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RESUMEN

Se presenta un método de redisolucion anddica para cuantificacion de cadmio en aguas residuales
empleando el potenciostato construido. La corriente fue estable en KCI 1 mol/L y buffer acido
acético/acetato, fijando como tiempo de muestreo 10 s. Se produjo un aumento de la corriente de
pico a pH 5y -1300 mV, y el tiempo de electrodeposicion no mostré influencia significativa. El

intervalo lineal fue 6-10° - 5-10“% mol/L. Los limites de deteccion y cuantificacion fueron
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10®° mol/L y 5-10° mol/L. ElI método presentd coeficientes de variacion para la repetibilidad
entre 3y 3,9 %, con homogeneidad estadistica en dias diferentes. El porcentaje de recuperacion
fue 102 + 4,83 %. La incertidumbre asociada a la concentracion fue 1,3-10°—1,2:10° mol/L. El
andlisis de muestras de un residual liquido mostrdé una concentracion de cadmio de 199 + 8,9

mg/L, con un coeficiente de variacion de un 4,5 %.

Palabras clave: cadmio; redisolucion anddica; minima instrumentacion.

ABSTRACT

The validation of a stripping voltammetric method for the cadmium quantification in wastewater
using the built potentiostat is presented. Stability of current intensity was observed in KCI 1
mol/L and in acetic acid/acetate buffer, setting 10s as the sampling time. At pH 5 and -1300 mV
an increasing of the peak current was observed, and the electrodeposition time did not show
significative influence. The linear range was 6-10° - 5-10% mol/L. The detection and
quantification limits were 10° mol/L and 5-10° mol/L. The method presented coefficients of
variation for repeatability between 3 and 3, 9% and with statistical homogeneity in different days.
The recovery percentage was 102 + 4,83 %. The associated uncertainty with concentration was
1,3-10° — 1,2:10° mol/L. The quantification of samples of wastewater showed a cadmium

concentration of 199 + 8,9 mg/L, with a variation coefficient of 4,5 %.

Keywords: cadmium; anodic stripping; minimal instrumentation.
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Introduccion

El cadmio es un metal con importantes aplicaciones. Se emplea en la elaboracion de baterias
recargables, como aditivo para plasticos y vidrios, en la galvanizacion y recubrimiento de
superficies debido a su resistencia a la corrosién, y como mordiente en tinturas textiles.
Sin embargo, es uno de los elementos mas monitoreados en aguas naturales y residuales pues sus
compuestos son tdxicos, incluso en muy bajas concentraciones, causando problemas renales,
infertilidad, afectaciones nerviosas e inmunoldgicas, cancer, entre otras. También es
bioacumulado por peces y crustaceos, pudiendo entrar facilmente a la cadena de alimentacién
humana. Por tanto, el control de los niveles de este metal es importante debido a su marcada

toxicidad sobre los ecosistemas.®

Este metal se puede encontrar en las aguas residuales de laboratorio, de procesos de
galvanotecnia y del procesamiento de minerales, formando diferentes tipos de compuestos:
solubles, insolubles, inorganicos, organometalicos, compuestos de coordinacion, entre otros. Las
concentraciones en las que se pueden encontrar en estos efluentes son variables; por ejemplo, en
los efluentes de procesamientos industriales de metales las concentraciones méas pequefias del
mismo pueden encontrarse entre 7 y 30 mg/L aproximadamente®; en los procesos de
galvanotecnia las concentraciones son mayores, pudiendo estar entre 1y 3 g/L @; e incluso,
algunos autores reportan concentraciones muy elevadas, con valores cercanos a 30 g/L como

