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INTRODUCCION

La presencia de elementos téxicos en los alimentos y
bebidas representa un riesgo de salud mundial que
ha suscitado preocupaciéon publica y requirid
seguimiento cientifico. En particular, los elementos
Cd, Pb y As son perjudiciales al ser humano salud y
han sido encontrados en las bebidas presentes en el
mercado. La proteccion al consumidor, requiere
métodos de analisis rapidos y precisos. Esto permite
determinar la fuentey el origen del contaminante. El
ICP-OES Espectrosocpia Optica de emisién mediante
plasmaacoplado inductivamente proporciona un
método eficiente y econédmico para la determinacién de la presencia de elementos téxicos, en la muestra
directa sin necesidad de digestion previa.

El objetivo de esta nota de aplicaciéon es demostrar la capacidad del Espectrometro ICP-OES modelo
Prodigy7 fabricado por Teledyne Leeman lab’s para la determinacidon rdpida y con precision de los
elementos metdlicos presentes en toda una gama de bebidas. Los resultados obtenidos se compararon con
los limites maximos permisibles en agua potable por la Agencia de proteccion ambiental de Estados Unidos
(USEPA)y la Organizacién Mundial de lasalud (OMS). ©,®@.

Los contaminantes del agua potable y los limites maximos permisibles se presentanen Tabla 1.

Ni Cu As Cd Pb
USEPA (2014) 0.1 1.3 0.01 0.005 0.015
OMS (2011) 0.07 2.0 0.01 0.003 0.01
Tabla 1
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INSTRUMENTO

Se utilizé un espectrémetro de plasma acoplado
inductivamente Modelo Prodigy7 (ICP-OES)
equipado con una antorcha de visién dual para
obtenerlos datos presentes en esta aplicacién.

El Espectrometro Prodigy7 es un instrumento
compacto de sobremesa, simultdneo de emision
Optica con una distancia focal de 500 mm. El
esquema éptico Echelle junto con un detector CMOS
de formato grande (L-CMOS) 28 mm’, de &rea activa
del detector. El detector CMOS es significativamente
mayor que cualquier otro detector de estado sélido
utilizado actualmente para ICP-OES. Esta
combinacion permite el Prodigy7 lograr la mayor
resolucidn dptica que otros sistemas basados en S
detector estado solido en ICP-OES. El detector proporciona cobertura continua de longitud deondade 165 a
1100 nm permitiendo la medicion del espectro entero de ICP en una sola lectura sin sacrificar la longitud de
onda o resolucién. El disefio de este detector es inherentemente anti-blooming y es capaz de acceso
aleatorio, de lectura no destructiva que se traduce en un rango dindmico de mas de seis drdenes de
magnitud.

El Prodigy7 también utiliza un generador de radiofrecuencia de 40,68 MHz resistente, refrigerado por agua,
lo que le permite trabajar a maxima ionizacidn con las matrices de muestra mas dificiles incluyendo la
determinacidn de disolventes organicos.

INTRODUCCION DE MUESTRA

La configuracion de introduccién de muestra utilizada para esta nota de aplicacién se muestraenlaTabla 2.

Instalacion de introduccion de muestra

Nebulizador Vidrio Conikal (PN 120-00463-1)

Céamara de nebulizacién Ciclénica de vidrio sin tubo central (PN 120-00461-2)
Antorcha del inyector diametro 2,5 mm (PN 318-00161-AQ1)

Tubo de captacion de muestra 0,76 mm (PN 309-00069-7)

Tuberia de drenaje de la muestra | 1,14 mm (PN 309-00069-4) Tabla 2

Escandio (Sc) se utilizd como estandar interno y se agregod a los estandares y las
muestras mediante el Kit de mezcla de Tritdn Glass Expansion (PN 115-00431).

El volumen de la cdmara de nebulizacidon cicldnica es bajo y permite el lavado
rapido entre muestras. La Antorcha de Prodigy7 se monta utilizando un sistema
innovador cassette de giro y fijado se muestra en la Figura 1. El disefio permite a
los operadores para retirar y colocar la antorcha en la posicion exacta con,
reproducibilidad dia a dia e interoperador.

Figura 1
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I PARAMETROS OPERATIVOS [N

En todos los elementos analizados se utilizé correccién de fondo simultdnea con la medicién del pico
analitico. Esto supone una mejora de los limites de deteccidn. Los resultados analiticos se obtuvieron con
los parametros analiticos que se muestranenla Tabla 3.

