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Métodos de Analisis Térmico

Termodesorcion

® Proceso de evaporacion térmica

® Ni rotura de enlaces ni formacion de radicales

® Analisis directo de sustancias

MAKING LABS WORK

Pirolisis
® Evaporacion intermitente
® Rotura de enlaces y formacion de radicales

® Analisis de los compuestos obtenidos

|
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Etapas de una desorcion
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¢Que muestras podemos analizar?

solid liquid gas
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Preparacion de muestra: Muestras sodlidas

" Introducir la muestra en un tubo de desorcion vacio

® Evitar que la muestra pueda moverse

" frita (fondo) y/o lana d vidrio (arriba & fondo)
F—

Seccién de Moest™® Lana de Vidrio
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Preparacidon de muestra: Muestras liquidas

® Dispensacion manual o automatica por medio del Automuestreador MPS
® Uso de micro viales, materials sorbentes, Twister

® Con los tubos de sorbente es posible dispensar en direccidon de flujo o en direccion inversa
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Preparacion de muestra: Muestras Gaseosas

¥ Muestreo sobre Sorbentes o Twister

® Carga Manual o Automatica en Tubos con
Sorbente
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Etapas de una desorcion
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Desorcion Térmica

Automuestreador Requisitos para un buen analisis por Termodesorcion

® Desorcion Térmica Eficiente

Termodesorbedor ® Rampas de Desorcion Lentas & Temperatura Final Elevada
® Rdapida transferencia de los analitos hacia el CIS (Trampa fria)
® Flujos altos de Desorcion (min. 30 mL/min)
" Enfoque eficiente de los analitos
CIS (Trampa Criogénica)
® Crioenfoque (NO picos multiples)

l ® Rapida transferencia de los analitos desde el CIS a la columna

" Altas velocidades de calentamiento “transmitidas” (12 ©C/s; Picos Estrechos)
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Desorcion Térmica: Estructura

Trampa Criogénica
(CIS)

/
Unidad de Termodesorcion
(TDU 2, TD 3.5%, TDS) Introduccién Manual/Automatica
(MPS, TDS-A)

11
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Desorcion Térmica: Secuencia

1. etapa:

2. etapa:
* |nsercion de la muestra en el Termodesorbedor

e Calentamiento de la muestra en
una corriente de gas portador

* Transferencia de los analitos a la

trampa . 3. step:
* Re-enfoque de los analitos en la * Calentamiento rapido de la trampa
trampa
; * Transferencia de los analitos a la columa
* Analisis —
e ——

12
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Ciclo de Operacion y modos de trabajo
i
ot
s -
2 Desorcion Termica inyeccion Desorcion Térmica
o 1) Antes del GC Run
g‘ 2) Split / Splitless / SV
2
- TD split
CIS run
1) Sincronizado con el GC
2) Split/Splitless
» CIS split |
o —

>
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% ® GERSTEL
Y X Modos de Operacion: Aplicaciones MAKING LABS WORK
% Etapa 1 (TDU 2) Etapa 2 (CIS)
Software Modo Software Aplicacién
split Split split Solvent Vent —  Muestra Desconocida (conc.)
i

—  Muestras humedas

li lit lit | Ivent Vent
split el elfis e Ll — Muestras con mucha matriz

La Tabla muestras las combinaciones de los modos de inyeccién 14
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Etapas de una desorcion

Preparacion de Muestra Desorcion Térmica
Sorcidn

Analisis Instrumental

T

Muestra



IGERSTELi

MAKING LABS WORK

Analisis On-line

® Acoplamiento Directo de la Termodesorcion y el sistema de

analisis

® Facil implantacion sobre GC (SQ-QQQ-TOF)

" Transferencia Directa de las sustancias volatiles al GC
® Sin Discriminacion de compuestos (ej. diferente solubilidad)

® Modular — Operacién Manual o Automatizacion Total l

16
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Ventajas y Limitaciones

Para todo tipo de muestras (solidas — liquidas — gaseosas)

Preparacion de muestra simple y acoplamiento Directo (TD — GC)

Analisis de sustancias originales (sin rotura de enlaces)

Proceso completamente automatico

Discriminacion de los analitos NO volatiles
Sustancias térmicamente labiles (descomposicion térmica)

Analitos con adsorcion muy fuerte (desorcion incompleta)

17
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Termodesorcion

" Proceso de Evaporacion Térmica

" Permite el analisis de compuestos a nivel traza (sélidos, liquidos, gases)

® Combina:

®  Extraccion de muestra eficiente

Eleccion de concentracion NO SELECTIVA 6 SELECTIVA de los Analitos.

