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PRESENTACION

Esta unidade didactica estd dedicada ao estudo da mostra analitica e aos procesos
necesarios para a sua preparacion para efectuar a andlise. Definense obxecto e
mostra, explicando o concepto dos distintos tipos de mostras. A continuacion, iniciase
o estudo da toma de mostra, resaltando a importancia desta operacién dentro da
totalidade do proceso analitico e a sua repercusion sobre os resultados analiticos
obtidos. A Ultima parte do tema é a que inclie as operacidns de preparacién da
mostra para a anadlise, centrdndose na analise elemental e introducindo aquelas
operaciéns de preparacion para analise orgdnica.

OS OBXECTIVOS

— obxectivo 1 saber cal é o obxectivo e resaltar a importancia da toma
de mostra dentro do proceso analitico e a sua influencia na calidade do
resultado final;

— obxectivo 2 aprender as principais estratexias da operacion de toma de
mostras;

— obxectivo 3 comprender o concepto de mostra representativa e cofiecer
os diferentes tipos de mostras;

— obxectivo 4 identificar os erros da operacion de mostraxe e planificar a
mostraxe para controlar o erro no que se refire a cantidade e nimero de
mostras;

— obxectivo 5 cofiecer a importancia da preparacidon da mostra e a utilidade
dos diferentes reactivos e procedementos;

— obxectivo 6 saber elixir o tratamento de mostra en funcién da natureza da
mesma e o tipo de analito.

0S PRINCIPIOS METODOLOXICOS

A formulacién metodoldxica basearase na participacion do alumnado. Aplicarase
a metodoloxia de clase ao revés. Para iso, deixarase material de traballo relativo
ao tema na aula virtual. O alumnado despois de traballar con este material, tera
que responder a un formulario que contén cuestidns relativas ao tema. As clases
presenciais na aula servirdn para profundar e traballar os contidos, mediante
actividades dindamicas e participativas que incluan diferentes aspectos dos contidos
que se tefian que aprender e desenvolvan as habilidades que se tefian que adquirir,
fomentando o desenvolvemento das competencias do alumnado. As actividades
desenvoltas polo alumnado para incidir sobre o cumprimento dos obxectivos do
tema tamén se discutiran nas clases de seminario e titorias.
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0S CONTIDOS BASICOS

1. A mostra analitica e o proceso de mostraxe

O proceso de mostraxe ou toma de mostra é a primeira das subetapas das operacions
previas, a cal é unha etapa incluida dentro da estratexia da andlise (proceso de
medida quimica) do proceso analitico.

O PROCESOANALITICO

| 1. FORMULACION DO PROBLEMA |

p—
| OPERACIGNS PRE\I’!A.SI =

: =

0

2. PROCESO 5
DE MEDIDA MEDIDAE TRMS[ITUCE‘N 3
QUIMICA DO SINAL ANALITICO %
(PMQ) 8

TOMAE TRATAMENTODE DATOS I

3. INTERPRETACION ~ bos
RESULTADOS ANALITICOS

Se o obxectivo do proceso analitico é resolver un problema, o obxectivo do proceso
de mostraxe é proporcionar unha mostra que transmita a informacién real do
obxecto, é dicir unha mostra representativa. Desta maneira, a informacién latente
gue esta presente no obxecto converterase en informacién atil ao finalizar o proceso
analitico. Por tanto, o obxectivo da mostraxe consiste en obter unha ou varias
porcidns (alicuotas) representativas dun material (obxecto) que serdan sometidas ao
resto do proceso analitico. Asi, os resultados das analises e a calidade da informacién
obtida, estaran influidos polos posibles erros cometidos neste proceso e, por tanto,
require un estrito control.
O obxecto, tamén denominado poboacién ou lote é a entidade global a
describir. Del tomaranse as mostras. Os obxectos poden ser de dous tipos:
— Homoxéneos: as suas propiedades non cambian a través do obxecto. Por
exemplo, liquidos ou gases ben mesturados, metais puros.
— Heteroxéneos: as sUas propiedades cambian a través do mesmo. Estes
cambios poden ser:
Continuos: fluidos ou gases con gradientes, mesturas de compofiientes de
reaccion, etc.
Discretos: minerais, comprimidos farmacéuticos, rocas, augas naturais,
alimentos, etc.

A Y
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Un dos aspectos mais importantes para obter resultados de calidade nunha
analise é dispor dunha mostra que represente o obxecto que se vai a analizar. Unha
mostra é a porcidén de obxecto onde se investiga/n o/os analito/s e debe cumprir
unha serie de requisitos:

— Representar fielmente as propiedades do obxecto: composicidn, cor, etc.

— Presentar un tamafio manexable para a persoa que leva a cabo a mostraxe

e para a que logo a vai a analizar.

— Manter as mesmas propiedades do obxecto no momento da mostraxe ou

cambialas na forma en que o fan as do obxecto.

— Non cambiar as suas propiedades durante o transporte e analise.

— Transmitir a informacion requirida para resolver o problema.

Moitas veces as mostras obtéfiense tomando varias porcions do obxecto e
reunindoas para formar o que se chama unha mostra bruta. Para iso, cada unha
destas porcions debe reunir os requisitos que se citaron antes para que se lle poida
chamar mostra. Se non cumpren algln destes requisitos, a estas porciéns de obxecto
denominaselles incrementos. Cando o obxecto é homoxéneo, sé se necesita tomar
unha porcién de obxecto para cofiecer as propiedades do mesmo. Noutros casos, a
mostra non é unha parte separada do obxecto, sendn o obxecto mesmo. Por exemplo,
cando se trata de obxectos moi pequenos e cando se analiza/n o/os analito/s nun
obxecto por métodos non destrutivos.

As variables que se deben considerar para desefar un plan de mostraxe, as
operacidns previas e a preparacion da mostra son as seguintes:

— Natureza da poboacion. Homoxénea ou heteroxénea. Estabilidade.

— Estado fisico da mostra: sélido, liquido ou gas

— Disponse de moita cantidade, ou é pouco alcanzable.

— Ten matriz sinxela ou matriz complexa. Compatibilidade da matriz coa

técnica de determinacién.

— Analito/s presente/s na mostra e relaciéon de concentracion entre as

interferencias e o/s analito/s.

Estas variables achegan informacion sobre:

— A operacién de mostraxe (tamafio de mostra bruta, mostraxe aleatoria ou
non, etc.).

— Forma de almacenar e conservar a mostra.

— Tamanfio da mostra a analizar

— Posta en disoluciéon da mesma.

