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RESUMEN

TITULO: DETERMINACION DE METALES PESADOS EN MUESTRAS DE AGUA
PROVENIENTES DE LAS SEDES DE LA UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER
DEL AREA METROPOLITANA*

AUTOR: DIEGO IVAN ORDONEZ VARGAS**

PALABRAS CLAVE: Voltamperometria de redisolucion anddica, metales traza, electrodos de

carbono, vigilancia y evaluacion de la calidad del agua potable.

DESCRIPCION: Actualmente el deterioro del medio ambiente ha llevado a tomar medidas de
control y vigilancia de los metales presentes en el agua potable que afectan la salud publica. Una
alternativa econdmica a los métodos convencionales utilizados para la determinacion de metales
pesados a nivel traza es la voltamperometria de redisolucion anodica (ASV). Con la finalidad de
contribuir a determinar la calidad del agua potable de los bebederos de las sedes del area
metropolitana de la Universidad Industrial de Santander, en esta investigacion se uso la ASV para
determinar la concentracion de cationes metalicos en el agua que puedan ser potencialmente
toxicos: Cu, Zn, Cd y Pb. La sensibilidad y la ventana de potencial para realizar el analisis de ASV
se incremento agregando 10 M HgCly, con la finalidad de formar micro amalgamas durante la
etapa de preconcentracion. Se estudio la influencia del material de electrodo, encontrando que el
carbdn vitreo presenta varias ventajas sobre el electrodo de pasta de carbono, principalmente en
la repetitividad (precision) de la determinacion. Ademas, se estudio el tiempo de preconcentracion
en la determinacion de los metales pesados. Se elaboraron curvas de calibracion para cada metal
en un intervalo de concentracion entre 0.1 ppm a 1.5 ppm. De esta manera se logré detectar
cualitativa y cuantitativamente la presencia de Zn?*, Cd?*, Pb®* y Cu?*. La cantidad de los metales
encontrados estan por debajo de los limites establecidos por el Ministerio de Ambiente; sin
embargo, en uno de los bebederos se encontrd la presencia de todos los metales pesados
determinados. Indirectamente se determind la presencia de materia organica en las aguas.

*Proyecto de grado (modalidad: proyecto de investigacion)

**Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Metallrgica y Ciencia de
Materiales. Directores: Dr. Angel Manuel Meléndez Reyes. Codirectora: Magister Maria
Alejandra Florez Suérez.
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ABSTRACT

TITLE: DETERMINATION OF HEAVY METALS IN WATER SAMPLES FROM THE
METROPOLITAN CAMPUSES OF THE UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER *

AUTHOR: DIEGO IVAN ORDONEZ VARGAS**

KEY WORDS: Anodic stripping voltammetry, trace metals, carbon-based electrodes, monitoring

drinking water quality.

DESCRIPTION: Currently the deterioration of the environment has led to prioritization of water
quality monitoring of metals present in drinking water, because affect the public health. An
economical alternative to the conventional methods used for the determination of trace level heavy
metals is the anodic stripping voltammetry (ASV). In order to contribute to determinate the water
quality of drinking fountains of metropolitan campuses of the Universidad Industrial de Santander,
herein is used the ASV to determine the metal cations concentration in water that can be potentially
toxic: Cu, Zn, Cd and Pb. The sensitivity and the potential range to perform the ASV were
increased by adding 10 M HgCl; to the solution, in order to forming micro amalgams during the
preconcentration step. The influence of the electrode material was studied, finding that glassy
carbon electrode has several advantages over carbon paste electrode, mainly in the repeatability
(precision) of the determination. In addition, the preconcentration time on the determination of
heavy metals was studied. Calibration curves were made for each metal in a concentration range
between 0.1 ppm to 1.5 ppm. Thus, it was possible to detect qualitatively and quantitatively the
presence of Zn?*, Cd?*, Pb®* y Cu?". The amount of metals found is below upper the limits
established by the Ministerio de Ambiente; however, in one of the drinking fountains all the
determined heavy metals was found. Indirectly the presence of organic matter was determined in
the water.