" Transferencia rapida de muestra a la trampa y a la columna

" Acoplamiento Directo a GC 6 GC-MS (en todos sus formatos)
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GERSTEL TDS GERSTEL TDU 2 GERSTEL TD 3.5

Tubos Largos

Linea de Transferencia corta
entre TD & CIS

Norma: VDA 278 (Automocion)

19



IGERSTEL |

MAKING LABS WORK

GERSTEL TDS

GERSTEL Thermal Desorption System

20



IGERSTELi

MAKING LABS WORK

Sistema Automatico GCMS: TDS + TDS-A + GCMS

TD Pneumatic box

s o s
out " n h
e & @ @&

"TDS

" TD Caja neumatica

" TDS-Automuestreador (TDS-A)

21
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Estructura
TDS Caja de Transferencia
(Calentador Estatico)
i ’ ‘T@ S E}@ TDS Linea de Transferencia
TDS-tubo (5555|5055 5 B}
=
TDS
TDS Calentador
Cooling connection
N3 tiquia ©F €O jiquid . i CIS Split
TDS horno \
CIS Liner
- CIS Calentador
m‘

GRAPHPACK - Adaptador de Columna
22
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Estructura

Cooling out

Ner gas /split
I'+" r+-- e

cooling in

" Opciones de Enfriamiento:

® TDS 3 Enfriado por LN, o LCO,
® TDS 3C Enfriado por Peltier o Criostato UPC+ o CCD2
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Sistemas de Termodesorcion GERSTEL

GERSTEL TDS GERSTEL TDU 2 GERSTEL TD 3.5°
=  Tubos Largos . Disefiado inicialmente para =  Similaral TDU2
= Linea de Transferencia corta Twister =  Tubos mas largos (3,5“)
entre TD & CIS =  Tubos con menos material . Mas adsorbente que en TDS
=  Norma: VDA 278 sorbente (hasta 260mg Tenax TA)
(Automocion) =  Ampliable a Pirdlisis y DHS

24
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GERSTELTDU 2 & TD 3.5

GERSTEL Thermal Desorption Unit 2 GERSTEL Thermal Desorber TD 3.5*

25
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Configuracion: TDU 2 & TD 3.5

"TD Pneumatic box

TTTTTTTTTTT

robotic
.

®" MPS Robotic series

“TDU 20 TD 3.5°

" TD pneumatic box

" TDU 2 or TD 3.5* Bandeja/Gradilla

" Gripper




Estructura

Adaptador de Transporte

Conexion de
Refrigeracion

NZ liquid COZ liquid
Peltier - UPC

Criostato

IGERSTELi
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' . «——— Entrada de Carrier gas
. — » TDU Split

TDU Calentamiento y Enfriamiento
=L —> cis split

Liner

CIS
CIS Calentador

:

r:[ \ GRAPHPACK — Adaotador de Columna

27



IGERSTELi

MAKING LABS WORK

Montaje-Desmontaje

28
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Alineamiento

<—TD 3.5*

b2 —>

29



Resumen

" Dos Zonas independientes de temperatura: “Zona de Extraccion"

“Zona de Atrapado y Concentracion”
¥ SIN Linea de Transferencia - “Linerin Liner”

® Cambio rapido entre operacion conlaTD y el CIS (PTV)
NO SIEMPRE ES NECESARIO > ATEX, HS-HIT, SPME-HIT

" Facil montaje gracias al nuevo alineador

® CIS liner mas largo para uso con TDU2 y TD3.5+

IGERSTELi

MAKING LABS WORK

Extraktionszone

Transferzone

KAS Injektor/
Trapping Zone

TDU - Tube

KAS - Liner
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Opciones

SPME

Twister

DHS - large

DHS

31




Unidad de Desorcion Térmica
Universal

TDU liner con frita para extraccion térmica
T I——
de muestras solidas

TDU liner con adsorbentes ) I

TDU liner para desorcién de Twistert™ (SBSE) — ™——) l
TDU liner para extraccion térmica en p-viales ——

32
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MPS-TDU MPS-TEX MPS-HIT
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TDU - Modos de Operacion

MPS-TDU

® Desorcion Térmica “Clasica"

