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RESUMEN

El andlisis de Cr, Cd, Pb y Ni en material particulado (PM10) permite establecer los niveles de exposicién
y de cuantificacién, empleando digestion acida asistida por microondas y espectroscopia de absorcion
atémica. Se evaluaron los parametros: linealidad, limite de deteccion y de cuantificacién, precision y
veracidad. Se obtuvo comportamiento lineal (R2>0,995) entre 0,75-2,5 ugCd, 8,75-125 ugNi, 5-25 ugCr
y 8,75-15 ugPb. También, se evidencié efecto matriz (0¢=0.05) en todos los metales estudiados. Los
coeficientes de variacion (0,9-12%) y los porcentajes de recuperacion (66-126%) se encontraron dentro
de los intervalos permitidos. El andlisis del material de referencia (NIST 1649b Urban Dust) permitié
determinar la veracidad de la metodologia (71-102 % R). Por consiguiente, la metodologia puede ser
implementada para evaluar de manera confiable, el cumplimiento de la resolucion 2254:2017 del Minis-
terio de Medio Ambiente y Desarrollo Sostenible.
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DETERMINATION OF HEAVY METALS IN ATMOSPHERIC PARTICULATED MATERIAL BY ATOMIC AB-
SORPTION SPECTROSCOPY: VALIDATION

ABSTRACT

The analysis of Cr, Cd, Pb, and Ni in particulate matter (PM1o) makes it possible to establish the levels of exposure
and risk to the health of the population. This work presents the validation and implementation of analytical metho-
dologies, using microwave-assisted acid digestion and atomic absorption spectroscopy. The parameters were eva-
luated: linearity, the limit of detection and quantification, precision, and veracity. Linear behavior (R2> 0.995) was
obtained between 0.75-2.5 pg Cd, 8.75-125 ug Ni, 5-25 yg Cr and 8.75-15 ug Pb. Also, a matrix effect (a = 0.05)
was evidenced in all the metals studied. The coefficients of variation (0.9-12%) and the recovery percentages (66-
126%) were found within the allowed intervals. The analysis of the reference material (NIST 1649b Urban Dust)
allowed to establish the veracity of the methodology (71-102 % R). Finally, the methodology can be implemented
to reliably assess compliance with resolution 2254: 2017 of the Ministry of the Environment and Sustainable Deve-
lopment.
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1. INTRODUCCION

La contaminacion del aire se define como la presencia de cualquier gas o particula que, a una concentracion
suficientemente alta, puede ser perjudicial para la vida, el medio ambiente y/o la infraestructura. Los contami-
nantes que llegan al aire pueden ser emitidos por fendmenos naturales (volcanes, incendios forestales, des-
composicién de materia organica, entre otros) y por actividades humanas (procesos de combustion, activida-
des industriales y transporte) [1].

Las fuentes de contaminacion atmosférica se dividen en fuentes fijas, las cuales hacen referencia a emisiones
de procesos industriales, canteras, mineria, calderas, entre otras y las fuentes maviles hacen referencia prin-
cipalmente a vehiculos de todo tipo [2].

Las fuentes fijas y moéviles producen contaminantes del tipo primario, estos entran directamente a la atmos-
fera, como el monéxido de carbono, los hidrocarburos, el material particulado, el diéxido de azufre y los 6xidos
de nitrégeno, que se conservan tal como fueron emitidos, también hay del tipo secundario que corresponden
a los originados cuando los primarios reaccionan en la atmésfera [3].

De los contaminantes mencionados anteriormente, el material particulado es de especial interés debido a que
es una mezcla de particulas liquidas y soélidas, de sustancias organicas e inorganicas; que estan en suspen-
sion en el aire con una composicion muy variada, donde se pueden encontrar componentes como sulfatos,
nitratos, amoniaco, entre otros; los cuales se presentan en una mayor proporcién, en relaciéon con otros ele-
mentos como plomo (Pb), cadmio (Cd), cromo (Cr), zinc (Zn) y magnesio (Mg) [4], [5].

