Application Note AN-U-049

Analisis de bromato en agua potable
segun ISO 11206y EPA 317

Mejora de la precision y la sensibilidad para la deteccion de trazas

de bromato con IC-UV/VIS

El agua potable es esencial para la vida humana y
también es a menudo un privilegio. Ya sea que la
fuente sea agua superficial o subterrdnea, la presencia
de bacterias patdgenas, el mal sabor y un olor
detectable requiere procesos de desinfeccién para
garantizar la calidad adecuada para fines de agua
potable [1,2]. La cloracién se introdujo a principios del
siglo XX como un proceso estandar de tratamiento de
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agua. Este proceso ayudd a proteger la salud humana
y a reducir la mortalidad por infecciones vy
enfermedades microbianas transmitidas por el
agua.3,4]. Sin embargo, el proceso de cloracion forma
subproductos daninos (p. ej., trihalometanos) de la
reaccion del cloro con los componentes organicos del
agua.

Para evitar este tipo de reacciones, los procesos de
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desinfeccion modernos utilizan oxidantes fuertes
como el permanganato o el ozono. Sin embargo, si el
agua contiene bromuro, la ozonizacion y la oxidacion
conducen a la formacion de bromato, un carcinégeno
potencial. Por ello, el bromato esta regulado a un
maximo de 10 pug/L en el agua potable y requiere un
control regular para garantizar la calidad del agua. La
cromatografia ionica (Cl) proporciona una técnica

MUESTRA Y PREPARACION DE MUESTRAS

Se analizaron muestras de agua corriente (Zurich,
Suiza) y agua mineral (Evian) con y sin adicién de
colorantes para probar la confiabilidad y validez de
este método. Ademas de enriquecer muestras de
agua del grifo suiza (0,2 y 1 g/l de bromato), también
se investigaron trazas de bromato en matrices ricas

La separacion IC con reacciéon posterior a la columna
(PCR) y la posterior deteccién UV/VIS proporciona un
meétodo dedicado para determinar concentraciones
muy bajas de bromato en el agua. Después de la
separacion del bromato de los componentes de la
matriz con una columna analitica, se forma triyoduro
a través de la PCR (reaccién 1). Esta reaccién es muy
especifica, lo que permite la determinacion sensible
de bromato a través de la deteccion de triyoduro a
una longitud de onda de 352 nm. Debido a la alta
selectividad, la influencia de las interferencias se
reduce significativamente. Esto permite la deteccién
de trazas de bromato incluso en matrices con alto
contenido de carbonato y cloruro.

La configuracion es simple (930 Compact IC Flex, 947
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robusta, eficaz y sensible para controlar el bromato
incluso a niveles de trazas, de acuerdo con la norma
ISO 11206 y el método 317 de la EPA. La reaccion
especifica posterior a la columna (PCR) del triyoduro
formador de bromato permite la determinacion de
concentraciones tan bajas como 1 pg/L, incluso en
matrices ricas en carbonato y cloruro.

en carbonato y cloruro para mostrar la ausencia de
interferencias. Para estas pruebas, se agregaron 0,2
g/L de bromato al agua Evian (357 mg/L de
carbonato y 5 mg/L de cloruro) y al agua ultrapura
enriquecida (UPW que contenia 100-500 mg/L de
carbonato y 5-100 mg/L de cloruro). ).

Professional UV/VIS detector, un procesador de
muestras y un Dosino para la adicion precisa de
reactivos) y cumple con Método 317 de la EPA de EE.
UU. y DIN EN ISO 11206. La separacién del bromato
de otros aniones se logra utilizando el Metrosep A
Supl 17 - 250/4.0 columna y un eluyente de acido
sulfurico-molibdato. El eluyente, que contiene
molibdato como catalizador para la PCR, se bombea
continuamente a través de la columna. Antes de
entrar en el bloque del reactor, el yoduro de potasio
(reaccién 1) es anadido por un Dosino para la
formacién de triyoduro y su posterior deteccion
UV/VIS. La calibracion de esta configuracién oscild
entre 1y 20 ug/L utilizando un volumen de inyeccion
de 1000 uL.
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Mo(VI)
BrO; +3I + 3H* —— 3 HOI+Br (a)
3HOI+31 + 3H* — 31, +3H,0 (b)

31L+31

Mo(VI)
Bris+ 9+ 68X =

— 31 (©)
3I;HBr + 3H,0(d)
UV 352 nm

Reaction 1. Ruta de reaccién de bromato con yodo y molibdato como catalizador en solucién dcida formando triyoduro como se describe en

los métodos de triyoduro en US EPA 317 e ISO 11206. La reaccion ocurre después de la columna antes de la deteccién espectral de triyoduro

a352nm.