Extraction de VOC / SVOC de Muestras Sélidas

Extraccion de VOC/SVOC en muestras liquidas

Introduccidn de estandares liquidos

Chocolate Proteina de Soja Cereales Desayuno

34
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TDU - Modos de Operacion

Adaptador de Transporte con
Septum

MPS-TEX

® Permite la inyeccion de liquidos (a través del TDU)

® Varias Opciones ’

® Tubo con Microvial &
® Tubo con Material Sorbente
® Tubo con Frit

® Cambio de Tubo a demanda
- Enlalinea de la secuencia de muestras del GCMS

Inserto de Microvial 35
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TDU - Modos de Operacion

MPS-HIT (Hot Injection & Trapping — HIT)

Combinacion del TDU con Espacio en Cabeza y SPME

® Inyeccidon de la muestra de Headspace o de la Fibra de SPME en el TDU “Caliente”.
® EITDU actua como unidad de desorcidon para SPME
[ |

Los Analitos se reenfocan en el CIS (criogénicamente o con liners rellenos de sorbente)

" Inyeccion en Splitless de HS & SPME — AUMENTO DE LA SENSIBILIDAD



Knowledge & Experience | GERSTEL GERSTEL

MAKING LABS WORK

K - Aromas y Fragancias
GERSTEL APP Note 2012-06, 2014-03,

\/ 2014-05 & 205

Anadlisis de Aguas Continentales
GERSTEL APP Note 196

Alimentos

.. \ GERSTEL APP Note 2011-05, 2012-05,
Suplementos Nutricionales 198 200. 202 & 213

GERSTEL APP Note 214

https://gerstel.com/de/applications/all
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Resumen

" TDU 2 MUY Versatil (Twister, ATEX, HS, DHS, Pyro, uvm.)

" Multiples Opciones

®  MPS-TDU Analisis Estandar de Termodesorcidon

MPS-TEX para Inyecciones Liquidas

MPS-HIT para Espacio en Cabeza & SPME
" Multiples Aplicaciones

® Aromas & Fragrancias

®  Anadlisis de Aguas

" Analisis de Alimentos y Suplementos Nutricionales
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Todas las tecnicas para analisis de volatiles... GERSTEL
@

AD VU

b En combinaciéon con TD

: Trapping '
Y

20 -70°C
G
wvalatile N L
supstance | | e ()
A > e
Extraction
SRR 10 - 200°C .
. ’ . Cab Twister/TF-SPME -
Espacio en Cabeza SPME y SPME Arrow spac[o ?n . abeza Extraccion Sorptiva en
Estatico Dinamico

Espacio de Cabeza

39



4 Dynamic Head'Space (DHS) @

0 4 Vé . L 4
Comparacion de técnicas de extraccion en fase gaseosa MAKING LABS WORK
o
Analisis de café molido (escalas “normalizadas” para comparacion)
(\ﬁ\e\\\a“o\
A?::;:f D H S \;‘a'i\“e 2 #9°
5 min, 40 °C, “\ex\\‘l“) \,6""‘)\

8000020 o 20 mL/min, 1 .

4000000 “\e\\\\l\“ Adsorbent: ! ’

2000000 L] ¥ TENAX TA | ! | H | | “‘ ’ [

\ X i - 'l_ 9l ,Jt, A I.-" i \AAY ‘ i l W

Time-> %OO 2.50 3.00 2.50 4.00 4.50 5.00 5.50 €.00 6.50 7.00 7.50 200 850 .00 .50 10.00 10.50 11.00 11.50 12.00

Abundance o

£000000 S P M E 40 C, ) ]
Incubation: 5 min,
€00CCCO

Extraction: 30 min,
4000000 Phase: DVB/Carboxen
2000000 /PDMS 50/30 ym
ol, . ao—y ’ . 4 . -~ L',u._ < l_‘._kw_L Llh.l_ 'AL/\J‘ A .ML - s '
Time—-> 2.00 250 3.00 3350 4.00 4.50 5.00 550 &.00 &.50 7.00 7.50 200 850 2.00 .50 10.00 10.50 11.00 11.50 12.00
"]  Headspace 40 °C,
6000000 Incubation: 30 min,
bR Injection volume: 1000 pL
200CC00
o

Time—> 200 250 3.00 3350 400 450 5.00 550 8.00 850 700 7.50 200 850 200 250 10.0C 10.50 11.00 11.50 12.00



'DHS — Mas sensibilidad — Mas compuestos EGERSTELi
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P