6xido de cadmio.®

El cadmio ha sido determinado fundamentalmente mediante métodos espectroscépicos como la
Espectroscopia de Absorcion Atdmica, la Espectrometria de Emision con Plasma Acoplado
Inductivamente, asi como la Espectroscopia de Absorcion Molecular.®® Sin embargo, un
método economico y experimentalmente mas sencillo que puede emplearse con este fin es la
voltamperometria." 7 La deteccion voltamperométrica se realiza a partir de la reduccion del
metal sobre electrodos de grafito, carbono vitreo y mercurio. Es posible emplear el método de
preconcentracion por redisolucion anddica sobre electrodos de pelicula de mercurio para

disminuir los limites de deteccion.®

Una de las ventajas de los métodos electroquimicos es que han demostrado la posibilidad de usar

minima instrumentacion no comercial, logrando bajos costos en las determinaciones de las
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diferentes sustancias. En el caso de la voltamperometria, esta se desarrolla con el circuito minimo
necesario para provocar una electrélisis a potencial controlado y registrar la corriente, con

resultados similares a los obtenidos cuando se emplean instrumentos comerciales.®

Existen pocos reportes de determinacion de metales pesados por métodos de redisolucion
empleando minima instrumentacion.®® Con este trabajo se presenta un método de determinacion
de cadmio por redisolucion anddica, que permitird disponer de un método sencillo y
econdmicamente mas factible para cuantificar este metal, al emplear equipamiento construido
con materiales de facil adquisicion. Se presenta la evaluacion de la linealidad y sensibilidad,
limites de deteccion y cuantificacion, precision y exactitud de un método voltamperométrico de
redisolucién anddica; empleando electrodos de pelicula de mercurio in situ y un potenciostato
construido de forma manual reportado por Vilasé y col.®9 La investigacion es la continuidad a la
validacion de la determinacion de cadmio empleando el mismo equipo, pero sobre electrodos de
grafito.*? Con la redisolucion anddica sobre pelicula de mercurio se logra una disminucion de
los limites de deteccion y cuantificacion para ajustar el método a las concentraciones reales en las

cuales podria encontrarse este metal en aguas naturales y residuales.

Materiales y métodos

Muestras

Todos los reactivos descritos en este trabajo fueron de calidad Puro para Analisis (PA), de la
marca UNI-CHEM. Los materiales y equipamiento empleados estuvieron certificados y
calibrados. El residual liquido empleado en esta investigacion se tomd del envase de vertimiento
de residuos del laboratorio de Electroquimica Analitica, del Departamento de Quimica de la

Facultad de Ciencias Naturales y Exactas de la Universidad de Oriente.
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Instrumentacion electroquimica y medio de electrolisis

Para el desarrollo del método voltamperométrico de determinacion de cadmio en el residual
liquido de laboratorio se utiliz el micropotenciostato de minima instrumentacion reportado por
Vilasé y col.9 El electrodo de trabajo emple6 una pelicula de mercurio generada in situ sobre
grafito a partir de una disolucion de HgClz 1 g/L, como electrodo auxiliar fue utilizada una barra
de grafito también y como electrodo de referencia un alambre de plata. El electrolito soporte que
se empled fue KCI 1 mol/L.

El medio de electrdlisis que se utilizd fue un buffer de acido acético/acetato de sodio.*? EI buffer
fue preparado mezclando 7,3 mL de CHsCOOH 1 mol/L con 5 mL de NaOH 1 mol/L para 50 mL

de disolucién.®®

Establecimiento de las condiciones de trabajo

Para realizar los experimentos de redisolucién anddica del cadmio inicialmente se realiz6 la
preconcentracion potenciostatica del analito a un potencial y tiempo determinados en agitacion.
Posteriormente se detuvo la agitacion, se esperd un tiempo de estabilizacién de la corriente de
10 s y luego se registraron los voltamperogramas, realizando barridos lineales de potenciales de -
1200 a -10 mV, a una velocidad de generada al azar entre 2,45 y 10,90 mV/s. Se empled una
microcelda electrolitica de 5 mL. Para mayor informacion sobre parametros instrumentales de

este potenciostato pueden consultarse los resultados mostrados por Vilaso y col. (0 1114

El estudio del comportamiento de la corriente a un potencial fijo, se realiz6 mediante
cronoamperometria. Esta técnica permite visualizar la variacion de la corriente en el tiempo
cuando se fija un potencial para detectar posibles anomalias durante la electrolisis, teniendo en
cuenta que una voltamperometria es un conjunto sucesivo de electrolisis potenciostaticas.(”
Ademas, permite fijar el tiempo de lectura de la corriente para la obtencion de los
voltamperogramas. La cronoamperometria se realizé sobre una muestra del residual liquido a los
potenciales: -1300, -900 y -500 mV.
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Finalmente se establecieron las condiciones experimentales O&ptimas para el método
voltamperométrico de redisolucion mediante un disefio de experimentos factorial 23. Los factores
y niveles evaluados fueron: potencial de electrodeposicion (-1300 y -1500 mV), tiempo de

agitacion (5y 10 min) y pH del medio (3y 5).

