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Resumen

En el Laboratorio de Fisica nuclear de la Universidad Simo6n Bolivar, instalo una geometria
en un equipo de fluorescencia de rayos X (FRX) para la determinacion in vivo de la concentra-
cion de plomo en hueso (tibia) de trabajadores ocupacionalmente expuestos a este metal. En
este trabajo se diseni6 una metodologia que permite el uso de este equipo para la determinacion
de plomo en aerosoles. Los valores de concentracién fueron obtenidos con una exactitud y pre-
cision comparable con los métodos y técnicas tradicionalmente usadas, como lo son la espec-
troscopia de absorcion atémica (AAS) y la espectroscopia de emisién por plasma acoplado in-
ductivamente (ICP - AES). Se tomaron muestras de aerosoles en tres zonas de la ciudad de Ma-
racaibo, Venezuela, seleccionadas por la presencia de fuentes potenciales de contaminacion
por plomo, concretamente la actividad industrial asi como la alta circulacion de vehiculos que
consumen combustible con plomo. Se prepararon patrones o estandares mediante una meto-
dologia que consistioé en depositar sobre filtros soluciones de plomo de diferentes concentracio-
nes conocidas. Generalmente la medida por fluorescencia de rayos X para aerosoles se hace es-
tudiando las lineas “L” del plomo. Sin embargo, el equipo disponible para este trabajo usa una
fuente radiactiva de cadmio (**’Cd) y un detector de germanio hiperpuro (HP Ge) que permiten,
en este trabajo, utilizar la misma fuente radiactiva de 'Cd, pero aprovechar la emision de la
energia gamma de 88,032 keV, la cual es suficiente para expulsar los electrones de la capa mas
interna del atomo de plomo (capa K), los cuales tienen una energia de enlace de 88,006 keV, es
decir se obtienen las lineas K del espectro de plomo. Se cuantificaron las muestras y se obtuvie-
ron las siguientes concentraciones promedio de plomo por zona: concentracion de lazona 1, Av.
El Milagro = 52,35 ng/m”; concentracion de la zona 2, Av. Libertador = 324,4 ng/m?; concentra-
cion de la zona 3, Av. Haticos / Manzanillo = 139,4 ng/m’. Se obtuvo un limite de deteccion del
equipo de 2,32 ng/m’. Los resultados demuestran que la metodologia propuesta es sencilla 'y
economica y ofrece una excelente alternativa para la deteccion de plomo en aerosoles.
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A new methodolog?/ for the determination of nanogram
per m? levels of lead in aerosols using X-ray fluorescence

Abstract

An irradiation holder for X-ray fluorescence (XRF) was successfully designed and built in
the Nuclear Physics Laboratory of the Universidad Simén Bolivar, for the in vivo determination
of the lead concentration in bone (tibia) of workers occupationally exposed to the metal. In this
work a methodology was designed to allow the use of this equipment for the determination of
lead in airborne aerosols. Concentration values were obtained with accuracy and precision
comparable to the traditional methods of Atomic Absorption Spectroscopy (AAS) and Induced
Coupled Plasma Atomic Emission Spectroscopy (ICP-AES). Aerosol sampling was carried out in
three zones of the city of Maracaibo, Venezuela, selected by the presence of potential lead conta-
mination sources, namely industrial activity as well as high vehicular circulation consuming
leaded fuels. Standardized samples were prepared by depositing lead solutions of known con-
centrations into paper filters. XRF determinations of lead in aerosols are generally performed by
measuring the L fluorescent lines. However, in this work a large-area high-purity germanium
detector was used with the same radioactive excitation source of '“Cd allowing the use of the
88.032 keV gamma ray which efficiently excites the innermost electronic level of lead with a bin-
ding energy of 88.006 keV producing the lead K fluorescent lines. The samples were quantified
producing the following average lead concentration values: Zone 1, Av. El Milagro = 52.35
ng/m’; zone 2, Av. Libertador = 324.4 ng/m’ zone 3, Av. Haticos / Manzanillo = 139.4 ng/m°.
The system detection limit was determined at 2.32 ng/m°. The results obtained with this new
methodology is simple and economical and it is an excellent analysis alternative for the deter-
mination of lead in airborne aerosols.

Key words: Detection limit; K” lines; lead; ng/m’ X-Rays.

