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RESUMEN

Se optimizó y validó una metodología para la determinación de arsénico soluble y 
particulado (As[III] y As[V]) en aguas de consumo humano (ACH) empleando cro-
matografía de intercambio aniónico (CIA) y espectrometría de masas con plasma de 
acoplamiento inductivo (ICP-MS). La optimización de CIA consistió en una simulación 
en el laboratorio del procedimiento a seguir en el campo, donde se evaluó la recupera-
ción de 10 mezclas de disoluciones de As(III)/As(V) en agua sintética. Se obtuvieron 
las siguientes figuras de mérito en el análisis de arsénico total: límite de detección 
(LD) de 0.1 µg/L, límite de cuantificación (LC) de 0.2 µg/L, ámbito lineal de 0.1 µg/L 
a 300 µg/L y coeficientes de determinación ≤ 0.9996. La repetibilidad y repetibilidad 
intermedia fueron evaluadas mediante la lectura de un patrón de 12.5 µg/L de arsénico 
total: el promedio de repetibilidad fue de 12.6 µg/L con una desviación estándar (S0) 
de 0.2 µg/L y un coeficiente de variación (CV) de 0.2 % para n = 7, mientras que la 
repetibilidad intermedia tuvo un promedio de 12.6 µg/L con S0 = 0.4 µg/L y un CV de 
0.3 % para n = 7. Las recuperaciones promedio fueron: arsénico total ≤ 99 %, arsénico 
soluble ≤ 99 %, y arsenito y arseniato ≤ 97 %. 
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ABSTRACT

A methodology was optimized and validated for the determination of soluble and par-
ticulate arsenic (As[III] and As[V]) in drinking water using anion exchange chromatog-
raphy (AEC) and inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS). The AEC 
optimization consisted in a laboratory simulation of the procedure to be followed in the 
field to evaluate the recovery of 10 mixtures of As(III) and As(V) in synthetic water. 
The following figures of merit were obtained in the total arsenic analysis: detection 
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limit (LOD) of 0.1 μg/L, quantification limit (LOQ) of 0.2 μg/L, linear range between 
0.1 μg/L and 300 μg/L, and coefficients of determination ≤ 0.9996. Repeatability and 
intermediate repeatability were evaluated with a total arsenic standard solution of 
12.5 μg/L, obtaining an average repeatability of 12.6 μg/L with a standard deviation of 
0.2 % and a coefficient variation of 0.2 % for n = 7, while the intermediate precision had 
an average of 12.6 µg/L with a standard deviation of 0.4 % and a coefficient variation 
of 0.3 % for n = 7.. The average recoveries in the mixtures were: total arsenic ≤ 99 %, 
soluble arsenic ≤ 99 % and for arsenite and arsenate ≤ 97 %.

INTRODUCCIÓN

Los dos estados de oxidación del arsénico ma-
yoritarios en la naturaleza son el arsenito o As(III) 
y el arseniato o As(V). Ambos se encuentran en la 
fracción soluble del arsénico en el agua (Akter et 
al. 2005, Ahmed et al. 2010). Conocer las concen-
traciones de arsenito y arseniato es fundamental 
para la interpretación de la toxicidad, movilidad 
y transformación geoquímica del arsénico en el 
ambiente pues la toxicidad del As(III) es mayor 
que la del As(V), debido a que se bioacumula de 
manera distinta (Wang y Wai 2004, Haxton 2011). 
Desde el punto de vista de la remediación, se aporta 
valiosa información sobre la tecnología de remoción 
más apropiada, pues es más difícil la remoción 
de As(III) que de As(V) (Sharma y Sohn 2009, 
Moreno-Jiménez 2010).

La determinación analítica de As(III) y As(V) es 
una valiosa herramienta de investigación, con la cual 
se pueden separar y cuantificar estas especies arseni-
cales presentes en aguas a nivel de trazas y ultratrazas 
(Aposhian y Aposhian 2006). Debe considerarse que 
uno de los métodos debe facilitar el procedimiento de 
separación, el cual debe ser eficaz y fiable, mientras 
que la otra técnica debe proporcionar la detección 
adecuada así como la cuantificación de las especies 
de interés (Smedley y Kinniburgh 2002, Bednar et 
al. 2004, Voice et al. 2011).

