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RESUMEN

Se adaptd una téenica analitica de suelos
pard su caracterizacion parcial con fines fo-
renses, la que mcluyd la determinacion del
contenido total de elementos metalicos (Cr,
Pb, Sr, Al, Fe, Ca) por espectrofotometria de
emision atdmica con plasma inductivamen-
te acoplado (ICP-AES).

Los andlisis se realizaron a 30 suelos de
diferentes unidades estratigrificas, las que
se recolectaron a una profundidad de 3 em
en laregion norte de Ciudad Bolivar en Bo-
zotd D.C. Las muestras fueron tamizadas y
secadas a 105 °C hasta peso constante.

La determinacién de pérdidas por igni-
cion serealizo con 100 mg de suelo, a 800
°C y durante una hora. El contenido total
de elementos metalicos se determing so-
bre el residuo de perdidas por ignicion,
realizando fusion alcalina con LiBO: en

crisoles de platino y lectura posterior en el
ICP-AES. Esta cuantificacidn resulto
apropiada para los elementos estroncio,
aluminio, hierro y calcio, ya que éstos es-
tuvieron dentro de los criterios definidos
para precision y exactitud, y su validacion
estuvo acompafada de un material de re-
ferencia. Se determinaron los limites de
cuantificacion (LC) y deteccion (LD) en
mg/kg suelo para Cr (LD = 10,38; LC =
34,58); Pb (LD =51,07; LC= 170,24); Sr
(LD =0,93; LC=3,09); Al (LD = 23,99,
LC = 79,95);, Ca (LD = 3961; LC =
132,02) yFe (LD=46,08; LC=153,60).

La mayoria de los suelos de la zona
presento valores de concentracion para es-
troncio, aluminio, caleio, hierro y cromo,
excepto 12 muestras que tuvieron valores
inferiores a su limite de cuantificacion. El
plomo no se logré cuantificar ya que la
zona presenté valores inferiores al limite
de cuantificacion.

ABSTRACT

A soil’s analytical technique was adap-
ted for its forensic partial characterization.
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This technigue included the deterrnination
of the total content of metallic elements (Cr,
Pb, Sr, Al, Fe, Ca) by inductively coupled
plasma atomic emission  spectrometry
(ICP-AES).

The analyses were conducted in 30
samples of soils collected in Cindad Boli-
var’s north part in Bogota D.C. from diffe-
rent stratigraphycs unities which were
gathered at a 3 ¢m depth. The samples
were sifted and dried to 105 °C until cons-
tant weight.

The determination of losses by ignition
was carried out with 100 soil mg, to 800
°C and for one hour. The total content of
metallic elements was determined from
the residue of losses by ignition, carrying
out alkaline melt with LiBO: on platinum
crucibles and later reading in the
ICP-AES. This quantification was appro-
priate for the elements: strontium, alumi-
nium, iron and caleium, since these ele-
ments were inside the defined approaches
of precision and accuracy established and
their validation was accompanied by are-
ference material. The quantification (CL)
and detection limits (DL) were determi-
ned in mg/Kg soil for: Cr (DL =10,38; CL
= 34,58); Pb (DL = 51,07; CL = 170,24);
Sr (DL = 0,93; CL = 3,09); Al (DL =
23,99;CL.=79.,95); Ca(DL=39,61; CL=
132,02) and Fe (DL = 46,08, CL =
153.60).

Most of the samples soils in the area
presented concentration values for stron-
tium, aluminium, caleium, iron and chro-
mium, except 12 samples having inferior
values to their quantification limit. For the
lead, its quantification wasn’t possible
since the area showed inferior results to
the quantification limit.
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INTRODUCCION

A traves de la historia los cientificos
han usado el suelo como material de prue-
ba para aclarar y resolver diversos proble-
mas relacionados con aguél; por tanto, se
ha observado que los suelos generan gran
informacidn en la solucion v orientacidn
de problemas en la ciencia forense (1), por
la observacion de eventos naturales y de-
terminacion de propiedades fisicoquimi-
cas de los mismos.

El estudio, realizade en una de las zo-
nas donde se presentan los mayores indi-
ces de mortalidad, tuvo en cuenta los ana-
lisis estadisticos hechos en el Instituto
Nacional de Medicina Legal y Ciencias
Forenses a traveés del Centro de Referen-
cia Nacional contra la Violencia de la Re-
gional Bogotd (CRNV-RB). Ciudad Boli-
var, ocupé el primero y segundo lugar en
muertes violentas durante el periodo com-
prendido entre 1997 y 1999,

El Instituto de Medicina Legal y Cien-
cias Forenses ha mostrado gran interés en
la implementacion de nuevas técnicas y
métodos forenses para el analisis de sue-
los, que permitan solucionar interrogantes
a las autoridades competentes sobre la
procedencia y similitud de dos o mis
muestras de suelo.

