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Analisis de dioxinas en muestras medioambientales mediante GC/MS

Determinacion de dibenzo-p-dioxinas
y dibenzofuranos de tetra a octaclorados sustituidos
en las posiciones 2,3,7y 8

Las dioxinas y los furanos son contaminantes medioambientales que pertenecen a la
denominada “docena sucia”, un grupo de productos quimicos conocidos como contaminantes
organicos persistentes (COP). Se liberan al medio ambiente durante los procesos naturales

y durante los procesos de calentamiento a alta temperatura relacionados con la actividad
industrial. Las dioxinas son problematicas porque pueden contaminar el medio ambiente y la
cadena alimentaria y pueden bioacumularse en los tejidos grasos con el tiempo.

Tras la firma del Convenio de Estocolmo sobre la eliminacion del uso de ciertos COP
a nivel mundial, las dioxinas fueron reconocidas como parte de los COP lo que llevd
a las instituciones gubernamentales y extragubernamentales de todo el mundo a
establecer normativas que definieran los limites aceptados de dioxinas. Las pruebas
de dioxinas se han considerado altamente especializadas, puesto que requieren una
sensibilidad muy alta y una robustez y una precision extremas. Histéricamente, la
USEPA ha desarrollado métodos para el andlisis de dioxinas y furanos en diversas
matrices ambientales que se han utilizado a nivel mundial e incluyen:

— EPA 1613B" Dioxinas y furanos de tetra a octaclorados por dilucion isotépica
HRGC/HRMS.

— EPA 8280BZ Se utiliza para la deteccion y medicion cuantitativa de
dibenzo-p-dioxinas policloradas (PCDD) y dibenzofuranos policlorados
(PCDF) mediante cromatografia de gases de alta resolucién/espectrometria
de masas de baja resolucién (HRGC/LRMS).

— Método EPA 8290A3: Proporciona procedimientos para la deteccion
y medicién cuantitativa de las dibenzodioxinas policloradas (PCDD) y los
dibenzofuranos policlorados (PCDF) mediante cromatografia de gases de alta
resolucion/espectrometria de masas de alta resolucion (HRGC/HRMS).

— Método EPA 23* Es aplicable a la determinacion de dibenzo-p-dioxinas
policloradas y dibenzofuranos policlorados de fuentes estacionarias.

Todos los métodos permiten el mismo conjunto de columnas y suministros.


http://www.pops.int/TheConvention/Overview/History/Overview/tabid/3549/Default.aspx

Método 1613B de la EPA y método 16130° de SGS Axys

El método 1613B fue desarrollado por la Oficina de Ciencia y Tecnologia de la Agencia de Proteccién del Medio Ambiente
de los Estados Unidos para la determinacion de isémeros especificos de dibenzo-p-dioxinas y dibenzofuranos de tetra

a octaclorados en matrices acuosas y de otro tipo mediante dilucion isotdpica, cromatografia de gases en columna capilar
de alta resolucion (HRGC)/espectrometria de masas de alta resoluciéon (HRMS).

Tal y como se redacto originalmente, el método 16713B requiere una alta resolucion de masas = 10.000, que solo podia
lograrse mediante GC/HRMS debido a la falta de mejores alternativas. Estos instrumentos son caros de mantener y requieren
un conjunto de habilidades altamente especializadas para su uso.

La tecnologia MS/MS ofrece muchas de las ventajas de especificidad y sensibilidad de los métodos HRMS sin necesidad
de una alta resolucion de masas, ni del coste y la complejidad de los instrumentos HRMS. Un método que utiliza GC/MS/MS
(GC/TQ) para la determinacion de dioxinas y furanos tiene el potencial de reducir los costes del laboratorio.

Tabla 1. Pardmetros GC/TQ para el método 16130° de SGS Axys

Parametro

Valor

Cromatografo de gases

Modelo

Cromatdgrafo de gases Agilent 7890B

Columna

Columna Agilent DB-5 J&W, 60 m x 0,25 mm, 0,1 um (ref. 122- 5061)

Neumética de la columna

Flujo constante, con helio como gas portador

Modo del inyector

Splitless

Liner de inyector

Liner de inyeccion, splitless, doble punta, desactivado (ref. 5181-3315)

Volumen de inyeccién 1,0yl
Temperatura del inyector 290 °C
Flujo 0,93 ml/min

Programa de temperatura

90 °C durante 2 min, 22 °C/min hasta 200 °C, 1 °C/min hasta 215 °C,
mantener 10 min, 5,2 °C/min hasta 300 °C, mantener 2,7 min

