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Deteccion de benceno y sus derivados
en agua mediante el muestreador

de espacio de cabeza Agilent 8697

y el sistema GC Agilent 8890

Resumen

En esta nota de aplicacion se describe el método desarrollado para analizar el benceno
y sus derivados mediante el método HJ 1067-2019, una norma industrial china para la

proteccion del medio ambiente. El muestreador de espacio de cabeza Agilent 8697, en

combinacién con el sistema GC Agilent 8890 con detector de ionizacion de llama (FID),
permite llevar a cabo analisis fiables y rentables del benceno y sus analogos en agua.



Introduccion

El método HJ 1067-2019 es una técnica
que describe la deteccion del benceno y
sus analogos en agua mediante GC de
espacio de cabeza con FID. En el método
se detallan la extraccion de la muestra, el

analisis, la identificacion y la cuantificacion.

En esta nota de aplicacion se demuestra
gue el muestreador de espacio de cabeza
Agilent 8697, cuando se combina con

el sistema GC Agilent 8890, ofrece un
analisis fiable y preciso del benceno

y ciertos derivados de este en agua.

El sistema es capaz de alcanzar facilmente
la especificacion de rendimiento de los
compuestos que se describe en el método
HJ 1067-2019. Las curvas de calibracion
establecidas para los compuestos diana
cumplian los requisitos del método y los
coeficientes de correlacion sobrepasaban
con creces el valor de 0,999. Se determind
la desviacién estandar relativa (RSD) de
cada compuesto. El porcentaje de RSD
deldreaeradeentreel 1,3yel 24 %y el
porcentaje de DER del tiempo de retencion
era inferior al 0,045 %. Para todos los
compuestos, los MDL eran < 0,2 pg/I. Se
logré una recuperacion satisfactoria de
aproximadamente entre el 99,1y el 101,7 %.

Experimento

Productos quimicos y reactivos
Todos los reactivos y disolventes eran de
calidad HPLC o calidad analitica. Todos
los estandares sencillos de compuestos
de benceno se adquirieron en ANPEL
Laboratory Technologies (Shanghai) Inc.

Soluciones y estandares

Se prepararon las soluciones madre de
mezcla de estandar afiadiendo cantidades
definidas de cada compuesto estandar
individual. Se prepard una solucion

madre de ocho compuestos con una
concentracion de 1000 pg/ml en solucion
de metanol. Se prepararon soluciones
madre intermedias con concentraciones de
10y 100 pg/ml en metanol.

Tabla 1. Condiciones del instrumento.

Se analizaron seis viales para espacio

de cabeza en cada nivel de calibracion
mediante el llenado de cada vial con 3 g de
cloruro sédico y 10 ml de agua ultrapura.
Se marcaron diferentes cantidades de

la solucion madre y la solucién madre
intermedia para lograr los niveles
necesarios. Los patrones de calibracion se
prepararon con concentraciones estandar
de 10, 20, 50, 200, 500 y 2000 pg/I. Antes
de colocar las muestras en la bandeja del
espacio de cabeza, se agitaron los viales
hasta que se disolvio por completo el
cloruro sdédico.

Condiciones del instrumento

La separacion se llevé a cabo con el
muestreador de espacio de cabeza Agilent
8697 junto con el sistema GC Agilent
8890 con FID. Se utilizé el software Agilent
OpenlLab CDS 2.5 para la adquisicion y

el andlisis de los datos. En la Tabla 1 se
indican las condiciones del instrumento.

Parametro Valor
Muestreador de espacio de cabeza Agilent 8697
Tamafio del loop Tml
Gas de presurizacion Nitrégeno
Temperatura del horno 80°C
Temperatura de loop 80°C
Temperatura de la linea de
transferencia 1o0°c
Tiempo de equilibrio del vial| 40 min
Duracién de la inyeccion 0,5 min
Tamafio de vial 20 ml
Presién de llenado 15 psi

Modo de llenado del loop Predeterminado

Agitacion del vial Nivel 8

Sistema GC Agilent 8890

Split/splitless

Inyector 200 °C, relacién de split 10:1
Liner: Recto, desactivado, 2 mm de d. i. (ref. 5181-8818)
Columna Agilent J&W HP-INNOWax, 30 m x 0,32 mm, 0,5 pm (ref. 19091N-2131)

Gas portador

Nitrégeno, flujo constante de 2 ml/min

40 °C (5 min),
Horno a continuacion, 5 °C/min hasta 80 °C (5 min),

a continuacién, 30 °C/min hasta 200 °C (5 min)
FID 250 °C, hidrégeno: 30 ml/min, aire: 300 ml/min




Resultados y comentarios

En la Figura 1T se muestra un
cromatograma tipico obtenido mediante el
sistemma HS/GC/FID con ocho compuestos
de benceno con una concentracion de

200 pg/I. El sisterna muestra una gran
resolucion y una extraordinaria forma de
pico en todos los compuestos. Tal y como
se indica en la Figura 1, se llevo a cabo la
separacion en linea de base de etilbenceno,
p-xileno y m-xileno en una columna
HP-INNOWax.