La determinacion del contenido total
de los elementos metalicos mayores, me-
nores y trazas ha sido usada con bastante
frecuencia en ciencias forenses (2). Exis-
ten diferentes métodos de tratamientos
para descomposicion de suelos en que se
pueden tener ataques parciales (mezcla de
dcidos como agua regia, extraccion par-
cial) ototales (mezcla de dcidos como HF
o multidcidos, fusién, descomposicion
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por microondas) (3). Entre las técnicas
analiticas para la determinacion de ele-
mentos metdlicos se encuentra la gravi-
meftria, colorimetria y la espectrografia
(Rayos X, fluorescencia, absorcion y emi-
sion atémica). En esta ultima (emision
atomica) se encuentra el plasma inducti-
vamente acoplado (ICP-AES). Se han en-
contrado resultados bastante aceptables
para la determinacion de elementos meta-
licos en distintos materiales geoldgicos,
como sedimentos marinos, de rio, de la-
gos, lodos marinos, particulas urbanas, ce-
nizas de carbdn, rocas y suelos, usando
como fundente el LiBO: y como técnica
analitica el ICP-AES (4-9).

En Colombia, por la carencia de labo-
ratorios para el estudio de suelos con fines
forenses, es indispensable que se imple-
mente este tipo de andlisis, de modo que se
pueda establecer si dos o mas muestras de
suelo son o no similares, a partir de ciertas
propiedades quimicas (elementos metali-
cos, pH, materia organica), fisicas (color,
densidad, humedad) v geologicas (mine-
ralogico, petrografico). Se deben adoptar
metodologias de analisis que puedan apli-
carse a tamafio de muestras de suelo pe-
queiias ya que es la cantidad usual de la
que se dispone en investigaciones judicia-
les (2).

Por tanto, con el presente trabajo se
pretende apoyar a las autoridades compe-
tentes del pais en sus investigaciones,
puesto que en muchos casos se toma el
suelo como tnico elemento de prueba en
casos judiciales. Se plantearon los si-
guientes objetivos: Cuantificar en cada
uno de los suelos de la zona escogida el
porcentaje de pérdidas por ignicidn y esta-
blecer las condiciones apropiadas para un
método de determinacién del contenido

total de Cr, Pb. Sr, Al, Fe y Ca por
ICP-AES.

MATERIALES Y METODOS

Se emplearon para los andlisis 30 sue-
los de la parte norte de Ciudad Bolivaren
Bogota D.C., que ya habian sido caracteri-
zados mineralogica y petrograficamente
(1). Estos suelos corresponden a diferen-
tes unidades estratigraficas, a saber: Chi-
paque, Arenisca dura, Plagners, Guaduas
y Sabana coluvial.

Se tomaron las muestras a una profun-
didad de 0 a 3 cm con una pala pequeiia de
acero inoxidable con el fin de evitar la
contaminacion. Se recolectd cada muestra
en un area circular de 5 m de radio para
evitar variaciones locales o puntuales ( 1).

Las muestras secadas al ambiente y ta-
mizadas a un tamaifio de particula menor
de 1,00 mm se secaron en estufa a 1057 C
hasta peso constante (10).

Se pesaron 100 mg de suelo seco enun
crisol de platino y se colocaron en la mufla
(Sybron thermolyne 47900 furnace) a una
temperatura de 800 °C durante una hora,
Se determind el porcentaje de pérdidas
por ignicion por diferencia de pesos (2).
Posteriormente se anadieron 0,50 g de
LiBO: (Spectromelt A-20 de Merck)), se
mezelaron y se llevaron a lamufla a 1000
°C durante media hora. Se dejo enfriar y se
introdujeron en un vaso de precipitados.
Se anadieron aproximadamente 20 ml de
agua caliente desionizada y 5 ml de HNO3
concentrado R.A. Merck; se agitd magné-
ticamente durante una hora hasta disolver
el boton de fusion. Se completd a un volu-
men de 50 ml con agua desionizada en ba-
lon aforado y se prepard igualmente un
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blanco de reactivos (4-6). Directamente se
realizaron las lecturas por triplicado de la
mayoria de los metales (excepto para Al y
Fe donde fue necesario realizar una dilu-
cion de 1 a 25 con blanco de reactivos) en
el ICP-AES Perkin Elmer Optima 3000,
previamente calibrado.