Por lo general, en la determinación de especies 
arsenicales o estados de oxidación se emplea una 
técnica cromatográfica acoplada con espectrometría 
atómica o ICP-MS, o bien, técnicas electroquímicas 
que resultan atractivas desde el punto de vista eco-
nómico y analítico (Akter et al. 2005, Hagiwara et 
al. 2015).

Al realizar la separación y cuantificación de los 
estados de oxidación del arsénico, se debe conside-
rar la posible modificación de las especies químicas 
en el proceso de almacenamiento y transporte de 
la muestra hasta el laboratorio para su posterior 

análisis, ya que tanto el As(III) como el As(V) 
tienden a ser inestables después de que se separan 
de su entorno químico y biológico (McCleskey et 
al. 2004, Voice et al. 2011). 

Se puede optar por un pre-tratamiento de las 
muestras y asegurarse un mayor tiempo de estabili-
dad de las especies, sin embargo, existen discrepan-
cias en la literatura publicada sobre cuál es el mejor 
método para preservar el arsenito y el arseniato 
(Bednar et al. 2002, McCleskey et al. 2004, Kumar 
y Riyazuddin 2010).

Debido a la nula existencia de un método uni-
versal que asegure la correcta preservación, es 
preferible efectuar la separación con cromatografía 
de intercambio aniónico (CIA) en el momento de 
recolección de la muestra, con el fin de asegurar 
que las especies que se encuentran en el ambiente 
acuático natural no sufran transformación alguna, 
lo cual hace que la cuantificación del arsenito y 
arseniato sea mucho más exacta (Voice et al. 2011, 
Sorg et al. 2014). 

Para preservar las muestras se emplea ácido nítri-
co grado ultrapuro, ácido clorhídrico o sulfúrico de la 
misma calidad, o bien ácido etilendiaminotetraacético 
(EDTA). La escogencia del preservante depende del 
tipo de muestra, análisis, o especies químicas a cuan-
tificar (Akter et al. 2005, Voice et al. 2011). Después 
de la acidificación, es recomendable el transporte 
de las mismas a 4 ºC para evitar la alteración del 
volumen recolectado por evaporación (Bednar et al. 
2004). Además, se aconseja el empleo de botellas 
de polipropileno opacas para disminuir reacciones 
químicas indeseables y actividad microbiana por la 
luz del sol (Litter et al. 2009). 

El objetivo de esta investigación es optimizar y 
validar una metodología analítica a partir de croma-
tografía de intercambio aniónico y espectrometría 
de masas con plasma de acoplamiento inductivo 
para cuantificar arsénico total, arsénico soluble y 
arsénico particulado (As[III] y As[V]) en aguas sin 
cloración. 
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MATERIALES Y MÉTODOS

Reactivos
Reactivos estándar de 22 elementos de calibración 

para espectrometría de masas con plasma de acopla-
miento inductivo (ICP-MS, por sus siglas en inglés) 
de 10 µg/mL (método 6020A de Accustandard) y que 
contiene arsénico cuya concentración es comparada 
contra un material de referencia del National Institute 
of Standards and Technology (NIST; EUA), sal de 
arsenito de sodio (AsNaO2), pureza ≥ 90 %, sal de ar-
seniato de sodio dibásico heptahidratado (Na2HAsO4), 
pureza ≥ 99.995 %, estándar de As(III) de 1000 mg/L 
para ICP-MS de Sigma-Aldrich, estándar de As(V) de 
1000 mg/L para ICP de Sigma-Aldrich, resina Dowex 
1-X8 de 50 a 100 mallas, NaOH de 1.0 mol/L, ácido acético 
1.0 mol/L, ácido nítrico al 70 % ultrapuro, ácido sulfú-
rico al 5 %, ultrapuro, agua desionizada, disoluciones 
de trabajo para ICP-MS: disolución de sintonización 
de tecnologías Agilent para ICP-MS de 1 µg/L de 
concentración final en los siguientes elementos: Li, Tl, 
Y, Ce y Co, disolución estándar interno para ICP-MS 
de Agilent Technologies de 400 µg/L de concentración 
final en los siguientes elementos: Bi, Ge, In, Li, Lu, 
Rh, Sc y Tb, disoluciones de sintonización 1 y 2 de 
Agilent Technologies para verificación de factor P/A 
(factor pulso – analógico) con más de 33 elementos en 
concentraciones desde 5 µg/L hasta 40 µg/L.