Introduccién

La espectroscopia de fluorescencia de ra-
yos X por energia dispersiva (EDXFR) se utiliza
actualmente como una poderosa técnica de de-
teccién y cuantificaciéon de elementos pesados,
tales como el plomo presente en el medio am-
biente: suelos (1-3) agua (4), aerosoles (5-9) y en
el organismo humano principalmente en la san-
grey huesos (10). En el laboratorio de Fisica Nu-
clear de la Universidad Simén Bolivar de Cara-
cas, Venezuela, se disefn6 e instalé una geome-
trfa en un equipo de EDXFR, para la determina-
cién in vivo, de la concentraciéon de plomo en
huesos (tibia) de trabajadores ocupacionalmen-
te expuestos a este metal, obteniéndose resulta-
dos satisfactorios con bastante exactitud y pre-
cisién (11).

En este trabajo se adapta la técnica de
EDXFR usada para medir plomo en huesos men-
cionada anteriormente. Se disefia una metodolo-
gla para la deteccion de plomo en aerosoles, que
suministra valores, que en precisién, son compa-
rables con los métodos y técnicas tradicional-
mente usados, como lo son la espectroscopia de
absorcion atémica (AAS) y la espectroscopia de
emision por plasma acoplado inductivamente
(ICP-AES).

La técnica de EDXFR ofrece una ventaja
que no pueden ofrecer algunas otras por ser ésta
no destructiva, es decir, se puede analizar direc-
tamente la muestra de aerosol en el filtro sin ne-
cesidad de un paso previo de descomposicién de
la misma. Para la rigurosa cuantificacion del ele-
mento de interés se necesitan estandares de fil-
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tros cuya concentracion de plomo sea conocida.
La adquisiciéon comercial de estos estdndares es
dificil y costosa (12), por esta razén se requiere
disefiar una metodologia que permita cuantifi-
car la cantidad de plomo, utilizando estandares o
patrones preparados en el laboratorio.

Con esta nueva metodologia de mediciéon
de plomo se reducen los pasos intermedios en-
tre la toma de la muestra y la mediciéon, aumen-
tando de esta manera su precisiéon. Por otro
lado, el tiempo de medicién se reduce conside-
rablemente en comparacién con las técnicas ge-
neralmente utilizadas (AAS e ICP-AES). Adi-
cionalmente, el costo por analisis se reduce de
manera importante.

Para el desarrollo de este proyecto se toma-
ron muestras de aerosoles de la ciudad de Mara-
caibo, en las zonas: Av. El Milagro, Av. Liberta-
dor y Av. Haticos / El Manzanillo. Estas mues-
tras fueron utilizadas para la medicién de la con-
centraciéon de plomo por medio de la técnica y
metodologia sefialada anteriormente.

Generalmente, la medida por fluorescencia
de rayos X para aerosoles se hace estudiando el
espectro de las lineas “L” del plomo (7-13), el
equipo disponible para este trabajo usa una
fuente radiactiva de cadmio (1®Cd) y un detector
de germanio hiperpuro (HP Ge). A diferencia de
los trabajos anteriormente citados, en este traba-
jo se utiliza la misma fuente radiactiva de 1°Cd,
pero se aprovecha la emisiéon de la energia
gamma de 88,032 keV, la cual es suficiente para
expulsar los electrones de la capa mas interna del
atomo de plomo (capa K), los cuales tienen una
energia de 88,006 keV (14).

Materiales y Métodos

Toma de muestras

Para la toma de muestras de aerosoles se
utilizé una bomba de succién portatil de la em-
presa SKC INC ( Aircheck SAMPLER), y filtros
marca MSF de borosilicato, 47 mm de didmetro,
0,56 mm de grosor y poros de 1 mm; estos filtros
se colocaron en un cilindro porta muestras de la
bomba de succién, el flujo de succién de la bom-
ba es de 3,00 a 3,50 litros/ minuto.

Las zonas escogidas de la ciudad de Mara-
caibo para el muestreo de aerosoles fueron selec-
cionadas bajo la suposiciéon de contener plomo
en la atmosfera debido a las actividades que se
desarrollan en su entorno. Se tomaron dos mues-
tras de cada zona haciendo un muestreo de ocho
horas.