TDU-Liner

Adsorbent Thermal

=1 desorption
C N ﬁ

Mayor cantidad de' sorbente (se usan tubos no fibras)
Mas variedad de sorbentes
) 8

Sample @

Storage Extraction selectable Sample introduction
4 -200°C > 10 - 200°C dry purge

Trapping
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Ads. A

DHS MVM - Todos los volatiles en un tnico cromatogr
IGERSTELi
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Ads. C

FRIO

Method 1+2+3

~ 320
Signals

5.0010.0015.020.025.0030.0035.0040.0045.0060.0065.0060.0065.0070.0075.00



Café expreso Italiano - [GERSTEL,

Comparacion de Métodos MAKING LABS WORK

156+08 ~ 50 Signals i W Method 1

1e+08

solo7 DHS - Shincarbon X/Carbotrap B/Carbotrap X

, L n L
07500 10,00 15.00 20.00 25.00 30.00 35.00 40.00 45.00 50.00 55.00 60.00 65.00 70.00 75.00
15408 ~ 150 Signals Method 2
16+08
e k | )I L M DHS - Shincarbon X/Carbotrap B/Carbotrap X
TR A A A L Al 4 A A i e
0 4 T T " T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T

T T T f — T T [ T T T T T T [ T T [ T [ T ]
5.00 10.00 15.00 20.00 25.00 30.00 35.00 40.00 45.00 50.00 55.00 60.00 65.00 70.00 75.00

15¢+08 ~ 250 Signals Method 3
1e+08
5e+07 FEDHST - Tenax TA
T T T T [ e e e T It et A e et et e e e e e e e e B A ‘A‘ —— ‘A‘ L
0 5.00 10.00 15.00 20.00 25.00 30.00 35.00 40.00 45.00 50.00 55.00 60.00 65.00 70.00 75.00
. Method 1+2+3
156408 ~ 320 Signals
1e+08

5e+07

' T [t bt st Al et e e i Ft A i A A IO e A E A e Rt R AR R S LA S B A S A e S I B A
5.00 10.00 15.00 20.00 25.00 30.00 35.00 40.00 45.00 50.00 55.00 60.00 65.00 70.00 75.00
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DHS Large
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*Sistema DHS para muestras grandes
* Permite el analisis de muestras grandes en contenedores hasta 1L

obotic?”

* Intercambio sencillo entre DHS estandar y Large DHS Large
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“\DHS LS

e

Contenedores de muestra hasta 1L

* Analisis automatico eficiente de
muestras grandes y/o representativas

* Accesorios para adaptar el volumen de
contenedor (elevadores, insertos)
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Twistert™: Una Alternativa muy eficiente a SPME

—
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GERSTEL Twister MAKING LABS WORK

Iman, Encerrado en vidrio y Recubierto de PDMS

| = 10 mm, df = 0.5 mm =— 24l
df =1.0mm —m o 63l
| =20 mm,df =05mm __, 47yl
df = 1.0 mm 126 p

SPME : max. 0.5 ul
SBSE 50-250 veces mas Fase Estacionaria que SPME



@ Analisis SBSE - (Twistert™) [GERSTEL,
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Twister™

La eleccidon de la técnica depende de la Matriz, Volatilidad del analito, Solubilidad del analito, etc.
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Stirring Bar Sorptive Extraction (SBSE)  wacnc ass worx

e Agitador Magnético recubierto de
PDMS (igual que SPME)

e Mucho mas PDMS que en SPME

e Por lo tanto, Mucho mas SENSIBLE
que SPME

e Muy Robusto

1,5cm

< L
-

e La Agitacidn favorece el contacto
entre la muestray el PDMS

49
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Limites de Deteccion Ultra-Bajos
gracias a su alto nivel de

recuperacion
Recovery as function of log K(o/w)

Volumen tipico de PDMS en SPME <0.5pl 129

100 -
Volumen tipico de PDMS en Twister > 25-125pl > 80 / /
La mayor capacidad del Twister produce % 60
mayores recuperaciones si lo comparamos con c 40 i /
SPME a medida que aumenta la polaridad de 20 f Ve
los analitos L daa A

0 2

GLOBARMNALYTICAL SOLUTIONS
4 | GERSTEL |




<GERSTEL “»

Iwisler’

