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RESUMEN

En la presente investigacion se evaluo la presencia de los metales pesados (Cu, Co, Cd
y Pb) en Daucus carota, Solanum tubersum, Solanum lycopersicum, Lactuca sativa mediante
espectrofotometria de absorcion atémica, en cuatro mercados de la Ciudad de Quito, para
conocer si superan los limites maximos permisibles de consumo humano, teniendo en cuenta
que las hortalizas estas relacionadas con los tres componentes del medio ambiente como el

agua, suelo y aires.

La metodologia de investigacion fue experimental (fase de campo y laboratorio) y
estadistico (ANOVA al 95%); para la toma de muestras se utilizé los procedimientos
establecidos en la normativa INEN; el anélisis de los metales se llevo a cabo por el método de
Espectrofotometria de absorcion atdmica por horno gréafico, efectuando un total de 16 muestras
de hortalizas con 5 repeticiones por cada metal y para la evaluacion se baso en las siguientes
normativas Codex Alimentarius, Union Europea, Normativa Cubana de cobre sobre
contaminantes metélicos en alimentos, Academia de ciencias exactas fisicas y naturales y la

Agencia de sustancias toxicas y registro de enfermedades.

Las concentraciones de metales en las hortalizas de los mercados organicos y
convencionales no varian, sin embargo, se encontro elevadas concentraciones de plomo en
papa con los siguientes valores para MO1 con 0,1204 (mg/kg), MO2 con 0,1106 (mg/kg)
y el MC2 con 0,1694 (mg/kg) el cual sobrepasa la normativa de 0,1 (mg/kg) establecida
en el CODEX y UE. Considerando que el cobre y cobalto son metales esenciales mientras el

cadmio y el plomo son metales perjudiciales para la salud.

Palabras claves: cadmio, plomo, cobre, cobalto, espectrofotometria, hortalizas, normativa.
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ABSTRACT

In this research, the presence of heavy metals was evaluated (Cu, Co, Cd y Pb) en
Daucus carota, Solanum tubersum, Solanum lycopersicum, Lactuca sativa by atomic
absorption spectrophotometry, in four markets of the City of Quito to ascertain whether they
exceed the maximum permissible limits for human consumption, taking into account that

vegetables are related to the three components of the environment such as water, soil and air.

The analysis of the metals was carried out by the method of spectrophotometry of
atomic absorption by graphic furnace, The research methodology was experimental (field and
laboratory phase) and statistical (95% ANOVA); for the collection of samples, the procedures
established in the INEN regulations were used; the analysis of the metals was carried out by
the method of spectrophotometry of atomic absorption by graphic furnace, making a total of
16 samples of vegetables with 5 repetitions for each metal and for the evaluation was based on
the following regulations Codex Alimentarius, European Union, Cuban copper regulations on
metal contaminants in food, Academy of Exact Physical and Natural Sciences and the Agency

for Toxic Substances and Disease Registration.

Metal concentrations in vegetables on organic and conventional markets do not vary,
however, high concentrations of lead in potato were found with the following values for MO1
with 0.1204 (mg/kg), MO2 with 0.1106 (mg/kg) and MC2 with 0.1694 (mg/kg) which exceeds
the 0.1 (mg/kg) standard established in codex and UE. Whereas copper and cobalt are essential

metals while cadmium and lead are harmful metals to health.

Keywords: cadmium, lead, copper, cobalt, spectrophotometry, vegetables, regulations.
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1. INTRODUCCION

Ecuador es un pais megadiverso, constituido por una diversidad de plantas nativas e
introducidas como menciona Torres (2008), “existen plantas comestibles y empleadas para la
elaboracion de bebidas que consume el ser humano” (p. 5), siendo un elemento esencial para
garantizar la seguridad alimentaria, constituye un objetivo estratégico y del estado en la
constitucidén en el art. 281 (Constitucion de la Republica del Ecuador, 2008), los vegetales son
esenciales para el consumo diario porque son una fuente importante de vitaminas, minerales o

fibra'y por lo general son comprados en diversos mercados organicos y convencionales.

Con el fin de abastecer de alimentos para el consumo humano y por el crecimiento
poblacional, el ser humano ha acudido a técnicas como “el uso excesivo de plaguicidas,
fertilizantes, fungicidas, entre otros; produciendo alteraciones en el medio ambiente y en la

salud” segiin Acosta (2018).

De acuerdo con Quispe (2016), el Distrito Metropolitano de Quito regula la
comercializacion y sanidad de los centros de abasto tanto en mercados mayorista, minoristas y
ferias en donde miles de usuarios se abastecen de productos de primera calidad, teniendo en

cuenta que la mayoria no tiene un certificado de salud.

Para el presente estudio se determind cuatro mercados, dos organicos y dos
convencionales, analizando las concentraciones de metales pesados (Co, Cu, Cd y Pb) en
zanahoria, papa, tomate y lechuga, comparando mediante la normativa vigente internacional y
nacional sobre los limites maximos permisibles de metales en alimentos. Teniendo en cuenta
que algunos metales son esenciales para la salud humana (Cu y Co) y otros son perjudiciales

(Cdy Pb).



1.1. Delimitacion

El Distrito Metropolitano de Quito esta ubicado en la Provincia de Pichincha en el norte

de Ecuador, es el canton mas poblado del pais segun el INEC (2010), cuenta con 2.239.191

habitantes.
Figura 1
Mapa de ubicacidn del Distrito Metropolitano de Quito
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Nota: La figura representa la ubicacion del Distrito Metropolitano de Quito. Elaborado por Autoras, 2021

La Secretaria de Desarrollo Productivo y Competitividad (2018), afirma que la
produccion de hortalizas, frutas y tubérculo de Quito abastece el 26% de la demanda
alimenticia dentro del mismo, el 36% es abastecida por los distintos cantones de Pichincha

(Cayambe, Mejia y Pedro Moncayo) y el 38% de otras provincias (Santo Domingo, Manabi,



Bolivar, Imbabura, Chimborazo, Cotopaxi, Tungurahua, Sucumbios, Pastaza; entre otros)

solventando la demanda de los consumidores (p. 20)

1.2. Pregunta de investigacion

¢ Cuél es la concentracidn de los metales cadmio, plomo, cobre y cobalto en la zanahoria
(Daucus carota), papa (Solanum tuberosum), tomate (Solanum lycopersicum), lechuga

(Lactuca sativa) provenientes de dos mercados organicos y dos mercados convencionales?

1.3. Objetivos

1.3.1 Objetivo General

Evaluar la presencia de los metales pesados (Cu, Co, Cd y Pb) en Daucus carota,
Solanum tubersum, Solanum lycopersicum, Lactuca sativa mediante espectrofotometria de

absorcion atomica, en cuatro mercados de la Ciudad de Quito.

1.3.1 Objetivo Especificos

1. Identificar el tipo de hortaliza en la que existe mayor presencia de metales
pesados, asi como el metal pesado predominante, mediante la comparacion de las cantidades
encontradas en los cuatro mercados muestreados.

2. Comparar la concentracion de metales pesados encontrada en mercados con
venta de hortalizas cultivadas de forma organica, versus las hortalizas cultivadas de manera
convencional.

3. Realizar un andlisis de las concentraciones de metales pesados obtenidas versus

la normativa para consumo humano.



1.4. Hipdtesis

1.4 .1 Hipotesis nula

Ho: Las concentraciones de metales pesados cadmio, plomo, cobre y cobalto presentes
en zanahoria (Daucus carota), papa (Solanum tuberosum), tomate (Solanum lycopersicum) y
lechuga (Lactuca sativa); provenientes de mercados, dos organicos y dos convencionales no

superan los limites maximos permisibles de consumo humano.

1.4 .2 Hipotesis alternativa

Hi: Las concentraciones de metales pesados cadmio, plomo, cobre y cobalto presentes
en zanahoria (Daucus carota), papa (Solanum tuberosum), tomate (Solanum lycopersicum) y
lechuga (Lactuca sativa) provenientes de mercados, dos organicos y dos convencionales supera

los limites maximos permisibles de consumo humano.

1.4 .3 Variable de interés

Concentraciones de metales pesados cadmio, plomo, cobre y cobalto presentes en
zanahoria (Daucus carota), papa (Solanum tuberosum), tomate (Solanum lycopersicum) y

lechuga (Lactuca sativa).

1.4 .4 Variable de categorizacion

Dos mercados organicos (lugar en donde sus productos tienen un proceso de produccion
cosecha y postcosecha con buenas practicas agricolas y sustentables) y dos mercados
convencionales (lugar en donde sus productos son vendidos de forma tradicional, sin normas

establecidas) del Distrito Metropolitano de Quito.



2. FUNDAMENTACION TEORICA

2.1. Generalidades de las hortalizas

Las hortalizas son cualquier cultivo herbaceo o semi herbaceo que se puede utilizar
como alimento ya sea crudo o cocido; estas se clasifican segun la parte comestible: hojas, tallos,
frutos y semillas. Entre las hortalizas mas consumidas en el Ecuador son papa (Solanum
tuberosum), tomate (Solanum lycopersicum), zanahoria (Daucus carota) y lechuga (Lactuca

sativa) (Gorddn, 2010).

2.1.1. Zanahoria (Daucus carota)

La zanahoria es conocida por su consumo mundial, de acuerdo con Lopez (2011), “es
una fuente rica en p-caroteno, a-caroteno, vitamina E y C. En el Ecuador esta hortaliza se la
cultiva desde hace 500 afios de manera tradicional y su rendimiento es de aproximadamente 10
t/ha”. El Ministerio de Agricultura y Ganaderia (2017), afirma que la zanahoria es una de las
hortalizas mas cultivadas en las provincias de Pichincha, Cotopaxi, Tungurahua, Bolivar y

Chimborazo.

2.1.2. Papa (Solanum tuberosum)

Pumisacho y Sherwood (2002), plantean que la papa se encuentra entre los diez
principales productos mas adquiridos a nivel mundial, en el Ecuador es uno de los cultivos méas
importantes porque es consumida especificamente por los habitantes de las zonas altas del pais,
el 90% de la papa a nivel nacional se consume en estado fresco, es una especie nativa
dicotiledonea de crecimiento rastrero o erecto que vive de 4 a 7 meses y tiene mejor desarrollo

en suelos francos, humiferos y abastecidos de materia organica y nutrientes (pp. 21-23).



2.1.3. Tomate (Solanum lycopersicum)

El tomate es una especie de origen Americano, de los paises Ecuador, Pert y Chile; es
de gran importancia en Ecuador ya que su produccion es a nivel nacional, la Sierra es la
principal regién que cultiva este producto, segin el Ministerio de Agricultura y Ganaderia
(2017), “Carchi, Loja, Imbabura, Chimborazo, Azuay, Tungurahua, Pichincha, Guayas,
Manabi y El Oro son las principales ciudades productoras, indicando que en el Ecuador en el

2012 existian 3054 hectareas de tomate rifidén”.

2.1.4. Lechuga (Lactuca sativa)

La lechuga es de origen occidental, actualmente es una de las hortalizas mas producidas
a nivel mundial. En el Ecuador hay 1 145ha de lechuga con un rendimiento promedio de 7 928
por ha, las provincias con mayor produccién son: Cotopaxi. Tungurahua y Carchi llegando a
obtener el 70% de la produccion total de lechuga criolla segin notifica el Ministerio de

Agricultura y Ganaderia (2017), siendo una de las variedades de hortalizas mas consumida.

2.2. Generalidades de los metales pesados

Londofio, Londofio y Mufioz (2016), afirma que el término de “metal pesado” suele
referirse a metales cuyo peso especifico es superior a 5g/cm?®, consideradas como sustancias
toxicas, teniendo como caracteristicas la persistencia, bioacumulacion, biotransformacion y

elevada toxicidad, estos se incorporan facialmente en agua, aires, suelo y alimentos (p. 147).

Los metales pesados son un riesgo potencial en la salud del hombre como la de los
animales en vista que la pérdida de recursos naturales como flora y fauna, han aumentado la

amenaza de metales pesados en la naturaleza.



Los metales que se estudiaran son los siguientes:

2.2.1. Cadmio (Cd)

Es un metal pesado que tiene un nimero atomico de 48 y peso atomico de 112, 41
g/mol, se deriva como subproducto de procedimiento de metales como el zinc y cobre. Las
principales fuentes de emisidn de cadmio son: fabricacion de baterias de niquel-cadmio, quema
de combustibles fdsiles, fabricacion de cemento, pinturas, fertilizantes fosfatados, tintes y

plasticos (Escobar, 2016, p. 2).

Con base en Londofio, Londofio y Mufioz (2016), la mayoria de seres vivos la principal
fuente de cadmio es el agua y los alimentos, el cadmio al ser inhalado pueden obstruir el aparato
respiratorio, y en plantas se tiende a acumularse con el paso del tiempo, al ser consumida la
papa, los vegetales y cereales con altas cantidades de cadmio llevan a “sintomas y alteraciones
en el organismo que se relaciona con el tiempo de exposicién y con la via de entrada del metal”

(p. 148).

El cadmio no es un metal puro, sino producto de aleaciones como la greenockita
(sulfuro de cadmio); que en pocas cantidades no causa dafio sino al acumularse produciendo
alteraciones en animales, plantas y seres humanos mediante la cadena trofica (Londofio,

Londofio y Mufioz, 2016).

2.2.2. Plomo (Pb)

Escobar (2016), menciona que el plomo tiene un nimero atomico de 82, peso atdbmico
de 207.9 g/mol, y valencias de 2 — 4, se encuentra ampliamente distribuido por la corteza
terrestre. Se emplea en baterias, municiones, tuberias, pigmentos, insecticidas y aleaciones (p.

3).



La principal via de entrada al organismo, se da por el consumo de bebidas y alimentos
contaminados (plantas, especialmente raices) e inhalacion de vapores de plomo presentes en la
atmosfera, el plomo reemplaza al calcio, el nivel que se consideraba aceptable es 10 ug/dl en

la sangre que es la fuente principal de este metal (Goetschel, 2018, pp. 19-20).

2.2.3. Cobre (Cu)

Es un metal pesado con nimero atébmico de 29, es uno de los mejores conductores de
electricidad. El cobre es liberado por la industria minera, actividades agricolas, de manufactura
y por liberacién de aguas residuales en rios y lagos. Es uno de los nueve micronutrientes
minerales considerados como esenciales, aunque en altas cantidades puede ocasionar grandes

dafos a la salud humana (Feoktistova y Clark, 2018, p. 580).

Se lo emplea en equipos eléctricos, clavos, maquinarias industriales, tuberias,
monedas, aleaciones de bronce, cocina, maquillaje entre otros; los mas dafiinos son los
fungicidas y plaguicidas que se inserta directamente a la cadena alimenticia y por ende a la
salud, de acuerdo con Londofio, Londofio y Mufioz (2016), provoca “coagulacion proteica e
inflamacion severa de mucosa digestiva” (pp. 149-150), que conlleva a diversas alteraciones

en el cuerpo como diarrea, infertilidad, problemas cardiacos.

2.2.4. Cobalto (Co)

La Agencia para sustancias toxicas y el registro de enfermedades (2004), determina que
el cobalto se caracteriza por ser un elemento quimico metalico con nimero atomico de 27 y un
peso atomico de 58.93 g/mol, este se encuentra combinado con otros elementos tales como
oxigeno, azufre y arsénico. No tiene afectaciones con el agua ni el aire en condiciones
normales. La vitamina B12 es un compuesto importante del cobalto, por esta razén es esencial

para mantener una buena salud en los seres humanos y animales.



El cobalto estd presente en el ambiente, por lo que puede generar afecciones al
ambiente, mediante los siguientes medios como aire, agua, suelo y alimentos que contengan

cobalto.

2.3. Enfermedades producidas por la ingesta de alimentos contaminados.

La importancia de una mejor nutricién humana se basa en una alimentacion sana y
nutritiva basado en los Objetivos de Desarrollo Sostenible, dando prioridad a la salud pablica
que asegure que los productores y proveedores de alimentos sean de calidad, siguiendo un

rigido estandar en los procesos de fabricacion hasta la distribucién del producto.

Como expresa Morales (2017) “Las enfermedades transmitidas por los alimentos son
generalmente causadas por bacterias, virus, parasitos o sustancias quimicas que penetran en el
organismo a través del agua o los alimentos contaminados”, llegando a provocar

discapacidades persistentes o hasta la muerte (pp. 11-12).

2.3.1. Enfermedades transmitidas por alimentos con metales pesados y

su situacion en Ecuador

Existen varias maneras en que los metales pesados contaminen los alimentos entre estas
tenemos: cultivos en suelos contaminados, uso de fertilizantes quimicos, agua de riego, entre
otros; dependiendo de las practicas manejadas desde la produccion hasta la distribucion;
tenemos productos organicos ( que tienen un proceso de produccion cosecha y postcosecha
con buenas practicas agricolas y sustentables) o productos convencionales ( que tienen un
proceso de produccion cosecha y postcosecha de forma tradicional y sin normas establecidas)

(Cabascango, 2016, pp. 12-13).



La bioacumulacion de los metales pesados con el tiempo puede causar enfermedades a
los seres humanos por intoxicacion, si su ingesta excede los limites permisibles; entre los
sintomas tenemos: espasmos, vomito, nauseas, dolores abdominales y en casos mas extremos

producen estado de coma o muerte (Cabascango, 2016, pp. 12-13).

Los principales metales pesados encontrados en alimentos basados en su toxicidad son:

plomo, mercurio, cadmio, cromo y arsénico (metaloide).

o Cadmio
Segun plantea Goetschel (2018), el cadmio es un metal carcinogénico que no se
encuentra como metal puro sino asociado a plomo o zinc, la intoxicacion aguda por cadmio
produce dafios severos en varios érganos citando algunos: edema pulmonar, bronconeumonia,
problemas respiratorios, también dafio renal cuando el nivel de cadmio llega a 200 ug/g en la
corteza del rifidén, su consumo a largo plazo causa falla renal, hipertension, carcinogénesis y

teratogénesis.

El 70% de cadmio ingerido por los seres humanos proviene de alimentos vegetales
donde se acumulan debido a su fitodisponibilidad, alta movilidad y poca adsorcion por los

suelos (pp. 27-28).

o Plomo
El plomo lo encontramos en la corteza terrestre como metal y sales, se deposita en los
tejidos blandos incluido el cerebro, también en los huesos, causando anemia asociada a
neurotoxicidad y deterioro cognitivo permanente; en los alimentos, las plantas son la mayor
fuente de su consumo especialmente en las raices (Londofio, Londofio y Mufioz, 2016, pp.

