PNT AOV's (HS)

Procedimiento Normalizado de Trabajo
Principio del método

Los &cidos organicos volatiles (Acido Férmico, Acido Acético, Acido Propidnico,
Acido Butirico, Acido i-Butirico, Acido Valérico, etc.) se liberan a la fase
gaseosa del vial al acidificar la muestra, favoreciendo su forma no ionizada.
El equilibrio liquido—gas se alcanza mediante temperatura y agitacion
controladas, y el vapor se inyecta en GC para su separacién y cuantificacion.

Preparacion de muestra
Reactivos

Acido fosférico 85 % o &cido sulfarico 1-5 M
Cloruro sédico (NaCl), grado analitico
Agua ultrapura
Patrén interno (opcional pero recomendable):
o Acido isobutirico-d7
o Acido 2-etilbutirico

Procedimiento

1. Anadir 5,0 mL de muestra a un vial HS de 20 mL.
2. Anadir 1,0 mL de acido fosforico (pH final < 2).
3. Anadir 1-2 g de NaCl (efecto salting-out).

4. Aiadir patrén interno (si aplica).

5. Sellar inmediatamente con tapén PTFE/silicona.

Condiciones de espacio de cabeza
Modo: Headspace estatico

Parametro Valor tipico
Temperatura HS 80-90 °C
Tiempo de equilibrado 15-30 min
Agitacion Si (250-500 rpm)
Volumen inyectado 1,0 mL
Presién vial Automatica (HS autosampler)

U1 No exceder 95 °C para evitar degradacion o sobrepresion.
Cromatografia de gases
Columna recomendada

e FFAP, DB-FFAP, CP-Wax 52 CB, o equivalente
¢ Dimensiones tipicas:
o 30mx0,25mm x 0,25 um
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PNT AOV's (HS)

Detector

¢ FID (sencillo y robusto)
e MS si se requiere confirmacion estructural

Programa de horno (ejemplo)

Etapa Temperatura Tiempo
Inicial 40 °C 5 min
Rampa 10 °C/min — 200 °C —

Final 200 °C 5 min
Inyector

e Modo split (10:1 a 30:1)
e Temperatura: 200-250 °C

Cuantificacion

e Calibracién externa o con patrén interno
e Preparar curvas en matriz simulada (agua + acido + NaCl)
e Rango tipico:

o 0,5-500 mg/L (dependiendo del acido)

Ventajas del método HS

v’ No requiere extraccion ni disolventes organicos
v Muy reproducible

v’ Bajo ensuciamiento del sistema

v |deal para analisis rutinario

Limitaciones y mejoras posibles

Limitacion Solucion

Baja sensibilidad para acidos largos||Aumentar T HS o NaCl

Coeluciones Ajustar rampa o usar columna mas polar

Matrices complejas Dilucion o estandar interno isotopico
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