Las zonas escogidas fueron:

Zona 1: Av. El Milagro por su cercania a la
planta petroquimica El Tablazo.

Zona2: Av. Libertador por el permanente y
constante trafico vehicular reinante en la zona.

Zona 3: Av. Los Haticos / El Manzanillo, por
el intenso trafico de vehiculos en la zona y la cerca-
nia a la planta termoeléctrica Ramén Laguna.

Es importante acotar que las muestras de
aerosoles obtenidas no son representativas del
grado de contaminacién de las zonas escogidas,
para esto es necesaria un muestreo mayor y una
mejor sistematizacién. Estas fueron tomadas
como muestras experimentales para ser utiliza-
das en la medicién mediante la nueva metodolo-
glareportaday darle unaaplicacién real al medir
aerosoles tomados de zonas cuya atmésfera pu-
diese contener particulas de plomo.

Excitacion de la muestra

Los filtros que contienen las muestras de
aerosoles fueron colocados en un portamuestras
especialmente disefiado (Figura 1) y cada uno
fue irradiado con una fuente primaria de excita-
cién de cadmio (“19°Cd Point sourse” suplida por
TENEX, AO Techsnabexport Co. Ltd Staromo-
netnyj per. 26 Moscu, Russia). Esta fuente tiene
forma cilindrica, con un didmetro de 6.5 mm y
una actividad nominal de 54 mCi al 08/04/99
(11), emite una radiacién gamma de 88.032 keV
de energia que incide en el filtro y sobre la mues-
tra de aerosol que contiene plomo. Los 4tomos de
este tltimo son excitados desde su capa mas in-
terna (capa K), los cuales por de-excitacién pro-
ducen las transiciones de sus electrones a la capa
K, que dan lugar a la fluorescencia de rayos X, la
cual contempla las lineas de energia K1 -74,9969
y Koz = 72,804. Con el objeto de atenuar la radia-
cién primaria del haz que alcanzaria directamen-

Scientific Journal from the Experimental Faculty of Sciences,
at La Universidad del Zulia Volume 14 N° 3, July-September 2006



R. Nunez et al. / Ciencia Vol. 14, N° 3 (2006) 318 - 327 321

Cilindro

mayor 100 mum 40 nun 93,5 mm-

L

86.01mun

|
-

Cilindro o
930 __‘
=

|_.-
[~

Figura 1. Diseno del porta muestras. Los fil-
tros se colocan en la apertura de
40 mm aprisionados entre el cilin-
dro mayor y el menor.

te al detector, la fuente se aloja en un colimador
de tungsteno con pared y base de 2 mm de espe-
sor. Se utiliza, adicionalmente, un filtro de cobre
de 0.5 mm de espesor sobre el colimador para
atenuar la radiacion de plata de 22 keV provoca-
da por el radioisétopo formado por la captura
electrénica en el proceso de desintegracion del
109Cd (14) (Figura 2).

Sistema de detecciéon

Las emisiones de energia provenientes de
la muestra se detectan por medio de un detector
de germanio hiperpuro (HP Ge) modelo Cambe-
rra GLR2020R, que dispone de un cristal de 50.5
mm de didmetro y una ventana de berilio (15).

Montaje electrénico

Las interfases entre el detector y el sistema
electrénico de procesamiento de los pulsos es un
preamplificador Camberra modelo 2000P. Utili-
za un circuito de retroalimentacién éptico con
transistor de efecto de campo (FET). El resto del

sistema incluye un amplificador espectroscépico
Camberra modelo 2024, un conversor analégico
digital (ADC), Camberra modelo 8715 que envia
una sefial al analizador multicanal (MCA) Cam-
berra, tarjeta modelo S100, dispuesta en una
computadora personal, cuyo software permite la
obtenciéon del espectro (15). Este software tam-
bién permite un pre-procesamiento de los espec-
tros como se explica més adelante.

Geometria de deteccion

La técnica de EDXRF usa diferentes geome-
trias de deteccion (fuente - muestra - detector),
éstas dependen de las caracteristicas del elemen-
to que se quiere analizar y del espectro que se ne-
cesita para este analisis. En este trabajo se requie-
re analizar las lineas K, del espectro de plomo.
Para obtener la geometria ideal, se tomaron en
cuenta los siguientes factores: a) la distancia dela
muestra al detector, b) la distancia dela fuente de
excitacién a la muestra, c) el &ngulo de deteccién
(muestra - detector), d) energia de excitacién, e)
posicion y distancia de la fuente de excitacién
con respecto al detector (16).

