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analitica para la determinaciéon
de Cd, Pb y As en frutas

y hortalizas como una alternativa
a los métodos estandar de analisis

Development of an analytical methodology

for the determination of Cd, Pb and As in fruits
and vegetables as an alternative to standard
methods of analysis

Desenvolvimento de uma metodologia analitica para a determinacéo
de Cd, Pb e As em frutas e vegetais como alternativa aos métodos

padréo de analise
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RESUMEN

Las frutas y hortalizas pueden contener contaminantes que llegan al producto en
cualquier punto de la cadena productiva. En este sentido, se debe controlar la acu-
mulacion de elementos potencialmente toxicos como arsénico (As), cadmio (Cd) y
plomo (Pb) para asegurar y controlar la inocuidad de estos alimentos.

Con el objetivo de monitorear los contaminantes inorgénicos, de forma rapida, con-
fiable y con métodos analiticos en acuerdo con los principios de la quimica verde, se
desarrolld y valid6é una metodologia para la extraccion simultanea de estos elementos

asistida con microondas, en un solo paso y utilizando acido diluido.
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Se aplico el método validado a cuatro productos: zanahoria, lechuga, manzana
y tomate. Los pardmetros de desempeiio de esta metodologia indicaron que resulté
adecuada para monitorear estos alimentos tomando como referencia la reglamentacion
vigente y que todas las muestras analizadas cumplieron con los criterios establecidos.
Esta metodologia validada puede ser considerada como alternativa a los métodos
estandar de andlisis de As, Cd y Pb en este tipo de alimentos. El desarrollo de estas
herramientas analiticas es de relevancia y deja disponible una plataforma analitica
al servicio del sector productivo y de organismos de contralor nacional.
PALABRAS CLAVE: inocuidad alimentaria, vegetales, plomo, cadmio, arsénico.

ABSTRACT

Fruits and vegetables may contain contaminants that reach the product at any
point in the production chain. In this sense, the accumulation of potentially toxic
elements such as arsenic (As), cadmium (Cd) and lead (Pb) must be controlled to
ensure food safety.

In order to monitor inorganic pollutants, a fast and reliable analytical method
also following the principles of green chemistry was developed and validated for
simultaneous extraction of these elements using a microwave-assisted procedure,
in a single step and with diluted acid. The validated method was applied in four
products: carrot, lettuce, apple and tomato. The figures of merit of this methodology
indicated that it was adequate to monitor these contaminants in the analyzed foods
fulfilling with the current regulations. The developed method can be considered
as an alternative to standard methods for the determination of As, Cd and Pb in
these foods. These kinds of studies applied to monitor food safety are relevant and,
in this case, an analytical platform is now available for the productive sector and
national control agencies.

KEYWORDS: food safety, vegetables, lead, cadmium, arsenic.
RESUMO

Frutas e legumes podem conter contaminantes que atingem o produto em qualquer
ponto da cadeia de produgao. Nesse sentido, o acimulo de elementos potencialmente
toxicos como arsénico (As), cadmio (Cd) e chumbo (Pb) deve ser controlado para
garantir e controlar a seguranga desses alimentos.

Para monitorar poluentes inorgénicos de arsénico, cadmio e chumbo, de forma
rapida, confiavel e com métodos analiticos de acordo com os principios da quimica
verde, foi desenvolvida e validada uma metodologia para a determinagao simultanea
desses elementos assistida por microondas, em uma tinica etapa e usando acido diluido.

O método validado foi aplicado em quatro produtos: cenoura, alface, maca e
tomate. Os parametros de desempenho dessa metodologia indicaram que o método
era adequado para monitorar esses alimentos tomando como referéncia as normas
vigentes. O método analitico desenvolvido pode ser considerado uma alternativa aos

métodos padrdo de analise para a determinagdo de As, Cd y Pb nesses alimentos.
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Todas as amostras analisadas atenderam aos critérios regulatérios. Essa metodologia
validada e aplicada a estudos de seguranca é relevante e disponibiliza uma plata-
forma analitica ao servico do setor produtivo e das agéncias nacionais de controle.