Materiales
Tres botellas de polietileno de alta densidad 

certificadas para metales de 250 mL de capacidad 

rotuladas como A, B y C, columnas cromatográficas 
de polipropileno de 20 mL, jeringas plásticas de 
50 mL, filtros de disco de 0.45 µm de nylon, probeta 
de 50 mL preferiblemente plástica, vaso de plástico de 
dos litros, tubos de ensayo de ensayo de polipropi-
leno. 

Optimización del equipo ICP-MS
Se empleó el ICP-MS marca Agilent Technolo-

gies, serie 7700. Este equipo posee un sistema de 
introducción de muestra que consiste en una cámara 
de espray de doble paso hecha de cuarzo y un ne-
bulizador tipo Micromist, lentes iónicos tipo “x”, 
un sistema de reacción octapolar entre las lentes y 
cuadrupolo para eliminar interferencias poliatómicas. 
. El cuadrupolo de este equipo tiene un prefiltro y lue-
go un filtro principal, mientras que el detector es un 
multiplicador de electrones que opera en modo pulso 
y analógico. La optimización del método se efectuó 
de acuerdo a las especificaciones del manual del 
fabricante (Agilent Technologies 2011) y consistió 
en dos pasos: primero la verificación de parámetros 
comunes del sistema como comprobación general 
(cuadro I) empleando la disolución de sintonización 
de Agilent Technologies de 1 µg/L de concentración 
así como las disoluciones de sintonización de factor 
P/A del mismo fabricante. El segundo paso es la 
calibración de masas con la disolución sintonizadora 
y la disolución de patrón interno de 400 µg/L. En 
la calibración de masas se monitorean las cuentas 
para 59Co (superiores a 1900 cps), 159Tb (cuentas 
superiores a 178000 cps) y 205Tl (cuentas superiores 

CUADRO I. PARÁMETROS DE COMPROBACIÓN INICIAL DIARIOS VERIFICADOS EN EL INICIO

Parámetro Masas monitoreadas Objetivo

Eje de la antorcha 7Li, 59Co, 205Tl Posición óptima de la antorcha alineada con la interfase: distancia inyector/
antorcha/conos

Espectrómetro de masas Corrección de las posibles diferencias que pueden existir entre la masa leída 
por el equipo y la masa exactamente conocida para cada isótopo

Corrección del plasma Corregir posibles fluctuaciones que se presentan en el plasma y que puedan 
afectar la precisión de la medida

Sintonización estándar de
las lentes

7Li,59Co,205Tl Las lentes de extracción y lente iónica deben estar en posición fuera de eje, 
asegurando una alta transmisión iónica en todo el rango de masas

Resolución
del eje

7Li,59Co, 205Tl Mejor balance entre la separación de los picos y la relación señal/ruido

Reporte
de ejecución

Óxidos: 140
Cargas dobles: 140

La formación de óxidos y cargas dobles debe ser menor al 2 %. Los óxidos 
se monitorean en el par CeO/Ce

Factor P/A
(modo pulso/analógico)

7, 23, 27, 88, 89, 95, 101, 
105, 111, 115, 118 y 205

Efectúa la calibración en modo pulso y analógico del detector de manera si-
multánea. Este factor es empleado para convertir un valor del modo analógico 
en uno para el modo de pulso



B. Arias-Barrantes et al.48

a 3000 cps). Ambos procedimientos se efectuaron 
diariamente, antes de iniciar la medición de los 
patrones de la curva de calibración de arsénico, los 
controles de calidad y las muestras. 

