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IDENTIFICAZIONE DI COMPOSTI ORGANICI VOLATILI NELL'ACQUA
MEDIANTE SPME-GC/MS PORTATILE

Introduzione

Le fonti idriche sotterranee vengono regolarmente testate per i composti organici volatili (VOC) di interesse
ambientale. L'attuale standard di pratica consiste nel raccogliere campioni d'acqua in contenitori specifici e
trasportarli in frigorifero a un laboratorio fisso per I'analisi. Questi laboratori possono essere lontani dal sito
del campione e quindi tale pratica puo rappresentare sfide importanti perché gli analiti bersaglio volatili
possono essere persi durante la conservazione e il trasporto del campione. Inoltre, i composti volatili come
il benzene, il toluene e I'etilbenzene sono suscettibili di degradazione biologica in condizioni ambientali in cui
la sola refrigerazione potrebbe non essere adeguata per conservare questi composti in campioni d'acqua per
piu di sette giorni [1]. La salvaguardia dell'integrita del campione puo essere ottenuta eseguendo la raccolta
del campione, I'estrazione e I'analisi in loco. La tecnologia GC/MS portatile di microestrazione in fase solida
(SPME)-Torion® T-9 offre la capacita di eseguire analisi chimiche in loco quasi in tempo reale per un
rilevamento accurato e positivo di analiti soggetti a degradazione in campioni complessi.

Applicazione sperimentale

Per questa applicazione, & stata utilizzata una fibra SPME da 65 pum con fase divinilbenzene/
polidimetilsilossano (DVB/PDMS) per estrarre i VOC da un campione di acqua addizionato con 25
contaminanti ambientali. La fibra SPME e contenuta in una siringa resistente che puo essere azionata con
una sola mano, proprio come una penna a sfera retrattile. Il grilletto a pulsante sulla parte superiore della
siringa Custodion® consente di estendere e ritrarre la fibra SPME all'interno e all'esterno di una guaina
metallica protettiva.

Un campione di acqua culinaria & stato addizionato con una miscela di 25 VOC target in metanolo (Restek,
Bellefonte, PA), con ciascun composto a una concentrazione di ~0,04 pg/uL nella soluzione del campione
finale (Figura 1). La fibra Custodion SPME & stata immersa nel campione di acqua per 5 secondi, tempo
adeguato all’assorbimento dei VOC sulla fibra SPME. Immediatamente dopo la raccolta del campione, la fibra
Custodion SPME é stata introdotta nella porta di iniezione riscaldata (270 °C) del sistema GC/MS portatile
Torion T-9 portatile, dove i VOC vengono desorbiti rapidamente dalla fibora SPME nell'ingresso del GC. La
temperatura del GC a bassa massa termica & stata programmata a 2 °C/s da 40 °C a 270 °C per fornire una
rapida separazione degli analiti VOC. L'intervallo di massa del sistema & compreso tra 41 e 500 Da, adatto per
il rilevamento della maggior parte dei composti di interesse ambientale. Una libreria di composti target VOC,
basata sul tempo di ritenzione e ioni di massa chiave, & stata precaricata nella libreria di composti target
GC/MS portatile Torion T-9 e utilizzata insieme a un algoritmo di deconvoluzione per identificare
positivamente tutti i 25 volatili nel campione. L'analisi del campione e l'identificazione del composto hanno
richiesto meno di quattro minuti.



Parametri del metodo

Risultati

Table 1. Method Parameters.

Sampling

SPME Phase

GC Inj. Temp

GC Column

GC Carrier Gas
GC Column Temp
Transfer Line
Injection Split Ratio
Mass Analyzer
TMS Mass Range
lonization Mode
Detector

Vacuum

Resolution

Solid phase microextraction (SPME)
Divinylbenzene/Polydimethylsiloxane (DVB/PDMS, 65 pm)
270 °C

MXT-5, 5 m x 0.1 mm, 0.4 pm df
Helium, 0.2 ml/min., constant pressure
40-270°C, 2 °Us

270 °C

20:1

Toroidal ion trap (TMS)

41-500 Da

In-trap electron impact

Electron multiplier

Roughing and turbo molecular pumps

Less than unit mass to 230 amu, nominal unit mass
to 500 amu

La Figura 1 mostra la separazione GC/MS di questi 25 VOC aggiunti alla matrice dell'acqua culinaria.
Utilizzando un rapido gradiente di temperatura del GC, la separazione é stata ottenuta in ~70 s, con un tempo
di ciclo totale, inclusa l'identificazione automatizzata della libreria dei VOC, inferiore a quattro minuti.
Utilizzando un algoritmo di deconvoluzione incorporato, i composti coeluenti tricloroetilene e 1,2-
dicloropropano (Figura 1, composti 10 e 11) sono stati identificati positivamente.

1. 1, 1-Dichloroethylene 14. 1, 3-Dichloro-1-propene (E)
2. Dichloromethane 15. Toluene

3. 1, 2-Dichloroethylene (E) 16. 1, 1, 2-Trchloroethane

4. 1, 1-Dichloroethane 17. Dibromochloromethane

5. Chloroform 18. Tetrachloroethylene

6. 1, 1, 1-Trichloroethane 19. Chlorobenzene

7. 1, 2-Dichloroethane 20. Ethylbenzene

8. Carbon Tetrachloride 21. Bromoform

9. Benzene 22. 1,1, 2, 2-Tetrachloroethane
10. Trichloroethylene 23. 1, 3-Dichlorobenzene

11. 1, 2-Dichloropropane 24. 1, 4-Dichlorobenzene

12. Bromodichloromethane 25. 1, 2-Dichlorobenzene

13. 1, 3-Dichloro-1-propene (Z2)

Figure 1. The chromatogram with positive identification of the 25 VOCs.




Conclusione

| composti organici volatili (VOC) sono stati rapidamente campionati e concentrati dall'acqua in cinque
secondi utilizzando una siringa Custodion™ SPME. | composti sono stati analizzati utilizzando il GC/MS
portatile Torion® T-9. La tecnica SPME-GC/MS puo essere utilizzata per estrarre, concentrare, separare e
identificare efficacemente miscele complesse di VOC in modo rapido e affidabile in meno di quattro minuti.
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