DESENVOLUPAMENT D’UN METODE UHPLC-MS/MS PER A LA DETERMINACIO DE FTALATS EN ALIMENTS ENVASATS
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INTRODUCCIO COMPOSTOS INSTRUMENTACIO
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DESENVOLUPAMENT | VALIDACIO DEL METODE UHPLC-ESI-MS/MS

OPTIMITZACIO SEPARACIO CROMATOGRAFICA ESPECTRES MS | MS/MS ESTUDI DE SUPRESSIO DE LA IONITZACIO
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Temps (min) m/z La separacio cromatografica a linea de base d’aquests tres ftalats
Separacié cromatografica en mode SIM (solucié patré de 500 ug/L) Espectre MS/MS del DEP és necessaria per evitar I'efecte de supressio de la ionitzacié

ESTUDI DE BLANCS INSTRUMENTALS

—100 OBP 100. DBP Compost DMP DEP DAP DPrP DBP BBP DiBP DCP DNHP DEHP
S 90 —— v Per tal d’eliminar la = 90 Senyal LOD (pg/L) 4 5 1 1 9 4 9 2 4 5
S 80 . L S DiBP blanc LOQ (ug/L) 13 17 4 4 30 13 30 7 12 17
2 70 contaminacié instrumental de © gg DiBP/DBP Linealitat (r2) 0,998 0,997 0,998 0,998 0,997 0,998 0,998 0,997 0,999 0,997
D 60 T =] i PRIMER NIVELL (~300 pg/L)
‘: 50 treS ftalatS, S Utllltza una % 60- Precisio (dins del dia, n=5, %RSD) 10,7 4,5 2,5 2,3 3,6 5,2 2,8 6,7 8,3 13,2
‘0 40- Columna de retenC|O' de blancs 0(':5 50- Precisio (entre dies, n=3x5, %RSD) 9,3 10,0 19,4 21,7 14,9 23,1 19,8 16,3 6,3 13,4
& 30- \ . 5 40 Concentraci6 real (ug/L) 300 304 300 301 300 297 302 302 302 300
2 20 col-locada entre la bomba i ,_§ :g Concentraci6 calculada (ug/L) 294 321 312 311 310 325 308 301 269 302
=S . . .
8 | Je s ) c Veracitat (% error relatiu) 2,0 5,6 4,0 3,3 3,3 9,4 1,9 0,3 10,9 0,6
£ 13 S I'injector de l'instrument UHPLC é 100 SEGON NIVELL (~50 ng/L)
4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 | | | | | Precisio (dins del dia, n=5, %RSD) 11,6 9,9 9,8 7,7 0,5 3,4 7,0 2,9 3,1 1,7
Temps (min) 100 105 11,0 11'5,‘ 12,0 12,5 Precisié (entre dies, n=3x5, %RSD) 17,9 12,5 16,2 6,7 4,1 18,7 21,9 10,9 7,0 14,2
DEHP Temps (min) Concentracié real (ug/L) 50 51 50 50 50 50 50 50 50 50
'\?100 — 100 Concentracio calculada (pg/L) 43 46 48 50 53 51 47 54 52 46
= 90 X 90 Senyal Veracitat (% error relatiu) 14,0 9,8 4,0 0 6,0 2,0 6,0 8,0 4,0 8,0
2 3 En els cromatogrames s’observa S 80 blanc TERCER NIVELL (~20 pg/L)
® 70 y =70 DEHP Precisi6 (dins del dia, n=5, %RSD) 7,9 6,7 3,4 2,1 0,3 6,2 12,7 6,5
2 60 clarament la separacid entre la T 60 Precisié (entre dies, n=3x5, %RSD) 15,2 8,7 13,2 23,1 23,9 6,7 12,7 12,5
© 50 I f I ’ né 50- Concentracio real (ug/L) 20 20 20 20 20 20 20 20
o 40 | Senya de talats que prove de ‘o 40- Concentracio calculada (pg/L) 17 18 20 21 21 23 17 22
g 307 les mostres i la senyal que prové & 30 Veracitat (% error relatiu) 15,0 10,0 0 5,0 5,0 15,0 15,0 10,0
c 207 // _ - 2 20 QUART NIVELL (~5 pg/L)
2 19 de la contaminacid instrumental 3 10 Precisié (dins del dia, n=5, %RSD) 13,4 6,5
1‘4 0 14 5 1‘5 0 15‘ 5 16‘ 0 1‘6 5 . , < 0| ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ Precisié (entre dies, n=3x5, %RSD) 12,8 6,8
0 WS 10 135 16 ' (que elueix meés tard degut a la 17,5 18,0 18,5 19,0 19,5 20,0 20,5 21,0 21,5 T 5 5
emps (min) columna de retencié de blanCS) Temps (min) Concentraci6 calculada (pg/L) 4 6
Contaminacié instrumental de ftalats (blanc de metanol) Cromatograma d’una solucio patré de 50 pg/L Veracitat (% error relatiu) 20,0 20,0
v \
ESTUDIS DE MIGRACIO EN MOSTRES D'’AIGUA MINERAL ENVASADES EN AMPOLLES DE PLASTIC
Es realitza un estudi al llarg de 6 mesos (Octubre 2016-Abril 2017) Mostres positives nomes pel DEP en les ampolles d’aigua mantingudes a 40 °C a Per a I'analisi de mostres d’aigua, s’estudia I'efecte matriu comparant la
mantenint ampolles d’aigua mineral envasades en plastic sota partir del segon mes d’exposicio. Les concentracions son sempre inferiors al senyal dels ftalats en aigua LC-MS (50 pg/L) i en una mostra d’aigua
quatre condicions d’exposicid diferents (10 ampolles/condicid) limit de quantificacio (17 pg/L) i properes al limit de detecci6 (5 pg/L). mineral fortificada a la mateixa concentracid. Es comparen els resultants
100" DEP amb un test-t per a mitjanes de dues mostres aparellades:
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Congelador 50 * lcatcuiada < Tertica dels ftalats comparades
o \ \ \ \ \ \ \ \ \ \
(-4 °C) 45 46 47 48 49 50 51 52 53 54 55 , _ o . _
Temps (min) No hi ha efecte matriu en I'lanalisi de mostres d’aigua mineral
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CONCLUSIONS REFERENCIES AGRAIMENTS

