Metodologia analitica para la determinacion de
microcontaminantes en lodo de depuradora
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Resumen

El desarrollo de un método analitico se ha llevado a cabo para la determinacion de 13
compuestos farmacéuticos y productos de cuidado personal en muestras de lodo de
aguas residuales. ElI método de analisis consiste en una Microextraccién en Fase
Soélida en modo Inmersion Directa (DI-SPME) en fibra, seguida de una etapa de
derivatizacién en fibra acoplada a Cromatografia de Gases y Espectrometria de Masas
(GC-MS). Los resultados fueron realmente satisfactorios para 10 de los compuestos
de interés, obteniendo limites de deteccion por debajo de 50 ng/g y de cuantificacion
por debajo de 100 ng/g. Esta metodologia analitica fue aplicada de forma exitosa en
muestras reales de lodo de depuradora de Valladolid.
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INTRODUCCION

El empleo de fangos de Estaciones Depuradoras de Aguas Residuales (EDAR) urbanas
como abono en sustitucién de fertilizantes quimicos ha producido un creciente interés en
los contaminantes orgéanicos acumulados en lodos de EDAR debido a su caracter
hidrofobico. Este estudio muestra el desarrollo de un método analitico que permite la
determinacion de compuestos farmacéuticos y productos de cuidado personal (PPCPs) en
muestras de lodo de la EDAR de Valladolid.

METODOLOGIA

Se ha llevado a cabo un estudio para el analisis de 13 contaminantes emergentes entre los
que se encuentran naproxeno, ibuprofeno (antiinflamatorios), triclosan (desinfectante) o
bisfenol A (disruptor endocrino) en muestras de lodo de depuradora. Dicho estudio
consiste en la optimizacion de parametros experimentales del pretratamiento de muestra
(extraccion, limpieza, filtracion...) seguido de la validacion de método completamente
automatizado basado en una Microextraccion en Fase Solida en modo Inmersion Directa
(DI-SPME) utilizando una fibra de Divinilbenzeno/Carboxen/Polidimetilsiloxano
(DVB/CAR/PDMS) seguida de la derivatizacion en fibra con N-metil-N-tert-
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butildimetilsililtrifluoroacetamida (MTBSTFA) acoplado a Cromatografia de gases y
Espectrometria de Masas (GC-MS). El método analitico se ha aplicado a muestras reales
de lodo mixto procedente de la EDAR urbana de Valladolid.

RESULTADOS Y DISCUSION
La optimizacion de parametros experimentales relacionados con el pretratamiento de
muestra se llevd a cabo, observandose los resultados en negrita:

- Disolvente de extraccion: Agua MilliQ; Agua MilliQ con 5% MeOH
- Técnica de extraccion: Extraccion asistida por ultrasonidos (UAE); extraccion asistida
por microondas (MAE)
- Etapa de limpieza: Alumina 100°C; silicagel 100°C; C1s; Hexano
- Filtracion: Filtro de jeringa; filtracion a vacio

Una vez optimizados dichos pardmetros se realizd la validacion del método analitico
teniendo en cuenta parametros como linealidad, sensibilidad, precision o efecto matriz
para la determinacion de 13 PPCPs. La cuantificacion del método se llevé a cabo a través
de una curva de calibracion en matriz (matrix-matched). Entre los resultados mas
importantes se encuentran los limites de deteccion (LOD) por debajo de 50 ng/g y
cuantificacion (LOQ) inferiores a 100 ng/g, asi como una desviacion estandar relativa
(%RSD) inferior al 20% para 10 PPCPs.
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Figura 1. Limites de cuantificacién del método de validacion para 10 PPCPs
Una vez realizada la validacion del método de analisis, se aplicd a muestras reales de lodo
mixto (15% solidos totales) de la EDAR de Valladolid.

Tablal. Resultados de las aplicaciones a muestras reales

PPCPs MP EP PP TCS BPA CA IBP SA NPX DCF
LOD (ng/lg) 18 72 47 280 28 95 6 6 4 66
LOQ(nglg) 5 22 12 84 8 28 2 2 1 20
o (nQ/g) 250 100 525 2300 875 150 425 2500 175 130
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