— Necesidade de etapas de extraccidén, concentracion e purificacion dos
extractos.

1.1. Tipos de mostra

Existen diversos criterios para clasificar as mostras:

A) Segundo o tamafio de mostra inicial.
Condiciona o tipo de andlise a realizar. A dificultade aumenta ao diminuir
o tamafio de mostra, ainda que as novas achegas tecnoléxicas (balanzas,

— AV
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microbalanzas, etc.) fan posible a andlise de mostras de moi pequeno
tamafio con suficiente fiabilidade. Asi se clasifican en: macromostras
(> 1 g), semicromostras (0,1 g-0,01 g), micromostras (0,01-0,001 g),
submicromostras (0,001-0,0001 g) e ultramicromostras (< 0,0001 g).

B) Segundo o tamafio e a proximidade co obxecto, a mostra pode ser:
Mostra bruta ou primaria: é a porcion que se toma dunha poboacién ou
lote para analise ou almacenamento. No caso de poboaciéns (obxectos)
heteroxéneos o seu tamafio é considerablemente grande.

Mostra agregada ou composta: € o resultado da reunidn de varias porciéns
de mostra bruta.

Mostra de laboratorio: é a que entra no laboratorio nun recipiente e
procede dareducién da mostra agregada ou da mostra bruta directamente.
Mostra de ensaio ou de anadlise: é a mostra homoxeneizada e preparada
para a sua analise.

Porciéon de ensaio ou de analise (alicuota): cantidade de material adecuado
para a medida do analito que é sometida ao resto das operacions da

analise.
OBXECTO, POBOACION, LOTE
¥ il L
| HETEROXENEO| | HOMOXENEO |
[MOSTRA BRUTA] [MOSTRABRUTA] [MOSTRA BRUTA|
I 1
I I
I MOSTRA COMPOSTA I
| I |
5 % v '
G! =! [TMOSTRADE | _REDUCION DE TAMARNO |
Z1 Z! |LABORATORIO
1 wl W
g 20 MOSTRA DE
2, 9l MOSTRA DE ANALISE
21 § ! ANALISE -METODO NON DESTRUTIVO
| m! =-0BXECTOS MO| PEQUENOS
v 5 oo

C) Segundo a forma en que se toma a mostra, pode ter diferentes
denominacions:
Aleatoria: é a que se selecciona de tal maneira que calquera porcién do
obxecto ten igual probabilidade de ser incluida na mostra. Deben utilizarse
taboas de numeros aleatorios.
De conveniencia: é a que resulta de criterios de mostraxe baseados en
oportunidade, custo, accesibilidade, etc.
Sistematicas: son mostras que se toman co fin de comprobar algunha
hipétese preestablecida. Por exemplo: cambios na composicién co tempo,

— AV
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a localizacidn, a temperatura. PAdese supor que as mostras sistemdticas
representan poboaciéns discretas separadas baixo as condicions
existentes.

Representativas: é unha mostra Unica obtida dunha poboacién e que se
supdén que representa as propiedades medias da devandita poboacion.
Este concepto é valido nos seguintes casos: mostras definidas como
representativas para un propésito determinado pola lexislacion ou por
algln organismo oficial ou mostras tomadas de obxectos perfectamente
homoxéneos.

Compostas ou compositas (mostra estratificada): é a que resulta de tomar
porcidns de zonas ben definidas, dentro das cales se toma aleatoriamente.
Por exemplo, se un sélido presenta tres zonas cuxos volumes relativos son
2:1:3 obtense unha mostra composta tomando porciéns de cada unha das
zonas que garden a mesma proporcion. A mostraxe en cada zona pode
facerse ao azar.

2/6--11/6f 3/6 |OBXECTO

MOSTRAS
BRUTAS

MOSTRA

216 1/6 3I6 COMPOSTA

1.2. Erros de mostraxe

Normalmente, as medidas realizanse sobre mostras e non sobre o obxecto
problema. Deste xeito, os erros de mostraxe poden ser:

Erros sistematicos: Ocasidonanse cando se incumpre o protocolo de mostraxe.
Por exemplo, un determinado tipo de mostras que require refrixeracion, mantéfiense
a temperatura ambiente antes da sta analise.

Erros aleatorios: Denominados erros de mostraxe propiamente devanditos,
nacen da extrapolacién incorrecta do resultado individual ou media de varias
alicuotas a todo o obxecto. A sUa orixe é a heteroxeneidade do material.

Erros accidentais: Prodlcense cando existe un mal funcionamento das
ferramentas de mostraxe, manipulanse incorrectamente de forma puntual as
mostras tratadas, etc. Por exemplo, que por problemas técnicos a temperatura das
mostras non sexa a adecuada.

A Y
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Os erros accidentais e sistematicos afectan a exactitude do resultado, mentres
que os erros aleatorios afectan directamente & precision (incerteza) do resultado
final. A sta orixe é a heteroxeneidade do material.

O erro global de todo proceso analitico, S;, depende dos erros aleatorios
cometidos en cada etapa deste proceso. Asi, en termos de varianza:

| SZT= SZM+SZA |

Onde S, é a desviacion estandar do proceso global (erro global), S, é a desviacién
estandar da operacion de mostraxe (erro de mostraxe) e S, a desviacién estandar do
procedemento analitico (erro do procedemento analitico). Unha consecuencia desta
ecuacion é que se unha das varianzas, é moito mais pequena que a outra, non hai
demasiadas variacions na varianza (erro) global ao tentar reducir a mais pequena.
En xeral, acéptase que se S, < S, /3, non ten sentido mellorar a precisién da medida
analitica, xa que esa reducion non se vera reflectida no erro total.

2. Plan de Mostraxe

E un documento que recolle as condiciéns para seleccionar, extraer, conservar,
transportar e preparar as porciéons que se toman do obxecto ou poboacion que
contén a informacion requirida para solucionar o problema analitico exposto. Sera
tanto mais complexo cando maior é o grao de heteroxeneidade da poboacidn.

Os obxectivos comuns dos plans de mostraxe son:

— Conseguir que a mostra bruta ou primaria contefia a mesma informacion
que a poboacién ou obxecto.

— Asegurar que ao pasar da mostra bruta a porcién de ensaio mantéfiase a
estabilidade do/s analito/s a determinar, asi como que a sta concentracidn
non varie nas operacions de submostraxe (paso de mostra bruta a mostra
de laboratorio e porcién de ensaio).

