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INSTITUTO GEOLOGICO Y MINERO DE ESPARIA

VICEDIRECCION TECNICA

LABORATORIOS GENERALES DEL IGME, CSIC

Unidad de prestacion de servicios técnicos especializados.

Aportan datos técnicos experimentales a:
- Proyectos de investigacion
- Otros Organismos y Entidades (publicos y privados)

Muestras: relacionadas con las ciencias de la tierra
Rocas, testigos de perforacion, suelos, sedimentos, aguas y lixiviados
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*SIGME ESTRUCTURA DE LOS LABORATORIOS GENERALES DEL IGME-CSIC

Canst

LABORATORIOS GENERALES DEL IGME,CSIC

* Laboratorio de Aguas

e Laboratorio de Mineralurgia

* Laboratorio de Geoquimica

e Laboratorio de Testificacion de sondeos y ensayos geomecanicos
* Laboratorio de Microscopia aplicada/Vision artificial

. . 7 . .. .[]m . orina Espanela
Sistema de Gestion de Calidad basado en los requisitos de la norma UNe SN 150/IEC 17025

UNE-EN ISO/IEC 17025.

Requisitos generales para la competencia de los
laboratorios de ensayo y calibracién
(ISO/IEC 17025:2017)

A—
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I ECLOGICO Y MINERO DE ESPARA

ENSAYOS GEOQUIMICOS

e Analisis de elementos mayoritarios y traza en aguas.
e Analisis de contaminantes organicos en aguas.

e Determinacion de elementos mayoritarios y traza en materiales
geoldgicos soélidos (suelos, sedimentos, rocas, minerales).

e Analisis mineraldgicos de identificacion de las fases minerales en
muestras solidas.

e Dataciones isotopicas.
e Analisis de aguas geoambientales y drenajes acidos de mina.

e Determinacion de elementos traza en otras matrices tanto inorganicas
como organicas.

e Ensayos edafolégicos

e Analisis superficial

TALLER GENERANDO INFORMACION GEOQUIMICA PARA LA SOCIEDAD.: ANALISIS DE MUESTRAS - ANALISIS GEOQUIMICOS DE LABORATORIO Jueves 13 de noviembre de 2025




R
*
»
CONSEIO SUPERIOR DE INVESTIGACIONES CIENTIFICAS INSTITUTO GEOLOGICO ¥ MINERO DE ESPARIA

TIPOS DE MUESTRAS PARA ANALISIS GEOQUIMICOS

SOLIDAS

Rocas (igneas, sedimentarias, metamorficas)
Suelos

Sedimentos

Minerales

Materiales artificiales o geoambientales

Técnicas habituales:
XRF, ICP-AES, ICP-MS, XRD, SEM-EDX, analisis
elemental (C,S,N).

Preparacion:
Trituracion y molienda, secado, cuarteo,
digestidn acida, fusion.

LIQUIDAS

Aguas subterraneas:

Captaciones, sondeos, manantiales
Aguas superficiales:

Rios, lagos, embalses
Aguas residuales o de drenaje acido:

Cortas mineras inundadas, Control
ambiental minero

Técnicas habituales:
ICP-AES, ICP-MS, AAS, IC, GC-MS, valoracion,
espectrofotometria UV-Vis, pH, CE .

Preparacion:
Filtrado (<0,45 pm), acidificacion (HNOs),
conservacion en frio.
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ETAPAS INICIALES DE UN ANALISIS GEOQUIMICO (SOLICITANTE)

1. DEFINICION DEL OBJETIVO DEL ESTUDIO GEOQUIMICO

2. TOMA DE MUESTRA
* Seleccién de muestras
* Representatividad
* Conservacion de las muestras
* Determinacion de los parametros criticos

3. ANALISIS EN LABORATORIO. REQUERIMIENTOS

PREPARACION DE MUESTRAS COMPOSICION QUIMICA ESTUDIOS ESPECIFICOS

* Corte, trituracion, molienda * Elementos a determinar » Caracterizacion quimica / mineralégica
 Concentracion /separacion e Contenido total * Composicion superficial puntual