149).
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La excesiva absorcion de plomo es un grave riesgo de salud publica, en los nifios
provoca retraso del desarrollo mental e intelectual y en los adultos causa hipertension y

enfermedades cardiovasculares (Londofio, Londofio y Mufioz, 2016, p. 149).

o Cobre
Es un mineral que necesita el organismo, este lleva a cabo funciones como producir
energia, tejidos conectivos y vasos sanguineos (National Institutes of Health, 2019, pp. 1-3).

Las cantidades promedio diarias recomendadas son las siguientes:

Tabla 1

Cantidad recomendada de consumo de cobre segun la edad

Etapa de la vida Cantidad recomendada
Del nacimiento hasta 12 meses 200 ug
Nifios de 1 a 3 afios 340 ug
Nifos de 4 a 8 afios 440 ug
Nifios de 9 a 13 afios 700 ug
Adolescentes de 14 a 18 afios 890 ug
Adultos mayores de 19 afios de edad 900 ug

Nota: Tomado de National Institute of Health. Adaptado por Autoras, 2021

Si se ingiere demasiado cobre puede ser nocivo causando lesion hepatica, dolor

abdominal, calambres, nauseas, diarrea y vomito.

o Cobalto
La Agencia para sustancias toxicas y el registro de enfermedades (2004), menciona que
el cobalto lo encontramos de forma natural en el suelo, rocas, aire y agua, las plantas pueden
acumular cantidades muy pequefias de cobalto del suelo, especialmente en las partes

comestibles como: la fruta, las semillas y los granos, por lo tanto, las hortalizas, frutas, pescado

11



y las carnes no contiene grandes cantidades de este metal. Es un elemento esencial para la salud

humana, es importante que los alimentos contengan las cantidades adecuadas de este metal.

Cuando el cuerpo absorbe demasiado cobalto puede ocurrir efectos perjudiciales para
la salud como: problemas respiratorios, asma, pulmonia, dificultad para respirar, salpullidos en
la piel 'y en algunos casos efectos serios al corazon. (Agencia para sustancias toxicas y el

registro de enfermedades, 2004).

En Ecuador no existe la informacion suficiente para conocer los casos sobre las
enfermedades trasmitidas por alimentos contaminados con metales pesados, ya que es
necesario una ingesta excesiva del metal y sobre todo de tiempo para que estas enfermedades

se manifiesten.

2.4. Técnicas de deteccion de metales pesados

Tiene como fin el estudio de la presencia de diferentes metales pesados en variadas
muestras, la misma que consta de una serie de pasos que va desde la preparacion de materiales

hasta la lectura de resultados, segin Zubieta (1995).

Sin embargo, existe un sin nimero de procedimientos debido a la gran diversidad de

muestras.

2.4.1. Preparacion de las muestras para el anélisis fisico-quimico

Las muestras a estudiar se someten a cierto protocolo de limpieza y desinfeccion antes
de proceder al andlisis, se tiene en cuenta que se busca obtener una solucién homogénea. La

misma que cuenta con las siguientes fases: lavado, secado y molienda.
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24.1.1. Lavado

Segun menciona Zubieta (1995), la limpieza del material vegetal es una etapa
puramente mecanica (esponjas secas o humedas, agitacion o por chorro de aire) o un proceso
propiamente de lavado (pp. 37-38). Esta operacion puede destruir la estructura de la planta o

lixiviar de elementos quimicos y sustancias bioldgicas.

2.4.1.2. Secado

El secado es necesario para evitar grandes cantidades de humedad y a su vez la
pulverizacion y homogeneidad de la muestra, se tiene en consideracion las condiciones del
secado y el objetivo a cumplir de la muestra, teniendo de manera general las siguientes

temperaturas y tiempos.
Tabla 2

Tiempos estandares de secado

Tiempos estandar

TEMPERATURA TIEMPO
35-45°C 2 dias
80-105 °C 24 horas
60-70 °C 24y 68 horas

Nota: Tomado de (Zubieta, 1995, p. 39). Adaptado por Autoras, 2021
2.4.1.3. Molienda

La molienda de la muestra vegetal facilita los procesos de analisis que dara como
resultado una muestra representativa. Zubieta (1995), sefiala que “el grado de pulverizacién es

muy importante, y va a depender del peso de muestra necesario para el analisis y de la necesidad
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de que esta cantidad sea representativa de la totalidad de la muestra”, recomendando que la

pulverizacion pase un tamiz de 0.5mm de luz de malla (pp. 39-40).

Existe varios métodos para la molienda y pulverizacién como un molinillo casero, un
triturador de bolas de agata, o un mortero; el tiempo depende de la muestra seca y el objetivo

es siempre dejarlo lo mas fino y homogéneo posible.

2.4.2. Digestion

La técnica de via hiumeda es la forma méas rapida de digestion, la misma que su
proposito es la lectura de metales en distintas muestras ya sea suelo, vegetales y agua;
dependiendo del tipo de muestra que se vaya a analizar se procede al uso de acidos y las

respectivas cantidades a utilizar.

Para la digestion es aconsejable trabajar con &cido nitrico y acido clorhidrico los que

nos permiten una lectura mas clara de los metales evitando el uso del acido fluorhidrico.

2.4.2.1. Métodos de extraccion de metales pesados

e Métodos clasicos
Via seca: o denominados calcinacién, que procede a la combustion completa de la
materia organica por un horno mufla, siendo ventajoso porque no utiliza una gran cantidad de
reactivos y se necesita poca manipulacién, oscilando la temperatura entre 450 y 500 °C

(Zubieta, 1995, p. 54).

Via humeda: es utilizado con frecuencia para la digestion de material vegetal, es un
“sistema abierto donde existe el riesgo de contaminacion de la muestra y, ademas, la

introduccion de cantidades relativamente grandes de reactivos puede producir contaminaciones
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debidas a las impurezas de los mismos, lo que conlleva a valores altos de los blancos” asi afirma

Zubieta (1995, pp. 54-55).

Los é&cidos utilizados con frecuencia son: &cido nitrico, acido sulfurico, &cido
clorhidrico, peréxido de hidrogeno y perclorico, aplicando cualquier método de calor como

placas calefactoras, microondas de digestidn, bafios de arena, digestores entre otros.

Los métodos de extraccion de metales por via humeda son los siguientes:

e Extraccién por zonificacion
El método se realiza con el fin de reducir el tiempo, se da por el método de via hUmeda
con agua regia, aplicando la digestion de un bafio de ultrasonido (utilizada en la aplicacion de

limpieza en reacciones de sintesis o polimerizacion) (Zubieta, 1995, p. 64).

Presenta un nivel de precision basto para el analisis de materia vegetal como el Cd, Cu,

Ni, Pb, y Zn.

e Extraccién por microondas
Es un metodo eficiente para la extraccion de metales, apto para la digestion de muestras
bioldgicas e incluso se puede hacer uso de hornos caseros, sin embargo, posee limitaciones
laboriosas como el tiempo para las operaciones (Zubieta, 1995, p. 69).
Existen diferentes tipos de reactores cerrados de alta presion y la energia de microondas
como fuente de calentamiento, que son Utiles para muestras vegetales, aplicando reactivos o
mezclas de reactivos como &cido nitrico, acido sulfdrico y por Gltimo agua oxigenada que

asegura la destruccion de la materia organica (Zubieta, 1995).
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2.4.3. Determinacion de los metales objeto de estudio (EAA)

La espectrofotometria de absorcion atomica es una lampara de catodo hueco, un
cilindro relleno de gas inerte en el cual se encuentra un catodo y un anodo, que al aplicar un
cierto potencial el espectro atdbmico lee el metal. Dependiendo del EAA se utiliza con llama

(con quemador) u horno grafito.

Razmilic (2000) determina que los gases mas utilizados son:

X/
L X4

Aire/Propano

X/
L X4

Aire/ Acetileno

>

Oxido Nitroso/Acetileno

o
%

X/
L X4

Argén
La eleccién del gas depende de la temperatura requerida para la disociacion de los

compuestos, las caracteristicas quimicas de los elementos a estudiar y de la metodologia.

La absorcion atomica es considera excepcional debido a sus propiedades como
“sensibilidad, selectividad, exactitud, precision, sencillez de operacion y versatilidad” segliin

Zubieta (1995, p. 127), siendo la fuente primaria de radiacion (lampara).

2.4.3.1 Espectrofotometria de absorcion atomica de llama (Método llama

para los metales Co, Cr, Cu, Fe, Mn, Ni, Pb Y Zn)

Sistema de automatizacion tradicional, espectrofotometria de absorcidén atomica en
Ilama (AAS), considerado el méas favorable debido a sus ventajas como el tiempo, de acuerdo
con Zubieta (1995), “una atomizacion segura, fiable, reproducible y poco afectada de efectos
memoria para un gran nimero de elementos; costo moderado; susceptible de automatizacién

para analisis de rutina y buena sensibilidad, exactitud y precision en el intervalo de longitud de
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onda 200-800 nm” (p. 129), también posee desventajas requiriendo de un volumen de

disolucion muy grande.

Por el presente método se puede determinar la concentracién de cobalto, cobre,
cromo, hierro, manganeso, niquel, plomoy zinc.
Optimizacion de las condiciones instrumentales

Existen parametros para la optimizacion del equipo de absorcion atomica de llama

como: la proporcidn del aire/acetileno, flujo de aspiracion.

Rectas de calibrado y adicion

La curva de calibracion se construye con diferentes concentraciones del analito con
respecto a la absorbancia, debido a que existe interferencia que puede conducir a un margen de

error.

El método de adicidon es la mas utilizada para obtener rectas de calibrado que se prepara

con disoluciones diluidas de cada patron como: (Zubieta, 1995, p. 131)

Tabla 3

Rango de las rectas de calibracion

Metal Disoluciéon (ug.ml-1)
Co 0-2,5
Pb 0-12,0
Cu 0-1,0

Nota: Tomado de (Zubieta, 1995). Adaptado por: Autoras, 2021
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2.4.3.2 Espectrofotometria de absorcion atobmica con atomizacion

electrotérmica (Horno de grafito)

Se denomina Espectrofotometria de absorcion atdbmica de horno de grafito (GFAAS) o
a su vez determinada como espectrofotometria de absorcidn atomica electrotérmica (ETAAS),
esta técnica segun Torres (2015), se basa en “que los atomos absorben la luz en las frecuencias
0 longitudes de onda caracteristica del elemento de interés (de ahi el nombre de la

espectrometria de absorcion atdmica)”.

Dentro de este proceso la cantidad de luz absorbida se correlaciona linealmente con la
concentracion del analito, la mayoria de elementos se da mediante la aplicacion de altas
temperaturas, las muestras son depositadas en un tubo de grafito que son colocadas en un
muestreador automatico “que puede contener hasta 133 muestras, de las cuales 5 pueden
contener reactivos, teniendo la disponibilidad de varios tipos de tubos de inyeccion,

permitiendo el muestreo en diferentes condiciones” segtin Chapple y Athanasopoulos (1991).

Requisitos generales para el correcto funcionamiento del horno grafito segun Torres

(2015):

e Temperatura, tiempo y el espacio cuando se produce el intervalo de atomos libres.

e Control individual de los procesos de atomizacién y volatilizacion.

e Formacion de &tomos cuantitativos independientes.

e Evitar las interferencias espectrales para mejorar la sensibilidad y los limites de

deteccién.
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Aplicaciones analiticas

Figura 2

Aplicaciones analiticas del horno grafito

Clinicosy
biologicos:

Sangre
Orina

Liquido sinovial

Aplicaciones

Muestras \ / Materiales

Ambientales: Industriales:

Aguas Residuales Acero
Materia vegetal Productos Derivados
Sedimentos Del Petroleo

Nota: Tomado de (Torres R. , 2015). Adaptado por Autoras, 2021

Ventajas

e Poca interferencia
e Tiempo de analisis automatico y lento (133 muestras de 1-6 elementos)
e Precision y exactitud
e Excelente deteccion de pequefios tamafios de la muestra
e Precio moderado
El funcionamiento de la mayoria de GFAAS estd conformado por un software
compatible con la maquina, las muestras deben ser acidificadas con &cido nitrico a un pH de 2

0 menor, por lo tanto, la decoloracion ayuda a detectar los metales en la muestra.
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Se considera esta técnica muy eficiente, su avance con la tecnologia permite utilizar
pequefias cantidades de muestras como la materia vegetal, industrial, residuos de petréleo,
aguas residuales, orina, sedimentos, ademas tiene pocas interferencias espectrales o que ayuda

a una mejor precision.

2.5. Marco legal

La Ley de Gestiébn Ambiental se ejerce para un control efectivo de cumplimiento de las
normas establecidas con respecto al medio ambiente, esto se ve declarado en la Constitucion
del Ecuador que regula, maneja y conserva los recursos humanos. Al mismo tiempo se
establecen leyes y normas a nivel internacional sobre seguridad alimentaria por organismos

internacionales como la UE, Codex Alimentarius y FOA.

2.5.1 Constitucion del Ecuador

Con respecto a la Normativa nacional para contaminantes en alimentos tenemos los

siguientes articulos:

Art. 281: “La soberania y seguridad alimentaria constituyen un objetivo estratégico y
una obligacion del estado, para garantizar que las personas, comunidades y pueblos nacionales,
alcance autosuficiencia de alimentos sanos y culturalmente apropiados de forma permanente”

(Constitucion de la Republica del Ecuador, 2008).

Art.281.3 de la Constitucién de la Republica, habla de fortalecer la diversificacién y la
introduccién de tecnologias ecoldgicas y organicas en la produccién agropecuaria

(Constitucion de la Republica del Ecuador, 2008).
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Art. 284. 9 de la Constitucion de la Republica declara el impulso de un consumo social

y ambientalmente responsable (Constitucion de la Republica del Ecuador, 2008).

2.5.2 Tratados y Convenios

2.5.2.1 Normativa Internacional: Codex Alimentarius

La Comision del Codex Alimentarius (2020), nos indica que es un d&rgano
intergubernamental sobre las Normas Alimentarias establecidas por la Organizacion de las
Naciones Unidas para la Agricultura y la Alimentacion (FAO) y la Organizacion Mundial de

la Salud (OMS) (pp. 2-3).

La siguiente normativa se alinea a los principios de Codex Alimentarius que tiene

relacion con los contaminantes en alimentos, los mismos que se ven a continuacion:

Tabla 4

Nivel maximo permisible para cadmio - Codex

Producto Nombre Nivel sufijo Tipo Observacion
Cadigo mg/kg
VL 0053 Hortalizas de hoja (lechuga) 0,2 NM
V A0035 Hortalizas de bulbo y raiz 0,05 NM
(Zanahoria)
V C0045 Hortalizas de fruto, (tomate) 0,05 NM
VR 0589 Patatas (papas) 0,1 NM Peladas

Nota: Tomado de (CODEX STAN, 2001, p. 35) Adecuado por Autoras, 2021
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Tabla 5

Nivel maximo permisible para plomo - Codex

Producto Nombre Nivel sufijo  Tipo Observaciones
Cadigo mg/kg
VL 0053 Hortalizas de hoja 0,3 NM Incluidas las brasicaceas
(lechuga) y las hortalizas de hoja,

pero excluidas las
espinacas
V A 0035 Hortalizas de bulbo y 0,1 NM
raiz (Zanahoria)
V C 0045 Hortalizas de fruto, 0,1 NM
cucurbitaceas
(Tomate).
VR 0075 Raices y tubérculos 0,1 NM Incluida las papas

(papa)

Nota: Tomado de (CODEX STAN, 2001, p. 36). Adaptado por Autoras, 2021

2.5.2.2 Normativa Internacional: Union Europea (UE)

La Comision Europea establece una serie de procedimientos con respecto a los
contaminantes que pueden estar presentes en diversos productos de consumo alimenticio, para
lo cual se establece el nivel maximo permisible de cadmio y plomo en los alimentos segun

plantea la Union Europea (2006).
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Tabla 6

Nivel maximo permisible para cadmio — (UE)

Cadmio Nombre de la hortaliza (mg/kg)
Hortalizas y frutas Tomate 0,05
Hortaliza de raiz y tubérculo Zanahoria, Papa pelada 0,10
Hortalizas de hoja Lechuga 0,20

Nota: Tomado de (Union Europea, 2006). Adaptado por Autoras, 2021

Tabla7

Nivel maximo permisible para plomo — (UE)

Plomo Nombre de la hortaliza (mg/kg)
Hortalizas y frutas Tomate 0,30
Hortaliza de raiz y tubérculo Zanahoria, Papa pelada 0,10
Hortalizas de hoja Lechuga 0,30

Nota: Tomado de (Unién Europea, 2006). Adaptado por Autoras, 2021

2.5.3 Cumplimiento de la norma cubana de cobre, sobre contaminantes metalicos en

alimentos

Al no tener un valor especifico para cobre en ningln reglamento ya mencionado como
el CODEX y la Union Europea (UE), se procede a la siguiente normativa cubana, teniendo en
cuenta que el cobre no es un contaminante, debido a que es un nutriente en niveles controlados,

como se presenta a continuacion:
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Tabla 8

Niveles maximos permisibles de cobre en alimentos segun la norma cubana.

Nombre Nivel sufijo Tipo

(mg/kg)
Hortalizas de hoja (lechuga) 5 NM
Hortalizas de bulbo y raiz 5 NM

(Zanahoria)
Hortalizas de fruto, 5 NM
cucurbitaceas (Tomate).

Raices y tubérculos (papa) 5 NM

Nota: Tomado de (Olivares, 2013, p. 292). Adaptado por Autoras, 2021

2.5.4 Cumplimiento de la norma de los niveles maximos permisibles de cobalto.

Al no existir una normativa, ley o reglamento como el ya mencionado CODEX vy la
Unidn Europea (UE), se acudio al libro de la Academia Nacional de Ciencias Exactas, Fisicas
y Naturales donde se estudia al cobalto y su interaccién en el sistema biolégico y para una
mejor sustentacion a la Agencia de sustancias toxicas y el registro de enfermedades en donde

determina las cantidades exactas que el cuerpo necesita de cobalto.

