Una Nueva Tecnologia, Extraccion Dispersiva Energizada, para la
Extraccion de Compuestos Organicos Semi-Volatiles de Suelos



Aplicacion Ambiental

Extraccidon de Compuestos Organicos Semi-Volatiles de Suelos

Métodos EPA

« Soxhlet — US EPA 3540C

« EDGE — US EPA 3545A

« Analisis GCMS — US EPA 8270

EDGE Soxhlet
» Solvente — Hexano : Acetona (50:50) * Solvente — Hexano : Acetona (50:50)
*\VVolumen de Solvente — 30 mL (25 mL  +Volumen de Solvente — 100 mL

extraccion, 5 mL enjuague) « Tiempo Total — 16 - 20 horas
» Temperatura — Rampa hasta 100 °C

» Tiempo Total- 5 minutos
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Método GCMS

+GC
* Phenomenex ZB-5MSplus 30 m, 0.25 mm columna

* Entrada a 250 °C y 1 uL inyeccion splitless
* 0.8 mL/min velocidad de flujo usando Helio como gas transportador

* Perfil de Temperatura
Velocidad Temperatura (°C) | Tiempo de espera
(°C/min) (min)
40 0 0

30 260 4 13
6 295 6 26

* La cuantificacién fue basada en una curva de calibracion multinivel de 6 puntos en el intervalo de concentracion

de 12 ppm a 100 ppm
* El modo Monitoreo por 16n fue utilizado para identificar cada compuesto especifico y su area total para

cuantificar cada pico



Cromatograma de Compuestos de BNA
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Muestras de Suelo Extraido




Datos de %Recuperacion de Muestras de Suelo Dopadas con

15 g

Compuesto

Pyridine
1,4-dichlorobenzene
2-methylphenol
3-methylphenol
hexachlorobutadiene
2,4 6-trichlorophenol
2,4 ,5-trichlorophenol
2,4-dinitrotoluene

hexachlorobenzene

100
88
84
90
86
90
89
90
86

88
88
95
102
92
105
113
102
86

93
96
115
104
97
103
99
99
81
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Datos de %Recuperacion de Muestras de Suelo Dopadas con

30 g
Pyridine 78 70 79

1,4-dichlorobenzene 86 95 90
2-methylphenol 83 98 100
3-methylphenol 90 96 91

hexachlorobutadiene 90 91 89

2,4 6-trichlorophenol 93 97 89

2,4 ,5-trichlorophenol 90 105 82

2, 4-dinitrotoluene 80 99 86

Compuesto

hexachlorobenzene 98 85 83



Datos de Recuperacion de 15 g CRM 110-100

Compuesto % Soxhlet

2-nitroanaline 94

2 ,4-dinitrotoluene 114
dibenzofuran 92

fluorene 105

97

Bis-2-ethylhexyl-phthalate

CRM 110-100 comprado de Sigma Aldrich
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Tips Ambientales

¥ «——Linea de Maximo Llenado

e ..fh— Agregue la capa
inferior de sal para

muestras humedas

Seleccién Q-Disc

Q Q-Disc por Defecto: Muestras secas

No drend

° Q-Disc por Defecto: Muestras Himedas

No dreno



Tips Después de la Extraccion

Extracto

30mL

» Directo al analisis

Concentrado ﬂ Requiere
> ML Evaporador

Seco ~ Requiere
Evaporador

— GColLC

Gravimetria

(LT



Opciones: Tradicional

Extractor

v, uMuElqrtﬂl-erJH e

Sample

,1; Siphon = ; _E-_ -': _.r ﬂill& .'_:"'_‘:”.?.' ‘
o = N

Distillation
Nask

Soxhlet Soxhlet Automatico Ultrasonido
«150 mL *90 mL «300 mL

6 horas 2 horas *1 hora
Banco de 8 Banco de 6

iRequiere mucho tiempo y mucho uso de solvente!
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Soxhlet
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Add solvent Assembile Soxhlet apparatus

=

Verify no loss
of volume

Wash glassware

N

Transfar Evaporata Bring to volumea Analyze
(Move than 16 hours alter weighing]




Sonicacion / Extraccion Basica

T
) k JI“L
i '____.J
Waigh & set up Vgl'mt[g:;e
of volume

Mix or vortax
20 minutes opan vessel
sonication

1. Set up
2. Cpndjtion

- (J
Bring to volume ’ o /
Analyze

Analyze

Collect extract Bring to volume

Pack & prep
separatory column

Pre-cleanup



Opciones: Extraccion por Fluidos Presurizados
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L Vv
Dionex ASE FMS Extractor Acelerado Buchi
(Extraccion de Solvente (Sistemas de Gestion de Fluidos) 60 mL
Acelerado) «80 mL 30 minutos
«40 mL <22 minutos *12 muestras por hora
*30 minutos «2 muestras por hora

2 muestras por hora
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iGrande y costoso!



Extraccion por Fluidos Presurizados

stsl band
Q E Large o-ring
‘Slamp filter
Steal frit
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Large oring

52

* Small o-ring Small o-ring tool
—— Weaigh & spread
sand or sorbents

*Small g gmall o-ring tool

Fill to top with
glass beads Assemibde Lop

Assemble base

Mverage time of
single-stage run: 14 mun.

