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RESUMEN

Objetivo:

Aplicar las técnicas analiticas de emision atémica de plasma acoplado inductivamente (ICP-OES) y Absorcion
Atémica por horno de grafito (AA-GF) para la determinacién de Arsénico en Vinagre y mediante un analisis
estadistico del coeficiente de variacién en los resultados obtenidos para determinar el método mas éptimo en la
cuantificacion del arsénico en vinagre.

Métodos:

Durante la configuracién de los parametros para el equipo de absorcién atémica se empleé como gas de arrastre:
Argoén, flujo de arrastre: 2.0L/ min en todos los estados de la rampa, excepto en la atomizacion, lampara de catodo
hueco: Arsénico, fuente de poder: 300W, modificador de matriz: Niquel, longitud de deteccion de onda 103.7 nm
y celda de grafito.

Por otro lado, los parametros de configuracion para el equipo emision atémica acoplado inductivamente fueron la
fuente energia del plasma: 1500W, flujo de gas refrigerante: 10L/ min, flujo de gas auxiliar: 0.2L/ min, flujo gas
nebulizador: 0,7/ min, alineaciéon de antorcha: Axial, flujo de muestra: 1mL/ min, medio de introduccion de
muestras: Solucion acuosa acida con 2% acido nitrico, tiempo de vaciado: 20s, longitud de onda para el Arsénico:
Como gas de arrastre, enfriamiento y auxiliar se emplea Argén y longitud de detecciéon de onda: 189 nm.

Resultados:

Una vez obtenidos los resultados, se aplicé el modelo estadistico prueba t para comparacion de los resultados
obtenidos en los ensayos, se encontr6 diferencias, ya que los dos métodos generan resultados significativamente
distintos (P<0.05), generando un coeficiente de variacion de 3,8% para AA 'y un 0,5% para ICP.
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COMPARE ICP AND AA-GF ANALYTICAL TECHNIQUES FOR THE DETERMINATION OF ARSENIC IN
VINEGAR.

ABSTRACT

Objective:
To apply the analytical techniques of inductively coupled plasma atomic emission (ICP-OES) and graphite furnace
atomic absorption (AA-GF) for the determination of arsenic in vinegar and through a statistical analysis of the
coefficient of variation in the results obtained to determine the most optimal method for the quantification of arsenic
in vinegar.

Methods:

During the configuration of the parameters for the atomic absorption equipment, the following was used as carrier
gas: Argon, carrier flow: 2.0 L/min in all ramp states, except in atomization, hollow cathode lamp: Arsenic, power
source: 300W, matrix modifier: Nickel, detection wavelength 103.7 nm and graphite cell.

On the other hand, the configuration parameters for the inductively coupled atomic emission equipment were:
plasma power source: 1500W, cooling gas flow: 10L/min, auxiliary gas flow: 0.2L/min, nebulizer gas flow: 0.7/min,
torch alignment: Axial, sample flow: 1mL/min, sample introduction medium: Acidic aqueous solution with 2% nitric
acid, emptying time: 20s, wavelength for Arsenic:

Argon is used as carrier, cooling and auxiliary gas and detection wavelength: 189 nm.

Results:

Once the results were obtained, the t-test statistical model was applied to compare the results obtained in the tests,
differences were found, since the two methods generate significantly different results (P<0.05), generating a
coefficient of variation of 3.8% for AA and 0.5% for ICP.

Keywords: Vinegar, atomic absorption, ICP, analytical method comparison, arsenic



1. INTRODUCCION

Las técnicas espectrofotométricas actualmente son empleadas para cuantificar metales pesados debido a
que se caracterizan por su sencillez, rapidez y selectividad. Las mas utilizas son Absorcién Atomica Horno
de Grafito (AAGF) y espectroscopia de emision atémica de plasma acoplado inductivamente (ICP-OES).
En la AAGF los atomos en fase de vapor absorben radiaciones energéticas correspondientes a sus lineas
de resonancia (UV-VIS) en cantidad proporcional a su concentracion. Por su parte, en la técnica ICP-OES
la muestra liquida se dirige a un plasma de argdén donde los atomos de la muestra son ionizados. Los
cuales, al volver a su estado basal de energia emiten radiacién de una longitud de onda caracteristica para
cada elemento (1). Uno de los metales que se cuantifica mediante estas técnicas es el Arsénico (2). Este
puede contaminar el medio ambiente llegando a productos como el vinagre (3).