El material particulado se clasifica segun su diametro aerodindmico como un indicador del tamafio de las
particulas; entre mas pequefio sea su diametro mayor sera su capacidad de entrar al sistema respiratorio[5],
[6].Por consiguiente, segun el tamafio de las particulas se han clasificado en: particulas suspendidas totales
(PST), las cuales se encuentran en el aire sin importar su tamafio; particulas inhalables en suspension, estas
son conocidas como PMio cuyo diametro es menor o igual a 10 um; particulas finas o respirables se conocen
como PMzs cuyo didmetro es menor o igual a 2,5 ym y particulas ultrafinas cuyo diametro es menor o igual
0,1 um [1].

Muchos estudios realizados en ciudades industrializadas han demostrado que el material particulado contiene
elementos como C, S, Ni, Pb, Cd, Fe, Cr, As, y demas; los cuales son nocivos en concentraciones elevadas
porque pueden ser absorbidos y acumulados en los sistemas bioldgicos, y de esta manera, incrementan su
toxicidad [7]-[9].

La presencia de dichos elementos en el organismo causan problemas a la salud como retraso del desarrollo
metal e intelectual en los nifios; en el caso de los adultos, ocasionan hipertension y enfermedades cardiovas-
culares por la presencia de plomo, afeccién de las vias respiratorias, aparicién de Ulceras y dermatitis por
exposicion a cromo; la exposicion a niquel puede generar cancer de pulmon y problemas dérmicos; la pre-
sencia de cadmio ocasiona problemas en el higado y rifidbn puesto que son los drganos donde se concentra
8], [10]-[12].

Por lo anterior, se hace necesario el disefio de una metodologia que permita cuantificar las concentraciones
de los metales en el material particulado de una manera simple y precisa.
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La espectroscopia de absorcion atémica (AAS), es una técnica utilizada para la determinacién de metales
presentes en diferentes matrices, en la cual los &tomos gaseosos libres absorben la radiacién electromagné-
tica a una longitud especifica y asi generan una sefial medible que es proporcional a la concentracién de cada
metal[13], [14].

Ademas de la AAS, existen diferentes técnicas para la cuantificacion de metales como: la emision atémica
(AES), espectroscopia de fluorescencia (AFS), espectroscopia de absorcion atomica con horno de grafito
(GFAAS), espectrometria de masas de plasma acoplada inductivamente (ICP-MS), espectrometria de emision
Optica plasmatica inductivamente acoplada (ICP-OES) y fluorescencia de rayos X (XRF); sin embargo, estas
presentan muchas desventajas, entre ellas, altos costos que estan asociados al uso de reactivos e instrumen-
tacion necesaria para el andlisis, poca precision y altas interferencias[15], [16].

De las técnicas mencionadas para la cuantificacién de metales en material particulado PM1o, algunas de las
que se han validadas son, la espectroscopia de emisién atomica de plasma acoplado inductivamente (ICP-
OES) [17] y la espectroscopia de absorcidon atomica con horno de grafito [18], con las que se realiza una
comparacién con la metodologia validada en este trabajo Tabla 5.

El presente trabajo tiene como objetivo validar una metodologia donde se utiliza parametros como linealidad,
efecto matriz, limite de deteccion y cuantificacion, precision y veracidad; con el fin de establecer si es aplicable
al evaluar el cumplimiento de los niveles maximos permisibles de exposicion a estos metales definidos en la
resolucion No. 2254 del 01 de nov de 2017.

2. MATERIALES Y METODO

Con el propdsito de determinar la concentracion de Cr, Pb, Cd y Ni en los filtros de material particulado PM1o
proporcionados por el Area Metropolitana del Valle de Aburra (AMVA), se valida una metodologia en la cual
se utilizan secciones circulares (¢:1.9cm) de los filtros de material particulado (PM1o), los cuales son sometidos
a un digestion 4cida asistida por microondas con el fin de descomponer totalmente la matriz y asi tener lo
elementos de interés disponibles para realizar la cuantificacion por espectroscopia de absorcion atomica de
llama, empleando lamparas de catodo hueco especificas para cada elemento.