PALAVRAS-CHAVE: segurancga alimentar, vegetais, chumbo, cadmio, arsénico.

INTRODUCCION

El concepto de inocuidad de los alimentos comprende diferentes acciones para
garantizar seguridad al consumirlos, un aspecto fundamental para la salud publica
y un factor muy relevante en la comercializacion. Las politicas y actividades a
implementar deben abarcar toda la cadena alimenticia, desde la produccién hasta
el consumidor final.

Las frutas y hortalizas podrian contener contaminantes inorganicos que ingresan
al producto en cualquier punto, desde su cultivo a su cosecha y hasta en la cadena
de procesamiento que las lleva al consumidor final.

En particular, la acumulacion de metales y semimetales potencialmente téxicos
en alimentos es crucial para definir el concepto de calidad de los mismos (Islam,
et al., 2016; Rehman, et al., 2016; Rehman, et al., 2017). Debido a esto las deter-
minaciones analiticas de elementos como arsénico (As), cadmio (Cd) y plomo (Pb)
en diversas matrices alimentarias han tomado vital importancia para asegurar y
monitorear la inocuidad de los alimentos.

Entre las principales fuentes de contaminacioén inorganica se encuentran el agua
de riego, el suelo, el aire y el uso de fertilizantes (Allende y Monaghan, 2015).

En Uruguay algunos estudios demuestran que las aguas de determinados
acuiferos presentan niveles de As superiores a los admitidos por la Organizaciéon
Mundial de la Salud (10 pg L) y que no se cuenta con informacion reportada
respecto a los suelos (Maday, et al., 2013; World Health Organization, 2018;
Maifiay, et al., 2019).

El Cd llega a los suelos y aguas principalmente debido al uso indiscrimina-
do de fertilizantes fosfatados, que contienen Cd como un producto secundario
en su obtencién y se acumula en los suelos pudiendo ser absorbido por los
vegetales y, por lo tanto, incorporado en los alimentos de consumo humano
(Nziguheba y Smolders, 2008).

El Pb se encuentra en el ambiente en forma natural, sin embargo, los altos niveles
de este elemento en el ambiente son de origen antropogénico.

Las plantas han desarrollado mecanismos especificos para absorber, traslocar
y acumular nutrientes, pero esos mismos mecanismos pueden también incorporar
elementos no esenciales debido a su comportamiento electroquimico, similar al de
los esenciales (Lasat, et al., 2000).

El Reglamento Técnico Mercosur establece limites maximos de concentracion
de contaminantes inorganicos en alimentos. Indica que para el Cd el méximo ad-
mitido es de 0,2 mg kg! para hortalizas de hoja y 0,1 mg kg! para frutas y demas
hortalizas; para Pb es 0,3 mg kg! para hortalizas de hoja y 0,1 mg kg! para frutas

ISSN 1688-6593 - INNOTEC 2020, No. 19 (52 - 63)
REVISTA DEL LABORATORIO TECNOLOGICO DEL URUGUAY

o4



TISSOT, PEREIRA, PISTON, IBANEZ, DINI
DESARROLLO DE UNA METODOLOGIA ANALITICA PARA LA DETERMINACION... DOI: 10.26461/19.01

y hortalizas, y para As es 0,3 mg kg! para frutas y hortalizas (MERCOSUR, 2011).
En todos los casos se refiere a base fresca. La determinacién de estos elementos se
debe realizar en laboratorios analiticos que cuenten con metodologias validadas y
de forma rapida y confiable, para cumplir con los requerimientos y asi liberar los
productos al mercado o para su exportacion.

Para la determinacion analitica de As, Cd y Pb en muestras de tejido vegetal
se requiere un pretratamiento de extraccion de los analitos de la matriz y posterior
medicién en una disoluciéon. Este proceso puede ser mas o menos complejo segiin
la matriz y el elemento en cuestion. Generalmente se utilizan protocolos o métodos
estandar que requieren digestiones acidas por via htimeda o seca. En particular,
el método oficial para anélisis de metales y otros elementos traza en alimentos de
la AOAC Internacional (AOAC 986.15) utiliza acido nitrico concentrado para la
digestion de las muestras (AOAC International, 2016).

