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Analisis de intrusion de agua de mar, mediante un
analizador de Carbono de alta temperatura con
determinacion de concentracion a presion estatica

BN RESUMEN I

Las zonas costeras son vulnerables a los cambios climaticos los niveles de mareas y pérdidas de arena han
aumentado como consecuencia de estos procesos.

Segun “US Geological Survey”, los niveles del mar han aumentado a lo largo de la mayoria de las costas de
U.S.y portanto en el mundo. La subida del nivel del mar tiene un impacto directo en la salinidad de las aguas
superficiales y subterraneas a través de la intrusion del agua marina. Esta aplicacién se focaliza en el uso de
un analizador de alta temperatura para el andlisis de aguas conintrusiéon marina.

EEE INTRODUCCION I

La presencia de ion cloruro en aguas que deben ser analizadas para estimar el contenido en carbono
presenta muchos problemas cuando utilizamos la metédica de oxidacién en frio, del carbono a didxido de
carbono.

Los instrumentos basados en oxidacidén con ion persulfato con o sin luz UV, sufren de la eliminacién de los
radicales por parte de los iones cloruro y esto supone la pérdida del principal factor de oxidacién, esto
reduce su eficaciay obliga a largar el tiempo de oxidacién necesario. El acomplejado delion cloruro con el Hg
(I reduce este efectoy pero genera problemas con el residuo generado.

Existen problemas adicionales con la oxidacién de cloruro a Cloro, el uso de oxidacién con persulfato genera
suficiente cantidad de Cloro que puede dar lugar al deterioro del detector del instrumento. La combustidn
de alta temperatura presente en el otro principio de analizadores no da lugar a la formacién de cloro y los
cloruros presentes no afectan a la eficacia del catalizador resultando el mds
apropiado para esta aplicacion.

La desventaja en este caso es el efecto desvitrificado del sodio sobre el tubo de
combustidn de cuarzo. El andlisis de salmuera con oxidacién de alta temperatura
es que el cloruro sddico se funde con el catalizador resultando dificil de eliminar.
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EEEN peETECCION I

El analizador de Carbono Organico Total Torch determina el contenido desarrollado de CO, mediante la
tecnologia de concentracién a presion estatica (SPC) junto a la deteccidon NDIR.

La tecnologia SPC esta basada en la medida simple un solo dato del valor de CO, presurizado en el interior
del detector NDIR. La oxidacién de carbono se utiliza a través de la oxidacidn catalitica mediante combustion
a alta temperatura. La salida del detector se sella capturando el CO, procedente de la combustién a una
presidn predeterminada. Una vez alcanzado el valor de la presidon predeterminada se toma la lectura de
CO,. Estalectura se correlaciona con la cantidad de carbono presente en la muestra @

B PARAMETROS INSTRUMENTALES NS

Los parametros para el analisis de aguas superficiales se muestran a continuacién. Un volumen de muestra
de 0.5mL es ideal para el andlisis de aguas superficiales, permite una cantidad de carbono apreciable en el
detectory multiples réplicas.

Un volumen de caza de agua de 2 mL se utiliza para homogeneizar el circuito de paso de muestra tras la
inyeccidon de muestras con particulas en suspensiony sales.

Parametro Valor

Volumen de muestra 0.5mL
Volumen de caza de agua 2.0mL
Dilucion 1:1
Numero de lavados de la linea de inyeccion 1

Lavado de la linea de inyeccion On
Volumen de inyeccién lavados de linea 0.5mL
Volumen de acido 1.0mL

IC flujo de purga 300mL/min
Tiempo de retraso de gas portador 0.0 min

IC tiempo de purga 1.0 min
Detector flujo barrido 500mL/min
Horno tiempo de barrido 1.0 min
Flujo del sistema 400mL/min
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Parametro Valor

Purga en vial Off
Volumen lavado de aguja 2.5mL
Volumen tomado del vial 2.0mL
IC volumen tomado de muestra 2.0L
Tiempo de estabilizado de linea de base 0.50 min
Detector presion de flujo 175mL/min
Velocidad de jeringa a residuo 8
Velocidad jeringa a acido 7
Velocidad de jeringa a agua destilada 7