2.1. Muestreo

Las muestras de material particulado se recolectaron empleando muestreadores de alto volumen Graseby-
Andersen GBM2360 los cuales eran programados para tomar muestras de aire a un flujo promedio de 1,13
m3/min durante un periodo de 24 horas en filtros de cuarzo (203 x 254 mm, Whatman) para un volumen total
promedio de 1627,2 m®.

Los filtros fueron precalentados a 400°C por 12 horas para eliminar posible contaminacién organica. Después
de la recoleccién, las muestras son huevamente acondicionadas y almacenadas a -30°C para analisis poste-
riores.

2.2. Materiales y equipo

Las rectas de calibracion se prepararon utilizando soluciones patron certificadas trazables a NIST de 1.000
mg/L de Cd, Ni, Pb y Cr (Panreac, Espafia), la digestion acida asistida por microondas (ETHOS One® Miles-
tone, Italia.) de los filtros de material particulado se realizé siguiendo la metodologia propuesta por la Agencia
de Proteccion Ambiental Americana (EPA) [19], en la cual se empleé acido nitrico al 65% (EMSURE® Merck,
Alemania) y acido fluorhidrico al 40% (Panreac, Espafia).

Y la cuantificacion se realiz6 mediante un espectrofotémetro de absorcién atémica (iCe 3000 SERIES, Thermo
Scientific, USA). El procedimiento se muestra en la Figura. 1

155



Revista Politécnica ISSN 1900-2351 (Impreso), ISSN 2256-5353 (En linea), Afio 17, Nimero 34, paginas 153-169, Julio-Diciembre 2021

POLITEC]
JAIM
b/

DOI: 10.33571/rpolitec.v17n34al0
NICO COLOMBIANO

ME ISAZA CADAV

2.3
Se

Digestion &cida asistida por Cuantificacién por espectroscopia de
mlcrqondas absorcién atémica
Digestion:
9 mL HNO,
3 mL HF
ETHOS One®
Milestone, Italia
Genr > - . ey
Muestras: 2 L ‘ ”
Seomente Espectroscopia de o=

absorcién atémica
Cuantificacion L
directa (Cd, Pb, Ni S MR =

=
circulares \
($:1.9cm ) ' '

o =

= : Cr
Parametros Digestion + L iCe 3000 SERIES, Thermo
U equipo: elementos Scientific, USA
Tiempo de interés
Temperatura
Potencia

Fig. 1. Diagrama de andlisis de metales en PM1o por absorcion atomica.

. Optimizacion instrumental
realizd la optimizacion del espectrofotometro de absorcién atémica, preparando las soluciones a las con-

centraciones sugeridas por el software SOLAAR del espectrofotdmetro iCE 3000 SERIES Thermo Scientific y
se realizaron modificaciones del flujo del gas y la velocidad de bombeo hasta obtener la mejor respuesta.

2.4
Se

. Validacién de la metodologia
evaluaron los parametros de validacion: linealidad, limite de deteccién y cuantificacion, precision, veraci-

dad, rango de trabajo e incertidumbre.

2.4.1. Linealidad

Para los metales Cd, Cr, Ni y Pb se analizaron 6 niveles cuyas concentraciones estudiadas fueron las
siguientes para Cd (0,75, 1,00, 1,25, 1,63, 2,00 y 2,50 ug), para Cr (5,00, 8,75, 12,50, 16,50, 21,25y 25,00
Mg), para Ni (8,75, 10,00, 12,50, 16,25, 21,25 y 25,00 ug), para Pb (8,75, 10,00, 11.25, 12,50 y 13,75 ug).
Se realiz6 la regresion lineal graficando la concentracion pg de cada elemento analizado vs. absorbancia
obtenida cuya expresién es descrita en la Ecuacion 1.

y=bx+a 1

Donde y corresponde a la variable dependiente (absorbancia), y b a la variable independiente (concentra-
cion en ug del elemento), x la pendiente de la curva de regresién y a el intercepto.

2.4.2 Efecto matriz

Para determinar el efecto que aporta la matriz de material particulado al resultado del andlisis, se evalué
la linealidad a través de la preparacién de las curvas de calibracién empleando muestras tipicas digeridas
para aforar cada uno de los niveles estudiados para los elementos de interés.