PDMS

Recuperacion
Estimada a partir del
valor de Kow

Twister Recovery Calculator

File Tools Help

Tiister
Hecovery
Calouiator

Sample Size [ml); |'ID

Sample Information

CAS Mumber. | 000056-23-5 v @
log K o | |
[ Calculate
Besults
g K
M are arbon tetrachlonde
Formula C4CLy
Twnster Recovery
e CTTT T | B3z
10mm-w 1:.0mm: [WENESEENNENRENEN | 51.0%
s T T T TTTTTTTITIT | ve1Z

2|:|I'ﬂ|‘n:-:1_Dn'|n'| [-uuuuuuunnuuuuunu ] BSEZ

IGERSTEL |

MAKING LABS WORK




Simplicidad [GERSTEL,
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e Anadir el Twister a la
muestra

e Agitar
e Extraer el Twister con pinzas
e Lavar con Agua Destilada

e Secar con papel de
laboratorio

¢ Transferir el Twister al tubo
de Desorcion

e Colocar en el Autosampler
e Desorber y Analizar

Pagi
na



Integracion total del Software

W

Method  Instrum

M~ |

Column-Nglow Ca

MS Source

Gerstel GerstelPrep  Sequence  Wiew

Edit Gerstel Parameters..,

Checkout  Secured Cont

MPS Injector &llocation. ..

MPS Set Standby Temperatures. ..

MPS Change Tray Twpes. ..

MPS Charige Swrings {LOUlALEY. ..

I(:'uERSTELl

. Chemstation o MassHunter EQU:Selis

8=z

Selact-Sampler (MPS—TDU)

Setup Actuals, ..

Instrument

TDU Maintenance, .
DHS Maintenance. . .

‘Unlack MPS Tetminal..

Maintenance Counters. .,
C506 Off .,

Maestra Interactive Mode

MS Cuad

Un unico método

J‘ﬁ“ i
o

Una unica secuencia

=10 %]

Sampler:
I Standby Springe;

[&s] &e|

I Get Ready | Q Stap

Ext Dewice: Mot rsady
MPS Status: Idle

o

it
ry
=

TDU Temp. CIS Temp.

TOU Trarist. Temp. DHS Status

DHS Runtime DHS Incubator Temp.

DHS Transfer Heater O ‘




Benzo[a]pireno - Agua Mineral
| E TELi
* Agilent 7890B/7010B + Gerstel TDU-Twister SERS

“EU-WFD

MAKING LABS WORK

AN Agilent: 5994-0016EN (www.agilent.com)
AN Gerstel: AppNote-196 (www.gerstel.com)

_ _ _ Benzo[a]pyrene - 14 Levels, 12 Levels Used, 14 Points, 12 Points Used, 0 QCs

i52.1 >2252.1 ,252.1->250.1 ,125.0 -> 1241 2 11011y = 3546777 x +0.052777
& x10 2 Ratio = 201.0 (100.7 %) g 5 R"2=099600547 .
® 11 Ratio = 59.9 (97.1 %) § Type:Linear, Origin:lgnore, Weight:1/x
o 114 8 45
c x
@© 14 )
o 2 44
S 094 B
2 08 T 351
<2 074 34
T 0.6
L 2.5
£ 05

0.4- 21

0.3 154

0.2+ 14

0.14

04 _ _ 0.5
o ‘ ! ‘ ! ‘ ! ‘ ) \ \ \ \ \ \ \ [ \ \ [ [ [ [ [ [
33.5 33.55 33.6 33.65 33.7 33.75 33.8 0 ] 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 2 13 14 15
Acquisition Time (min) Relative Concentration

4 pg on colun U0% recovery)
Required LOQ 0.051 ng/L (inland surface water)



SBSE Aplicaciones en Enologia [GERSTEL,
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Parametros mas importantes:

- Haloanisoles y Halofenoles
(TCA, TeCA, PCA, TBA, TeBA, TCP..)

- Fenoles Volatiles (4-Etil y 4-vinil Fenol
y Guayacol)

- Pirazinas (IBMP. IPMP)
- Aromas (ésteres, alcoholes, terpenos..)