Linealidad y sensibilidad

Para obtener la curva de calibracion se registraron los voltamperogramas correspondientes a las
concentraciones: 6-10°; 1-:10%; 2:10%; 3-10* y 5-:10* mol/L de CdCl2 a pH 5 ajustado con buffer
acetato/acido acético y se grafico la intensidad de corriente en funcion de la concentracion. Las
diferentes disoluciones se prepararon por dilucién a partir de un patron de CdCl2 0.1 mol/L. Se
obtuvieron tres curvas de calibracion mediante regresion lineal y se generd la ecuacion de la
curva de calibracion promedio. Se realiz6 un Anélisis de Varianza Simple (ANOVA) de la

regresion.*®

Limites de deteccion y cuantificacion

Los limites de deteccion y cuantificacion se evaluaron siguiendo la metodologia descrita por la
Norma Cubana.*® Se registraron 20 voltamperogramas del blanco (buffer+KCl+Hg?* sin analito)
y se determino la corriente residual correspondiente al intervalo de potenciales donde aparece el
pico de cadmio. Cada una de esas corrientes se introdujeron en la curva de calibracion y se
determind la concentracion correspondiente. El limite de deteccion se calculé como 3 veces la
desviacion estandar de las concentraciones de blanco, mientras que el limite de cuantificacion se

calculd como 10 veces la desviacion estandar.

Precision

La precision se evalué en condiciones de repetibilidad y reproducibilidad del método. Para la

repetibilidad se registraron 10 voltamperogramas a las concentraciones 6-10°; 3-10* y 5.10*

420



mol/L de CdClz, y se calcul6 el coeficiente de variacion para cada concentracion como medida de

la dispersion de los resultados.*®

Para evaluar la reproducibilidad se emplearon dos analistas en dos dias de analisis diferentes. Se
registraron 5 voltamperogramas y se realizé una comparacion de medias mediante una prueba t
de Student para verificar si existian diferencias entre los resultados obtenidos por ambos analistas

en dias diferentes.

La incertidumbre asociada a la concentracion de cadmio se estimd segun la Guia para la
Estimacion de la Incertidumbre de Medicion.'® Solo se consideré la incertidumbre de la
repetibilidad del método. Se desestimaron las restantes posibles fuentes de incertidumbre,
teniendo en cuenta los resultados reportados por Vilasé y col.®9 donde se demuestra que los
errores sistematicos asociados a la medicion de la corriente empleando el potenciostato no
comercial solo contribuyen a la incertidumbre expandida en un 0,3 %, por lo que pueden

considerarse insignificantes ante el aporte de la repetibilidad.

La incertidumbre asociada a la repetibilidad se calcul6 segun la ecuacién (1) para 10

determinaciones.

_ 1 [ERieer
ur‘a*p - T "ql g (1)

La incertidumbre expandida se calculd segun la ecuacion (2), teniendo en cuenta que la

incertidumbre combinada se hace igual a la incertidumbre asociada a la repetibilidad.

U=2u (2)

rep

El factor de cobertura igual a 2 esta asociado a un 95 % de confianza. La concentracion
determinada segun el método voltamperométrico empleando un potenciostato no comercial queda

reportada finalmente como [¢c(Cd?*) + U].
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Exactitud

La exactitud se evalué mediante ensayos de recuperacion segun la metodologia descrita por la
Norma Cubana.®® Se seleccioné una concentracion de cadmio de 2:10"* mol/L. Se cuantificaron
5 muestras del patron y posteriormente se realizaron adiciones de 0.0001 mol de cadmio a cada
uno, para luego realizar nuevamente la cuantificacion voltamperométrica. ElI porcentaje de

recuperacion se calculd segun la ecuacion (3).

