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Adsorbowalny Organiczny Fluor (AOF)
w prébkach wody

Informacje o aplikacji

Typ probki Woda
Sktadnik Fluor
Stezenie 0-100 pg/L
Stosowane metody DIN 38409-59

Zastosowane moduty Ostatnie badania oraz regulacje coraz czesciej koncentruja sie na substancjach per-
i polifluoroalkilowych (PFAS), ktére stanowig zbiorcze okreslenie dla ponad 6000 potencjalnie
Xprep C-IC toksycznych zwigzkéw zbudowanych z fluoru i grup alkilowych.

Tuscan Wykrycie adsorbowalnego organicznego fluoru (AOF) w wodzie jest kluczowym wskaznikiem
mozliwego zanieczyszczenia PFAS, co czyni jego oznaczanie istotnym ze wzgledu na trwatosé
srodowiskowag, potencjalng toksycznos¢ oraz odpornosc¢ tych substancji na degradacje.
Zwigzki fluoru moga akumulowac sie w ekosystemach i stanowi¢ powazne zagrozenie dla
zdrowia cztowieka, w tym zwigksza¢ ryzyko nowotwordéw oraz uszkodzen watroby.
Monitorowanie stezenia fluoru jest niezbedne dla spetnienia wymagan regulacyjnych,
zapewniajac zgodnos¢ dziatalnosci przemystowej z normami sSrodowiskowymi

i bezpieczerstwa. Ogrywa ono takze wazng role w kontroli proceséw przemystowych,
utrzymaniu jakosci produktéw oraz opracowywaniu skutecznych strategii gospodarki
odpadami. Ponadto zrozumienie zachowania AOF wspiera dziatania badawczo-rozwojowe
ukierunkowane na tworzenie bezpieczniejszych alternatyw i poprawe praktyk przemystowych.

Xprep-A6

Chromatografia jonowa ze spalaniem (IC) umozliwia wykrycie poszczegdlnych zwigzkéw
halogenowanych, takich jak fluor w wodzie, w ramach jednej analizy.

Podsumowanie

System XPREP C-IC zostat wykorzystany do zautomatyzowanego przygotowania probek w
analizie spalania-IC. XPREP C-IC obejmuje pirolityczne spalanie prébek, zbieranie frakcji i
wprowadzanie ich do IC.

Przed tym procesem prébki ciekte byty poddawane wstepnemu przygotowaniu w systemie
filtracyjnym XPREP-A6, w ktérym halogenki zwigzane organicznie adsorbowaty sie na
mikrokolumnach wypetnionych weglem aktywnym. Mikrokolumny te byty nastepnie
umieszczane w autosamplerze Tuscan, ktéry wprowadzat je do tédki systemu spalania Xprep
C-IC.
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Wegiel aktywny jest spalany w Srodowisku bogatym w tlen, w wysokiej temperaturze.
Po spaleniu strumien gazow zawierajgcy anality jest kierowany do jednostki zbierania frakcji
i wychwytywany w medium absorbujgcym.

Kazda pojedyncza analiza sktada sie z filtracji probki (adsorpcja na weglu aktywnym), spalania,
zbierania frakcji, wprowadzenia do IC oraz detekcji.

Chromatografia jonowa (IC) dostarcza precyzyjnych wynikdéw z doskonatg powtarzalnoscig
(RSD) nawet na poziomach $ladowych fluoru.

PROBKA 1ILOSE PROBKI FLUOR
(ml) (ng/L)
Woda 1 100 <2
Woda 2 100 <2
Woda 3 100 2.8
Woda 4 100 3.7
Woda 5 100 3.4

Tabela 1: Wyniki analizy AOF w wodzie.

Przygotowanie probki — Zwigzki fluoru zwigzane organicznie moga by¢ filtrowane i
adsorbowane na weglu aktywnym metoda kolumnowag systemu przygotowania prébek Xprep-
A6. Metoda kolumnowa opisuje pobranie prébki 100 mL (woda) do kazdej z 6 mikrokolumn
(szeregowo), wypetnionych weglem aktywnym w celu adsorpcji halogendw organicznych przez
filtracje. Po filtracji zawartos¢ nieorganiczna jest sptukiwana, a wegiel jest ostatecznie spalany
w wysokiej temperaturze. Druga kolumna stuzy do zapewnienia, ze przebicie prébki nie
przekracza 10% catkowitej wartosci. Wyniki prébek uzyskuje sie przez zsumowanie
analizowanych stezen z pierwszej i drugiej kolumny.

