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Introduccion

La microextraccion en fase sélida (SPME) es una técnica
simple, eficiente, de bajo costo y amigable con el medio ambiente
y el analistat?. Sin embargo, existe poca diversidad de
recubrimientos adecuados para procesos de extraccion por
inmersion, lo que limita su aplicacion sobre todo en el anlisis de
compuestos poco polares. El objetivo de este trabajo fue
desarrollar una fibra para la extraccion simultanea de compuestos
de distinta polaridad en procesos de inmersion.

Metodologia

Se desarrollaron distintos procedimientos de fabricacion de
fibras para SPME utilizando pipetas pasteur como soporte y
pegamento UHU como adhesivo. Como fase extractante se evalud
el uso de carbdn activado solo y en combinacién con el liquido
ionico tetrafluoroborato de 1-decil, 3-metilimidazolio (DMIM-
BF4). Para evaluar las fibras desarrolladas, se utilizaron como
analitos modelo el metil, etil, propil y butilparabeno (log P 1.8-3).
El desempefio se evalué mediante la extraccion de los analitos
modelo a partir de soluciones acuosas. EIl analisis de los
compuestos extraidos se realizd por cromatografia liquida con
deteccion UV.

Resultados y discusién

Se evaluaron los porcentajes de recuperacion de las fibras
propuestas siendo mayores los de la fibra recubierta Gnicamente
con carbon activado. Los pardmetros optimizados en el proceso
de fabricacion fueron la proporcién de pegamento-fase, la forma
de aplicacion y el tiempo y forma de secado. Ademas, se evalua la
homogenidad del recubrimiento asi como su durabilidad en
procesos de inmersion para seleccionar las condiciones dptimas de
fabricacion.

Una vez seleccionada la fase extractante se optimizé el proceso de
extraccion de los parabenos, se estudié el efecto de la temperatura,
tiempo, volumen de muestra y velocidad de agitacion. En la etapa
inicial se utilizé un disefio factorial fraccionado realizando un total
de 16 experimentos por duplicado aleatoriamente, esto permitio
establecer que la temperatura, velocidad de agitacion y la
interaccion tiempo-velocidad son las variables que mayor impacto
tienen sobre la eficiencia de la extraccion. Las condiciones
Optimas se establecieron empleando un método simplex resultado
un tiempo de 35 minutos a 30 °C con una velocidad de 1000 rpm.
Para la etapa desorcion, las condiciones se establecieron por
andlisis univariante, considerando el contenido de metanol en la
fase liquida, el volumen, asi como el tiempo de desorcion. Se
realizaron un total de 8 experimentos por triplicado, esto permitié

establecer que el porcentaje de metanol en la mezcla de desorcion
y el volumen son las variables con mayor impacto sobre la
eficiencia de la desorcién. Sin embargo, estas no se pueden
modificar debido a condiciones técnicas estas variables por lo que
se mantuvieron como las originales.
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Figura 2. Recuperacion de analitos

El método propuesto se evalué mediante el anélisis de muestras
de agua adicionadas con los analitos modelo. Los porcentajes de
recuperacion aumentaron considerablemente en comparacion con
las condiciones iniciales aumentando de porcentajes de alrededor
de 10% a 50-60% como se muestra en la figura 1.

Conclusiones

Las fibras desarrolladas basadas en carbén activado mostraron
buena afinidad hacia los analitos modelo, la optimizacion del
método llevo a un gran aumento en la recuperacion de los analitos,
lo que las convierte en una alternativa sencilla, rapida y econémica
para el andlisis de estos y otros compuestos con caracteristicas
fisicoquimicas semejantes.
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