Buscando el desarrollo de métodos analiticos mas alineados a los principios de
la quimica verde se propone la utilizaciéon de una digestion asistida por microondas
con acido diluido como procedimiento alternativo de extraccion de los elementos
de las matrices vegetales (Nobrega, et al., 2002).

Una vez que las muestras son tratadas mediante procedimientos para obtener una
disolucion adecuada para la realizacion de las mediciones analiticas, los elementos
As, Cd y Pb pueden determinarse mediante diversas técnicas de espectrometria
atomica. En el caso de Cd y Pb habitualmente se utilizan las técnicas de absorcion
atomica con atomizacion electrotérmica (ETAAS) y de emisiéon atémica con plas-
ma de acoplamiento inductivo (ICP OES) y acoplado a masas (ICP MS) (Welz y
Sperling, 1999). Para determinacién de As, se utiliza en los métodos oficiales la
técnica de absorcion atémica de llama acoplada a hidruros (HG-AAS), esta técnica
requiere el uso de un gas inflamable como el acetileno (Welz y Sperling, 1999). Una
técnica aun poco extendida en los laboratorios analiticos es la de emision atéomica
con plasma inducido por microondas (MIP OES), que permite el acople de una
camara para generacion de hidruros. Esta técnica cuenta con miiltiples ventajas
respecto a otras, entre ellas el hecho de que el plasma es sostenido por nitrégeno
que se obtiene a partir de un generador alimentado con aire comprimido (Williams,
et al., 2019). Los costos tanto de inversion como de mantenimiento de este instru-
mento son considerablemente menores a cualquier otra técnica atdémica y elimina
el uso de acetileno en los laboratorios.

Para este trabajo se seleccionaron frutas y hortalizas de consumo masivo que
presentan mayor riesgo de contener elevados niveles de estos elementos, ya sea por su
contacto directo con el suelo o por su capacidad concentradora (Burlo, et al., 1999;
Mengel, et al., 2001). Se desarroll6 y validé una metodologia para la determinacion
de contaminantes inorgénicos en lechuga, manzana, tomate y zanahoria utilizando
acido diluido e introduciendo el uso de la técnica novedosa (HG-MIP OES) para la
determinacion de As. Esta plataforma analitica, amigable con el ambiente, aporta
una herramienta practica al sector productivo y organismos de contralor para el

monitoreo de la inocuidad de alimentos en Uruguay.
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MATERIALES Y METODOS
Reactivos

Para las determinaciones de los analitos se utilizaron disoluciones estandar para
absorcion atomica de 1000 mg L1 de As, Cd y Pb (Merck, Alemania). Las curvas
de calibracién fueron preparadas mediante diluciones apropiadas a partir de las
disoluciones comerciales concentradas, utilizando agua ultrapura de resistividad
18,2 MQcm (ASTM Tipo I), obtenida mediante un purificador Millipore Direct-Q
3 UV. Todo el material utilizado se descontamind previamente durante 12 horas
con 4cido nitrico 10% v/v preparado a partir de HNO; concentrado (67% v/v,
Merck, Alemania).

Todos los reactivos utilizados fueron de calidad analitica o superior. Para las
determinaciones de As se utilizo NaBH, 2% m /v (Sigma Aldrich, USA) en hidréoxido
de sodio 0,5% m/v preparado a partir de NaOH (Mallinckrodt, México). Para el
proceso de prerreduccion se utilizé6 HC1 12 mol Lt (Merck, Alemania) y KI 20% m/v
(Carlo Erba, Francia). Como modificadores de matriz para las determinaciones de
Cd y PDb se utilizaron disoluciones de Pd (NO;), (Merck, Alemania) 10000 mgL-! y
NH,H,PO, 5000 mgL-! (Sigma Aldrich, USA).

