Analisis de formaldehido
en aire

Se sabe que los compuestos carbonilicos favorecen la formacion
fofoquimica de ozono. La exposicién a ozono a corfo plazo causa
iritacién de la piel, de los ojos y de la mucosa del tracto respirato-
rio superior. Por estas razones, los organismos reguladores de todo
el mundo fienen interés en confrolar los niveles de concentracion
de estos compuesfos en el aire. Los producios de preparaciéon de
muestras, las columnas vy los instrumentos de VWaters satisfacen con
creces los requisifos necesarios para detectar y cuantificar estos
analitos. Enfre los organismos reguladores se encuentran la EPA
estadounidense, NIOSH, ASTM, ISO y JPMHLW. Actualmente, se
estan preparando normativas sobre este tema y se estén realizando
pruebas en casi todos los paises del mundo.

www.waters.com

THE SCIENCE OF WHAT'S POSSIBLE."



Cartuchos Sep-Pak® DNPH-Silica para la deteccion de formaldehido

y otros compuestos carbonilicos en el aire

El formaldehido v ofros compuestos carbonilicos estdn recibiendo
cada vez mds atencion tanfo por ser sustancias téxicas como por
favorecer la formacién fotoquimica de ozono en el aire. En las vivi-
endas, el contrachapado de madera, el conglomerado, el material
aislante, las instalaciones de combustion, el humo del tabaco y
varios productos de consumo habitual son fuentes generadoras de
aldehidos. Los aldehidos se liberan a la aimésfera por medio de los
tubos de escape de los vehiculos de motor y ofros equipos en los
que el combustible orgdnico no se quema por completo.

El método més sensible y especifico para analizar aldehidos y ceto-
nas consiste en hacerlos reaccionar con la 2,4-dinitrofenilhidrazina
[DNPH) v analizar por HPLC las hidrazonas derivadas. Las hidrazo-
nas se defectan por absorbancia en la regién ultravioleta y la mayor
sensibilidad en el andlisis se obtiene en la franja comprendida entre
350 y 380 nm.

Cuando los compuestos carbonilicos de las muestras de aire se
adsorben en los cartuchos de DNPH-Silica, se derivatizan segun el
siguiente esquema:

NOQ N02

RIL H+  RIQ
$C=0 + H;NNH NO;—>  C=NNH NO, + H,0
R R

aldehido o 2,4 dinitrofenilhidrazina (DNPH)

cetona

compuesto derivado de la DNPH

Los cartuchos Sep-Pak® DNPH-Silica cumplen los requisitos del Método
TO -11A de la EPA estadounidense, de la JPM HIW e ISO 16000,
proporcionando un soporte adecuado para el andlisis de muestras.
la muestra de aire se extrae a fravés del nuevo cartucho Sep-Pak®
DNPH-Silica con una bomba de vacio. Los aldehidos y cetonas reac-
cionan con la DNPH formando los hidrazonas derivadas, que son
refenidas en el cartucho. A confinuacién, las hidrazonas se eluyen
del cartucho con acefonitrilo y se analizan por HPLC o con el Sistema
ACQUITY UPLC® de Waters, que permite unos limites de deteccion
de hasta 3 ppbv para una muestra de 100 litros de aire.

Ventajas de los cartuchos Sep-Pak® DNPH-Silica de Waters

En el andlisis de aldehidos y cefonas, los cartuchos Sep-Pak®
proporcionan muchas mds venfajas que ofras fécnicas, como el
borboteo a fravés de un impinger. Ademds, hemos desarrollado
una nueva aplicacion con tecnologia UPLC® de gran rapidez y reso-
lucién, que proporciona una capacidad de cuantificacion excelente
de pocas partes por billon.

