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Determinacion de halégenos y azufre en un patrén liquido
mediante Combustiéon + Cromatografia l6nica (CIC)

Introduccion

La técnica de Cromatografia Ionica asociada a Combustion (CIC) permite la determinacién simultanea
de halégenos (F, Cl, Br) y azufre (como sulfato) en una amplia variedad de matrices. Aunque se emplea
habitualmente en muestras sélidas, la CIC también es adecuada para patrones liquidos, permitiendo
evaluar la recuperacion del método, validar procedimientos analiticos y establecer curvas de
calibracion basadas en combustidn real.

En esta aplicacidn se describe el analisis de un patrén liquido etandlico que contiene acidos
halo-benzoicos (fluoro, cloro y bromo) y el compuesto 3-ciclohexilamino-1-propano sulfénico, utilizado
como fuente de azufre. El objetivo es demostrar la precision, repetibilidad y recuperacién del sistema
CIC en matrices liquidas orgéanicas.
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El patrén analizado esta constituido por:

e Acido 4-fluorobenzoico

e Acido 4-clorobenzoico

e Acido 2-bromobenzoico

e 3-ciclohexilamino-1-propeno sulfénico disuelto en etanol

Este tipo de patréon permite evaluar simultaneamente la recuperacién de F, Cl, Bry S, representando un
ensayo completo de validacion del sistema.
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Instrumentos utilizados

e Sistema de combustion: Nittoseiko Analytech (tecnologia CIC)
e Cromatégrafo ionico: DIONEX
e Eluyente:
o 3.2mmol/L carbonato sddico
o Carbonato hidrégeno sédico (concentracion indicada en el método)

La combinacién de combustidon controlada y cromatografia idnica permite la oxidacion completa de los
compuestos organicos y la cuantificacidn precisa de los aniones generados.

Procedimiento

1. Combustion

La muestra liquida se introduce en el sistema CIC, donde se somete a combustion completa.
Los gases generados (HF, HCL, HBry SO, > 8042') se absorben en una disolucién adecuada para su
posterior analisis por cromatografia idnica.

2. Cromatografia ionica

Los aniones absorbidos se separan mediante eluyente basado en carbonato sddico y bicarbonato sdédico,
permitiendo la cuantificacion individual de:

e Fluoruro 7 AQF-5000H
e Cloruro :

e Bromuro

e Sulfato

Absorption
IC unit Furnace Autosampler
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Resultados analiticos

Los resultados obtenidos (n = 15) muestran una excelente repetibilidad y una recuperacién muy préxima al
100 %, lo que confirma la idoneidad del método para patrones liquidos.

Elemento Media (mg/kg) RSD (%) % Recuperacion
Fluor 42.6 0.9 96.1
Cloro 49.1 0.7 101.5
Bromo 51.9 0.7 97.6
Sulfato 45.8 1.0 99.8
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Los valores de RSD inferiores al 1 % en la mayoria de los analitos evidencian una excelente precision,
mientras que las recuperaciones entre 96-102 % confirman la exactitud del proceso de combustiony

cuantificacion.

Conclusiones

La tecnologia CIC demuestra un rendimiento sobresaliente en la determinacion de halégenos y azufre en
patrones liquidos organicos, ofreciendo:

e Recuperaciones cercanas al 100 %

e Excelente repetibilidad (RSD < 1 %)

e Oxidacién completay cuantificacién precisa

e Posibilidad de emplearse como método de calibracion real por combustiéon
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Este estudio confirma que la CIC es una herramienta fiable tanto para la validacion de métodos como
para el control de calidad en laboratorios que requieren analisis multielementales de halégenos y azufre.

Como distribuidor oficial en Espafia, INSTRU garantiza la implantacién, el soporte técnico
especializado y el mantenimiento, asegurando que cada laboratorio disponga de soluciones que
aporten fiabilidad, capacidad y control en sectores criticos donde la determinacion precisa de
halégenos es esencial.
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