Muestras

Las muestras de frutas y hortalizas frescas fueron tomadas del Mercado Modelo
de Montevideo, entidad que comercializa mas del 60% de los vegetales frescos en
Uruguay. Se sigui6é un protocolo estandarizado de seleccion al azar de los operadores
del Mercado, donde cada muestra es representativa del total del volumen a la venta
del dia. Los muestreos fueron realizados durante las primeras horas de operacién y,
simultaneamente, se realiz6 una encuesta complementaria segtin la Metodologia de
Evaluacion de Cadenas Agroalimentarias (MECA) (La Gra, et al., 2016). En el caso
de lechuga se seleccionaron aleatoriamente cinco unidades de distintos cajones, y para
manzana, tomate y zanahoria se tomaron muestras de al menos 1 kg, siguiendo el
mismo criterio de aleatoriedad. Las muestras fueron envasadas en bolsas de polietileno
virgen, precintadas, codificadas y llevadas al laboratorio donde se procedi6 al cuarteo
y submuestreo (100-200 g) en el mismo dfa. Luego fueron cortadas con cuchillo de
ceramica sobre superficie pléastica y secadas en estufa de circulacion forzada Modelo
DN93 (Yamato, Tokio, Japon) a 70 °C por 96 horas. Una vez secas fueron procesadas
en un molino de martillos Willey Model 4 (Thomas Scientific, NJ, USA), tamizadas
en malla de tamafio de particula de 1 mm, acondicionadas en tubos pléasticos y
mantenidas en condiciones de baja humedad hasta el momento del analisis.

Para la optimizacion y la evaluacion de la veracidad y precision de las meto-
dologias analiticas se utilizaron dos materiales de referencia certificados: hojas de
espinaca (NIST 1570a) y hojas de tomate (NIST 1573a).
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Digestion de muestras

Se realiz6 una digestion asistida por microondas utilizando un digestor CEM (Mars
6, EUA). El procedimiento consisti6 en pesar 0,5 g de muestra (seca y tamizada) en
vasos de reaccion EasyPrep Plus®) y luego se agregaron 10,00 mL de acido diluido
(HNOj; 4,8 mol L1). La programacion de temperatura fue la siguiente: potencia
400-1800 W, rampa de temperatura: 15 min hasta alcanzar 200 °C, 10 min a 200 °C,
presion 500 psi. Se realizaron blancos de reactivos simultdneamente con las muestras.

Una vez finalizada la digestion se trasvaso cuantitativamente y se complet6 a un
volumen final de 20,00 mL con agua ultrapura. Sobre esta disoluciéon se realizaron
las determinaciones analiticas de los As, Cd y Pb. El procedimiento fue el mismo

para las cuatro matrices analizadas.
Determinaciones analiticas

La determinacion de As puede realizarse mediante la medida de su hidruro volatil
que es generado luego de una reduccion con tetrahidroborato de sodio (NaBH,) en
medio 4cido. Antes se requiere de un proceso de digestion para destruir los compues-
tos organicos de arsénico, y debido a que se utiliza acido nitrico en el proceso este
es oxidado a la especie As(V). Para la determinacion de As total en una matriz es
necesario que todo el elemento se encuentre en un mismo estado de oxidacion. Dado
que la formacion de los hidruros es mas favorable para los estados de oxidacion més
bajos, es necesario realizar una prerreduccion de As (V) a As (III) fuera de linea
con ioduro de potasio (KI) o cloruro de estafio (SnCl,) y luego una nueva reduccion
en linea con NaBH, para la generaciéon de hidruros (Welz y Sperling, 1999).

La prerreduccion fue llevada a cabo con HCI 12 mol Lt y KI 20% (m/v) en
relacion: muestra/estandar (10): HCI (1): KI (1). En primer lugar, se agregé HCl y
se llevo a ebullicion hasta una reducciéon de volumen del 50%, aproximadamente. A
continuacion, se reconstituyoé el volumen original con agua ultrapura y se procedio
al agregado del KI. Se dejo reaccionar una hora a temperatura ambiente antes de
la realizacion de las medidas (Tanabe, et al., 2016; Mikheev, et al., 2017).