* Filtracion « Cuantificacién/semicuantificacion «  Minerales separados

* Digestidn acida * Especiacién * Lamina delgada

e  Fusidn * Intensidad cuentas

» Disolucidn selectiva * Ensayos edafoldgicos

* Fracciones granulométricas * Datacion absoluta

* Microscopia petrografica
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0¥ MINERO DE ESPARA

PREPARACION DE LAS MUESTRAS

JLIDA '
SOLIDAS LIQUIDAS
Limpieza de muestras por corte Cortadoras de disco de diamante
Trituracion /molienda de muestras Machacadora de mandibulas, molinos de bolas,

molinos de cilindros...
Separacion en fracciones granulométricas Tamizadora automatica
Obtencién de concentrados minerales Mesa Wilfley

Separador magnético
Separador de liquidos densos

M|

Flotacion
Separacion fraccion sélida / fraccion liquida Sistemas de filtracion en embudo o a vacio *  Filtracién 0,45 micras
Centifugador * Acidular pH<2
Molienda a tamafo de analisis Molino de anillos de 4gata
Digestion Microondas, reactores
Fusién Perladora
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DEFINICION DEL ANALISIS:

FACTORES A CONSIDERAR PARA LA ELECCION DE LAS TECNICAS DE MEDIDA:

* Elementos a determinar

e Cantidad de muestra disponible

* Matriz de la muestra

* Reactivos requeridos para la preparacion

* Solidos disueltos totales

* Presencia de minerales refractarios

* Contenido de elementos de interés en la muestra
* |nterferencias de la técnica analitica

* Limite de determinacion aceptable
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TECNICAS DE ANALISIS

INSTRUMENTACION Y APLICACIONES. Muestras de agua (1/2):

Método
Opticos

Eléctricos

Técnica

Espectroscopia de
absorcion/emision atomica

Espectroscopia de absorcién
molecular en flujo continuo

Espectroscopia de absorcion
molecular UV-VIS

Nefelometria

Espectroscopia IR

Potenciometria

Conductimetria

Equipo

Espectrofotometro de
absorcion atdomica

Analizador de flujo continuo
Alliance Futura

Espectrofotometro UV-VIS

Nefeldometro

Analizador Carbono orgdnico
total (TOC)

Electrodos selectivos de iones

Conductivimetro

Determinacion

Elementos mayoritarios y trazas:

HGAAS: Ge, As, Sn, Sb, Te, Pb
CVAAS: Hg
GFAAS: As

FAAS: Cu, Zn, Fe, Mn, Cd, Cr, Sr, Pb, Na, Li, K

lones mayoritarios en agua:

Sulfato, cloruro, calcio, magnesio, nitrato, nitrito, fosfato,

amonio, alcalinidad, silice, fenoles y cianuro

Agentes tensoactivos, fenoles y color

Turbidez

Carbono orgdnico total, Inorganico, carbono total y

Nitrégeno total

pH, fluoruro y cianuro

Conductividad eléctrica
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E INVESTIGAGIONES CIENTIFIGAS

INSTRUMENTACION Y APLICACIONES Muestras de agua (2/2):

Método Técnica Equipo Determinacidn
Cromatograficos Cromatografia de gases Cromatoégrafo de GC/MS Compuestos organicos volatiles (VOC)
GC/MS Plaguicidas organoclorados e hidrocarburos policiclicos

aromaticos (PAH)

Cromatografia idnica Cromatodgrafo lénico Aniones y cationes mayoritarios y minoritarios en aguas

Volumetrias:
Oxidabilidad al permanganato,
CO, libre,
Sulfuros,
Alcalinidad,
Dureza.
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TECNICAS DE ANALISIS

INSTRUMENTACION Y APLICACIONES. Muestras sélidas

Método Técnica
Opticos Espectroscopia de absorcion
espectroscopicos

Espectroscopia de emision
atémica

Espectroscopia de absorcion
molecular

Microscopia electrénica de barrido

Opticos no Difraccion de Rayos X

espectroscopicos

Espectrometria de masas
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Equipo

Espectrofotometro de
absorcion

Espectrometro XRF
Espectrometro ICP-AES

Espectrofotometro UV-Vis

Analizador Elemental
(Deteccidn infrarroja).