Parael lavado del crisol, seutilizé en su
orden: KHSO4, agua destilada, HNO3 5%,
agua destilada y desionizada (11).

Las lineas de emision utilizadas y las
condiciones del equipo (tabla 1) pertene-
cen a los parametros Default del equipo
ICP-AES Perkin Elmer Optima 3000, que
corresponden a la longitud de onda mas
sensible para cada elemento (12).

Para el analisis de la precision y exacti-
tud del método, se trabajo con un suclo
como material de referencia con valores

de concentracion recomendados para va-
rios elementos (GBWO07401. Referencia
GSS-1, procedente de la China consegui-
da a través del Ingeominas) (13). Se reali-
zaron 8 tratamientos por fusion al material
dereferencia GSS-1, en el que se determi-
né la concentracion para cada metal; sin
embargo, para algunos clementos se re-
portan 6 o 7 determinaciones debido al
descarte de valores andémalos al aplicar la
prueba Q de Dixon (14).

A las muestras se lesrealizo un analisis
de varianza a un nivel de confianza de
95% (P = 0,05) y se aplicé la prueba de
Scheffé mediante el programa estadistico
STATA, prueba que permite definir dife-
rencias especificas entre las formaciones
comparando el promedio de las muestras
que pertenezcan a cada formacién. Al ma-
terial de referencia se le aplico la prueba

Tabla 1. Condiciones ICP-AES (Perkin Elmer Optima 3000)

Descripcion Condicion
Condiciones del plasma
R¥ frequency 1300 W
RF power 15 Vmin Ar
Plasma gas 0.5 Vmin Ar
Auxiliary gas 0,80 Vmin Ar
Nebulizer gas

Altura de observacion

15 mm sobre ¢l “load coil”

Longitudes de onda

Croma (Cr)

Estroncio (Sr)
Plomo (Pb)
Aluminio {Al)
Calcio (Ca)
Hierro (Fe)

205,552 nm
407,771 nm
220,353 nm
308215 nm
317,933 nm
238,204 nm
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Tabla 2. Concentracion de los elementos en las curvas de calibracién

Elemento

Cr Pb Sr Al Ca Fe
Estandar 1 | 0,10 0.80 10,00 2,00 10,00 0,30
Estandar 2 | 0,25 2,00 20,00 4,00 20,00 0,60
Estandar 3 {0,50 4,00 50,00 10,00 50,00 1,50

La concentracion de los elementos én las curvas de calibracion se encuentra en mg/L.

K-S (Kolmogorov-Smirnov) para la eva-
Juacion de la normalidad de los datos me-
diante el programa estadistico SPSS, debi-
do a que es indispensable saber si los datos
proceden de una poblacién normal ya que
de esta hipétesis parten varias pruebas es-
tadisticas. Se determinaron los limites de
deteccion (3 veces la desviacion estandar
del blanco de curva) y de cuantificacion
(10 veces la desviacion estandar del blan-
co de reactivos). Para efectos de compara-
cidn, el blanco de reactivos es el mismo
blanco de curva de calibracion con el fin
de tener las mismas condiciones de matriz
tanto en los patrones de calibracion como
en las muestras. La sensibilidad se interpre-
to'como la pendiente de la curva de calibra-
cion; la precision mediante la desviacion
estandar relativa (RSD), teniendo en cuen-
ta los siguientes criterios establecidos: ele-
mentos mayores < 3%, elementos menores
y trazas < 10%, otros elementos trazas y ul-
tratrazas < 30%. Finalmente la exactitud se
estimé mediante el porcentaje de error te-
niendo en cuenta los siguientes criterios:
elementos mayores 5% de error, elemen-
tos menores y trazas 10% de error (14-17).
También se estimo la homogeneidad de la
zona en estudio mediante el coeficiente de
variacion teniendo en cuenta: homogéneo
< 10%, medianamente homogéneo entre

10-20%, heterogéneo 20%. Las curvas de
calibracion (tabla 2) se prepararon a partir
de soluciones estindar de MERK (ICP-
Mehrelement-Standardldsung).

RESULTADOS Y DISCUSION

En la zona de estudio, se estimé un in-
tervalo bastante amplio de porcentaje de
perdidas por ignicién, entre 4,31% vy
31.72% (tabla 3), obteniendo un coefi-
clente de variacion de 62,24%; es decir,
que los datos son muy heterogéneos, lo
que esta directamente relacionado con el
rango amplio en que se encuentran los va-
lores de pérdidas por ignicion.

