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Blocco del tempo di ritenzione di
pesticidi organoclorurati con un
sistema 8860 usando la procedura
guidata di Retention Time Locking di
OpenLab

Abstract

La procedura guidata di retention time locking (RTL) (una funzione di Agilent
OpenLab CDS) ¢ stata usata per dimostrare la stabilita dei tempi di ritenzione su un
gascromatografo Agilent 8860. Usando I'epossido di eptacloro come composto di
riferimento, I'analisi di uno standard contenente 20 pesticidi clorurati ha mostrato
un'eccellente risoluzione dei picchi e ripetibilita dei tempi di ritenzione prima e dopo
un intervento di manutenzione della colonna.



Introduzione

Mantenere tempi di ritenzione costanti
dopo la manutenzione ordinaria e in
strumenti diversi € un modo semplice per
aumentare la produttivita del laboratorio.
Quando i tempi di ritenzione sono
costanti, non e necessario aggiornare

le tabelle di calibrazione e gli eventi di
integrazione. | metodi possono essere
condivisi su piu strumenti, facilitando
cosi il confronto dei risultati.

La procedura guidata di RTL inclusa

in Openlab CDS ¢ ideata per guidare

i nuovi utilizzatori ma € comunque
abbastanza semplificata anche per gli
utilizzatori esperti. La procedura guidata
automatizza il processo di locking di

un metodo mediante tre iniezioni di

uno standard variando le pressioni
all'iniettore per costruire una calibrazione
del tempo di ritenzione rispetto alla
pressione (RT rispetto a P). Questa
calibrazione deve essere effettuata solo
una volta e sara usata per bloccare
nuovamente i tempi di ritenzione
tramite la regolazione automatica della
pressione all'iniettore del metodo. Puo
essere necessario ribloccare un metodo
dopo aver sostituito o tagliato le colonne,
essere passati a un nuovo sistema o da
un rivelatore a pressione atmosferica a
uno sotto vuoto. Bloccare nuovamente
un metodo richiede una sola analisi.

To completethe RTLcalibration, the wizardwill performthree runs, The firstrunis completed ata flow,/pressune lovwer than
the method setpoint, the second runis completed atthe flowpressure in the method, and the third runis completed ata
higherflow/pressure than the method setpoint. Specifythe pressure change for runs1 and 3, and specifythe sample vials for
each ofthe runs. Forliquid samples, this can be the samevial. Forheadspace samples, prepane three separate vials.

Run # % Change inPressune Pressure “ial Mumber
! | o | | El%0pe | |202 | Injection Soure:
2 S EEL S 202 GC Injector - Back -
3 [+15% || 10972 psi | [202 |

Frarm the chrormatogram artable below, please select the retention time of your locking
compound, If you wishto set that retention time to a specific value, please enterthat inthe
"Targeted Retention Time” box,
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Figura 1. Schermata delle impostazioni della procedura guidata di retention time locking.



Dopo aver lanciato la procedura guidata
di RTL, viene chiesto all'utilizzatore di
selezionare un metodo di acquisizione e
di processamento stabilito. Lutilizzatore
quindi seleziona un cromatogramma

di uno standard analizzato in
precedenza e sceglie il composto

di riferimento (Figura 1). Un buon
composto di riferimento deve avere un
picco facilmente identificabile e ben
risolto in una parte fondamentale del
cromatogramma. Il valore superiore

e inferiore della pressione all'iniettore
puo quindi essere regolato o lasciato

ai valori predefiniti. La procedura
guidata di RTL esegue sempre i calcoli
a partire dalla pressione all'iniettore
iniziale, sia che la modalita di controllo
della colonna sia impostata su flusso

O su pressione. La procedura guidata

di RTL quindi effettua le tre iniezioni e
chiede all'utilizzatore di identificare il
composto di riferimento in ciascuno dei
cromatogrammi risultanti (Figura 2).
Una volta salvato, il metodo € bloccato.

Foreach ofthe completed RTLruns, selectthe peak you are locking,

Figura 2. Selezione del composto target dalle analisi RTL.
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Condizioni Sperimenta" Tabella 1. Parametri del metodo.

La procedura guidata di RTL Openlab ALS
¢ stata mostrata su un GC 8860 dotato Siringa 10 L

di iniettore split/splitless e di rivelatore
a cattura di elettroni. Uno standard
contenente 20 pesticidi clorurati & stato

Volume di iniezione 0,5 pL

Iniettore (SSL)

dilui ) L. | Modalita Splitless pulsato
i g|to a2ppme |n|etFato su una colonna FT—— Acoes0, 250 °C
Agilent DB-CLP1 (codice 123-8232). E— 9,541 psi