En la naturaleza el Arsénico se encuentra principalmente en trazas, lo cual dificulta su cuantificacion y
deteccion. Sin embargo, aun en estas concentraciones puede generar afecciones relacionadas con la
acumulacion de metales pesados en seres humanos. (4) Las técnicas mas empleadas para la
determinacién de metales pesados son AAGF e ICP-OES. Al emplear la Absorcion Atémica por horno de
grafito, se posibilita la deteccidén de Arsénico en trazas. Por otro lado, la determinacion de Arsénico por
ICP-OES con campana de nebulizacién se ve favorecida debido a que se pueden analizar muestras
liquidas de forma directa sin necesidad del médulo generador de hidruros.

Por lo anterior, este proyecto seleccionara el método mas confiable para determinar arsénico mediante un
analisis estadistico reduciendo costos en futuras investigaciones. De esta forma, se busca asegurar la
calidad de vida de la poblacidon que tiene contacto con los productos relacionados con vinagre. Como
resultado se obtendra nuevo conocimiento con evidencia documentada de resultados precisos y exactos
dentro de las especificaciones nacionales e internacionales. Finalmente, la seccidn experimental se llevara
a cabo con los recursos suministrados por un laboratorio privado.

Vinagre

En el sector industrial, el vinagre es producido por la oxidacién metabdlica del metanol (Figura 1), este es
el componente inicial para la fabricaciéon de acido acético. El cual es muy importante ya que su principal
uso es la fabricacion de diversos acetatos de éster. Los cuales son sustancias formadas por la reaccion
de acido acético con una sustancia que contiene un grupo hidroxilo (R-OH). Los acetatos mas comunes
son el acetato de celulosa, acetato de vinilo, acetato de polivinilo y anhidrido acético, este ultimo reacciona
con el acido salicilico formando acido acetil salicilico el cual es el principio activo de la Aspirina® (Figura
2). Teniendo en cuenta que todos estos productos tienen amplia aplicacién en la industria farmacéutica,
es de vital importancia asegurar que la concentracién de arsénico en el vinagre se encuentre dentro de las
especificaciones establecidas por los entes regulatorios.
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FIGURA 1. PRODUCCION DE VINAGRE (ACIDO ACETICO AL 8%).
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FIGURA 2. REACCION DE ANHIDRIDO ACETICO A ASPIRINA.

Arsénico

Estudiar la presencia de metales pesados como el Arsénico en fuentes hidricas de Colombia es de vital
importancia. Teniendo en cuenta que estas se han visto afectadas a lo largo de los afios debido a la
explotacion minera. Un problema puntual es la presencia de metales pesados en el rio cauca, los cuales
son vertidos a la corriente del rio y por la dinamica misma del sistema son transportados, acumulandose
en animales y plantas, lo que conduce a su biomagnificacion Tabla 2. (5)

TABLA 2. CONCENTRACION EN PPB DE PB, CD, As, CU, ZN, MN Y HG EN AGUA DEL RIO CAUCA. (5)

LP zegun

Metal Media Desviacion Estandar  Minimo Maximo LD S
Pb 3.80 T.61 =LD 20.02 030 10.00
Cd 0.08 0.12 <LD 0.38 0.10 3.00

As 4,72 250 2.00 8.01 1.00 10,00
Cu =1.D - <1LD - 100,00 30.00
Zn =1LD - =LD - 50,00 500,00
Mn 2.530.00 930,00 =LD 7.068.00 200.00 400,00
Hg 83.20 67.99 3257 183,15 0.01 6.00

El arsénico en el agua potable ha causado graves problemas de salud en muchas zonas del mundo,
incluido el sur de Asia, el centro de China, el oeste de Estados Unidos, México y Argentina, y aun peores
en paises en desarrollo como Colombia. Millones de personas sufren el envenenamiento crénico y los
efectos cancerigenos del arsénico. Melanosis, queratosis, neuropatia periférica, diabetes, cardiopatia
isquémica y deterioro de la funcién hepatica ocurren cominmente con la exposicién prolongada al agua
potable contaminada con arsénico. (2)