- Pesticidas




Método Multi-residuo validado para el analisis [GERSTEL,
de olores en vino por SBSE-GC-MS-SIM MAKING LABS WORK

o 10 mL of wine at pH 9-10 (sodium carbonate)

e 20 pL of a solution of IBMP-d,, EG-d,, TCA-d; and geosmin-d; (ISTD)
o stirring with a Twister™ (magnetic stir bar coated with PDMS)

e at 900 rpm for 1 hour at room temperature

PCA
IBMP-d, TCA-d, oA feefgit TeCA 29.0nglL
s IBMP EGd, e \ Rl 10.3 ng/L
Sa— 22 3 nglL o - -
2000000 5 56 pg!L l
My 270 M
EP \ l

26 pgﬂ_ 00 4500 4600 4700 4200

1000000

(| ener: SR 5 T SEEPS—_—— . I— . { . . /
Time—= 2400 2500 " 26.00 offie’ 3100 | 3300 @ 3500 3700 | 39.00 Z 4400 4500 4600 4700 4800




Método Multi-residuo validado para el analisis

de olores en vino por SBSE-GC-MS-SIM

IGERSTELi

MAKING LABS WORK

Limits Linearity Repeatability Reproducibilty
Perception LOD LOQ Concentration 2 Ave rage Sta pde_: rd Va rigt_ion Sta n d @rd Va riat_io n
threshold range concentration deviation coefficient deviation coefficient
IBMP 15 ng/L 0.8 ng/L 2.5 ng/L 5-60ng/L 0.9796 34.3ng/L  22ng/L  6.3% 7.0 ng/L  23.7 %
EP 430 pg/L 0.3 pg/L 1.1 pg/L 20 - 1471 pg/L 0.9997 4291 pg/L  13.2pg/L  3.1% 239 pg/L 5.9 %
EG 33 pg/L 0.3 pg/L 0.9 pg/L 4 - 150 pg/L  0.9999 491 g/l 0.4 pg/L 0.8 % 14pg/L 2.8 %
TCA  3ng/L 0.2 ng/L 0.6 ng/L 1.5 - 16 ng/L 0.9959 43ng/L  02ng/L 4.0% 0.5ng/L  10.4 %
TeCA 35 ng/L 0.1 ng/L 0.4 ng/L 4 - 109 ng/L 0.9957 15.0ng/L  0.3ng/L 1.8 % 22ng/L  14.5%
PCA 100 ng/L 0.2 ng/L 0.7 ng/L 12 - 189 ng/L 0.9933 33.5 ng/L 0.7 ng/L 1.9 % 3.6 ng/L 10.2 %
TBA 3 ng/L 0.3 ng/L 0.9 ng/L 1-19 ng/L 0.9965 7.0 ng/L 0.2 ng/L 2.6 % 0.4 ng/L 5.2 9%
Geo 50 ng/L 3 ng/L 6 ng/L 8 - 116 ng/L 0.9993 67.0 ng/L 1.7 ng/L 2.5 % 5.8 ng/L 9.4 %
IBMP (ng/L) Geosmin (ng/L) TCA (ng/L) EP (pg/L) EG (pg/L)
SBSE  HS-SPME spge  Hqud quid SBSE HS-SPME SBSE HS-SPME SBSE  HS-SPME
extraction
6.8+ 1.06 6.7 £0.19 57 +£1.3 49 + 3.0 3.2+ 0.05 3.6+£0.78 54 + 1.0 39+ 1.0 6+ 0.1 7+£0.2
85+ 0.70 9.1 +£0.11 60 £ 0.8 64 + 2.4 6.5+ 0.06 4.9+ 0.06 242 + 10.4 2684+ 1.1 3801 27+0.1
10 £ 0.9 i0 £ 0.2 70+ 1.0 a) £ 2.9 9.4+ 050 123 + 0.45 707 £ 20.5 641 + 12.6 86+11 84+1.9
17+ 1.5 17 £ 0.7 90+ 1.4 B9 +1.1 20.6 £ 0.77 20.0 £ 0.76 1342 £ 17.5 1229+ 8.3 197 £ 0.9 202 + 2.6
23+ 0.4 21 £ 0.2 117+£1.3 109 1.5 298+ 64 375125 2917 £ 126.4 3273 £ 73.7 290 £ 6.6 205 83




= Extraccion Clasica con PDMS MAKING LABS WORK

58



Extraccion Doble

59

Solo con Twisters de 10
mm

IGERSTEL |

MAKING LABS WORK



Twister Multidesorcion IGERSTELi

MAKING LABS WORK

84484

Tubo 1 Tubo2 Tubo3 Tubo4 Tubob5

5 desorciones consecutivas (o mas)
Acumuladas en el PTV
SENSIBILIDAD 5 X




Twister Multidesorcion :GERSTELi

MAKING LABS WORK

2.4,6-TCA Peak Area

10000 T T |
1 2 3 4 5 6 7
Mumber of desorbed Twisters

Pagi
na



Alternative Procedure for Extraction and Analysis IGERSTELi
of PAHs in Seafood by QUEChERS-SBSE-GC-MS MAKING LABS WORK