Se trabajó con el isótopo 75As, mientras que la 
interferencia espectral 40Ar35Cl se evitó por medio 
el sistema de colisión octapolar con gas helio que 
suprime esta interferencia mediante discriminación 
de energía cinética (modo KED, por sus siglas en 
inglés).

Se empleó germanio como estándar interno y se 
obtuvo una recuperación de 70 % a 125 %. Por otra 
parte, se empleó el estándar de control de calidad 2 
para ICP-MS de Accustandard, diluido a 50 µg/L 
como concentración final y debió recuperarse entre 
90 % y 110 %, según lo indicado en los métodos 
estándar para la determinación de agua y agua re-
sidual de la American Public Health Association 
(APHA 2012).

Optimización de la cromatografía de intercambio 
aniónico
Preparación de resina de intercambio aniónico en 
forma de acetato

Se siguió el procedimiento descrito por la Agencia 
de Protección del Medio Ambiente de EUA (USE-
PA, por sus siglas en inglés; 2000). Se pesaron 200 g 
de resina Dowex 1-X8 de 50 a 100 mallas en un 
vaso de precipitados plástico y se adicionaron 200 
mL de NaOH 1.0 mol/L. Se colocó en una plantilla 
de agitación constante en capilla de extracción por 
una hora, se dejó reposar 5 min y luego se decantó 
el NaOH. Este lavado se repitió dos veces más. 
La resina se lavó dos veces con 200 mL de agua 
desionizada. Posteriormente, se lavó tres veces 
con ácido acético 1.0 mol/L empleando agitación 
constante por 5 min. Finalmente, se efectuaron tres 
lavados de la resina con agua desionizada antes de 
ser empacada.

La columna cromatográfica de polipropileno se 
enjuagó previamente con agua desionizada y se dejó 
secar a temperatura ambiente. Se empacaron 20 g de 
resina (peso escurrido) en cada columna, dejando 
aproximadamente 1 cm de altura de agua desionizada 
para mantener la resina húmeda.

Preparación de disoluciones de As(III) y As(V) en 
agua sintética

Para la optimización de las columnas de inter-
cambio aniónico, se realizó una simulación en el 
laboratorio del procedimiento a efectuar en el campo 
descrito por la USEPA (2000), empleando muestras 
de agua sintética (conductividad inferior a 1 µS/cm) 

enriquecidas con concentraciones conocidas de 
As(III) y As(V), para verificar que la resina retuviese 
efectivamente el As(V) presente como oxianión y 
así evaluar la recuperación de arsenito y arseniato 
después del tratamiento en la columna.

Las disoluciones de As(III) se prepararon a partir 
de AsNaO2 y las de As(V) a partir de Na2HAsO4. Las 
disoluciones intermedias y las de trabajo (concen-
tración final de 500 µg/L) se guardaron en botellas 
de polietileno de alta densidad color ámbar y en 
refrigeración.

Se prepararon 10 mezclas de As(III) / As(V), cu-
yau composición se detalla en el cuadro II. Se trabajó 
en dos ámbitos de concentración: ámbito alto en con-
centraciones de 50.0 μg/L y 25.0 μg/L, y ámbito bajo 
a 5.0 μg/L de As(III) y As(V) y en ausencia de As(III) 
o As(V). Se seleccionaron estos ámbitos con el 
fin de no saturar la resina, ya que una vez validado 
el método, éste se emplearía para especiar agua con 
concentraciones de arsénico inferiores a 10.0 µg/L 
y hasta los 50.0 µg/L como máximo. 

Para cada mezcla se llevaron a cabo siete repe-
ticiones. Una vez preparada la mezcla, se realizó el 
procedimiento de filtración y el tratamiento en la 
columna cromatográfica de forma inmediata para 
evitar la posible oxidación del arsenito. 

