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zando la técnica HPLC/ICP-MS para la separacion y
arsénico presentes en muestras de agua potable.
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Introduccion

El arsénico se encuentra distribuido ampliamente en la
naturaleza, principalmente en forma de sulfuro. El principal
mineral del arsénico es la arsenopirita (FeAsS) otras formas
son realgar (As,S;), y orpimenta (As;Sg) (Burguera y
Burguera, 1997; Espino-Valdés et. al., 2009). Una serie de
actividades naturales  (disolucion del mineral) vy
antropogénicas (mineria, fundicién, fabricacion de vidrio,
refinerias o fabricacion de pesticidas, entre otras) pueden
conducir a la concentracion de arsénico en entornos
especificos, como los cuerpos de agua o el suelo. Los seres
humanos estan expuestos al arsénico a través de la ingesta
de alimentos y agua (Williams et. al., 2009).

La mayor amenaza del arsénico para la salud publica
proviene del agua de bebida, generalmente como resultado
de la ingestion prolongada de agua con bajas
concentraciones de arsénico inorganico. El arsénico ingresa
en los acuiferos previa disolucion de minerales y menas que
lo contienen, y se encuentra presente en concentraciones
elevadas en las aguas subterraneas de algunos lugares
(OMS, 2006). Por lo tanto en las areas mineralizadas,
especialmente las que tienen actividad minera, se
incrementa el riesgo de incidencia de este elemento en el
agua.

Se han detectado elevadas concentraciones de arsénico
en el agua subterranea de un gran nimero de acuiferos de
todo el mundo: Argentina, Australia, Chile, Hungria,
México, Perd, Tailandia y los Estados Unidos de América.
Los mayores valores corresponden a Bangladesh, India,
Nepal, Pakistan, Camboya, China, Laos y Vietnam
(Espino-Valdés et. al., 2009).

En el territorio nacional se han identificado
concentraciones de arsénico que rebasan el limite
permisible vigente en fuentes de abastecimiento de agua en
los estados de Baja California Sur, Chihuahua, Coahuila,
Durango, Guanajuato, Hidalgo y Morelos (Rivera y Pifia,
2002).

La Norma Oficial Mexicana (NOM-127-SSA1-1994)
establece que el nivel maximo permisible para el arsénico
es de 25 pg L, la organizacion mundial de la salud (OMS)
establece un valor maximo de 10 pg L™, en el afio 2001 la
Agencia de Proteccion Ambiental (EPA) redujo el limite
para el arsénico en agua potable de 50 a 10 pug L. En
Canadé la concentracién maxima aceptable es de 25 pg L™,
en Australia es de 7 pg L™, mientras que en la Union
Europea se establecié un estandar de arsénico de 10 pg L™
(OMS, 2006; ATSDR, 2007; Thirunavukkarasu, 2002;
Stone, 2007).

En el estado de Chihuahua el agua subterranea es el
principal recurso para el abastecimiento publico, asi como
para usos industriales y el riego agricola. De los acuiferos
existentes en el estado algunos presentan condiciones de
sobreexplotacion. El desequilibrio observado entre la
extraccion y la recarga de los acuiferos chihuahuenses ha
sido acrecentado por los eventos prolongados de sequia que

afectan al estado. Tales fenémenos, ademas de impactar
negativamente en el volumen de agua disponible, han
venido a afectar también la calidad de los recursos
hidroldgicos, especialmente de aquellos que se destinan al
consumo humano.

Pifidn y colaboradores (2002) y afios después Espino-
Valdés y colaboradores (2009), realizaron estudios en
muestras de aguas subterraneas demostrando que se han
presentado niveles elevados de algunas sales entre las que
se encuentran compuestos de arsénico y otros
constituyentes del agua que pueden ocasionar dafios a la
salud.

El objetivo de este estudio fue determinar los
parametros Optimos de operacion para la especiacion
quimica de arsénico en muestras de agua de consumo
humano de las especies organicas arsenobetaina (AB),
acido dimetil arsénico (DMA), acido monometil arsénico
(MMA) vy de las especies inorganicas arsenito (As IlI) y
arsenato (As V).

Metodologia

Para la preparacion de las soluciones estandar y fases
moviles se utilizo agua desionizada tipo | (18 MQ). Las
soluciones estandar de calibracion se prepararon a partir de
los siguientes reactivos: arsenobetaina (AB, Sigma
Aldrich), acido cacodilico sal de sodio (DMA, J.T. Baker),
disodio metilarsenato (MMA; Chem Service), soluciones
estandar de 1000 pg mL™ de arsenito en 2% HCI (As I,
High Purity Standards) y arsenato en 2% NaOH + TrBr,
(As V, High Purity Standards).

