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La tendencia a la miniaturizacion de los procesos de medida afecta a todas las etapas del
mismo, incluyendo el tratamiento de la muestra. Las técnicas de separacién no cromatograficas
no han sido ajenas a esta evolucién, y en la actualidad se dispone de una gran variedad de
alternativas miniaturizadas tanto en fase sélida como en fase liquida. El éxito de las mismas
depende de la eficacia del medio extractante. En el caso de la técnica de microextraccién en
fase soélida, los materiales nanoestructurados han supuesto un punto de inflexion en el
desarrollo de nuevas unidades y modalidades mas eficientes que las basadas en el empleo de
sélidos sorbentes convencionales.

Los sélidos monoliticos se han empleado hasta ahora con excelentes resultados como fases
estacionarias en técnicas de separacién cromatograficas y electroforéticas, debido a las
excepcionales propiedades que les confiere su estructura continua y homogénea frente a las
particulas empaquetadas, asi como la porosidad controlada del sélido resultante. El proceso de
fabricacion es relativamente simple ya que se realiza en una Unica etapa que implica la
polimerizacion en fase homogénea de los mondmeros seleccionados. Entre las variables que
se pueden controlar, el grupo funcional y el tamafio de poro son los mas importantes de cara a
la aplicacion final del soélido monolitico. En este contexto, la posibilidad de incorporar micro y
nanomateriales permite combinar su elevada superficie especifica con la alta porosidad y
variabilidad funcional de los materiales monoliticos, permitiendo, por ejemplo abordar con éxito
las separaciones de moléculas pequenas.

En esta comunicacién se evalla el potencial de la unidad de microextraccion basada en la
inmovilizacion de nanotubos de carbono multicapa carboxilados en los poros de un sélido
monolitico. Se selecciond acrilato de butilo (BA) como mondmero, dimetracrilato de etileno
(EDMA) como entrecruzador, y formamida e isopropanol como porégenos en la mezcla de
reaccion. El potencial de la unidad de microextraccion se evalu6 mediante la determinacion de
triazinas en muestras de agua como problema analitico modelo. Para la identificacion y la
cuantificacion de los analitos se utilizd cromatografia de gases con deteccion por
espectrometria de masas

En primer lugar, se estudio la eficacia extractante de distintos materiales nanoestructurados de
carbono, obteniendo los mejores resultados en el caso de los nanotubos de carbono multicapa.
También se estudiaron todas las variables que afectan a la sintesis del sélido monolitico y al
proceso de microextraccién, siendo la composicion elegida para la reaccion de polimerizacion;
20 wt% de mondmeros (25 wt% de BA y 75 wt% de EDMA) y 80 wt% de pordgenos (50 wt% de
formamida y 50 wt% de isopropanol), y como iniciador radicélico un 0.3 wt% de peréxido de
lauroilo (LPO) con respecto a los mondémeros. A continuacion, la mezcla de reaccion se
introdujo en un capilar de silice fundida previamente acondicionado, y una vez completada la
reaccion de polimerizacion se llevé a cabo la inmovilizacion de los nanotubos de carbono en los
poros del material monolitico. Finalmente, el método se aplicé para la determinacién de
triazinas en muestras de agua de rio y de grifo, obteniéndose valores de recuperacion entre 79
y 113%. Los limites de deteccién se encuentran entre 0.02-0.6 ng/mL, y ademas la precision
del método propuesto es elevada presentado valores de desviacion estandar relativa entre 5.3
y 11.3%.
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