Procedimiento de filtración y separación
A la botella A se le adicionaron 0.5 mL de HNO3 

concentrado grado ultrapuro al 70 % y se llenó con 
250 mL de la mezcla preparada. Se cerró la botella 
y se colocó papel parafilm alrededor de la tapa para 
evitar contaminación hasta su análisis. 

CUADRO II.	 DIEZ MEZCLAS DE As(V) Y As(III) PARA 
EVALUAR LA RECUPERACIÓN DEL MÉ-
TODO

Mezcla Concentración en
As(V) (µg/L)

Concentración en
As(III) (µg/L)

1 25.0 5.0
2 0 5.0
3 5.0 0
4 50.0 5.0
5 25.0 25.0
6 50.0 0
7 0 50.0
8 25.0 0
9 5.0 50.0

10 5.0 25.0
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La jeringa de 50 mL se lavó tres veces con el 
agua restante de la mezcla preparada, procurando no 
agregar aire a la hora del lavado y toma de muestra. 
Después se llenó y se colocó en ella el filtro de 0.45 
µm. Se descartaron las primeras diez gotas que pa-
saron por el filtro. 

Después de lavar dicho filtro, se tomó la botella 
B, la cual contenía 1.25 mL de H2SO4 ultra puro al 
5 % y se llenó con la muestra de la mezcla ya filtrada 
(arsénico soluble). Se repitió el procedimiento hasta 
recolectar 125 mL. Se cerró la botella y se agitó 
vigorosamente por 15 s. 

Se tomó una de las columnas y antes de pasar 
la muestra filtrada (botella B), se descartó el agua 
desionizada que mantenía la resina húmeda.

La muestra filtrada se hizo pasar por la columna. 
Los primeros 40 mL que se eluyeron de la columna se 
midieron con una probeta y se descartaron con el fin 
de lavar la columna con la muestra varias veces hasta 
recolectar la fracción final para análisis. Finalmente, 
se colocó la columna en la botella C la cual contenía 
una gota de HNO3 concentrado ultrapuro y se reco-
lectaron aproximadamente 20 mL del agua tratada 
por la resina (la fracción recolectada corresponde 
al As[III] mientras que lo que quedó retenida en la 
columna corresponde al As[V]). Las botellas B y C 
se taparon y se sellaron las tapas con papel parafilm.

Cuantificación en el laboratorio mediante ICP-MS
Cabe destacar que una vez separadas y preser-

vadas las distintas formas de arsénico en campo, las 
muestras pueden almacenarse hasta por seis meses 
empleando los recipientes adecuados y la cantidad 
de ácido ultrapuro apropiada (Bednar et al. 2002, 
Kumar y Riyazuddin 2010).

Antes de que la muestra se tomara definitivamente 
para su lectura, se enjuagó con ésta tres veces un 
tubo de ensayo de polipropileno, el cual después se 

colocó en el automuestreador del ICP-MS. A partir 
de las muestras A, B y C se obtuvieron los resultados 
de arsénico total, arsénico soluble, arsénico particu-
lado, As(III) y As(V). En el cuadro III se resume el 
contenido analizado de cada una de las tres botellas.

Validación de la metodología CIA/ICP-MS
Para el tratamiento y evaluación de los datos 

destinados a la validación de la metodología CIA/
ICP-MS se siguió lo establecido por la Guía Eura-
chem 2012 (Ellison y Williams 2012). Las figuras de 
mérito determinadas fueron el límite de detección y 
el límite de cuantificación instrumentales, calculados 
de acuerdo con lo establecido por Currie (1995) y 
Miller y Miller (2002). Se determinó la desviación 
estádar (SB0) de siete repeticiones de la intensidad 
del blanco y se consideró el límite de detección (LD) 
como 3 × SB0/m, siendo m la pendiente de la curva 
de calibración; asimismo, se consideró el límite de 
cuantificación (LC) como 10 × SB0/m. Por otra parte, 
los límites de detección y cuantificación del método 
se calcularon determinando la desviación estándar de 
la medición de 10 patrones de arsénico de 1.0 µg/L a 
partir del material de referencia; se consideró el LD 
como 3 × S0 y el LC como 10 × S0.