Para que se cumpran estes obxectivos, os requisitos do plan de mostraxe son

0s seguintes:

— Informar sobre a natureza da mostra e o seu matriz.

— Informar sobre a instrumentacién a utilizar na mostraxe.

— Indicar o numero de submostras necesarias para unha exactitude
determinada.

— Presentar un esquema sobre as precauciéns a seguir na preparacion da
mostra.

Na planificacion da mostraxe, han de considerarse os seguintes aspectos:

— Cando, onde e como recoller a mostra.

— Quen ten que realizar a toma da mostra.

— Equipos de mostraxe: mantemento e calibracion.

— Colectores da mostra: limpeza, adicion de estabilizantes e conservacion.

— Transporte da mostra.

— Submostraxe.

— Pretratamento da mostra: secado, homoxeneizacién e manexo da mostra.

— AV
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— O procedemento a seguir na toma da mostra.
— Seleccién dos puntos e tempos de mostraxe.
— Numero e tipos de brancos a considerar na mostraxe.
O proceso de mostraxe debe estar planificado, detallado e escrito, e debe incluir a
resposta as seguintes cuestions:
— Localizacién: ¢De que parte do obxecto debe tomarse a mostra?
A resposta a esta pregunta vai depender do obxectivo da mostraxe e do
tipo de mostra que se vai a tomar (aleatorias, representativas, compostas,
sistematicas?).
— Tamarnio: {Que cantidade de mostra hai que tomar?
— Numero: éCantas mostras hai que tomar?
— O nUmero e tamafio das porciéns de mostras a tomar depende do erro
maximo aceptable (S, ) para esta etapa.
Para contestar as preguntas relativas ao tamafio e nUmero de mostras, estudaranse
dous casos:
A) Materiais heteroxéneos cuxa composicion varia ao azar.
B) Materiais estratificados.

A toma de mostra é unha das operacidns mais complexas no proceso analitico,
condicionando por completo a validez dos resultados. En ocasidns escapa ao control
do laboratorio.

2.1. Materiais heteroxéneos cuxa composicion varia ao azar

¢Canto material se require para reducir o erro de mostraxe (S,) a un nivel
desexado?

O método mais utilizado para resolver esta cuestion baséase na utilizacion da
constante de mostraxe de Ingamells. Esta constante fundaméntase no cofiecemento
de que a desviacién estandar entre mostras (S,,) diminde a medida que aumenta o
tamafio de mostra. A cantidade de mostra necesaria que proporcione unha S, pode
definirse tendo en canta a ecuacion seguinte:

K,=mS&?,

Onde m € o peso de mostra analizada en g, S, € a desviacion estandar da mostraxe
(%) e K, é a constante de mostraxe de Ingamells. Esta constante é caracteristica de
cada material e definese como a cantidade de masa requirida para limitar o erro de
mostraxe ao 1%.

¢Cantas mostras, correspondentes ao mesmo obxecto necesitamos tomar?

Se toman varias mostras dunha poboacién heteroxénea, os valores de
concentracion obtidos deben axustarse a unha desviacion normal (Gaussiana). Deste
xeito, o valor verdadeiro de concentracién dun analito vén dado por:

pn= X £t

EIES
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Onde t é o estatistico de Student para e o nivel de significacion elixido para
0 test estatistico e n-1 graos de liberdade (sendo n, o nimero de mostras), S,, a
desviacion estandar do proceso de mostraxe, i é o valor verdadeiro e X é o valor
medio.

A diferenzap = X é o erro no valor medio que se quere asumir (E). Se se ten
isto en conta e reorganizase a ecuacion anterior, o nUmero de mostras necesarias (n)
podese estimar mediante a ecuacion:

_ 287y
T E?

Esta expresidn sé é valida se se asume que a desviacidn estandar do procedemento
analitico (S,) é desprezable con respecto & da mostraxe (S,,). S,, e E deben expresarse
como erros absolutos ou ambos como erros relativos.

Como inicialmente non se cofiece n (non se cofiecen os graos de liberdade
para obter o valor de t). Por iso, en primeiro lugar, débese obter o valor de t para
n= oo e o0 nivel de significacidn elixido, asi se estima un primeiro valor de n. Despois,
con este primeiro valor calculado para n obtense o primeiro valor de t para n-1 graos
de liberdade, obtendo de novo un valor para n. O proceso repitese varias veces ata
gue se obtén un valor constante de n (proceso iterativo).

2.2. Materiais estratificados

¢Canto material se require para reducir a varianza da mostraxe ($?,,) a un nivel
desexado?

Nos materiais estratificados (segregados) a sustancia de interese non esta
distribuida aleatoriamente. O material pode ter estratos ou cavidades de diferente
composicidn que poden ser reais ou imaxinarios. A mostraxe nos distintos estratos é
completamente aleatorio. A varianza na composicién da mostra vird dada polo grao
de homoxeneidade de cada incremento de mostra e o grao de segregacion entre os
incrementos de mostra. A teoria de Visman describe esta relacion entre a varianza da
mostraxe e a heteroxeneidade da poboacidn segundo a expresion:

A B
+
mn n

Onde: n é o numero de incrementos de mostra; m é o peso de cada incremento de
mostra; A é a constante de homoxeneidade (compofiente aleatoria da varianza) e
B é a constante de segregacion (compofiente de segregacidn da varianza). Tanto A
como B son caracteristicas dun material dado e adoitan estar tabuladas, ou ben han
de determinarse experimentalmente mediante a realizacion de ensaios preliminares.
O erro debido a distribucion ao azar pédese reducir aumentando m e/ou n.

O erro debido a segregacion s6 pode reducirse aumentando n (nimero de
incrementos).
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3. Operacidns previas, preparacion da mostra: tipos e riscos

As operacions previas son altamente variables, lentas, laboriosas, perigosas e
supofien unha fonte de erros, xa que se require unha alta participacion humana.

A preparacioén consta dunha serie de etapas, posteriores as da toma de mostra,
nas que se realiza a transformacion da mostra bruta ata obter unha forma adecuada
para poder ser medida. Ademais da toma de mostra (tratado nos apartados 1 e 2
desta unidade didactica), as operacidns previas inclien os procesos de pretratamento
e tratamento de mostra.

A dificultade do proceso vai depender da andlise, do estado de agregacion
natureza, dispoiiibilidade da mostra, e do tipo de analito e a sta concentracion.

Os obxectivos son:

— Reducir a cantidade total da mostra e asegurar a sia homoxenizacion:

Pretratamento.
— Transformar o analito nunha especie quimica facilmente medible:
Tratamento.