Wprowadzanie prébki — Autosampler kolumnowy Tuscan automatycznie wprowadza
zawartos¢ kolumny AOF do modutu spalan, z petng kontrolg predkosci spalania prébki i wegla.
Tuscan moze wprowadzi¢ automatycznie wszystkie do 42 kolumn bez ingerencji operatora.

Po analizie puste szklane kolumnowe mozna odzyskac z autosamplera Tuscan do ponownego
napetnienia weglem aktywnym.

Spalanie — Jednostka spalania wyposazona jest w piec dwustrefowy. Kazda prébka jest
catkowicie utleniana przez pirolityczne spalanie w srodowisku bogatym w tlen w wysokiej
temperaturze. Rura do pirolitycznego spalania zawiera jednostopniowy filtr wychwytujacy oraz
technike przeptywu kolizyjnego. Jednostopniowy filtr wychwytujgcy chroni dalszy tor
przeptywu przed przedostaniem sie sadzy. Filtr wychwytujgcy jest ,,samooczyszczajacy”,
poniewaz nieustannie regeneruje sie dzieki wysokiej temperaturze i obecnosci przeptywu
tlenu. Technika przeptywu kolizyjnego zapewnia maksymalng moc utleniania dla prébek
trudnych do utlenienia.

Absorpcja — Po spaleniu roztwoér absorbujacy jest automatycznie dodawany do strumienia
gazéw wylotowych, aby zagwarantowac catkowite wychwycenie analitéw w jednostce
zbierania frakcji. W tym procesie H-X i X, sg przeksztatcane w F~, CI” i Br™. Te jony ujemne
zostang rozdzielone w kolumnie IC. Do 65 spalonych prébek moze by¢ zaabsorbowanych i
przechowywanych w indywidualnych fiolkach absorpcyjnych. Spalone i zebrane prébki moga
by¢ natychmiast przekazane do IC lub przechowywane do pdzniejszej analizy. Ponowna analiza
zaabsorbowanych juz prébek jest mozliwa w dowolnym momencie, jesli jest to konieczne.
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Analiza IC — Po zakonczeniu przygotowania prébki absorbent zawierajgcy anality jest
automatycznie przenoszony z jednostki zbierania frakcji do dowolnego chromatografu
jonowego. Zawor szesciodrozny oraz petla prébki 100 plL sg umieszczone z przodu jednostki
zbierania frakcji. Wewnetrzna pompa strzykawkowa napetnia i przeptukuje petle probki IC.
Petla prébki moze zosta¢ uzyta ponownie do napetniania prekoncentratora, jesli jest on
obecny w IC.

PARAMETR USTAWIENIE

Przeptyw tlenu 300 mL/min

Dodatkowy przeptyw tlenu 50 mL/min

Przeptyw kolizyjny tlenu 100 mL/min
Temperatura pieca | 1000 °C

Temperatura pieca 1000 °C

Modut wprowadzania Modut tédeczki kwarcowe;j
Roztwor absorbujacy Ultraczysta woda (UPW)
Rurki absorpcyjne Fiolki 23 mL

Catkowita objetosc rurek absorpcyjnych 8715 L

Petla prébki IC 100 pL

Tabela 2: Ustawienia systemu dla analizy adsorbowalnych organicznych halogenkéw metodq C-IC.

POZYCJA(mm) PREDKOSC (mm/s) PAUZA (s)
200 5 45
20 5 0

Tabela 3: Program wprowadzania tédeczki z prébkg do rury spalan systemu XPREP

W?zorce kalibracyjne sg przygotowywane z kwasu 4-fluorobenzoesowego w wodzie
ultraczystej (UPW). Wszystkie poszczegdlne wzorce przechodzg peten proces w kazde;j
analizie: filtracja (adsorpcja na weglu aktywnym), wprowadzenie, spalanie, zbieranie frakgji,
dozowanie IC oraz detekcja. Kazdy wzorzec kalibracyjny jest analizowany trzykrotnie.
Chromatograf jonowy zostat skalibrowany w nastepujgcych zakresach dla poszczegélnych
sktadnikow:

SKLADNIK ORGANICZNY ZAKRES REGRESJA — r?

Fluor 0-100 pg/L 0.9998

Tabela 4: Zakres kalibracji fluoru.
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Rysunek 1: Linia kalibracyjna fluoru 0 — 100 ug/L - r? 0,9999
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Rysunek 2: Woda 4
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