SEM-EDX

Difractdmetro de Rayos X

Espectrometro ICP-MS

Ablacion por laser LA-ICP-MS

Espectrometro de masas de
termoionizacion (TIMS)

Determinacion

Elementos mayoritarios y trazas:
HGAAS, CVAAS, FAAS

Determinacidén mayoritarios y trazas.
Determinacion mayoritarios y trazas

Determinacion de F

Determinaciénde C,Ny S

De B (Z=5) a U (Z=92)
Detecta C, N, O y elementos ligeros con buena
sensibilidad

Estudios mineraldgicos

Determinacion de elementos traza

Determinacion de elementos traza

Geocronologia (Método U-Th-Pb) y andlisis
isotopico

11
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Analizador de flujo continuo

Aplicacion
Determinacidn simultanea de lones mayoritarios en agua: sulfato, cloruro, calcio, magnesio, nitrato, nitrito, fosfato, amonio,
alcalinidad, silice, fenoles y cianuros

Analizador de flujo continuo Alliance Futura
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Cromatografia ionica IC

Aplicacion

Caracterizacidon quimica y control de calidad de aguas
naturales y residuales.

Aniones, oxoaniones y cationes mayoritarios y minoritarios,
ajustando diluciones y curvas de calibracion a cada rango.

- Aniones (F7, CI7, Br, NOs3~, NO,~, SO4*, PO,*")

- Oxoaniones (BrO5,ClO,,CIO;)

- Cationes (Li*, Na*, NH,*, K*, Ca**, Mg**)

Preparacion:

Procesador de muestras 858 ProfIC

- ultrafiltraciéon tangencial 0,20 um, dilucidn,
preconcentracion, eliminacion de la matriz.

- Inyeccién en IC

Metrohm 930 Compact IC Flex
Metrohm 881 Compact IC pro
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Cromatografia de GC-MS

Aplicacion
Compuestos organicos volatiles (VOC) y semivolatiles:

plaguicidas organoclorados e hidrocarburos policiclicos
aromaticos (PAH)

Metodologia:
- Volatiles: método de espacio en cabeza (HS).
- Semivolatiles: método microextraccion liquido-liquido

dispersiva (DLLME)

- Inyeccion automatica: automuestreador Combi-Pal 3RSl en
cromatodgrafo de gases

Cromatodgrafo GC-MS QQQ AGILENT 7000C
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AAS Espectroscopia de Absorcion Atomica

Aplicacion
Andlisis de elementos metalicos mayoritarios, minoritarios
y trazas

HGAAS: Ge, As, Sn, Sb, Te, Pb

CVAAS: Hg

GFAAS: As

FAAS: Cu, Zn, Fe, Mn, Cd, Cr, Sr, Pb, Na, Li, K

Determinacion de metales en bajas concentraciones en:
- Aguas naturales

- Aguas residuales

- Suelos sedimentos y rocas

AGILENT 240FS AA Spectrometer

Preparacion
Muestras liquidas:
Filtracion y acidificacion con HNO, (pH < 2)
Muestras solidas:
Requiere disolucion completa de muestras
Secado/ trituracién/ Fusion o Digestion acida
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ICP-AES Espectroscopia de Emisién Optica con Plasma Acoplado Inductivamente

Aplicacion

Analisis multielemental

Mayoritarios: Al; Fe, Ti, Mn, K, Mg, Ca, P (+trazas)

Trazas: As, Ba, Be, Cd, Ce, Co, Cr, Cu, La, Mn, Mo, Nb, Ni, P,
Pb, Sb, Se, V, W, Y, Zn