La Organizacion Mundial de la Salud ha sefialado la concentracion maxima de arsénico de 10ppb como
valor de referencia para la calidad del agua potable (15), mientras que la Norma técnica colombiana indica
un maximo permitido de Arsénico de 50ppb. (16)



En las aguas naturales, el arsénico es mayoritariamente inorganico, es decir, iones arseniato y arsenito,
denominados As(V) y As(lll). Sin embargo, el As (lll) es inestable y se convierte rapidamente en As (V) en
condiciones ambientales. Los métodos comunes para la deteccién de As(V) son los métodos de
espectrometria atomica, como la espectrometria de absorcién atomica electrotérmica/horno de grafito
(AAGF) y espectrofotometria de emisién atémica (ICP). Este proporciona la mejor sensibilidad y precisiéon
entre todos los detectores comerciales, pero su alto precio y costo de mantenimiento alin son inasequibles
para el analisis en los paises y areas en desarrollo. EI GFAAS es mas econdémicos y también
proporcionarian resultados precisos al tiempo que detectan muestras limpias con niveles bajos o nulos de
iones de interferencia. El método GFAAS requiere agregar modificadores de matriz para alcanzar niveles
de sensibilidad cercanos a los obtenidos por ICP. Aun asi, debido a que los limites de cuantificacion de
arsénico por GFAAS estan cerca de los valores sugeridos por la OMS 10ppb para muestras de agua
potable este método es usado comunmente. (1)

Asimismo, en los suelos alrededor de centrales térmicas de carbdn basadas en la combustion de carbon
pueden presentar altas concentraciones de arsénico. Este hecho tiene un efecto directo sobre la cadena
alimentaria. El arsénico puede ser absorbido por plantas y vegetales a través del suelo, que luego servira
de alimento a distintos animales, propagando la contaminacion. (7)

Estudios anteriores han demostrado que las verduras pueden contaminarse con arsénico de diversas
formas: las emisiones industriales, los desechos y el uso de medicamentos agroveterinarios
probablemente sean las principales fuentes de contaminacion en los paises en desarrollo  Una vez que el
arsénico se dispersa en el agua, el suelo y el aire, puede acumularse en los cultivos La concentraciéon de
arsénico en diferentes vegetales depende de la composicidon del suelo, el equilibrio de nutrientes, la
permisibilidad de arsénico, la capacidad de absorcién y la cantidad de arsénico en el ambiente local
Durante la cosecha, produccion, transporte y comercializacion, la deposicidon de arsénico en la superficie
de los vegetales es una fuente adicional de contaminacion. (8)

El arsénico puede transportarse a la raiz de la planta a través de transportadores de fosfato y proteinas
intrinsecas similares a la nodulina 26. El transportador de acido silicico puede tener un papel vital en la
entrada de arsénico metilado, acido dimetilarsinico y acido monometilarsénico a la raiz. Entre las especies
de arsénico, el acido dimetilarsinico es particularmente maovil en las plantas y puede transferirse faciimente
de la raiz al brote. Asi, el arsénico se puede encontrar en alimentos de origen vegetal tanto en forma
inorganica como organica. La ingestién de alimentos que contienen arsénico a largo plazo puede provocar
enfermedades humanas crénicas como queratosis y cancer de piel, enfermedades vasculares, diabetes,
hipertension y trastornos reproductivos. (9)
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Figura 3. FUENTES DE EXPOSICION DE ARSENICO. (2)

Debido a la presencia de arsénico principalmente en fuentes hidricas, la bioacumulacién de metales toxicos
en las redes alimentarias plantea graves amenazas para la salud humana, incluida la hepatotoxicidad
aguda, enfermedades cronicas como el cancer y efectos sobre el desarrollo y la reproduccion,
especialmente en poblaciones vulnerables. Las granjas industriales y las fabricas de procesamiento a gran



escala producen un alto nivel de produccion, con un gran volumen de insumos metalicos, es decir,
mecanizacion, combustibles fosiles, pesticidas, antibidticos y fertilizantes sintéticos. Las plantas y las algas
forman la base de la cadena alimentaria y pueden absorber facilmente sustancias téxicas del suelo y el
agua circundante, contaminando no soélo las frutas y verduras sino también los mariscos. (10)