*Degree Project (Research Project)

**Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas. Escuela de Ingenieria Metallrgica y Ciencia de
Materiales. Adviser: Dr. Angel Manuel Meléndez Reyes Co-adviser: Master Maria Alejandra
Florez Suérez
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Introduccion

En las Gltimas décadas, en Colombia ha crecido la contaminacion por metales pesados en los
recursos hidricos por vertimiento de productos potencialmente toxicos, debido a las malas
practicas de algunas empresas, la mineria ilegal y el inadecuado manejo de pesticidas y
fertilizantes. Asi, surge la necesidad de vigilar la calidad del agua, particularmente de aquella que
se consume en la ciudad de Bucaramanga y el area metropolitana.

Actualmente, en la Universidad Industrial de Santander se analiza la calidad de las aguas
residuales; sin embargo, no existe un analisis permanente y sistematico del agua de los bebedores
gue se encuentran en sus instalaciones para corroborar las normas establecidas sobre la calidad del
agua potable. Esta falta de control puede ocasionar problemas de salud en la comunidad
universitaria. Considerando los costos asociados con la determinacién de metales pesados por
absorcién atomica, la cual es la técnica mas cominmente usada, en este trabajo se utilizé una
técnica electroquimica conocida como voltamperometria de redisolucién anddica (ASV). Esta es
una alternativa mas econémica que aqui se propone para la vigilancia de contaminantes metalicos
en las sedes del &rea metropolitana de la UIS, la cual puede contribuir al bienestar de la comunidad
universitaria.

Debido a que los resultados de la medicion de metales pesados por ASV depende de varios
factores, aqui se determinan algunos de ellos: material del electrodo de trabajo, potencial y tiempo
de preconcentracién; ademas, se estudia si existen posibles interferencias que afecten la
determinacion. Para la realizacion de este estudio no se contaba con el modulo para registrar muy

bajas corrientes y asi aumentar la sensibilidad de la medicion. Por tanto, se us6 la
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voltamperometria lineal para realizar la redisolucion anoddica en lugar de las técnicas

frecuentemente usadas como la voltamperometria de pulso diferencial o de onda cuadrada.
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1. Antecedentes

1.1 Metales pesados en agua

Los metales pesados son aquellos con densidad superior al Fe y que son téxicos en bajas
concentraciones, los mas comunes en las fuentes hidricas son Cu, Ni, Hg, Pb, Cd, Cry Zn. La
presencia de estos metales disueltos en agua se asocia a diversas fuentes, en el caso de Colombia,
proviene principalmente de los residuos metalicos de la mineria ilegal arrojados en reservas
hidricas. EI consumo de estas aguas contaminadas ocasiona problemas de salud a corto y largo
plazo. (Reyes, Vergara, Torres, Lagos, & Jimenez, 2016)

En Colombia la vigilancia de la calidad del agua para consumo humano esta controlada por el
Instituto Nacional de Salud (Minsalud, 2019), entidad que se encarga de que todas las autoridades
sanitarias departamentales reporten los datos de la vigilancia de la calidad del agua en funcion de
sus actividades de inspeccién, vigilancia y control; sin embargo, el Municipio a través del
Acueducto Metropolitano de Bucaramanga y las organizaciones de la comunidad también pueden
vigilar la calidad del agua (Guia de orientacién en saneamiento basico, 2019). Por otra parte, el
Ministerio de Ambiente regula los limites de las concentraciones de cationes metélicos permitidos
en el agua potable por medio de la resolucion 2115 del 2007, en la cual se especifica que las
concentraciones maximas permitidas para los metales pesados son: 3.0 ppm Zn, 3.0 ppb Cd, 10.0
ppb Pb y 1.0 ppm Cu. Lamentablemente, en la norma no se tiene en cuenta que estos metales son
bioacumulables (Palacios & Lozano, 2007), por lo anterior, es necesario evaluar periédicamente
la calidad del agua que se consume como paso previo para su debido tratamiento.

Los métodos convencionales para determinar metales pesados en agua son la absorcion atdbmica

(AA) y la espectrometria de masas con plasma acoplado inductivamente (ICP) (Li, Guo, Zhai, &
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Whnag, 2009). La desventaja de estas técnicas es el elevado consumo de reactivos, insumos y
tiempo, lo que lleva a que se incrementen los costos del analisis. Una alternativa a estas técnicas
son los métodos electroquimicos, con los cuales es posible realizar determinaciones de cationes
metalicos a niveles traza a un bajo costo. Las técnicas electroquimicas requieren Unicamente de
una celda electroquimica y un potenciostato. Particularmente, las técnicas de redisolucién han
revolucionado la manera de realizar analisis a niveles traza, en especial la cuantificacion de
cationes metalicos en fuentes hidricas (Janger, 1982). Dentro de las técnicas de redisolucion, una
de las més usadas es la voltamperometria de redisolucion anddica, la cual debe su sensibilidad a
una etapa de preconcentracion anterior a la cuantificacion, lo que permite determinar diferentes

metales incluso en concentraciones de 101° M (Ouyang, Zhu, Tatum, Chambers, & Xue, 2011).