PRACTICA

Sin embargo, si es necesario determinar el bromato
en concentraciones muy bajas por debajo de 1 pg/Ly
especialmente junto a altas concentraciones de
cloruro o carbonato, la configuracién se puede
modificar facilmente para cumplir con estos
requisitos. También en este caso se utiliza la PCRy
posterior deteccién UV/VIS para garantizar una
determinacion selectiva de bromato. Para la

separacion analitica de bromato en una matriz

Separation and chemical
suppression

Sample introduction

compleja, la columna de alta capacidad Metrosep A
Supl 10-100/4.0 y se usa un eluyente de bicarbonato
alcalino. Para proporcionar mas estabilidad de
referencia y las mejores condiciones de reaccién,
supresion quimica se utiliza antes de anadir los
reactivos de PCR (Figura 1). El uso de un volumen de
inyeccién de 1325 plL en este caso permite una
deteccion confiable de bromato de 0,05-5 ug/L.

Addition of PCR reagents (1: potassium iodide, 2: sulfuric acid +

ammonium molybdate tetrahydrate) and UV/VIS detection

Figure 1. Configuracion del sistema IC para la determinacion de concentraciones de trazas de bromato en agua con la columna Metrosep A

Supp 10, supresion quimica, PCRy deteccion UV/VIS.
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Figura 2A muestra los resultados de la determinacién
de bromato con la columna Metrosep A Supp 17y
eluyente &cido. Con una configuracion sencilla (es
decir, un Dosino para la adicion de reactivos) y un
volumen de inyeccién de 1000 pulL, se pueden
determinar concentraciones de bromato de 1 a 20
ug/L con gran precision.

La presencia de cloruro o carbonato en la matriz de la
muestra puede afectar el tiempo de retencién vy la
forma del pico de bromato. Para superar esto, la
columna Metrosep A Supp 10 de alta capacidad
separa eficazmente el bromato de estos
componentes de la matriz antes de la deteccion por
PCRy UV/VIS. Por lo tanto, es posible la detecciéon de
bromato hasta 0,05 pg/L en matrices que contienen
hasta 200 mg/L de carbonatoy 100 mg/L de cloruro
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(Figura 2B). El tiempo de retencién del bromato en
ambas configuraciones es comparable, eluyendo en
menos de 10 minutos, lo que permite el analisis de al
menos 100 muestras por dfa.

Las recuperaciones de picos de muestra para
muestras preparadas artificialmente con UPW de alta
matriz y para agua del grifo suiza oscilaron entre 85y
105 %. Las muestras de agua del grifo contenfan algo
de bromato (2,3 ug/L). Sin embargo, no se detectd
bromato en las muestras de Evian ricas en carbonato y
cloruro. Se determinaron picos de nivel de trazas de
0,2 ug/l con una recuperacion del 85 %.

Se eligio una longitud de onda de 352 nm para la
deteccion UV/VIS. Esto disminuye el ruido de linea de
base porque algunas especies del eluyente y las
muestras no absorben a esa longitud de onda.
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Figure 2. Determinacion de bromato segiin US EPA 317 e ISO 11206 utilizando la columna Metrosep A Supp 17 (A) y en matrices ricas en

carbonatos con la columna Metrosep A Supp 10 (B). La calibracion para la configuraciéon simple con la columna Metrosep A Supp 17 (A) oscild

entre 1y 20 ug/L de bromato. El cromatograma muestra la absorbancia UV/VIS de esténdares de bromato de 20 ug/Ly 4 pg/L. La calibracién

de bromato a niveles de trazas utilizando la columna Metrosep A Supp 10 (B) oscilé entre 0,05y 5,0 ug/L (horquillado estandar). El

cromatograma muestra una muestra de agua mineral Evian enriquecida (0,2 pg/l de bromato en la matriz rica en carbonato y cloruro,

recuperacion de enriquecimiento del 85 %).
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CONCLUSION

