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Analitos de estudio

Nombre Estructura Clasificacion Solubilidad en  Peligrosidad
agua 25°C
7 2.5g/L
Metilparabeno do/
HO
o) 1.7 g/L
Etilparabeno /©/U\ 07
KO Antioxidantes y
comseeRREs 0.5g/L Disruptores
Propilparabeno o endocrinos
H

7 0.35g/L
Butilparabeno d 07NN
HO
i Protector solar 0.21 g/L
Benzofenonao-3
o
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Objetivo

Desarrollar un método para la determinacion de los analitos
metilparabeno, etilparabeno, propilparabeno, butilparabeno vy
oxibenzona en muestras de musculo de pescado utilizando como

preparacion a la DMFS seguida del andlisis por EFS-CLAR-UV para su

aplicacion en muestras comerciales.




Metodologia
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Extraccion por DMFS

1_-Mezclado
1g Musculo 1g Silice C18
da pracago / 6.-Evaporacién
7.-Reconstitucion
\ 8.-Analisis
= —
=l Cromatografico
i 4 -Flucién
25°C
S mLACN 100% — 4 mL de

2.- Dispersion 3.-Empaque :ﬂoegglv»z’g ua

1

Co-columna

0.2g de 10 minutos
florisil l 2000 rpm

sobrenadante
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Extraccion en Fase Solida en Linea con CLAR
(EFS-CLAR)

Posicion de

carga
- Bomba
Auxiliar CLAR
Residuos
Columna
Analitica
Detector

uv
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Extraccion en Fase Solida en Linea con CLAR
(EFS-CLAR)

Posicion de

inyeccion
Bomba Bomba
AUXi"CII' CLAR
Residuos
Columna
Analitica
Detector

uv




Resultados
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Condiciones cromatogrdficas

Tipo: ZORBAX SB C18

Columna Tamano de particula: 5 um
Dimensiones: 4.6 x 250 mm
. Tipo: UV
Deteccion Longitud de onda: 240 y 290 nm
Fase movil A: Metanol y B: Agua
O min (50 % A),
. 10 min (90% A),
Graciente 15 min (90% A),

Tiempo de equilibrio 7 min
Velocidad del flujo 1 mL min-!




Optimizacidén de la extracciéon por DMFS 19
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0.65

0.60

0.55

0.50

0.454

0.404

0.35-

0.30

0.25

0.20

0.15-

0.10

0.054

A JL_JLJ\

Inyeccion con el sistema en linea.
Muestra de musculo fortificada con
400 ng

Inyeccién manual de 400 ng

— — ]

200 4.00 6.00 8.00 10.00
Minutes

1200 14.00 16.00 1800

1=Metilparabeno, 2=Etilparabeno, 3=Propilparabeno, 4=Butilparabeno,
5=0Oxibenzona
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Validacion del método DMFS/EFS-CLAR-UV

Analito % C.V. % C.V.

Recobro L.D. L.C.
2* 200ngg! 1000 ng g!
global (%) n=%g n=g 9 ngg' ngg’
Metilparabeno
0.9973 40.6 19.34 19.21 20 60
Etilparabeno
0.998 /3.5 9.90 2.94 13 40
Propilparabeno
0.9986 68.0 12.96 4.76 13 40
Butilparabeno
0.9988 /1.0 10.65 4.24 13 40
Benzofenona-3
0.9872 57.9 8.16 16.56 13 60

*Intervalo de concentracion de 50 a 2000 ng g!
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Evaluacion del método con muesiras comerciales
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Minutes

STD de disolucién a 10 ppm (A). Muesira de Wal-Mart (B), Muestra de Mercado “20 de

Noviembre” (C), Muesira de Mercado “La Palma” (D), Muesira de Mega Comercial Mexicana (E)
Mvuestra Laguna Ixmiquilpan de Hidalgo (F) '
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Conclusiones

o Se obfuvo una metodologia sensible para el andlisis de diferentes
contaminantes emergentes como son los parabenos y la
oxibenzona.

o Las condiciones de extraccion por DMFS y andlisis por EFS-CLAR
en linea permiten analizar qgue contengan a los analitos en el
orden de las ppb (hg g') obteniendo recobros constantes en el
intervalo de concentraciones utilizado.

o Se encontraron residuos de oxibenzona en seis muestras
adquiridas en diferentes puntos de venta.
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