1.2 Voltamperometria de redisolucion anodica

Esta técnica electroquimica proporciona informacion cualitativa y cuantitativa sobre la presencia
de metales pesados presentes en una solucion acuosa (Hwang, Han, Park, & Kang, 2008). Las
reacciones de interés durante la medicion ocurren en la interfase electrodo de trabajo/solucion
electrolitica. La técnica consta de dos etapas, la primera de preconcentracion de la especie metalica
(M"™) por medio de la reduccién a su forma elemental (M) aplicando un potencial constante sobre
la superficie del electrodo (ec. 1)
M™ +ne” —M (1)
La segunda etapa consiste en redisolver a la solucion las particulas metalicas previamente
depositadas en el electrodo, a través de un incremento lineal del potencial con un programa de
pulsos, lo que da por resultado picos de corriente finos para cada tipo de metal disuelto a diferentes

potenciales. La corriente de pico obtenida es proporcional a la concentracién del metal en la
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solucién. Es importante mencionar que el programa de pulsos que se usa durante la redisolucién
metalica disminuye la corriente capacitiva, lo que aumenta la sensibilidad de la técnica (Copeland
& Skogerboe, 1974; Wang, Analytical electrochemistry, 2006).

Con el proposito de lograr una mayor concentracion del cation metalico a determinar y una
mayor sensibilidad en la medicion se han estudiado diferentes tipos de electrodos de trabajo. Los
electrodos de base carbono han llamado la atencién debido a su ventana de potencial de trabajo

amplia, su economia y que son inertes quimicamente (Skoog, West, & Holler, 1997).

1.3 Electrodos a base de carbono

1.3.1 Electrodos de pasta de carbono. Los electrodos de pasta de carbono (CPE) estan compuestos
de una mezcla de grafito en polvo de alta pureza con un aglomerante no conductor (nujol o aceite
de silicon). Estos electrodos son de facil preparacion y permiten ser modificados para aumentar
su sensibilidad en la determinacion de metales pesados (Flérez, 2019). No obstante, los resultados
pueden depender significativamente de la experiencia experimental del usuario (Svancara &
Schachl, 1999), ya que se pueden tener dificultades en la preparacién del electrodo y la renovacion

del mismo, dependiendo de las caracteristicas del recipiente donde se empaca la pasta.

1.3.2 Electrodos de carbén vitreo. Los electrodos de carbén vitreo son ampliamente usados, y se
caracterizan por su amplia ventana de potencial, reproducibilidad, por ser inertes, ademas de sus
excelentes propiedades mecanicas y eléctricas (Pauliukaité & Brett, 2005). La preparacion de los
electrodos exige un control cuidadoso, se lleva a cabo en un horno a temperatura entre 300 a
1200 °C en atmdsfera inerte para asegurar la eliminacion de oxigeno. La preparacion de la
superficie se logra al pulir con particulas de alumina mas pequefias de 0.3 pum hasta obtener un

acabado de espejo (Wang, Fariasa, & Mahmoud, 1985)
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2. Objetivos

2.1 Objetivo General

Determinar los metales pesados disueltos en agua por voltamperometria de redisolucion
anodica, como un método para la vigilancia de contaminantes en las sedes del area metropolitana

de la UIS.

2.2 Objetivos Especificos

Encontrar las condiciones experimentales necesarias para la determinacién cualitativa de los

metales presentes en las muestras de agua recolectadas.

Evaluar la capacidad del electrodo de pasta de carbono y carbon vitreo para determinar metales

pesados en las aguas de la universidad.