Parametros de funcionamiento del instrumento

Parametro Ajuste

Potencia de RF 1,20 kW
Flujo de refrigerante 15 L/min
Flujo auxiliar 1.0 L/min
Presion de nebulizador 1.0 L/min
Tasa de absorcion 25 rpm
Tiempo de integracion
Axial 30 segundos
Radial 15 segundos Tabla 3

En todos los elementos analizados se utilizd correccién de fondo simultdnea con la medicidn del pico
analitico. Esto supone una mejora de los limites de deteccion. Los resultados analiticos se obtuvieron con
los parametros analiticos que se muestranenla Tabla 4.

I PATRONES DE CALIBRACION s

Estandares de calibracion se prepararon desde disoluciones comerciales (VHG Labs®). Las concentraciones
finalesse enumeranenlaTabla 4.

Estandares de calibracion ppm

Elemento

Longitud gioney  STD,  STD,

de onda, nm

Na 589.592 r 0 2.5 5.0 10.0
Mg 279.553 r 0 2.5 5.0 10.0
K 766.491r 0 2.5 5.0 10.0
Ca 317.933r 0 2.5 5.0 10.0
As 189.042 0 0.5 1.0 2.0
Cd 214.441 0 0.5 1.0 2.0
Cu 324.754 0 0.5 1.0 2.0
Pb 220.353 0 0.5 1.0 2.0
Zn 206.200 0 0.5 1.0 2.0
Ni 231.604 0 0.5 1.0 2.0
Co 228.615 0 0.5 1.0 2.0
Mn 257.610 0 0.5 1.0 2.0 Tabla 4

Curvas de calibracidn ejemplo se muestranenlaFigura 2y Figura 3.
Las curvas se basan en las calibraciones de Mg 279.553 nm en modo radial y Cd 214.441 en modo de vista
axial.
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Figura 2 Curva de calibracién de Mg en 279.553 nm
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Figura 3 Curva de calibracién de td; ZE.441 nm

PREPARACION DE LA MUESTRA

Se analizaron tres diferentes bebidas: 100% zumo de manzana, bebida energética concentrada y vino tinto
de California. Las muestras fueron preparadas pesando 20 g de cada muestra en matraces aforados de 100
mL para el andlisis del contenido de metales pesados.

Mientras se tomaron 1.0 o 2.0 g de cada muestra en matraces aforados de 100 mL para el andlisis de
minerales. Los matraces se enrasaron con agua desionizada. Se prepararon muestras por duplicado. La
primera preparacion fue analizada sin mayor modificacién. La segunda preparacién se enriquecié para fines
de calculo de recuperacion de los diferentes elementos.
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B LIMITES DE DETECCION s

Un estudio fue realizado para determinar los limites de deteccién de instrumento (IDL) en el modo visién
dual para los elementos de interés. Los Limites de deteccion mostrados en la Tabla 5 muestran
concentraciones correspondientes a tres veces la desviacidén estandar de 10 mediciones consecutivas del
blanco de calibracion.

Limites de deteccion (DL)

Elemento Iagnc?rﬁiu: o DL(ppm)
Na 589.592 r 0.007
Mg 279.553 r 0.007
K 766.491r 0.012
Ca 317.933 r 0.002
As 189.042 0.005
Cd 214.441 0.0001
Cu 324.754 0.0002
Pb 220.353 0.001
Zn 206.200 0.0001
Ni 231.604 0.0004
Co 228.615 0.0003
Mn 257.610 0.0001

Tabla 5

BN RESULTADOS .

Después de encender el plasma y tras un periodo de calentamiento de 15 minutos, se procede a la
calibracién del Prodigy7. Una vez completa la calibracién, se analizdé una norma de control de calidad con
criterios de aceptacidn de £ 10%. Los Resultados se muestran en Tabla 6. Al completar con éxito el andlisis de
control de calidad (QC), se analizaron las muestras.

