Optimizacion y comparacion entre la micro-extraccion en fase
liquida y la micro-extraccion en fase solida para la determinacion
de isoftalaldehido en muestras de migracion acuosa.
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Resumen

En este trabajo, fueron evaluadas dos técnicas de
pre-concentracion:  micro-extraccion en  fase
liquida con fibra hueca (HF-LPME) y micro-
extraccion en fase solida (SPME) para el analisis
de isoftalaldehido  por cromatografia gaseosa
acoplada a espectrometria de masas (GC-MS) en
migraciones acuosas de PET, material de envase
alimentario. Por normativa, este compuesto debe
estar por debajo de 10ng/g.

Introduccion

El isoftalaldehido es un producto de oxidacion del
PET, uno de los polimeros mas utilizados en la
produccién de envases alimentarios. Al ser un
compuesto no afiadido intencionalmente (NIAS) es
impoértate controlarlo ya que la legislacion
EU/10/2011, que regula el uso de materiales en
contacto alimentario, no permite superar 10ng/g en
migraciones. La GC-MS es la técnica mas
apropiada para el analisis del isoftalaldehido, sin
embargo no es posible llegar a los niveles de
deteccion requeridos, por ello surge la necesidad
de buscar técnicas de preparacion de muestra que
nos permitan pre-concentrar. La HF-LPME vy la
SPME tienen factores de concentracion muy altos
permitiendo  mejorar la  sensibilidad para
determinados analitos[1]. En este trabajo se
comparan dichas técnicas y se analizan muestras
de migracion con dos simulantes acuosos
diferentes.

Materiales y métodos

Materiales de envase y estudios de migracién

Botellas de tereftalato de polietileno (PET),
suministradas por empresa de alimentos.Las
botellas se llenaron con dos simulantes acuosos

(etanol 10% y acido acético 3%) y se mantuvieron
a 40°C durante 20, 40 y 80 dias.

Técnicas de pre-concentracion

HF-LPME: El parametro mas importate en esta
técnica es el solvente organico, por ello se
evaluaron seis solventes: dicloromentano, p-
xileno, tolueno, metil-tert-butileter, éter dietilico y
benceno. Estas fueron llevadas a cabo con una
bomba programable multi-jeringa marca Aladdin
AL-8000. Ademas se evaluaron temperaturas de
extraccion de 25 y 50°C, velocidades de extraccion
de 2.5, 5 y 10 pl/min, y volumenes de extraccion
de 50, 70 y 100 pl.

SPME: Se evaluaron tres parametros en el
proceso: la naturaleza quimica de la fibra, el
tiempo de extraccion y la temperatura de
extraccion. Este andlisis se realiz6 por inmersion
total de la fibra utilizando un auto-muestreador
CombiPAL. Las fibras evaluadas fueron PDMS
(100 pm), PDMS/DVB (65 um) vy
DVB/PDMS/CAR (50/30 um). Posteriormente se
estudiaron tiempos de extraccion de 5, 15y 15 min
y temperaturas de extraccion de 60, 80 y 100°C. En
todos los casos solo se modificd el parametro en
estudio manteniendo las demas condiciones
constantes. Se tomo el area como el criterio de
seleccion para condiciones Optimas en ambas
técnicas.

Instrumentacion y condiciones de analisis

GC-MS: El analisis se llevd a cabo en un
cromatografo de gases GC 7890N acoplado a un
detector de masas 5977D (Agilent) y en modo SIM
siguiendo los iones 105 y 133. Con una columna
HP-5MS (30m x 0.25mm didmetro x 0.25 um
espesor interno) y con una rampa de calentamiento

Revista “Jornada de Jovenes Investigadores del I3A”, vol. 5 (Actas de la VI Jornada de Jovenes Investigadores del I3A - 2 de junio de

2017). ISSN 2341-4790.



50°C (Smin) // 10°C/min // 300°C(5min). La
cuantificacionen los ensayos de migracion se
realiz6é por medio de una curva de calibrado con el
estandar puro y siguiendo la misma metodologia
para el analisis de las muestras.

Resultados
Optimizacién

En la técnica HF-LPME el solvente mas adecuado
para la extraccion fue el tolueno debido a su
polaridad, similar a la del analito, tuvo una mayor
interaccion con el .Adicionalmente, el tolueno no
expandio la fibra hueca, como en el caso del
diclorometano y el metil-t-butileter, impidiendo la
contaminacion de las muestras. La velocidad de
extraccion seleccionada fue de 2,5 pl/min y el
volumen de 70 pl porque a estas condiciones se
favorecio la migracion del analito a través de la
fibra y posteriormente su interacciéon La
temperatura optima seleccionada fue de 50°C [2].

En la SPME, la fibra de CAR/DVB/PDMS obtuvo
una mayor eficiencia en la extraccion. El tiempo
de extraccion optimo fue de 15 min, tiempo en el
que se alcanzd el equilibrio. Finalmente la
temperatura de extraccion optima fue de 80°C.

Comparacion entre HF-LPME y SPME

En los resultados de la tabla 1 se observan los
resultados analiticos de ambas técnicas. En ambos
casos se obtuvieron valores satisfactorios de R’.
Sin embargo los limites de deteccion (LOD) y
cuantificacion (LOQ) fueron mas bajos en la HF-
LPME, este resultado indica que esta técnica tiene
mayor sensibilidad para el analisis en comparacion
con la SPME.

Tabla 1. Resultados analiticos de HF-LPME y la SPME en el
analisis del isoftalaldehido.

Parédmetro HF-LPME SPME
LR (ng/g) 30 - 540 700 - 5000
R’ 0,988 0,978
LOD (ng/g) 10 250
LOQ (ng/g) 30 700

Cuantificacion en muestras de PET

Los resultados de las muestras migracion con dos
simulantes diferentes, etanol 10% y acido acético
3%, se pueden apreciar en la grafica 1. Se observo
que la concentracion de isoftalaldehido en ambos
simulantes era similar y que la concentracion del
compuesto en ambos casos aumentaba en el
tiempo.

Conclusiones

En este estudio se encuentra que ambas técnicas
son idoneas para la  cuantificacion de
isoftalaldehido en muestras de migracion acuosa
de botellas de PET. La SPME es mas conveniente
para la cuantificacion a concentraciones mas altas,
sin embargo la HF-LPME es la técnica que se ha
implementado debido a que permite alcanzar el
limite de deteccion exigido por la legislacion.
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Graficol. Concentracion del isoftalaldehido en
muestras migracion acuosas a 20, 40 y 80 dias.
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