Las mediciones de As se realizaron mediante la técnica HG-MIP OES a 193,695
nm en un espectrometro de emision atéomica inducido por microondas (MIP OES,
Agilent 4210) con generador de nitrégeno (Agilent 4107) alimentado con un compresor
de aire (DurrTechnik, Alemania). El equipo cuenta con una antorcha estandar y una
camara de nebulizacion multimodo (MSIS, Agilent) para la generacion de hidruros.
Esta camara tiene dos canales, uno para la muestra y otro para el agente reductor.
Las condiciones operativas utilizadas fueron: flujo de N, 0,7 L min-!, velocidad de
la bomba 30 rpm, posicién de lectura 10 y tiempo de lectura 10 s.

Todas las muestras y blancos fueron analizados por triplicado.

En el caso de Cd y Pb las determinaciones se realizaron en un espectrometro
de absorcién atomica con atomizacion electrotérmica (ETAAS) Thermo Scientific
iCE 3500 (Cambridge, Reino Unido), equipado con moédulo atomizador de horno
de grafito calefaccionado transversalmente (GFS35Z), un modulo automuestreador
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(GFS33) y con aplicacién de correccion de fondo basada en efecto Zeeman. Las
longitudes de onda de medida utilizadas fueron 228,8 nm (Cd) y 283,3 nm (Pb). La
cuantificacion fue realizada utilizando como sefial la absorbancia integrada (area de
pico). En todos los casos se utilizaron tubos de grafito con recubrimiento pirolitico
(Thermo Scientific) y gas argon 99,998% (Praxair, Uruguay).

En la Tabla 1 se muestran los programas de temperatura optimizados para

ambos elementos.

TABLA 1. Programas de temperatura para las determinaciones de Cd y Pb.

Etapa Temperatura (°C) Tiempo (s) Flujo de gas (L min?)

Secado 110 20 0,2
Pirolisis 800 20 0,2
(O Te e T
Atomizacion 1800 3 —
Limpieza 2500 3 0,2
Secado 120 35 0,2
Pirolisis 900 20 0,2
ey ¢ T T
Atomizacion 1400 4 =
Limpieza 2500 3 0,2

Los voltmenes de inyeccion fueron de 20 L. Para la determinacién de Cd, como
modificador de matriz se utilizaron 10 uL de una disolucién con un contenido de
5 pg de Pd(NOj3),. En el caso del Pb, se utiliz6 como modificador 10 yL de una
mezcla de PA(NO;), y NH,H.PO, con 2,5 pg de PA(NO;),y 25 pg de NH,H.PO,

RESULTADOS

Para la caracterizacion y evaluacion de la metodologia desarrollada se determinaron
los principales parametros de desempefio o cifras de mérito (linealidad, limites de
deteccion y cuantificacion, precision y veracidad) siguiendo las recomendaciones de
la Guia Europea de validacion Eurachem (Magnusson, et al., 2014). En todos los
casos se mantuvieron las condiciones experimentales descriptas para cada uno de
los analitos en la secciéon Materiales y Métodos.

La linealidad fue determinada mediante inspeccién visual de las curvas de ca-
libracion, valor del coeficiente de determinacion (R?) y el estudio de aleatoriedad
de los residuales. Los coeficientes de determinacién obtenidos para las regresiones
lineales fueron mayores a 0,99 para todos los analitos en estudio en los rangos que
se presentan en la Tabla 2.

Los limites de deteccion (LD) y cuantificacion (LC) fueron expresados como el
contenido del analito correspondiente a 3,3 y 10 veces la desviacion estandar del
blanco, respectivamente (Magnusson, et al., 2014). La precisién expresada como

RSD (%) (desviacion estandar relativa porcentual) fue estudiada utilizando los
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materiales de referencia certificados y las muestras, y se obtuvieron valores menores
al 10% para todos los analitos en estudio.

La veracidad y la precision fueron evaluadas analizando materiales de referencia
certificados. Los métodos desarrollados fueron luego aplicados para el analisis de
muestras de lechuga, manzana, tomate y zanahoria.