Preparacion
Requiere disolucion completa de muestras para analisis

Ataque en reactor abierto con HNO,, HF y HCIO,
Fusion con LiBO,

AGILENT 5800 ICP-AES

TALLER GENERANDO INFORMACION GEOQUIMICA PARA LA SOCIEDAD.: ANALISIS DE MUESTRAS - ANALISIS GEOQUIMICOS DE LABORATORIO Jueves 13 de noviembre de 2025 16
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Canst

ICP-MS Espectrometria de Masas con Plasma Acoplado Inductivamente

Aplicacion
Analisis multielemental secuencial de elementos traza:
* Be,V,Cr, Co, Ni, Cu, Zn, As, Se, Mo, Ag, Cd, Sb, Ba, Tl,
Pb, Th, U (Ataque HNO,, HF y HCIO,)
* Zr, Nb, Hf, Ta, REE (Fusion LiBO,)
* PGE (Fusién NiS/coprecipitacién)

Preparacion

Requiere disolucion completa de muestras para analisis
- Ataque en reactor abierto con HNO;, HF y HCIO,
- Fusion (LiBO,)

ELEMENTAL SCIENTIFIC
e . AGILENT ICP-MS 7900
- Fusion (SiO,, Na,B,0,, Niy S), INSTRUMENTS NWR193

- Fusion NiS y coprecipitacion con Te

TALLER GENERANDO INFORMACION GEOQUIMICA PARA LA SOCIEDAD.: ANALISIS DE MUESTRAS - ANALISIS GEOQUIMICOS DE LABORATORIO Jueves 13 de noviembre de 2025 17
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Canst

XRF Espectrometria de Fluorescencia de Rayos X

Aplicacion

Analisis cuantitativo, semicuantitativo y cualitativo
multielemental. Mayoritarios, minoritarios y trazas

Desde berilio (Be, Z = 4) hasta uranio (U, Z = 92)

Elementos Mayoritarios (6xidos): Si, Al, Fe, Ca, Ti, Mn, K, Mg, P
Elementos traza (en silicatos): Ag, As, Ba, Bi,, Br, Cd, Ce, Co, Cr,
Cs, Cu, Ga, Ge, Hf, I. La, Mo, Nb, Nd, Ni, Pb, Rb, Sr, Ta, Th, , TlI,
U V,W,Y,Zn, Zr

Preparacion

Muestra pulverizada homogénea

- Perla fundida (0,3 g. el. mayoritarios)

- Pastilla prensada (8 g) con aglutinante (trazas)
El analisis de elementos mayoritarios precisa de
determinaciones independientes de ppcy Na

Formas de trabajar
- Dispersion de longitudes de onda
- Dispersion de energia
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ANALISIS DE CARACTERIZACION MINERALOGICA EN MUESTRAS SOLIDAS

XRD Difraccion de rayos X

Aplicacion

Andlisis de caracterizacion estructural de materiales cristalinos
Identificacidn cualitativa y semicuantificacion.

Solo detecta fases cristalinas (no las amorfas).

No destructiva y rapida.

Permite identificar minerales incluso en mezclas complejas
Alta reproducibilidad

Preparacion

Secado y molienda (agata, <74 micras )

Arcillas (identificacidn): Separacion granulométrica con
orientacion preferente; tratamiento con etilenglicol;
tratamiento térmico.

Espectrémetro PANALYTICAL X'Pert Pro

TALLER GENERANDO INFORMACION GEOQUIMICA PARA LA SOCIEDAD.: ANALISIS DE MUESTRAS - ANALISIS GEOQUIMICOS DE LABORATORIO Jueves 13 de noviembre de 2025
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Analizador elemental

Aplicacion
Determinacion de C, TOC, Ny S (muestras sélidas y liquidas)
Tiempo de andlisis rapido (~5 minutos/muestra)

Preparacion
Secado, molienda, pesada y carga
TOC: Eliminacién del C inorganico con HCI

Cantidad de muestra necesaria:

