SALAS BLANCAS

La ley de la pureza para el laboratorio analitico

Los requisitos de limpiezay pureza en entornos de laboratorio han aumentado enormemente,
sobre todo en los ambitos de la produccion industrial y el envasado, asi como en laboratorios
analiticos y de investigacion. En muchos casos, la ausencia de particulas y gérmenes es

imprescindible.
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or ello, a menudo se instalan grandes
Psalas blancas con un enorme coste
técnico, estructural y financiero, aun-
que la limpieza requerida para la aplicacion
s6lo sea necesaria en una subzona especifica.

A menudo se olvida que el entorno del
laboratorio puede contaminar la muestra
e influir asi en el resultado analitico. Sélo si
se optimizan los flujos de trabajo del labo-
ratorio (pureza adecuada de los productos
quimicos, herramientas y recipientes puri-
ficados), se podra aprovechar plenamente
el rendimiento de los modernos métodos
de multielementos (por ejemplo XRF, CS-
AAS, ICP-AES). Una preparacion cuidadosa
y unos productos quimicos de gran pureza
son cruciales, ya que no solo la sensibilidad
del instrumento, sino también la desviacion
estandar del valor en blanco se incluyen
directamente en el calculo del limite de de-
teccion instrumental analitico. Una sola par-
ticula metélica que haya entrado en la mues-
tra de andlisis a través del aire ambiente es
suficiente para reducir el limite de deteccién
de los elementos correspondientes en varios
6rdenes de magnitud o para falsear el resul-
tado del andlisis.

Sin embargo, un resultado de anélisis inco-
rrecto puede resultar mas caro para la em-
presa que financiar una medida preventiva
para purificar el aire del entorno del labora-
torio. Sin embargo, no todos los laboratorios
de anélisis que adquieren un analizador nue-
voy mas potente obtienen siempre lahomo-
logacién de su propia sala blanca. Esto no es
imprescindible para muchas aplicaciones,
ya que los bancos de trabajo locales mas pe-
quefios para salas blancas o las cajas de flujo
laminar cumplen la misma funcion, a saber,
proteger la muestra de anélisis de las parti-
culasy el polvo.
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TABLA 1: CLASES DE SALAS LIMPIAS SEGUN 1SO 14644-1

Particles per m3

2 0.1 um 2 0.3 um 2 0.5 ym

1SO 1 10 [5]

ISO 2 100 24 10 (5]

1SO 3 1,000 237 102 35 [5]

1SO 4 10,000 2,370 1,020 352 83

ISO 5 100,000 23,700 10,200 3.520 832 (5]
ISO 6 1,000,000 237.000 102,000 35,200 8320 293
ISO 7 352,000 83,200 2,930
1SO 8 3,520,000 832,000 20,300
1SO 9 35,200,000 8,320,000 293,000

Normas y principio funcional de una
cabina de flujo laminar

La base para evaluar la calidad de una sala
blanca o de las correspondientes zonas de
sala blanca, como una cabina de flujo la-
minar, la proporciona la norma DIN EN ISO
14644, segln la cual se realizan las clasifica-
ciones de las salas blancas. Las distintas cla-
ses ISO se resumen en la tabla 1.

Principio funcional de una cabina de
flujo laminar

Una cabina de flujo laminar, por ejemplo, la
cabina que se utiliz en este articulo, esta
clasificada en la clase I1SO 5 (clase 100 en
EE.UU.), lo que significa que en su interior
pueden detectarse un maximo de 100 par-
ticulas de al menos 0,5 um de didmetro por
pie cubico (3,5 particulas por litro o 3.520
particulas por m?). Por tanto, la cabina Flow
Box tiene un factor de aislamiento de 104y,
en consecuencia, reduce el nimero de par-
ticulas y mejora la calidad del aire al menos
10.000 veces en comparacion con el aire
ambiente del laboratorio. La imagen de la
figura 1 muestra la estructura y el modo de
funcionamientouna de una cabina de flujo
laminar. La funcién es bastante simple: El
aire ambiental es aspirado por un ventilador
y forzado a través de un filtro de particulas,
cuya disposicion crea un flujo de aire laminar

en el drea de trabajo. Esto significa que el aire
fluye de arriba a abajo en lineas paralelasy la
muestra esta protegida contra la penetracién
de particulas. Las particulas que, sin embar-
g0, han entrado son capturadas por el flujoy
descargadas a través de la abertura frontal.
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Figura 1: esquema de una cabina de flujo laminar