Ejemplo de HPLC a concentracién elevada: perfil de aldehidos
en emisiones recogidas de un tubo de escape

0.060 Retencién Anchura de pico
. Andlitos Tiempo (min) SN (al 50% de la altura del pico)
1. Formaldehido 3,640 386 0,12
2. Acetaldehido 4,572 256 0,14
0.045 3. Propionaldehido 6,488 159 0,17
: 4. Isobutiladehido 9,228 109 0,20
5. lIsovaleraldehido 12,469 70 0,25
6. n-Valeraldehido 13,220 65 0,26
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Los cartuchos Sep-Pak® DNPH-Silica cumplen los requisitos del
Método TO-11A de la EPA estadounidense y de la ASTM-D-
5791-1.

e los resultados obfenidos con impingers y con esfos cartuchos
estén en perfecta concordancia.

e El consumo de solvente, la exposicién al solvente y el coste de la
eliminacién de desechos peligrosos se reducen considerablemente.

e los cartuchos Sep-Pak® DNPH-Silica proporcionan una comodi-
dad y una reproducibilidad muy superiores, lo que los hace
ideales para aplicaciones de toma de muestras de campo
monitorizacién de procesos.

e los cartuchos SepPak® DNPH-Silica ahorran tiempo y aumentan
el rendimiento.

Ruido de fondo muy bajo para una mayor sensibilidad

Separacién por HPLC de DNPH-derivados de aldehidos
y cetonas comunes

Columna : Nova-Pake C, 3,9 x 150 mm 1. DNPH
Muestra : mezcla de DNPH y DNPH-derivados disueltos 2. Formaldehido-DNPH
en acetonitrilo 3. Acetoldehido-DNPH
Fase moévil : A: agua/acetonitrilo/fetrahidrofurano 4. Acetona-DNPH
60/30/10 v/v/v 5. Acroleina-DNPH
B: agua/acetonifrilo 40/60 v/v 3 mL 6. Propionaldehido-DNPH
Gradiente: 100% A durante 1 minuto Yy a continuacién, 7. Crotonaldehido-DNPH
gradiente lineal de 100% A a 100% B en 10 8. Butanona-DNPH
minutos 9. Butiraldehido-DNPH
Caudal : 1,5 mL/min 10. Benzaldehido-DNPH
Volumen inyectado : 20 plL 11. Isovaleraldehido-DNPH
Deteccion: 360 nm 12. Valeraldehido-DNPH

13. o-Tolualdehido-DNPH
14. m-Tolualdehido-DNPH
1 15. p-Tolualdehido-DNPH
16. Hexaldehido-DNPH
17. 2,5-Dimetilbenzaldehido-DNPH
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14 minutos

Ejemplo a baja concentracién: perfil de aldehidos de una
muestra de aire del laboratorio

Muestra de aire del laboratorio Muestra en blanco del cartucho (calculada para
1. DNPH una muestra de 100 litros)

2. Formaldehido-DNPH 4,8 ppbv 1. DNPH

3. Acetaldehido-DNPH 1,2 ppbv 2. Formaldehido-DNPH 0,35 ppbv
4. Acetona-DNPH 118,0 ppbv 3. Acetaldehido-DNPH 0,27 ppbv
5. Butanona-DNPH 0,8 ppbv 4. Acetona-DNPH 0,34 ppbv
6. Isovaleraldehido-DNPH 0,7 ppbv

6

Muestra en blanco del cartucho

14 minutos

Muestra obtenida de un laboratorio de investigacién utilizando una bomba portdtil de extraccién
de muestras. Se hicieron pasar 100 litros de aire a fravés del cartucho a 0,65 L/min. En la muesira
se enconiré formaldehido, acetaldehido y metilefilcefona a concentraciones muy baijas (4,8 ppbv,
1,2 ppbv y 0,8 ppbv, respectivamente), pero también una cantidad més significativa de acetona
(118 ppbv). No es extraiio encontrar en los laboratorios estas concentraciones de acetona porque
se suele utilizar como disolvente.




Cartucho Ozone Scrubber para eliminar la interferencias del ozono

en las monitorizaciones de aire atmosférico

Se ha demostrado que el ozono inferfiere en el andlisis de los
compuestos carbonilicos de las muestras de aire que se analizan
fras hacerlas pasar por cartuchos de silice recubierta de 2,4-dini-
trofenilhidrazina ([DNPH). Los cartuchos Ozone Scrubber de Waters
permiten eliminar estas interferencias.

Estos dispositivos de un sélo uso se han disefiado para utilizarlos
en combinacién con los cartuchos Sep-Pak® DNPH-Silica o los car-
tuchos XPoSure™ para muestras con aldehidos. Un cartucho Ozone
Scrubber realiza la misma funcién que los dispositivos denuder
de cobre para ozono de 0,625 cm de didmetro x 91,44 cm de
longitud que se sitian en la zona termostatizada de los sistemas
para toma de muesfras para moniforizacion del aire atmosférico
[Programa PAMS).