__ CA-54

%R ”

100 (3)

donde:

%R: porcentaje de recuperacion

C.A: concentracion de la disolucion con adicion
S.A: concentracion de la disolucion sin adicion

A: cantidad afiadida

Procesamiento de datos

El software Statgraphics Centurion se empled para el procesamiento de resultados, las pruebas

estadisticas y el andlisis de regresion lineal.
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Resultados y discusion
Establecimiento de las condiciones de trabajo

La figura 1 muestra el comportamiento cronoamperomeétrico modular a tres potenciales. Como
puede observarse, a -1300 mV ocurre la electrodeposicion del cadmio, a -900 mV aun no ha

ocurrido la redisolucion y a -500 mV ha ocurrido completamente el proceso.

El estudio del comportamiento cronoamperométrico a estos potenciales evidencié que a -900 mV
ocurre una inestabilidad de la corriente en un rango cerca de los 8 s, lo cual puede estar asociado
con la variabilidad inicial del potencial cuando se realiza la imposicion del mismo. De manera
general en los tres casos se observa un comportamiento estable de la corriente en el tiempo. Esto
demuestra que la sefial de respuesta es estable; por tanto, el tiempo de lectura puede ser fijado en

cualquier momento después de imponer el potencial. En este trabajo el tiempo fijado fue de 10 s.

—0—-1300mV —=8—-900mV - --500 mV
1200 -
| 2SeeStsesssectcesttesssetesrittessettosstetesitoteettatstess
800 -
400 - @90eq
4 :,CZ; \tc::::‘:,”::Z:L‘::‘.:Z::::’:2::S:C:::C:::C::::CC:::C:SC:::D
0 L L L ¥ T T 1
0 10 20 30 40 50 60

Fig. 1- Cronoamperometria a tres potenciales para la redisolucion anodica del cadmio

La tabla 1 muestra el analisis de varianza para el establecimiento de las condiciones
experimentales para la cuantificacion de cadmio empleando el método voltamperométrico. De los
factores estudiados, el potencial de electrodeposicion y el pH del medio tienen un valor p inferior

al nivel de significacion (0.05), indicando que tienen influencia estadisticamente significativa en
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la corriente de pico, con un nivel de confianza del 95 %; por tanto, son pardmetros

experimentales a tener en cuenta durante la determinacion voltamperométrica de cadmio.

Tabla 1- Analisis de varianza simple de efectos principales sobre la intensidad de corriente de pico (ip).

Fugnte Suma de Cuadrados ol Cuadrade Medio Rezon-F Falgr-F
L S ——— 152014 1 151018 720 00ITE
B: 1 slecsedeposicion 9,765 63 1 9,765 63 0.28 06117
C:pH 446,266 1 446,266 12,73 0,007 3
blogues 147,016 1 147,016 4.20 0,074 6
Error total 2EOD i 330
Total (gor) 127286 15

El efecto de las diferentes condiciones estudiadas sobre la corriente de pico (ip) puede observarse
en la figura 2. Al aumentar modularmente el potencial de electrodeposicion, se observa una
significativa disminucion de la corriente de pico. Esto puede estar asociado fundamentalmente al

hecho de que la electrodeposicion de cada metal ocurre a un potencial especifico,"1%

12

10

ip (nA)

o
I"'l"'l"'l"']'l'l"']
llllllll[llllllllllllllll

4
2
0
1300,0 15000 5,0 100 3,0 50
E_deposicion t_deposicion pH
(mV) (min) (u)

Fig. 2- Efectos principales sobre la intensidad de corriente de pico (ip)
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La corriente de pico no tiene una variacion significativa con el aumento del tiempo de
electrodeposicion de 5 a 10 min; sin embargo, este es un factor que ha sido reportado en
ocasiones como importante para la electrodeposicion.*” 1920 Este hecho experimental puede
deberse a que a los 5 min ya se ha electrodepositado todo el cadmio en el electrodo, por lo que a

tiempos de deposicion mayores no se evidencia un incremento de la corriente de pico.