Los resultados de las curvas de calibracion
de los compuestos de benceno fueron
excelentes. La linealidad en el intervalo del
estudio aporté valores de coeficientes de
calibracion (R?) de 0,9998 o superiores en
todos los compuestos. En la Figura 2 se
muestra la informacién sobre la curva de
calibracién del benceno y el etilbenceno
obtenida con el sistema. En la Tabla 2 se
enumera el valor de R? de cada uno de los
compuestos. Se evalud la reproducibilidad
(n = 8) en concentraciones de 20y

200 pg/l. El porcentaje de RSD del drea era
deentreel 1,3yel 2,4 %y el porcentaje de
DER del tiempo de retencion era inferior

al 0,045 %, tal y como se muestra en la
Tabla 3.
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Figura 1. Cromatograma de ocho compuestos diana con una concentracion de 200 pg/I.
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Figura 2. (A) Calibracion del benceno de 10 a 2000 pg/!. (A) Calibracion del etilbenceno
de 10 a 2000 pg/!.



Se utilizé |a relacion sefial-ruido (S/N)

para el calculo del nivel minimo detectable
(MDL). Se utilizé una concentracion de la
solucioén estandar de 2 pg/l para analizar el
MDL vy los valores de todos los compuestos
se enumeran en la Tabla 3. En todos los
compuestos, los valores del MDL fueron

< 0,2 pg/l, cumpliendo las especificaciones
del método HJ 1067-2019.

Las recuperaciones del método se midieron
mediante el andlisis de muestras de agua
marcadas y no marcadas. Los estandares
gue contenian benceno y sus derivados

se enriquecieron en agua del grifo a una
concentracion de 200 pg/l. Se analizaron
seis muestras marcadas en paralelo con el
mismo método. La recuperacién se calculd
mediante la Ecuacion 1.

Concentracion de la muestra enriquecida:
es la concentracion que se ha calculado de
las muestras marcadas a partir de la curva
de calibracion.

Concentracion de la muestra no marcada:
es la concentracion que se ha calculado
de las muestras no marcadas a partir de la
curva de calibracion.

Concentracién ahadida: es la concentracion
de los compuestos de benceno en las
muestras marcadas, 200 ug/|.

LLos datos de recuperacion se enumeran en
la Tabla 3 e ilustran que los resultados de
recuperacion de 200 pg/! oscilaban entre el
99,1yel101,7 %.
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Tabla 2. Valores de R? del benceno y sus derivados en el patrén de
calibracion en el rango entre 10 y 2000 pg/!I del estudio.

N.° Nombre TR Férmula R?

1 Benceno 4,839 y = 0,7283x - 7,2099 0,9998
2 Tolueno 7,807 y =0,7677x - 8,5950 0,9998
3 Etilbenceno 10,519 y =0,7666x — 7,9522 0,9999
4 p-xileno 10,771 y =0,7541x - 7,7485 0,9999
5 m-xileno 10,994 y=0,7561x — 7,7873 0,9999
6 Cumeno 12,068 y =0,7571x - 5,4705 0,9999
7 o-xileno 12,463 y=0,7416x - 7,6819 0,9998
8 Estireno 15,173 y =0,7033x — 7,0938 0,9998

Tabla 3. Porcentajes de RSD, MDL y recuperacion del benceno y sus derivados.

TR RDS (%) RSD (%) del drea (n=8) MDL |Recuperacion media (%) (n=6)
cat Nombre (n=8) 20 pg/l | 200 pg/l | (pg/l) 200 pg/l
1 Benceno 0,045 1,77 1,74 0,16 101,7
2 Tolueno 0,034 1,66 1,71 0,14 100,5
8 Etilbenceno 0,022 1,69 1,62 0,16 99,9
4 p-xileno 0,030 2,13 1,92 0,16 99,1

5] m-xileno 0,026 1,82 1,73 0,17 99,7

6 Cumeno 0,025 1,30 1,51 0,16 100,2

7 o-xileno 0,023 1,80 1,74 0,16 100,7

8 Estireno 0,021 2,32 2,40 0,20 100,3
Ecuacion 1.

(Concentracion de muestra marcada-
Concentracion de muestra no marcada)

Recuperacion (%) = x 100

Concentracion afiadida
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Figura 3. Cromatogramas GC/FID superpuestos de ocho inyecciones repetidas de 200 pg/I.
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Conclusion

En esta nota de aplicacion se demuestra
que el muestreador de espacio de cabeza
8697, configurado con el sistema de GC
8890 y un FID, puede ofrecer una solucién
fiable y econémica para el analisis del
benceno y sus analogos en agua. La ruta
de flujo inerte desde el espacio de cabeza
al detector da lugar a un nivel de caracter
inerte fiable que proporciona una forma de
pico, una resolucion y una reproducibilidad
extraordinarias.
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