NDIR Presurizado 20 psig
Velocidad de jeringa dispensado de muestra 7
Velocidad de jeringa aspiracién de muestra 7
Velocidad de jeringa dispensado IC 7
Velocidad de jeringa aspirado IC 5

NDIR presién estabilizado 0.60 min
Velocidad de jeringa dispensado en el horno, 3
Velocidad de jeringa aspirado horno 5
Temperatura Horno 680°C

B CcALIBRACION I

Se genera una curva de calibrado mediante auto diluciéon partiendo de un patrén de 10 mg/L carbono (C). El
producto para la preparacion del patron es phtalato hidrégeno potasico (KHP). Las diluciones se ajustan
parapuntosde 1.0,5.0,y 10mg/LC. Cada punto de calibrado se analiza por triplicado (Figura 1)

(ABSvs mg /L C)

Figura 1 - Curva de calibracién lineal generada por el
analizador TOC TORCH
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B RESULTADOS I

M TOC Valor TOC menos TOC | TOC tras 30 inyecciones
uestra (mg/LC) del agua de mar | de 0.5mL agua de mar

Agua destilada 0.017 £0.029

Agua destialada /5 ppm C 4.95 +0.041

Agua de mar (SW) 2.13+0.131

Agua de mar + 1 ppm C/KHP 3.23+0.213 1.10 1.33
Agua de mar + 5 ppm C/KHP 7.14 £ 0.098 5.01 5.40
Agua de mar + 10 ppm C/KHP | 11.23 +0.062 9.10 9.73
Agua destilada / 5 ppm C 5.12 +0.205

Las muestras fueron tomadas de la costa oeste del océano atlantico, estas tienen una salinidad del 3.2% —
3.5% 3. Todos los andlisis se ejecutaron en el modo TOC, el cual se basa en la adicion de acido a la muestray
su purga posterior para eliminar el contenido de carbono inorgénico.

Dado que el agua de mar contienen grandes cantidades de carbono inorganico comparado con los niveles
de carbono organico. Se precisa afiadir grandes cantidades de acido asi como optimizar los flujos y tiempos
de purga necesarios.

El volumen de muestra de 0.5mL y volumen de caza de agua 2.0mL aseguran que una cantidad
representativa y detectable de carbono alcanza el detector y la sal no obtura los pasos de muestra. La
presion normal del detector se sitla entre 45psig — 60psig se reduce a 20psig para reducir los efectos de |a
sale neltubo de combustidn. Las presiones en el rango habitual pueden ser utilizadas sila muestra contiene
poca sal o se reducen los volumenes de inyeccién. Se utiliza la temperatura estandar de 6802C para las
muestras Salinas.

Los valores de TOC detectados en agua de marfue 2.13mg/LC+0.131. Este valorde TOCen elagua de mar
es la media de 20 medidas. Sustrayendo el valor del TOC en el agua de mar de las muestras
fortificadas genera unos rendimientosde; 1.10mg/LC,5.01mg/LCy9.10mg/LC.

Los valores mostrados de TOC en tabla 2 no son evaluados para la exactitud del método si
no para ver el efecto matriz de la concentracion salina sobre la respuesta de los valores
de TOCenlos patrones.

Tras 100 inyecciones de 0.5 mL de agua de mar se analizan en series de 10
introduciendo patrones de KHP entre ellas.

El depdsito de sales en el catalizador ocasionara una reduccion de la
respuesta de carbonoy resultados erroneos en las muestras @

El analizador Torch se ha disefiado para facilitar el anadlisis
operativo. El tubo de combustidn estd dispuesto en un horno de
apertura frontal y que permite un acceso simple incluso durante
el andlisis. El limpiador de haldgenos y la quimica se sitla en el
frente del equipo con acceso directo incluso durante el analisis.
Una aguja de inyeccidn mas corta se incorpora para soportar las
duras condiciones de salinidad y elevadas temperaturas. El
analizador Torch es muy idéneo para este tipo de aplicacién.
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