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INTRODUCCION

Los ftalatos son un grupo de compuestos
quimicos principalmente empleados como
aditivos plastificantes en los procesos de
fabricacion de los plasticos con la finalidad de
incrementar su flexibilidad.

Son ampliamente utilizados en la industria y
son considerados contaminantes de los
alimentos, aire, suelo y sedimentos. Su
toxicidad se asocia principalmente a trastornos
en el desarrollo del sistema reproductivo de los
seres humanos al ser considerados disruptores
enddcrinos.

Algunos paises ponen restricciones de ingreso
a los productos que importan, como es el caso
de los vinos y la Republica Popular de China,
mercado codiciado por la industria vitivinicola.
Las bodegas deben obtener la certificacion
correspondiente del Instituto Nacional de
Vitivinicultura quien, en su circular 38-GF/2013,
autoriza al Centro INTI Mendoza como
laboratorio donde podran remitirse las muestras
de vinos para la determinacion de ftalatos. Los
limites maximos de residuos (LMR)

establecidos en dicha circular son: dibutil ftalato
(DBP) 0,3 mg/kg, dietilhexil ftalato (DEHP) 1,5
mg/kg y diisononil ftalato (DINP) 9 mg/kg. Este
contexto motivo el presente trabajo.
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Imagen 1: Cromatdgrafo Agilent Technologies
GC5890A MSD7890C utilizado en la validacién

OBJETIVOS

El presente trabajo busca determinar mediante
una metodologia adecuada los residuos de
DBP en muestras de vino tinto, blanco y
espumante, para poder asi ser exportados a la
Republica Popular de China.

DESARROLLO

La extraccion del DBP de la muestra de vino se
realiza mediante agitaciébn con n-hexano grado
cromatografico, procedimiento interno basado
en: Standard Operating Procedure for the
Determination of Phthalates in Wine and Spirits
by the EC-JRC-IRMM 2013 vy Standard
operating procedure for determination of
phthalates - United States Consumer Product
Safety Commission Directorate for Laboratory
Sciences Division of Chemistry — Test Method
CPSC-CH-C1001-09.4 — January 17, 2018
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Figura 1: Cromatograma de DBPd4, DBP, DEHP y DINP

g e 8 8 B §

La posterior identificacion y cuantificacion de
los analitos se realiza por cromatografia
gaseosa con detector de masas (GC/MS)
(Imagenl). Se utiliza la técnica de i6n extraido
para su identificacion y curva de calibracion de
estandar interno (DBP deuterado d4) para su
cuantificacion.

Esta obra esté bajo una Licencia Creative Commons Atribucién-No Comercial-Sin Derivadas 4.0 Internacional
(CC BY-NC-ND 4.0) https://creativecommons.org/licenses/by-nc-nd/4.0/



https://creativecommons.org/licenses/by-nc-nd/4.0/
mailto:mbajuk@inti.gob.ar

Para la validacién de esta metodologia se
evaluaron parametros tales como: selectividad,
sensibilidad, linealidad, exactitud, repetibilidad,
precision intermedia, robustez y rango de
trabajo. Se tomaron como referencia los
criterios de aceptacién establecidos en la
norma SANTE 12682/2019, Disp. SENASA
125/2006 y GUI-LE-03 OAA.

Figura 2: Curva de calibracion de DBP

Se realizd la estimacion de la incertidumbre de
medicién siguiendo la metodologia top down
[71, que utiliza para el célculo los datos de
validacion 'y determina la contribucion
combinada sobre la incertidumbre, de dos
factores, la precision intermedia y el sesgo.

RESULTADOS

Se obtuvieron respuestas favorables del analito
en cuanto a tiempo de retencién y relaciones
de iones relativas.

El método validado demostré ser lineal para
valores entre 0,08 y 1,50 mg/L., verificando con
un andlisis residual sin tendencia
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Figura 3: Gréfico de analisis residual

Se obtuvo un limite de deteccién para DBP de
0,08 mg/l y limite de cuantificacion de 0,10
mg/l.

Los promedios de porcentajes de
recuperaciones para cada nivel ensayado se
encontraron dentro del rango 70-120%
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requerido, en todas las muestras de vino tinto,
blanco y espumante. Los datos obtenidos
fueron sometidos a la prueba t de Student
demostrando que no existen diferencias
significativas entre las medias de los valores
obtenidos con los distintos analistas.

El coeficiente de variacion porcentual (CV%)
fue menor a 5% al evaluar repetibilidad vy
precision intermedia entre analistas y dias de
andlisis.

Se verifico6 también mediante la prueba t de
Student que no existieron diferencias
significativas, ensayando distintos tiempos de
agitacion de la muestra, inyectando muestras
de vino tinto a los 9 dias posteriores a su
extraccion y también ensayando la inyeccién
efectuada por otro analista.

DISCUSION Y CONCLUSIONES

La metodologia desarrollada cumple con los
criterios de aceptacion propuestos,
demostrando su idoneidad y confiabilidad para
identificar y cuantificar dibutil ftalato en
muestras de vino.

El método es por lo tanto apto para la
cuantificacion de DBP en vinos tinto, blanco y
espumante.
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