La dispersion en energia incoherente o de
Compton depende del angulo de deteccién y
de la energia de excitaciéon primaria (11). Para
el uso de la fuente de 1Cd y una geometria de
retro-dispersiéon de 180 grados, la energia o
pico de Compton se ubica en 66.5 keV, esto evi-
tara la superposiciéon del mismo sobre los picos
de las lineas K (Ku1 =74,9969 y Kao = 72,804, las
cuales son de interés para este trabajo. Las in-
tensidades de los rayos gamma emitidos por la
fuente radiactiva que llegan a la muestra se ate-
nuaran a medida que aumenta la distancia. Se
debe buscar un arreglo en el que la fuente esté
lo mas cerca posible de la muestra y colocar el
detector en la posicién en el que las intensida-
des de los fotones caracteristicos se logren de-
tectar al maximo.

El disefio de la geometria de deteccion es
fundamental en este trabajo, ya que de ésta de-
pende que en el espectro se logre obtener la ma-
xima sensibilidad para los picos de las lineas K,
del plomo obtenidos de los filtros o muestras (Fi-
gura 2).
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Figura 2. Geometria Fuente — Muestra - Detector.

Portafuente

El portafuente es un cilindro hueco fabrica-
do con tefléon de 81 mm. de diametro y 56 mm. de
longitud (Figura 3). Dentro del cilindro existe
una base disefiada para colocar el colimador de
tungsteno que contiene la fuente radiactiva de
109Cd. Este portafuente es ensamblado sobre el
cilindro que contiene el detector de HP Ge y de
esta manera se logra tener un dngulo de 180 gra-
dos con respecto a la fuente, muestra y detector
(Figura 2).

Diseio y construccion del portamuestra

Para disefiar el portamuestra que conten-
dré los filtros con aerosoles se tomé en cuenta
que éste debe colocarse lo més cerca posible del
detector y la fuente, para maximizar el angulo
solido de colecciéon de la radiacién y por ende
maximizar la sensibilidad del sistema. Se dise-
fi6 un portamuestra del mismo material que el
portafuente (teflén), y consiste en dos cilin-
dros, un cilindro mayor de 93,5 mm de didme-
tro interno con un orificio concéntrico de 40
mm de didmetro en su base (Figura 1) y un ci-
lindro menor de 93 mm de didmetro externo, el
cual tiene un orificio con las mismas caracteris-
ticas y dimensiones que el cilindro mayor. Las
dimensiones del orificio corresponden aproxi-
madamente al drea efectiva de acumulacion de
los aerosoles de la bomba de succién escogida

Cilindro hueco

Fuente de '*’Cd

Tl

Didmetro = 81.0 mm

Longitud = 56 mm

Figura 3. Porta fuente.

para la toma de las muestras, la cual tiene un
didmetro de 35,6 mm, es decir, hay una diferen-
cia de 4,4 mm entre el orificio de los cilindros y
el circulo correspondiente al 4rea efectiva, esta
diferencia es debido a la holgura que se debe
dejar en el disefio para la fabricacion.

La muestra o filtro se coloca con cuidado
dentro del cilindro mayor, el cilindro menor se
adosa al cilindro mayor y presiona el filtro. Lue-
go el porta muestras se monta sobre el cilindro
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que contiene el detector de HP Ge, quedando asi
una geometria de 180 grados (Figura 2).

Para obtener el porta muestras definitivo se
disefiaron y construyeron diferentes porta mues-
tras, se hicieron mediciones de prueba con dis-
tintas geometrias hasta que se obtuvo un espec-
tro con una resolucién aceptable. Las dimensio-
nes definitivas del ensamblaje fuente - muestra -
detector fueron las siguientes: la distancia de la
fuente de excitaciéon ala muestra es de aproxima-
damente 30,5 mm, la distancia de la muestra al
detector es de aproximadamente 45 mm, la dis-
tancia de la fuente de excitacion al detector es de
aproximadamente 14,5 mm.

