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Introduccion Objetivo

El andlisis de los compuestos voldtiles de las materias primas
utilizadas en los diferentes sectores de actividad (barnices,
colas, pinturas, lacas, efc) permite conocer de manera
aproximada la composicion cudlitativa del ambiente de
trabajo, es decir, permite conocer qué contaminantes pueden La extraccion se ha realizado con dos tipos de

estar presentes en el dire que respiran los frabajadores de un fibra, una de polidimetilsiloxano (PDMS) y otra de
determinado sector. carbowax/PDMS. Después de la exiraccion las
fibras se desorben en el inyector del cromatografo.
Tambien se ha estudiado la desorcion secuencial
de las fibras de forma qgue los compuestos
procedentes de ambas desorciones se analicen
en un mismo cromatograma.

En este trabajo se presenta una alternativa al
meétodo convencional utilizando microextraccion
en fase solida.

Generalmente este andlisis se realiza mediante la vtilizacion
de tubos de carbén activo. Estos se sitdan en la boca del
recipiente que contiene la materia prima y, mediante una
bomba automadatica, se hace pasar el aire a fravés del lecho
de carbon activo. Los compuestos orgdnicos volatiles quedan
adsorbidos en el carbon y, posteriormente, se desorben con
sulfuro de carbono y se analiza la disolucion resultante.

Experimental

Toma de muestras Analisis

Cromatégrafo de gases: HP 4890

1 Toma de muestra estandar de la fraccion 2 Toma de muestra, mediante microextraccion en s AR o s o
volatil fase sélida de la fraccion volatil TR 1 e i e el e
) Detector: MS HP5%73, fipo El, ee 70eV, ec 34.6pA, m/z de 29 a 450
® Tubo de carbon activo | || ® Fibra recubierta con PDMS 100 um ©
® Bomba de aspiracion ® Fibra con Carbowax/Divinilbenceno 65 um Inyeccién estdndar Inyeccion SPME
® 15 min de toma de muestra a 1.5 L/imin ® 0,5 ml de la materia p:rima situada en un vial a 1% inyector 250 T¢ inyector 950, 2 min
® Desorcion con S,C durante 30 min = Eulalte 1 o
2 . . _ Split ratio 24:1 Split ratio 12:1
8 Tlerbototal 45 minutes ®1 min de extraccion del espacio en cabeza de la dfyyy — s
P materia prima a 20°C T®inicial columna 335 T®Inicial columna 35
® Tiempo total 2 minutos Tiempo inicial 5 min Tiempo inicial 5 min
3°C/min Rampa 3°C/min
200°C T¢ final 200°C
Flujo de helio 0.6 mL/min Flujo de helio 0.6 mL/min

Volumen inyeccion 1 pl

Resultados v discusion

Ssbundance

el e .-

1*mm 4« v w0000 v vy e O o OO

T -T.e
4 w4 nrr_--Mm e Tooooon
wmcy | ) 4w 4 =
mmu ﬂﬂﬂﬂﬂﬂﬂ

nnnnnnn
0004

TIZIMREPISS_S.0
= {mlmlin Ru

I

oooo

ooy o1 1 tw--n 0 aaooooo

:I"I"]'_ L s . Y S I L | f III nnnnnnn
12 1+ 15 12

JoO000

i

Qoo

FJooo

=======

nnnnnnn

It

Qoo

Joooo =

=

o 1213

aooo
J I
i Lk | T | A | N i ._I._.I. X Aknh

I L] Ll ] ] I ] Ll ] 1 I i L] T 1 I 1 1 1 I ] T T 1 I 1 1 T T I 1 ] L] T I ] T 1 T I T ] T 1 I 1
10.00 15 .00 =0.00 =25.00 SQ.00 SS.a0 000 4500 S0.00

_|
]
]
[ ]
1]
1]
1]
1]
1]
— t— — — W — — — f— h—

=

L
(
e
—
1C
—

Filzra PLAS

14

H
5
g
i
H
H
2
H
B
5
]
¥
H
4
H
3
]
EI
£
]
£
H
g

d
\
=

L - —— ] 12

T
+ T 2
-
io E === ] _____-———.__\__.
- | p— . JFEOCRRE TIo: Tazowe 2.0 g "
E === =] | _l_.-'"' i
0 n "> " 11 00 L o=poooo .
o I i .
3 5 T S Femmens / s Filra OWDWE
] -  !'frtr 9y w v 0000000000y T 4 . oapoon ::' : l|I
A fi i Y A g J =5 1o 1 # 12 | L. i
1“l 1El L] L]

— T T T T T T T T T 1 i 7 w L ! -\ ==O§Aon |I 0l I|
m m m 15m m om zZm Zem 25m =m Im =m 3.m 3sm =m oy |I|. N % " z z R | .
o R A e e e R 1 = T Y = - =1 = = Abundance |1 nnnnnn L M\—/\Mb I\.-J‘ ._.';'
s EEDDDD ] 1 aooooo -_____ 2 o
n®  nombredel compuesto.— L e Fibra Carbow ax/DVB
1 Z2-butanona e 260000 1
2 o acetato de etio. ®  nombre del compuesto
3 acetate de isopropo. G laee: 2-propanaol i
4 MoMepe, o Bl S90000 1 butanol
5 3-metl heptato b 4-metil Z-pentanal
G acetato de butila 200000 acetato de butilo
¢ etilbencepro ¢ | e etilbenceno
g mp-xeno ¢ |  ====== 180000 n-butil eter
g npbotleter- 1 ie==as estireno
10 o-xileno | S S L= SN |, WY, (O —— i 160000 1 propionato de butilo
11 butil propionato ; : ] isopropil benceno
12 dietilenglical monoetil eter 1300 n-propil bencena
h®  nombre del compuesta 120000 ] a-etile stireno
1 2-butanona dipropilenglicol metil eter
2 acetato de etilo 100000 1 1-(2-metoxipropoxil-2- prapanal
3 acetato de isopropilo . ! T 13 14 1-metil propil benceno
i i i e g ] 15 Toluen diisocianat
Cromatogramas obtenidos al analizar la fraccion voldtil de dos L P FEREERED
: o ; BOOO0 12
bdmices empleddos en el sector de construccion (418 v 393) v de 6 acetatn de butilo 7 Fibra CW/DWE + PDIS
: ; i /  etilbenceno 40000
Un producto deimprimadcion pdrd calzado|377) 3 mp-xilena 1 9
9 n-butil éter 20000 z 2 3 1 14 15
10 o-rleno o l L
11 butil propionato i " 'spo w00 1500 2000 2500 30,00 35,00 40,00 45 00 50,00 55,00
12 dietilenglicol monoetil éter

La microextraccion en fase sdlida puede utilizarse eficazmente para el andlisis de compuestos orgdnicos voldtiles de materias primas.

Conclusiones

——, La fibra recubierta con 100 pum de PDMS3 proporciona resultados comparables a los obtenidos con carbon activo y el tiempo de
obtencion de la muestra es mucho menor (2 min frente a 45 min).

—y El procedimiento utilizado, cuando se desorben las dos fibras secuencialmente, conduce a un perfil cromatografico mas completo de Ia
fraccion voldatil de la materia prima.