DETERMINACION DE METALES PESADOS EN AGUA POTABLE DE LA UIS 19

3. Metodologia

3.1 Reactivos, materiales y soluciones

Todos los reactivos utilizados en este estudio fueron de grado analitico. Las soluciones utilizadas
en las curvas de calibracion se realizaron con agua desionizada tipo I de resistividad 18.2 MQcm.
Los metales pesados utilizados fueron Zn, Cd, Pb, Cu en concentraciones desde 0.1 ppm hasta
1.5ppm y cuyos reactivos correspondientes fueron: ZnSOs, 3CdSOs-8H20, Pb(NOs)2 y
CuS04-5H,0. Adicionalmente se agregé 1x10° M HgCl, y como electrolito soporte 0.1 M
Na>SO4. Todas las soluciones fueron acidificadas con H.SO4 a pH 1.9 y fueron burbujeadas con
nitrogeno gas (grado 5.0) con agitacion constante durante 15 min para desplazar el oxigeno
disuelto en la solucién. Todo el material de vidrio fue lavado con Extran, HNO3z al 10% Yy agua
desionizada. Todos los residuos fueron recolectados, tratados y dispuestos siguiendo el protocolo

de la Universidad Industrial de Santander.

3.2 Recoleccion de muestras

Se tomo un litro de agua de cada bebedero cada 3 semanas, cada muestra fue acidificada con
H>SO4 a pH 1.9. Estas fueron transportadas en envases herméticos de polietileno a una temperatura
entre 4 y 8 °C, como indica el protocolo de recoleccion de muestras (Gonzalo, Olivera, Rey, &
Nava, 2011), al llegar al laboratorio fueron guardadas en la nevera. En la tabla 1 se indica la
ubicacion de cada bebedero, la etiqueta con la que serén identificadas de aqui en adelante y el
nimero de muestras recolectadas. En total se recolectaron 40 muestras durante 2 meses y medio
en ocho sitios diferentes. Para el andlisis se adicion6 a cada muestra 1x10° M HgCl, y 0.1 M

Na,SOs. La ultima serie de muestras fueron analizadas por absorcién atémica con un
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espectrometro Agilent Technologies 240FS, para determinar los metales pesados: Zn, Cd, Pb y
Cu.
Tabla 1.

Ubicacion de los bebederos en las sedes de la Universidad Industrial de Santander: Central (C),
Bucarica (B) y Guatiguara (G).

NUmero de muestras / semana
Etiqueta Ubicacion del bebedero
I 1 i AV V

C1 Entrada principal 1 1 1 1 1

C2 Edificio Facultad Ing. Fisicomecanicas 1 1 1 1 1

C3 Auditorio al aire libre 1 1 1 1 1
C4 Edificio IPRED 1 1 1 1 1
C5 Edificio Jorge Bautista Vesga 1 1 1 1 1
Gl Edificio Investigaciones (EDI) 1 1 1 1 1
G2 Laboratorio EDI-304 1 1 1 1 1
B Bucarica 1 1 1 1 1

3.3 Preparacion de los electrodos

Se prepararon CPE mezclando en un mortero de agata 400 mg de grafito de ultra alta pureza
(99.9995%) y 223 uL de aceite de silicon (C7HgOSi, dzsec = 0.963 gcm™®), hasta obtener a una
pasta homogénea, la cual se empacd ya sea en un electrodo de disco rotatorio hueco (diametro:
5mm) o en jeringas de insulina. Cada pasta se dejo reposar durante un dia antes de realizar las
mediciones (Svancara & Schachl, 1999), después de cada medicion se retird el exceso de pasta de

carbono y se homogenizo la superficie sobre una hoja de papel con el fin de renovar la superficie
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del electrodo en cada medicion. Por otra parte, se utilizé un electrodo de carbén vitreo de 3 mm
de diametro, el cual fue pulido con alimina de 0.3 um a 400 rpm hasta obtener un acabado tipo

espejo y fue limpiado en acetona.

3.4 Mediciones electroquimicas

Las mediciones se realizaron en un potenciostato Metrohm Autolab PGSTAT302N, con el
software Nova 1.11, en una celda electroquimica de tres electrodos. Todos los experimentos se
realizaron con una barra de grafito de alta pureza (99.999%) como electrodo auxiliar, los
electrodos de disco de carbdn vitreo o CPE como electrodos de trabajo, y siempre usando un
electrodo de referencia de Ag/AgCI (3.00 M KCI). A menos que se indique lo contrario, de aqui
en adelante todos los potenciales estaran referidos al electrodo de referencia antes mencionado.
Para la deteccidn de los cationes metalicos en las muestras de agua, el potencial de reduccion
aplicado fue de -1.4 V con un tiempo de preconcentracion de 60s y agitando el electrodo a
1000 rpm. De esta manera primero se usé la técnica de cronoamperometria seguida de
voltamperometria de barrido lineal, esto debido a que no se tenia el médulo de bajas corrientes y
el programa de perturbacion en el potenciostato y el software, respectivamente, de

voltamperometria de pulso diferencial o de onda cuadrada.