— Eliminar interferencias: Tratamento.

— Obter o analito a unha concentracion adecuada para a sua

determinacién:Tratamento.

Hai dous problemas:

— Existe unha gran variabilidade de situacions.

— Hai un alto risco de erro, debido a@ contaminaciéon da mostra, a perda de

analitos ou variacién da composicidn quimica da mostra.
Por todo iso, debemos preservar a integridade da mostra en todas as etapas das
operacidns previas.

3.1. Pretratamento da mostra

O pretratamento é a etapa intermedia entre a toma e o tratamento da mostra.
E dicir, a serie de operacidns fisicas s que se somete a mostra bruta para convertela
na mostra de laboratorio.

A mostra inicial tomada, non se adoita levar integra ao laboratorio, senén
gue se somete a unha serie de manipulaciéns previas para reducir o seu tamafio,
homoxeneizala, preparala para o seu envasado, envasala adecuadamente e
transportala ata o laboratorio sen que perda a sua representatividade.

O pretratamento inclUe as operacidns que se realizan sobre a mostra antes de
iniciar os procedementos implicados na preparacién para a analise: lavado, secado,
trituracion, pulverizacion e homoxeneizacion, division e submostraxe, peneirado,
filtracion, almacenaxe, transporte e conservacion.

— Lavado da mostra:

O lavado da mostra consiste en eliminar a contaminacién superficial da
mostra, conseguindo asi simular procesos habituais na alimentacion
e poder diferenciar contidos atribuibles a procesos de absorcion e/ou
absorcién. Os liquidos de lavado mais habituais son a auga, disolucidns de
acidos, cloroformo, alcol ou tolueno.
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— Secado da mostra:

As mostras soélidas contefien cantidades variables de auga. O seu contido

depende de factores como a humidade do ambiente, temperatura e

estado de subdivision. A presenza de auga nas mostras pode provocar

modificacidns non desexables (reacciéns de descomposicidn, de hidrdlise,
etc.) na matriz e/ou analito. Para almacenar unha mostra hai que
eliminar a auga que contefia. Ademais, os resultados analiticos refirense
normalmente a mostras secas (xa que asi se tefien en conta posibles
descomposiciéns e perda de volatiles). O proceso de secado additase
realizar antes das etapas de trituracion e homoxeneizacién, ainda que
en moitos casos é recomendable secar de novo a mostra antes da sUa
andlise. As mostras desecadas mantéfiense en desecadoiros cun material
ou compofiiente absorbente da humidade (acido sulfurico concentrado,
cloruro de calcio anhidro, xel de silice, alimina, etc.). As posibilidades para

o secado de mostras sdlidas son:

— Ao aire (cambota extractora): existe risco de contaminacidon por
materia particulada. Secado incompleto.

— Estufa (normalmente 100-110 2C). Procedemento Inadecuado para
analitos voldtiles e certos metais. As mostras sélidas mantéfiense en
estufa ata peso constante (variacion < 0,0005 g).

— Liofilizacién. E o proceso que implica menos riscos de perda de analitos
e de contaminacién. A liofilizacidn é un proceso de secado en frio por
sublimacion do xeo a estado vapor mediante baleiro.

— Trituracion, Pulverizacion e Homoxeneizacion:

Canto mais heteroxénea sexa a mostra mais importancia vai adquirir

a etapa de trituracion. Unha vez obtida a mostra hai que reducila a un

tamafio de particula uniforme e a continuacion reducir o seu tamario.

Recoméndase diminuir o tamafio da particula o mais posible xa que

isto diminue os erros da analise e facilita a preparacion da mostra. Para

cantidades de mostra pequenas, utilizase o método de pulverizacidon
mediante morteiros e unha maza. Para cantidades de mostra moi grandes
procédese a trituracién mediante trituradores mecanicos. O morteiro de
agata (ou os semellantes de porcelana) estdn desefiados para triturar
pequenas particulas. Tamén se poden usar os muifios de bdlas, que
son sistemas de moenda que consisten en facer virar enerxicamente
bdlas de aceiro, agata ou de cerdmica dentro dun recipiente xunto coa
mostra ata convertela en po. Para mostras brandas, a trituracién pddese
realizar manual ou mecanicamente, mediante instrumentos cortantes
como muiifos de discos, picadoras, etc. No caso de mostras ricas en
graxas eldsticas, con risco de separacidon de fases, estas conxélanse en

nitroxeno liquido, e despois se trituran manual ou automaticamente. O

inconveniente da trituracién é que podemos alterar a composicion da

mostra debido a que xeramos calor (perdendo compostos volatiles), ao
aumentar a area superficial, pddese producir contaminacién polo material
do que esta feito o triturador, e perda da mostra en forma de po fino. Por
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iso, o tamafio da particula non debe ser reducido mais do necesario para
a homoxeneidade e rapido ataque dos reactivos.

— Divisidn e submostraxe:

APLANARO CONO
APILAR A MOSTRA EN

[+]

FORMA DE CONO &

éﬂ

&
MOSTRA DE gy /

LABORATORIO

DESCARTAR

DIVIDIR EN CUARTOS DIVIDIR EN 2 PARTES

Serve para reducir o tamafio da mostra mantendo a homoxeneidade,
podéndose realizar de forma manual ou mecédnica. Manualmente, realizase
amoreando o material en forma de cono, e se cuartea xeometricamente,
escollendo as partes opostas polo vértice e rexeitdndose o resto.
Mecanicamente, usando cuarteadores de diferente forma que verten a
mostra en duas metades, seleccidonase unha e a outra se rexeita.

— Peneirado:
Realizase para seleccionar o tamafio da particula. Faise pasando a mostra
a través de peneiras con diferente tamafio de malla. As peneiras poden ser
de aceiro, latén ou nailon, para non contaminar a mostra.

— Filtracién:
Serve para separar particulas en suspension en mostras liquidas ou
gaseosas, para poder analizalas por separado e eliminalas se interfiren na
andlise da mostra. Faise usando diferentes tipos de filtros e sistemas de
filtracion.