Anélisis de ICP-MS

El objetivo de este articulo es mostrar qué
influencia puede tener el entorno del labo-
ratorio en los limites de deteccién analitica
alcanzables en anélisis con dispositivos mo-
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dernos de ICP-MS de alto rendimiento. Para
ello, se almacenaron muestras de andlisis en
recipientes de PFA abiertos durante 12 horas
en una sala limpia, en el laboratorio de ané-
lisis «estandar» normal abierto y en la misma
sala en una caja de flujo laminar [10 mL, 1%
v/v HNO3], donde también se prepararon los
estandares para la calibracién del dispositi-
vo ICP-MS. Se utilizd un instrumento ICP-MS
moderno (Plasma Quant MS Elite S; Analytik
Jena, Jena, Alemania) para analizar estas
muestras utilizando parametros de funcio-
namiento éptimos y aplicando la tecnologia
boost y nitrox para reducir las interferencias
espectrales y aumentar significativamente la
sensibilidad del instrumento.

Los limites de deteccion (LOD) medidos y
calculados se resumen en ng L-1 en la Figura
2 a,b para un total de 18 elementos (los iséto-
pos utilizados para la medicion se indican en
la figura), que cubren todo el rango de masas
del dispositivo ICP-MS. Si las muestras se al-
macenan en una sala limpia o en una cabina
de flujo, puede observarse que los limites de
deteccion se reducen significativamente para
todos los elementos en comparacion con un
laboratorio «estandar». Esta diferencia es es-
pecialmente evidente en el caso de los ele-
mentos indicados en la figura 2 a, paralos que
los contaminantes procedentes de particulas
ambientales pueden dar lugar a un aumento
de los valores en blanco en la mayoria de los
laboratorios estandar. Sélo utilizando aire de
laboratorio filtrado en la cabina de flujo la-
minar pueden conseguirse mejoras especial-
mente significativas, de modo que el rendi-
miento del dispositivo ICP-MS también puede
aprovecharse plenamente para los elementos
alcalinos, alcalinotérreos y de transicion. En el
mejor de los casos, la mejora es incluso de
hasta un orden de magnitud.

Sélo si el entorno del laboratorio es lo su-
ficientemente limpio pueden utilizarse real-
mente en andlisis rutinarios los limites de
deteccion maximos de los modernos dispo-
sitivos ICP-MS, que alcanzan el rango inferior
a pg L-1, y cumplir asi el requisito de pureza
para el anélisis de ultratrazas.

Perspectivas

En este articulo, hemos demostrado que la
pureza de una solucion en blanco contribuye
significativamente al limite de deteccion al-
canzable cuando se analizan elementos ubi-
cuos utilizando un dispositivo ICP-MS moder-
no. Se ha podido demostrar que, ademas de
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Limit of detection in ng/L
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Figura 2 a,b: Limites de deteccion alcanzables en ng/L cuando se analizan soluciones de control almacenadas

bajo las mismas condiciones en diferentes entornos'.

Hemos demostrado que la pureza de
una solucion en blanco contribuye
significativamente al limite de deteccion
alcanzable cuando se analizan elementos
ubicuos utilizando un dispositivo ICP-MS
moderno

la pureza de los productos quimicos y de los
recipientes, el entorno del laboratorio influye
significativamente en el resultado del andlisis.
En un entorno normal de laboratorio, las par-
ticulas son inevitables y pueden contribuir a
la contaminacion de los patrones de calibra-
cion y las muestras. En nuestro experimento,
la filtracion del aire del laboratorio, como pue-
de conseguirse en las salas blancas, dio lugar
a una pureza mucho mayor de la solucion en
blanco y a una mejora significativa de los li-
mites de deteccién de muchos elementos. Se
demostrdé que pueden conseguirse las mis-
mas mejoras (comparables) utilizando una
cabina de flujo laminar pequefia, con lo que
las condiciones de pureza esenciales para el

anélisis de ultratrazas pueden conseguirse
con poco esfuerzo en cualquier laboratorio.
Los distintos tamafios de moédulo de las ca-
binas de flujo pueden adaptarse al volumen
de muestra respectivo o a la superficiedel
laboratorio, y también puede adquirirse pos-
teriormente un modulo adecuado para cada
laboratorio o una sala blanca completa si au-
mentan los requisitos de limpieza en el traba-
jo diario del laboratorio @
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