Si la interaccién de los fotones ocurre en su
mayor parte en la periferia del detector, se puede
deteriorar la sefal y, a su vez, ocurre un empo-
brecimiento en la resolucién del sistema. Para el
caso de este trabajo, el sistema y la geometria es-
tablecida fuente - muestra - detector se utiliza
una pequefia fuente (6,5 m de didmetro) ubicada
en el centro del area de deteccion, dejando un
area anular suficiente a su alrededor (aproxima-
damente 2 cm a cada lado) para que tenga lugar
un 6ptimo proceso de deteccion.

Preparacion de patrones o estandares

Para cuantificar las muestras se necesita
hacer una curva de calibracién. Utilizando
muestras que son delgadas, en el criterio de la
fluorescencia de rayos-X (13) (18) (19), las con-
centraciones de un elemento y las intensidades o
ndmero de cuentas detectadas por el detector au-
mentan proporcionalmente de una manera li-
neal. Se espera, por lo tanto, la obtencién de li-
neas rectas de calibracién. Esta construye por
medio de muestras estandares o patrones que
tienen concentraciones conocidas del elemento
que se quiere cuantificar. La concentracién de
plomo en las muestras de aerosoles se obtiene
conel uso curva de calibracién, ya que el nimero
de cuentas de las mismas es obtenido en el proce-
so de irradiacién y deteccién. En este trabajo se
desea cuantificar de manera directa con la técni-
ca de EDXREF, sin necesidad de utilizar otra, y sin
tener que destruir o disolver la muestra de aero-
soles y los patrones. Para lograr esto se debe
crear una metodologia que permita obtener

muestras delgadas con concentraciones de plomo
conocidas y distribuidas lo mas uniformemente
posible en el filtro (12, 17-18).

La metodologia utilizada para la prepara-
cién de los patrones o estandares se disefi6 me-
diante los siguientes pasos:

1. Los patrones o estandares se prepararon
usando filtros de caracteristicas fisicas y quimi-
cas semejantes a los utilizados en la toma de
muestras.

2. Losfiltros se sujetaron con dos pinzas, de
tal manera que el filtro quedara en el aire, y que
las pinzas tocaran el filtro lo menos posible. Esto
se hizo para evitar la pérdida de solucién de plo-
mo que se deposita en los filtros.

3.Se prepar6 una solucién madre de plomo
de una parte por millén (1 ppm), es decir 1 mg/
I=10%ng /L.

4. Se determiné la cantidad de volumen de
solucién de plomo que cubre el drea efectiva del
filtro de 35,6 mm de didametro, es decir, 10 cm?
aproximadamente. Esto se hizo vertiendo con
una micro pipeta distintos volimenes de solu-
cién de plomo sobre el filtro, tratando de que
todo el liquido fuese vertido en el centro del fil-
tro. Al mojarse el filtro se observaba como el li-
quido se expandia de forma circular y uniforme.
Este procedimiento se realiz6 varias veces hasta
lograr un area circular aproximadamente igual a
la de excitacién efectiva. El volumen que cubria
esta area con bastante aproximacién era de 400
mL de solucién de plomo.

5. A partir de la solucién madre, se obtuvie-
ron otras soluciones mas diluidas de plomo. Con
ellas y la informacién de que un volumen de 400 ml
cubre 10 cm?, se prepararon los filtros patrones.

Paquete de software para la
cuantificacion (AXIL - QXAS)

Para la cuantificacién de los patrones y las
muestras se utilizo el programa AXIL, contenido
en el paquete de software para el anélisis de fluo-
rescencia de rayos-X “AXIL-QXAS” (Quantitati-
ve X-ray Analysis System). Este programa fue
desarrollado para la deconvolucién de espectros
complejos de fluorescencia de rayos X obtenidos
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con un detector semiconductor. El algoritmo
cuantifica los espectros de rayos X por ajuste ite-
rativo de minimos cuadrados. El programa pro-
vee al usuario con un reporte de las dreas netas,
corregidas por el fondo y corregidas en el caso de
solapamientos de picos de los elementos analiza-
dos. El modelo de ajuste incluye parametros de
fondo, resolucién, calibraciéon en energia, asi
como factores de correccién para desviacién de
los picos de la forma Gaussiana. AXIL es un pro-
grama ampliamente difundido y utilizado en la
EDXREF (16) (17-19).