— Almacenaxe, transporte e conservacidon da mostra:
Na almacenaxe, transporte e conservacién da mostra débense ter
unha serie de precaucidns para preservar a sua integridade evitando
transformaciéns fisicas, quimicas e microbioldxicas. Para iso, é necesario:
Etiquetar as mostras para evitar fraudes ou confusiéns. Embalar ou gardar
as mostras de forma que a posibilidade de contaminacion ou perdas sexan
minimas. Deste xeito, o material colector cuxa misidn é protexer 4 mostra,
debe elixirse de maneira que se evite a siia contaminacion e/ou a perda de
analitos. Ademais, o colector illaa da acciéon da humidade, temperatura,
luz, aire, os cales poden causar cambios fisicos e/ou quimicos na mesma.
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En moitos casos, a mostra non se analiza inmediatamente, sendn que se
almacena durante algiin tempo ou se envia dunha localidade a outra. Por
tanto, durante este tempo, tamén se debe preservar a sla integridade. As
condicions xerais de almacenaxe dependen das propiedades da mostra e
da sua estabilidade (luz, temperatura, humidade, etc.). En xeral:

L )
Na etiqueta:
Nome do material
Lugar da mostraxe
Data e hora da toma de mostra
Técnica de mostraxe
Seguridade e precauciéns
Numero de mostra
L Nome da persoa responsable da mostraxe D
— Os analitos e as matrices das mostras son mais estables a baixa
temperatura.
— Deberase considerar o risco de perda ou ganancia de humidade das
mostras.
— Sempre que exista risco de fotodegradacion por luz débense gardar na
escuridade.

— Asmostras non se deben almacenar nunca preto dos patréns concentrados.
— As mostras nas que se van a analizar analitos volatiles téfiense que
almacenar en colectores ben selados e a baixa temperatura para reducir a
presién de vapor destes compostos.
— Antes da andlise, a mostra debe reconstituirse ata alcanzar temperatura
ambiente.
As funcions do colector da mostra son os seguintes:
— Protexer a mostra dunha posible degradacion e/ou contaminacion.
— Garantir unha minima variabilidade dos compofientes da mostra.
— Non debe contaminar a mostra, nin adsorber analitos nas stas paredes.
Para conservar as mostras durante longos periodos de tempo nos seus recipientes é
recomendable:
— Que o aire contido no espazo libre do recipiente sexa minimo.
— Que o material sexa hidréfobo.
— Que a sua superficie sexa lisa e non porosa.
Hai tres grandes tipos de colectores, cuxos peches e tapéns deben ser do mesmo
material do recipiente e deben proporcionar peche hermético:
— Polimeros: polietileno, cloruro de polivinilo (PVC), polipropileno e Teflén.
Utilizados para o almacenamento de mostras para andlise elemental.
— Ceramicos: cuarzo, borosilicato (cristal), porcelana, etc. Recomendado na
analise de compostos de natureza organica.
— Metalicos: aluminio, aceiro inoxidable, etc.
A eleccion do colector dependera fundamentalmente de:
— Estado da mostra (sélido, liquido ou gas).
— Tipo de analito que se vai a determinar (orgéanico, metais, etc.).
— A natureza do recipiente (caracteristicas fisicas e quimicas).
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3.2. Tratamento da mostra

O tratamento son unha serie de pasos necesarios para converter a mostra
nunha forma adecuada para a sua medida. Estes pasos son de natureza quimica.
Poden estar implicados os seguintes procesos:

— Disolucién: E o mais importante. A maioria dos métodos analiticos requiren
que a mostra se atope en disolucién.
— Separacions: Entre o analito e as interferencias.
— Preconcentracién: Faise se a concentracion do analito é inferior ao limite
de deteccién do método.
— Reaccidns quimicas: Transformar o analito en algo medible.
Esta é unha etapa determinante no proceso analitico, representa mais do 60% do
tempo requirido para a totalidade da andlise e pode englobar gran nimero de
procedementos que poden estar afectados por erros.

3.2.1. Tratamento da mostra cuxo obxectivo é determinar analitos inorganicos
(andlise elemental)

A maioria das técnicas analiticas permiten medir a presenza de analitos s6
en disoluciéns non organicas. Normalmente, tamén é preciso destruir a materia
organica presente na mostra. A operacion mais habitual é a dixestién das mostras:
solubilizacion completa da mostra e destrucién da materia organica.

0O método que se utilice para disolver a mostra dependera de:

— A natureza da mesma.

— O tratamento a que vai ser sometida posteriormente.

En xeral, cando se realiza este proceso, débense ter en conta unha serie de
consideracions:

— A mostra debe estar reducida a un po fino para facilitar a disolucidn.

— O disolvente elixido debe disolver completamente 4 mostra.

— Debe terse en conta a posible interferencia do disolvente na medida final.

— As impurezas do disolvente poden afectar o resultado da analise.

— Durante a disolucién poden producirse perdas dalgins compofentes
voladtiles da mostra, sobre todo se se realiza o proceso a elevada
temperatura.

¢Como se dixire/disolve unha mostra?

A) Procedementos por via hiumida

B) Procedementos por via seca: calcinacidns

C) Fusions

A) Procedementos por via humida:
Aplicables a mostras sdlidas de natureza orgdnica e inorganica. Tamén a
mostras liquidas complexas: auga residual, fluidos biolodxicos.
Unha masa coifecida de mostra ponse en contacto con disolvente
adecuado, nun recipiente inerte, e aplicase enerxia para converter a
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mostra sélida nunha disolucién. O dixerido débese levar a un volume final

constante antes de levar a cabo o proceso de determinacion. O recipiente

debe permanecer inalterado. E preciso considerar a posibilidade de perdas
por volatilidade dalglins elementos quimicos.

¢Con que dixerir/solubilizar a mostra?

— Sistemas sen reaccion quimica: A mostra é completamente soluble
nun disolvente compatible co sistema de medida. Ex. auga. O proceso
transcorre en frio ou en quente. Este disolvente presenta varias
vantaxes:

— O proceso de disolucién non adoita producir perdas de analito.

— Non se producen ataques nas paredes do recipiente onde se realiza a
disolucién.

— O proceso presenta menos riscos para o analista.

— Sistemas con reaccidon quimica: Implican a utilizacién de acidos,
mesturas de acidos, dcidos e axentes oxidantes e/ou complexantes. As
reaccions implicadas na disolucién das mostras son: acido-base, redox
e formacion de complexos. O poder de disolucidon dun acido aumenta
co seu punto de ebulicion.

Posibilidades para realizar as dixestions por via hiumida:

— Dixestidons por via hiumida en recipientes abertos: A sustancia que se vai
disolver colécase no fondo dun erlenmeyer e o acido engadese a través dun
embude. O embude non impide a saida dos gases e impide a proxeccion
de particulas ou de liquido. A sustancia tamén pode disolverse nun matraz
de fondo redondo e pescozo longo (tipo Kjeldahl) que se mantén inclinado
452, As pingas de liquido proxectadas pola ebulicion chocan contra as
paredes e volven caer na disolucién. Os vapores circulan libremente polo
pescozo do matraz.