2.5.4.1 Academia Nacional de Ciencias Exactas, Fisicas y Naturales

La Academia Nacional de Ciencias Exactas, Fisicas y Naturales, estudia la quimica del
cobalto y como actta en los sistemas biolégicos (Baran, 2018, p. 78), como se presenta a

continuacion:
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Tabla 9

Niveles maximo permisible de cobalto — Academia Nacional de Ciencias Exactas, Fisicas y

Naturales

Nombre Nivel sufijo (mg/kg)

Hortalizas de hoja (lechuga)

Hortalizas de bulbo y raiz (Zanahoria) 1.0

Hortalizas de fruto, cucurbitaceas
(tomate)

Patatas (papas)

Nota: Tomado por (Baran, 2018, p. 84). Adaptado por Autoras, 2021

2.5.4.2 Agencia de sustancias toxicas y el registro de enfermedades.

La Agencia de sustancias toxicas y el registro de enfermedades mediante el cddigo
CAS#: 7440-48-4 determina los efectos a la salud a “cualquier sustancia peligrosa van a
depender de la dosis, la duracién, la manera de exposicion, las caracteristicas y habitos
personales, y si estan presentes otras sustancias quimicas” segin plantea la Agencia para
sustancias toxicas y el registro de enfermedades (2004, p. 1), estableciendo los siguientes

parametros:
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Tabla 10

Niveles maximo permisible de cobalto -Agencia de sustancias toxicas y el registro de

enfermedades

Nombre Nivel sufijo (mg/kg)

Hortalizas de hoja (lechuga)
Hortalizas de bulbo y raiz (Zanahoria)

Hortalizas de fruto, cucurbitaceas 0.16a1.0

(tomate)

Patatas (papas)

Nota: Tomado de (Agencia para sustancias toxicas y el registro de enfermedades, 2004, p. 7). Adaptado por

Autoras, 2021

Es importante mencionar que en las normas nacionales e internacionales consultadas
no contemplan el cobre ni el cobalto como contaminantes, debido a que estos son nutrientes
esenciales para los seres humanos. Por lo tanto, aun no hay un limite que permite diferenciar

cuando pasan de esencial a toxico.

2.5.5 Seguridad alimentaria a nivel regional y local

La seguridad Alimentaria recalca la importancia del consumo saludable de productos
gue mantengan un régimen de seguridad, enfocado en la regulacion de los metales pesados
presente en los alimentos para lo cual la Organizacion Mundial de la Salud establece los
“compromisos globales para el control de diferentes metales y su transferencia en la cadena
alimentaria” segun Quishpe (2016). Sin embargo, la OMS se guia con las cantidades

establecidas por el Codex Alimentarius.
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En cuanto a la presencia de los metales en los alimentos, llegan a causar diferentes
enfermedades al superar el limite establecido, en Ecuador define la soberania y seguridad

alimentaria como una obligacion para garantizar el bienestar de la comunidad.

Segun Gordillo (2013), “la mision es asegurar y desarrollar la investigacion cientifica
con el objetivo de mejorar la calidad nutricional de los alimentos, la productividad y la sanidad

alimentaria, respetando y promoviendo las practicas culturales”.

La legislacion nacional como internacional comparten un objetivo estratégico y una
obligacion con la sociedad de proveer alimentos que sean sanos y saludables para el consumo,
manteniendo un régimen estandarizado sobre los limites que debe existir en los diferentes

productos en materia de alimentacion.

2.5.6 Ley Organica De Consumo, Nutricion Y Salud Alimentaria

La Comision Técnica de Consumo, Nutricion y Salud Alimentaria (2013), menciona
que laeleccién alimentaria “es libre, bien informada, razonada, ética y solidaria por parte de
las familias consumidoras y por este medio lograr la redistribucion de la riqueza y el estimulo
para un modelo econdémico justo y solidario” estableciendo un sistema agrario basado en la

agricultura familiar campesina de principios agroecolégicos, garantizando alimentos sanos.

Nombrando a continuacion los siguientes articulos de referencia:

Art. 3, literal d) de la Ley Organica del Régimen de Soberania Alimentaria, dispone
como obligacion del Estado: “Incentivar el consumo de alimentos sanos, nutritivos de origen
agroecoldgico y organico, evitando en lo posible la expansion del monocultivo y la utilizacion
de cultivos agroalimentarios en la produccion de biocombustibles, priorizando siempre el
consumo alimenticio nacional”. (Comision Técnica de Consumo, Nutricion y Salud

Alimentaria , 2013, p. 11)
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Art. 24 de la Ley Organica del Régimen de Soberania Alimentaria. Indica que la

sanidad e inocuidad alimentaria tienen por objeto promover una adecuada nutricion y

proteccion de la salud de las personas, y prevenir, eliminar o reducir la incidencia de

enfermedades que se puedan causar o agravar por el consumo de alimentos contaminados

(Comision Técnica de Consumo, Nutricion y Salud Alimentaria , 2013, p. 11).

2.5.7 Normas

2.5.7.1 NORMA TECNICA ECUATORIANA (INEN)

La norma INEN establece los procedimientos para la toma de muestras en hortalizas y

frutas frescas.

Tabla 11

Normativa INEN

TAMANOS NOMBRE TAMANO MINIMO
Y FORMAS VULGAR CIENTIEICO DE CADA MUESTRA
PARA ENSAYO
Hortalizas Tomate Rifion Familia: Solanacea 2 kg
Medianas Género: Lycopersicum
Especie: Esculentum Mill
Zanahoria Amarilla Familia: Umbelliferae 2kg

(apiaceae)
Género: Daucus,

Especie: Carota L.
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Normativa INEN

Hortalizas

Medianas

Hortalizas

varias

Papa

Lechuga

Familia: Solanaceae
Género: Solanum g
Especie: Tuberosum L.
Familia: Compositae
(Asteraceae)

Género: Lactuca

Especie: Sativa L.

2 kg

10 unidades

Nota: Tomado de (Instituto Ecuatoriano de Normalizacion, 2012). Adaptado por: Autoras, 2021
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3. MATERIALES Y METODOS

La metodologia fue de investigacion experimental y estadistica, identificando los
metales pesados (Cu, Co, Cd, Pb) en las hortalizas mencionadas. El trabajo experimental cuenta

con dos fases: campo y laboratorio.

e [Fase de campo
En esta fase se realizo la obtencion de las hortalizas de los dos sitios de los mercados
convencionales y de los dos sitios de los mercados organicos del Distrito Metropolitano de
Quito, para lo cual se comprd la cantidad necesaria de cada producto a estudiar.
e Fase de laboratorio
El anélisis de los metales pesados se realizd en los laboratorios de la Universidad

Politécnica Salesiana, Sede Quito, Campus Sur, Facultad de Ingenieria Ambiental.

3.1. Materiales

e Materiales de campo
v" Muestra de hortalizas (Tomate, papa, zanahoria y lechuga)
v Fundas ziploc
v" Marcadores
v’ Etiquetas
e Materiales de laboratorio
v Mortero (ISOLAB)
v' Matraz
v Vasos de precipitacion

v’ Pipeta
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v Pinzas

v" Crisoles

v Probeta

v" Embudo

v Vidrio reloj

v Balon Volumétrico (25 y 50 ml)
e Equipos de laboratorio

v’ Estufa (Binder)

v Espectrofotometro de absorcién atdmica. (Enduro T2100)

v Balanza analitica (Metter Toledo)

v" Microondas de digestion (Berghof)
e Reactivos

v Agua destilada

v" Acido nitrico (65%)

v" Solucién patrén de plomo

v" Solucion patrén de cadmio

v" Solucion patrén de cobalto

v" Solucion patrén de cobre

3.2.  Metodologia-Protocolo de laboratorio

3.2.1 Limpieza del material

La limpieza de todo el material de laboratorio es de gran importancia ya que nos ayuda
a reducir la posible contaminacion de las muestras a analizar, especialmente en técnicas de alta

sensibilidad como la espectrofotometria de absorcion atomica.
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Los materiales de vidrio y de plastico se lavaron con detergente y abundante agua de
grifo, posteriormente se enjuago tres veces con agua destilada para dejarlos en remojo en acido
nitrico al 10% durante 24 horas (tapado para evitar la contaminacion). Pasado el tiempo se
enjuago tres veces con agua destilada, guardando para evitar la contaminacion (Zubieta, 1995,

p. 34).

Los recipientes del microondas de digestion se lavaron después de cada proceso de
digestion con abundante agua de grifo, frotando suavemente con una esponja para eliminar los
posibles restos de las muestras, luego se enjuago tres veces con agua destilada y se coloc6 en

un programa de limpieza en el microondas de digestion con agua destilada.

3.2.2 Recoleccidon de muestras

Para la recoleccion de las muestras se tomo los siguientes criterios de aceptacion:

e No desprende olores desagradables
e Hojas no marchitas (lechuga)

e Sin presencia de hongos

3.2.3 Preparacion de las muestras

La preparacion de las muestras tiene como finalidad obtener una muestra homogénea,

por esta razon se sometid a algunas manipulaciones.

3.23.1 Lavado

Antes de iniciar el lavado se analizo si existe la necesidad de realizar o no el lavado, ya
que las muestras son de hortalizas de consumo humano se realizo el lavado de la siguiente

manera.
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Se enjuagod con abundante agua de grifo, frotando suavemente con una esponja para
evitar la destruccion de la estructura de la planta y se lavo tres veces con agua destilada, esta
operacion se la realizd en el menor tiempo posible para evitar alteraciones en las muestras

(Zubieta, 1995, pp. 37-38).

3.23.2 Secado

Es necesario secar la muestra debido a que es conveniente para el almacenamiento y la
pulverizacion de la misma, obteniendo asi una muestra homogénea. Se colocd las muestras de
hortalizas en bandejas de aluminio cortadas en pedazos pequefios (Solanum lycopersicum,
Lactuca sativa) y ralladas (Solanum tubersum, Daucus carota) para un mejor proceso de

molienda, luego se coloco en la estufa a 105°C durante 24 horas (Zubieta, 1995, p. 39).

3.2.3.3 Molienda

Es necesario moler las muestras después de ser secadas para facilitar el analisis,
logrando asi una buena homogenizacion, la molienda de la muestra se realiz6 mediante un

mortero obteniendo asi particulas pequefas (Zubieta, 1995, pp. 39-40).

3.2.4. Digestion de las muestras

El objetivo de la digestién de las muestras es disolver la muestra, destruir la matriz
organica y separar el analito de los componentes de la matriz, existen tres grandes métodos de
digestion de las muestras, los métodos clasicos, por zonificacion y por microondas. (Zubieta,

1995, p. 52).

En el presente estudio se utilizé el método de microondas.
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3.24.1 Digestion por microondas

Zubieta (1995), notifica que es una técnica de extraccion por via hiumeda de forma
rapida y atractiva, el acido nitrico es practicamente es el &cido mas utilizado en la digestion, ya
gue incrementa su poder oxidante al trabajar en recipientes cerrados calentados por microondas

debido a las altas temperaturas y presiones que se alcanzan (pp. 75-76).

Para la digestion de las hortalizas, se tom6 0,3 g de la muestra seca y homogenizada,
esto se transfieren a los reactores de digestion y se afiadié 5 ml de &cido nitrico al 65%,
mezclando la muestra con cuidado con una barra de vidrio, se esperd 20 minutos antes de cerrar
el recipiente y se coloc6 en el microondas de digestién con el siguiente programa (Speedwave

MSW-2, 2018, p. 33).

A continuacion, se presenta el tiempo, la temperatura y la potencia que se coloc6 en el

microondas para la digestion de las muestras de hortalizas.

Tabla 12

Tiempo de digestién

Rampa 1 2 3 4
Temperatura °C 145 190 100 0
Potencia % 75 100 40 0
Tiempo (min) 5 10 10 0

Nota: Tomado de (Speedwave MSW-2, 2018, p. 33).

Una vez terminado el proceso, se dejo enfriar los recipientes aproximadamente 60

minutos, pasado el tiempo se abri6 los recipientes en una campana extractora con las manos,
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los ojos y el cuerpo con un adecuado equipo de proteccion ya que se produjo una gran cantidad

de gas, procedimos a filtrar la muestra para aforarla a 25 ml (Speedwave MSW-2, 2018, p. 33).

3.2.5 Espectrofotometria de absorcion atdmica

La espectrofotometria de absorcion atdmica es una de las técnicas mas Utiles para el
analisis de compuestos inorganicos, especialmente para los compuestos metalicos. El andlisis
de metales pesados mediante la espectrofotometria se realiza por dos métodos, mediante el

método de llama y mediante el método de horno de grafito.

3.2.5.1 Espectrofotometria de absorcion atomica en llama

Es una técnica extremadamente sensible, debido a que las lineas de absorcion atbmica
son consideradas estrechas (de 0,002 a 0,005 nm) y la energia de transmisor eléctrica es Unica
para cada elemento, la absorcion atémica por llama esté en orden de la ppm (Gallegos, Vega,

& Noriega, 2012, pp. 20-23).

Una vez que se consiguié las muestras de hortalizas listas con el tratamiento previo, se
procedi6 a elegir la longitud de onda adecuada para cada metal, posteriormente se realizo la
curva de calibracidon con las soluciones estandar, las cuales deben ser realizadas periodicamente
para cubrir los intervalos y son utilizadas para corregir las lecturas analiticas. El tipo de llama
mas utilizada para la determinacién de plomo, cobre, cadmio y cobalto es la mezcla de aire

(oxidante) y acetileno (combustible).

Las muestras de hortalizas poseen una cantidad pequefia de metales a analizar, por esta
razon el método de Ilama no es pertinente para su evaluacién y se procede a usar el horno de

grafito que es 1000 veces mas preciso que el método de Ilama y asi obtener valores reales.
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3.2.5.2 Espectrofotometria de absorcion atomica mediante horno de grafito

La técnica con horno de grafito nos permite bajar los rangos de deteccién a ppb, con un

instrumento sencillo y sin mayor esfuerzo.

Para la evaluacion de los metales pesados se procedid a realizar las curvas de
calibracién de los metales a estudiar, el espectrofotometro las realiza de forma automatica con

solo una solucion estandar.

Se utiliz6 un estdndar de 1000 ug/ml del metal a analizar, para obtener 1ppm de la
misma solucion, teniendo en cuenta que 1ppm equivale a 1000ppb, del mismo que se procedid

a adquirir la solucién madre.

Tabla 13

Soluciones madre para las rectas de calibracién

Metal Solucion madre
Cobre 40 ppb
Cadmio 20 ppb
Cobalto 40 ppb
Plomo 100 ppb

Nota: Adaptado por Autoras, 2021
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3.3. Disefo

3.3.1 Disefio experimental

Los datos se obtuvieron a partir de un disefio de analisis de laboratorio mediante el
equipo de Espectrofotometria de Absorcion Atomica (método horno grafito), para determinar
la concentracion de metales pesados (cadmio, plomo, cobre y cobalto), presentes en tomate
rinbn (Solanum lycopersicum), papa (Solanum tuberosum), zanahoria (Daucus carota),
lechuga (Lactuca sativa) provenientes de cuatro mercados: dos organicos y dos

convencionales.

Cada analisis se realizd con una repeticion de cinco veces para cada elemento, teniendo
un total de trecientos veinte muestras analizadas. Se utiliz6 la siguiente ecuacion segun

Véasquez (2020), para obtener la concentracion de cada metal:

. m
mg lectura del equipo (k—5> * FD x Aforo(ml)

Concentracion (—) =
kg

peso muestra(g)

Donde:

FD: Factor de dilucion (1)

3.3.2 Disefio estadistico

Los datos se analizaron mediante el Software Microsoft Excel con el complemento de
Real Statistics, que proporciona informacién sobre ANOVA y comparaciones mdltiples
utilizando pruebas de TUKEY al 5%, creando intervalos de confianza entre las concentraciones

(Cd, Pb, Cuy Co) de las hortalizas y entre los mercados.
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Teniendo en cuenta que “cuanto mayor sea el valor de F mayor sera la probabilidad de
que el experimento se declare como significativo” segun menciona Fallas (2012, pp. 8-12),

interpretando de la siguiente manera:

Valor p < a: SIGNIFICATIVA

Cuando el valor p es menor al nivel de significancia (Alpha) se rechaza la hipotesis

nula.

Valor p < a: NO SIGNIFICATIVA

Cuando el valor p es mayor al nivel de significancia (Alpha) se rechaza la hipotesis

alternativa.
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4. RESULTADOS Y DISCUSION

Las muestras de zanahoria, papa, tomate y lechuga fueron recolectadas de dos
diferentes mercados organicos y dos diferentes mercados convencionales del Distrito
Metropolitano de Quito, analizando la presencia de cadmio, plomo, cobre y cobalto por el
método de Espectrofotometria de Absorcion Atdmica por Horno Grafito, efectuando un total
de dieciséis muestras de hortalizas con cinco repeticiones por cada metal, obteniendo los

siguientes resultados.

4.1. Determinacion de Cadmio

Se elabor6 una curva de calibracion para analizar la linealidad del método, partiendo

de una solucién madre de 20ppb de cadmio, teniendo los siguientes estandares de dilucién.

Tabla 14

Datos de los estandares de cadmio para la construccion de la curva de calibracion.

