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Los hidrocarburos totales de petroleo (TPHSs) se liberan al medio ambiente contaminando principalmente las aguas superficiales, especialmente en zonas cercanas a
lugares de produccion y almacenamiento, aunque también durante la manipulacion, transporte y procesamiento. La evaluacion de esta contaminacion se realiza
midiendo las concentraciones de productos derivados del petroleo en el agua [1]. Los metodos mas utilizados para la determinacion de TPHs son absorcion
Infrarroja (IR) y cromatografia de gases (GC). Actualmente el metodo mas usado es la CG, debido a la suspension del de absorcion IR en Europa. Este metodo tiene
una alta sensibilidad, selectividad y amplia gama de hidrocarburos capaces de detectar [2]. Por tanto, en este trabajo se pretende poner a punto y validar un metodo
capaz de identificar y cuantificar hidrocarburos de cadena entre C7-C40, mediante cromatografia gaseosa con un detector de ionizacion de llama (CG-FID) en aguas
continentales, para que asi el laboratorio analitico pueda ofrecer a sus clientes unos resultados fiables y reproducibles.
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Validacion de un método analitico [3]:

Marco teorico

Diseno

Definicion de la aplicacion, propdésito y alcance del método
Definicion de los parametros de rendimiento y criterios de aceptacion
Disefio de los experimentos de validacion

Descripcion de las caracteristicas relevantes requeridas para el
equipamiento

Calificacion de los materiales, estandares y reactivos

Evaluacion y autorizacion de la validacion
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Ejecucion

Realizacion de los experimentos de pre-validacion

Ajuste de los parametros del método

Realizacion de los experimentos de validacion interna completa

Desarrollo de los procedimientos operativos estandarizados para ejecutar el
metodo en la rutina

Definicion del tipo y frecuencia de pruebas adecuadas para el control de

N calidad analitico en controles de rutina .
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Rectas de calibrado
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Tabla 1. Disoluciones del patrén Figura 1. Cromatograma del patron n-alcano (C7-C40) a 500ppm

n-alcano (C7-C40) para realizar
las rectas de calibrado
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Normativa UNE-EN ISO 9377-22:2001 [4]

Proceso de extraccion

Procedimiento de extraccion

Acidificacion de la muestra a pH 2 con HCl 12 M

Adicion de 80 g de MgSO, (evita emulsiones)

Adicion de 50 mL de la solucion patron del disolvente de extraccion
Agitacion durante 30 min

Decantacion en embudo tras la adicion de 50 mL H,O
Centrifugacion durante 10 min a 3000 rpm (si hay emulsion)

Procedimiento de purificacion
Separacion en columna de Florisil lavando
previamente con 10 ml de CH,CI, y recuperando
con 20 ml de CH,CI,

Procedimiento de concentracion

Concentracion del extracto hasta 6 mL en rotavapor
Concentracion del extracto hasta <1 mL por medio
de una corriente suave de N,

Se enrrasa hasta un 1 mL con CH,CI,
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Figura 2. Purificacion en columna de Na,SO, y Florisil

N /

a P
- ~ Proceso cromatografico .

Normativa UNE-EN 1SO 9377-22:2001 [4]

Programa CG-FID:

Liner: split

T2 de Iinyeccion: 330-350°C
Volumen de inyeccion: 1 pL
Columna: SC-1, 30 m
Flujo: 1,40 mL/min

Gas portador: H,
Programa de T2 del horno: 40 °C 2 min

30 °C/min hasta 320 °C 320 °C durante 15 min &
Detector: detector de inonizacion de llama (FID) !l'
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Figura 3. Muestras y diluciones antes de analizar en el CG

T2 detector: 320°C
Tiempo del cromatograma: 30 min

Figura 4. Cromatografo de gases Perkin EImer Clarus 580
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