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AA, ICP-OES, ICP-MS:
Nuevas Tecnologías y su Aplicación al Análisis de As
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Analisis Elemental de Elementos “Inorganicos:
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Arsenico
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Thermo Scientific – Analisis de Elementos Trazas
Rango de Productos

iCE 3300 Series AA

iCAP 7000 Series ICP

iCAP Q ICP-MS
iCE 3500 Series AA

Flash 2000
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Absorcion Atomica

Llama

Horno de Grafito

Generador de Hidruros
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Absorcion Atomica

Limites de Deteccion

Llama
Generador de 

Hidruros

Horno de 

Grafito

Horno de 

Grafito Zeeman

ppm ppb

As
(193.7 nm)

0.12 0.05 0.33 0.53
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Absorcion Atomica – Generacion de Hidruros

• Todas las muestras deben ser pre-reducidas para asegurar que 

todo el As este en la forma de AsIII

0.5% NaBH4 in 0.5% NaOH

50% HCl

KI Pre-reduced Water sample

Waste
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ICP-OES

Thermo ScientificTM iCAPTM 7000 Series ICP-OES
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ICP-OES

Axial

Axial
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ICP-OES – Limites de Deteccion

Limites de Deteccion

Axial Radial

ppb ppb 

As (189.042 nm) 1.43 4.74
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ICP-MS

Thermo Scientific iCAP Q ICP-MS

Limite de deteccion As (75): 0.011 ppb = 11 ppt
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ICP-MS Especiacion
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• La especiacion elemental puede revelar informacion valiosa 

adicional a la concentracion total del elemento:

• Biodisponibilidad, mobilidad, procesos metabolicos, biotransformaciones e 

implicaciones toxicas

• La especiacion elemental permite darle mayor significado a la 

concentracion total del elemento

Destino ambiental

Mobilidad

Toxicidad
Control de procesos 

Biodisponibilidad

Reactividad

Por que la Especiacion es Importante?
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IUPAC Definicion of Especiacion

• Una especie quimica es una forma especifica de un elemento definido como su
composicion isotopica, estado electronico o de oxidacion y/o estrutura
molecular o compleja.

• La especiation de un elemento es definida como la distribucion de un elemento
es sus diferentes formas (especies) dentro de un sistema donde ese elemento
se encuentre presente. 

• El analisis por especiation esta definido como el campo de la quimica analitica
que se encarga de identificar y/o medir las cantidades de una o mas especies
individuales dentro de una muestra. 

• La toxicidad de los “elementos toxicos” depende de sus especies y no solo de la 
concentracion tanto cuantitativa como cualitativa, por ejemplo:

• Estaño: Los compuestos inorganicos de estaño son nutrientes miesntras que las especies
organicas (tributilestaño) son disruptores endocrinos
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Especiacion Usando ICP-MS – Por Que ICP-MS?

• Puede detectar casi todos los elementos de la tabla periodica: > 80 elementos

• Tiene alta sensibilidad:

• Limites de deteccion del orden de sub ppt son alcanzables en la mayor parte de la Tabla Periodica

• Tiene un amplio rango linear dinamico:

• >9 ordenes de magnitud, desde <ppt hasta >ppm

• Provee tanto informacion elemental como informacion isotopica

• Permite ultra-alta precision para dilucion isotopica

• La fuente del ICP (presion atmosferica, potencial neutro) le permite conectarse facilmente a 
un variado rango de accesorios:

• Cromatografia Liquida (HPLC)

• Cromatografia Ionica (IC)

• Cromatografia Gaseosa (GC)

• Electroforesis Capilar (CE)

• Fraccionamiento de Flujo de Campo (FFF)

• …

• ICP-MS es el detector ideal para la especiacion!
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Ejemplo de Aplicaciones del Analisis por Especiacion

• As en jugo de manzana

• Compuestos inorganicos de As: As(III) y As(V): carcinogenos altamente toxicos

• Compuestos metilados de As: MMA, DMA etc: >100 menos toxicos

• Compuestos Organicos de As : pueden ser no-toxic  como la Arsenobetaina (AsB) o 

potentialmente toxicos (Arseno azucares)

• Larga exposicion a pequenas concentraciones puede conllevar a serios problemas de 

salud

• Los ninos son particularmente suceptibles debido a su alto consumo de jugos

• Regulaciones: ninguna por ahora pero el FDA esta evaluando
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Por que As en Jugo de Manzana?