La repetibilidad se calculó midiendo siete veces 
un patrón de arsénico de 12.5 µg/L. A partir de este 
mismo patrón y con la misma cantidad de lecturas 
pero en distintas condiciones ambientales e instru-
mentales (diferentes días), se estimó la precisión 
intermedia. 

La veracidad se determinó con las muestras de 
agua sintética enriquecidas con As(III) y As(V) des-
pués de la separación con CIA y posteriormente se 
analizaron las muestras por ICP-MS para determinar 
los porcentajes de recuperación (Cuadro IV). 

La linealidad se evaluó a partir del coeficiente 
de correlación de las distintas curvas de calibración 

CUADRO III.	DESCRIPCIÓN DEL CONTENIDO DE LAS BOTELLAS DE RECOLECCIÓN DE 
MUESTRAS DE AGUAS PARA LA SEPARACIÓN Y CUANTIFICACIÓN DE ARSÉ-
NICO SOLUBLE, ARSÉNICO PARTICULADO, As(III) Y As(V)

Etiqueta Cantidad de
muestra (mL)

Preservación Muestra
contenida

Tipo de arsénico a
cuantificar

A 250 HNO3 concentrado
ultra puro pH < 2

Agua de la fuente
de captación

Arsénico
total 

B 125 H2SO4 5 % 
ultra puro pH ≈ 2

Agua filtrada
y acidificada

Arsénico soluble y
particulado (por diferencia)

C 20 HNO3 concentrado
ultra puro pH < 2

Agua filtrada 
y tratada por la resina

As(III) y As(V)
(por diferencia)
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obtenidas en cada lectura. Las concentraciones de los 
siete patrones de arsénico fueron: 0, 0.5, 5.0, 12.5, 
25.0, 50.0, 100.0 y 300.0 µg/L.

RESULTADOS Y DISCUSIÓN

En el cuadro V se resumen las condiciones de 
lectura promedio que presentó el ICP-MS en la me-
dición de las muestras. El patrón interno recuperado 
fue de 99 a 102 %. Los porcentajes de desviación 
estándar relativa fueron inferiores al 5 %. Las curvas 
de calibración con las que se midieron las muestras 

tuvieron coeficientes de correlación iguales o supe-
riores a 0.9996 (Fig. 1).

La repetibilidad y la repetibilidad intermedia para 
siete repeticiones tuvieron un coeficiente de variación 
(CV) de 0.2 % y de 0.3 %, respectivamente. Los 
límites de detección y cuantificación instrumentales 
fueron 0.02 y 0.03 µg/L, respectivamente, mientras 
que los límites de detección y cuantificación del 
método fueron 0.1 y 0.2 µg/L, respectivamente, 
expresados como arsénico total.

Los resultados de las recuperaciones promedio 
del arsénico total, soluble y particulado, así como 
de As(III) y As(V), se presentan en el cuadro IV. 

CUADRO IV.	 RESUMEN DE LAS RECUPERACIONES PROMEDIO DE LAS MEZCLAS DE As(III) Y As(V) PARA LA 
OPTIMIZACIÓN DE CROMATOGRAFÍA DE INTERCAMBIO ANIÓNICO

Mezcla Recuperación de As total  Recuperación de As soluble Recuperación de As(V) Recuperación de As(III)

As(V)/ As(III)
(µg/L)

X̅ S0 CV (%) X̅ S0 CV (%) X̅ S0 CV (%) X̅ CV (%)

25.0 y 5.0 101 2.6 2.6 101 2.3 2.3 100 2.5 2.5 103 9.6 9.3
0 y 5.0 104 7.3 7.0 101 7.9 7.8 NA NA NA 97 10.5 10.8
5.0 y 0 99 5.3 5.4 100 5.3 5.3 97 5.7 5.9 NA NA NA

50.0 y 5.0 101 1.2 1.2 101 0.9 0.9 100 1.1 1.1 105 8.8 8.4
25.0 y 25.0 99 1.0 1.0 99 0.6 0.6 99 3.0 3.0 99 2.9 2.9