3.5 Caracterizacion de las microamalgamas

Las microamalgamas formadas manteniendo un pulso de potencial de -1.4 V vs Ag/AgCl a 4
tiempos diferentes, 1 min, 5 min y 10 min fueron caracterizadas por microscopia electrénica de

barrido de emisién de campo (FESEM), con un equipo FEI QUANTA FEG 650.
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4. Resultados y discusion

Actualmente, en la sedes Central, Bucarica y Guatiguara de la Universidad Industrial de Santander
(UIS), que se encuentran en el area metropolitana hay diez bebederos de agua. En este estudio
solo se determinaron metales pesados en siete de ellos, ya que al iniciar este estudio solo habian
instalados ocho de ellos y uno de los dos ubicado en la sede de investigaciones UIS Guatiguara
no fue considerado para este estudio. En su lugar y con fines comparativos se analizé el agua del
Laboratorio de Electroquimica del Centro de Investigacion Cientifica'y Tecnoldgica en Materiales
y Nanociencias (CMN), ubicado en el tercer piso del Edificio de Investigaciones. En las figuras 1
y 2 se muestra la ubicacidn de los cinco bebederos instalados en la sede principal y el bebedero de

la sede Bucarica, respectivamente.

QA g C1

Figura 1. Localizacién de los bebederos en la sede principal de la Universidad Industrial de

Santander. En la figura se indican las etiquetas de los distintos bebederos de agua.
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Figura 2. Localizacion del bebedero de agua instalado de la sede Bucarica de la Universidad

Industrial de Santander.

Las fotografias de la toma de agua del Laboratorio de Electroquimica del CMN, asi como de
los bebederos de agua de las tres sedes de la UIS que se consideraron para este estudio se muestran
en la figura 3. Es importante destacar que todos los bebederos de agua se encuentran en buen

estado fisico y con buenas condiciones de higiene.



DETERMINACION DE METALES PESADOS EN AGUA POTABLE DE LA UIS 24

Figura 3. Fotografias del estado de los bebederos y toma de agua del Laboratorio de
Electroquimica ubicados en las instalaciones de la Universidad Industrial de Santander. En la

figura se indica la etiqueta de los distintos bebederos y toma de agua.

4.1. Seleccion de las condiciones para la determinacién de metales pesados en aguas

4.1.1. Tipo de electrodo. Con la finalidad de seleccionar el material del electrodo adecuado para
la determinacion de los cationes metélicos, se realizaron estudios de ASV de Zn sobre un electrodo
de pasta de carbono. En la figura 4 se muestran diferentes repeticiones para la determinacion de
Zn?* obtenidas bajo condiciones experimentales comparativas. Se puede observar que cada pico
de corriente tiene diferente magnitud, ademas que el potencial de pico varia en cada medida. La

falta de reproducibilidad se atribuye a la dificultad en la renovacion y alisamiento de la superficie
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del CPE, que se debe a la geometria del electrodo de disco y el tamafio de la cavidad en donde se

empaco la pasta. Por tal razén, se opt6 por usar un electrodo de carbon vitreo.

Zn

40 pA

Corriente

-1.15 | —1.I10 I —‘I.IO5 | —1.|00 | —0.'95 | —0.I90 | —O.|85
Potencial (vs Ag/AgCl) / V
Figura 4. Voltamperogramas de redisolucion anddica de Zn (v = 100 mV/s) obtenidos sobre
un electrodo de disco de pasta de carbono, después de imponer un potencial de -1.4 V durante
60 s. Solucion acuosa: 4 ppm Zn en 1x10° M HgClz + 0.1 M Na2SOs; Velocidad de rotacion de