2.4.3.Limite de cuantificaciéon (LC) y deteccién (LD)
Para la determinacion de los limites, se analizaron 10 muestras de blanco y se calcularon a partir de la
expresion de la sefial ruido (Ecuacion 2)

= (559 @

Donde
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K: constante que usualmente se considera 3 para el limite de deteccién y 10 para el limite de cuantificacién
s: desviacion estandar de los blancos
b: pendiente de la curva de calibracién [20].
Los resultados obtenidos al aplicar la ecuacion corresponden a los limites teéricos. Se comprobd el limite
de cuantificacién obtenido por analisis de quintuplicados, donde se prepararon estandares con concentra-
ciones cercanas al valor obtenido.

2.4.4. Precision
Fue evaluada a dos niveles: repetibilidad y precision intermedia

La repetibilidad se realizé por quintuplicado, en tres niveles (bajo, medio y alto) para lo cual se enriquecian
dos secciones circulares de las muestras de material particulado adicionando una concentracion conocida
para posteriormente determinar el coeficiente de variacién (%CV) Ecuacién 3.

Las concentraciones evaluadas fueron 0,75, 1,25, 2,50 ug para Cd; 5,00, 12,50 y 25,00 ug para Cr; 8,75,
12,50 y 25,00 ug para Niy 8,75, 11,25 y 13,25 ug para Pb.

%LV = G} + 100 (3)

Donde s es la desviacion estandar de las medidas y X es el promedio de los datos.

Para la precision intermedia se repitié el mismo procedimiento de preparacion de muestras y de cuantifi-
cacion, solo que en esta ocasion el procedimiento fue realizado por otro analista.

A partir de los resultados obtenidos por el analista responsable de la validacion y el segundo analista, se
evalud la precision intermedia del método mediante el calculo del %CV global.

2.4.5. Veracidad

Se realiz6 el mismo procedimiento seguido para la evaluacion de la repetibilidad del método y se calculé
el porcentaje de recuperacién en los niveles evaluados.

Los porcentajes de recuperacion se calculan mediante la Ecuacion 4.

%R = —=H L 100 (4)

Xreferencia

Donde *=xpeat se refiere a la cantidad del analito determinada experimentalmente y ¥referencia corresponde
a la concentracion adicionada.

Adicionalmente se evaluo la veracidad del método empleando el material de referencia certificado trazable
a NIST 1649b Urban Dust. Se pesaron 0,30 g del material de referencia y los porcentajes de recuperacion
se calcularon empleando la Ecuacion 4, esto se realizé por triplicado.

Y como criterio de aceptacién se utilizé la guia ISO 33 (2015) [21], la cual plantea la Ecuacién 5 para
establecer si el método es veraz o no. Se emplea un factor de cobertura k=2.

. I p
I-Y_rm.-m: - Esmr.'l = k“lufmmd — Uype (3)

*raund = concentracion hallada del MRC (mg/kg)

Z*eww = concentracion del MRC en el certificado (mg/kg)
¥found = incertidumbre hallada del MRC

ueem = incertidumbre del MRC en el certificado
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2.4.6. Incertidumbre
La incertidumbre del método se calculé a través de las directrices establecidas por Eurachem [22]. De
esta forma se determinaron las fuentes de incertidumbre que mas aportan al resultado final del mesurando,
siguiendo la ley de propagacion de errores (Ecuacion 6 y Fig. 2).

La incertidumbre combinada estimada se expande a un intervalo de aproximadamente al 95% de confianza
mediante el uso del factor de cobertura k=2 (Ecuacion 7).

Mo = 15 + ui (6)
Uevp = Uc # k (7]

He Corresponde a la incertidumbre combinada donde 4 y ME son las incertidumbres individuales de

cada una de las fuentes que tienen un aporte significativo, Uesr o5 |a incertidumbre expandida y k el factor
de cobertura

Curva de Volumen

. e ! Factor de
calibracion analizado dilucién
Ucurva Upol Urq
* Nk
4 7 .
m
Uy |
vaire u
Volumen de rep
aire Precision de
intermedia

Fig. 2. Diagrama causa efecto para las principales fuentes de incertidumbre consideradas en el anélisis.
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Tabla 1. Valores obtenidos para la linealidad, repetibilidad, precision intermedia, recuperacion e incertidumbre para las metodologias evalua-

das. NB: nivel bajo, NM: nivel medio, NA: nivel alto.