Cada cartucho Ozone Scrubber confiene 1,4 gramos de yoduro
potésico granulado. Cuando el ozono presente en el aire se aspira
a fravés de este relleno, el yoduro se oxida, conviriéndose en yodo
y consumiendo el ozono segin la reaccién siguiente:

O,+2" +HO = |, + O, + 20H"

Esquema del flujo en un sistema de andlisis de muestras de aire

-

a
Entrada de > | A
la muestra o !

de aire -
Cartucho Ozone Scrubber Cartucho de Bomba de
DNPH-Silica o vacio para el
XPoSure™ muestreo

la capacidad fedrica de un cartucho es de 4,2 mmoles de ozono
(200 pg). El tamaiio de las particulas de yoduro de potasio granu-
lado se optimiza para obtener una buena transferencia de masas
y un buen caudal.

Cartuchos XPoSure™ para monitorizar la presencia de aldehidos

en el aire del interior de edificios

Los cartuchos XPoSure™ para moniforizar aldehidos son los mas
sensibles del mercado, gracios a la tecnologia ufilizada en su
fabricacion, similar a la de revestimiento con DNPH.

Méaxima sensibilidad

Comparados con ofras tecnologias de muesireo exisfentes, que
presentan ruido de fondo elevado y variable, los cartuchos
XPoSure™ garantizan una linea de base consistente y libre de ruido
cartucho a cartucho v lote a lofe.

Alta eficacia de recuperacién

Es posible obtener eficacias de recuperacion superiores al 95%
para todos los aldehidos a caudales de hasta un litro por minuto.
Solamente es necesario un cartucho, no hace falta mdés retencién.

Caidas de presién minimas — Permite el uso de bombas portdtiles
de extraccién de muestras

El nuevo cartucho XPoSure™ es compatible con las bombas
portdtiles de extraccién de muestras gracias a sus particulas de
mayor famafio y a una mayor porosidad de los discos fritados.

Facil de usar

Tomar la muestra, eluir, inyectar... jes asi de facill Nunca més serd
necesario tener que abrir y manipular tubos de vidrio. Como los
cartuchos se fabrican con polietileno de alta densidad (HDPE), ya
no hay que preocuparse por rofuras.

Ejemplo de baja concentracién: perfil de aldehidos
de una muestra de aire del laboratorio

1. DNPH

2. Formaldehido-DNPH
3. Acetaldehido-DNPH

4. Acetona-DNPH

5. Butanona-DNPH

6. Isovaleraldehido-DNPH
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Muestra en blanco del cartucho
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la muestra se extrajo de un laboratorio de investigacion por medio de una
bomba de extraccién portatil. Se hicieron pasar 100 litros de aire a través
del cartucho a 0,65 L/min. En el cromatograma se pueden ver los picos
del formaldehido (4,8 ppbv), acetaldehido (1,2 ppbv), acetona (118 ppbv),
butanona (0,8 ppbv) e isovaleraldehido (0,7 ppbv).




Anélisis rapidos de aldehidos y cetonas con la tecnologia ACQUITY UPLC®

Los aldehidos y cefonas, como derivados de la DNPH, se pueden
analizar con gran rapidez con la tecnologia ACQUITY UPLC® de
Wiaters. Los resultados se obtienen con una rapidez varias veces

mayor que con la tecnologia HPLC convencional.

Ejemplo de concentracién elevada: método UPLC: perfil de
aldehidos a partir de emisiones de un tubo de escape

0.088

0.066

2 0044

0.022

Andlitos (min.) SN (al 50% de la altura del pico)
1. Formaldéhyde 0,429 791 0,01
2. Acétaldéhyde 0,502 553 0,01
3. Propionaldéhyde 0,652 351 0,02
4. lsobutyradéhyde 0,863 236 0,02
1 5. lsovaléraldéhyde 1114 143 0,02
6. n-Valéraldéhyde 1175 132 0,02