A 4 .
45
=)
=
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— Dixestidns por via humida en recipientes presurizados
Utilizanse bombas a presion, as cales reducen drasticamente os tempos
requiridos para a disolucidon debido para o efecto conxunto de elevada
temperatura e presién (150-220°C e ata 40 atm). Unha vantaxe das
bombas, é que se deixan arrefriar antes de abrirse, o cal impide a perda
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de moitos compostos volatiles. As bombas de dixestién para quecemento
convencional (forno ou bafio de area) estdn recubertas de aceiro e
o recipiente interior onde se coloca a mostra e a disolucion disolvente
adoita ser de Teflon. Con todo, se se utiliza enerxia de microondas, o
recubrimento é de plastico duro.

A utilizacion de enerxia de microondas (300 a 300000 MHz) para realizar o
proceso de disolucién, presenta tamén vantaxes:

— A radiacion de microondas non posue caracteristicas ionizantes.

— Non produce cambios na estrutura molecular.

— Causa movemento das moléculas por migracion de idéns e rotacion de

dipolos.
— Quecemento mais rapido se se compara co tradicional (conducidn), xa
que os recipientes son transparentes a radiacion de microondas.

— O proceso é facilmente automatizable.

B) Procedementos por via seca calcinacions:
Este procedemento é tamén denominado incineracion ou mineralizacion.
Son os métodos mais sinxelos para descompor a materia organica. Calcinase
o material organico en corrente de aire ou osixeno a temperatura elevada
(400-700 2C). Poden realizarse en recipientes abertos ou pechados:
En recipientes abertos: Utilizanse capsulas ou crisois abertos. Quéntase a
sustancia contida no recipiente ata que toda a materia organica se oxide
a CO,. O quecemento realizase nun forno (mufla) ou & chama ata que se
obtefian unhas cinzas brancas (residuos brancos inorgdnicos compostos
por éxidos metadlicos, sulfatos non volatiles, fosfatos, silicatos, etc.).
Terminada a calcinacidn, as cinzas disélvense no menor volume posible de
acido clorhidrico 1:1 (aproximadamente 6M) en quente, e posteriormente
transfirese a un matraz aforado. Os inconvenientes deste proceso son:
posibles perdas de particulas por arrastre mecanico, debido as correntes
de conveccion de aire, risco de contaminacion elevado (contacto co
ambiente) e risco de perda de elementos por volatilidade. Ainda que estes
inconvenientes minimizar engadindo reactivos estabilizantes que fixen os
compofientes volatiles.
En recipientes pechados: Combustion en frasco de osixeno (método de
Schoniger): Realizase a combustion da mostra nun recipiente pechado
enriquecido con osixeno. Os produtos de reaccidon absérbense nun
disolvente adecuado antes de abrir o frasco de reaccidn.

C) Fusion (disgregacion):
Utilizase cando as mostras non son atacables polos acidos, é dicir, tratase
do ultimo recurso para disolver mostras inorgdnicas moi refractarias
(cementos, aluminatos, silicatos, aliaxes, algtins dxidos, etc.). E un proceso
quimico que da lugar a elevadas temperaturas orixinando cambios
drasticos na mostra que se transforma noutro produto quimicamente
diferente e mais facilmente soluble en acidos.
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CRISOL
Porcelana, niquel, platine, prata
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Procedemento: 1) Fusion: ten lugar a unha temperatura elevada (ata
1200 2C), 2) Distribucion do fundente nas paredes do crisol onde se
realiza a fusion, 3) Disolucién co disolvente apropiado (xeralmente un
acido diluido). Tipos de fundentes: alcalinos (exemplo carbonato sédico)
additanse utilizar con materiais como a silice ou silicatos, e acidos (exemplo
pirosulfato, borax) additanse utilizar con materiais basicos, como éxidos
de metais alcalinos ou alcalinotérreos.

3.2.2. Tratamento da mostra cuxo obxectivo é determinar analitos organicos

Hai que usar métodos que non destrian ou alteren aos analitos, é dicir, a
preparacién da mostra non pode alterar a composicién molecular dos compostos.
Polo que as condicidéns de preparacion tefien que ser mais suaves que en andlise
elemental. O método a utilizar dependera do tipo de analito a determinar e da matriz
na que se atope. A maioria das mostras caracterizanse por ser demasiado complexas,
atoparse o analito en baixa concentracion, e ser incompatibles co sistema de medida,
Xa que a maioria das técnicas de determinaciéon permiten medir a presenza de
analitos s6 en disoluciéns organicas. No caso de mostras sélidas prodicese unha
solubilizacién dos analitos mentres que a matriz sélida permanece intacta. Ademais
hai que ter en conta que a selectividade dalgunhas técnicas é menor que no caso de
analise elemental e que é relativamente habitual transformar os analitos noutras
especies quimicas.

Os métodos de preparacién de mostras para a determinacion de analitos
orgdnicos poden incluir: separaciéns e reacciéns quimicas.

Separacidns: Son técnicas analiticas baseadas na transferencia de materia
entre duas fases. A materia transferida pode ser o analito ou a interferencia. Os
obxectivos poden ser eliminar interferencias (incremento da selectividade) e/ou
realizar unha preconcentracion (incrementar a sensibilidade).

As técnicas de separacion mais utilizadas son:

Mostras sélidas:

— Extraccién Soxhlet.

— Extraccién con fluidos presurizados.
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— Extraccion asistida por microondas.
— Extraccion con fluidos supercriticos.
Na sla maioria baséanse no uso de disolventes capaces de difundirse na mostra
sélida e solubilizar aos analitos.
Mostras liquidas:
— Extraccién liquido-liquido.
— Dialise.
— Destilacién.
— Extraccién en fase sélida.
Baséanse na transferencia cuantitativa dos analitos desde a mostra a un disolvente
inmiscible con esta e compatible coa técnica de determinacion.
As reaccidns quimicas poden ser:
— Non analiticas (enmascaramento): tefien como finalidade -eliminar
interferencias, non se utilizan para a medida final.
— Analiticas (derivatizacion): tefien como finalidade a modificacion quimica
do analito para transformalo nun produto mais facilmente medible.

ACTIVIDADES PROPOSTAS

— Buscar informacion sobre lexislacion e normas existentes de organismos
oficiais para realizar a toma de mostra.