Se realiz6 la prueba t de Student para los resultados obtenidos a partir de
las determinaciones de As, Cd y Pb en los materiales de referencia certificados,
todos los valores experimentales de ¢ se encontraron por debajo del valor tebrico
(0,05, 5) = 2,57. Por lo tanto, a un nivel de significancia del 95%, las concentraciones
obtenidas utilizando los métodos desarrollados no difieren significativamente de los
respectivos valores certificados, con lo cual se garantiza la veracidad de los métodos.

La Tabla 2 resume los parametros de validacién obtenidos.

TABLA 2. Parametros de desempeno de los métodos analiticos.

Matriz Manzana Lechuga Tomate Zanahoria
Parametro Analito
................ Cd hasta4
Rango lineal estudiado o B, hasta40 ...................................................................
(ng L)

Limite de deteccion
(mg kg! base htumeda)

Limite de
cuantificacion
(mg kg1 base humeda)

Precision
(% RSD n = 6)
Veracidad
(% Recuperacion, n = 6) Ph(¥) 99102
(*) CRM NIST 1570a "
(**) CRM NIST 1573a
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Se realizaron las determinaciones analiticas de As, Cd y Pb en las matrices en
estudio utilizando la metodologia desarrollada y validada. En todos los casos, como
se muestra en la Tabla 3, los resultados de los analitos que pudieron ser cuantificados

fueron menores a los limites maximos permitidos.

TABLA 3. Resultados promedio de muestras analizadas por triplicado en
base humeda. Incertidumbre expresada como desviacion estandar.
ND: no detectado.

Analito Manzana Lechuga Tomate Zanahoria
o 0,0059 & 0,0005 0,0017 £ 0,0001 <0,001 <0,007
(mg k) <0,004 0,0017 £ 0,0001 <0,001 ND
& X8 <0,004 0,0041 + 0,0006 <0,001 ND
. 0,017 40,003 0,019 = 0,002 <0,010 ND
(g k1) ND 0,056 = 0,006 <0,010 ND
& X8 0,044 + 0,002 0,030 % 0,002 <0,010 ND
As ND <0,009 ND ND
(mg k) ND <0,009 ND ND
%6 ND <0,009 ND ND
DISCUSION

Teniendo en cuenta los valores maximos de concentraciéon permitidos para los
elementos en estudio (Cd 0,2 mg kg! para hortalizas de hoja y 0,1 mg kg para
frutas y demaés hortalizas; Pb 0,3 mg kg! para hortalizas de hoja, y 0,1 mg kg! para
frutas y demaés hortalizas y As 0,3 mg kg! para frutas y hortalizas; MERCOSUR,
2011), es de destacar que los limites de deteccion y cuantificacion obtenidos se en-
cuentran entre uno y dos 6rdenes por debajo, por lo que la detectabilidad es més
que suficiente para el objetivo propuesto.

El valor objetivo para la desviacion estdndar de un analisis determinado varia
con la concentracion de analito a medir y para estimarlo se puede establecer una
relacion funcional entre la concentracion y la desviacion estandar relativa (RSD).
Esta ecuacién conduce a una curva que se puede utilizar para estimar valores ob-
jetivo de desviacion estandar relativa para los andlisis (Rivera y Rodriguez, 2010).
Para los niveles de concentraciones de trabajo segun la distribucion de Horwitz se
esperarian resultados de precision (RSD) de hasta 20%. Los RSD obtenidos para
el método desarrollado fueron menores al 10% para todos los elementos, lo cual se
considera muy bueno y, sumado a los resultados del estudio de veracidad, avala
la aplicacion del método para determinar la concentracion de As, Cd y Pb en las
matrices seleccionadas con fines de control sanitario.