Tiempo de refencion

Anchura de pico

0.000
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Sistema ACQUITY UPLC® de Waters®
Cartuchos Sep-Pak® DNPH-Silica Cartucho Ozone Scrubber
o Némero de
Descripcion e \Alntﬂ;%en/ﬁpo Relleno Descripcion referencia Masa/Volumen/Tipo ~ Relleno
Los cartuchos de DNPH y XPoSure™ Cartucho P'uru del:minur s intlerfef?q- 1.1,4 g de yoduro de
confienen un reactivo de dinitrofenil 1. Tomafio de particula: Ozone ;ISSW:] OZO?O en E onlu S5 WaT054420 Taq/16ml potasio
idrazing acidif Scrubber de pueslos Carbonficos. Cojade 20 Ag/18mL/ 9. Capacidad: 4.2
hidrazina acidificada que recubre un 55105 pm ! Conectar en serie con un I Plus Corto . Capacidad: 4,
lecho de silice. Se utilizan para recu- 2. Tamaio de poto P°:;15|0 / cartucho Sep-Pak® DNPH o unidades mmoles de ozono/
Cortucho e PO MUESTOS de aire y cuanfificr ~ WAT037500 350 mg / 125 yodo YPoSure™. cortucho
DNPH corto aldehidos y cetonas, que reaccionan  Caja de 20 07mL/ »
formando la hidrazona y se andlizan ~ unidades Plus Corfo 3. Recubrimiento de - Nomero de | "
por HPLC. £l binomio DNPH y silice se 14 pmoles/g o Destcripidn referencia Masa/Volumen/Tipo  Relleno
especifica en los procedimientos de 10 pmoles/cartucho Particulos mds grandes de~~ WAT047205 1 Tomaio de parficl:
o EPA para el andlisis de compuestos XPoSure™ silice recubierta de dinifrofe-  Caja de 20 35%0mg/07m/ 50(;1(1:{1 808 ps]r e
carbonflicos en aire. nilhidrazina para utilizaren  unidades Plus Corto p
Los cartuchos de DNPH y XPoSure™ 1. Tamaiio de porfcul: monitores personles.
contienen un reactivo de dinitrofenil 55105
hidhazino acidficada que recubre un ol Columnas HPLC/UPLC™ recomendadas para la separacién de
lecho de sflice. Se uTiIizun pora e 2, Tum(g'w de poro DNPH-derivados
Crivhode P muestras de aire y canfificar ~ WAT039550 800 mg / 125
DNPH larco aldehidos y cetonas, que reaccionan  Caja de 20 1oml/ 3. Recubrimiento de Description DieTSione: Tdindh HOmeTons
% fomando lo hidrazona yseandlizan  unidades Plus Largo 14 pmoles/g o particula Srarenty
por HPLC. I binomio DNPH y sflice se 10 pmoles/cartucho
especifica en los procedimientos de Nova-Pok® C 3,9 x150 mm 4pm WAT086344
la EPAPuru el unul{sm de compuestos Symmetny® C 39 150 mm 5 WAT045905
carbonilicos en el aire. D
ACQUITY UPLC® BEH Phenyl 2,1 x 100 mm 1,7 pm 186002885
ACQUITY UPLC® BEH Phenyl (caja de 3) 2,1 x100 mm 1,7 pm 186002885

Waters

THE SCIENCE OF WHAT'S POSSIBLE."

www.wafers.com

Austria and European Export (Central South Eastern Europe, CIS and Middle East) 43 1 877 18 07, Australia 61 2 9933 1777, Belgium 32 2 726 1000,
Brazil 55 11 5094 3788, Canada 1 800 252 4752 x2205, China 86 10 8586 8899, CIS/Russia 7 095 336 7000, Czech Republic 420 2 617 1 1384
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All other countries: Waters Corporation U.S.A. 1 508 478 2000/1 800 252 4752

El sisema de gesfién de calidad de las instalaciones de Waters
en Taunfon, Massachusetts y Wexford, Ilanda, cumple con los
estandares internacionales de gesfion de la calidad y garantia de
calidad 1SO Q001:2000. El sistema de gestion de calidad de

Waiters es auditado periédicamente para asegurar su cumplimiento.

©2007 Waters Corporation.

Waters, ACQUITY, UPLC, ACQUITY UPLC, NovaPak, SepPak, Symmeiry
y XPoSure son marcas registradas de Waters Corporation.
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