Tiempo de andlisis total

51,05 min

Tiempo de equilibrio

0,7 min

Espectrometro de masas

Modelo GC/MS de triple cuadrupolo Agilent 7010B
Modo de ionizacion El, 70 eV

Modo de adquisicién MRM

Corriente del filamento 100 pA

Gas de colisién

N, a 1,5 ml/min

Gas de inactivacion

He a 2,25 ml/min

Temperatura de la interfaz 290 °C
de GC

Temperatura de la fuente 290 °C
de iones

Temperatura del 150 °C
cuadrupolo 1

Temperatura del 150 °C

cuadrupolo 2




Agilent, en colaboracién con SGS
AXYS Analytical Services Ltd., ha
desarrollado el método SGS Axys
161305 utilizando un cromatografo
de gases Agilent 7890B acoplado

a un GC/MS de triple cuadrupolo
Agilent 7010B. Este método cumple
con las especificaciones de control
de calidad y rendimiento del método
1613B para el andlisis de dioxinas y
furanos policlorados (PCDD/PCDF)
en matrices ambientales y esta
aprobado por la EPA de EE. UU.
como protocolo de prueba
alternativo para el analisis de las
dioxinas en el método EPA 1613B.

Las comparaciones de las
concentraciones de PCDD y

PCDF determinadas mediante
GC/HRMS y GC/TQ con muestras
reales (Figura 1) muestran que los
resultados de las dos tecnologias
son comparables.

El método 1613B de la EPA exige
que la altura del valle entre los
isémeros estrechamente eluidos

y los isémeros de TCDD y TCDF
sustituidos en las posiciones 2,3,7,8
sea < 25 % para obtener valores
TEQ mas precisos’. Con el método
16130° de SGS Axys para GC/TQ
los valores de resolucion de la
altura del valle delantero y trasero/
altura de pico fueron 20,4y 7,8,
respectivamente (Figura 2), y no
superaron el umbral del 25 %.
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Figura 1. Comparacion del total de PCDD/PCDF para una muestra real de biosélidos
determinada por GC/TQ (barras azules) y GC/HRMS (barras rojas)
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Figura 2. TCDD en las posiciones 2,3,7,8 y sus eluyentes cercanos en GC/TQ mediante el método

16130 de SGS Axys®



Otras columnas para GC utilizadas en el analisis de dioxinas

En otro método® en el que se utilizé un sistema GC/TQ, se empled la columna
para GC J&W DB-5ms Ultra Inert (ref. 122-5562U1) se utilizd la configuracion

y las condiciones mostradas en la Figura 3. El superior caracter inerte de esta
columna proporciond picos simétricos, logrando también el criterio de altura del
valle < 25 % para la separacion de los isémeros no toxicos y toxicos del 2,3,7,8-
TCDF. Sin embargo, hay que tener en cuenta que con la columna DB-5ms Ultra
Inerte el orden de elucion parala 2,3,7,8-TCDD y la 1,2,3,9-TCDD se intercambia

con respecto a la columna DB-5.
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Figura 3. Configuracién y condiciones de GC/TQ con la columna Agilent J&W DB-5ms Ultra Inerte®

Tabla 2. Columnas para GC utilizadas normalmente para analizar las dioxinas medioambientales

Columna para GC Agilent J & W  Caracteristica

Resultado analitico

Columna analitica DB-5° Bajo sangrado

Econémico; aprobado por la EPA

Columna analitica DB -5ms Ultra - Sangrado excepcionalmente
Inerte® bajo

- Ultra Inerte

— Cuantificacion precisa
— Calidad de los datos superior

— Separacion de los isémeros no
toxicos y téxicos del 2,3,7,8-
TCDF

Columna de confirmacién DB-225" Bajo sangrado
(si se requiere)

Econémico; aprobado por la EPA

- Fase modificada con alto
contenido de arileno con una
selectividad exclusiva para los
compuestos clorados

Columna analitica VF-Xms”

- Alternativa mas polar para las
fases DB-5

— Separa el 2,3,7,8-TCDF en la
linea base de otros isémeros de
elucién cercana

— No se necesita una
columna de confirmacién

Referencias

1. www.epa.gov/sites/production/files/2015-06/

documents/SOP_HWSS_25_revision_3.pdf

2. www.epa.gov/sites/production/files/2015-12/

documents/8280b.pdf

3. www.epa.gov/sites/production/files/2016-01/
documents/sw846method8290a.pdf
method_23.pdf (epa.gov)

