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Calibracion del rango de organicos en gasolina (GRO)
mediante un esquema de dilucion automatizada con
el concentrador PTC ATOMX

BN RESUMEN I —

El desarrollo del sistema de preparacidon de muestra Atomx XYZ Teledyne Tekmar integra el concentrador
P&T junto a un sistema de muestreo multi-matriz en una simple plataforma, vdlida para el andlisis de
suelos, aguas y suelos que precisen extraccion con metanol. Este sistema conjunto ha permitido mejorar
la productividad y la eficiencia gracias a las ventajas que su disefio incluye.

En esta nota se muestra como la dilucién en jeringa, permite la generacién de una curva de calibrado
desde un Unico patrén para los compuestos contenidos en EPA method 8260b1. Este estudio valida la

capacidad para ejecutar precisas diluciones eliminando el riesgo del error de calibracion. Adicionalmente
ahorra una gran cantidad de trabajo al operador.

B PARAMETROS EXPERIMENTALES N

GC: Agilent 7890A MSD: 5975C Temperatura 250°C
inert XL desorcion
Columna Restek RTX-624 20m x Fuente: 230°C Flujo purga 100mL/min
0.18mmID x 1pm seca
Programa 35°C 4 minutos; 16°C/min
horno: hasta 85°C durante 0 min; Temperatura
30°C /min hasta 210°C Cuadrupolo: 150°C purga de secado 20°C
durante 3 minutos, 14.29
minutos de andlisis
Inlet: 220°C Retraso 0.5 min Tiempo 2.00 min
disolvente: desorcion
Flujo 1.2 mL/min Rango m/z Volumen 5.0 mL
columna barrido: 35300 muestra
Gas: Helium Barridos: 5.19 Tiempo purga 11.00 min
scans/sec | purga
Split: 80:1 Resolucion: 400 Flujo purga 40mL/min
Presién: 25.8 psi Temperatura Temperatura
linea 230°C de purga 20°C
transferencia
al MS:
Temp. purga condensado 20°C
Temp. desorcion 250°C
Tiempo limpieza 2.00 min
Tabla 1 - Parametros GC, MSD, Atomz Flujo limpieza 200mL/min
Temp. limpieza 280°C
Temp. condensado limpieza| 200°C
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B CALIBRACION Y LIMITE DE DETECCION I

Un patrén de calibracion de 100 ppb conteniendo los compuestos objeto y surrogado (PVOC/GRO Mix) en
500mL de agua desionizada. El patrdén se transfiere a 6 viales VOA. El rango de calibracidn es 2-100 ppb segun
las siguientes diluciones:

1:1=5mlL, 1:2=2.5mL, 1:5=1mL, 1:10=500pL, 1:25=200uL, and 1:50=100pL.

Todas las diluciones se llevan a un volumen final de 5mL mediante el reservorio de agua de suministro del
instrumento. Adicionalmente se efectia la diluciéon 1:100 para el estudio del MDLa 1ppb. Un patréninterno
de 125 ppm (IS) se prepara en metanol y se transfiere al recipiente del Atomx. Activando la adicidn de patron
interno de 1L se inyecta automaticamente a los patrones generando una concentracion final estable de
25ppbfinal.

c MDL Calibracién
ompuestos 9%RSD

MTBE 0.73 4.76
Dibromofluorometano (surr) 0.72 4.47
Benceno 0.61 4.59
Tolueno-d8 (Surr) 0.66 8.02
Tolueno 0.60 5.4
Etilbenceno 0.55 7.58
M&P Xyleno 1.11 7.44
Orto Xyleno 0.58 6.46
BFB (Surr) 0.52 11.69
1,3,5-Trimetilbenceno 0.57 10.08
1,2,4-Trimetilbenceno 0.53 8.22
Naftaleno 0.53 6.99

Tabla 2 - MDL y Calibracidon % RSD para compuestos objeto y surrogados

Para el procesado de los datos de calibracidn se utilizé un software cromatografico.
Los factores de respuesta relativa (RRF) de todos los analitos se evaluaron para% RSD.

La calibraciéon cumplié con los criterios de rendimiento del método 8260 de la EPA. Los resultados de la
calibraciény un cromatograma tipico se enumeranenlaFigura 1.
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Figura 1 - Resultados experimentos estaticos de 50ppb patrdn calibracion GRO

BN CONCLUSIONES .

Teledyne Tekmar Atomx se constituye como un sistema de preparacién de muestra automatizado. La
calibracién automatizada partiendo de un patron mediante la funcion de dilucidon de muestra junto a la
adicion automatizada de patrdn interno. La curva de calibrado cumple el criterio EPA method 8260b'.

Atomx, solo requiere de un patrén de trabajo, partiendo del cual efectia de manera automatica la curva
de calibrado.

BN REFERENCIAS I——

1. USEPA Method 82608 Volatile Organic Compounds by Gas Chromatography/Mass Spectrometry
(GC/MS) Revision 2, December 1996.

f_ INNOVACION
© e r TECNOLOGICA
; PARA LABORATORIO www.rafer.es

Barcelona Bibao LaCoruha  Madrid Mdlaga Sevilla Valencia Zaragoza  Lisboa

7# 93 645 50 28 725 94 499 85 80 7&5 98193 89 26 7= 91 365 15 70 7& 639 359 792 7= 954 369 334 7 96 340 48 00 @ 976237400 7 21154 1998
[=] barcelona@rafer.es [=] bilbao@rafer.es [=] galicia@raferes [=] madrid@raferes [=] malaga@rafer.es [=] sevila@rafer.es [=] levante@raferes [=] rafer@raferes [=] lisboa@rafer.es