Al aumentar el pH de 3 a 5, la corriente de pico aumenta, esto se debe a que a valores de pH mas
acidos la evolucion de hidrogeno interfiere en el proceso de electrodeposicion de este metal, casi
siempre el cadmio se determina voltamperométricamente a pH porque es donde mejor ocurre su

electrodeposicion. 2122

Las condiciones 6ptimas fijadas a partir de estos resultados son: potencial de electrodeposicion de
-1300 mV, pH 5, tiempo de electrodeposicidon de 5 min en agitacion, barrido lineal de potenciales
de -1200 mV a-10 mV.

Voltamperogramas y curva de calibracion

La figura 3 muestra los voltamperogramas de la redisolucion anddica del cadmio, que fueron
obtenidos bajo las condiciones de trabajo establecidas con anterioridad. Se pueden observar los
picos tipicos de los voltamperogramas obtenidos por redisolucion. La corriente de pico aumenta
con el potencial hasta alcanzar un valor maximo cerca de los -800 mV, indicando la presencia de
cadmio. Se observa la variacion de la corriente de pico con la concentracion, lo que permite la

construccién de una curva de calibracion.
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1: 5-10-° mol/L
2. 1-10-% mol/L
3: 2-10-* mol/L
4: 3-10-* mol/L
5. 5-10-% mol/L

-1200 -1000

-500

-G00
E (mV)

-400

-200

140
120
100

i (uA)

Fig. 3- Voltamperogramas de la redisolucién anddica del cadmio a diferentes concentraciones en KCI 1

mol/L y medio buffer acido acético/acetato de sodio. ET: pelicula de mercurio sobre carbono, EA:

Carbono, ER: alambre de Ag

La figura 4 muestra tres curvas de calibracion y la curva promedio para el intervalo de

concentraciones de 6-10° a 5-10* mol/L. Al aumentar la concentracion de cadmio, la intensidad

de corriente correspondiente al proceso de reoxidacion aumenta linealmente. El coeficiente de

correlacion lineal (r) de la curva promedio es 0,996 8; lo que demuestra que existe una fuerte

correlacion lineal entre la corriente y la concentracion. El coeficiente de determinacion (R?) es

0.9936; lo que evidencia que el modelo matematico generado explica un 99.36 % de la

variabilidad entre ambas variables. El coeficiente de determinacion ajustado a grados de libertad

(R%;.) es 0,993 1.
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Fig. 4- Curva de calibracién voltamperométrica de CdCl; para la cuantificacion de cadmio en el residual

de laboratorio

La tabla 2 muestra el ANOVA simple de la curva de calibracion para la determinacién de cadmio
en el residual. El valor p es inferior al nivel de significacion (0.05), lo que indica que existe una
relacion estadisticamente significativa entre la corriente de pico y la concentracion para el 95 %

de confianza.

Tabla 2- Analisis de varianza simple de la regresién lineal de la curva de calibracién para la

cuantificacién de cadmio en el residual de laboratorio.

Fuente Suma de Cuadrador [ed! Cuadrads Medio Razon-F Falor-F
LModele ZIII92 I SITIRT 204228 0.o0on
Residuo 331,784 13 235203

Total (Ceorr.) 524509 14

Los resultados de la regresion lineal para la curva de calibracion obtenida empleando el método
propuesto en este trabajo, estdn en correspondencia con los resultados mostrados por otros
autores que emplearon la voltamperometria de redisolucion para la cuantificacion de cadmio en
diferentes muestras. Silva y col.®” reportan una curva de calibracion para cadmio con coeficiente

de determinacién de 0,995 y utilizan un electrodo de trabajo de pelicula de mercurio sobre carbon
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vitreo. Quispe ?? emplea la voltamperometria de redisolucion con una curva de calibracion con
coeficiente de determinacion de 0.9935. Moreno y col.!) reportan la cuantificacion de cadmio a

pH 5 empleando una curva de calibracidn con coeficiente de determinacion de 0,994 3.

Limites de deteccion y cuantificacion

Para el método voltamperométrico de determinacion de cadmio por redisolucion anddica sobre
electrodos de pelicula de mercurio, el limite de deteccion (LD) fue 10° mol/L y el limite de
cuantificacion (LC) fue 5-10° mol/L.

