Anélisis de compuestos organicos volatiles. Desarrollo de una nueva

. - Z z e - MINISTERIO n INSTITUTO NACIONAL
7. DETRABAJO DE SEGURIDAD E HIGIENE
herramienta analitica para la mejora de la fiabilidad de los resultados DETRARNO 4 € SEOURDAD.
José Francisco L6pez Arbeloay Montserrat Adrian Rojo
Centro Nacional de Verificacion de Maquinaria — INSHT
jlopezar@mtin.es
OBJETIVO P A FID
. ANALISIS COVs 119e7
Desarrollo de una nueva herramienta analitica para la mejora de la fiabilidad de los resultados de anélisis de 100 5 7 » ‘
Compuestos Organicos Volatiles (COVs) en aire por desorcién térmica y cromatografia de gases, basada en el 2
uso de dos columnas capilares de polaridades extremas conectadas respectivamente a un detector de o 60°C (15min), 3°C/min, 150°C
espectrometria de masas y a un detector de ionizacién de llama. 1l s 2 20 3031 5 1 Gas portador Helio 1 ml/min
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1. n-Pentano, 2. n-Hexano, 3. Ciclopentano, 4. Isooctano, 5. n-Heptano, 6. Ciclohexano, 7. n-Octano, 9. n-Nonano, 10. 111-Tricloroetano, 11. 2-Butanona, 12. 2-propanol,

13. Etanol, 14. Diclorometano, 15. Benceno, 16. n-decano, 17. Tricloroetileno, 18. Metil isobutil cetona, 19. Cloroformo, 20. Tetracloroetileno, 21. n-Propanol, 22. Tolueno,
23, 12-Dicloroetano, - 24. Acetato n-butilo, 25. n-Undecano, 26. 2-Hexanona, 27. Isobutanol, 28, 1-Metoxi-2-2propanol, 29. Etilbenceno, 30. p-Xileno, 31. m-Xileno,
32. o-Xileno, 33. n-Propilbenceno, 34. 2-Etoxietanol, 35. n-Pentanol, 36. 112-Tr 37. 124~ 38.Ci
Consideraciones técnicas previas wasps1 4 A FID
P 100+ Resultados WASP Horno: 100°C (15min)  s.76e6
> En el andlisis cromatogréfico simultaneo en columnas de diferente polaridad, es necesario que al menos sus Tolueno Gas portador Helio 1 mi/min
longitudes y espesores de fase estacionaria sean iguales o parecidas, con objeto de obtener intervalos de Hidrogeno 45 mi/min
retenciéon del mismo orden de magnitud para que asi se puedan compatibilizar las condiciones Aire 450 mi/min
cromatograficas.
» En todos los cromat6grafos comerciales con detector de masas sélo es posible el uso adicional de detectores %]
convencionales como el detector de ionizacién de llama. p-Xileno o-xileno
Benceno
> Elflujo de gas portador a través de la columna conectada en un detector de masas esta favorecido por operar Etilbenceno m-Xileno
a vacio, en lugar de a presién atmosférica como en el detector de ionizacién de llama. ﬂ
» El uso de columnas de menor didmetro interno, mas restrictiva a la circulacién del gas portador, puede ° LA AL A AL A L L A AL A A AL A AL AAAL AN AR
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compensar el efecto favorable del vacio del detector de masas. 100+ Tolueno Tic
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» La columna a conectar en el detector de masas debe ser preferentemente la de fase estacionaria de baja
polaridad, por comercializarse con caracteristicas especificas para su uso con este detector (calidad MS).
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RESULTADOS Y DISCUSION

La utilidad de esta nueva herramienta analitica se ha evaluado tanto desde la perspectiva de analisis cualitativo,
como desde el punto de vista de andlisis cuantitativo aplicado al andlisis de COVs.

La eficacia de esta configuracién en el andlisis cualitativo, se expresa graficamente con los cromatogramas
(Andlisis COVs) obtenidos en el andlisis de una mezcla compleja de este tipo de compuestos, que incluye
hidrocarburos alifaticos, hidrocarburos aromaticos, hidrocarburos clorados, cetonas, ésteres, alcoholes y éteres de
glicoles. La complejidad de la mezcla es representativa de las situaciones reales de mayor dificultad.

El resultado confirma que la columna con fase estacionaria polar es mas selectiva para el analisis de COVs, y por
tanto la informacién que suministra respecto a la naturaleza quimica de los componentes de una muestra basado
en tiempo de retencion, representa un complemento adecuado, y necesario incluso, a la informacion cualitativa del
detector de masas.

La capacidad para el anélisis cuantitativo se demuestra con los resultados obtenidos en el envio 81 (Junio 2009) de
nuestra participacion en los ensayos de aptitud del programa WASP organizado por Health and Safety Executive
(HSE). Para dicho envio se muestra, ademéas de los cromatogramas, en dos tablas diferentes los valores de los
coeficientes de correlacién del ajuste lineal por minimos cuadrados y de los resultados obtenidos para los analitos
en las cuatro muestras de ese lote, tanto para el detector de ionizacién de llama como para el detector de masas
operando simultdneamente en el Modo Scan (barrido 35-300 uma) y SIM (registro de iones seleccionados).

El alto grado de concordancia para los valores de R? y para los resultados de los analitos, entre los diferentes
detectores y modos de operacion, avala la fiabilidad para el analisis cuantitativo.

Compuesto 16n cuantificacion R’
Benceno 78 0,9980
Tolueno 91 0,9916

Etilbenceno 91 0,9950
p-Xileno

" 91 0,9972
m-Xileno
o-Xileno 91 0,9979
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CONCLUSIONES

1.  Lasimetria de los picos cromatogréaficos por ambas columnas avala la eficacia del conector empleado.

2. Laseleccion de la naturaleza y dimensiones de las columnas es adecuada ya que el intervalo global de tiempos
de retencién en ambas columnas es del mismo orden de magnitud lo que permite emplear las mismas
condiciones cromatogéficas y simultanear los anlisis.

3. La mejora de la eficiencia de esta nueva herramienta analitica en el andlisis cualitativo de COVs, se
fundamenta en su capacidad para aunar a la informacién cualitativa inequivoca del detector de masas, los
datos de retencién de una columna mas especifica para esos compuestos, como se ha demostrado que son las
columnas de polietilenglicol, que en la clasica configuracién de una Gnica columna no se dispondria, por no ser
recomendable conectar esa columna a los detectores de masas.

4. La mejora de las determinaciones cuantitativas de COVs esta garantizada por integrar a las sefales del
detector de masas (Scan y SIM), la sefial de un detector de ionizacién de llama cuyas caracteristicas de
estabilidad y reproducibilidad interdia, asi como, margen lineal de concentracién, son ampliamente reconocidas.