Estandar Concentracion (ppb) Absorbancia
1 1 0,083
2 5} 0,351
3 7 0,464
4 10 0,547

Nota: Elaborado por Autoras, 2021

Se logré la mejor curva de calibracion con un coeficiente de correlacion = 0,982,

evidenciando una tendencia lineal para una mejor lectura de las concentraciones.
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Figura 3

Curva de calibracion- Estandar de cadmio.
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Nota: Elaborado por Autoras, 2021

En la tabla 15 se tiene los resultados de los andlisis del metal de cadmio en zanahoria,

papa, tomate y lechuga expresados como la Media + Desviacién estandar en (7:—5).
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Tabla 15

Resultados de concentracion de cadmio (mg/kg) en las muestras de zanahoria, papa, tomate y

lechuga.
Resultados Cadmio (mg/kg)
MO1 MO2 MC1 MC2
0,0415 0,0327 0,0355 0,0209
0,0472 0,0357 0,0323 0,0296
0,0440 0,0431 0,0314 0,0228
Zanahoria
0,0450 0,0333 0,0298 0,0181
0,0374 0,0393 0,0305 0,0228
Promedio 0,0430 0,0368 0,0319 0,0228
SD +0,0038 +0,0044 +0,0022 +0,0042
0,0108 0,0431 0,0318 0,0209
0,0124 0,0433 0,0341 0,0288
Papa 0,0137 0,0404 0,0277 0,0283
0,0096 0,0417 0,0278 0,0278
0,0064 0,0423 0,0278 0,0198
Promedio 0,0106 0,0422 0,0298 0,0251

SD +0,0028 +0,0012 +0,0030 +0,0044
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Resultados de concentracion de cadmio (mg/kg) en las muestras de zanahoria, papa, tomate y

lechuga.
0,0702 0,0544 0,0674 0,0351
0,0550 0,0618 0,0637 0,0369
0,0607 0,0578 0,0683 0,0368
Tomate
0,0608 0,0585 0,0684 0,0495
0,0596 0,0596 0,0665 0,0358
Promedio 0,0613 0,0584 0,0669 0,0388
SD +0,0055 +0,0027 +0,0019 +0,0060
0,0452 0,056 0,0417 0,0473
0,0365 0,0514 0,0385 0,0621
0,0503 0,0491 0,0382 0,0558
Lechuga
0,0468 0,0511 0,0354 0,059
0,0392 0,0532 0,0422 0,0585
Promedio 0,0436 0,0522 0,0392 0,0565
SD +0,0056 +0,0026 +0,0027 +0,0056

Nota: Elaborado por Autoras, 2021

Todas las muestras analizadas tienen presencia de cadmio, las concentraciones abarcan

en la zanahoria desde 0,0181 mg/kg hasta 0,0472 mg /kg, papa desde 0,0064 mg/kg hasta

0,0433 mg/kg, tomate desde 0,0351 mg/kg hasta 0,0702 mg/kg y lechuga desde

0,0354 mg/kg hasta 0,0621 mg/kg, encontrdndose mayor dispersion en los valores del

tomate. Tabla 16
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Se realiz6 una prueba de comparaciones multiples ANOVA con el factor de 95% de

confianza y prueba de comparacion TUKEY HSD/KRAMER, para evaluar los resultados.

4.1.1. Anadlisis de (ANOVA- TUKEY HSD/KRAMER) cadmio en zanahoria, papa,

tomate y lechuga

Se desarrollé un analisis ANOVA para cada una de las hortalizas donde nos indica que

existen diferencias significativas entre las concentraciones presentes en los diferentes

mercados.

e Zanahoria

Tabla 16

Andlisis de ANOVA del contenido de cadmio en zanahoria de los cuatro mercados.

ANOVA: Factor Unico

Descripcion Alpha 0,05
Fuentes SS Df MS F P value
Entre Grupos 0,0011 3 0,00036 25,90952 0,0000022
Dentro de Grupos 0,0002 16 0,00001

Total 0,0013 19 0,00007

Nota: Elaborado por Autoras, 2021
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Tabla 17

Prueba TUKEY HSD/KRAMER sobre contenido de cadmio en zanahoria

TUKEY HSD/KRAMER Alpha 0,05
Grupo 1 Grupo 2 Promedio  P-value
MO1 MO2 0,00620 0,07885**
MO1 MC1 0,01112  0,00125*
MO1 MC2 0,02018  0,00000*
MO2 MC1 0,00492  0,20202**
MO2 MC2 0,01398  0,00012*
MC1 MC2 0,00906  0,00728*

Nota: Elaborado por Autoras, 2021. **No hay diferencia. *Si hay diferencia.

En los resultados de la prueba TUKEY HSD/KRAMER (tabla 17), se observa que no

existe una diferencia significativa entre los MO1 vs MO2 y entre el MO2 vs MCL.

e Papa
Tabla 18

Analisis de ANOVA del contenido de cadmio en papa de los cuatro mercados.

ANOVA: Factor Unico

Descripcion Alpha 0,05
Fuentes SS Df MS F P value
Entre Grupos 0,00256 3 0,00085 91,53135 2,75E-10
Dentro de Grupos 0,00015 16 0,00001

Total 0,00270 19 0,00014

Nota: Elaborado por Autoras, 2021
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Tabla 19

Prueba TUKEY HSD/KRAMER sobre contenido de cadmio en papa

TUKEY HSD/KRAMER Alpha 0,05
Q TEST
Grupo 1 Grupo 2 Promedio P-value

MO1 MO2 0,03158 0,00000*
MO1 MC1 0,01926 0,00000*
MO1 MC2 0,01454 0,00001*
MO2 MC1 0,01232 0,00005*
MQO2 MC2 0,01704 0,00000*
MC1 MC2 0,00472 0,10793**

Nota: Elaborado por Autoras, 2021. **No hay diferencia. * Si hay diferencia.

Los resultados de la prueba TUKEY HSD/KRAMER indican que no existe una

diferencia significativa entre los MC1 vs MC2 (Ver tabla 19).

e Tomate

Tabla 20

Analisis de ANOVA del contenido de cadmio en tomate de los cuatro mercados

ANOVA: Factor Unico

Descripcion Alpha 0,05
Fuentes SS Df MS F P value
Entre Grupos 0,002231 3 0,00074 38,20626 1,5974E-07
Dentro de Grupos 0,000311 16 0,00002

Total 0,002542 19 0,00013

Nota: Elaborado por Autoras, 2021
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Tabla 21

Prueba TUKEY HSD/KRAMER sobre contenido de cadmio en tomate

TUKEY HSD/KRAMER Alpha 0,05
Q TEST
Grupo 1 Grupo 2 Promedio P-value

MO1 MO2 0,00284  0,74161**
MO1 MC1 0,00560  0,22633**
MO1 MC2 0,02244 0,00000*
MQO?2 MC1 0,00844 0,03641*
MO?2 MC2 0,01960 0,00002*
MC1 MC2 0,02804 0,00000*

Nota: Elaborado por Autoras, 2021. **No hay diferencia. *Si hay diferencia.

Con la prueba TUKEY HSD/KRAMER (Tabla 21) se define que no existe una

diferencia significativa entre los MO1 vs MO2 y MO1 vs MCL.

e Lechuga

Tabla 22

Analisis de ANOVA del contenido de cadmio en lechuga de los cuatro mercados

ANOVA: Factor Unico

Descripcion Alpha 0,05
Fuentes SS Df MS F P value
Entre Grupos 0,00093 3 0,00031 15,96723 0,00005
Dentro de Grupos 0,00031 16 0,00002

Total 0,00125 19 0,00007

Nota: Elaborado por Autoras, 2021
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Tabla 23

Prueba TUKEY HSD/KRAMER sobre contenido de cadmio en lechuga

TUKEY HSD/KRAMER Alpha 0,05
Q TEST
Grupo 1 Grupo 2 Promedio P-value

MO1 MO2 0,00856 0,03375*
MO1 MC1 0,00440 0,41954**
MO1 MC2 0,01294 0,00142**
MQO2 MC1 0,01296 0,00140**
MQO2 MC2 0,00438 0,42336*
MC1 MC2 0,01734 0,00007**

Nota: Elaborado por Autoras, 2021. **No hay diferencia. *Si hay diferencia.

En la tabla 23 se aprecia la prueba TUKEY HSD/KRAMER, existiendo diferencias

significativas entre los MO1 vs MO2 y MO2 vs MC2.
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4.1.2. Determinacion de cadmio en hortalizas.

e Zanahoria

Figura 4

Comparacion de datos obtenidos de cadmio en zanahoria de los mercados.
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Nota: Elaborado por Autoras, 2021

Los resultados reportados en la zanahoria (Tabla 15) son para: el MO1 con una
concentracion de 0,0430 + 0,0038 (mg/kg), en el MO2 fue de 0,0368 + 0,0044 (mg/
kg), en el MC1 fue de 0,0319 +0,0022 (mg/kg) y para el MC2 de 0,0228 +

0,0042 (mg/kg).

Al comparar con los niveles méximos permisibles para zanahoria segun CODEX STAN
(2001, p. 35) es de 0,05 (mg/kg) ver (Tabla 4) y por la Union Europea (2006) es de
0,10 (mg/kg) ver (Tabla 6) se determina que NO sobrepasa el nivel maximo permisible
recomendado, sin embargo, la zanahoria del MO1 posee mayor concentracién de cadmio con

0,0430 (mg/kg), no obstante NO sobrepasa la normativa mencionada.
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e Papa

Figura5

Comparacion de datos obtenidos de cadmio en papa de los mercados.
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Nota: Elaborado por Autoras, 2021

Los resultados encontrados en la papa (Tabla 15) en el MO1, dio una concentracion de
0,0106 + 0,0028 (mg/kg), parael MO2 es de 0,0422 + 0,0012 (mg/kg), parael MC1 es

de 0,0298 + 0,0030 (mg/kg)y parael MC2 es de 0,0251 + 0,0044 (mg/kg).

Al comparar con los niveles maximos permisibles para papa seguin CODEX STAN ,
(2001, p. 35), es de 0,10 (mg/kg) ver (Tabla 4) y por la Union Europea (2006), es de
0,10 (mg/kg) ver (Tabla 7) se determina que NO sobrepasa el nivel maximo permisible
recomendado, sin embargo, la papa del MO2 es la que posee mayor concentracion de cadmio

con 0,0422 (mg/kg), no obstante NO sobrepasa la normativa mencionada.

49



e Tomate

Figura 6

Comparacion de datos obtenidos de cadmio en tomate de los mercados.
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Nota: Elaborado por Autoras, 2021

El tomate (Tabla 15) en el MO1 tuvieron una concentracion de 0,0613 +
0,0055 (mg/kg), el MO2 dio 0,0584 + 0,0027 (mg/kg), el MC1 dio 0,0669 +

0,0019 (mg/kg)y el MC2 dio 0,0388 + 0,0060 (mg/kg).

Al comparar con los niveles maximos permisibles para tomate segin CODEX STAN
(2001, p. 35) es de 0,05 (mg/kg) ver (Tabla 4) y por la Union Europea (2006) es de
0,05 (mg/kg) ver (Tabla 6) se determina que sobrepasa el nivel méaximo permisible

recomendado, a excepcion del MC2 que se encuentra dentro de los limites.
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e Lechuga

Figura7

Comparacion de datos obtenidos de cadmio en lechuga de los mercados.
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Nota: Elaborado por Autoras, 2021

Los resultados encontrados en la lechuga (Tabla 15), el MO1 tuvo una concentracion
de 0,0436 + 0,0056 (mg/kg), el MO2 tuvo 0,0522 + 0,0026 (mg/kg), el MCL1 tuvo

0,0392 +0,0027 (mg/kg)y el MC2 tuvo 0,0565 + 0,0056 (mg/kg).

Al comparar con los niveles maximos permisibles para lechuga segin CODEX STAN
(2001, p. 35) es de 0,20 (mg/kg) ver (Tabla 4) y por la Unién Europea (2006) es de
0,20 (mg/kg) ver (Tabla 6) se determina que NO sobrepasa el nivel maximo permisible
recomendado, sin embargo, la lechuga del MC2 es la que posee mayor concentracion de

cadmio con 0,0565 (mg/kg), no obstante NO sobrepasa la normativa mencionada.
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4.1.3. Analisis de cadmio entre mercados.

Se realizd un andlisis entre los cuatro mercados (dos mercados organicos vs dos
mercados convencionales) determinando que la zanahoria, papa y lechuga no sobrepasa la
normativa en ninguno de los mercados estudiados, sin embargo Sanchez (2016, pag. 9), da a
conocer que las papas, hortalizas de hoja y de raiz como la zanahoria; entre otros, contienen
concentraciones altas de cadmio y el 80% de ingesta del metal se da por medio de estos
alimentos. El tomate del MO1, MO2, MC1 sobrepasa la normativa establecida, que segin
Hernandez, Rodriguez, Pefia, Merifio y Cartaya (2019), existen una variedad de clases de
tomates que son tolerantes al cadmio y lo bioacumulan en los tejidos aéreos principalmente en

los brotes y en los frutos, dependiendo de su genotipo.

Demostrando que la concentracion de cadmio no depende de los mercados (que es el
tema de estudio) sino de condiciones externas como el lugar del cultivo, enmiendas en los
campos y aplicacién de fertilizantes fosfatados (dependiendo de la procedencia geogréafica de

las rocas empleadas para su fabricacion).

4.1.4. Analisis toxicoldgico de cadmio

Se determind de manera general que la zanahoria, papa y lechuga no sobrepasan los
limites permisibles de las normativas mencionadas, sin embargo, el tomate posee una
concentracion levemente superior a los limites permisibles lo que su consumo a largo plazo
puede producir dafos severos a la salud como problemas respiratorios, edema pulmonar, dafio
renal cuando el nivel de cadmio supera a los 200 ug/g en el rifidn, segn plantea Goetschel

(2018).

52



4.2. Determinacion de Plomo

Se elabor6 una curva de calibracion para analizar la linealidad del método, partiendo

de una solucién madre de 100ppb de cadmio con los siguientes estandares de dilucion.

Tabla 24

Datos de los estdndares de plomo para la construccion de la curva de calibracion.

Estandar Concentracion (ppb) Absorbancia
1 5 0,173
2 15 0,387
3 30 0,622
4 50 0,883

Nota: Elaborado por Autoras, 2021

Se logro la mejor curva con un Coeficiente de correlacion = 0,995, evidenciando

una tendencia lineal para una mejor lectura de las concentraciones.

Figura 8

Curva de Calibracién- Estandar de plomo
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Nota: Elaborado por Autoras, 2021
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En la tabla 25 se muestra los resultados de los analisis del metal de plomo en zanahoria,

papa, tomate y lechuga expresados como la Media =+ Desviacién estandar.

Tabla 25

Resultados de concentracion de plomo (mg/kg) en las muestras de zanahoria, papa, tomate y

lechuga.
Resultados plomo
MO1 MO2 MC1 MC2
0,0604 0,0412 0,0490 0,0713
0,0604 0,0203 0,0453 0,0729
Zanahoria 0,0615 0,0198 0,0583 0,0750
0,0688 0,0251 0,0578 0,0711
0,0626 0,0247 0,0447 0,0767
Promedio 0,0627 0,0262 0,0510 0,0734
SD +0,0035 +0,0087 +0,0066 +0,0024
0,1303 0,1100 0,0450 0,1745
0,1073 0,1033 0,0563 0,1676
0,1167 0,1183 0,0505 0,1698
Papa 0,1282 0,1033 0,0583 0,1657
0,1193 0,1183 0,0576 0,1693
Promedio 0,1204 0,1106 0,0535 0,1694

SD +0,0093 +0,0075 +0,0057 +0,0033
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Resultados de concentracion de plomo (mg/kg) en las muestras de zanahoria, papa, tomate y

lechuga.
0,0526 0,0703 0,0896 0,0433
0,0417 0,0678 0,0922 0,0443
Tomate 0,0407 0,0683 0,0995 0,0370
0,0417 0,0678 0,1188 0,0369
0,0478 0,0684 0,0915 0,0388
Promedio 0,0449 0,0685 0,0983 0,0401
SD +0,0051 +0,0010 +0,0121 +0,0035
0,0474 0,0813 0,1883 0,0578
0,0625 0,0698 0,1824 0,0599
0,0365 0,0495 0,1812 0,0573
Lechuga
0,0380 0,0750 0,1800 0,0547
0,0546 0,0638 0,1783 0,0593
Promedio 0,0478 0,0679 0,1820 0,0578
SD +0,0110 +0,0121 +0,0038 +0,0020

Nota: Elaborado por Autoras, 2021

En la tabla 25, todas las muestras analizadas tienen presencia de plomo, las

concentraciones abarcan en la zanahoria desde 0,0198 mg/kg hasta 0,0767 mg/kg, papa

desde 0,0450 mg/kg hasta 0,1745mg/kg,

tomate desde 0,0369 mg/kg hasta

0,1188 mg/kg y lechuga desde 0,0365 mg/kg hasta 0,1883 mg/kg, encontr&ndose mayor

dispersion en los valores de tomate y lechuga.
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Se efectud una prueba de comparaciones multiples ANOVA con el factor de 95% de
confianza y prueba de comparacion TUKEY HSD/KRAMER, para evaluar los resultados

individuales.

4.2.1. Analisis de (ANOVA- TUKEY HSD/KRAMER) plomo en zanahoria, papa, tomate y
lechuga

El anélisis ANOVA de cada una de las hortalizas indica que existen diferencias
significativas entre las concentraciones presentes en los diferentes mercados. Rechazando la

hipotesis nula y aceptando la hipotesis alternativa.
e Zanahoria
Tabla 26

Analisis de ANOVA del contenido de plomo en zanahoria de los cuatro mercados.

ANOVA: Factor Unico

Descripcion Alpha 0,05
Fuentes SS df MS F P value
Entre Grupos 0,0062 3 0,0020  59,43837 6,79E-09
Dentro de Grupos 0,0006 16  0,0000

Total 0,0067 19  0,0003

Nota: Elaborado por Autoras, 2021
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Tabla 27

Prueba TUKEY HSD/KRAMER sobre contenido de plomo en zanahoria

TUKEY HSD/KRAMER Alpha 0,05
Q TEST
Grupo 1 Grupo 2 Promedio P-value

MO1 MO2 0,0365 1,94634E-07*
MO1 MC1 0,0117 2,82880E-02*
MO1 MC2 0,0107 4,93256E-02*
MO2 MC1 0,0248 2,89978E-05*
MO2 MC2 0,0472 5,07972E-09*
MC1 MC2 0,0224 9,51949E-05*

Nota: Elaborado por Autoras, 2021. *No hay diferencia. ** Si hay diferencia.