Los valores obtenidos para cada uno de los limites son inferiores al valor minimo de 10* mol/L

reportado para la voltamperometria de barrido lineal sin preconcentracion.”

Vilasé y col.®V reportan la determinacion de cadmio empleando minima instrumentacion, pero
sobre un electrodo de grafito, o sea, sin preconcentracion. Este estudio mostré un limite de
deteccion de 3-10% mol/L, y un limite de cuantificacion de 10 mol/L. Se observa como en el
presente trabajo los limites alcanzados son mucho menores. El limite de deteccion se logrd
disminuir en un orden de magnitud, mientras que el de cuantificacion se disminuyd en dos

ordenes de magnitud.

Repetibilidad

Para evaluar la repetibilidad del método voltamperométrico de redisolucion se estimé la
concentracion del analito a partir de disoluciones patrones de cadmio a las concentraciones 6-10°
% 3.10* y 5-10* mol/L, correspondientes a tres puntos de la curva de calibracion. La tabla 3

muestra los resultados obtenidos.
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Tabla 3- Repetibilidad del método voltamperométrico de redisolucion anddica para la

determinacion de Cd?*.

Concentraciones de patrones

610~ mol'L 310+ mol'L 5-10* molL
No. Concentracion obtenida
| 0,000 061 000029 0,000 33
2 0,000 064 000029 0,000 49
3 0,000 064 0,000 30 0,000 30
4 0,000 061 0,000 31 0,000 34
3 0,000 064 0,000 30 0,000 30
] 0,000 061 0,000 28 0,000 33
7 0,000 066 000029 0,000 34
g 0,000 061 0,000 28 0,000 30
9 0,000 061 0, 00029 0,000 30
10 0,000 064 0,000 29 0,000 49
X 0,000 063 000029 0,000 31
8 1,5 10¢ 9210 2,0- 107
C.V. 3.0% 3l% 3.9%
U 12-10¢ 5810 1,310+

La desviacion estandar es pequefia en cada caso, siendo de orden menor que la concentracion del
patrén correspondiente. Esto indica que existe poca dispersion de los valores. Los coeficientes de
variacion son aceptables, teniendo en cuenta que todos son inferiores al intervalo de 4 a 6 %
reportado para el método voltamperométrico.’) Los coeficientes de variacion en
voltamperometria se reportan en un amplio intervalo. Valdivieso ?® muestra coeficientes de
variacion en el intervalo de 2 a 9 %. Quispe ©? reporta un coeficiente maximo de un 8 %.
Romero y col. @®¥ obtienen coeficientes de variacion de 6,5 y 7,5 % para diferentes
concentraciones de cadmio empleando un electrodo de carbdn vitreo modificado con pelicula de

bismuto.

Tomando en cuenta los resultados reportados por Vilaso y col. @ en un estudio de incertidumbre
para el método voltamperomeétrico, la Unica fuente de incertidumbre incluida en la estimacion fue
la repetibilidad de los resultados. La incertidumbre en todos los casos es de orden menor que el

correspondiente a cada concentracion de patron, lo que estd de acuerdo con lo establecido por la
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Guia para la Estimacion de Incertidumbre de Medicion.® Esto demuestra que el método es

preciso en condiciones de repetibilidad.

Reproducibilidad

La tabla 4 muestra los resultados para cinco repeticiones de la determinacion de cadmio bajo
condiciones de reproducibilidad interdia-interanalista, es decir, usando dos analistas en dias

diferentes.

Tabla 4- Reproducibilidad del método voltamperométrico de redisolucion anddica para la determinacion

de Cd?**.
¢ (mol/L)

No. Analista I-Dia 1 Analista 2 —Dia I
I 0,001 48 0,001 8
2 0, 0017 0,001 8
3 0,001 8 00017
4 0,001 8 00017
3 0,001 4 0,001 2
X 00017 00017
5 00001 0,000 08

CV. 39 40

Una prueba Fisher para la comparacion de las varianzas arrojé un estadistico F de 1,428 57 y un
valor p de 0,738 042. Teniendo en cuenta que el valor p es mayor que el nivel de significacion de
la prueba (a=0,05), no existen diferencias estadisticamente significativas entre las varianzas para

las determinaciones realizadas por ambos analistas en dias diferentes.