electrodo: 1000 rpm

4.1.2. Tiempo de preconcentracion. En la figura 5 se muestran los voltamperogramas de
redisolucién de Cu sobre carbdn vitreo a diferentes tiempos de preconcentracion. Los picos de
redisolucién son finos y las medidas obtenidas en dias diferentes son reproducibles y repetibles.
A medida que aumenta el tiempo el pico de corriente aumenta en magnitud. Con la finalidad de
obtener una alta sensibilidad en un tiempo razonable de analisis, se eligio trabajar con un tiempo

de preconcentracion de 60 s.
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Figura 5. Voltamperogramas de redisolucion anddica de Cu (v = 100 mV/s) obtenidos sobre
carbén vitreo por duplicado en una solucion acuosa de 1 ppm Cu?*. Potencial de reduccion: -1.4 V;
electrolito soporte: 0.1 M Na>SOs. La flecha indica el aumento progresivo en el tiempo de

preconcentracion del Cu?*:15s,305s,60sy 90 s.

4.2. Determinacion electroquimica de metales pesados en aguas

En la figura 6 se muestran los voltamperogramas de redisolucion anodica de Zn, Cd, Pb y Cu
obtenidos sobre carbdn vitreo. A medida que aumenta la concentracion de los cationes metalicos
se incrementan las corrientes de pico para cada metal. Cada pico de redisolucion aparece en un
potencial especifico de tal manera que el pico a -1.050 V es asociado al Zn, el de -0.617 V al Cd,
el de -0.424 V al Pb y el de 0.05 V al Cu. Con la finalidad de determinar la cantidad de metales
pesados presentes en las muestras de agua de los bebederos se elaboraron curvas de calibracion

para cada metal (figura 7). El intervalo de concentracion va de 0.1 ppm a 1.5 ppm para un tiempo
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de preconcentracién de 60 s. Se puede observar que en ese rango de concentracion el

comportamiento es lineal y que los coeficientes de correlacion para cada metal son cercanos a 1.

Zn
Cd

Pb

Corriente / pA

:

o |

I!\':i-
-/4_1-3:,"., =

12 10 -08 06 -04

-0.2 0.0

Potencial (vs Ag/AgCl)/V

Figura 6. VVoltamperogramas de redisolucion anddica de Zn (v = 100 mV/s) obtenidos sobre

carbon vitreo en soluciones de Zn?*, Cd?*, Pb?* y Cu?* a diferentes concentraciones 0.1, 0.3, 0.6,

1.0 y 1.5 ppm. Potencial de reduccion: -1.4 V; tiempo de preconcentracion: 60 s; electrolito

soporte: 0.1 M Na>SOa. La flecha indica el aumento progresivo en la concentracion de los distintos

metales.
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Figura 7. Curvas de calibracion obtenidas para a) Zn, b) Cd, ¢) Pb y d) Cu sobre un electrodo

de carbdn vitreo.

4.3. Determinacion electroquimica de metales pesados en las muestras de agua recolectadas

Con el propésito de evaluar la calidad de agua en los sitios seleccionado, se hicieron mediciones
de ASV a cada muestra de agua recolectada durante 5 semanas. La figura 8 muestra los
voltamperogramas de redisolucién anddica representativos de cada una de las muestras, en todas

ellas se encontrd6 Cu siendo mayor su concentracion en la muestra G1 y menor pico en la
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muestra B. También se encontrd presencia de Zn en las muestras C2, C3, G1, G2 y B, mientras
que los metales Cd y Pb solo se encontraron en la muestra C1. Es importante mencionar que se
observa un corrimiento de la linea base hacia corrientes negativas, debido posiblemente a la
presencia de materia organica de las muestras, lo que explicaria la ligera variacién en los

potenciales de pico del Cuy Zn.

Corriente

1 s | X 1 ! 1 L | A | ) B
40 08 08 04 02 00

Potencial (vs Ag/AgCl) / V

Figura 8. Voltamperogramas de redisolucion anddica (v = 100 mV/s) representativos de las
muestras de agua de los diferentes bebederos y toma de agua de la UIS. Potencial de
reduccion: -1.4 V; tiempo de preconcentracion: 60 s; electrolito soporte: 0.1 M NaSOa. En la

figura se indican las etiquetas de cada muestra.