Mediante la prueba TUKEY HSD/KRAMER se observa que no existe una

diferencia significativa entre los mercados (Ver tabla 27).

e Papa
Tabla 28

Analisis de ANOVA del contenido de plomo en papa de los cuatro mercados

ANOVA: Factor Unico

Descripcion Alpha 0,05
Fuentes SS df MS F P value
Entre Grupos 0,0339 3 0,0113 243,1185  1,49E-13
Dentro de Grupos 0,0007 16 0,0000

Total 0,0346 19 0,0018

Nota: Elaborado por Autoras, 2021
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Tabla 29

Prueba TUKEY HSD/KRAMER sobre contenido de plomo en papa

TUKEY HSD/KRAMER Alpha 0,05
Q TEST
Grupo 1 Grupo 2 Promedio P-value

MO1 MO2 0,0097 0,1507**
MO1 MC1 0,0668 2,62E-10*
MO1 MC2 0,0490 2,48E-08*
MO2 MC1 0,0571 2,71E-09*
MO2 MC2 0,0587 1,78E-09*
MC1 MC2 0,1158 6,99E-14*

Nota: Elaborado por Autoras, 2021. **No hay diferencia. * Si hay diferencia.

Atraveés de la prueba TUKEY HSD/KRAMER (tabla 29) no existe una diferencia

significativa entre los MO 1 vs MO2.

e Tomate

Tabla 30

Analisis de ANOVA del contenido de plomo en tomate de los cuatro mercados

ANOVA: Factor Unico

Descripcion Alpha 0,05
Fuentes SS df MS F P value
Entre Grupos 0,0107 3 0,00355 76,78818 1,026E-09
Dentro de Grupos 0,0007 16 0,00005

Total 0,0114 19 0,00060

Nota: Elaborado por Autoras, 2021
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Tabla 31

Prueba TUKEY HSD/KRAMER sobre contenido de plomo en tomate

TUKEY HSD/KRAMER Alpha 0,05
Q TEST
Grupo 1 Grupo 2 Promedio P-value

MO1 MO2 0,0236 2,61E-04*
MO1 MC1 0,0534 7,01E-09*
MO1 MC2 0,0048 0,6800**
MQO2 MC1 0,0298 1,85E-05*
MQO2 MC2 0,0285 3,21E-05*
MC1 MC2 0,0583 1,96E-09*

Nota: Elaborado por Autoras, 2021. **No hay diferencia. * Si hay diferencia.

Se define los resultados de la prueba TUKEY HSD/KRAMER donde indica que no

existe una diferencia significativa entre los MO1 vs MC2 (Ver tabla 31).

e Lechuga

Tabla 32

Analisis de ANOVA del contenido de plomo en lechuga de los cuatro mercados

ANOVA: Factor Unico

Descripcion Alpha 0,05
Fuentes SS df MS F P value
Entre Grupos 0,0589 3 0,0196 273,0377 6,01E-14
Dentro de Grupos  0,0011 16 0,0001

Total 0,06 19 0,0032

Nota: Elaborado por Autoras, 2021
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Tabla 33

Prueba TUKEY HSD/KRAMER sobre contenido de plomo en lechuga

TUKEY HSD/KRAMER Alpha 0,05
Q TEST
Grupo 1 Grupo 2 Promedio P-value

MO1 MO2 0,0201 0,0086*
MO1 MC1 0,1342 1,82E-13*
MO1 MC2 0,0100 0,2811**
MO2 MC1 0,1142 1,93E-12*
MO2 MC2 0,0101 0,2749**
MC1 MC2 0,1242 5,34E-13*

Nota: Elaborado por Autoras, 2021. **No hay diferencia. * Si hay diferencia.

A través de la prueba TUKEY HSD/KRAMER (tabla 33) se confirma que no existe

una diferencia significativa entre los MO 1 vs MC2 y MO2 vs MC2.
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4.2.2. Concentracion de plomo en hortalizas

e Zanahoria

Figura 9

Comparacion de datos obtenidos de plomo en zanahoria de los mercados.
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Nota: Elaborado por Autoras, 2021

Los resultados de la zanahoria (Tabla 27) son: para el MO1 con una concentracién de
0,0627 + 0,0035 (mg/kg), para el MO2 con 0,0262 + 0,0087 (mg/kg), para el MC1

con 0,0510 + 0,0066 (mg/kg)y parael MC2 con 0,0734 + 0,0024 (mg/kg).

Al comparar con los niveles maximos permisibles para zanahoria segun CODEX STAN
(2001, p. 35), es de 0,1 (mg/kg) ver (Tabla 5) y por la Unién Europea (2006), es de
0,1 (mg/kg) ver (Tabla 7) se determina que NO sobrepasa el nivel maximo permisible
recomendado, sin embargo, la zanahoria del MC2 es la que posee mayor concentracion de

cadmio con 0,0734 (mg/kg), no obstante NO sobrepasa la normativa mencionada.
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e Papa
Figura 10

Comparacion de datos obtenidos de plomo en papa de los mercados
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Nota: Elaborado por Autoras, 2021

Los resultados encontrados en la papa (Tabla 27), en el MO1 se obtuvo una
concentracion de 0,1204 +0,0093 (mg/kg), en el MO2 se obtuvo 0,1106 +
0,0075 (mg/kg), en el MC1 se obtuvo 0,0535 + 0,0057 (mg/kg) y el MC2 se obtuvo

0,1694 + 0,0033 (mg/kg).

Al comparar con los niveles maximos permisibles para la papa segin CODEX STAN ,
(2001, p. 35), es de 0,1 (mg/kg) ver (Tabla 5) y por la Union Europea (2006), es de
0,1 (mg/kg) ver (Tabla 7) se determina que la papa sobrepasa el nivel maximo permisible

recomendado, a excepcion del MC1 que se encuentra dentro de los limites.
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e Tomate

Figura 11

Comparacion de datos obtenidos de plomo en tomate de los mercados.
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Nota: Elaborado por Autoras, 2021

Los resultados encontrados en el tomate (Tabla 27) en el MO1 fue de una concentracion
de 0,0449 + 0,0051 (mg/kg), en el MO2 fue de 0,0685 + 0,0010 (mg/kg), en el MC1

fue de 0,0983 + 0,0121 (mg/kg)y el MC2 fue de 0,0401 + 0,0035 (mg/kg).

Al comparar con los niveles maximos permisibles para tomate segin CODEX STAN ,
(2001, p. 35), es de 0,1 (mg/kg) ver (Tabla 5) y por la Unién Europea (2006), es de
0,3 (mg/kg) ver (Tabla 7) se determina que NO sobrepasa el nivel maximo permisible
recomendado, sin embargo, el tomate del MC1 es el que posee mayor concentracién de plomo

con 0,0983 (mg/kg), no obstante NO sobrepasa la normativa mencionada.
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e Lechuga

Figura 12

Comparacion de datos obtenidos de plomo en lechuga de los mercados.
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Nota: Elaborado por Autoras, 2021

Los resultados encontrados en la lechuga (Tabla 27) para el MO1 es de una
concentracion de 0,0478 + 0,0110 (mg/kg), para el MO2 es de 0,0679 + 0,0121 (mg/
kg), para el MC1 es de 0,1820 + 0,0038 (mg/kg) y para el MC2 es de 0,0578 +

0,0020 (mg/kg).

Al comparar con los niveles maximos permisibles para lechuga segin CODEX STAN
(2001, p. 35), es de 0,3 (mg/kg) ver (Tabla 5) y por la Union Europea (2006), es de
0,3 (mg/kg) ver (Tabla 7) se determina que NO sobrepasa el nivel maximo permisible
recomendado, sin embargo, la lechuga del MC1 es la que posee mayor concentracion de plomo

con 0,1820 (mg/kg), no obstante NO sobrepasa la normativa mencionada.
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4.2.3. Andlisis de plomo entre mercados.

Entre los cuatro mercados (dos mercados organicos vs dos mercados convencionales)
se establecid que la zanahoria, tomate y lechuga no sobrepasa la normativa en ninguno de los
mercados estudiados; Prieto, Ramirez y Roman (2009, p. 35), sefiala que algunas plantas
acumulan plomo en las raices haciendo minima su presencia en otras partes u 6rganos de los
cultivos, por ejemplo la papa que sobrepasa levemente la normativa en el MO1, MO2 y MC2
corroborando con Chacén (2019, p. 13) que afirma que las plantas absorben los metales
pesados por las raices en donde se bioacumula el metal por la presencia de calcio que evita que
el plomo sea transportando a la parte aérea de la plantay depende de varios factores como la
época de cultivo, composicion quimica y solubilidad del metal en el suelo (certificando que no

necesariamente influye el lugar de venta sino de los factores antes mencionados).

4.2.4. Andlisis toxicoldgico de plomo

Se determin6 de manera general con respecto al plomo que la zanahoria, tomate y la
lechuga no sobrepasan los limites permisibles de las normativas mencionadas, sin embargo, la
papa posee una concentracion levemente superior a los limites permisibles lo que su consumo
a largo plazo puede producir dafios severos a la salud, en los nifios puede provocar retraso del
desarrollo mental e intelectual y en los adultos hipertensién y enfermedades cardiovasculares,
segun menciona Londofio, Londofio y Mufioz (2016) y Goetschel (2018), el plomo se acumula
en la raices, lo que pudo ocasionar que la papa (tubérculo) presente mayor concentracion de
plomo, aungue se puede ser afectado por otras variables ambientales como la contaminacion

del suelo, contaminacion del agua de riego, entre otros.
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4.3. Determinacion de Cobre

Se elaboro una curva de calibracion para analizar la linealidad del método, partiendo

de una solucién madre de 40ppb de cobre, obteniendo los siguientes estandares de dilucién.

Tabla 34

Datos de los estdndares de cobre para la construccion de la curva de calibracion

Estandar Concentracion (ppb) Absorbancia
1 5 0,078
2 10 0,188
3 15 0,258
4 20 0,355

Nota: Elaborado por Autoras, 2021

Se obtuvo la mejor curva de calibracion conun coeficiente de correlaciéon = 0,997,

evidenciando una tendencia lineal para una mejor lectura de las concentraciones.

Figura 13

Curva de Calibracién- Estandar de cobre
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Nota: Elaborado por Autoras, 2021
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Los resultados de los andlisis del metal de plomo en zanahoria, papa, tomate y lechuga

expresados como la Media + Desviacion estandar (Ver tabla 35).

Tabla 35

Resultados de concentracion de cobre (mg/kg) en las muestras de zanahoria, papa, tomate y

lechuga
Resultados cobre
MO1 MO2 MC1 MC2
0,0898 0,0403 0,0431 0,0427
0,0949 0,0357 0,0408 0,0436
Zanahoria 0,0783 0,0352 0,0408 0,0413
0,0787 0,0357 0,0491 0,0409
0,0755 0,0352 0,0482 0,0417
Promedio 0,0834 0,0364 0,0444 0,0420
SD +0,0084 +0,0022 +0,0040 +0,0011
0,1092 0,1139 0,0767 0,0517
0,1083 0,1065 0,0658 0,0508
Papa 0,1067 0,1227 0,0667 0,0542
0,1150 0,1005 0,0758 0,0508
0,1167 0,1014 0,0717 0,0542
Promedio 0,1112 0,1090 0,0713 0,0523
SD +0,0044 +0,0093 +0,0050 +0,0017
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Resultados de concentracion de cobre (mg/kg) en las muestras de zanahoria, papa, tomate y

lechuga
0,0912 0,0675 0,0491 0,0449
0,0838 0,0767 0,0440 0,0403
Tomate 0,1047 0,0717 0,0431 0,0403
0,0828 0,0733 0,0440 0,0389
0,0852 0,0675 0,0412 0,0348
Promedio 0,0895 0,0713 0,0443 0,0398
SD +0,0091 +0,0039 +0,0029 +0,0036
0,4467 0,2398 0,1518 0,2158
0,4417 0,2380 0,1505 0,2019
Lechuga 0,4308 0,2357 0,1509 0,2263
0,4208 0,2366 0,1505 0,2112
0,4383 0,2375 0,1426 0,2103
Promedio 0,4357 0,2375 0,1493 0,2131
SD +0,0101 +0,0015 +0,0038 +0,0089

Nota: Elaborado por Autoras, 2021

Con los resultados obtenidos, todas las muestras analizadas tienen presencia de cobre,
las concentraciones abarcan en la zanahoria desde 0,0352 mg/kg hasta 0,0949 mg/kg, papa
desde 0,0508 mg/kg hasta 0,1227 mg/kg, tomate desde 0,0348 mg/kg hasta
0,1047 mg/kg y lechuga desde 0,1426 mg/kg hasta 0,44677 mg/kg, encontrdndose

mayor dispersion en los valores de lechuga
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Se realizé una prueba de comparaciones multiples ANOVA con el factor de 95% de

confianza y prueba de comparacion TUKEY HSD/KRAMER, para evaluar los resultados.

4.3.1. Andlisis de (ANOVA- TUKEY HSD/KRAMER) cobre en zanahoria, papa, tomate y
lechuga

El anélisis ANOVA de cada una de las hortalizas sefiala que existen diferencias
significativas entre las concentraciones presentes en los diferentes mercados. Rechazando la

hipotesis nula y aceptando la hip6tesis alternativa.

e Zanahoria
Tabla 36

Andlisis de ANOVA del contenido de cobre en zanahoria de los cuatro mercados.

ANOVA: Factor Unico

Descripcion Alpha 0,05
Fuentes SS df MS F P value
Entre Grupos 0,006937 3 0,002312 99,5251  1,46E-10
Dentro de Grupos  0,000372 16 2,32E-05

Total 0,007309 19 0,000385

Nota: Elaborado por Autoras, 2021
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Tabla 37

Prueba TUKEY HSD/KRAMER sobre contenido de cobre e en Zanahoria

TUKEY HSD/KRAMER Alpha 0,05
Q TEST
Grupo 1 Grupo 2 Promedio P-value

MO1 MO2 0,0470 0,00000*
MO1 MC1 0,0390 0,00000*
MO1 MC 2 0,0414 0,00000*
MO2 MC1 0,0080 0,07909**
MO2 MC2 0,0056 0,29021**
MC1 MC2 0,0024 0,86496**

Nota: Elaborado por Autoras, 2021. **No hay diferencia. *Si hay diferencia.

Por medio de la prueba TUKEY HSD/KRAMER se define que no existe una

diferencia significativa entre los MO2 vs MC1, MO2 vs MC2 y MC1 vs MC2 (Ver tabla 37).

Figura 14

Comparacion de datos obtenidos de cobre en zanahoria de los mercados.
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Nota: Elaborado por Autoras, 2021
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e Papa
Tabla 38

Analisis de ANOVA del contenido de cobre en papa de los cuatro mercados.

ANOVA: Factor Unico

Descripcion Alpha 0,05
Fuentes SS df MS F P value
Entre Grupos 0,012555 3 0,004185 124,377 2,68E-11
Dentro de Grupos  0,000538 16 3,36E-05
Total 0,013093 19 0,000689

Nota: Elaborado por Autoras, 2021

Tabla 39

Prueba TUKEY HSD/KRAMER sobre contenido de plomo en papa

TUKEY HSD/KRAMER Alpha 0,05
Q TEST
Grupo 1 Grupo 2 Promedio P-value

MO1 MO?2 0,0022 0,93235801**
MO1 MC1 0,0398 0,00000005*
MO1 MC2 0,0588 0,00000000*
MO2 MC1 0,0377 0,00000011*
MO2 MC2 0,0567 0,00000000*
MC1 MC2 0,0190 0,00047876*

Nota: Elaborado por Autoras, 2021. **No hay diferencia. * Si hay diferencia.

Se recurrio a la prueba TUKEY HSD/KRAMER (tabla 39) observando que no existe

una diferencia significativa entre los MO1 vs MO2.
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Figura 15

Comparacion de datos obtenidos de cobre en papa de los mercados.
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Nota: Elaborado por Autoras, 2021

e Tomate

Tabla 40

Analisis de ANOVA del contenido de cobre en tomate de los cuatro mercados

ANOVA: Factor Unico

Descripcion Alpha 0,05
Fuentes SS df MS F P value
Entre Grupos 0,00824 3 0,00275 91,8582 2,68E-10
Dentro de Grupos 0,00048 16 0,00003

Total 0,00872 19 0,00046

Nota: Elaborado por Autoras, 2021

72



Tabla 41

Prueba TUKEY HSD/KRAMER sobre contenido de cobre en tomate

TUKEY HSD/KRAMER Alpha 0,05
Q TEST
Grupo 1 Grupo 2 Promedio P-value

MO1 MO2 0,01820 0,00041*
MO1 MC1 0,04526 0,00000*
MO1 MC2 0,04970 0,00000*
MO2 MC 1 0,02706 0,00000*
MO2 MC2 0,03150 0,00000*
MC1 MC2 0,00444 0,58573**

Nota: Elaborado por Autoras, 2021. **No hay diferencia. * Si hay diferencia.

Los resultados de la prueba TUKEY HSD/KRAMER (Tabla 41) indican que no existe

una diferencia significativa entre los MC 1 vs MC2.

Figura 16

Comparacion de datos obtenidos de cobre en tomate de los mercados.
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Nota: Elaborado por Autoras, 2021
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e Lechuga

Tabla 42

Analisis de ANOVA del contenido del cobre en lechuga de los cuatro mercados

ANOVA: Factor Unico

Descripcion Alpha 0,05
Fuentes SS df MS F P value
Entre grupos 0,22910 3 0,07637 1538,19 6,77E-20
Dentro de Grupos 0,00079 16 0,00005

Total 0,22989 19 0,01210

Nota: Elaborado por Autoras, 2021

Tabla 43

Prueba TUKEY HSD/KRAMER sobre contenido de cobre en lechuga

TUKEY HSD/KRAMER Alpha 0,05

Q TEST

Grupo 1 Grupo 2 Promedio  P-value
MO1 MO2 0,1981 4,219E-15*
MO1 MC1 0,2864 4,108E-15*
MO1 MC2 0,2226 4,219E-15*
MO2 MC1 0,0883 6,106E-12*
MQO?2 MC2 0,0244 2,664E-04*
MC1 MC2 0,0638 8,529E-10*

Nota: Elaborado por Autoras, 2021. **No hay diferencia. * Si hay diferencia.

En la tabla 43 se muestra los resultados de la prueba TUKEY HSD/KRAMER en

la cual se observa que existe una diferencia significativa entre los mercados.