La AOAC establece que las metodologias estandar para analisis de metales pesados
en alimentos en una concentracién hasta 100 mg kg! deben presentar un limite de
cuantificacién menor o igual a 10 mg kg !, la veracidad evaluada como recuperacion
(ya sea de materiales de referencia o de muestras fortificadas) debe ser entre 60 y 115%

y la precision como %RSD debe ser menor a 15%. Para el caso de As, para valores
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de concentracion hasta 100 mg kg los requerimientos para limite de cuantificacion y
veracidad son los mismos que para metales pesados y la precision como %RSD debe
ser menor a 20% (AOAC International, 2016). En lo que respecta al tratamiento de
la muestra, este método utiliza solamente 4cido nitrico diluido (concentrado diluido
tres veces) como reactivo. No utiliza 4dcidos concentrados ni reactivos auxiliares para
la digestion como los métodos esténdar, lo que disminuye los costos y la generacién de
residuos peligrosos. Un ejemplo que ilustra este aspecto es que para la determinacion
de As mediante el método oficial para la preparacion de la muestra se requiere una
calcinacion en mufla a 450 °C con Mg(NOj;) por 30 minutos como minimo y luego de
enfriar las cenizas se retoman en acido clorhidrico concentrado. En la misma linea, para
Cd y Pb las digestiones por el método oficial se realizan con &cido nitrico concentrado en
sistemas cerrados durante 2 horas a 150 °C (AOAC 986.15, AOAC International, 2016).

Si bien cada vez se esta extendiendo més el uso de tratamientos asistidos con mi-
croondas, se ha demostrado que puede realizarse utilizando un solo acido diluido y que
el mismo procedimiento es aplicable a diferentes matrices complejas. A partir de un
mismo proceso de digestion se pueden realizar las medidas de todos los elementos, lo
que ahorra tiempo de analisis, ya que la digestién de microondas se completa en 25 mi-
nutos y con los métodos oficiales los tiempos de digestion pueden llegar a ser de dos
horas dependiendo del elemento en estudio (AOAC 986.15, AOAC International, 2016).

La técnica analitica utilizada para la determinacion de As, HG-MIP OES, se aplico
exitosamente. Es una tecnologia econémica debido a que no utiliza argén como gas
que genera y sostiene el plasma (como en las técnicas de ICP-OES o ICP MS), sino
nitrégeno obtenido mediante un generador que lo produce a partir de aire suministrado
por un compresor. Acoplar la generaciéon de hidruros a la emisiéon atémica también
resulté un desafio, debido a que tradicionalmente el acople se realiza con técnicas de
absorcion atomica (HG-AAS) que brinda limites de deteccion y cuantificacion mas
bajos, sin embargo, los limites obtenidos son adecuados para el fin propuesto.

En base a lo expuesto anteriormente, los parametros de desempenio obtenidos indican
que los métodos analiticos desarrollados son adecuados para los fines propuestos. Su
aplicacion no solamente permite emitir resultados confiables y que aseguren la inocuidad
del alimento desde el punto de vista del contenido de contaminantes inorgénicos, también
es posible postular esta metodologia como una alternativa méas econémica y simple

en comparacion con los métodos estandar ampliamente utilizados en los laboratorios.
CONCLUSIONES

Se logré desarrollar una metodologia analitica que permite la determinacion de As,
Cd y Pb en diferentes matrices vegetales mediante un tratamiento de muestra tinico
y més amigable con el ambiente comparado con los métodos oficiales. El tratamiento
cumple con todas las especificaciones de desempeiio requeridas para ser una alter-
nativa viable de analisis de contaminantes inorgénicos en vegetales, en lo relativo a
detectabilidad, precision y veracidad.

Todas las muestras analizadas cumplieron con los criterios establecidos en la
reglamentacion vigente (MERCOSUR, 2011).
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Esta metodologia pone a disposicién una plataforma analitica fundamental para el
sector productivo y para organismos de contralor, que hace posible detectar y cuantificar
concentraciones muy por debajo de los limites maximos permitidos. De esta forma, no
solamente se puede monitorear la inocuidad mediante la verificacion del cumplimiento de
la normativa, sino que también es posible conocer el contenido de estos contaminantes

en los alimentos seleccionados y controlar los niveles de estos elementos.
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