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Desarrollo y optimizacion de un método de preconcentracion de
Hidrocarburos Aromaticos Policiclicos (HAPs) usando extraccion en
fase sdlida monolitica (m-SPE). Analisis mediante HPLC-DAD-FLD

Emilia Frickel Critto*, Agustin Acquaviva, Giselle Medina y Mario Reta

LIDMA (Laboratorio de Investigacion y Desarrollo de Métodos Analiticos) Fac. de Cs. Exactas UNLP,
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Los HAPs son un grupo de compuestos organicos, formados por dos o mas anillos bencénicos fusionados, y en algunos
casos pueden llegar a tener algln anillo pentagonal®. Los HAPs se encuentran presentes en el ambiente, debido a fuentes
naturales y antropogénicas; y dada su ubicuidad y carcinogenicidad? la Agencia de Proteccidon del Medio Ambiente
(US-EPA) ha seleccionado a dieciséis de ellos como contaminantes prioritarios (EPA)®. De esto surge el gran interés en su
determinacién en muestras medioambientales, principalmente efluentes acuosos. Estos contaminantes, se encuentran
en agua en muy bajas concentraciones, por lo que es importante el empleo de una técnica analitica altamente sensible
para su determinacién acompafiada de una etapa de preconcentracion.

Se desarroll6 un método de extraccion en fase sélida simple, sensible, de bajo costo y reproducible utilizando cartuchos
que contienen un sorbente monolitico (m-SPE), acoplado al analisis mediante cromatografia liquida de fase inversa,
para determinar quince hidrocarburos aromaticos policiclicos en muestras de agua superficial. El sorbente se prepard
facilmente mediante una reaccidon de polimerizacién térmica usando una mezcla de metacrilato de n-butilo como
mondmero no polar y dimetacrilato de etilenglicol como entrecruzante (incluyendo una mezcla de solventes porogénic-
os y un iniciador de radicalario) contenido en un cartucho de jeringa de polipropileno (Ver Imagen 1).

El efecto de diferentes parametros sobre la eficiencia de extraccidn, se optimizé mediante el andlisis de “un factor a la
vez”, obteniendo como valores éptimos: 600 pL de la mezcla de polimerizacion utilizada para el sorbente con un 80%
de conversién polimérica (200mg de lecho sorbente) y 0,47 mL min™ para el flujo de carga de la muestra. Una mezcla
de Tetrahidrofurano-Acetona (1:1) dio las mejores extracciones como solvente de elucion. Se evaluaron las condiciones
de preacondicionamiento, la capacidad de carga de sorbente y la reutilizacion de los cartuchos, asi como la eficiencia
de extraccion del monolito m-SPE en comparacion con un cartucho de particulas de C8 comercial. Bajo las condiciones
experimentales optimizadas, los factores de enriquecimiento estuvieron entre 80 y 103, los factores de recuperacidon
relativa del 59 al 109%, y valores de reproducibilidad entre cartuchos con %RSD menores a 10%.

Los limites de deteccidn y cuantificacidon se
obtuvieron mediante dos procedimientos dif-
erentes: S/N = 3 y la convencién IUPAC. Los
rangos mas bajos, obtenidos con el primer
procedimiento, fueron de 0.02 a 1.00 pg Ly
0.07 a5 ugL*paraloslimites de detecciény de
cuantificacién, respectivamente. Teniendo en
cuenta el LOD = 3 S/N, los diversos HAP, como
naftaleno, fluoreno, fenantreno, antraceno,
pireno, criseno, benz[alantraceno y benzolal
pireno pudieron detectarse en la muestra
de agua superficial extraida de un Arroyo
ubicado en la ciudad de La Plata (Provincia de
Buenos Aires, Argentina).

Imagen 1
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