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10) Quimica Ambiental

Introduccion

La remocién de contaminantes de sistemas acuosos empleando técnicas adsortivas es
actualmente un recurso en expansién pues presenta un gran potencial, caracterizandose
principalmente por el empleo de materiales de bajo costo, no toxicos y en muchos casos
biodegradables. Para estudiar el grado de remocion de los contaminantes generalmente
se mide la concentracién remanente en la solucion y por diferencia se calcula la cantidad
adsorbida en el sdlido. De otro modo, deberian utilizarse métodos de extraccion o incluso
destructivos del sdlido para realizar una determinacién directa del contaminante retenido
en el mismo. La técnica de espectroscopia de plasma inducido por laser (LIBS) es una
técnica novedosa que brinda informacion directa sobre la composicion del sélido en
estudio. El proceso fisico principal que forma la esencia de la tecnologia LIBS es la
formacion de plasma de alta temperatura inducida por un pulso de laser corto. Cuando el
haz del laser es enfocado sobre la superficie de la muestra, un pequefio volumen de masa
de la muestra se ablaciona (es decir, se destruye a través de mecanismos térmicos y no
térmicos) en un proceso conocido como ablacién por laser [1,2]. Esta masa separada por
ablacién interactia con el pulso del laser para formar un plasma de alta energia que
contiene electrones libres, atomos excitados e iones. Cuando el laser deja de emitirse, el
plasma empieza a enfriarse. Durante el proceso de enfriamiento, los electrones de los
atomos e iones en estados electrénicos excitados empiezan a volver a sus estados
fundamentales, haciendo que el plasma emita luz con picos espectrales discretos. La luz
emitida por el plasma se recoge y se acopla con un médulo detector de
ICCD/espectrografo para su analisis espectral.

Objetivo:

El objetivo general de este trabajo fue optimizar las técnicas de preparacion de muestra y
calibracion del equipo de espectroscopia de plasma inducido por laser (LIBS) para la
caracterizacion quimica de muestras de adsorbentes antes y después de ser sometidos a
los procesos de adsorcion en estudio.
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Desarrollo:

Se trabajo con muestras de dolomita e hidroxiapatita antes y después de la adsorcion de
fosfatos, cromato, plomo y cobre.

El primer paso para proceder a la identificacion y cuantificacion de los diferentes
componentes de la muestra en estudio es la preparacion de pastillas de cada material,
que permitan realizar correctamente la medicion. Las muestras se molieron, se tamizaron
y luego se dividieron en porciones de distinto tamafo de particula (entre 0,05 y 1,5 mm),
en cada caso se realizaron una o mas pastillas utilizando una prensa de 10 Ton de
presion durante unos 3 minutos y un film plastico. Una vez logradas las pastillas se
procedi6 a la determinacion del espectro LIBS para cada muestra en estudio. Las mismas
fueron colocadas dentro del equipo y se realizé6 la determinacion correspondiente.
Después de realizados los espectros, se procedioé a corregir la linea de base utilizando el
software Fityk 0.9.8 [3]. La correccién de la linea de base también tuvo en cuenta la
presencia de multipletes en el espectro o las bandas Swan, caso particular que se
presenta en muestras con gran contenido de carbono en presencia de aire.

Luego se procedié al andlisis elemental de picos. Primero, se identificaron las lineas de
los elementos presentes en la muestra que el software 000LIBS arroja.

Con la ayuda del Fityk se detectaron las longitudes de onda maximas de los picos y se
corroboro si estas podian pertenecer a absorciones de elementos que la muestra contenia
con la ayuda de la base de datos del NIST.

Con esta informacién se confecciond una base de datos adaptada al equipo y a las
muestras generalmente analizadas.

Con el fin de cuantificar los componentes presentes en cada muestra, se compararon
distintas funciones para la integracion del area bajo cada pico, tales como las funciones
Gaussiana y Lorentziana. En ambos casos se eligié el método de ajuste recomendado por
el software Levenberg- Marquardt (Figura 1).

Finalmente, tanto para hidroxiapatita como para dolomita se eligié la funcion Gaussiana
ya que se observé que su base es mas estrecha lo que se traduce en un menor error.

Conclusiones

Las determinaciones realizadas sobre diferentes materiales utilizando el equipo LIBS y el
software Fityk 0.9.8 permiti6é realizar determinaciones multielementales de manera cuali y
cuantitativa sin tener informacion previa de los componentes de la muestra.

Esto resulté de gran ayuda para las investigaciones debido a la velocidad del analisis.

Se espera continuar utilizando esta técnica con distintos adsorbentes y para varios
contaminantes.
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Figura 1: Pantalla de Fityk con ajuste de pico gaussiano
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