Mediante el andlisis de varianza reali-
zado con el programa estadistico STATA,
se halld una probabilidad de 0,1490, lo
cual indica que no se presentan diferen-
cias significativas entre las formaciones
geoldgicas.

Para dar un soporte estadistico, se esta-
blecid el porcentaje de pérdidas por igni-
cion al material de referencia (GSS-1) me-
diante 10 determinaciones. Los resultados
de la prueba K-S de evaluacion de norma-
lidad (media de 10,38% y desviacion es-
tandar de 0,12) indicaron que los datos
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Tabla 3. Pérdidas por ignicidn

Muestra, % P.1. DE

Muestr;[ % P.L DE

Muestra| % P | DE

63 20,31 0,68 119

7,26

035 | 165 | 722 | o0ss

73 13,03 0,53 121

0,20 175 7.74 1.24

74 6,38 0,32 130

6,76

0.64 | 177 6,68 0,24

92 6,97 0.71 133

10,95 0,87 181 6.54 0,43

93 6,52 0.79 135

10,30 0,35 185

13,76 1,15

95 5,68 0,18 138

1290 | 029 186

31,72 | 293

96 21,20 1,51 141

10,15 0,22

190 | 791 | 046

99 | 2791 | 106 | 149

0,17 194 4,75 0.29

107 19,69 0,50 153

041 195 4,31 0.40

113 23,37 1,57 155

0,34 200 10,64 0,56

P.L: Pérdidas pot ignicion,
DE: Desviacion estandar.
Cada valor es ¢l promedio de tres determinaciones.

proceden de una distribucion normal. La
estimacion de la precision reporta un bajo
coeficiente de variacion de 1,18%, que se
traduce segin criterios estadisticos en una
buena precision, lo que indica homogenei-
dad de los datos. No se pudo determinar la
exactitud debido a que el material de refe-
rencia no reporta un valor recomendado
para pérdidas por ignicion.

Todas las muestras determinadas se
encontraron dentro del intervalo de linea-
lidad de las curvas de calibracion.

Cromo (Cr). Seestimd en lazonaun in-
tervalo bastante amplio entre 34,74 y
131,62 mg/kg (tabla 4). El coeficiente de
variacion fue 45,07%, relacionado con la
heterogeneidad de los datos segiln crite-
rios estadisticos; ademas, 18 muestras se
encontraron por encima del limite de
cuantificacién. El andlisis de varianza dio
una probabilidad de 0,1115, lo cual indica
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que no se presentaron diferencias signifi-
cativas entre las formaciones geoldgicas.

Plomo (Ph). Se encontrd que todos los
valores estaban por debajo del limite de
cuantificacion (170,24 mg/kg); por tanto,
para las condiciones en que se trabajd,
cualquier muestra de suelo debe reportar
un valor superior a este limite. Sin embar-
goestadisticamente, para el suelo de refe-
rencia GSS-1, la determinacién de plomo
resulté precisa y exacta (tabla 5).

Estroncio (Sr). Se encontrd un interva-
loentre 42,13 y 370,30 mg/kg suelo (tabla
4). El coeficiente de variacion fue
57.49%, es decir, los datos son heterogé-
neos. Con el analisis de varianza la proba-
bilidad fue 0,0081, que indica diferencias
significativas entre las formaciones geo-
logicas, Laprueba de Scheffé permitid de-
finir diferencias especificas entre las for-
maciones Kgd y Tgm, también entre Kgd



REVISTA COLOMBIANA DE QUIKICA, VOLUMEN 31, MNo. 2 DE 2002

Tabla 4. Contenido total de metales en los suelos

Elemento
Suslg) Boronsiinll oy Pb Sr Al Ca Fé
"~ |mgKe[ OE | mekg |mgKe[DE| % [ DE | % | DE | % | OE
LC 3458 | 17024 | 309 0,008 0,015 0,013

63 Kgl 7123 | 298 | <LC |132,70] 2,58 | 4,72 | 0,03 | 0,27 | Q01 | 1,33 | 0,01
73 Tgs 55,12 | 148 | <LC |10196) 6,31 | 700 [ 0,55 | 035 | 0,02 | 418 | 048

74 Tes <LC <LC [6920] 532 | 318 | 0,10 | 039 | 003 | 1,14 | 0.12
92 Kgt <LC | <LC |206,00]/1092| 420 | 007 | 091 | 004 | 1,71 | 0,08
91 e <Le <LC |6847( 598 | 202 | 0,07 | 021 002 | 1,30 | 008
95 Te |20 592 <ic [9657) 378 | 514 | 002 [ 021 | 001 | 176 | 009