— Buscar informacidn e videos sobre métodos e equipos para realizar atoma
de mostra de obxectos sélidos, liquidos e gases.

— Visualizar videos que mostren operaciéns de pretratamento da mostra.

— Visualizar videos que mostren operaciéns de tratamento da mostra.

AVALIACION DA UNIDADE DIDACTICA

Na avaliacidn do proceso de aprendizaxe do alumnado que se realizara ao longo de
toda a Unidade Didactica terase en conta:
— A observacion do traballo diario na aula como unha informacion
fundamental para a avaliacion xeral do alumnado.
— O traballo en grupo: participacion e achega de cada membro, organizacion
e calidade das actividades desenvolvidas.
Esta informacién completarase co traballo individual: onde se verd a superacion
das dificultades e os avances conseguidos. Para isto, cada estudante elaborara un
cartafol no que incorporard: as actividades realizadas e a contestacion as cuestidns
de autoavaliacion e a resolucidén dos exercicios numéricos do tema. Deste xeito, o
alumnado sera avaliado positivamente se:
— Participa activamente nos seminarios e titorias.
— Realiza correctamente de xeito individual polo menos duas das actividades
propostas.
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— Contesta correctamente ao 75% das cuestions de autoavaliacidn e resolve
correctamente o 75% dos exercicios numéricos do tema.

— Engade e realiza actividades extra que lle axuden a mellorar a comprensidn
da Unidade Didactica.

ANEXOS

Anexo 1. Cuestions de autoavaliacion

1) ¢Cal é o principal obxectivo do proceso de mostraxe?

2) ¢En que consiste a mostraxe?

3) Por tres exemplos concretos de obxectos homoxéneos.

4) Por tres exemplos concretos de obxectos heteroxéneos.

5) Pér dous exemplos concretos onde o obxecto sexa a mostra de andlise.

6) En obxectos heteroxéneos, en que se diferencian a mostra bruta e a mostra
de laboratorio?

7) éQue criterios se aplican para clasificar os distintos tipos de mostras?

8) ¢éCales son os erros mais importantes que se poden producir no proceso
de mostraxe e a que se deben?

9) Se o erro de mostraxe é do 20% e o erro da analise é do 5%, ten sentido
tentar aumentar a precisidn da andlise ao 1% para diminuir o erro global?

10) ¢ Que cuestions debera resolver a estratexia da mostraxe?

11) En materiais heteroxéneos cuxa composicién varia ao azar, ¢como se pode
facer diminuir o erro de mostraxe?

12)¢éComo se calculan as constantes de mostraxe?

13)Nos procesos de pretratamento e tratamento das mostras incluidos nas
operacidns previas podense cometer erros, os cales se deben evitar ¢ Cales
son estes erros?

14)Cando hai que manexar distintas mostras non todas se tratan da mesma
maneira, ¢de que factores depende o seu tratamento?

15)¢Cal é a diferenza entre tratamento e pretratamento da mostra?

16) ¢Para que se fai o proceso de submostraxe?

17)éPor que é necesario reducir o tamafio da mostra, e no seu caso, o tamafio
de particula?

18) Enumerar que proceso(s) de pretratamento se incluiria(n) para mostras de
auga de mar.

19) ¢ De que material debe ser o material colector de mostras de auga de mar
se nelas vanse a determinar analitos organicos?

20) Enumerar que proceso(s) de pretratamento se incluirian para mostras de
comprimidos farmacéuticos.

21)¢éCon que aparello se reduce o tamafio de particula de mostras de material
de coiro ou plastico?

22)¢Que consideracidns hai que ter en conta no proceso de preparacién da
mostra?
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23)¢éQue método de secado de mostra escolleria se se quere determinar nesa
mostra un analito volatil?

24) ¢ Que vantaxes presenta a dixestion/disolucion de mostras en recipientes
pechados fronte a recipientes abertos?

25)¢Que condicions debe ter o proceso de preparacién da mostra cando se
ten que determinar un analito organico?

26)Enumerar o/os proceso(s) de tratamento que se incluirian para mostras de
mexilléns se se quere determinar ferro.

27)¢éDe que material debe ser o colector de mostras de mexillons se se quere
determinar ferro?

28)Enumerar que proceso/s de tratamento se incluirian para mostras de
rocas contendo silicatos se se quere determinar ferro.

29) Enumerar que proceso(s) de tratamento se incluirian para mostras de sal
de mesa se se quere determinar cloruro.

30)Enumerar que proceso(s) de tratamento se incluirian para mostras de
mexilléns se se quere determinar compostos organicos como bifenilos
policlorados (PCBs).

Anexo 2. Exercicios numéricos

1) Para efectuar a andlise de proteinas en penso disponse dun saco de 30
kg para realizar a toma de mostra. Se se sabe que a desviacidn tipica da
operacién de mostraxe é 5%, e a desviacidn tipica do procedemento
analitico é +2%. a) ¢Cal é a desviacién tipica global? b) ¢A que valor
debe reducirse a desviacidn tipica da operacién de mostraxe para que a
desviacion tipica global sexa +3%?

Solucién: a) 5,4%; b) 2,2%

2) Preténdese determinar potasio nunha mestura que contén nitrato e
cloruro potasico. Sabendo que a constante de mostraxe para esta mostra
heteroxénea ten un valor de 15. a) Calcular a cantidade de mostra que hai
que tomar para obter unha desviacion estandar do proceso de mostraxe
do 2%. b) Utilizando o tamafio de mostra determinado anteriormente,
calcular cantas mostras deben analizarse para asegurar co 95% de
confianza que a media se cofiece cunha marxe de erro do 1%.

Solucién: a) 3,75 g; b) 18

3) Para realizar a andlise de chumbo en auga de mar da Praia de Samil
determinouse de maneira experimental a constante de mostraxe para
esta mostra, resultando ser de 20. Nesta zona cunha salinidade do 350/
00, a densidade da auga de mar é de 1,0267 g/mL. a) {Que volume de
mostra de auga hai que tomar para que a desviacién estandar do proceso
de mostraxe sexa do 2%? b) ¢ Cantas mostras se deben analizar para que
cunha desviacién estandar do proceso de mostraxe do 2% a media se
determine cun erro do 1,5% co 90% de confianza?