) o %CV (PRE- , . :
COMCENTRACTON %aCW (REPETI- . Sl YR ECTPERACION o
METAL (04G) ABSORBANCIA LC EILIDAD) CISION DJIIEEMLE- CLOBAL (VERACIDAD) U, (hacsn™)
0,75 0,011 NB: 3.96 NB:3,61 NB: 3.70 NB: 125,56
1,00 0,014
Cp 1,25 0,017 %CV: 3,40 NM: 2,63 NM: 2,57 NM: 2,60 NM: 112,67 0.002]
A4 22881 1,63 0,023 %R 93,03 e
2,00 0,028 NA:1,73 NA:1,77 NA2 351 NA-105.67
2,50 0,034
8,75 0,027 NB: 5.45 NB: 5.36 NB: 4,63 NB: 66,60
\ 10,00 0,031
NI - ; ~ -
12,50 0,039 %CV: 3,10 NM: 1,64 NM: 2,17 NM: 2 48 NM: 79,43
- ] 1 > 1 1 3 3
A4 1320 23,00 0,076 %R: 83,15 0.1043
50,00 0.144 NA:091 NA:1.353 NA:221 NA:104 42
125,00 0,337
3,00 0,007 NB: 11,96 NE: 7.19 NE: 11,06 NB: 104,50
8,73 0,013
Cr 12,50 0,019 =%CV: 9,00 NM: 0,96 NM: 2,57 NM: 2,28 NM: 107,80 0.0129
A 357 51 16,25 0,023 %R 94,51 T
21,25 0,031 NA:1.50 NA:122 NA: 264 NA: 92,10
25,00 0,038
875 0,014 NB: 3,39 NB: 2,60 NB-: 3,00 NB: 88,64
10,00 0,017 e
i 11.15 0,020 e otoe NME: 4,90 NM:230 | NML-3.66 N 88,60 0,0236
o 12,50 0,023 B _ _ _
1375 0027 NA:5.29 NA:5.76 NA: 5,28 NA: 0482

159




Revista Politécnica ISSN 1900-2351 (Impreso), ISSN 2256-5353 (En linea), Afio 17, Nimero 34, paginas 153-169, Julio-Diciembre 2021

DOI: 10.33571/rpolitec.v17n34a10

m POLITECNICO COLOMBIANO
JATME ISAZA CADAVID

3. RESULTADOS

Al evaluar la relacién existente entre la absorbancia obtenida con respecto a cada una de las concentraciones
estudiadas para los distintos metales, se obtuvo un comportamiento lineal en todos los casos, esto indica que,
al no estar en presencia de la matriz, el instrumento arroja una respuesta lineal a cambios en las concentra-
ciones de los elementos y se obtiene un coeficiente de determinacion mayor o igual 0,995 en todos los casos.

El andlisis de varianza (Tabla 2) realizado para cada uno de los metales estudiados indicé que la variabilidad

de la absorbancia puede ser explicada por el factor concentracion (ug) (p< 0,05) por lo tanto, existe una rela-
cion entre las dos variables con un nivel de confianza del 95,0%.

Tabla 2. Analisis comparativo (ANOVA) entre las regresiones lineales para los elementos estudiadas

(a=0,05).

ELEMENTO FUENTE VaLoR-P
Camnio PEMDIENTE gggsg
il O
Crovo e 000t
PLOMO PEMDIENTE ggggg

Para la evaluacion del efecto que tienen los componentes de la matriz en el analisis los metales se valoré la
linealidad preparando los estandares de las curvas de calibracién a partir de filtros de material particulado
digeridos. La construccién de la curva se realizé con las soluciones madre preparadas para la evaluacion de
la linealidad.