74



Figura 17

Comparacién de datos obtenidos de cobre en lechuga de los mercados
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Nota: Elaborado por Autoras, 2021

4.3.2. Concentracién de cobre en hortalizas

Figura 18

Resultados EAA de Cobre
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Los resultados encontrados en las hortalizas (Tabla 35) fueron: para el MO1 con las
siguientes concentraciones, zanahoria 0,0834 + 0,0084 (mg/kg), papa 0,1112 +
0,0044 (mg/kg), tomate 0,0895 + 0,0091 (mg/kg) y lechuga 0,4357 + 0,0101 (mg/
kg); para el MO2 con las siguientes concentraciones, zanahoria 0,0364 + 0,0022 (mg/kg),
papa 0,1090 + 0,0093 (mg/kg), tomate 0,0713 + 0,0039 (mg/kg) y lechuga 0,2375 +
0,0015 (mg/kg); para el MC1 con las siguientes concentraciones, zanahoria 0,0444 +
0,0040 (mg/kg), papa 0,0713 + 0,0040 (mg/kg), tomate 0,0443 + 0,0029 (mg/kg) y
lechuga 0,1493 + 0,0038 (mg/kg) y para el MC2 con las siguientes concentraciones,
zanahoria 0,0420 + 0,0011 (mg/kg), papa 0,0523 + 0,0017 (mg/kg), tomate 0,0398 +

0,036 (mg/kg) y lechuga 0,2131 + 0,0089 (mg/kg).

Al comparar con los niveles maximos permisibles segun (Olivares, 2013) es de
5 (mg/kg) de cobre en alimentos ver (Tabla 8), se determina que NO sobrepasa el nivel
méaximo permisible recomendado, sin embargo, la lechuga del MO1 y del MO2 es la que posee
mayor concentracion de cobre con 0,4357 (mg/kg)y 0,2375 (mg/kg) respectivamente NO

sobrepasa la normativa mencionada.

4.3.3. Anélisis de cobre entre mercados.

Los cuatro mercados estudiados se sefialan que la zanahoria, papa, tomate y lechuga no
sobrepasan los limites permisibles de la normativa vigente siendo comin que exista mas
deficiencia de cobre que toxicidad, Sancho (2016), menciona que el cobre es transportado
desde la raiz acumulandose en las hojas, por esta razén la lechuga posee mayor concentracion

de cobre

El cobre a nivel general no siempre se encuentra disponible para ser absorbido por las
plantas ya que existen otros factores como el pH que si es menor a 7 disminuye la cantidad de

cobre y aumenta con valores menores a 6, la textura del suelo por ejemplo en suelos arcillosos

76



hay mayor disponibilidad de cobre al contrario de los suelos arenosos que tienen bajo contenido
de cobre, lo suelos con alto contenido de nitrégeno y fosforo obstaculizan la absorcion de cobre

(Sobitec, 2017).

4.3.4. Andlisis toxicologico de cobre

La lechuga posee una concentracion levemente superior con referencia a las demas
hortalizas, esto es debido a que “la absorcion de cobre comienza en la raiz y se bioacumula en
la hoja” segun menciona Villegas, Dominguez, Martinez y Aguilar (2015, p. 286), al contrario
del cadmio y plomo; el cobre es un metal esencial para la salud y su deficiencia segun afirma
National Institutes of Health (2019), puede ocasionar “cansancio extremo, parches claros en la
piel, altas concentraciones de colesterol en la sangre, huesos débiles y quebradizos, entre otros;
su excesivo consumo puede ser nocivo causando lesion hepatica, dolor abdominal, calambres,

nauseas’.

4.4. Determinacion de cobalto

La curva de calibracion para analizar la linealidad del método se partié de una solucion

madre de 40ppb de cobalto con los siguientes estandares de dilucion.

Tabla 44

Datos de los estandares de cobre para la construccion de la curva de calibracion

Estandar Concentracion (ppb) Absorbancia
1 5 0,059
2 10 0,115
3 15 0,164
4 20 0,221

Nota: Elaborado por Autoras, 2021
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Se logré la mejor curva de calibracion con el Coeficiente de correlacion = 1,

evidenciando una tendencia lineal para una mejor lectura de las concentraciones.

Figura 19

Curva de Calibracion- Estandar de cobalto
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Nota: Elaborado por Autoras, 2021

Con el analisis del metal cobalto en zanahoria, papa, tomate y lechuga se define los

siguientes resultados expresados como la Media =+ Desviacion estandar (Ver tabla 45).
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Tabla 45

Resultados de concentracion de cobalto (mg/kg) en las muestras de zanahoria, papa, tomate

y lechuga.
Resultados Cobalto
MO1 MO2 MC1 MC2
0,0659 0,0644 0,0629 0,0592
0,0738 0,0659 0,0591 0,0629
Zanahoria 0,0606 0,0561 0,0621 0,0629
0,0652 0,0613 0,0583 0,0677
0,0667 0,0591 0,0637 0,0652
Promedio 0,0664 0,0614 0,0612 0,0636
SD +0,0047 +0,0040 +0,0024 +0,0032
0,0439 0,0379 0,0333 0,0341
0,0478 0,0348 0,0371 0,0341
Papa 0,0493 0,0454 0,0379 0,0478
0,0485 0,0463 0,0356 0,0341
0,0463 0,0348 0,0424 0,0463
Promedio 0,0472 0,0398 0,0373 0,0393

SD +0,0021 +0,0056 +0,0034 +0,0071
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Resultados de concentracion de cobalto (mg/kg) en las muestras de zanahoria, papa,

tomate y lechuga

0,1144 0,0947 0,1068 0,0742
0,1129 0,1015 0,0924 0,0667
Tomate 0,1023 0,0894 0,1091 0,0689
0,1046 0,1023 0,1152 0,0629
0,1053 0,1030 0,1008 0,0889
Promedio 0,1079 0,0982 0,1049 0,0723
SD +0,0054 +0,0059 +0,0087 +0,0101
0,1303 0,1296 0,0841 0,0765
0,1363 0,1363 0,0833 0,0924
Lechuga 0,1296 0,1288 0,0894 0,0909
0,1265 0,1326 0,0765 0,0841
0,1356 0,1280 0,0765 0,0811
Promedio 0,1317 0,1311 0,0820 0,0850
SD +0,0042 +0,0034 +0,0055 +0,0067

Nota: Elaborado por Autoras, 2021

De acuerdo con los resultados obtenidos, todas las muestras analizadas tienen presencia
de cobalto, las concentraciones abarcan en la zanahoria desde 0,0561 mg/kg hasta
0,0738 mg/kg, papa desde 0,0333 mg/kg hasta 0,0493 mg/kg, tomate desde
0,0629 mg/kg hasta0,1152 mg/kg y lechuga desde 0,0765 mg/kg hasta 0,1363 mg/kg,

encontrdndose mayor dispersién en los valores de tomate.
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Se realiz6 una prueba de comparaciones multiples ANOVA con el factor de 95% de

confianza y prueba de comparacion TUKEY HSD/KRAMER, para evaluar los resultados.

4.4.1. Analisis de (ANOVA- TUKEY HSD/KRAMER) cobalto en la zanahoria, papa,

tomate y lechuga

El andlisis ANOVA nos confirma que, si hay diferencias significativas entre las

concentraciones presentes en los diferentes mercados, a excepcion de la zanahoria que no hay

diferencias significativas. Rechazando la hipotesis nula y aceptando la hipotesis alternativa.

e Zanahoria

Tabla 46

Analisis de ANOVA del contenido de cobalto en la zanahoria de los cuatro mercados.

ANOVA: Factor Unico

Descripcion Alpha 0,05
Fuentes SS df MS F P value
Entre Grupos 9E-05 3 2,99E-05 2,22197 0,12513
Dentro de Grupos 2E-04 16 1,35E-05

Total 3E-04 19 1,61E-05

Nota: Elaborado por Autoras, 2021
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Tabla 47

Prueba TUKEY HSD/KRAMER sobre contenido de cobalto en la zanahoria

TUKEY HSD/KRAMER Alpha 0,05
Q TEST
Grupo 1 Grupo 2 Promedio P-value
MO1 MO2 0,0051 0,1683**
MO1 MC1 0,0052 0,1520**
MO1 MC2 0,0029 0,6160**
MQO2 MC1 0,0001 0,9999**
MQO2 MC2 0,0022 0,7751**
MC1 MC2 0,0024 0,7419**

Nota: Elaborado por Autoras, 2021. **No hay diferencia. *Si hay diferencia.

Mediante los resultados de la prueba TUKEY HSD/KRAMER (tabla 47) se determina

que no existe una diferencia significativa entre los mercados.

Figura 20

Comparacion de datos obtenidos de cobalto en zanahoria de los mercados
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Nota: Elaborado por Autoras, 2021
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e Papa

Tabla 48

Analisis de ANOVA del contenido de cobalto en papa de los cuatro mercados

ANOVA: Factor Unico

Descripcion Alpha 0,05
Fuentes SS df MS F P value
Entre Grupos 3E-04 3 9,36E-05 3,81210 0,03094
Dentro de Grupos  4E-04 16 2,46E-05

Total 7E-04 19 3,55E-05

Nota: Elaborado por Autoras, 2021

Tabla 49

Prueba TUKEY HSD/KRAMER sobre contenido de cobalto en papa

TUKEY HSD/KRAMER Alpha 0,05
Q TEST
Grupo 1 Grupo 2 Promedio  P-value

MO1 MO2 0,0073 0,1313**
MO1 MC1 0,0099 0,0280*
MO1 MC2 0,0079 0,0956**
MO?2 MC1 0,0026 0,8427**
MO?2 MC2 0,0006 0,9979**
MC1 MC2 0,0020 0,9160**

Nota: Elaborado por Autoras, 2021. **No hay diferencia. * Si hay diferencia.

Con la prueba TUKEY HSD/KRAMER se afirma que existe una diferencia

significativa entre los MO1 vs MC1 (Ver tabla 49).
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Figura 21

Comparacion de datos obtenidos de cobalto en papa de los mercados.
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Nota: Elaborado por Autoras, 2021

e Tomate

Tabla 50

Analisis de ANOVA del contenido de cobalto en tomate de los cuatro mercados

ANOVA: Factor Unico

Descripcion Alpha 0,05
Fuentes SS df MS F P value
Entre Grupos 0,004 3 0,00131 21,64878 7,06E-06
Dentro de Grupos 0,001 16 0,00006

Total 0,005 19 0,00026

Nota: Elaborado por Autoras, 2021
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Tabla 51

Prueba TUKEY HSD/KRAMER sobre contenido de cobalto en tomate

TUKEY HSD/KRAMER Alpha 0,05
Q TEST
Grupo 1 Grupo 2 Promedio P-value

MO1 MO2 0,00972 0,23744**
MO1 MC1 0,00304 0,92479**
MO1 MC2 0,03558 0,00001*
MO2 MC1 0,00668 0,54158**
MO2 MC2 0,02586 0,00041*
MC1 MC2 0,03254 0,00003*

Nota: Elaborado por Autoras, 2021. **No hay diferencia. * Si hay diferencia.

Se define la prueba TUKEY HSD/KRAMER (Tabla 51) analizando que no existe una

diferencia significativa entre los MO1 vs MO2, MO1 vs MC1y el MO2 vs MC1.

Figura 22

Comparacion de datos obtenidos de cobalto en tomate de los mercados.
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Nota: Elaborado por Autoras, 2021
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e Lechuga

Tabla 52

Analisis de ANOVA del contenido de cobalto en lechuga de los cuatro mercados

ANOVA: Factor Unico

Descripcion Alpha 0,05
Fuentes SS df MS F P value
Entre Grupos 0,011 3 0,00383 147,4766 7,24E-12
Dentro de Grupos 0,000 16 0,00003

Total 0,012 19 0,00063

Nota: Elaborado por Autoras, 2021

Tabla 53

Prueba TUKEY HSD/KRAMER sobre contenido de cobalto en lechuga

TUKEY HSD/KRAMER Alpha 0,05
Q TEST
Grupo 1 Grupo 2 Promedio p-value

MO1 MO2 0,00060 0,99761**
MO1 MC1 0,04970 0,00000*
MO1 MC2 0,04666 0,00000*
MQO2 MC1 0,04910 0,00000*
MO2 MC2 0,04606 0,00000*
MC1 MC2 0,00304 0,78236**

Nota: Elaborado por Autoras, 2021. **No hay diferencia. * Si hay diferencia

En la tabla 53 se muestra los resultados de la prueba TUKEY HSD/KRAMER

observando que no existe una diferencia significativa entre los MO 1 vs MO2 y MC1 vs MC2.
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Figura 23

Comparacion de datos obtenidos de cobalto en lechuga de los mercados.
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Nota: Elaborado por Autoras, 2021

4.4.2. Concentracion de cobalto en hortalizas

Figura 24
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Los resultados encontrados en las hortalizas (Tabla 45) en el MO1 se obtuvo las
siguientes concentraciones, zanahoria 0,0664 + 0,0047 (mg/kg), papa 0,0472 +
0,0021 (mg/kg), tomate 0,1079 + 0,0054 (mg/kg) y lechuga 0,1317 £+ 0,0042 (mg/
kg); MO2 con las siguientes concentraciones, zanahoria 0,0614 + 0,0040 (mg/kg), papa
0,0398 + 0,0056 (mg/kg), tomate 0,0982 + 0,0059 (mg/kg) y lechuga 0,1311 +
0,0034 (mg/kg); para el MC1 son las siguientes concentraciones, zanahoria 0,0612 +
0,0024 (mg/kg), papa 0,0373 + 0,0034 (mg/kg), tomate 0,1049 + 0,0087 (mg/kg) y
lechuga 0,0820 + 0,0055 (mg/kg) y para el MC2 fueron las siguientes concentraciones,
zanahoria 0,0636 + 0,0032 (mg/kg), papa 0,0398 + 0,0071 (mg/kg), tomate 0,0723 +

0,0101 (mg/kg) y lechuga 0,0850 + 0,0067 (mg/kg).

Al comparar con los niveles maximos permisibles segun Baran (2018) es de
1 (mg/kg) de cobalto en alimentos ver (Tabla 9) y por la Agencia para sustancias toxicas y el
registro de enfermedades (2004), que va en un rango de 0,16 — 1 (mg/kg) ver (Tabla 10) se
determina que NO sobrepasa el nivel médximo permisible recomendado, sin embargo, la
lechuga del MO1 y del MO2 es la que posee mayor concentracién de cobalto con
0,1317 (mg/kg) y 0,1311 (ing/kg) respectivamente, no obstante NO sobrepasa la

normativa mencionada.

4.4.3. Andlisis de cobalto entre mercados.

En el presente estudio de los cuatro mercados convencionales (dos organicos y dos
convencionales) las hortalizas zanahoria, papa, tomate y lechuga no sobrepasan los limites
permisibles de la normativa vigente en ninguno de los mercados, estableciendo que los
mercados organicos son los que mayor concentracion de cobalto tienen en sus hortalizas y a
nivel general con respecto al metal, la lechuga segin INTAGRI (2017), el cobalto es absorbido

por las raices y se acumula en las puntas de las hojas y margenes, teniendo una mejor movilidad
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cuando esta acomplejado en sustancias organicas, el pH es un factor importante para la
absorcion de cobalto en las plantas, mientras menor sea el pH mayor disponibilidad de cobalto,

este se limita por la presencia de humus y altas concentraciones de magnesio (Sancha, 2005).

4.4.3. Andlisis toxicologico de cobalto

Se determind de manera general con respecto al cobalto que la zanahoria, papa, tomate
y lalechuga no sobrepasan los limites permisibles de las normativas mencionadas, sin embargo,
la lechuga posee una concentracion levemente superior con referencia a las demas hortalizas,
esto debido a que las “plantas acumulan cantidades muy pequefias de cobalto especialmente en
las partes comestibles” segun menciona la Agencia para sustancias toxicas y el registro de
enfermedades (2004, p. 4). El cobalto es un elemento esencial para la salud humana y animal
importante para la funcion bioldgica y esta en la presencia de la coenzima B12, por esta razon
los alimentos deben tener cantidades adecuadas de este metal, “un adulto humano normal posee
entornoa 1 (mg/kg) de cobalto y aproximadamente una décima parte del mismo esta en forma
de coenzima B12” segun plantea Baran (2018, p. 83), aunque en grandes cantidades puede ser
perjudicial para la salud humana causando efectos serios al corazon, asma, salpullido,

problemas respiratorios, entre otros.
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5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1. Conclusiones

Se evalud y cuantifico las concentraciones de metales pesados (Cd, Pb, Cu y Co) y
zanahoria, papa, tomate y lechuga de cuatro mercados del Distrito Metropolitano de Quito (dos
mercados organices y dos mercados convencionales), determinando de manera puntual que la
lechuga es la hortaliza posee la mayor cantidad de metales pesados (cobre y cobalto) y el cobre

es el metal predominante.

Se concluye que para cobre y cobalto los mercados se mantienen bajo la norma; a
excepcion de las concentraciones de cadmio en tomate que el mercado con mayor
concentracion fue el MCL1 con el 33,8% sobre la normay plomo en papa que el mercado con
mayor concentracion fue el MC2 con 69,4% sobre la norma. Demostrando que las
concentraciones de los metales no dependen de los mercados sino de las condiciones externas;
como fue un estudio exploratorio y aleatorio no se puede especificar de donde provienen estos

metales.

Las concentraciones determinadas en las hortalizas no sobrepasan la normativa
establecida a excepcion del en el MC1 con 0,0669 (mg/kg) el cual sobrepasa la normativa
de 0,05 (mg/kg) establecidaen el CODEX y UE y de las concentraciones de plomo en papa
en el MC2 con 0,1694 (mg/kg) el cual sobrepasa la normativa de 0,1 (mg/kg)
establecida en el CODEX y UE. A pesar de ello no ocasiona dafios a la salud humana, debido
a que se necesitan grandes cantidades del metal por un largo periodo de tiempo, teniendo en

cuenta que el cobre y el cobalto son elementos esenciales para el ser humano y animales.
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5.2. Recomendaciones

Se recomienda para el equipo de espectrofotometria de absorcion atomica el coeficiente

de correlacion debe ser mayor a 0.9 para una mejor exactitud y precision en los resultados.

Evitar la manipulacion o deterioro de las muestras vegetales, ya que se puede alterar la
composicion de la hortaliza; y por ende a la concentracién cuando se realice el anélisis del

metal.

Realizar los analisis de cadmio, plomo, cobre y cobalto; mediante la espectrofotometria
de absorcion atémica por horno grafito para zanahoria (Daucus carota), papa (Solanum
tuberosum), tomate (Solanum lycopersicum) y lechuga (Lactuca sativa) ya que este método es
mil veces més preciso que el método de llama, debido a que estas hortalizas contienen pequefias

concentraciones de los metales.