. An Alternate Testing Protocol for EPA 1613B using
Agilent Triple Quadrupole GC/MS, Determination of
2,3,7,8-substituted tetra- through octa-chlorinated
dibenzo-p-dioxins and dibenzofurans - 5994-3029EN
Tetra- Through Octa-Chlorinated Dioxins and Furans
Analysis in Water by Isotope Dilution GC/MS/MS -
5994-0677EN
Analysis of all 136 tetra- through octa- polychlorinated
dibenzo-p-dioxins and dibenzofurans using an Agilent
J&W FactorFour VF-Xms GC column - SI-02196
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https://www.epa.gov/sites/production/files/2015-06/documents/SOP_HWSS_25_revision_3.pdf
https://www.epa.gov/sites/production/files/2015-06/documents/SOP_HWSS_25_revision_3.pdf
https://www.epa.gov/sites/production/files/2015-12/documents/8280b.pdf
https://www.epa.gov/sites/production/files/2015-12/documents/8280b.pdf
https://www.epa.gov/sites/production/files/2016-01/documents/sw846method8290a.pdf
https://www.epa.gov/sites/production/files/2016-01/documents/sw846method8290a.pdf
https://www.epa.gov/sites/production/files/2017-08/documents/method_23.pdf
https://www.agilent.com/cs/library/applications/application-dioxin-epa-1613-gc-tq-5994-3029en-agilent.pdf
https://www.agilent.com/cs/library/applications/tetra-octa-dioxins-furans-analysis-application-GC-MS-MS-5994-0677en-agilent.pdf
https://www.agilent.com/cs/library/applications/SI-02196.pdf

Informacién sobre pedidos de columnas y suministros para el
analisis de dioxinas

En la siguiente tabla se ofrecen recomendaciones para productos de Agilent
usados en este analisis, de modo que pueda encontrar rapidamente lo que
busca. Haga clic en el vinculo Mi lista* en el encabezado siguiente para afiadir
los elementos a su lista “Productos favoritos” de la tienda en linea de Agilent.
Después, introduzca las cantidades que necesita de cada producto. Su lista
permanecera guardada en “Productos favoritos” para que pueda usarla para
futuros pedidos.

Mi lista de todos los consumibles para el analisis de dioxinas que figuran

en la tabla.
Descripcion Referencia
Mi lista de patrones quimicos q
Mezcla de dibenzo-p-dioxinas cloradas, 10 pg/ml, tolueno, 1 ml RPE-065M-1 ]
Mezcla de dibenzofuranos clorados, 10 pg/ml, tolueno, 1 ml RPE-045M-1 o
2,3,7,8-tetraclorodibenzo-p-dioxina, 50 ug/ml, tolueno, 1 ml RPE-029S-1
Octaclorodibenzo-p-dioxina, 50 pg/ml, tolueno, 1 ml RPE-017S-1
2,3,7,8-tetraclorodibenzofurano, 50 pg/ml, tolueno, 1 ml RPE-037S-1
1,2,3,7,8-pentaclorodibenzofurano, 50 pg/ml, tolueno, 1 ml RPE-042S-1
1,2,3,4,7,8-hexaclorodibenzofurano, 50 pg/ml, tolueno, 1 ml RPE-043S-1
Octaclorodibenzofurano, 50 pg/ml, tolueno, 1 ml RPE-019S-1
Mi lista de columnas para GC: columna analitica principal
DB-5, 60 m x 0,25 mm, 0,1 pm (método 16130° de SGS Axys) 122-5061
DB-5ms Ul, 60 m x 0,25 mm, 0,25 pm 122-5562UI1
Columnas para GC: columna de confirmacion (si es necesario)
DB-225,30 m x 0,32 mm, 0,25 pm 123-2232
Mi lista de consumibles para GC ’:-' i
Liner de inyeccion, splitless, doble punta, desactivado 5181-3315 - 1,
Séptum para inyector, sangrado y temperatura optimizados (BTO), antiadherente, 5183-4757
11 mm, 50/paq.
Sello de oro Ultra Inert con arandela, 1/paq. 5190-6144 ;
Sello de oro Ultra Inert con arandela, 10/pag. 5190-6145 v ;-ﬁ-i b
Tuerca de columna de autoapriete, con collarin, inyector G3440-81011
Tuerca de columna de autoapriete, con collarin, MSD G3440-81013
Férrulas, 15 % grafito/85 % Vespel, 0,4 mm de d. i., 10/pagq. 5181-3323
Mi lista de viales y tapones
Vial, tapon de rosca, ambar, silanizado, zona de escritura, certificado, 2 ml, 100/paq. 5183-2072
Tapén, de rosca, azul, séptum de PTFE/silicona/PTFE, 100/paq. Tamafio del tapén: 5182-0723
12 mm
Inserto de vial, 250 pl, vidrio cénico con pies de polimero, desactivado, 5181-8872