Le iniezioni sono state effettuate s C AR

nelle condizioni del metodo elencate di iniezione 60 psi per 0.3 minut
nella Tape!la 1 g la r|Pet|b|I|ta del Flusso di spurgo allo 75 mL/min a 0,5 minuti
tempo di ritenzione ¢é stata testata su split vent
10 iniezioni (Tabella 2). Lepossido di EEECHIETE 8 mL/min
eptacloro & stato selezionato come Liner Splitless, single taper, Ultra Inert (codice 5190-2292)
composto di riferimento e la pressione Colonna
alliniettore & stata variata del +15% Colonna Agilent DB-CLP1, 30 m x 320 pm, 0,25 pm (codice 123-8232)
= (o]
. . Gas di trasporto Elio, 2 mL/min, flusso costante
rispetto al valore impostato nel metodo. .
orno

La manutenzione della colonna ¢ stata —
50 °C, 30 °C/min fino a 135 °C,

simulata tagliandola all'incirca a 50 cm 15 °C/min fino a 300 °C, isoterma due minuti
dall'estremita dell'iniettore. Lo standard Rivelatore (ECD)

e stato iniettato di nuovo ed e stato Riscaldatore 300 °C

registrato lo spostamento del tempo di Gas di make up N, a 60 mL/min

ritenzione dopo il taglio della colonna.
Per ribloccare il metodo ¢ stata seguita
la procedura guidata di RTL ed ¢ stata

! o - . Tabella 2. Risultati di ripetibilita del tempo di ritenzione su 10 iniezioni.
effettuata un‘altra analisi per verificare il

successo del retention time locking. RT RT dopo ARTdopo | RTdopo | ARTdopo
Composto %RSD | Medio |manutenzione | manutenzione relock relock
a-BHC 0,005 9,881 9,790 0,094 9,884 0,003
y-BHC 0,007 10,445 10,354 0,094 10,448 0,003
B-BHC 0,008 10,814 10,724 0,092 10,816 0,002
Eptacloro 0,005 10,965 10,873 0,093 10,966 0,001
6-BHC 0,007 11,216 11,124 0,092 11,216 0,000
Aldrin 0,007 11,408 11,313 0,096 11,409 0,001
Epossido di eptacloro 0,005 12,170 12,076 0,094 12,170 0,000
y-clordano 0,006 12,487 12,394 0,093 12,487 0,000
a-clordano 0,005 12,617 12,523 0,095 12,618 0,001
Endosulfan | 0,007 12,690 12,595 0,097 12,692 0,002
4,4-DDE 0,006 12,895 12,803 0,092 12,895 0,000
Dieldrin 0,007 13,075 12,980 0,094 13,074 0,001
Endrin 0,004 13,493 13,397 0,096 13,493 0,000
4,4-DDD 0,005 13,655 13,563 0,091 13,654 0,001
Endosulfan Il 0,004 13,847 13,750 0,096 13,846 0,001
4,4-DDT 0,006 14,016 13923 0,091 14,014 0,002
Endrin-aldeide 0,006 14,144 14,048 0,095 14,143 0,001
Endosulfan solfato 0,004 14,406 14,311 0,094 14,405 0,001
Metossicloro 0,007 14,895 14,802 0,090 14,892 0,003
Endrin-chetone 0,006 15,208 15,102 0,104 15,206 0,002




Risultati e discussione

| 20 pesticidi organoclorurati sono stati
ben risolti dal GC 8860 (Figura 3). Anche
la stabilita dei tempi di ritenzione era
eccellente, con tutti e 20 i composti che
mostravano valori in termini di % RSD
minori di 0,008 (Tabella 2). La procedura
guidata di RTL & stata condotta per
pressioni all'iniettore di 8,1,9,5e 10,9 psi.
| cromatogrammi risultanti sono stati
elaborati attraverso la procedura di RTL
e la calibrazione di RT rispetto a P ha
fornito un R? di 0,999.

Dopo aver tagliato la colonna per
simulare la manutenzione, i picchi sono
eluiti all'incirca da 0,100 a 0,090 minuti
prima nel cromatogramma (Figura 4).
Questo spostamento ¢ stato sufficiente
a far uscire alcuni picchi dalla finestra
predefinita dei tempi di ritenzione di
OpenLab. Questo spostamento di RT
avrebbe richiesto la correzione della
tabella di calibrazione ma, in questo
caso, l'analisi e stata effettuata con

la procedura guidata di RTL. Usando

la calibrazione di RT rispetto a P, la
procedura guidata di RTL ha effettuato

automaticamente le correzioni necessarie
della pressione all'iniettore e ha impostato

il nuovo valore di 9,1 psi al metodo.
Un‘analisi di conferma con la nuova
pressione all'iniettore ha determinato

uno spostamento di soli 0,001-0,003
minuti rispetto ai tempi di ritenzione

medi prima della manutenzione. Tutti i
picchi nellanalisi di conferma sono stati
identificati dal metodo di processamento
e non e stato necessario correggere alcun
tempo di ritenzione.
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Figura 3. Venti pesticidi clorurati separati su una colonna DB-CLP1.
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Figura 4. Spostamento del tempo di ritenzione dopo manutenzione della colonna.
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