9% Kgt 3512 | 2,64 <LC 7799 558 | 442 | 016 | 042 | 0,01 | 157 | 0,06
9 kve | 3881 | 648 | <Lc [9644 | 176 | 508 | 03 | 067 | 004 | 1,70 | 0,03
w7 | Kep <LC | <Lc |7865| 233 | 571 | 0,12 | 047 [ 001 | 2,04 | 006
113 Ked | 5170 [ 424 <LC [158,59] 14,44 | 398 | 2,08 | 0:84 | 6,07 | 188 | 1.19
1e | Qe 4823 | 3118 | <LC |63.73| 0,79 | 452 | 1,00 | 0,21 | 600 | 1,50 | 0,10
121 Tg 6508 | 304 <LC |7054) 095 | 535 | 042 | 0,14 | 0,01 | 2,49 | 080
130 Ked <LC <LC |20734] 9,12 | 550 | 0,09 | 1,02 | 0,03 | 1.83 | 0,05
133 | ke | 9589 [979| <Lc |9363| 575 | 600 | 132 | 0,14 | 002 | 348 | 107
135 kve (13162599 <LC (12327 16,04 | B6S | 040 | 02 (1002 | 446 | 0.75
138 kve 1046 | 367 | <LC (22769 057 | 493 | 0,04 | 0,63 | 6,01 | 1,93 | 0,06
141 Kgd | 5823 500 <rc [16502] 18,69 | 7.19 | 078 | 070'| 0,08 | 2,90 | 031
149 Kgp | 3474 | 640/ <rc |14796) 542 | 422 | 195 | 0,60 | 003 | 1,73 | 098

153 | Ked | #4528 | 605| <LC [26003] @54 | a7 | 078 | 106 | 0,01 | 140 [ 0,19

155 Kgd <ic | <ve [3730) 176 | 502 [ 002 | 123 | 001 | 173 | 008
165 Kgd <LC | <LC [26094| 2,58 | 4,00 | 0,04 | 034 | 001 | 1,75 | 002
175 Tgm <LC <Le (20477 12,00 | 373 021 | 080 [ ops | Les | 03
177 Tem | 3587 |z/.s| <LC [109.29) 896 | 462 | 0,45 | 061 | 004 | 221 | 002
181 Qc <LC <LC [10445) 4,06 | 2,32 | 013 | 043 | 002 | 1,00 | 0,03
185 | Kat <Lc | <te (6148 1,89 ( 2,56 | 075 | 0,45 | 000 | 0.78 | 0,29
186 Kgl 50,31 l?,ss <LC |8258| 3,51 | 2,77 | 047 | 6,19 | 0,01 | 0,86 | 0,19
190 | kel | <rc | <re [4213] 040 | 179 | 001 | 006 | 000 | 057 | 083
194 Tgm | 3550 ’3.24 <LC |9837| 271 | 298 | 0.3 | 035 ['001 | 101 | 003
195 Tgm <LC <IC |8859| 981 | 264 | 0,13 | 0,33 | 0,04 | 0.85 | 0.03

200 | Ked [3978 [662] <rc [8571] 138 | 271 | oo | 043 | 001 | 096 | 003

LC:  Limite de cuantificacion DE:  Desviacion estindar

mg/Kg: Concentracion en miligramos %: Concentracion €n gramos por 100 g
por kilogramo de suelo de suelo '

Qe: Sabana coluvial Tg: Guaduas sin diferenciar

Tgs:  Guaduas miembro superior Tgm:  Guaduas miembro medio

Tgi:  Guaduas miembro inferior Kgt:  Arenisca tierna

Kgl:  Arenisca de labor Kgp:  Plaeners

Kgd:  Arenisca dura kve:  Chipaque
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y Kgl, Kgd y Kgt, Kgd) y Qc, Kgd v Tg,
Kgd v Tgs con un coeficiente Scheffé de
0,009; 0,012;0,005;0,013; 0,013 y 0,012,
respectivamente. Casualmente, la forma-
cion geoldgica Kgd presentd diferencias
con la mayoria de las formaciones a ex-
cepeion de kve y Kgp, lo que muestra que
dicha formacién Kgd presenta mayor he-
terogeneidad con respecto a las demas for-
maciones, es decir, que se puede diferen-
ciar de las demds,

Aluminio (Al). Se estimé en la zona un
intervalo amplio entre 1,79% y 8,65% (ta-
bla 4). El coeficiente de variacion fue
35,43% (datos heterogéneos). Segiun el
analisis de varianza se obtuvo una proba-
bilidad de 0,0987, la cual indica que no se
presentan diferencias significativas entre
las formaciones geologicas. Se caleuld el
coeficiente de correlacién lineal entre el
contenido de aluminio vy cromo con un va-
lor de 0,687**", altamente significativo.
Ademads, esta correlacion se pudo ratificar
con el tipo de minerales encontrados en el
sector de estudio: magnetita, ilmenita (1).

