectura de material de referencia (exactitud)

Al finalizar el andlisis, debe evaluarse la exactitud a través de la recuperacion del material de
referencia usando la formula:

.. Valor Observado
%Recuperacion = Valor esperado X 100%

El resultado debe estar entre 90 a 110% para ser aceptable y proseguir con el analisis de muestras.

iIMPORTANTE!

Si la recuperacion no estd dentro del rango establecido, debe repetir y si continua fuera del
rango, debe informar al encargado y discutir siguientes pasos.

Paso 5: Ciclo de lectura de Muestras

La secuencia para la lectura de muestras consiste:

Lectura de muestras.
Lectura de estandar liquido como parte del control de calidad.
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3. Lectura de blancos para descartar contaminacion del equipo.

Lectura de muestras

En esta etapa se procede a cargar las muestras para el analisis de mercurio, solo si los controles de
calidad tienen porcentajes aceptables.

Para el analisis de muestras debera seguir los siguientes pasos:

— Continuar en la misma pantalla de trabajo, cargar las muestras en las baquetas, las cuales deben
ser leidas 02 veces por lo menos. En caso de muestras heterogéneas, la lectura serd realizada
por triplicado.

NOTA: Efectuar la prueba de homogeneidad al realizarse por primera vez el andlisis de un tipo de
matriz.

- Seguir el mismo procedimiento usado para colocacion del material de referencia. Adicionar una
linea nueva, digitar el nombre de la muestra, al final del nombre debe agregarse (_#), el # sera
el nimero de veces que la muestra es analizada. Por ejemplo, la muestra tiene el codigo JU18-
43 entonces se les asignara los siguientes nombres en el equipo JU18-43 _1 a la primera lectura
yJU18-43 _2 alasegunda lectura, finalmente colocar el peso de cada uno en la columna Amount
(Fig.29). Haciendo uso del comando de Cal Print que aparece en la balanza (ver Pesaje en punto
5.3.4.1).

ST PN T
1& MATERIAL DE REFERENCIA
I

Fig.29 Esquema final para la Lectura de Muestras
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Lectura de estandar

La lectura de estandar liquido forma parte del control de calidad, este proceso es realizado después
de 10 lecturas, es decir cada 05 muestras con su réplica.

Para la lectura del estandar liquido debera seguir los siguientes pasos:

- Luego de la lectura de las primeras 05 muestras debe realizar una primera etapa de lectura de
estandar que consiste en 02 lecturas de estandar liquido, donde el primero es de 10 ng de Hg
(0.1 mL de estandar de 100ppb) (Fig.30) y el segundo dependera del rango observado de las
muestras analizadas, debe seguir el mismo procedimiento descrito anteriormente, agregando
nuevas lineas con ﬂ, y nombrarlos de la forma:

Ej: STD_10(103.6222PPB) y STD_100(1.0339PPM)
Nanogramos Nanogramos
Concentracion 100 ppb Concentracion 1 ppm

Oy

Mulm

Mt
G

Fig. 30 Esquema final para la Lectura de estdandar liquido

— Al final de la primera etapa de lectura de estandar liquido, debe evaluarse la precision a través
de la recuperacién del estandar liquido usando la formula:

. Valor Observado
%Recuperacio X 100%
" Valor esperado
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El resultado debe estar entre 90 a 110% para ser aceptable y proseguir con el analisis de
muestras.

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

- Luego de verificar que el porcentaje de recuperacién de la primera etapa de lectura estandar
liguido se encuentre en el rango establecido puede realizar la carga de todas las muestras que
tiene pendientes para el dia que tendrdn una segunda, tercera o n etapa de lectura de estandar
liquido, sin embargo, la verificacidn de la recuperacion solo se realizara para la primera etapa.

iIMPORTANTE!

Si la recuperacion no se encuentra en el rango establecido, debe repetir la lectura de estdndar
liquido, si a pesar de ellos sigue fuera del rango, informar al encargado de LAMQA para realizar
nuevas diluciones siguiendo el protocolo de calibracion del equipo DMA-80.

Lectura de blanco

- Luego de la lectura de los estandares liquidos, leer 02 blancos antes de comenzar nuevamente
la lectura de muestras y repetir el ciclo mencionado.

NOTA:
Un Ciclo de Lectura de muestras comprende:

- 10 lecturas de muestras
- 2 lecturas de estdndar liquido
- 2 lecturas de blanco

Este ciclo puede ser repetido las veces necesarias durante el dia

Paso 6: Lectura de material de Referencia para cerrar andlisis

- Finalmente leer el material de referencia (Paso 2), éste es el Ultimo control y garantizard la
exactitud al final del ciclo de analisis. Es leido al finalizar el dltimo ciclo de lectura de muestras.