Llevar a cabo un estudio mas profundo y focalizado, donde se maneje otras variables
como la presencia de metales pesados en suelo, agua de riego y aire, especialmente para el

estudio de plomo.
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7. ANEXOS

Anexo 1: Protocolo de laboratorio

Corte en fragmentos pequefios de las muestras
papa y zanahoria para un mejor secado

(convencional y organico).

Muestras etiquetadas para el secado en el horno. Secado de las muestras en el horno a 105 °C

durante 24 horas
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Molienda de las muestras
Lavado y esterilizacion de los recipientes para

las muestras.

. . I i6n de la muestra en los recipientes de
Pesaje de la muestra a analizar Colocacion de la P

digestion antes de ingresar al microondas

Colocacidn del acido nitrico en las muestras.  Digestion en el microondas
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Registro Fotogréafico de las muestras aforado a 25ml

Soluciones madres para las curvas de calibracion (plomo, cadmio, cobalto, cobre).
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Preparacion de las soluciones estandar para la Lectura de las muestras en el Auto Sampler

curva de calibracion.
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Anexo 2: Analisis estadistico - Ejemplo plomo en lechuga

i e taclitico firial = Excel Erika Tatiana Simba Simba [

Archivo Inicio Insertar Disposicion de pagina Formulas Datos Revisar Vista Complementos Ayuda Q ;Qué desea hacer? 15 Compartir
Real Statistics v

&% Data Analysis Tools

Comandos de menu #
L159 Y Je w”
A B C D E F G H 1 J K L M N o P Q R S T u v w -
153
154
155 02 ~ "
156 0,0474| 0,0813 0,1883 0,0578 018 | )
157 0,0625| 0,0698 0,1824 0,0599

158, Lechuga |0,0365] 0,0495 0,1812 0,0573

I
159] 0,0380] 0,0750 | 0,1800 | 0,0547 I:l Eoz

160 0,05456| 0,0638 0,1783 0,0593 s 01

161 g 0,08 1 r

162 § 008 x T ——

163 ANOVA: Single Factor TUKEY HSD/KRAMER alpha 0,05 § el +

164 group mean n 55 df g-crit 002 +

165 DESCRIPTION Aipha 0,05 MO1 0,0478 5| 0,00049 04 . . .

166 Group Count Sum Mean Variance 55 Std Err Lower Upper MO2 0,0679 5 0,00059 MO1 Mo2 Mmc1 MC2

167 MO1 5 0,2390 0,0478 0,0001 0,0005 0,0038 0,0398 0,0558 MC1 0,1820 5 5,8E-05

168 MO2 5 0,3394 0,0679 0,0001 0,0006 0,0038 0,0598 0,0759 MC2 0,0578 5 1,7E-05

169 MC1 5 0,9102 0,1820 0,0000 0,0001 0,0038 0,1740 0,1901 20 0,00115 16 4,046

170 MQ2 5 0,2890 0,0578 0,0000 0,0000 0,0038 0,0498 0,0658 QTEST

171» group 1 group 2 mean stderr @g-stat | lower upper p-vaive mean-crit Cohen d

172 ANOVA MO1 MO2 0,0201 0,0038 5,2965 0,0047 0,0354 0,0086 0,0153392 2,3686518

173 Sources 55 df MS F P vaiue Eta-sq RMSSE Omega Sq MO1 MC1 0,1342 0,0038 35,4082 0,1189 0,1496 1,82E-13 0,0153392  15,83505

174 Between Gt 0,059 3 0,0196 273,0377 6,01E-14 0,9808409 7,389692 0,97608 MO1 MQ2 0,0100 0,0038 2,6377 -0,0053 0,0253 0,2811 0,0153392 1,1796075

175 Within Groi 0,001 16 0,0001 MO2 MCL 0,1142 00038 30,1118 0,0988 0,1295 193E-12 0,0153392 13466399

176 Total 0,06 19 0,0032 Mo2 Mc2 0,0101 0,0038 26588 -0,0053 0,0254 0,2749 0,0153392 1,1890443

177 MC1 MC2 0,1242 0,0038 32,7706 0,1089 0,1396 5,34E-13 0,0153392 14,655443

178

179)

180 v
Curvas de Calibracion Datos Generales | Cadmio | Plomo | Cobre | Cobalto | Hojas & ‘ »

Lsto (% Accesibilidad: es necesario Investigar B /| - 1 + 80%

= s ) 20:54
L Escribe aquf para buscar . - A 7O e Q) ESP

30/6/2021
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Anexo 3: Guia de manejo del equipo de Espectrofotometria de Absorcion Atomica

Universidad Politécnica Salesiana

Manual de manejo del Espectrofotometro de Absorcion Atémica

ENDURO T2100

Elaborado por:

Simba Simba Erika Tatiana

Zurita Caiza Mireya Alexandra

Revisado por:

Dr. Edwin Fabian Bersosa VVaca

Ing. Victor John Rueda Punina

Ing. Carlos Andrés Vélez Inga

Aprobado por:

Renato Gabriel Sanchez Proafio
104



INTRODUCCION

El Manual da a conocer el manejo y funcionamiento del Espectrofotémetro de
Absorcion Atémica con el objetivo de conocer una de las técnicas mas Utiles para el analisis

de compuestos inorganicos, especialmente para los compuestos metalicos.

La absorcidn atdbmica es un proceso que se basa en la interaccion entre la materia y la
energia el cual depende de la cantidad fisica medida tras dicha interaccion.

Existen dos procesos de absorcion atomica de llama y de horno grafito y sus
componentes basicos son:

e Fuente de energia radiante: que emita una longitud de onda del elemento de interés.

e Sistema de atomizacién (celda para muestra): que suministre la energia calrica
necesaria para la disociacion del analito y la formacion de atomos libres.

e Monocromador (celda para muestra): para aislar las relaciones a la longitud de onda
media.

e Detector (equipo de la medida de la energia): acoplado con un sistema de registro de
los datos obtenidos.

El proceso de absorcion atdmica de llama se realiza mediante una llama, que utiliza
como combustible la mezcla de gases (6xido nitroso/ acetileno o aire acetileno) dependiendo
de los metales a analizar y en funcién de la temperatura necesaria. Con esta técnica se obtiene
atomos libres que pueden ser excitados por la fuente de radiacion, en el cual el analito pasa por
una serie de etapas que son: Nebulizacion, Desolvatacién, Licuefaccion, Vaporizacion y
Atomizacion (Martinez, s.f.).

El proceso de absorcion atdmica en horno de grafito, la atomizacidn se produce en un
tubo de grafito y en el calentamiento se produce una corriente eléctrica. La muestra dispersada
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en el tubo de grafito, es sometida a un incremento de temperatura hasta conseguir la
atomizacion. Este ciclo de temperatura se realiza en 5 etapas: Secado, Pirolisis, Atomizacion,

Limpieza y Enfriamiento (Martinez, s.f.).

JUTIFICACION

El equipo de espectrofotometria atomica es un equipo que permite el analisis de metales

en soluciones inorganicas.

El presente manual de espectrofotometria de absorcion atémica se dio con el fin de
proporcionar un guia sobre el uso y funcionamiento general de equipo, para un mejor manejo.

Debido a que tiene dos métodos, el mismo que depende de la metodologia a utilizar.

e El método de llama mide cantidades grandes de metales en una muestra (ppm).

e El método de horno grafito, mide cantidades minimas con mejor exactitud y presion en

una muestra (ppb), siendo mil veces mas preciso que el método de llama.

Objetivos

Objetivo general

e Describir el funcionamiento del equipo de espectrofotometria de absorcidn atdmica por

el método de llama y de horno grafito. Ensefar

Objetivos especificos

e Elaborar una guia didactica y practica sobre el uso y funcionamiento de

espectrofotdbmetro de absorcion atomica por el método de la llama y el horno grafito.
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ENCENDIDO GENERAL DEL EQUIPO

Paso 1: Encender el equipo con “Power”.

Paso 2: Encender el compresor de la siguiente

manera:

1.- Halar el botén rojo

2.- Mover la llave roja en forma horizontal

como se muestra en la imagen.

Nota: Solo se enciende para el método de

llama.

Paso 3: Encender el horno, el que se encuentra en la

parte trasera del equipo.

Nota: Solo se enciende para el método de horno

grafito.
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Paso 4: Encender el enfriador.

Nota: Solo se enciende para el método de

horno grafito.

Paso 5: Encender el Auto Sampler

Nota: Solo se enciende para el método de horno

grafito.

Paso 6: Se procede a abrir la llave del gas a
utilizar, dependiendo de la metodologia (Oxido

Nitroso, Acetileno, Argdn).

Paso 7: Una vez encendido equipo, se procede a abrir
el programa que se encuentra instalado en la laptop

(AAZPro Analysis System).
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Paso 9: Una vez que se ingrese al programa, aparecera
un cuadro en el que se compruebe que todo el equipo
este encendido y en correcto funcionamiento. Y se
comprueba con la activacién de los vistos de color

verde.

Paso 8: Se introduce la contrasefia la cual se

encuentra en el escritorio de la laptop.

Lamp Turcat Drive
Grating Drive
St Derve

Stto
Wavelength to
Lamp Number to
Lamp Current to
PMT voltage to

Humer Hewght to

Success!

Stat ... Succass!
Statx ... Success!
Statx ... Success!
0.1 nm

0.00 om

-

0.00 mA

100.12 V/¥lama
Nooe

14.0 mm

| sep

(Gl G G Gl O O O O G G €

109




Configuracion del software - Método de Horno Grafito

Paso 1: Configuracion del método en la siguiente pantalla (\WI1ZARD-METHOD AND

PARAMETERYS)

File View Control Analysis Data Sysg

dr 1 & B

ABS
08
06

04

Wizard - Method and Parameters

Method Set

Graphite Furnace
Lamp Number: 1

Pre-heat Lamp
Number: #4

Analysis parameters

pling Period: 10ms

we—cuoD
)
’'S

01234656789 101121
Conc (ppb)

Correlation Coefficient:: 0.000
Y=a"%X+b

For Help, press 1

Integration Time (s): 2

Calculate by: paak Height

Instrument parameters

Slit Width (nm): =
Lamp Current (mA):| 4

Wavelength(nm): 324.70 b

Replicate Sampling
Mod:

Identify ... | | Register ...

| Setup ...

e: Automatic ~

Flame Sampling Delay

Time (s): "

PMT Voltage (V): 200

Pre-heat Current (mA): o

‘ Next()> |

2

s): 0.00 Temp. (°C):0 e Firing Cour

4 5 |
Time(Sec) v

Notes F~ R...|Abs. Valid

miimjinjin] = |

miisjinjisiisiis]

Element: Se seleccion el metal que vayamos a analizar.

Method: Se selecciona el método de absorcion de llama (Graphite Furnace).

LLamp Number: Colocamos el nimero de lampara del metal que se va a analizar segln su

ubicacion procediendo a dar clic en “SELECT” para que se ubique la lampara. Como se

muestra en la siguiente imagen.
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Slit Width (nm): El ancho de la Hendidura se lo modifica segun el metal que se vaya a
analizar, en el caso del cobre es 0,4nm.

Lamp Current (m A): La corriente de la lampara va a depender de cada metal y se lo
encuentra en el instructivo ubicado dentro de la caja de la lampara. Colocando el valor

dependiendo de la marca del equipo en este caso (GBC).

1.5" DIAMETER HOLLOW CATHODE LAMP %ERATING DATA
i ses different
Each Hollow Cathode Lamp is tested to ensure that it will perform to in your X ;’ :‘?‘M famp wil pfuovm
oparating conditions, It Is necessary to provide precise instructions of lamp run currents. By using this chart,  setting from the data below
optimum performance and achieve the longest possible lamp Iife. ** Please carefully select the correct curren ; :mm
for your instrument. Should you have any questions when using this lamp, please contact GBC or your GBC distributor.
Hitachi  Unicam Thermo
GBC Element G8C GBC Shimadzu  Shimadzu Varian Varian Varilan
BN $B-600 003005 640645,  AiOthors AAMISS  SpectAASHO 302402  Phillips  AllModels  AllModels
901, 902 909,932 646,680 1000/1100  20/30/40/100 3002/400Z  All Models
904,908 9339338 1200/1275 200/300/400  6402/800Z
908, Avanta  Prospector 1475 600/640/800
P801  Aluminium (Al)  10mA 10mA 10mA 20mA  10mA 10mA 8mA 10mA  10mA :8:\‘:
P802 Antimony (Sb) 10mA 10mA 10mA 20mA  10mA 8mA TmA 10mA 14mA Rk
P803 Arsenic (As) 8mA 7mA BmA 16mA  BmA 7mA 6mA 8mA 11mA i
P804 Barium (Ba) 15mA 15mA 15mA 20mA  15mA 10mA 10mA 15mA 12mA 15
P80S Beryllium (Be) 10mA 10mA 10mA 20mA  10mA 8mA BmA 10mA 14mA 10mA
P806  Bismuth (Bi) 10mA 8mA 10mA 20mA  10mA 8mA 7mA 10mA  12mA 10mA
P807  Boron (B) 20mA 18mA  20mA 40mA 20mA  1BmA 12mA  20mA  20mA 20mA
PB08  Cadmium (Cd)  4mA 3mA 4mA 8mA  4mA 4mA 3mA 4mA 10mA 3mA
P80g Calcium (Ca) SmA 4mA SmA 10mA  5mA 4mA 4mA 5mA 6mA 5mA
P810 Cesium (Cs) 20mA 18mA 20mA 40mA  20mA 20mA 18mA 20mA 20mA 20mA
P812 Chromium (Cr)  6mA 6mA 6mA 12mA  6mA 6mA B6mA 6mA 10mA BmA
13 LCobalt (Co) 104, 10A, 10a0, 204, 10l 10mA Bl
P814 Copper (Cu) 4mA 4mA 4mA BmA  4mA 4mA 3mA 4mA BmA 4mA
alum (Ga) m Tm i m A IR OmA TmA
P820 Germanium (Ge) 5mA SmA SmA 10mA  5mA 4mA 3mA 5mA 10mA 5mA
. ., , . .
Paso 2: Configuracion del método en la siguiente pantalla (WIZARD-INITIALIZE
= x
File View Control Analysis Data Sys Wizeo = hitakze oSt |
Energy: 0 wavelength: 0.00 Data Points:
o - 2 ) d - iTa Y- o). L
0 r |« & B i Ener%y s): 0.00 Temp. (°C):0 e Firing Cour
il 00
%08 180 -
06 160
04 140
02 120 2
0 100
0 80 4 5 -
60 Time(Sec) f+
= ABOSE 40 Notes F~ R...|Abs. |Valid
075 2D =
97 e . . . . . . - . : O
0.65 0.8 06 04 0.2 0 0.2 04 06 08 1 [
0.6 Wavelength (nm) -
0.55 O
R O(itg No. Instrument State :
e L]
u 0.35 2 Background Correction:None, 0 O >
lt 03 3 Zero Wavelength: S=0.1,V=100.00,C=4.00 O
= %> 4 Wavelength (324.70): $=0.4,V=200.00,C=4.00 [
02 O
0,15 2 B
0.1 Zero Voltage (V): 100 =
0.05 9e (V) O
0 [
072 3 45 808 8 30T (szb} |zero Order| Scan | Stop | Peak Lamp... Balance ... | [
Correlation Coefficient:: 0.000
Y=a"X+b \; ¥
For Help, press F1 @ e
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Se procede a activar las siguientes pestanas:

1.- ZERO ORDER 2.-SCAN

Wizard - Initiaize Instrument X Wizard - Initiakze Instrument B
Energy: 127.8 Wavelength: 0.042 Data Pomnts: 1600 Maximum: 835(835) Energy: 162.4 Wavelength: 324.668 Data Points: 3200 Maximum: 931(931)
Ener Ener
Tho Boo
180 180 |
1 -t
160 &0 7
140 1\
140 / \
i 120 C
1 / /
\' \ 100 / 1 \
100 o]\
20 / | \
» / 60 / |
80 / \ 40 / ! \
40 20 / { \
2 f 0 o | S R — T
0 ¥ . 3238 324 3242 IM4 346 348 36 3252 354

4 3256
Wavelength (nm)
a 08 " 1

i
o och ooy No. Instrument State

No. Instrument State
2 Background Corraction:None, 0

3 Zero Wavelangth: S«0.4,V=100.00,C#4,00

4 Wavelength (324.70): 5=0.4,V=200.00,C=4.00
5 Scan to wavelength (324.70)......180.22

Zero Voltage (V): 100

2 Background Corraction:Nona, 0

3 Zaro Wavelength: S=0,2,V=100,00,C+»4,00

4 Wavelength (324.70): 5=0.4,V=200.00,C=4.00

§ Scan the Zero-Order Wavelength...... 100.00...10

Zero Voltage : 100
v Stop | Peak Lamp... Balance ...

Scan | Stop || Peak Lamp... Balance ... |

<Back(®) | Nenito> |

3.- PEAK LAMP 4.- BALANCE

Energy: 162,4 Wavelength: 324.688 Data Points: 3200 Maximum: 931(931) Energy: 162.4 Wavelength: 324.6868 Data Points: 3200 Maximum: 931(931)
Energy Energy
?00 T ? |
z 180 180 |
180 N 180
140 ,” ) 140
/ \
A1 A 1220
120 / \ i / X
100 \ |
I ) / ! \ 80 B S h WP
& f 1 A &% Energy Balance X
[ Paak Lamp PosibonClose 1 X
40 | 40 PMT Voltaga (V): 166.22
2 | Scan Range: 2 Lamp Current (mA): #1 - 4.00
04 i Success S — 04
3 | ™ i 3 5 238 = 3252 354 366
e Close this window 5 seconds after adjustment. @'V;NM;%’S'?\MI Status: Success - 4 Wavalength (nm)
Begin Stop Close

No. Instrumn‘ Instrument State

| ok cancel

1,50 mp
2 Background Correction:None, 0 2 Background Corraction:Nonea, 0
3 Zaro Wavelangth; $+0.4,V+100.00,C#4.00 3 Zaro Wavelangth: S#0.4,V=100.00,C+4.00
4 Wavelength (324.70): $=0.4,v=200.00,C=4.00 4 Wavelength (324.70): 5=0.4,V=200.00,C=4.00
5 Scan to wavelength (324.70)......180.22 5 Scan to wavelength (324.70)......180.22
Zero Voltage (V): 100 Zero Voltage (V): 100
|Zero Order| Scan | Stop | Balance .. | |zero order| scan | stop | PeakLamp... [ Balance... ||
<Back(B) | Nextil)> . <Back(®) | Nextity)>

Terminado los pasos anteriores damos clic en NEXT(N)
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Paso 3: (WIZARD-BACKGROUND CORRECTION). Dar clicen NEXT (N) sin modificar

la siguiente pantalla.