En varios paises alrededor del mundo, méas de 4 millones de personas beben permanentemente agua con
niveles de arsénico que ponen en riesgo su salud. En un gran nimero de estados de EE.UU. y en otras
regiones del mundo el problema es aun peor. (11)

Espectrofotometria de absorcion atémica

Los métodos de deteccion de arsénico son principalmente la espectrometria atémica, la espectrofotometria
y la electroquimica. Dentro de la espectrofotometria se encuentra la técnica de AAGF y la técnica de ICP-
OES. La AAGF es util y de bajo costo, pero sufre interferencias de la matriz, especialmente en el caso de
la atomizacion electrotérmica. Por otro lado, el ICP-OES comercial podria lograr la determinacion
simultanea de multiples elementos, sin embargo, la sensibilidad relativamente baja puede ser un defecto
en el analisis de arsénico ademas de su alto costo de adquisicion y funcionamiento. (12)

Espectrometria de emision atémica de plasma acoplado inductivamente (ICP-OES, Inductively
coupled plasma atomic emission spectroscopy)

Entre los diversos métodos desarrollados para la determinacion de Arsenico, la espectrometria con plasma
acoplado inductivamente (ICP) tiene inmensas ventajas en términos de sensibilidad, selectividad y
practicabilidad. Sin embargo, la determinaciéon cuantitativa de arsénico mediante ICP es susceptible a
interferencias poliatdmicas, particularmente del 40Ar35CI+, que se forma facilmente en muestras que
contienen CI del plasma sostenido con Ar. La alta energia de ionizacion del arsénico junto con los errores
sistematicos causados por el cambio del equilibrio del plasma, con respecto a la matriz de muestra
compleja, compromete aun mas la sensibilidad y precision de la determinacion de trazas de arsénico
mediante ICP. (4)

Por su parte la AAGF incrementa la sensibilidad del método aun en cantidades pequefias de Arsénico y
pueden ser detectadas en comparacién con mediciones por ICP-OES por campana nebulizadora directas
MSIS (Multi-mode Sample Indroduction System). (13)

2, MATERIALES Y METODOS

Listado de equipos y reactivos

La investigacién se llevara a cabo en un equipo Thermo SCIENTIFIC de Absorciéon Atémica ICE 3000
Series GF y en un equipo Thermo SCIENTIFIC de Emisiéon por plasma inducido iCAP 7000 Series,
haciendo uso de las condiciones propuestas por la literatura para la determinacion de Arsénico en ambos
casos. (1)

Gases y reactivos

Como gas de plasma se empleara argén de alta pureza (N-5,0, pureza 99,999%), obtenido de Linde. (4)

Se emplearan estandares grado absorcién atémica de (1000 mg/L en solucion) de As , todos los
estandares y las muestras se diluyeron con agua desionizada de alta pureza (=18 MQ cm de resistividad)
obtenida de un sistema de purificacién de agua Milli-Q.(7)

El material de vidrio empleado debera ser lavado en Jabdn neutro por 2 horas, luego, enjuagado con agua
purificada y sometido a un bafio con acido nitrico al 10% por 2 horas. Al concluir con este tiempo, se realiza
un lavado final con abundante agua purificada tipo 1 y se dejara secar a temperatura ambiente.(4)

Toma de muestras



En la seleccion de la muestra de un proceso de investigaciéon cuantitativo se definen los conceptos de
muestra, poblacién, tamafio de muestra, representatividad de la muestra y procedimiento de seleccion.
También se presenta una tipologia de muestra como probabilistica o no probabilistica. (14)

Por lo anterior, la muestra sera Vinagre proveniente de la planta de produccion, la poblacion sera el proceso
de produccién de vinagre, el tamafio de la muestra sera de tres lotes de vinagre del presente afo de los
cuales se tomaran las muestras. Estos lotes de vinagre seran divididos en dos sub grupos, los cuales seran
asignados a los métodos de ensayo. Finalmente, la eleccion de la muestra no depende de la probabilidad,
sino de las caracteristicas de la investigacion o quien tome la muestra. Debido a que no se espera evaluar
la representatividad de la muestra sino la eficacia de los métodos analiticos para la determinacién de
arsénico. (14)