50.0 y 0 100 1.1 1.1 100 1.2 1.2 100 1.1 1.1 NA NA NA
0 y 50.0 99 1.9 1.9 99 1.6 1.6 NA NA NA 99 1.7 1.7
25.0 y 0 99 2.5 2.5 100 1.5 1.5 99 1.5 1.5 NA NA NA

5.0 y 50.0 100 1.9 1.9 100 1.5 1.5 103 13.2 12.8 100 1.9 1.9
5.0 y 25.0 104 7.6 7.3 99 2.9 2.9 97 5.1 5.3 102 2.6 2.5

Incertidumbre de la concentración As: ± 0.1 µg/L
NA: no aplica

CUADRO V.	 CONDICIONES EXPERIMENTALES DE LECTURA DE LAS MUESTRAS Y PATRONES 
POR MEDIO DE ICP-MS EN MODO DE ANÁLISIS CUANTITATIVO

Parámetro Valor promedio
Empleado

Valor recomendado 
por el fabricante

Temperatura de la cámara de espray de doble paso (ºC) 2.0 2.0
Poder de radiofrecuencia (W) 1550 1550
Presión de análisis (Pa) 1.32 × 10-–4 1.1x10–4 a 2.0 × 10–4

Presión de gas argón (KPa) 600 500 a 700
Presión de gas helio (KPa) 100 90 a 130
Flujo de gas argón (L/s) 10.0 10.0
Flujo de gas helio para el plasma (L/s) 12.0 12.0
Flujo gas helio de arrastre (L/s) 1.0 0.8 a 1.3
Flujo gas helio auxiliar (L/s) 1.0 0 a 1.0
Voltaje lente Extract 1 (V) 0 0
Voltaje lente Extract 2 (V) –195.0 –180.0
Voltaje lente Omega bias (V) –80 –80
Voltaje lentes Omega (V) 10 10
Velocidad bomba peristáltica (rps) 0.1 0.1
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Las recuperaciones de arsénico total se encontraron 
entre el 99 y el 104 %, la desviación estándar no 
supera los 7.6 µg/L y los CV oscilaron entre 1.1 y 
7.3 %.

El arsénico retenido en el filtro corresponde al 
coloidal o precipitado y el que permanece en di-
solución se denomina arsénico soluble o disuelto. 
En la literatura consultada se indica que no existe 
un método ideal para remover material particula-
do del agua, sin embargo, el empleo de filtros de 
0.45 µm de un uso único son ampliamente utiliza-
dos, ya que son de fácil adquisición y además no 
introducen contaminación en la muestra (McCles-
key et al. 2004). 

Dicha filtración también se efectuó con el fin de 
retirar turbiedad e impurezas que pueden afectar 
el desempeño de la resina y puedan obstruir los 
pequeños sitios de intercambio en el proceso de 
intercambio iónico. Las recuperaciones de arséni-
co soluble estuvieron en el ámbito entre el 99 % y 
101 % con desviaciones estándar inferiores a 7.9 µg/L 
y CV inferiores al 7.8 %. 

Respecto a las recuperaciones de As(V) en las 
distintas mezclas, sólo las de 5.0 µg/L en As(V) y de 
50.0 µg/L en As(III) tuvieron la mayor dispersión en 

CUADRO VI. RESULTADO DE LAS RECUPERACIONES DE As(III)/As(V) EN AGUAS NATURALES SIN ARSÉNICO

Mezcla
As(III)/As(V)

Concentración
teórica de

As(III) (µg/L)

Concentración
obtenida de

As(III) (µg/L)

Recuperación de 
As(III)

(%)

Concentración de 
As(V) 
(µg/L)

Concentración
obtenida de

As(V) (µg/L)

Recuperación de 
As(V) 

(%)