Con el fin de estimar la cantidad de cationes metélicos presentes en las muestras se utilizé la

ecuacion obtenida en las curvas de calibracion (figura 7). Suponiendo una respuesta lineal, en
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algunos casos las ecuaciones antes mencionadas se utilizaron para estimar algunas
concentraciones que se encontraban fuera del intervalo de las curvas de calibracion. La tabla 2
muestra las concentraciones de metales pesados presentes en las muestras de agua. Para la mayoria
de los bebederos de agua se cumple que la concentracion de los metales analizado se encuentra
por debajo de los limites establecido por la norma del Ministerio de Ambiente (Palacios & Lozano,
2007), en la cual se especifica que las concentraciones maximas permitidas para los metales

pesados son: 3.0 ppm Zn, 3.0 ppb Cd, 10.0 ppb Pb y 1.0 ppm Cu.

Tabla 2.

Estimacion de la concentracion de metales pesados obtenida por voltamperometria de
redisolucion anddica de todas las muestras recolectadas durante un lapso de 2 meses y medio.
Etiqueta Zn [ppm]* Cd [ppm]* Pb [ppm]* Cu [ppm]*

C1 5.3x10°% +3.8x10*  1.2x10°%+2.7x10* 3.8x10°%+1x10* 3.1x10*+4.9x1073

C2 7.3x10° + 1x10°® 0.000 0.000 12.4x102 + 2.7x10°®
C3 1.0x102 + 3.8x10°  0.000 0.000 1.2x10%+ 1.6x10°®
C4 3.3x10°%+ 4.9x10* 0.000 0.000 3.8x10% + 3x10°3
C5 1.2x10° +1.2x10*  0.000 0.000 1.8x10° + 7.1x10°

Gl 9.3x101 +2.7x10°  0.000 0.000 42.1x102 + 4x10°3

G2 14.7x102 £ 3.2x10°  0.000 0.000 5.9x10° + 1.3x10°3
B 2.5x10% +1.4x10°  0.000 0.000 0.000

* Suponiendo un comportamiento lineal a concentraciones menores que 0.1 ppm, los valores que se presentan
fueron estimados con las ecuaciones de las distintas curvas de calibracion.

Con el proposito de comparar los resultados obtenidos mediante la técnica electroquimica aqui
usada con la absorcion atémica, se realizd un andlisis a la Ultima serie de muestras de agua

recolectadas. En la tabla 3 se observa que las muestras C2 y G1 tienen presencia de Cu y las
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muestras G1 y G2 tienen Zn. Los limites de cuantificacion del equipo de absorcion atdmica para
los metales son: 0.1 ppm Zn, 0.05 ppm Cd, 0.1 ppm Pb, 0.05 ppm Cu. Asi, con la técnica de
absorcion atomica no fue posible detectar Cd y Pb, debido a que estan en concentraciones mas
bajas que su limite de deteccion.

Tabla 3.

Determinacion por absorcion atomica de Cu, Pb, Cdy Zn realizados a la Gltima serie de muestras
recolectadas.

Etiqueta Cu [ppm] Zn [ppm]
C1 0.000 0.000
Cc2 0.062+0.006 0.000
C3 0.000 0.000
C3 0.030 0.000
C5 0.000 0.000
Gl 0.238+0.022 0.017+0.023
G2 0.000 0.031+0.029

B 0.000 0.000

Las mediciones de AA no detectaron la presencia de Cd y Pb

4.4 Remocion de mercurio de las soluciones analizadas

La ASV requiere la adicion de Hg?* para determinar los metales pesados, por lo que se generan
residuos acuosos con este cation metalico. Por tanto, se estudiaron las condiciones para separar el
mercurio (1) de la solucion reduciéndolo sobre un electrodo de pasta de carbono. Este electrodo
tiene la ventaja que la superficie donde es reducido el metal puede ser retirada empujando la pasta

por la parte posterior. En la figura 9 se muestran las micrografias electronicas de barrido de la
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superficie del CPE y las amalgamas obtenidas a distintos tiempos de deposicion. En la figura 9a
se observan dos zonas regiones, una de las cuales (zona oscura) corresponde a una zona

enriquecida con aceite de silicon.

Figura 9 . Micrografias electronicas de barrido obtenidas para la superficie de electrodos de
pasta de carbono a diferentes tiempos de reduccion a) 0 s b) 60 s c¢) 300 s d) 600 s. Solucién
electrolitica: 1ppm de los metales pesados, Zn, Cd, Pb y Cu; electrolito soporte: 0.1 M NaSOu;

potencial de reduccidn: -1.4 V; agitacion de la solucion con una barra magnética: 250 rpm.