Previo al analisis de especiacién de arsénico, se
requiere que las muestras se encuentren a temperatura
ambiente y se filtren con filtros Millipore de 0.20 pum.

Para la separacion de las especies de arsénico se utilizo
el equipo de cromatografia de liquidos de la marca Thermo
Scientific, modelo Finnigan Surveyor, con un volumen de
inyeccion de muestra de 20 pL. Fue necesario preparar dos
fases moviles: Fase A conteniendo 10 mM de carbonato de
amonio (J.T. Baker) y Fase B conteniendo 20 mM de
carbonato de amonio a pH de 8.83-9.35. La columna de
cromatografia Hamilton PRP X100 se utilizo para la
separacion de las especies y se conecto directamente al
equipo ICP-MS de la marca Thermo Scientific, modelo X-
Serie Il, para la deteccion y cuantificacion de las especies.
El tiempo de andlisis por muestra se establecié en 30
minutos.

Resultados

Para la validacion del método analitico se utilizd el
material de referencia certificado NIST 2669 (Arsenic
species in frozen human urine) y muestras de agua
adicionadas con las especies de arsénico AB, As (llI),
DMA, MMA y As (V). Para el calculo del limite de
deteccion (LD) y limite de cuantificacion (LC) de cada una
de las especies de arsénico se analizaron seis blancos de
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Tabla 1 Limites de deteccion y Limites de cuantificacion.

As LD LC Coeficientes
especies | (ugL™) (ug L'Y) | de correlacion
AB 0.086 0.225 0.9991
As(III) 0.320 0.738 0.9992
DMA 0.117 0.307 0.9999
MMA 1.900 5.026 0.9999
As(V) 0.104 0.348 0.9994

Las curvas de calibracion utilizadas para el andlisis de
especiacion de arsénico se prepararon tomando en cuenta
los limites de cuantificacion establecidos para este método
analitico (Tabla 2).

Tabla 2 Curvas de calibracion utilizadas para andlisis de
especiacion de arsénico en muestras de agua.

Especies de arsénico
STD AB AS Il | DMA | MMA | ASV
| 0.518 0.5 0.5 0.5 0.5
1l 1.038 1 1 1 1
1l 5.188 5 5 5 5
1\ 10.38 10 10 10 10
Vv 20.75 20 20 20 20
CC 0.9999 | 0.9996 | 0.9999 | 0.9996 | 0.9996

STD= Estandar CC= Coeficiente de correlacion

La exactitud del método se determino analizando el
material de referencia certificado (SRM 2669, arsenic
species in frozen human urine), se preparo una alicuota 1:4
con agua desionizada para eliminar los efectos de matriz al
momento del andlisis. En todos los casos las
concentraciones obtenidas se encuentran dentro de la
incertidumbre reportada en el certificado para cada especie,
sin embargo, la especie MMA no fue posible analizarla
debido a que la concentracion esperada se encontraba por
debajo de los limites de cuantificacion de la técnica
analitica para esta especie (Tabla 3).

Tabla 3 Resultados cuantitativos del MRC 2669.

As As SRM 2669
especies (ngL? (ng L)
AB 11.228 124+19
As (1) 4.752 5.03%0.31
DMA 3.352 3.47%0.41
As (V) 5.313 6.16 £ 0.95

Muestras de agua se adicionaron con 10 pg L™ de las
especies AB, As (Il1l), DMA, MMA y As (V). La tabla 4
muestra los porcentajes de recuperacion para cada una de
las especies. Se obtuvieron buenas recuperaciones en las
muestras adicionadas para todas las especies bajo estudio,
considerando el criterio de aceptacion de 80-120%
establecido por la entidad mexicana de acreditacion (ema),
demostrando que la metodologia propuesta es adecuada
para el analisis de estas especies de arsénico en muestras de

agua. Los tiempos de retencion para la cuantificacion de las
especies de arsénico se distribuyeron en 30 minutos y se
logro que su comportamiento fuera estable durante el
analisis.

Tabla 4 Porcentaje de recuperacion en muestras de agua.

% recuperacion muestras adicionadas
As especies (10 ug LY
AB 101.71
As (111) 110.21
DMA 108.79
MMA 95.70
As (V) 98.58

Conclusiones

Los resultados muestran que la metodologia propuesta
HPLC/ICP-MS es una técnica analitica sensible,
reproducible y exacta para la determinacion de niveles traza
en muestras de agua de las especies de arsénico AB, As
(1), DMA, MMAYy As (V).
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