La desinfeccion del agua (por ejemplo, la cloracién) es
un proceso necesario para protegernos de las
enfermedades. Desafortunadamente, puede tener
desventajas como un olor quimico desagradable y la
formacién de subproductos de desinfeccién
peligrosos (p. ej., trihalometanos cancerigenos).
Aunque las tecnologias modernas como la
ozonizacién imparten un mejor sabor al agua, los
subproductos cancerigenos como el bromato o dcidos
haloacéticos puede producirse si bromuro u otros
haldgenos estan presentes en la fuente de agua antes
del tratamiento. Por lo tanto, es de gran importancia
monitorear el agua potable para detectar tales
subproductos de la desinfeccion. Las normativas de la
UE y la EPA de EE. UU. establecen la concentracién
maxima permitida de bromato en el agua potable en
10 pg/L. La EPA ha intentado estipular limites de
concentracién de bromato alin mas bajos con un
objetivo maximo de cero contaminantes para el agua
potable [5]. Para las aguas minerales naturales y de
manantial embotelladas desinfectadas con ozono, la
UE ha reducido el limite de bromato a 3 ug/L [6]. En
cuanto al tratamiento de aguas residuales, la
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formacién de bromatos puede convertirse en una
amenaza critica para el medio ambiente, ya que los
efluentes tratados ingresan directamente a los rios y
otras fuentes de agua. La deteccidn sensible de
bromato es esencial y requiere flexibilidad para ser
aplicable a varias matrices, asf como a los bajos limites
de deteccién.

IC con PCR y deteccién UV/VIS ofrece un método
especifico y sensible para el analisis de bromato en
linea con los requisitos del Método EPA 317 e ISO
11206. Como esta técnica es muy flexible, el agua
potable se puede analizar con la misma facilidad que
las muestras de agua con una alta carga de matriz.
Solo se necesitan ajustes menores para la columna de
separacion y los reactivos de PCR. Ademas, la técnica
estd automatizada, lo que permite un analisis
eficiente y un alto rendimiento de muestras ideal para
operaciones de rutina. La configuracion completa se
puede actualizar con técnicas de preparacién de

muestras en linea (p. ej., ultrafiltracion o dilucion),

aumentando aun mas la eficiencia del método y
ampliando el alcance de la aplicacion a matrices de

muestras mas complejas.
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947 Professional UV/VIS Detector Vario SW

El detector inteligente de una longitud de onda, el
947 Professional UV/VIS Detector Vario SW, permite
cuantificar las sustancias activas en el espectro
ultravioleta o visible de forma segura y fiable. Se

puede seleccionar una longitud de onda.
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Metrosep A Supp 17 - 250/4,0

La Metrosep A Supp 17 - 250/4,0 combina una alta
eficacia de separacion con una buena relacion
calidad-precio, sin que resulte necesario utilizar un
horno para columnas. El material base de
poliestireno/divinilbenceno utilizado garantiza la
larga vida Util de la columna. En esta columna se
pueden resolver las tareas de separacion complejas.

930 Compact IC Flex Oven/Deg
El 930 Compact IC Flex Oven/Deg es un aparato
inteligente Compact IC con horno para columnas, sin
supresién y con un desgasificador incorporado. El
aparato se puede emplear con cualquier método de
separaciéon o de deteccion.
Ambitos tipicos de aplicacion:

- Determinaciones de cationes y aniones sin

supresion con deteccién de conductividad
- Aplicaciones sencillas con deteccion

amperométrica o UV/VIS

Reactor completo para 6.2845.100
Reactor adicional para la placa de reactor
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Metrosep A Supp 10-100/4,0

La columna de separacion Metrosep A Supp 10 -
100/4,0 estd basada en un copolimero de
divinilbenceno-poliestireno de alta capacidad, con un
tamano de particulas de solo 4,6 um. Esta columna se
caracteriza por el elevado nimero de platos y una
gran selectividad. Asf, permite separar con seguridad
el sulfito y el sulfato sin necesidad de anadir
modificadores orgdnicos en los eluyentes. Estas
propiedades se complementan con una alta
flexibilidad de la temperatura de la columna, el flujo y
la composicion del eluyente.

Su construccidon robusta, su excelente relacidon
calidad-precio y sus extraordinarios resultados de
separaciéon unidos a unos tiempos de cromatografia
moderados, convierten a la Metrosep A Supp 10 -
100/4,0 en una columna de separacion de aniones
microbore de uso universal.
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