Limite de deteccién

Ellimite de deteccién (LD) es el criterio que
nos permite afirmar cual es la minima concentra-
cién de un elemento contenido en una muestra
que podemos detectar por medio de un equipo
determinado. Este fue obtenido mediante la si-
guiente expresion:

LD =B [N)"*/9S)Ct [1]

Donde (N)'/2 es la desviacion estandar del
ruido del fondo debajo de la sefial analitica S
producida por la concentracién Ct del elemento
de interés.

Resultados y Discusion

Antes de proceder a la irradiacién de las
muestras, se irradi6 un filtro en blanco para obte-
ner la sefial que es ajena a las muestras de aerosoles
ya que a pesar de que el sistema se aisl6, se obtuvo
una sefial que contenia las lineas caracteristicas del
plomo en el blanco, debido al fondo ambiental,
(Ka1 + Ka2 = 1373) y contiene también el ruido de
fondo, debajo de las senales fluorescentes, debido
al pico Compton. Este espectro del blanco fue res-
tado, mediante el software del multicanal S100, de
los espectros obtenidos para la cuantificaciéon de
las muestras (Figura 4). Este procedimiento deja
unos espectros limpios con sefiales fluorescentes
prominentes (Figura 5). Cada espectro fue ajusta-
do por el programa AXIL-QXAS, obteniéndose
para varias iteraciones el mejor ajuste posible. Se
cuantificaron los picos de energia caracteristica del

Pb K 88.032 keV

/ \ de"™Cd ]
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1000+

Intensidad (cuentas)
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70 75 80 85 90 95
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Figura 4. Espectro tipico en escala logarit-
mica (base 10) que muestra las se-
nales de fluorescencia del plomo
sobre un ruido de fondo producto
del pico Compton de la radiaciéon
de excitacion del '“Cd.
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Figura 5. Espectro de la muestra MS (Av.
Haticos/Manzanillo) en escala li-
neal, posterior a la sustraccion del
ruido de fondo debido al pico
Compton de la radiacién de exci-

plomo, contenidos entre las lineas verticales indi-
cadas en la Figura 4. Esto deja fuera del rango de
ajuste el pico correspondiente a la fuente de 1°Cd,
y el pico Compton, que se ubica a méas baja energia,
a 66,5 keV aproximadamente.
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Construccion de la curva de calibracion

Para la cuantificacién delas muestras es ne-
cesario construir una curva de calibracién con las
concentraciones conocidas de los patrones o es-
tandares. Los resultados arrojados por el progra-
ma de cuantificacion AXIL-QXAS se muestran
enla Tabla 1. Los patrones y las muestras fueron
irradiados por la fuente primaria de 1°Cd por un
periodo de 30 minutos.

La construcciéon dela curva de calibracién se
hizo por medio de un ajuste lineal, trazando la li-
nea recta que mejor se ajusta a los puntos dados,
para lo cual se utiliz6 el programa estadistico
ORIGIN. La curva se muestra en la Figura 6, asi
como la ecuacién correspondiente al ajuste lineal.

Cuantificaciéon de las muestras

Mediante la curva de calibracién y el nt-
mero de cuentas de las muestras obtenida de los
espectros por el programa AXIL-QXAS, se deter-
mino la concentracién de plomo en las muestras
de aerosoles.

Teniendo en cuenta que el area efectiva de
irradiacion enlos filtros es de 10 cm?y que la suc-
cién de la bomba con la que se tomaron las mues-
tras tiene un flujo promedio de 3,25 litros / min
es decir 0,195 m3 / hy que cada muestra se tomo
durante un periodo promedio de 8 horas, se pue-
de entonces calcular la concentracién de plomo
por volumen de aire de las zonas seleccionadas
para la toma de las muestras. Estos resultados se
muestran en la Tabla 2.