Se realizé una prueba t para la comparacion de los resultados obtenidos por ambos analistas
partiendo de la hipétesis nula de que las medias son iguales. La prueba arroj6 un estadistico t de -
0,342 997 y un valor p de 0,740 439. Teniendo en cuenta que el valor p es mayor que el nivel de

significacion de la prueba (0=0,05), es posible afirmar que no existen diferencias
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estadisticamente significativas entre las concentraciones determinadas por ambos analistas en

dias diferentes, con un 95% de confianza.

Esto demuestra que el método voltamperomeétrico de redisolucion anddica para la cuantificacion

de cadmio es reproducible.

Exactitud

La tabla 5 muestra los valores del porcentaje de recuperacién de cinco muestras de un patrén a las
cuales se les realiz6 una adicion de estandar de 0,000 1 mol de cadmio. Los porcentajes de
recuperacion en todos los casos son superiores al 80 % y menores que el 110 %, limites minimo y
méaximo establecidos por la Norma Cubana.!® El porcentaje promedio fue de un 102 %. Esto

demuestra que el método es exacto.

Tabla 5- Porcentajes de recuperacién de cadmio sobre una disolucion patrén.

cga 10 melL) cca (10 mellL) A (10 mol) E (%)
20 3.0 1 103
1.8 2.3 1 104
1.8 2.3 1 104
2.4 25 1 a3
19 29 1 104
R pronsedse (%0) 102

SA: Concentracion sin adicién, CA: Concentracion con adicién, A: Cantidad afadida,

R: Porcentaje de recuperacion

Analisis de muestras de un residual liquido

La figura 5 muestra un voltamperograma de redisolucion anddica para el analisis del residual
liquido del laboratorio de Electroquimica Analitica. Se observa correspondencia con la forma
esperada para este tipo de voltamperometria. Aparecen dos picos de redisolucion, el primero
a - 750 mV vy el segundo a -200 mV. EIl primer pico es el correspondiente al cadmio, teniendo en

cuenta que el valor del potencial corresponde con el observado en los voltamperogramas de los
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patrones de cadmio en la figura 3. El segundo pico corresponde a la redisolucion de niquel,

debido a que la muestra analizada contiene también este metal.

Mi
cd 20

[=]
i (na)

1 -100

-1000 -BOO -600 -400 -200
E (mV)

Fig. 5-Voltamperograma de redisolucion anddica para el residual liquido analizado

La tabla 6 muestra los resultados obtenidos del analisis de 10 muestras del residual. Se reporta
ademas el promedio, desviacién estandar y coeficiente de variacion. El coeficiente de variacion
tuvo un valor aceptable, estando en el intervalo tedrico reportado para el método
voltamperométrico de un 4 a un 6 %.( 29

Tabla 6- Resultados para 10 analisis de muestras del residual liquido mediante el método
voltamperométrico de redisolucion anodica.

No. p (mg/L)
1 204
2 208
3 209
4 198
5 202
& 196
7 186
8 196
= 185
10 209
x 199
s 89273

C.v 4.5 %5
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Conclusiones

Se desarrollé el método voltamperométrico de redisolucion anddica para la determinacion de
cadmio en aguas residuales. Se observo un aumento de la corriente de pico a pH 5y a un
potencial de -1300 mV, mientras que los tiempos de electrodeposicién estudiados no mostraron
influencia significativa. El intervalo lineal del método estuvo entre 6-10° y 5-10“ mol/L. El
limite de deteccion fue 10 mol/L vy el limite de cuantificacion fue 5-10° mol/L. EI método es
preciso y reproducible, con coeficientes de variacion en correspondencia con lo reportado para
este tipo de Voltamperometria. Es exacto, con porcentajes de recuperacion dentro de los limites
establecidos en la literatura. La incertidumbre asociada a la determinacion de la concentracion de
cadmio fue de orden menor que la concentracion correspondiente. El analisis de muestras del
residual liquido mostré una concentracion de cadmio de 199 + 8,9 mg/L, con un coeficiente de

variacion aceptable.
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