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Tal i com s’ha demostrat en el treball anterior, la introduccié d’un grup polar en
lestructura del PS-DVB ha permés obtenir unes millors recuperacions pels
analits més hidrofilics que en el cas de la reina polimérica sense modificar. Per
aquest motiu, el proposit d’aquest segon treball ha estat el desenvolupament
d’'un altre sorbent polimeric quimicament modificat que encara permeti millorar

més la recuperacio dels analits més polars.

Aquesta funcionalitzacid ha consistit en la introduccié d’'un grup benzoil, i s’ha
basat en una reaccié de Friedel-Crafts tal i com en el primer treball i en els
estudis realitzats per Fritz et al. [1-2] per a obtenir un polimer acetilat. En la
bibliografia no s’ha trobat cap exemple de SPE emprant un sorbent
quimicament modificat amb aquest grup funcional. Per I'estructura d’aquest grup
benzoil, que pot observar-se en la Figura 2, és d’esperar que la seva introduccio
en la reina de PS-DVB provoqui I'aparicié d’interaccions polars amb els analits,
tal i com ja passava amb la introduccié del grup acetil en el treball anterior, pero
també un augment del nombre d’interaccions del tipus n-r respecte de la reina
polimeérica de partida que ha estat I’Amberchrom GC-161m, la mateixa que en el

treball previ.

(-CH-CH,) . — (-CH-CH,) _ (-CH-CH) | — (-CH-CH)

reaccio de ‘
- >

Friedel-Crafts

-CH,-CH- -CH,-CH- o ‘

PS-DVB PS-DVB amb grup benzoil

Fig. 2. Modificacié quimica de la reina de PS-DVB Amberchrom GC-161m amb un
grup benzoil
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S’ha provat de realitzar la modificacié durant 3, 5, 7 i 24 hores per tal d’avaluar
el temps de reaccié. Un cop sintetitzat aquest nou polimer s’ha procedit a
caracteritzar-lo per analisi elemental que ha demostrat que el temps de reaccié
no influeix en el grau de modificacié que ha estat d’'un 60%, aproximadament,
en tots els casos. També ha estat caracteritzat per espectroscopia infraroja

indicant la preséncia del grup carbonil en aquest sorbent.

En aquest estudi el sorbent modificat també s’ha empaquetat en una
precolumna (10 x 3 mm D.l.) i s'ha utilitzat per a la SPE acoblada on-line a la
cromatografia de liquids amb una columna analitica de Ci3 i deteccio
ultraviolada. Per tal d’evitar I'eixamplament dels pics cromatografics degut a
aquest acoblament també s’ha emprat el sistema presentat per Pocurull et al.
[3,4], és a dir els analits s’han eluit en contracorrent emprant Unicament el
solvent organic de la fase mobil, metanol en aquesta ocasié. Els analits escollits
per avaluar aquest sorbent han estat un grup de 4 compostos fendlics i una
série de 6 plaguicides de diversa polaritat entre els quals es troben triazines,

carbamats, el MCPA i la bentazona, tots ells regulats per la US EPA.

Igual que en el treball anterior, aquest nou sorbent poliméric funcionalitzat ha
estat comparat amb altres reines de PS-DVB comercials en la SPE d’aquests
analits. Aquests polimers comercials han estat, en ordre creixent de grau
d’entrecreuament, el PLRP-S (100 A, 20 um), I'Envi-Chrom P i el LiChrolut EN i
que soén recomanats per I'analisi dels compostos elegits per a realitzar aquest

estudi.

El nou sorbent s’ha comparat amb els altres sorbents inclosos en aquest estudi
en la determinacié de la corba de ruptura del fenol. El fenol és el compost
fenolic més polar dels estudiats en aquest treball i presenta un volum de ruptura

molt baix per a la majoria de sorbents comercials convencionals [3-6].
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A continuacio, s’ha determinat el volum de ruptura de tots els analits amb el nou
sorbent sintetitzat mitjangant les recuperacions obtingudes en la SPE de
diferents volums de dissolucions estandard que contenen aquests compostos.
Un cop trobat el volum maxim de mostra a preconcentrar sense que hi hagi
pérdues quantitatives de cap dels analits, s’ha procedit a fer un estudi
comparatiu amb els altres sorbents polimérics en I'extraccié d’aquest volum de
mostra. També s’ha fet un estudi addicional en qué el sorbent funcionalitzat s’ha
comparat amb el PLRP-S, el sorbent amb inferior grau d’entrecreuament de tots
els estudiats i ampliament emprat en l'analisi de contaminants organics en

aigua, en I'extraccié d’'un gran volum de mostra.

El métode d’analisi desenvolupat amb el nou sorbent funcionalitzat s’ha aplicat a
I'analisi d’aigua del riu Ebre. Aixi, s’han determinat la linealitat i els limits de
deteccioé d’aquests analits en aquesta matriu. Seguidament, amb la finalitat de
comparar la selectivitat i les recuperacions proporcionades per tots els sorbents
polimérics esmentats en l'analisi de mostres reals, s’han analitzat mostres

d’aigua del riu Ebre fortificades i extretes amb les diferents reines.

Finalment, s’han preconcentrat mostres procedents del riu Ebre i de I'aixeta amb
el sorbent amb grup benzoil i en els cromatogrames corresponents a I'aigua de
riu han aparegut diferents pics en el mateix temps de retencié que alguns dels
compostos inclosos en aquest treball.

Els resultats obtinguts en aquests estudis poden trobar-se a continuacio, ja que
s’adjunta una copia del treball publicat a la revista The Analyst, 122 (1997) 425-
428.
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