oy

Deepwater Horizon (BP)
L. Golfo de Mejico 2010




NOAA Method 2004
GC/MS

PROCESO LARGO

COMPLEJO

MANUAL

MUCHO INSTRUMENTAL

Sadimant or tissusa sampla

; | ) RSTEL

' LABS WORK
Mix a portix . . e
suifats and Adicion de Sales/H2CI2
axtract with

Accalerated Salvent Extraction

- 23

¥ v

For tissus extracts 88 naeded, take Filtrar en C0|umna
172 of extract and evaporate the

ealvent; gravimatrically determine
the parcant total extractables

Concentracion

v

Chromat Sepal"acién G PC :ﬁ::ﬁlfiun HPLC:

( Concentracion

v v

Analyze fraction wsing GCIME for
AH guantitation, as neaded

Anabyze fraction using GCINE far
CH quantitation, as nasded
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Alternativa: Quechers-Twister/GCMS IGERSTELi

ﬁm r MAKING LABS WORK
' Mas Sensibilidad

o Estabilidad/Minima Matriz |

| Confirmacién Espectral _.

R —

28 de abril de 2023

Centrifugar

\ ‘

..

3.- Anadir H20-Na
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* Alternativa: Quechers-Twister/GCMS [GERSTEL,

MAKING LABS WORK
-

PAH Extraction Workflow

Weigh 3g fish tissue into 50mL centrifuge tube ‘

‘ Add IS, 12mL water, vortex 1 min |

SENCILLO Add 15mL acetoln'itrile, vortex 1 min

MUY BAJO LIMITE DE DETECCION Add Agilent OuEChERStalt packet, cap and shake
P/N 5982-5755

MINIMO EFECTO MATRIZ j,

' Centrifuge @4700 RPM 5 min |

Transfer 1 mL of ACN layer for cleanup step

[ 4 i

dSPE cleanup, centrifuge ‘ SBSE cleanup and concentration

Transfer to vial, LC/MS or GC/MS | | Transfer Twister to tube, GC/MS




Alternativa: Quechers-Twister/GCMS

E0000

TOO00

BODO0

50000+

40000

30000

200007

10000

25 ppt p/p en Muestra (Ostras)

N LW

........................................................................

IGERSTEL |
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GERSTEL
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Quechers-Twister/GCMS

Alternativa

B Scallops

B Sole
[ Shrimp
B Clams

(B/6u) uonenuasuo)

susifdieiozuag

suasiiyg

BUBDEIIUE(E ZUsg

aua.fdg

auaUeIon| 4

aUSIBIj|UY

BUBILUBLIEL G

auaen|H

ausdeuany

auseugdep



Alternativa: Quechers-Twister/GCMS [GERSTEL,

MAKING LABS WORK

35000
'|

& | n - Twister Splitless | 1 Twister Splitless
~EX T 44 n x Sensibilidad | B 10 x Sensibilidad
‘ ‘ ‘ ‘ %91 MULTIDESORCION

E o SECUENCIAL
'] 25000

200

SENSIBILIDAD SIN

15C

PRECEDENTES

10C

5000

rlill11|ll|lllllll Illlllrll|||F||F|Ir|_|F||]r||Ir|'Ill
11.00 11.50 12.00
Figure 13. Two approaches to further lower detection limits include desorbing 2 Twisters (A) and using splitless
transfer instead of 10:1 split (B).



ATEX: Aplicacion

Estudio del envejecimiento
de un motor de automovil




ATE X ,!, SERSTEL

Aceite de motor usado
Inyeccion Directa

iRAPIDO DETERIORO DE
COLUMNAY GC!

BAJA RESPUESTA DE
VOLATILES




ATEX

Abundance

6000000
4000000

2000000

Time-->
Abundance

6000000
4000000

2000000

!