100/paq., tamafio del inserto: 5,6 x 30 mm

Mi lista de consumibles para MS a

E]
Filamento de El (para sistemas 7000A/B/C/D, 59778 Inert Plus, 5977A con fuente G7005-60061
extractora, inerte o de acero inoxidable y sistemas 5975)
Filamento HES para el sistema GC/MS 7010 de triple cuadrupolo G7002-60001

Mi lista de filtros de gas

I
Kit de purificacién de gases para gas portador, para sistemas 7890 CP17988 1
Kit de purificacion de gases para gas portador, para sistemas 8890 y 8860 CP179880 ‘
Purificador de gas para gas portador, cartucho de repuesto CP17973 ———

* Si es la primera vez que utiliza la tienda en linea de Agilent, se le pedira que introduzca su direccién de correo electrénico para
verificar su cuenta. Si no tiene una cuenta registrada de Agilent, tendra que registrarse en www.agilent.com/en/promotions/
onlinestore-videos para obtener una. Esta funcion solo es vdlida en las regiones que tengan habilitado el comercio electrénico.
Todos los articulos se pueden pedir también a través de sus canales habituales de venta y distribucion.


https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w4MTM0MzAzOTI%253D&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=Dioxin_Enviro&utm_content=All_products
https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w4MTM0MzEyNzE%253D&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=Dioxin_Enviro&utm_content=DioxinStandards
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=RPE-065M-1&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=standard
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=RPE-045M-1&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=standard
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=RPE-029S-1&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=standard
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=RPE-017S-1&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=standard
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=RPE-037S-1&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=standard
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=RPE-042S-1&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=standard
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=RPE-043S-1&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=standard
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=RPE-019S-1&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=standard
https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w4MTk0OTk0MDA%253D&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=Dioxin_Enviro&utm_content=Dioxin_Analyticalcolumn
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=122-5061&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=gc_column
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=122-5562UI&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=gc_column
https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w4MTM0MzE0NjM%253D&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=Dioxin_Enviro&utm_content=Dioxin_ConfirmColumn
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=123-2232&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=gc_column
https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w4MTM0MzE2MTI%253D&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=Dioxin_Enviro&utm_content=Dioxin_GCsupplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5181-3315&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=gc_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5183-4757&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=gc_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5190-6144&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=gc_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5190-6145&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=gc_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=G3440-81011&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=gc_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=G3440-81013&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=gc_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5181-3323&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=gc_supplies
https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w4MTM0MzIwMTk%253D&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=Dioxin_Enviro&utm_content=Dioxin_Vial&Caps
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5183-2072&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=vials
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5182-0723&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=vials
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=5181-8872&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=vials
https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w4MTM0MzIxMDg%253D&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=Dioxin_Enviro&utm_content=Dioxins_MSsupplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=G7005-60061&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=ms_supplies
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=G7002-60001&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=ms_supplies
https://chem.agilent.com/common/registrationInterim.jsp?rtulid=Z2w4MTM0MzIxOTM%253D&utm_source=Pick_List&utm_medium=Literature&utm_campaign=Dioxin_Enviro&utm_content=Dioxin_gasfilters
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=CP17988&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=gas_filters
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=CP179880&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=gas_filters
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=CP17973&utm_source=ord-guide&utm_medium=literature&utm_campaign=csd_fy21_wo-envdioxn&utm_content=gas_filters
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From Insight to Outcome
Agilent CrossLab va mas alla de los instrumentos: integra servicios,

consumibles y gestion de recursos para todo el laboratorio. De este modo,
su laboratorio puede mejorar la eficiencia, optimizar el funcionamiento,
aumentar el tiempo de actividad de los instrumentos, desarrollar las
habilidades de los usuarios y mucho mas.

Para obtener mas informacion acerca de Agilent CrosslLab y conocer
ejemplos de casos en los que se han conseguido grandes resultados,
visite www.agilent.com/crosslab
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