Suelos sedimentos: 0,15-0,25 g
Material vegetal: 0,05-0,15 g

Uso de blancos y CRM para calibracion y control de calidad

Analizador elemental LECO CNS 928
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Microscopio Electrénico de Barrido (SEM-EDX)

e Filamento termoiénico de W, O Imagenes de alta resolucion de

e Hasta30kV / x5 ax300.000. la superficie de una muestra

* Detectores de Electrones utilizando las interacciones
secundarios y retrodispersados electrén-materia.

e Presion de vacio variable
e Microanalisis EDX

d Semicuantificaciéon

T
Vi

%900 2.00 200 6.00 800 10 12 14

kev

pr——

Recubridor de C + lupa bihacular

e e e
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33IGME TECNICAS DE ANALISIS DE MUESTRAS SOLIDAS: GEOCRONOLOGIA

Canst

Dataciones isotopicas: Espectrometro de masas de termoionizacion (TIMS)

Aplicacion
» Datacion U-Pb por desintegracion radiactiva de

238U a 206pb y 235U a 207Pb_
* En muestras con Zircon, monacita o titanita

Preparacion

e Separacidon manual de granos minerales
* Tratamiento térmico

e Abrasién quimica

THERMO FISHER TIMS modelo TRITON

0.0825 data-point eror ellipses are 20

* Dilucién isotdpica BSU-1B Spike (MITlab) >~
s . - 205Pb-233U-235U o /
e Ataque acido - g
.7 . -7 . AlﬂﬂcI:::kMuﬂon
e Separacidén con resinas idnicas snppny | % Erecieiény
: 499.8+0.5 Ma
Preparacion de muestras en sala limpia (geoquimica isotdpica y de . }/
trazas) . o
" ey " Preparacion en sala limpia
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Aseguramiento de la calidad (QA)

Acciones planificadas y sistematicas para garantizar resultados fiables, trazables y reproducibles

1. Gestion del sistema de calidad: 3. Validacion de métodos analiticos:
* Sistema en base a UNE-EN ISO/IEC 17025 * Evaluacidén de exactitud, precision, linealidad,
* Manual de calidad y PT normalizados limite de deteccidn (LOD), limite de cuantificacion
* Identificacion de responsables (LOQ), recuperacidn, robustez y repetibilidad
* Formacién del personal  Documentacion de los procedimientos de
* Control documental validacion.
* (Calibracion y mantenimiento de equipos * Participacion en ejercicios interlaboratorio
2. Calibracién y trazabilidad metrolégica: 4. Control de muestras y cadena de custodia:
* Calibracidn de equipos y material accesorio * Identificacion univoca (codigos de muestra)
« Uso de patrones certificados CRM y * Registro de recepcion, preparacion y analisis,
soluciones patrdn trazables a estandares almacenamiento y destruccion.
internacionales. e Control ambiental (temperatura, contaminacion
* Registros de mantenimiento preventivo y cruzada)
correctivo
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CSIC -2IGME MEDIDAS DE ASEGURAMIENTO DE LA CALIDAD (QA) Y CONTROL DE CALIDAD (QC)

Control de calidad analitico (QC)

Conjunto de procedimientos, verificaciones y controles que se aplican durante y después del analisis
guimico para asegurar que los resultados obtenidos son fiables, reproducibles y trazables.

1. Control interno: 2. Control externo:
* Uso rutinario de muestras de control: * Participacion en ensayos interlaboratorio
o Blancos * Auditorias externas

o Duplicados o réplicas
o Materiales de referencia internos
o Materiales de referencia certificados
(CRM)
» Graficos de control/criterios de aceptacion
* Auditorias internas

Medidas preventivas y correctivas

* Analisis de causas ante desviaciones o resultados fuera de control

* Implementacién de acciones correctivas

* Revision anual del desempefio del seguimiento del sistema de gestion
de calidad del laboratorio

TALLER GENERANDO INFORMACION GEOQUIMICA PARA LA SOCIEDAD.: ANALISIS DE MUESTRAS - ANALISIS GEOQUIMICOS DE LABORATORIO Jueves 13 de noviembre de 2025 24
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GRACIAS POR SU ATENCION

laboratorios@igme.es
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