Asi mismo, el tratamiento de la muestra se realizara acorde a lo mencionado por la literatura. Tomando
500 mL volumétricamente de la muestra, llevandolos a un Beaker de 1L, seguido de la adicion de 5 mL de
acido nitrico concentrado. Posteriormente, se posiciona el beaker de 1L en una plancha de calentamiento,
donde se reduce el volumen de la muestra por debajo de 50 mL. Se dejard atemperar y se transfiere
volumétricamente el contenido del beaker a un balén volumétrico de 50 mL el cual sera aforado con agua
purificada tipo 1. Finalmente, el contenido del balén es transferido a un frasco de 60 mL. Dando como
resultado la muestra lista para ser leida por ambos métodos analiticos. (11)

Adicionalmente, se realizara la cuantificacion de arsénico en vinagre por ICP y AAGF aplicando la
metodologia propuesta por la literatura. A continuacion, se doparan las muestras de vinagre con arsénico
a tres niveles de concentracién, con el fin de evaluar el porcentaje de recuperaciéon para los métodos
empleados. Posteriormente, se compararan estadisticamente los datos obtenidos mediante una prueba t,
con el propdsito de seleccionar el mejor método para la determinacién de arsénico en vinagre. Finalmente,
se elaborara un reporte de resultados con la informacién recopilada en la investigacion. (14)

Modelo estadistico

El software Minitab 20 puede realizar el analisis estadistico de los datos obtenidos. Asi como llevar a cabo
una prueba t de 2 muestras diferentes, la cual, es una prueba de hipétesis util en estadistica cuando se
desea comparar las medias. (14)

METODOS
Parametros configuracion equipo Absorciéon atémica por horno de grafito

Condiciones de trabajo:

Gas de arrastre: Argén

Flujo de arrastre: 2.0L/ min en todos los estados de la rampa, excepto en la atomizacion.
Lampara de catodo hueco: Arsénico

Fuente de poder: 300W

Modificador de matriz: Niquel

Longitud de deteccion de onda 103.7nm

Celda de grafito

Rampa de temperaturas para el horno de grafito (Tabla 3).



TABLA 3. RAMPA DE TEMPERATURA PARA HORNO DE GRAFITO.

ESTADO TEMPERATURA (°C) RAMPA (°C s—1) DURACION (s)
SECADO 1 110 15 20
SECADO 2 150 20 45
CENIZAS 600 200 30
PIROLISIS 1 600 0 10
PIROLISIS 2 1200 300 35
ATOMIZACION 2400 1000 8
LIMPIEZA 2400 1000 8

Parametros configuracion equipo emision atémica acoplado inductivamente.

Condiciones de trabajo:

Fuente energia del plasma: 1500W

Flujo de gas refrigerante: 10L/ min

Flujo de gas auxiliar: 0.2L/ min

Flujo gas nebulizador: 0,7/ min

Alineacién de antorcha: Axial

Flujo de muestra: 1mL/ min

Medio de introduccion de muestras: Solucion acuosa acida con 2% acido nitrico.
Tiempo de vaciado: 20s

Longitud de onda para el Arsénico:

Como gas de arrastre, enfriamiento y auxiliar se emplea Argén.
Longitud de deteccion de onda: 189nm

2, RESULTADOS

Empleando las condiciones experimentales planteadas por la bibliografia para la determinacion de
Arsénico en alimentos por ICP y AAGF mencionadas en el apartado de Materiales y métodos, se realizaron
mediciones directas y adiciones de Arsénico en vinagre. Se llevaron a cabo determinaciones a un nivel de
concentracién, donde, se calcul6 el porcentaje de recuperacion para el arsénico, el cual, en muestras con
concentraciones cercanas a 10 ppb debe de presentar un porcentaje de recuperacion entre (60 - 115%)
para el método por AAy entre (90 y 110%) para el método por ICP. Por otro lado, la curva de calibracién
debe de presentar un Coeficiente de determinacién (R2) igual o mayor a 0,9950 para ambos métodos
analiticos.