Calcio (Ca). Se determind en la zona
un intervalo entre 0,06% y 1,23% (tabla4)
con uncoeficiente de variacion de 64,55%
(datos heterogeneos). Mediante el analisis
de varianza se obtuvo una probabilidad de
0.0065, la cual indica que se presentan di-
ferencias significativas entre las forma-
ciones geologicas. La prueba permitio de-
finir diferencias especificas entre las
formaciones Kgd y kve, Kgd y Tgm, Kgd
v Kgl, Kgd v Kgt, Ked y Qe, Kgd y Tg,
Kgd y Tgs con un coeficiente Scheffé de
0,048: 0,035; 0,007; 0,038 0,006, 0,007 v
0,005, respectivamente, La formacion

Kgd fue la que presentd diferencias con la
mayoria de las formaciones a excepcion
de la formacién Kgp, lo que indica que di-
cha formacién presenta mayor heteroge-
neidad en su contenido de calcio respecto
a las demds formaciones, es decir, que se
puede diferencia de las demas. Esta situa-
cion fue similar a la del estroncio.

El coeficiente de correlacion lineal en-
tre los contenidos de calcio y estroncio fue
0,864** relacionado con el tipo de mine-
rales, como apatito, feldespatos potdsicos
y célcicos, plagioclasas, hallados en los
suelos de la zona de estudio (1).

Hierro (Fe); Se estim6 un intervalo en-
tre 0,57% y 4,46% de hierro (tabla 4) con
un coeficiente de variacion de 51,74%
(heterogeneidad). Se obtuvo una probabi-
lidad de 0,1854 con el andlisis de varian-
7a, es decir, no se presentaron diferencias
significativas entre las formaciones geo-
logicas; por tanto, este elemento presentd
homogeneidad entre las formaciones.

El coeficiente de correlacion lineal en-
tre el contenido de hierro y cromo presen-
to un valor de 0,697**, altamente signifi-
cativo, Esta correlacion estd asociada al
tipo de minerales hallados en la zona,
como magnetita e ilmenita (1). También
se encontr una correlacion altamente sig-
nificativa entre el hierro y el aluminio con
un valor de 0,913**_ |lo que se relaciona
con los minerales encontrados en la zona,
como hornblenda, biotita y moscovita(1).

Linealidad. De acuerdo con las curvas
de calibracion obtenidas para cada elemen-
to (tabla 5), se demostro un comportamien-
to lineal con coeficientes de correlacion

4 La marca ** indica una correlacidn con una significancia de 0.01 (2 colas)
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cercanos a la unidad: por consiguiente, los
resultados mostraron confiabilidad. Al ma-
terial de referencia y a las muestras se les
realizaron las respectivas diluiciones para
que estuvieran dentro del rango de varia-
cion de la respectiva curva de calibracion
y permitieran hacer una buena interpola-
cion de los resultados. No obstante, para el
hierro se obtuvieron algunos datos cerca-
nos al limite superior de la curva de cali-
bracion. En estudios posteriores se reco-
mienda trabajar con una curva ampliada
hasta 10,0 mg/L. Para el plomo se reco-
mienda una curva de calibracion mas es-
trecha, hasta 2,0 mg/L y para el estroncio
hasta 5,0 mg/L, debido a que la curva con
que se trabajd resultd amplia y las mues-
tras se encontraron cerca de las concentra-
ciones mas bajas de las soluciones patron
de la curva.

Limite de deteccion. Los valores de li-
mite de deteccién aparecen en la tabla 5.
En términos generales estos valores son
bajos; ademds, este limite de deteccidn
tiene en cuenta la sensibilidad (pendiente
de la curva) mas ligada a un procedimien-
to de calibracion.

También se observé que del valor pro-
medio de concentracion leido los 6 ele-
mentos elegidos (Cr, Pb, Sr, Al, Ca, Fe)
del material de referencia GSS-1 fue bas-
tante superior al respectivo limite de de-
teccidn; por tanto, se tienen valores con-
fiables. Para las muestias de suelo las
concentraciones obtenidas fueron igual-
mente mayores que el respectivo limite de
deteccion.