Paso7: Ciclo de Limpieza

- Parafinalizar el proceso de analisis diario, deberd realizar un ciclo de limpieza que consistird en
leer acido nitrico (HNO3) al 10% y finalmente realizar la lectura de 02 blancos sin baqueta.
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- Al finalizar todo el analisis, guardar los resultados con el botén , posteriormente el
encargado del laboratorio actualizara la informacién al sistema en linea en la nube (Google
Drive).

5.3.4.3 Limpieza de baquetas

Al finalizar los andlisis realizar la limpieza de baquetas siguiendo los siguientes pasos:

a) Retirar las baquetas, llevarlas al lavadero en el ambiente principal, limpiarlas con agua y un cepillo.
(Fig.31)

Fig.31 Retiro de baquetas del plato de muestras

b) Colocarlas en dos vasos de precipitacidn llenos con agua, utilizando uno para baquetas de niquel y
otro para baquetas de quarzo. No mezclar los 2 tipos de baquetas en un mismo vaso de
precipitado. (Fig.32)

Fig.32 Vaso de precipitacion con baquetas en ultrasonido
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c) Conectar el ultrasonido al tomacorriente, encenderlo con el botdn que se encuentra en la parte
posterior y programarlo por un tiempo de 11 minutos. (Fig.33)

Botén de Tomacorrlente
encendido

| s

Fig.33 Encendido de ultrasonido

d) Al finalizar los 11 minutos, desechar el agua de los vasos precipitados y colocar las baquetas en un
papel toalla para su secado. (Fig.34)

-
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Fig.34 Secado de baquetas
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e) Colocar las baquetas secas en papel aluminio antes e ingresarlas a la mufla (Fig.35).

Fig.35 Baquetas limpias colocadas en papel aluminio

f) Conectar la mufla al tomacorriente y encenderla, esta debe estar programa a 400 °C, una vez
alcanza esta temperatura esperar entre 15 a 20 minutos para el proceso de limpieza (Fig.36).

Tomacorriente

Boton de
encendido

Fig.36 Encendido de la mufla

£
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g) Apagar la mufla, desconectarla del tomacorriente y abrir la puerta de ingreso para enfriar las
baguetas antes de retirarlas (Fig.37).

Fig.37 Baqueas limpias, enfriando en
la mufla

6. Control de calidad/Garantia de calidad
Estos procedimientos realizados para garantizar la calidad y confiabilidad de los datos producidos. Se
realizan 3 tipos de controles durante los analisis:

Lectura de blancos:

Se analizaran blancos para verificar que el sistema no tenga ninguna contaminacidon que pueda
interferir con los analisis.

Blanco: Esta es una lectura sin muestra y sin el analito de interés.

Lectura de material de referencia:
Utilizaremos material de referencia como control que permitira medir la exactitud del método de
analisis y serd utilizado al inicio y al final del proceso.

Material de Referencia: Sustancia suficientemente homogénea y estable con respecto a una o mas
de sus propiedades especificas siendo adecuadas para el uso en procesos de mediciéon (ISO, 2017)
El tipo de material de referencia dependera del tipo de matriz que desee analizar, recomendamos la
lectura del protocolo de procesamiento y analisis de la matriz de interés
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NOTAS:

- Los materiales de referencia seleccionados deberdn presentar diferentes rangos de
concentracion, para poder evaluar los diferentes rangos de la curva idealmente deberdn ser
leidos por lo menos 2 materiales de referencia con el objetivo de evaluar las 2 células cuyos
rangos son: Celulal: <20ng de Hg, y la Celula 2: >20 ng de Hg.

- La exactitud corresponde a la proximidad entre el resultado de una medicion (valor verdadero)
y el valor verdadero del analito (valor esperado). La exactitud de un método es una expresion de
cuan cerca estd la media de un conjunto de resultados del valor verdadero (ISO, 2017; Mayta &
Supo, 2017).

Lectura de estandar liquido de mercurio:

Utilizaremos estandar liquido de mercurio como control para medir la exactitud y precisién del
método de analisis.

Estdandar liquido: Es una solucién previamente preparadas a partir de una solucidon matriz de 1000
ppm (Mayta & Supo, 2017).

Para los andlisis en el equipo DMA-80 se realizara la lectura de dos estandares, el primero del0 ngy
el segundo dependera del rango observado de las muestras analizadas. Los estandares seran leidos
cada 10 lecturas que corresponde a 5 muestras con duplicados cada una. En caso no contar con
soluciones de estandar liquidos, revise el Protocolo de calibracion del equipo DMA-80 para realizar
las diluciones.

NOTAS:

- La precision mide cudn cerca estdn los resultados unos de otros por mediciones replicadas en
condiciones especificas y generalmente se expresa por medidas como la desviacion estdndar.
(ISO 35, 2017).

- Alfinalizar los controles de precision y exactitud deberd evaluar el porcentaje de recuperacion.
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