Primero, las 10 muestras de Vinagre fueron leidas sin adicionar (Tabla 4) y adicionadas (Tabla 5) a un
nivel de concentracion de 5ppb por el método de AAGF. Los resultados de las mediciones de Arsénico en
Vinagre por Absorcién Atémica acoplada a horno de grafito fueron analizados con herramientas
estadisticas obteniendo un Coeficiente de variacién de 3,8% y un Porcentaje de recuperacion de 80,4%
(Ver Tabla 4). Ademas, se garantiza la linealidad de la curva de calibracion con el coeficiente de correlaciéon
(r2) de 0,9977 y la curva de calibracion igual a (y = 0.0042x + 0.0287) (Grafica 1). Obteniendo los siguientes
resultados:



Tabla 4. muestras vinagre sin adicionar por AA.

Repeticion Ppb

1

0.758

0.964

0.831

0.792

0.879

0.927

0.778

0.915

OV~ |[W|N

0.846

10

0.862

Promedio

0.855

Tabla 5. Valores obtenidos para muestras adicionadas.

repeticion |Sin Adicionar Adicionadas Recuperado %RC
1 0.873 4.727 3.854 77.08
2 0.759 4.684 3.925 78.5
3 0.924 4.845 3.921 78.42
4 0.825 5.038 4,213 84.26
5 0.939 4.892 3.953 79.06
6 0.751 4.849 4.098 81.96
7 0.894 5.181 4,287 85.74
8 0.917 4.880 3.963 79.26
9 0.788 4.930 4,142 82.84
10 0.853 4.707 3.854 77.08

Promedio 0.852 4.873 4.021 80.42

Grafica 1. Curva de calibracion para AA-GF.
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Segundo, las 10 muestras de Vinagre fueron leidas sin adicionar (Tabla 6) y adicionadas (Tabla 7) a un
nivel de concentracion de 15ppb por el método de ICP. Los resultados de las mediciones de Arsénico en
Vinagre por Emisién por plasma Inducido (ICP) fueron tabulados con herramientas estadisticas obteniendo
un Coeficiente de variacion de 0,5% y un Porcentaje de recuperacion de 99,6% (Tabla 7). Ademas, se
garantiza la linealidad de la curva de calibracion con el coeficiente de correlacion (r2) de 0,9989 y la curva
de calibracion igual a (y = 0.0004x + 0.2208) (Tabla 7). Obteniendo los siguientes resultados:

Tabla 6. Muestras vinagre sin adicionar por ICP.
Repeticion Ppb
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
0,00
Promedio 0,00

O[N] |W|IN |-

=
o

Tabla 7. Valores obtenidos para muestras adicionadas ICP.

repeticion Sin Adicionar Adicionadas %RC
1 0,00 14.89 99.3
2 0,00 14.91 99.4
3 0,00 14.95 99.7
4 0,00 14.86 99.1
5 0,00 15.03 100.2
6 0,00 14.92 99.5
7 0,00 14.88 99.2
8 0,00 14.90 99.3
9 0,00 14.97 99.8
10 0,00 15.08 100.5
Promedio 0,00 14.92 99.6

Grafica 2. Curva de Calibracion ICP.
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Finalmente, se realizé una prueba t para los datos de Arsénico en Vinagre obtenidos por ambas técnicas
analiticas AA e ICP donde se encontré que la media de AA es significativamente diferente de la media de
ICP con un nivel de significancia de 0,05. Debido a que los datos obtenidos por AA presentan mayor
dispersion en comparacioén con la informacion recopilada para el analisis de ICP. (Grafica 3).

Grafico 3. Distribucion de los datos obtenidos por AA e ICP.
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Asi mismo, se plantearon las siguientes hipétesis:

Hipotesis nula (HO): hay diferencias entre la media de AA y la media de ICP (valor P<0,05)
Hipotesis alternativa (H1): No hay diferencias entre la media de AA y la media de ICP (valor P>0,05)

El valor P obtenido (P: 0,001) es menor a 0,05, por lo tanto, la media de AA es significativamente diferente
a la media de ICP (llustracion 1) y se acepta la hipotesis nula garantizando que si hay diferencias entre la
media de AA y la media de ICP.

llustracion 1 Prueba t para 2 medias.
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3. DISCUSION (O ANALISIS DE RESULTADOS)

