KONIK HPLC + HRGC
K2 CROMATOGRAFIA
MULTIDIMENSIONAL
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HPLC-HRGC, LA NUEVA DIMENSION
«Todo el potencial separativo (fraccionamiento)
delaLCyHPLC
«Todo el potencial separativo de la HRGC
* Todo el potencial cuantitativo de la HRGC

* Todo el potencial de los detectores selectivos
de HRGC

» Todo el potencial cualitativo combinado de la
HPLC y HRGC. Retencidn relativa.
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METODOS PREPARACION MUESTRA

¢ Extraccion Liquido-Liquido
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« Extraccion Soxhlet « Solventes Orgéanicos
» Cromatografia de columna * Tiempo (sobre 24
” . horas)
« Extraccion por microondas
" - » Recuperaciones INTERFASE
« Extraccion en Fase Sélida f
bajas ENTRADA
(SPE) coLuNmA
” ) * Necesidad de usar
« Extraccion Fluido .
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5C K2 APLICACIONES

ITTCON 01 (New Orleans): REVERSED HPLC-HRGC
COUPLING VIA A PATENTED THROUGH OVEN TRANSFER
ADSORPTION DESORPTION (TOTAD®) INTERFACE .
APPLICATION TO THE FAST, DIRECT AND RELIABLE
ANALYSIS OF PESTICIDE RESIDUE IN OLIVE OIL.

* PITTCON 2003 (Orlando): REVERSED HPLC-HRGC
COUPLING VIA A PATENTED THROUGH OVEN TRANSFER
ADSORPTION DESORPTION (TOTAD®) INTERFACE .
APPLICATION TO THE FAST, DIRECT AND RELIABLE
ANALYSIS OF PETROLEUM FRACTIONS.
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STICIDAS EN ACEITE DE OLIVA-K2

CONDICIONES HPLC

Muestra: Aceite de oliva adicionado
1pg/ml

Columna: C4 (50m x 4.6mm i.d.)
Flow: 2ml/min

MF: CH30H/H20 (gradiente)
UV/VIS: 205nm

ICIDAS EN ACEITE DE OLIVA-K2

RANSFERIR: 2800 pL

encia: 100 pL/min
la Interfase: 70°C

Ve

HPLCHHRGC K2 System 9 HROM+MASS

MUESTRA ‘Aceite de oliva adicionado 1ppm, inyeccion 20!
HPLC Column: | c4
CONDITIONS
CH,OH:H,0 gradiente; limpieza: 100% IPA
2miimin
1ol 20ul
TOTAD Flow: 0.mimin (He: 1500mUimin)
CONDITIONS
Abs: 1m TENAX TA
Temp:  70°C (absorption); 100 up to 250°C at 10°Cls
(desorption)
HRGC Column:  KAP-5, 30m, 0.32mm, 0.25 um
CONDITIONS
Carrier: __Helium at 1.8mi/min
Injector: _70°C, inj. Mode: conventional injector
Oven: 40°C (Lmi), 20°C/min, 170°C (1min), 4°C/min,
190°C (10min), 10°C/min, 210°C
Detector:  FID, 250°C, detector gases: H2 at 38mlimin, Air
at 220mi/min, He at 25milmin
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ICIDAS EN ACEITE DE OLIVA-K2

Pesticida RSDRt  RSD Area

Malathion 0.084 14.2
Diazinon 0.065 9.0
Fenitrothion 0.077 13.0
Fenthion 0.064 14.8
Parathion + Clorpirifhos 0.054 116
LIMITES DE DETECCION i DL (ug/mi)
(ug/ml) (signal=5Noise) Malathion 0.31
Diazinon 0.072
Fenitrothion 0.13
Fenthion 0.14
Parathion 0.35
Clorpirithos 0.41
[N
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STICIDAS EN ACEITE DE OLIVA-K2

CONDICIONES HPLC:

Muestra: Aceite de oliva adicionado
1pg/ml

Columna: C4 (50m x 4.6mm i.d.)
Flow: 2ml/min

MF: CH30H/H20 (gradiente)
UVIVIS: 205nm

00 L (parathion — amarilla); 1300 L (clorpirifos (verde)

Ve

HPLOHHRGC K2 System 12 HROM+MASS




HPLCHHRGC K2 System 13

PESTICIDAS EN ACEITE DE OLIVA-K2
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H EN ACEITE MINERAL (HPLC-HRGC K2)