Volatiles

10.00

T 15.00

Aceite de motor nuevo

Aceite de motor usado
(desgaste de la junta)

Blanco posterior

- SERSTEL,

U

KING LABS WORK
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Pirdlisis

Opcion para TDU2
No requiere espacio adicional

Muy sencillo de implementar en equipos
gue ya dispongan de TDU

Operacion Automatica para multiples
muestras




MAKING LABS WORK

Pirolisis
Sistema Modular Flexible
Conversion directa de un TDU2 en un

Pirdlizador

Insertar y conectar el mdédulo de Pirdlisis

I W\u’m
: R T T R R |

Analisis automaticos gracias al MPS

Filamento de Pt de 4 conductores
(Calentamiento rapido hasta 1000 2C)



Pirolisis [GERSTEL,

Desorcion Térmica & Pirolisis de un lodo MAKING LABS WORK

Dos Etapas Secuenciales: Desorcidon Térmica y Pirdlisis

Abundance TIC: 100505_06_SLUGE3.Dndata.ms
1e+07;
A. Thermal desorption
8000000
clean-up @ 275°C
6000000 ‘
palmitic acid
4000000
20000 > - myristic | _ _
C2-C4 Acids i acid | | stearic acid
0. / A ? W o T A e
Time--> 1.00 2.00 3.00 400 500 6.00 7.00 800 9.00 10.00 11.00 12.00 13.00 14.00 15.00 16.00 17.00 18.00 19.00 20.00 21.00 22.00 23.00 24.00 25.00 26.00 27.00 28.00 29.00 30.00 31.00
Abun}d:‘-ng?e TIC: 100505.06rSLUGE4.UdaIa.m5
| B. Pyrolysis @ 700°C
8000000{

soooocef|jght pyrolysis
products without cholest-3-ene

™ c2-C4 acids | cholest-7-ene

20000001

| ' ’ cholestanol




& [ ] V4 [ ] [ ] V' 4 [
Todas las tecnicas para analisis de volatiles... GERSTEL
@

AD VU

b En combinaciéon con TD

: Trapping '
Y

20 -70°C
G
wvalatile N L
supstance | | e ()
A > e
Extraction
SRR 10 - 200°C .
. ’ . Cab Twister/TF-SPME -
Espacio en Cabeza SPME y SPME Arrow spac[o ?n . abeza Extraccion Sorptiva en
Estatico Dinamico

Espacio de Cabeza

75



" ‘Thin Film - SPME (TF-SPME) [GERSTEL,

MAKING LABS WORK
-

™

GERSTEL-Thin Film SPME
SPME Film

20mm x4,8mm - PDMS 450um [021410-010-00]

- PDMS/DVB 450um [021411-010-00]

- PDMS/Carboxen [021412-010-00]

Twister/TF-SPME -
Extraccion Sorptiva en
Espacio de Cabeza
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Thin Film — SPME (TF-SPME) [GERSTEL,

MAKING LABS WORK

ey
* (1) TF-SPME device is placed into holder
‘ [ .U % (2) Extraction (headspace or direct immersion)
[. ?) (3) Placement of device into desorption liner
, {4) Automated thermal desorption
% (5) GC analysis

Extraction Thirs dlen

\ (3)

2

(m e————
\

\ Stap 3
Step 1. Pace -‘_-.mw
Cap onio T o Wit

Optimized TF-SPME workflow (photos courtesy of GERSTEL Inc.) for extraction and thermal desorption.



Thin Film — SPME (TF-SPME) [GERSTEL,

Thermal Desorption

. MAKING LABS WORK
and GC-MS Analysis

Sample Extraction Device Clean-up D tube

TF-SPME Device

Twister
TF-SPME

Device ‘

Liner-in-liner
design

=<2 i
. [D=——Twister

GC Column
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Thin Film - SPME (TF-SPME) [GERSTEL,

2
— © Q
% 8 g § - PDMS-DVB MAKING LABS WORK
Abundance g o E _cu ° a g
> C
TF-SPME - 0w g 8 ®9 E B 8
@ 0 © £ fa] T L
3e+07 c E 5l% ; 3 =
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5000000 E 5 N s 32
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Twister n
3e+07
25e+07 e
0
c
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O
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o
1e+07 w 2 © =
9 5 |8 PDMS
5000000 v g 28: nﬂ
SENI :
* th Ll uitUx Twister/TF-SPME -
Time—> 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 17.00 1800 19.00

Extraccion Sorptiva en

Figure 4: Stacked view of TICs obtained after extracting plant volatiles from a citronella plant using PDMS/DVB TF-SPME (top) and the Es pa cio de Cabeza
GERSTEL Twister® (bottom). Siloxane peaks are labeled S.



Automation for GC/MS and LC/MS | GERSTEL GERSTEL
Canal GERSTEL - YouTube MAKING LABS WORK

LabWorks Platform - Universal

Sample Analysis System for GC-

: MS
i (Gracias por su ==
B

The Enterp

Our home is the laboratory.
From the development to our bespoke service