Durante el desarrollo de la investigacion se aplicaron las técnicas analiticas ICP y AA-GF para la
determinacion de arsénico en Vinagre en muestras adicionadas y sin adicionar. Con las respuestas del
estudio de la linealidad se preparé una tabla relacionando las concentraciones y las respuestas, la relacion
entre ambas variables se expresé como una recta de regresion lineal. En el estudio de la linealidad no solo
se implico una representacion grafica, sino que fue necesario realizar una comprobacion estadistica, donde
se evalug el coeficiente de correlacion (r2) (Ver Tabla N) y (Ver Tabla N). Obteniendo resultados conformes
para ambas metodologias analiticas, la curva de calibracién para el método de Absorcion Atémica
acoplada a horno de grafito presento un coeficiente de correlacién (r2) de 0,9977 y el método de Emision
por plasma Inducido (ICP) presento un coeficiente de correlacion (r2) de 0,9989.

Se analizaron lecturas en muestras sin adicionar y adicionadas, a un nivel de concentraciéon de 5ppb por
el método de AAGF. Los resultados de las mediciones de Arsénico en Vinagre por Absorcion Atdmica
acoplada a horno de grafito fueron tabulados con herramientas estadisticas obteniendo un Coeficiente de
variacion de 3,8% y un Porcentaje de recuperacion de 80,4% (Ver Tabla N). Ademas, se garantiza la
linealidad de la curva de calibracion con el coeficiente de correlacion (r2) de 0,9977. Por otro lado, otras
10 muestras de Vinagre fueron leidas sin adicionar y adicionadas a un nivel de concentracion de 15 ppb
por el método de ICP. Los resultados de las mediciones de Arsénico en Vinagre por Emisién por plasma
Inducido (ICP) fueron tabulados con herramientas estadisticas obteniendo un Coeficiente de variacion de
0,5% y un Porcentaje de recuperacion de 99,6% (Ver Tabla N). Ademas, se garantiza la linealidad de la
curva de calibracion con el coeficiente de correlacion (r2) de 0,9989.

Asimismo, al comparar la curva de calibracion (y = 0.0042x + 0.0287) obtenida para la metodologia por
AAGF con la comparar la curva de calibraciéon (y = 0.0004x + 0.2208) obtenida para la metodologia por
ICP, se observa que la pendiente obtenida en la curva de calibracién para AAGF (0,0042) es
aproximadamente 10 veces el valor obtenido en la pendiente de la curva de calibraciéon en el método por
ICP (0,004). En consecuencia, al ser mayor la pendiente, con un cambio minimo en el eje X (Absorbancia),
la respuesta se vera reflejada pronunciadamente en el eje Y (la concentracion). Lo anterior, explica el
comportamiento en los resultados obtenidos en las muestras adicionadas con Arsénico en Vinagre por
AAGF, donde se evidencia una mayor dispersion de los datos con un coeficiente de variacion de 3,8% con
un porcentaje de recuperacion del 80,4%. Por otro lado, con una pendiente menor, como es el caso de los
resultados obtenidos por ICP para las muestras adicionadas donde se observa una mejor agrupacion de
las mediciones con un coeficiente de variacion de 0,5% y un porcentaje de recuperacion de 99,6%.
Demostrando asi, que los resultados obtenidos por ICP para las muestras adicionadas con Arsénico en
Vinagre son estadisticamente diferentes a los obtenidos por AA-GF.

Finalmente, se compararon las técnicas analiticas ICP y AA-GF para la determinacion de Arsénico en
Vinagre mediante una prueba t para los datos de Arsénico en Vinagre obtenidos por ambas técnicas donde
se encontrd que la media de AA-GF es significativamente diferente de la media de ICP con un nivel de
significancia de 0,05. Debido a que los datos obtenidos por AA presentan mayor dispersion en comparacion
con la informacién recopilada para el analisis de ICP. (Ver Tabla 6).

4. CONCLUSIONES

Se aplicaron las técnicas analiticas ICP y AA-GF para la determinacién de Arsénico en Vinagre
funcionando correctamente en ambos casos empleando los métodos propuestos. Ademas, al comparar
ambas técnicas analiticas estadisticamente mediante la prueba t, se concluye que el método mas 6ptimo
en la cuantificacion de Arsénico en vinagre es el de Emision por plasma Inducido (ICP). Ya que este
presenta una menor dispersion en los datos obtenidos en comparacion con el método de Absorcion
Atémica acoplada a horno de grafito como se demostré en el desarrollo de esta investigacion.
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