Resultados del control de calidad

Elemento Longitud Congentracién Medidas % N
de onda, nm patréon (ppm)  Conc (ppm) Recuperacion
Na 589.592 r 5.0 5.0 100.6 0.5
Mg 279.553 r 5.0 5.1 101.9 0.5
K 766.491 r 5.0 5.2 104.9 1.1
Ca 317.933 r 5.0 5.0 100.5 0.5
As 189.042 1.0 1.0 100.5 0.4
Cd 214.441 1.0 1.0 100.7 0.2
Cu 324.754 1.0 1.0 101.3 0.2
Pb 220.353 1.0 1.0 101.5 0.4
Zn 206.200 1.0 1.0 100.6 0.2
Ni 231.604 1.0 1.0 101.2 0.2
Co 228.615 1.0 1.0 101.5 0.1
Mn 257.610 1.0 1.0 101.6 0.2
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Resultados de los analisis de la muestra se muestran en Tabla 7, Tabla 8 y Tabla 9. Los resultados para cada
muestra de bebida se establecen en partes por millén (ppm) con los factores de dilucién aplicados. También
se presentan los resultados de las recuperaciones de 1.0 ppm (metales pesados) y los picos de 5,0 ppm
(minerales), junto con los valores RSD % para las concentraciones del punto medido. Resultados se
muestran como no detectado (ND) si la concentracién medida era igual o inferior al limite de deteccién

(IDL).

Resultados 100% de jugo de manzana

Elemento Longitud F.actc_)’r de Con(_: de % Recupe.racién
de onda, nm dilucién promedio (ppm) fortalecido
Na 589.592 r 100 14.8 119.9 0.07
Mg 279.553 r 100 49.7 114.6 0.2
K 766.491r 100 1265 96.9 0.2
Ca 317.933 r 100 402 113.3 0.2
As 189.042 5 ND 108.9 1.3
Cd 214.441 5 ND 98.6 0.5
Cu 324.754 5 0.05 98.2 0.2
Pb 220.353 5 ND 96.8 0.5
Zn 206.200 5 0.08 100.6 0.5
Ni 231.604 5 ND 98.1 0.3
Co 228.615 5 0.002 98.2 0.5
Mn 257.610 5 0.3 98.8 0.2
Tabla 7

Resultados California tinto

clomeno LonOld  Facdorde WIS Canc % Rocsperacin
Na 589.592 r 50 19.8 96.7 0.2
Mg 279.553 r 50 122.8 92.0 0.3
K 766.491r 200 1140 94.9 0.9
Ca 317.933 r 50 72.8 90.9 0.4
As 189.042 5 0.02 100.7 14
Cd 214.441 5 0.001 110.4 0.3
Cu 324.754 5 0.03 94.7 0.2
Pb 220.353 5 0.003 104.5 0.3
Zn 206.200 5 1.2 117.6 0.3
Ni 231.604 5 0.02 106.3 0.2
Co 228.615 5 0.009 105.0 0.2
Mn 257.610 5 2.2 103.6 0.3
Tabla 8
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Resultados concentrado bebida energética

Elemento Longitud F'actc_>’r (o} AVG Conc % Recuperacién %
de onda, nm dilucién (ppm) fortalecido
Na 589.592 r 50 255.4 102.4 0.3
Mg 279.553 r 50 ND 102.8 0.07
K 766.491r 50 236.0 90.2 0.3
Ca 317.933r 50 1.0 102.0 0.3
As 189.042 5 ND 103.0 1.0
Cd 214.441 5 ND 98.3 0.2
Cu 324.754 5 0.01 98.2 0.4
Pb 220.353 5 ND 97.9 0.4
Zn 206.200 5 0.015 99.5 0.3
Ni 231.604 5 ND 98.0 0.4
Co 228.615 5 0.40 98.1 0.3
Mn 257.610 5 0.012 98.6 0.4
Tabla 9

BN CONCLUSIONES I

Serealizd el analisis de bebidas utilizando la Teledyne Leeman Labs Prodigy7 ICP-OES.

El uso de patrdén interno minimiza las diferencias en la nebulizacion de las diferentes muestras con una
mejora en la precision analitica. El concepto de imagen estabilizada del plasma combinado con la
recoleccion simultanea de datos picoy fondo proporciona resultados excepcionalmente precisos y estables.

Teniendo en cuenta la fiabilidad de los resultados y la sencillez del tratamiento de la muestra, el Prodigy7
ICP-OES con rapidez y precisién determina el contenido de minerales y metales pesados en una gran
variedad de bebidas.

Los resultados de este estudio fueron comparados con los limites maximos aceptables en el agua potable tal
como se define por la USEPA. La mayoria de los contaminantes se encontraron por debajo de los limites
permisibles establecidos por la USEPA y la OMS con la excepcion de arsénico (As) en el vino tinto de
California, que superé los limites regulados. El contenido de metales pesados en las bebidas puede ser
debido en parte a la concentracién de esos elementos en ingredientes de la bebida (aditivos), asi como por
lacomposicidn de los suelosylas condiciones externas de crecimiento de frutos y la cosecha.
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