MINERAL OIL SAMPLE

HPLC CONDITIONS:
Column: C4 /

Flow: 2mi/min

MF: ACN/H20 (70:30)
UVIVIS: 220nm
Clean-up: 100% IPA

_PAH STANDARD

VOLUME TO TRANSFER: 1400 pL

(From 0.3 to 1min)
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100 pLimin
100°C
1.cm Tenax TA
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H EN ACEITE MINERAL (HPLC-HRGC K2)

SAMPLE 10ppm PAH standard, 0.3ul injection
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HRGC Column:  KAP-5, 30m, 0.32mm
CONDITIONS

Carrier:  Helium at 13psi

Injector: _PTV, from 25°C to 250°C at 10°Cs.

iy Oven: 40°C (1min), 20°C/min, 100°C,
5°Clmin, 250°C (Smin)

Detector:  FID, 250°C, detector gases: H2 at
38mlimin, Air at 220milmin, He at
25miimin
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H EN ACEITE MINERAL (HPLC-HRGC K2)

DICIONADO

SAMPLE Mineral oil 10ppm PAH sppiked, 204l injection
HPLC Col: c4
CONDITIONS
MF: 70:30 ACN:H,O; clean-up: 100% IPA
Flow: 2miimin
TVol 20,0
| TOTAD. Flow: 0.mimin
CONDITIONS
Abs: 1cm TENAX TA
Temp: 100°C (absorption); 100 up (0 250°C at 10°C/s
(desorbtion)
HRGC Col: KAP-5, 30m, 0.32mm
CONBITIONS
Carrier.__Helium at 13psi
Injector: __250°C, inj. Mode: conventional injector
Oven 40°C (1min), 20°C/min, 100°C, 5°Clmin, 250°C
(5min
Det: FID, 250°C, detector gases: H2 at 38mi/min, Air
at 220mU/min, He at 25miimin
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RSD (%) n=5

H EN ACEITE MINERAL (HPLC-HRGC K2)

PAH RSDRt __ RSD Area
Aci 0.07 102
Ace 0.08 160
Fi 0.08 16.0
Pa 0.07 134
An 0.06 13
Py 0.05 155
BaA 0.04 158
Cry 0,05 152
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Pa 0.98
An 0.99

cry 098

area
a
8
8
8
8

H EN ACEITE MINERAL (HPLC-HRGC K2)

y=5814.5x +8767.7
R*=09923

0
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conc (ppm)
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ACEITE MINERAL (HPLC-HRGC K2)

TECCION (ug/ml) (signal=5Noise)

PAH DL (ug/ml) |

Aci 0.27
Ace 0.29
Fl 0.20
Pa 0.05
An 0.12
BaA 0.22
Cry 0.19
BbF 0.47
BaP 0.70 .
[N
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PLC+HRGC K2

n etapa preparacion muestra
tomatizable

* Menor tiempo de andlisis

* Menos consumo de disolventes

« Permite el ajuste de métodos analiticos y el
desarrollo de nuevos métodos de forma agil y
sencilla

» Garantiza la integridad de la muestra, permite
aumentar las recuperaciones y facilita la
cuantificacion

« Deteccion universal 6 selectiva (mejora limites de
deteccion)

« Confirmacion cualitativa en rutina por doble tiempo

de retencién )"M(
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n gran numero de analitos en
omplejas, combinacion de:
de HPLC y HRGC
ualquier solvente de HPLC
«Cualquier trampa adsorbente
Desarrollo de nuevos métodos:

« Alimentacion: Pesticidas, Acidos grasos, Esteroles, Alcoholes, Aromas,
Vitaminas,...

Anélisis de Aguas y Medio Ambiente: Pesticidas, Detergentes, PCB,s,
Dioxinas, BTX, ...

Petréleo: Alifaticos, Aromaticos, Nafténicos, Poliolefinicos, ...PONA,
PIANO.

Metabolitos en Orina y Plasma: Farmacologia y Quimica Clinica.
Diagnédstico precoz.

Productos Naturales: Aceites esenciales. Bioactivos.
« Toxicologia: Higiene Industrial. Drogas de abuso.
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