• Dr. Oz Show 

• Dr. Mehmet Oz, a cardiothoracic 

surgeon and teaching professor at 

Columbia University

• Reports high As content in apple 

juice (up to 36 ppb, 10 ppb is FDA‘s 

drinking water limit)

• No species information, only total 

As

• Subsequent investigations by FDA 

and manufacturers unable to 

confirm the result

• Analysis by the FDA showed 

concentrations in the range of 2-6 

ppb

• http://www.fda.gov/Food/ResourcesForYou/Consu

mers/ucm271630.htm

• http://www.fda.gov/Food/ResourcesForYou/Consu

mers/ucm271632.htm
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Fuentes potenciales de As en Jugo de Manzana

• As-containing pesticides were outlawed in the 1970‘s, but residues 

can still be found today

• Wood treatment: also prohibited

• Elevated concentrations from ground water

• Country of origin: import of juice concentrate or fruit from other 

countries
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Interes Mundial del As en Jugo de Manzana

Source: http://eltern.t-online.de/-oeko-test-entdeckt-

spuren-von-arsen-in-babysaeften/id_52749916/index
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Preparacion de la Muestra

• Three different apple juices were analyzed for total As 

• Retail brand, TetraPak® packaging

• Supermarket discount brand, TetraPak® packaging

• Regional manufacturer, glass bottle

• Ten-fold dilution

• 1mL juice, 2mL 2% HNO3, 7mL BarnsteadTM water

• Determination of total As content using standard addition

• Subsequent As speciation analysis for positively testing samples
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iCAP Qc Parametros Instrumentales

Parameter Value

RF Power 1550 W

Nebulizer Gas 0.80 L/min

Injector 2.0 mm, Quartz

Nebulizer PFA-LC, ESI

Spray Chamber PFA Cyclonic

Interface Ni Sampler and Skimmer

Dwell Time 100 ms

Mode KED

KED Potential 3 V

KED Gas Flow 4.8 mL/min, He
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iCAP Q Determinacion del Contenido Total de As

Sensitivity: 7000 cps/ppb As

LoD: 0.75 ppt

BEC: 0.29 ppt
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• Two of the juices investigated contained detectable As 
concentrations:

• 1.7 ± 0.1 ppb and 1.8 ± 0.1 ppb

• Similar to those reported by the FDA

• But this is only total As:

• Differentiation between (toxic) inorganic As(III) & As(V) species 
and (non-toxic) organic species (MMA etc)

iCAP Q Especiacion de As in Jugo de Manzana

As(III/V) ? AsB ?
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IC Thermo Scientific: Dionex ICS-5000

• High performance IC and RFIC 

system 

• Ideally suited to trace metal 

speciation ICP-MS analyses due to:

• Fully metal-free flow path (PEEK 

pump, injection needle, valves, tubing 

etc.)

• Flow rates of 0.05 – 10.0 mL/min

• Pressure range up to 5000 psi for fast 

separations

• Compatible with acidic and base 

mobile phases

• Columns to separate anionic and 

cationic species
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ICP-MS from Thermo Scientific: iCAP Qc

• High performance ICP-MS 
system

• Ideally suited for IC speciation 
analyses due to:

• High instrumental sensitivity in all 
modes

• Low background noise in all modes

• Flatapole technology for highly 
selective KED mode analysis

• Smallest ICP-MS for easy installation 
in busy laboratories

• Innovative bench-top design for 
close coupling of IC to ICP ion source

• Plug-in control of Dionex IC systems 
directly from within the Qtegra 
control software
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IC-ICP-MS Para Especiacion de As

• 6 especies detectadas

• ~7000 cps / ppb

• ~15 minutos/analisis

• Intercambio Anionico:

• Dionex AS7 (2x250mm)

• Elucion de Gradiente con 20-200 mM 

carbonato de amonio

• Rata de Flujo: 0.3 mL∙min-1

• Volumen de Inyeccion: 20 µL
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IC-ICP-MS Analisis de Especies de As en Jugo de Manzana

• Baja concentracion de las especies individuales despues de la 

dilucion

• Majority is the toxic As(III) and As(V) however...

DMA

[ng g-1]

As (III)

[ng g-1]

MMA     

[ng g-1]

As(V) 

[ng g-1]

Sum  

[ng g-1]

Total As  

[ng g-1]

Jugo 1 - 0.5 ± 0.01 - 0.8 ± 0.01 1.3 1.7 ± 0.05

Jugo 2 0.4 ± 0.05 0.3 ± 0.01 0.1 ± 0.05 0.7 ± 0.01 1.5 1.8 ± 0.05

MDL 0.004 0.005 0.011 0.001

- Not detected
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IC-ICP-MS para la Especiacion de Arsenico: Sumario

• Dionex ICS:5000

• Separacion rapida: seis especies de As en menod de 15 minutos

• Excelente poder cromatografico de resolucion

• Picos estrechos mejoran la sensibilidad

• Consumo reducido de fase mobil debido a las dimensiones de las columnas

• Background bajo de As (camino inerte)

• iCAP Qc:

• Supresion efectiva de la interferencia 40Ar35Cl

• Excelente sensibilidad en modo KED