Al realizar el andlisis de regresién lineal para cada uno, se encontr6 que todos los metales tienen efecto matriz
dado que, al realizar la comparacion entre las pendientes de las curvas preparadas con agua destilada y la
curva preparada con material particulado digerido para cada uno de los metales estudiados se evidenciaron
diferencias significativas (p<0,05), por lo tanto, se esperaria que en la rutina de andlisis sea necesario hacer
la curva de calibracion sobre la matriz y preparar un blanco de matriz. Fig. 3, 4, 5, y 6.
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Para la metodologia desarrollada se pueden detectar de forma exploratoria concentraciones desde 0,1568 ug
de Cd, 0,2811 ug de Ni, 0,1333 ug de Cry 1,563 ug de Pb. Posteriormente, se realizé la verificacion de los
limites de cuantificacion establecidos en la metodologia, de los coeficientes de variacion y los porcentajes de
recuperacioén reportados en la Tabla 1.

Al evaluar el grado de dispersién de los datos (repetibilidad) con base al coeficiente de variacion (CV) se
obtuvieron valores menores al 15% para repeticiones realizadas por un mismo analista a las mismas condi-
ciones, estos resultados se encuentran dentro de los intervalos aceptados [23].
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La evaluacion de la precision intermedia, realizada por un segundo analista, proporcioné coeficientes de va-
riacién menores al 15% para los niveles de concentraciones evaluados, los resultados se muestran en la Tabla
1, los cuales se encuentran entre del intervalo considerado como aceptable (CV <15%) [23].

Al comparar con otra metodologia como la espectrometria de emision atdémica de plasma acoplado inductiva-
mente (ICP-OES) se encontraron resultados similares, puesto que, los coeficientes de variacién (%CV) oscilan
entre 1,0-12,7 para los elementos estudiados [24].

Las fuentes de incertidumbre que se tuvieron en cuenta para el calculo de las contribuciones fueron: incerti-
dumbre por interpolacién de la curva de calibracion ':“f--ﬂ'ﬂ}, volumen de muestra analizado (Mxci), factor de
dilucion (M=) volumen de aire |:I-l-.-m.-;]ly reproducibilidad del método segun la Ecuacion 8.

I I'Il.'lll'i.'l'.l. - ”'I.F-ﬂl.
= =+
Weome ,ulli p— ) (mz.

:'! + ':I'l-‘d :'E + {'I-I'n:ll.l't':]':e + {u:r{{'p:}: & CONC IZB:]-

4. DISCUSION

El andlisis de efecto matriz mostré interferencias por parte de la matriz en los resultados obtenidos, esto puede
estar relacionado con la complejidad de la matriz que puede contener materia organica, particulas que formen
compuestos con los metales estudiados e interfieran en su cuantificacion. Ademas, la presencia de silicatos
interfiere en el analisis de cadmio, la presencia de hierro y niquel en la matriz interfieren en la cuantificacién
de cromo y las concentraciones elevadas de cromo y hierro interfieren en la cuantificacion de niquel[25], [26].

Al evaluar el limite de cuantificacién se encontré que, para valores inferiores de concentracién de 0,75 ug de
Cd, 8,75 ug de Ni, 5,00 ug de Cry 8,75 ug de Pb se obtienen coeficientes de variacién por fuera de los criterios
establecidos por la Association of Official Analytical Chemists AOAC (<15%), por lo tanto, estos niveles fueron
definidos como limites de cuantificacion.

El andlisis de repetibilidad del método evaluada como coeficiente de variacion (CV) permitidé obtener valores
entre los intervalos esperados para las concentraciones evaluadas con base a los lineamientos de la Asso-
ciation of Official Analytical Chemists (AOAC) [23]. Esto significa que la metodologia disefiada presenta una
precision admisible a nivel de repetibilidad.

Estudios realizados con técnicas como la espectroscopia de emision dptica con plasma acoplado inductiva-
mente (ICP-OES mostraron coeficientes de variacion (0.60-2.97) comparables con los reportados en este
estudio [17]. El efecto del factor analista (u operario) en la variabilidad de los resultados obtenidos para la
metodologia fue establecido (Tabla 1). Se encontraron coeficientes de variacion globales entre 2,00 y 11,00,
los cuales cumplen también con el criterio de un CVgiba< 2CV (repetibilidad), este resultado permitio confirmar
que el grado de dispersion de los resultados es aceptable y por lo tanto, se puede decir que, el cambio de
analista no afectaria el desempefio del andlisis[20].