* S’ha desenvolupat un metode UHPLC-ESI-MS/MS per a I'analisi de 10 ftalats amb un temps d’analisi inferior a 20 min i als nivells requerits per la legislacio. [1] J.-C. Fan, L. Wu, X. Wang, X.-H. Huang, Q. Jin, S.-T. Els autors agraeixen el suport financer rebut del
* Només tres ftalats (DiBP, DBP i BBP) presenten supressié de la ionitzacid (15-27%), tot i que no suposa un problema excessiu atés que s’aconsegueix la seva separacid Wang, Determination of the migration of 20 phthalate Ministeri Espanyol d’Economia i Competitivitat

cromatografica gairebé a linea de base. esters in fatty food packaged with different materials by (projecte CTQ2015-63968-C2-1-P) i de I'Agéncia de
* S’aconsegueix eliminar el problema de blancs instrumentals amb la utilitzacié d’'una columna de retencio de blancs col-locada entre la bomba i I'injector de I'instrument UHPLC. solid-phase  extraction and UHPLC-MS/MS, Anal. Gestié d’Ajuts Universitaris i de Recerca en el
* S’havalidat el metode desenvolupat obtenint LODs entre 1-9 pg/L i bones precisions (0,3-23,9%) i veracitats (0-20%) a diferents nivells de concentracio. Methods. 4 (2012) 4168—4175. (projecte 2014 SGR-539).

* Els estudis de migracio portats a terme mostren que no es produeix migracio dels ftalats avaluats a concentracions perilloses en cap de les condicions d’exposicio avaluades al llarg

de sis mesos.
* No s’ha observat efecte matriu en les mostres d’aigua mineral analitzades. Es pot concloure que el metode proposat és adequat per a I'analisi de ftalats en mostres d’aigua

envasades en plastic. X1l Masterquimica, Barcelona 16-18 Maig de 2017.