Limite de cuantificacion. Se observo
que la concentracién en el material de re-
ferencia GSS-1 de los 6 elementos selec-
cionados (tabla 5), estuvo por encima del

valor del limite de cuantificacion. Al com-
parar los resultados de las muestras, no
hubo problemas para los elementos Sr, Al,
Cay Fe, ya que dicho limite fue superado
ampliamente por los resultados de sus res-
pectivas concentraciones. Para el Cr se
encontraron 12 muestras que estaban por
debajo de este limite; para el Pb, la con-
centracion de todas las muestras fue infe-
rior a dicho limite. Por tanto, la zona estu-
diada no fue caracterizada en su contenido
de plomo.

Los wvalores recomendados, usados
para determinar precisién y exactitud, y
los correspondientes valores experimen-
tales de los elementos metalicos en el ma-
terial de referencia GSS-1, se encuentran
en la tabla 5.

Precisién. Se observo que con el mate-
rial de referencia GSS-1 se sobrepasaron
los limites de precision establecidos para
los elementos mayores (3%), a excepeion
del Ca con un valor de 2,83% (tabla 5).
Losdemaselementos se deferminaroncon
precision aceptable. Sin embargo, se obtu-
vieron bajos porcentajes de RSD para los
elementos considerados menores y trazas
enel material de referencia (GSS-1), cum-
pliendo con los requerimientos exigidos.
En el caso de los elementos mayores (Al y
Fe), los valores de RSD se encontraron en-
tre 4,87 v 5,21, respectivamente, que se-
gun los criterios ya establecidos deberian
estar por debajo del 3%. A pesar de esto,
su diferencia no es muy alta; por tanto, se
tendria una precision aceptable.

Se debe tener en cuenta que la concen-
tracion de los elementos puede variar entre
muestra y muestra. Un elemento conside-
rado mayor puede encontrarse, en cuanto a
concentracion, como un elemento menor e
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Tabla 5. Resultados de la curva de calibracidn; precision, exactitud y sensibilidad con el
material de referencia GSS-1

Elemento Cr Pb Sr Al Ca Fe
Concentracién 62 mg/Kg | 98 mg/Kg | 155meKg| 75% | 1,22% | 3,63 %
recomendada B B
Concentracion 55.84 106,46 153,39 N % -
calculada mg/Kg mg/Kg mg/Kg &16% | L% ) 3,65%
n 6 7 8 6 6 6
DE 3,39 16,37 445 0,35 0,03 0,19
% error relativo 9.9 86 1.0 4,5 98 0.6
~ RSD 6,1 15,4 29 4,9 2,8 52
r 0,9998 0,9999 1,0000 | 0,9997 | 0,9999 | 0,9993
Datos = —
4 e | 2 -
curva dc b 0,5987 21,372 60498 | 23,543 474,540 5,135
calibracion _
m 3999 111,6 5287790 | 3532 | 41282 | 293,0
DS(b) 28 38 327 56 109 | 90
D 10,38 51,07 0,93 | 23,99 | 39,61 | 46,08
(mg/Kg suelo) ’ : ' o ' ’
L . :
4, 170,24 1 A |32, A
(/K siiel) 3458 70 7 3,09 7995 | 132.02 | 153,60
Sensibilidad ‘
1,250 4,480 0.001 1,415 | 0,121 1,707
(mgKeg/eps) | ‘
Prucba t (exp.) 445 | 137 1,03 | 239 | 948 | 026
Prueba t (crit.) 95% 245 2,36 2,31 248 | 249 | 250
Imervalo de confianza | 3 39 14,60 363 | 035 | 003 | 019
Resultado pruebat |  PDS PNDS PNDS | PNDS | PDS | PNDS
n: Numero de réplicas
DE:  Desviacion estindar

RSD:  Desviacion estindar relativa

DS(b): Desviacidn estandar del blanco

LD:  Limite de deteccion = (500*3*DS(b))/m

LC:  Limite de cuantificacion (300" 10*DS(b)ym

eps:  Cuentas por segundo

PNDS: Promedio no difiere significativamente del valor certificado
PDS:  Promedio difiere significativamente del valor certificado
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incluso en niveles de trazas donde cambia
el criterio de precision. No hay claridad
sobre los limites que definan hasta donde
se-considera mayor un elemento y cuando
se debe considerar menor; sin embargo, en
algunos casos se ha aceptado como ele-
mento mayor una concentracion superior
al 1%, como elemento menor una concen-
tracion aproximada entre 1% y 0,1%, y
una concentracion inferior a 0.1% como
traza (18). Estos criterios pueden variar
dependiendo del discernimiento del ana-
lista, lo que hace dificil establecer en for-
ma concreta un determinado valor de pre-
cisién como aceptable. Esto se puede ver,
por ejemplo, en el elemento calcio, cuya
concentracion obtenida (1,10%) se en-
cuentra cerca del limite considerado para
definir un elemento como mayor o menor.
Eneste caso, el calcio se catalogd como un
elemento menor no por su precision, sino
por su exactitud. Por tanto, los criterios
anteriormente expuestos (18) se tomaron
en el desarrollo de documento.