Al evaluar la veracidad del método a través de muestras enriquecidas con diferentes concentraciones que se
encuentran en el rango de trabajo (Tabla 1), se obtuvieron valores que se encuentran entre el intervalo acep-
table con base a lo establecido por la AOAC. Los porcentajes de recuperacion por encima del 100% pueden
ser a raiz de la presencia de materia organica u otras particulas que, ocasiona este incremento a pesar del
andlisis del blanco y de su sustraccion a las concentraciones obtenidas [25].

Al analizar el material de referencia por triplicado se encontraron los valores reportados en la Tabla 3, y al
aplicar la ecuacion 5 se obtuvo que todos los valores obtenidos cumplen con lo establecido en la Guia ISO 33
(2015), por consiguiente, el método es veraz.

Tabla 3. Comparacién de los valores experimentales (exp) con los de referencia (ref) para NIST 1649b
Urban Dust.
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El andlisis de las fuentes de incertidumbre involucradas en el célculo de la concentracion se permitio eviden-
ciar que el mayor aporte esta relacionado con la curva de calibracion, debido a que, se suman todas las
contribuciones de la preparacion de los puntos de cada nivel de calibracion (Figura 7)
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Fig. 7. Aportes de incertidumbre estimadas para cada metodologia.

Dado que los valores de los limites de cuantificacién son menores (al menos 10 veces) a los establecidos en
la resolucion No. 2254 del 01 de nov de 2017 para los metales de interés, se puede concluir que esta meto-
dologia puede ser implementada para evaluar el cumplimiento de dicha resolucion (Tabla 4).
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Tabla 4. Comparacion con limites de cuantificacion con la normativa.

METAL RESOLUCIGN 2254* (uG) L'EWWLCE‘E VALIDADA
Co g.14 0.75
NI 202,50 375
PE 213 60 275

*Valores obtenidos teniendo en cuenta un volumen de aire muestreado de 1627,2m? de acuerdo con IDEAM
[27].

Por ultimo, al comparar la metodologia validada con otras metodologias se encontré que se emplean técnicas
de cuantificacion mucho mas sensibles con tratamientos de muestra que requieren mayor tiempo, generando
mayores costos, por tal razén, la metodologia validada en este trabajo tiene un beneficio econdémico conside-
rable.

Conrespecto a los porcentajes de recuperacién, se encuentra que son altos, lo que implica que la metodologia
es veraz al compararlos con las otras técnicas, y a pesar de no ser una técnica tan sensible como las demés
se tienen limites de cuantificacidén y rangos de trabajo que permiten evaluar el cumplimento de la resolucién.

Al comparar los coeficientes de variacién se encuentra que, estos son altos, con respecto a las otras metodo-
logias, pero como se menciond anteriormente, cumple con los lineamientos de la AOAC, en consecuencia, se
puede decir; que se tiene una metodologia sencilla, precisa y econdmica. En la Tabla 5 se muestra la compa-
racion de las metodologias.

5. CONCLUSIONES

La metodologia validada para la cuantificacién de Pb, Cd, Ni, Cr y As en filtros que se utilizan para el monitoreo
de material particulado PMio en el Area metropolitana del Valle de Aburra, implementada en el Grupo de
Investigacion y Modelacion Ambiental- GAIA-, proporciona resultados confiables; es decir, precisos y veraces
con base a los criterios de aceptacion establecidos por medio de la determinacién de los pardmetros de vali-
dacion; linealidad, rango de trabajo, limites de cuantificacion y deteccidn, precision (repetibilidad y precision
intermedia) y veracidad.

Esta metodologia, también puede ser implementada para evaluar el cumplimento de la Resolucién No. 2254
del 01 de noviembre de 2017 del Ministerio de Medio Ambiente y Desarrollo Sostenible en la cual se encuentran
los niveles maximos de exposicidn para estos metales, puesto que los limites de cuantificacién obtenidos son
inferiores a lo reportados en la norma.
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Tabla 5. Tabla comparativa de metodologias.
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