Después de 1 min de reducir las especies metalicas se observan dep6sitos con formas aciculares
principalmente, a mayores tiempos las amalgamas tienen forma esférica con diferentes didmetros,

lo que sugiere un crecimiento de tipo progresivo (Palomar-Pardavé, Oropeza, Gonzalez, Serruya,
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& Scharifker, 1996) . Es importante mencionar que las micro amalgamas obtenidas a los 10 min
son de menor tamafio que aquellas obtenidas a los 5 min, siendo los tamafios de las primeras
menores que 1 um, ademas, a simple vista la pelicula formada a los 10 min es mas brillante y a
simple vista el color es uniforme; por tanto, se demuestra que el mercurio puede ser recuperado

de la solucidn sobre un electrodo de pasta de carbono.
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5. Conclusiones

Con la finalidad de determinar si el agua potable de los bebederos de la Universidad Industrial de
Santander, ubicados en las sedes del area metropolitana, cumple con la normatividad de la
concentracion de metales en agua, se eligieron cuatro metales para ser analizados y que pueden
ser potencialmente toxicos para el ser humano: Cu?*, Pb?*, Cd?" y Zn?". Se determind que para
asegurar la precision y exactitud de las determinaciones electroquimicas por ASV, con pelicula de
mercurio, es necesario usar un electrodo de carbdn vitreo en lugar de uno de pasta de carbono.

Aunque se encontraron condiciones experimentales para la determinacion de metales pesados
por ASV, y la técnica es sencilla ya que solo requiere agregar a la muestra electrolito soporte y
1073 M HgCl, la presencia de posibles agentes complejantes (por ejemplo, iones cloruro o materia
organica) ocasion0 desplazamientos en los potenciales de pico, lo que puede influir en la
determinacion. A pesar de que fue posible estimar la concentracion de metales a niveles traza en
el orden las partes por billon (ppb), los andlisis electroquimicos aqui presentados son de tipo
semicuantitativo, debido a que no se esperaba que la sensibilidad del método con los recursos
empleados fuera tan alta y, por tanto, las determinaciones realizadas quedaron por fuera de la
curva de calibracion.

La voltamperometria de redisolucion anodica es una alternativa viable, econdémica y sencilla
para la vigilancia de contaminantes metélicos en las sedes del area metropolitana de la UIS; sin
embargo, en el caso del Cd y Pb es necesario elaborar curvas de calibracién a concentraciones
mas bajas que las realizadas en este trabajo.

Todas las muestras analizadas de los bebederos se encuentran por debajo de los limites

establecidos por el Ministerio de Ambiente. Es importante sefialar que en el bebedero C1, que es
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el bebedero de mayor antigiiedad, se detect6 la presencia de los elementos potencialmente tdxicos
Cd?" y Pb?", y por otra parte, en el bebedero G1 la concentracion de Zn?* y Cu?* fue mayor que la
determinada en el agua de un laboratorio que se encuentra en el mismo edificio; ademas, se
encontr6 en el bebedero G1 la presencia de coliformes (Quintero, 2019). Por tanto, es muy
recomendable comenzar con un plan de vigilancia de la calidad del agua de los bebederos que

consume la comunidad universitaria.
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6. Recomendaciones

Con la finalidad de mejorar la determinacion de metales pesados en los bebederos de las sedes del
area metropolitana de la Universidad Industrial de Santander, se sugiere utilizar la
voltamperometria de redisolucion anddica por pulso diferencial o por onda cuadrada, ya que en
este trabajo se utilizo la voltamperometria de barrido lineal convencional.

Con la finalidad de realizar determinaciones con mayor exactitud, se recomienda realizar
curvas de calibracion con patrones comerciales de absorcion atémica en un intervalo de
concentraciones menor a las utilizadas en este trabajo.

Para eliminar las posibles interferencias en la medicion se recomienda: 1) acidificar las
muestras con acido nitrico como pretratamiento para eliminar la posible presencia de materia
organica, 2) si el contenido de iones cloruro afecta la determinacién agregar nitrato de plata para
precipitarlo.

Debido a que la vigilancia de la calidad del agua involucra otros iones es importante incluirlos,
pero sobre todo determinar las bacterias coliformes, coliformes fecales y Escherichia coli, ya que

son pardmetros muy importantes para la determinar la potabilidad del agua.
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