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1) Trabajo practico

Se llevard a cabo la extraccion de benzo(a)pireno (BaP), un hidrocarburo aromatico
policiclico representativo, desde muestras de suelo agricola, mediante extraccion soélido-
liquido asistida por microondas o por ultrasonido, con una etapa de limpieza realizada in-
situ por particion en hexano. La determinacion de BaP se realizard mediante espectroscopia
de fluorescencia.

1.a) Extraccion solido-liquido y particion en hexano asistida por microondas

Pesar 1 g de suelo (+ 0,01 g) en un vaso del microondas en duplicado, agregar ImL de una
mezcla agua-acetonitrilo 30:70 y homogeneizar suavemente con agitacion. Enseguida
afadir 5 mL de hexano, cerrar los vasos y poner en el microondas aplicando el siguiente
programa: 2 minutos a 250 W y 10 minutos a 700 W. Una vez que el programa se haya
completado enfriar los vasos con ayuda del bano de agua, trasladar el hexano a un tubo de
ensayo con ayuda de una pipeta Pasteur. Evaporar en corriente de nitrogeno a sequedad y
reconstituir en 3 mL de hexano.

1.b) Extraccién sdlido-liquido y particién en hexano asistida por ultrasonido

Pesar 1 g de suelo (+ 0,01 g) en un tubo con tapa rosca en duplicado, agregar 1 mL de una
mezcla agua-acetonitrilo 30:70 y homogeneizar suavemente con agitacion. Enseguida
anadir 5 mL de hexano, cerrar el tubo, y poner en el bafio de ultrasonido a 50°C, aplicar
ultrasonido por 10 minutos a potencia intermedia. Dejar enfriar los tubos a temperatura
ambiente y trasladar el hexano a un tubo de ensayo con ayuda de una pipeta Pasteur.
Evaporar en corriente de nitrégeno a sequedad y reconstituir en 3 mL de hexano.

1.c) Determinacién del espectro de fluorescencia de las muestras y cuantificacion de BaP.

A partir de un patron de 100 ng/mL (100 ppb) en hexano, preparar patrones de 2, 4, 6 y 8
ppb en hexano en matraces de 10 mL.
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Siguiendo las instrucciones del profesor o ayudante obtener el espectro del hexano de los
patrones de la curva de calibrado y de los extractos de suelo, bajo las siguientes
condiciones.

Longitud de onda de excitaciéon: 290 nm
Longitud de onda de emision: 300 a 700 nm
Slit excitacion: 10 nm

Slit emisién: 10 nm

Velocidad de barrido: intermedia

Registrar los dos valores de fluorescencia mas altos en el espectro de BaP y el promedio
de estos. Construir la curva de calibrado de concentracion de BaP v/s el valor promedio de
fluorescencia antes calculado. Interpolar en dicha curva los valores de fluorescencia
promedio de los extractos y determinar el porcentaje de recuperacion del analito en las
muestras.

2) Distribucién de grupos

El curso debera dividirse en cuatro grupos con similar numero de integrantes para llevar a
cabo el trabajo de laboratorio.

El dia miércoles 4 de enero de 2012 le correspondera a los grupos 1 y 2. El primero realizara
la extraccion asistida por microondas y el grupo 2, asistida por ultrasonidos.

El dia viernes 6 de enero de 2012 le correspondera a los grupos 3 y 4. El primero realizara la
extraccion asistida por microondas y el grupo 4, asistida por ultrasonidos.

Cada grupo debera entregar un informe, en no mas de dos planas, con sus resultados y la
comparacion con el tratamiento realizado por el grupo complementario. Para ello deberan
compartir la informacion entre estos grupos (1y2; 3y 4).