Exactitud. Se observo que los valores
calculados de porcentaje de error para Cr,
Pb, Sr, Al, Ca, y Fe estuvieron por debajo
de los limites permitidos de exactitud; por
tanto, se consideraron aceptables (tabla 5),

Otro parametro utilizado para definir
exactitud fue la Prueba t. En este caso se
observé que los promedios de concentra-
cion delos elementos Pb, Sr, Aly Feno di-
fieren significativamente de su respectivo
valor recomendado. Sin embargo, para los
elementos Cr y Ca, se determinaron dife-
rencias significativas entre el valor calcu-
lado y el valor recomendado del material
de referencia. Como se sabe, la exactitud
es afectada por errores sistematicos.

Como criterio de precision se utilizd
entonces la desviacion estandar relativa y
para la exactitud, el porcentaje de error,
pues la prueba t es demasiado exigente v
rigida a la hora de evaluar la concentra-
cion en un suelo. Como se ha dicho, los
suelos son matrices complejas y de bas-
tante variacion.

Por tanto, los elementos Cr. Ph, Sr, Al,
Ca, y Fe cumplieron los criterios de preci-
sion y exactitud, puesto que estos dos pa-
rametros se complementan entre si y no
deben ser utilizados por separado.

CONCLUSIONES

Para propdsitos forenses se determi-
no el porcentaje de pérdidas porignicion
en 100 mg de suelo, encontrandose un
intervalo bastante amplio para todas las
muestras de la zona estudiada, entre
4.31% y 31,72%, con resultados bastan-
le precisos.

Se determiné el contenido total de ele-
mentos metalicos con fines forenses en el
suelo para un peso de 100 mg, cuantifi-
cando previamente el porcentaje de pér-
didas por ignicion. Los limites de cuanti-
ficacién encontrados fueron: Cr, 34,58
mg/kg suelo; Pb, 170,24 mg/kg suela; Sr,
3,09 mg/kg suelo; Al, 0,008%; Fe,
0,015% y Ca, 0,013%. Los valores de
concentracion de estos seis elementos en
el material de referencia fueron confia-
bles puesto que se encontraron dentro de
los criterios de precision y exactitud to-
mados. Se encontré también una correla-
cion lineal altamente significativa entre
Sry Ca, asi comoentre Cry Fe y Al yen-
tre Fe y Al
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La precision (P) y la exactitud (E) de
los metales en el suelo de referencia
GSS-1 fueron: Cr (P = 6,1%, E = 9,9%);
Pb(P=15.4%,E=8,6%); Sr(P=2,9%, E
=1,0%); Al (P =4,9%, E =4,5%); Fe (P=
5,2%, E =0,6%) y Ca (P =28%, E=
9,8%).

La mayorfa de los suelos de ]la zona
presentaron los siguientes valores de
concentracion: Cr entre 34,74 y 62,42
mg/kg suelo; Sr, entre 42,13 y 135,89
mg'kgsuelo; Al entre 3,75y 5,71%; Ca,
entre 0,06 y 0,73% y Fe, entre 0,57 y
2,24%:; sin embargo, para Pb no se logré
determinar su contenido y, en el caso del
cromo, 12 muestras presentaron valores
inferiores a su respectivo limite de cuan-
tificacion.

Entre las ventajas de la fusion alcalina
con metaborato de litio (LiBO2) para el
andlisis elemental se tienen: el proceso de
fusion es rapido y no se requiere un equipo
costose; el método permitio medir algu-
nos elementos mayores, menores y trazas;
la cantidad de muestra requerida fue pe-
quenia (100 mg) permitiendo el estudio de
suelos donde el tamafio de muestra es li-
mitado.

Para el Cr, Fe y Al no se hallaron dife-
rencias significativas de cada metal entre
las formaciones, pero si para el Ca, que
presentd diferencias especificas entre la
formacion geoldgica Arenisca Dura y las
formaciones Chipaque, Guaduas miem-
bro medio, Arenisca de Labor, Arenisca
Tierna, Sabana coluvial, Guaduas sin di-
ferenciar y Guaduas miembro superior.
Esta misma diferencia entre formaciones
s¢ obtuvo para el estroncio, excepto con
Chipaque.
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