En la Figura 7 se pueden apreciar con mas
claridad las diferentes concentraciones de plomo
obtenidas con la metodologia propuesta en este
trabajo. Aunque las muestras no representan el
grado de contaminacién de las zonas, se observa
una concentraciéon mayor en la zona No. 2: Av. Li-
bertador (M3 y M4) con una concentraciéon pro-
medio de 324,4 ng / m* seguida de la zona No. 3:
Av. Haticos / Manzanillo (M5 y M6) con 139,4 ng
/ m?y la menor concentracion en la zona No. 1:
Av. El Milagro (M1 y M2) la cual tiene una con-
centracién promedio de 52,45 ng / m3. Estos valo-
res se encuentran en un rango semejante a los re-
portados previamente por el ICLAM en Maracai-
bo en zonas aledafas a donde se hicieron los

Tabla 1
Concentraciones superficiales de plomo en
los filtros patrones e intensidades de las
senales fluorescentes de plomo.

Concentracion Numero de cuentas*
(ng / cm?® Ka= Ka, + Ka,

6,43 11847

9,9 18300
20,05 37175
23,45 43494
47,38 88000
53,84 100000

*Fuente: Datos arrojados por el programa de
cuantificacion AXIL-QXAS para las muestras de

Tabla 2
Concentraciones de plomo (Pb) en el aire
obtenidas mediante la coleccion de
muestras
de aerosoles.

Concentracion*
(ng/m°)

Muestras

41,2
63,7
345,1
303,7
150,3
128,5

O Ol b W N =

muestreos, (20), asi como dentro del rango entre
101 y 338,4 ng/m?3 reportados por Xiande Liu y
colaboradores (21-22) usando filtros de teflon.

Calculo del limite de deteccion

Para calcular el limite de deteccién cuando
el nivel de conteo es particularmente bajo se debe
establecer un nivel de decisién como el sugerido
por Bernasconi et al. (21) En este anélisis se utili-
z6la expresion [1]. Se tomé la muestra con menor
concentraciéon de plomo y el ntimero de cuentas
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Figura 6. Curva de calibracion:

Concentracion superficial de
plomo en los filtros versus la

de ésta, cuyos valores son de 6,43 ng/cm?y 11847
cuentas, respectivamente, y tomando en consi-
deracion que en el espectro de las lineas de K1 +
Koz para esta muestra se dio un fondo de 37398 +
11837 = 49235. Se obtiene como limite de detec-
cion 2,32 ng/m?3, siendo ésta la minima concen-
tracién de plomo que permite detectar en aire
esta técnica con las condiciones experimentales
usadas. Este limite de deteccién se obtuvo con
una fuente de 1Cd de actividad 10,5 mCi. Este
valor se compara favorablemente con el limite de
deteccion de 10 ng/m3 reportado por Xiande Liu
y colaboradores (22-23) mediante la técnica de
PIXE universalmente considerada como muy
sensible.

Conclusiones

La forma tradicional de toma de muestras
de aerosoles mediante el uso de filtros, en combi-
nacién con la metodologia de determinacién de
plomo en huesos que hace uso de la fluorescen-
cia de rayos X excitando las lineas K del plomo
mediante una fuente de 1Cd, resulta en una
nueva metodologia de determinacién de plomo
en aerosoles que es relativamente sencilla, ya
que se logra cuantificar el plomo enlos filtros con
una medida directa evitando la necesidad de su
digestion. Esta nueva metodologia posee ade-
cuados limites de deteccién, del orden de algu-

400
350
300 -
250 -
200 -
150
100 -

Concentracion (ng/ m3)

al
o o
I L

M1 M2 M3 M4 M5 M6

Muestras

Figura 7. Concentraciones de plomo en el
aire obtenidas con las muestras
de aerosoles recolectadas en
diferentes zonas de la ciudad de
Maracaibo.

nos ng/m? de aire y da resultados comparables a
los obtenidos con otras técnicas bien estableci-
das.

Los resultados demuestran que la metodo-
logia desarrollada presenta algunas ventajas, es
novedosa y, por ser sencilla y econémica, puede
representar una excelente alternativa paralos or-
ganismos o instituciones oficiales que se encar-
gan del monitoreo de la contaminacién ambien-
tal de plomo en aerosoles.

Aunque las muestras tomadas no son esta-
disticamente representativas para analizar el gra-
do de contaminacién de las zonas escogidas, las
concentraciones obtenidas con esta nueva técnica
son aceptables, si consideramos las actividades
que se realizan en estas zonas, como por ejemplo
el trafico vehicular y la cercania a industrias cuyos
desechos pudiesen estar contaminando el am-
biente, principalmente, el aire con plomo.
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