Load entire run Program 15 stepsy’
methoed consale

As=zemble
(it locks)
JaN ‘

O
;-Pﬁ-’ o

] ]
/J Evaporate — = 3=
Bring to volume Analyze - ra.

T —

Cool-down of
sample & cell Transfar & transfar



Extraccion EDGE

Assemble Weigh Place in unit Bring to volume Analyze
P Play




ASE 350

Thermo Fisher Scientific Dionex ASE 350 6 150 -~ - -
Patentado (Igual que el EDGE) ir gE'| iP
Muestras Sélidas 6 semi-sélidas (Igual que el EDGE) b i S:ZT b
Disolventes comunes y temperaturas y presiones elevadas (Igual que el EDGE) “‘"“’Tw
Automaticamente extrae 24 muestras (2 EDGE por el precio de 1 ASE) H &
1,5, 10, 22, 34, 66, and 100 mL Tamanos de celda (1 Q-Cup puede ser usada para WZE:B—‘
todos los tamafos de muestra) 1 e

) Pretivatsd matx (I, — Chomistry

Caracteristicas adicionadas al EDGE : In-cl =mm—-lij §+—— Sowem xtraction

* 6 lineas de solvente T B

= |" _S'_talh:nh'e
* No hay necesidad de HPLC como bomba Ilg i,
- No requiere N, L V h_.L&

» Termopar Interna &



La Diferencia es la Tecnologia Q-Cup

-

Q-Cup technology

A simple solution to a

complicated problem.

The Q-Cup™ sample holder
IS easy to assemble, consisting
of just three simple pieces.

v.a

No eunIumna empaquetada
No necesita ejecutar HPLC para presion
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Comparacion Cientifica con Thermo Fisher

Technique Average Extraction Times* Technigque Solvent Usage*
Sonhlet 4=48h Soulet 150=500 mL
Automated Soshiet I=4h Automated Soxhlet 50-100 mL
Sonication 05-1h Sonication 150=-200 mi
SFE 05=2h SFE 550 mi
Microwave 05=1h Microwave 2550 ml
e 16 Dionex ASE 150/350 | 5~200 mL
Sample Preparation Productivity”
Standard
72 Hours 10 Hours f.\agorahon
] e—r— - oerszion o e
4.5 Hours 10 Hours

Evaporation
1 Hour

m- The Dionex ASE System with In-Cell Cleanup, evaporator compatible
collection vessels, and the Rocket Evaporator

4.5 Hours. Evaporation
1 Hour

Imm“mhmhmum

*average processing times for 18 samples



6 Veces mas Rapido

12 Muestras/hr

Incluye extraccidn, enjuague, filtracion, enfriamiento & lavado

i

EDGE

QUuEChERS 30
Extraccion por Fluido 30
Presurizado

Soxhlet 360
Soxhlet Automatico 120
Ultrasonido 60

TIncluye costo de instrumento y ejecucion

30
35

150
90
300

iempo (minutos) | Uso de Solvente | Costo'
(mL)
5 30 $

$
$$$

$$
$$$
$$



ASE 350

Solo el tiempo de extraccion reportado en las notas de la aplicacion
Pasos no incluidos:

* Preparacion de Muestra

» Lavados entre muestras

» Calentamiento 6 Enfriamiento

« Configuracion del Sistema

* Pre-calentamiento

* Liberacion de presion

 Sin acceso a las muestras hasta que complete toda la ejecucion
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ASE 350: Celda de muestra

« Cada celda contiene
* 1 eje de acero
» 2 piezas terminales de acero
« 2 Anillos de caucho® pequenos (también requiere
una herramienta unica)
« 2 fritas de acero (10 micras)
» 2 Anillos de caucho* grandes
« 2 abrazaderas circulares de acero abiertas (también
requiere alicates unicos)
» Suficientes perlas de vidrio para llenar el volumen
vacio de la celda

* Necesita reemplazo por cada 50 muestras ejecutadas







Comparacion de Costo por prueba

Condenser

Extractor _{

Sample —

Distillation
flask

© | «—Heat source

.

Soxhlet Sonicacion ASE 350 EDGE
« $6.40/prueba * $.72/prueba « $10.60/prueba « $0.75/prueba



ASE 350: Problemas

Mas alla de los inconvenientes obvios en comparacion con el EDGE

» Errores de presion debido a una construccion incorrecta de la celda

* Problemas de obstruccion

* Problemas por fugas de solvente

 Sistema anticuado, tedioso de
programar




ASE 350: 52 Notas de Aplicacion

« Ambiental (15 Notas de Aplicacion)

» Pescado, Aguas Residuales, Lodos, Suelos, Filtros de Aire, etc

« Alimentos (13 Notas de Aplicacién)
* Grasas

» Pesticidas/Herbicidas en Alimentos
* Ingredientes Naturales Activos
» Deteccion de Acrilamida y Zearalenona

* Quimicos y Plasticos Afines (12 Notas de Aplicacidn)
» Plasticos/ Textiles

« Energias Alternativas
* Productos del Consumidor

» Plantas/Herbicidas en Tejido Animal (8 Notas de Aplicacion)
« Farmacéuticos / Nutracéuticos (3 Notas de Aplicacion)



EDGE | Un Nuevo Mundo de Preparacion de Muestras