Solucién: a) 4,9 mL; b) 7

— AV
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4)

A mostra analitica

Analizouse cobre nun mineral altamente segregado. Para iso tomdronse
20 mostras de 0,2 g e obtivose unha desviacion estandar do proceso de
mostraxe do 21,7 %. Noutra experiencia 7 mostras de 20 g deron unha
desviacion tipica do 10,3 %. ¢Cantas mostras de 1 g habera que tomar se
se quere que a desviacidn estandar do proceso de mostraxe sexa do 10%?
Solucién: 24

No estadio de Riazor colocdronse duas zonas distintas de céspede co
obxecto de comprobar a sua resistencia. Cada unha delas presenta unha
composicién distinta en especies de gramineas (zona 1: 60% Festuca, 40%
Ray Grass e zona 2: 30% Festuca Rubra, 40% Ray Grass, 30% Poa Trivialis
L.). Se se desexa realizar a determinacién de nitratos na herba do céspede
de Riazor, e sabendo que nunha mostraxe preliminar se determinou que a
constante de homoxeneidade (A) e a constante de segregacion (B) para o
céspede eran 1815 e 987, respectivamente. ¢ Cantas mostras de 5 g habera
que tomar se se quere que a desviacion estandar do proceso de mostraxe
sexa do 15%?

Solucién: 6

Anexo 3. Tarefas para facer en grupo

— DESENO DUN PLAN DE MOSTRAXE 1

Coa idea de ornamentar a fachada e os arredores da Facultade de Quimica
da USC (marcados como zonas A, B, C e D na fotografia) pensouse pér unha serie de
plantas.

ferro.

Obxectivo: Cofiecer as caracteristicas do chan préximo a Facultade para
seleccionar as plantas mais aptas.

Para iso, analizaranse no chan unha serie de parametros: pH, humidade,
materia organica, nitroxeno, potasio, fésforo, calcio, magnesio, sodio, manganeso e

Cuestidns:

1.- ¢Cal é o obxecto?

2.- éCal é/son o/os analito/s?

3.- ¢Que método de mostraxe escolleria?
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— DESENO DUN PLAN DE MOSTRAXE 2

Coa idea de ornamentar a fachada e os arredores da Facultade de Quimica
da USC (marcados como zonas A, B, C e D na fotografia) pensouse plantar unha serie
de plantas. Como se observa na figura, non se pode acceder as zonas B e C por estar
cortada a zona por obras.

Obxectivo: Cofiecer as caracteristicas do chan préximo & Facultade para
seleccionar as plantas mais aptas.

Paraiso, analizaranse no chan unha serie de parametros: pH, humidade, materia
organica, nitréxeno, potasio, fésforo, calcio, magnesio, sodio, manganeso e ferro.

Cuestidns:

1.- ¢Cal é o obxecto?

2.- éCal é/son o/os analito/s?

3.- éQue método de mostraxe escolleria?

— DESENO DUN PLAN DE MOSTRAXE 3

X

No rio Umia apareceu unha vertedura que pode proceder dalgunha das
industrias préoximas ao lugar onde se detectou.

Obxectivo: Cofiecer que é e quen causou a vertedura.

Cuestidns:

1.- ¢Cal é o obxecto?

2.- éCal é/son o/os analito/s?

3.- éQue método de mostraxe escolleria?
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— DESENO DUN PLAN DE MOSTRAXE 4

Quérese realizar un estudo da contaminacién do aire no Campus Vida e un
dos lugares onde se pretende determinar a calidade do aire é na Avda. das Ciencias
onde se atopa a Facultade de Quimica.

Obxectivo: Cofecer a calidade do aire.

Para iso, analizaranse no aire unha serie de parametros: monoxido de
carbono, diéxido de xofre, mondxido de nitréxeno, didxido de nitréxeno e compostos
organicos volatiles.

Cuestidns:

1.- ¢Cal é o obxecto?

2.- éCal é/son o/os analito/s?

3.- ¢Que método de mostraxe escolleria?

— DESENO DUN PLAN DE MOSTRAXE 5
Quérese saber se compensa realizar a explotacion dunha mina de volframio.
Nunha exploracién da roca obsérvase o que se mostra na foto.

Obxectivo:

Determinar o % de W na roca.
Cuestidns:

1.- iCal é o obxecto?

2.- éCal é/son o/os analito/s?

3.- ¢{Que método de mostraxe escolleria?
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Ligazons a videos de internet

Video para explicar como facer unha recollida de mostras:
https://www.youtube.com/watch?v=QBZHxTavR0Ogf [citado 23 mar 2018]

Video explicativo para a toma de mostras para andlise de auga da billa:
https://www.youtube.com/watch?v=i7N5Ja_KEz4 [citado 23 mar 2018]

Toma de mostra e andlise de auga de mar:
https://www.youtube.com/watch?v=xXE53irzs6s [citado 23 mar 2018]

Toma de mostra de aire:
https://www.youtube.com/watch?v=804fTbf3EFU [citado 23 mar 2018]

Mostraxe de solos:
https://www.youtube.com/watch?v=_eQjQNJNH2Y [citado 23 mar 2018]

Trituradora de mandibulas:
https://www.youtube.com/watch?v=_B776VdQArQ [citado 23 mar 2018] [citado
23 mar 2018]

Muifio de discos:
https://www.youtube.com/watch?v=x1ZHNQphDrO [citado 23 mar 2018]

Muifio de bdlas:
https://www.youtube.com/watch?v=paTflbe_rcs [citado 23 mar 2018]

Peneirado de mostras:
https://www.youtube.com/watch?v=pcNZIW;jG8Cg [citado 23 mar 2018]

Secado en desecadoiro:
https://www.youtube.com/watch?v=Bn21PGu_aRc [citado 23 mar 2018]
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Secado en estufa:
https://www.youtube.com/watch?v=BecLukf6RvY [citado 23 mar 2018]

Sistemas de dixestion acida acelerada por microondas:
https://www.youtube.com/watch?v=V8hYsFcqGNM [citado 23 mar 2018]

Mineralizacion Kjeldahl:
https://www.youtube.com/watch?v=i5e3VovNxB4 [citado 23 mar 2018]
Disgregacidon das mostras (fusion):
https://www.youtube.com/watch?v=_ilLfypMBDs [citado 23 mar 2018]
Extraccion Soxhlet
https://www.youtube.com/watch?v=fCK1awiOA7s [citado 23 mar 2018]
Extraccion liquido-liquido (LLE)
http://www.youtube.com/watch?v=vcwfhDhLiQU [citado 23 mar 2018]

Extraccidn en fase solida (SPE)
https://www.youtube.com/watch?v=HPv84wO0BxnA [citado 23 mar 2018]
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