File View Control

Analysis Data Syg

Wizard - Background correction

set |

N Use th ing tool found in the accessories kit to
adjust the height of the burner to (6 - 10) mm below the focus of the element lamp

st

= 8 9 —
dr b & in
position.
08
06 Background Correction
04 Mode: =
02 Current (ma): 0.0 ‘
0 |
0 2. Switch to flame i e focus
beam.
g ABS i3. Adjust Lamp... “
08
075 |4. Balance ... |
07
0,65
06
0.55 lamp position as necessary.
R 05
e 045 —_——
s 04 |6. Switch Atomizer ‘
u 03 .
1 03 |7. Adjust Lamp... |
: 025
02
0.15 |8. Balance ... ‘
0.1
0.05
0 T T T
04234566789 10111213
Conc (ppb)
Correlation Coefficient:: 0.000
Y=a'X+b
For Help, press F1

1. If using deuterium lamp background correction, push the transflective mirror to the
down position. If not using D2 correction, make sure transflective mirror is in the up

5.  Also using the focus checking tool, if using D2 correction, confirm that the focus of
the D2 beam and the focus of the element lamp beam are aligned. Readjust the

Cancelar

’s): 0.00 Temp. (°C):0 e Firing Cour|
4 5
Time(Sec) |+
Notes F~ R...|Abs. Valid
O
O
O
5
O
0
O
O >
=
0
5
O
O
=
O
O
Ov
>
® @ O

Paso 4: Configuracion del método en la siguiente pantalla (WIZARD-NEW PROJECT)

File View Control

Analysis Data Syd

Wizard - New Project

Project ID: 197 [+] - | Btank Correction
G —~ H Project Name: |Cobre-Vegetales ;! galbrab:‘n B:ank
ample Blanl
e D 5 i Sample Blank Every 1 Samples
06 andard Sample Sample Settings
' Analysis Method: Conc. Units: ppb
04 Standard Curve - Weight Factor: 1
= weight units:
®
Lajeat Dilution Factor: 1
0 Repheatss (Rep SRR 1 Conversion Factor: 1
- Name Known Conc Volume Eactor:| 1
o+ ABS STD1 20,0000 i
007? sTD2 40,0000 Result Units) R
i) 2 80.0000 Replicates (Per Sample): 1
0,65 Sample Name: Test
06
055 First Sample ID: 1
R OZZ Number of Samples: 5
: 0 4 Import Sample Names:
u 035 None
! 03
£ 02
S 02
0,15
0.1 | Add | Delete |
0.05 e
0 | et Injection Volume (pL): 20
01234567389 10111213 =
Conc (ppb) |7 Use I Control... |

Correlation Coefficient:: 0.000
Y=a"%X+b

Open the serial port failed.(COM7)

| <Back(B)

Next(N)> ancel

nin): 0.00 Blank:0.0000 e Firing Cour
H 5 U
Time(min) §+
Notes |F~ R...|Abs. Valid
O
O
O
5
O
O
E
O >
O
O
O
g
O
0
O
O
Ov
>
@ @ (O Coolingfinished 29°C

Project Name: Nombre del Proyecto
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Description: Descripcion del proyecto
Analysis Method: Se seleccionara Standard Curve
Calibration: Se selecciona linear.

Use Autosampler: Se activa

La unidad para el método de llama sera en ppb.

Terminado los pasos anteriores damos clic en NEXT(N)

Paso 5: (WIZARD-SET UATOSAMPLER TABLE). Dar clic en NEXT (N) sin modificar

la siguiente pantalla.

Wizard - Set Autosampler table X

File View Control Analysis Data Sys .
Name |Samp...|Type Co... Re... |Dilu... Posit... Injection... Notes
0~ u calib. Calib... 0 1- 132 20
STD1 - E) 2 1- 1 20
S STD2 - |STD 4 1- 2 20
L STD3 - sTD 8 1- 3 20
06 Test1 i/sam... - 1 1 4 20
04 Test2 2/sam... - 1 1 s 20
Test3 3/sam... - 1 1 6 20
0.2 Test4 4/sam... - 1 1 7 20
0 Tests 5/Sam... - 1 1 8 20
0
3 ass
038
075
0.7
0,65
06
0,55
R 05
e 045
s 04
u 035
! 03
£ 02
S 02
0,15 t
0,1 : I - R
005 | [_|Add Chemical Modifier Positi... | Volume F‘
0
01234567 891011121 "
Conc (ppb)
Correlation Coefficient:: 0.000
Y=a"%X+b
| <Back(B) Next(N)> Cancelar
Dnen tha carial nart failad (COMTY

|

nin): 0.00 Blank:0.0000 e Firing Cour

4

Notes |F~ R...

Ln|injisjinjinjisjinjislis]injisis]injiaja]injin)
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Paso 6: (WIZARD-GRAPHITE FURNACE HEATING TABLE). Se modifica la

temperatura de atomizacion, dependiendo de cada metal a analizar. Dar clic en NEXT (N)

.

=

ASSiSt;b :I. nin): 0.00 Blank:0.0000 e Firing Cour

File View Control Analysis Data Sy¢ Wizard - Graphite Furnace Heating Table
G P H Id Step Temp....|Ramp... |Hold T... Inner ... Inner ... |Assist...
1|Dry 50! 1.0 2.0 On 3.0 Off
-5 2|pry 90! 10.0 15.0 On 3.0 Off 3.0 P...
0.8 3|Ash 120 15.0 10.0 On 3.0 Off 3.0 P...
06 4[ash 600 10.0 5.0 On 3.0/ off 3.0 P..
04 5|Ash 600 0.0 3.0 Off 3.0 Off 3.0 P...
- 6|atom 08 2.0 Off 3.0 off 3.0 P..
02 7|clean 2600 10 1.0 On 3.0/ off 3.0 P..
0 8| Cooling 0 . 70.0 On 3.0 Off 3.0 P...
0
55 aes
038
0,75
07
0,65 <
0052 Temperature(°C)
05
Y™ 2500 [ add |
s 04 Delete
l|‘ 035 2.000 Carpon }
i 03 1500
£ oz | evort.. |
02 1.000 Last enrich 2
0.15 step ID:
0.1 500 X .
005 Enrich cooling | 10
0 0 . I time (s):
0123456738 910111214 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120_130 140
Conc (ppb) Time(Sec) | Default |
Correlation Coefficient:: 0.000
Y=a"%X+b
| <Back(B) Next(N)> Cancelar
Onen the carial nant failsd (COMT

4 T|me5min5 s
Notes F .. |Abs. Valid
O
O
2 O
o
D
O
0O
O >
o
0
= O
O
O
D
O
O
0
@B @ | Coolinafiniched 20°C

Paso 7: Configuracion del método en la siguiente pantalla (WIZAR

D-GRAPHITE

FURNACE METHOD PARAMETER). Se procede a activar los botones como se muestra

en la imagen.

AL

File View Control Analysls Data Sy Wizard - Graphite Furnace Method Parameter

d r i«
HDQO’B

06

04

02

1. Open protection gas cylinder

2. Tumn on water chiller

3. Turn on graphite furnace power

4. Tube Clean

wer—co0on

0123456738 910111213
Conc (ppb)

Correlation Coefficient:: 0.000
Y=a"%X+b

| <Back(®) | Finish |

Cancelar

Terminado los pasos anteriores damos clic en FINISH.
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Paso 8: Se espera un momento para que se cargue la siguiente imagen.

One moment, updating temperature table parameters... X

Paso 9: Una vez finalizada la configuracion, se procede a abrir un nuevo proyecto, dando clic

en “FILE” y “NEW PROJECT”.

GBC|

File | View Control Analysis Data

# New Project... Ctrl+N
New Project (Multi Element)...

~ Open Project... Ctrl+0
Open Project File ...

& Save Project As... Ctrl+S

m Wizard Mode

- Print Preview... Ctrl+P
Print Setup...

Exit

Dando como resultado la siguiente pantalla. Donde se procede a modificar lo siguiente:

New Project X

File View Control Analysis Da !
Project ID: 198 Conc. Units: ppb 0
dr W & ‘; Cobre-vegetales| Description: 3 00  Temp. (°C):0 e Firing Cour,|
55 o Sample Table v : p:
. D Na... |Type |Conc. Repli... Dilutio... |Posi... |Injection Volume ] [
06 - 1|sTD2 STD 5 1 1 130 18 Daiten
o 132 2
= 2|sTp3 sTD 10 1 1 130 1s/| ‘Add | £
02 132 B
0 = 3|sTD4 sTD 15 1 1 130 13 | AddPosion |
: 132 7 AddGamplasimmlk - o0 1oc 130 13 140 14
05 = 4|sTDs sSTD 20 1 1 130 m | sk P a2 dow Tl e },4,29(5&5) B
132 10| Delete ‘
55 ABS (Peak Height) 5|mue... Sample 0 1 1 10 20 v F . |Abs ...|Valid
08 6|mue... sample 0 1 1 10 20(8
067§/ 7|mue... sample 0 1 1 10 20 | Import ‘\ 2
o g|mue... sample 0 1 1 10 20 | o : E
06 9[{mue... Sample 0 1 1 10 20 =
0.55 10|mue... Sample 0 1 1 10 20| | addchemical |2
R | 05 11|mue... sample [ 1 1 1 20 Modifier |@
e 045 12|mue... Sample 0 1 1 11 20 chemical Modifier: | 2
z 00;; 13|mue... Sample 0 1 1 1 20 posit... | Volume : :; i
| 63 14{mue... Sample 0 1 1 11 20 { L_
t o 2'5 15{mue... Sample 0 1 1 11 20 |
s 02 16|mue... Sample 0 1 1 1 20 1=
0.15 17|mue... sample [} 1 1 12 20 : D
01 18[mue... Sample 0 1 1 12 20 =
0.05 19|mue... Sample 0 1 1 12 20 =
0 20|mue.... Sample 0 1 1 12 20 |0
ez 34 Gie T &l 21|mue... sample 0 1 1 12 20, * | - B
Corralation Cosficient:: 0.000
=a'Xeb [
| Finish ‘ Cancel |
Qoeq the serial port Giled (COMD) - Cooling finished 20°C

Project Name: Nombre del proyeto

Calculate Standart Dilution: Donde modificaremos los valores para la curva de calibracion
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Calculate Standard Dilution X

Sosce ih".'q"‘?l 132 Target Conc.

Source Standard| 49
Concentration:

Dilution Solution 130
Position:

Sample Volume (pL): 20

oK Cancel

Source Standar Position: Es la posicion del frasco en donde ir colocado la solucion madre.
Source Standard Concentration: Es el valor de la solucién madre que se utilizara para la
curva de calibracion, este valor dependera de cada metal.

Dilution Solution Position: Numero de posicion del frasco en el plato de muestra en donde
se coloca la muestra en blanco.

Target Conc: Son los valores de la disolucion de la concentracion madre, dependiendo del
metal.

Damos clic en “OK”, dando como resultado la siguiente pantalla.

New Project X

File View Control Analysis Dal
Project ID: 198 Conc. Units: ppb .
dr kd| & *i] Project Name: Cobre-vegetales Description: s 00  Temp. (°C):0 e Firing Cour]
Sample Table
™ os D Type |Conc. Repli... Dilutio... |Posi... Injection Volume =
4 ---  lype | . Repli... | ... |Inj Cakiiata s d
06 - STD 5.0 1 1.0000 130 18 Dhﬁmt.a" da
o 132 2
i sTD 10.0 1 1.0000 130 15| Add o
02 132 .
0 — = - STD 15.0 1 1.0000 130 13| ‘Add Position
0 5 10 15 A p=—s 200 3 1.0000 130 10 15 120 125 130 135 ?’.Afgers;ﬁ :

132

0,55 0 Add Chemical
05 ~ Modifier

wea—coom
o
w
5

1 2 3 486 T8
Co

00000000 0KR R KRR KR

Correlation Coefficient:: 0.000
Y=a"%+b

| minish || cancel |
(0 the <o oo Gied (COMD M @ Cooingfnished 20

Para agregar las muestras se da clic en “ADD SAMPLE” dando como resultado:
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New Project

Project ID: 198 Conc. Units: ppb ]

Project Name: Cobre-vegetales Description: -
.~ Sample Table
1 ID ... |Type |Conc. |Repli... Dilutio... |Posi... Injection Volume | R ta st
S| STD 5.0 1 1.0000 130 18 Dilution...
132 L
STD 10.0 1 1.0000 130 15{‘ Add |
Gl

ST 15.0 Add Samples X 13‘{ Add Position

= 7| Add sample...
STD 20.0 Begin Position:| 1 10 {
Max Samples of Per Tray:| 6 10 1 Delete

{ Clear

Replicates: 1
Dilution Factor: 1 {
Injection Volume (pL): 20 (
Sample Begin No.: 1 ‘—lAdd Chemical
muestras e
Chemical Modifier:

i oK | cancel | Positi...| Volume [

Begin Position: Es la posicion en donde va a estar ubicado los viales con las muestras en el

plato de muestra.

Max Samples of Per Tray: Es el nimero de muestras a ser analizada.
Samples Name: Nombre de las muestras.

Una vez configurada la pantalla nos da como resultado lo siguiente:

New Project X

-

File View Control Analysis Da
Project ID: 198 Conc. Units: ppb x
a r u & ]|  Project Name: Cobre-vegetales Description: - 00 Temp. (°C):0 e Firing Cour
Sample Table
Y D Na... |Type |Conc. |Repli... Dilutio... |Posi... Injection Volume |
06 - 1|sto1 sTD 5.0 1 1.0000 130 18 wc‘;’;,;::id’d
. 132 2
§ 2|sTp2 sTD 10.0 1 10000 130 15| Add |
02 132 ————
04— ——— = 3|sTp3 STD 15.0 1 1.0000 130 13| Add position |
0 5 10 15 2 ‘Add:Sample-. 120 125 130 135 140 145
- STD4 ; 1.0000 1 Tune{Sec

-

5 ABS (Peak Hoight

0,75
07
0,65

wea—co0R
o
w
&

0423466718
Col

Correlation Coefficient:: 0.000
Y=a"X+b

Oinan tha carial nndt failad (COMTY

Rojo: Son los estandares para la curva de calibracion.
Morado: Son las muestras a analizar.
Se concluye dando clic en FINISH.

Paso 10: Para empezar los analisis se da clic en “START”.
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@ Start

Start sample analysis, data acquisition, and data processing.

> n

Time (s): 0.00

Temp. (9

Paso 11: A diferencia del método de llama, el método e horno grafito realiza los analisis

automaticamente.

GEC ASSorp N SpECtTOmEter | [=1,CU, 324, 7N, rapiice Fumace, 0 nmIlArcjectLIadmn) - (Gatners - & x
File View Control Analysis Data System User Help
gdr dad & B T b = | @ > 1] Time (s):145.73  Temp. (°C):48  Firing Count|
— B
o5
o TN -
02
! n
RN W 4 s % G & ™ 75 % 8 % % e W 10 1
&2 s (Pask Hegt) Mo. [Name  Average ... Known C.../Conc. (... [SD_ RSD(%) Res... Biutio... Sampl.. Notes
it salmaes.. 0134 aa EET T —
samuestr 0.0 s 52 100 &
w . o.007 sz 517 1o e
s s1|mussr... 0.003 sa s 1on &
Sa|musstr 0083 ---- 4s 4 1 s
A sa|mussr... 0142 - a2 82 1
.. s4lmusstr, 0.438 - a1 Bos 1 %
e ss|musetr. 010 - a1 &1 1em s
TS s6|muectr, 0.27 79— 7 m w2
1 S e Friem— Y I
s I T X
ot el
ot o
o 61l
of e
T4 6 E0RUGBN 2R gl
Cone fpe)— o
Gonlation Cosficiont 0.957
fekn i oo
utosamplrreabh 20 mstassas 1 measerrt | R I > W W Coving Fiched 3
———

Nota: La curva de calibracion debe tener un coeficiente de correlacion mayor a 0,9 para tener

resultados con una mejor precision y exactitud.

Paso 12: Si se desea monitorear el proceso de andlisis, se puede activar la cdmara dando clic

en “CONTROL” seguido de “VIDEO MONITOR”.

GBC Absorption Spectrometer - [#1,Cu,324.70nm,Graphite Furnace,0.4nm][Cobre12](Admin) - [Gather]

File View | Control

Analysis Data System User Help

3 Initialize... F5
U Peak L Positi (o} = © > 1] Time (s): 0.00 Temp. (°C):0 e Firing Cour
eak Lamp Position
v | No Background Correction =
Deuterium Correction | . [7H
Zeeman Correction
Auto Balance 1
& Tube Clean !
Replace Graphite Tube 120 125 130 135 140 145
Time(Sec v
55 ABS (Peal Name Average .. . |Abs ... Valid
08—
0.75 STD2
0.7 STD3
":2 STD4 - BoaE S2iE v
0.55 muestr... - 1.00 1 2
R 05 Pre-heat Lamp... muestr... |- 1.00 2 &2
= 045 muestr... - 1.00 3 v
s 04 muestr... - 1.00 4 2 il
u -
v 0632 Video Monitor F4 muestr... 1.00 5 2
& muestr... - ---- - 1.00 6 v
= 0622 Zeeman Reset [
015 L
01 T I
0.05 14 O
15 I
0246 810121416182022242¢ 16 O
Conc (ppb) 17 O
Correlation Coefficient:: 0.000
=a"X+b 18! 0
Open the serial port failed.(COM7) 0.0163 103% @ @ () Coolingfinished 30°C

Nota: Si se desea hacer un acercamiento se da clic en la tecla “CTRL” y se agranda con el

Mouse.
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