1 25.0 24.9 99.6 25.0 24.8 99.2
2 5.0 5.1 102 50.0 49.9 99.8
3 50.0 50.3 100.6 5.0 5.2 104
4 25.0 25.2 100.8 0 NA NA

Incertidumbre de la concentración As: ± 0.1 µg/L
NA: no aplica

Fig. 1.	 Ejemplo de curva de calibración para la cuantificación 
de As(III) y As(V) expresado como arsénico total. cps: 
cuentas por segundo

C arsénico = 1951.7I + 2797
R2 = 0.9996
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las recuperaciones del arsénico pentavalente, obte-
niéndose un CV de 12.8 %; sin embargo, el promedio 
de dichas recuperaciones fue de 103 %. Las otras 
recuperaciones de As(V) en las otras mezclas fueron 
de 97 y 103 % con CV de 1.1 a 5.7 %.

En el caso de las recuperaciones de As(III), las 
mezclas de As(V)/As(III) de 25.0 y 5.0 µg/L, 0 y 
5.0 µg/L, y 50.0 y 5.0 µg/L, son las que presentaron 
mayor dispersión de arsénico trivalente (CV: 9.3, 
10.8 y 8.4 %, respectivamente). Para el caso de estas 
tres mezclas, la concentración de arsenito es baja 
(5.0 µg/L), por lo que es posible que parte de éste se 
haya oxidado en el proceso de filtración y separación 
cromatográfica; por ende, que se obtuvieran recupe-
raciones tan variables (entre 88 y 117 %). 

Cuando la concentración de As(III) en las 
mezclas fue más alta (25.0 µg/L o 50.0 µg/L), las 
recuperaciones fueron de 99 a 102 %, con una dis-
persión menor (CV entre 1.7 % y 2.9 %). De forma 
general, la incertidumbre del método afectará mu-
cho más a las concentraciones más bajas respecto 
a las más altas.

Para evaluar realmente el método se fortificaron 
cuatro muestras reales de agua natural sin arsénico 
(concentración no detectable). La fortificación se 
realizó a partir de mezclas de As(III)/As(V) a dis-
tintas concentraciones de materiales de referencia 
certificados para ICP-MS, ya que la pureza de la sal 
de As(III) no era adecuada para trabajar las recupera-
ciones en agua natural. Las recuperaciones de As(III) 
fueron de 99.6 a 102 % mientras que para As(V) entre 
99.2 % a 104 % (cuadro VI).

Por otro lado, se fortificó una quinta muestra de 
agua natural con presencia de 14.6 µg/L de arsénico, 
realizándose tres mezclas de As(III)/As(V) a distin-
tas concentraciones. Se llevó a cabo un procedimien-
to de especiación de arsénico al agua natural y las 
concentraciones naturales de As(III)- s(V) en la 
fuente fueron de 10.2 µg/L de As(V) y 4.4 µg/L de 
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As(III). Las recuperaciones de As(III) fueron de 98 
a 102 % mientras que para As(V) de 99 a 104 % 
(cuadro VII).

CONCLUSIONES

Las resinas de intercambio aniónico son una op-
ción simple y económica. Poseen como ventaja la 
posibilidad de emplearse varias veces antes de que 
se saturen. La cromatografía de intercambio aniónico 
permite separar in situ el arsénico pentavalente del 
trivalente, evitando que estas dos especies puedan 
modificarse durante las etapas de transporte y pos-
terior separación en el laboratorio. 

Mediante la cuantificación en ICP-MS se obtu-
vieron bajos límites de detección y cuantificación, 
además de resultados exactos y precisos al eva-
luarse la repetibilidad y repetibilidad intermedia 
utilizando un material de referencia certificado 
de arsénico. 

Con la metodología CIA/ICP-MS se lograron recu-
peraciones promedio de arsénico soluble superiores al 
99 % y de As(V) y As(III) mayores al 97 %. Cuando se 
trabajó a bajas concentraciones de arsenito o arseniato 
las recuperaciones fueron superiores a 88 %, en cual-
quiera de los dos estados de oxidación. Además, las 
recuperaciones de As(III) y As(V) en aguas naturales 
con presencia y ausencia de arsénico fueron bastante 
aceptables para evaluar la metodología. 
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