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Contaminantes persistentes, moviles y toxicos (PMT)
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Criterios:

U vM (very Mobile): Min.logDatpH 4,7 &9<3.5

U M (Mobile): Min. logDatpH 4,7 &9<4.5

O vP (very Persistent): Half-life > 60 d in marine, fresh or estuarine
water

P (Persistent): Half-life > 40 d in fresh or estuarine

T (Toxic): LC50 < 1mg/L

Mutagenic: in vitro mutagenicity (Ames test) alerts by ISS
Carcinogenic: Carcinogenicity (genotox and non-genotox) alerts by
ISS

Cramer Class lll: Toxic hazard classification by Cramer
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Contaminantes persistentes, moviles y toxicos (PMT)

Actualizacion de fuentes
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1892 PMT, PMPot(T) W vM (very Mobile): Min.log DatpH4,7&9<25 U Duplicados
O M (Mobile): Min.logDatpH 4,7 &9<3.5 0 Metales pesados
& vMvP
O No analizables LC-MS

1099 PMT, PMPot(T)
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Muestreo

3-Comunidad

1- Galicia 2-Cataluha Valenciana

(GAL) (CAT)

(CVA)

Escorrentia (R)

(n=3)
Agua superficial Agua superficial Aguz;suilloia;ﬁcial - WX
(S) (n=6) (S) (n=11) (S) (n=7) e
Lixiviado Lixiviado Muestra compuesta
vertedero (L) vertedero (L) ues.t_ra plf.?tual(R S ) (RWW, TWW)
(n=5) (n=3) : s
Agua residual Agua residual Agua residual
influente y influente y influente y
efluente efluente efluente

(RWWETWW)  (RWW&ETWW)  (RWW&TWW)
(n=4) (n=4) (n=4)



Metodologia analitica
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Filtracion (50mL muestra*)
Adicién de patrones internos

Cromatografia de modo mixto
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f #,7 Thermo Acclaim™ Trinity™ P|

Adquisicion de datos MS
Auto MS/MS o analisis
dependiente de los datos (DDA)
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Congelacion (-20°C)

LC-QTOF

—— — e’

Reconstitucion
1 mLACN:H,0 (1:1)

!

Filtracion PTFE 0.22 pm

—

*Excepto lixiviados donde se tomaron
50 mL de muestra diluida 1:5

Liofilizacion



Metodologia analitica

OPTIMIZACION METODOLOGICA (concentracién y purificacién)

e 32 compuestos modelo para optimizacién
metodoldgica logD (-4.5 a 3.5)

e 15 compuestos marcados isotopicamente
para QCy correccion de intensidad
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Liofilizacion-HILIC SPE
Purificacion RP SPE- Liofilizacion

Purificacion MB- SPE- Liofilizacion e e o
2 i . NN
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Cromatograma LC-QTOF

*Schymanski et al. (2014) https://doi.org/10.1021/es5002105



https://doi.org/10.1021/es5002105

Resultados identificacion

2 5 D

hl IJJIIM
) \ Lista de PMT, vMvP y PMPot(T) priorizados n = 1099
47 muestras analizadas o
Algoritmo Find by Auto MSMS
v' Error de masa < 5 ppm n =90
v' Forma de pico cromatografico
Nivel 3*:Candidato tentativo — estructura (MS, MS?) O =y Coincidencia CCS
Nivel 2a*: Coincidencia exacta espectro libreria (MS?) 27 == Coincidencia CCS (8)
Nivel 1*: Coincidencia confirmada con patrén analitico(MS? & RT) 54

*Schymanski et al. (2014) https://doi.org/10.1021/es5002105
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Resultados identificacion

Compuestos identificados con mayor frecuencia de deteccién global
Reactivos industriales
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HN O0—S—OH
Iol
1,3-di-phenylguanidine (DPG)

1,3-di-o-tolylguanidine (DTG) 1,4-diazabicyclo-[2.2.2]octane (DABCO) P-cumenesulfonic acid
Farmacos Aditivos
alimentarios
HSC\O OH
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Venlafaxine O-desmethylvenlafaxine Bethanidine Metformin Tapentadol cesutiame



Resultados identificacion

Compuestos identificados por matriz

Bentazone

Trichloroacetic acid
10-hydroxycarbamazepine
Oseltamivir

Fenazox Tris-2-chloropropyl phosphate (TCPP)

Benzophenone

Diphenylamine

Cyclopentamine
Bisphenol A
3
1
70 75
a4 48

Influente Efluente Agua superficial Escorrentia Lixiviado

N° de compuestos identificados

m Coincidentes m Especificos



Resultados identificacion

Betaxolol

2-amino-4,6-dinitrophenol

Anatabine

¢Qué sucede en las EDAR? Sulpiride
2,2'-dimorpholinyldiethyl ether

Adamantan-1-amine

Compuestos identificados 1 3-Di-o-tolylguanidine
influente vs efluente Tramadol

Saccharin
Metformin

Propylpyridinium

> FrecuenCiaS deteccién Methylephedrine m Efluente
. . Lamotrigine m Influente
simi la res 1,4-diazabicyclo-[2.2.2]octane
Desmethyltramadol
> Necesidad de evaluacién oo
ethanidine
Cuantitativa Tapentadol

Acesulfame
Venlafaxine

N-Desmethylvenlafaxine

P-cumenesulfonic acid
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Resultados identificacion

Lixiviado vertedero Escorrentia

2%

Agua superficial

1%

B Agente limpiador

B Aditivo alimentario

M Reactivo industrial

1 Producto Cuidado Efluente EDAR Influente EDAR
Personal
2% 39 1% - 3%
M Pesticida

B Farmaco




Conclusiones

- La liofilizacidon constituye un método de concentracién de muestra adecuado para su aplicaciéon en

screening de contaminantes de este tipo, aunque los resultados son muy dependientes de la
complejidad de la matriz

Q La mayoria de los compuestos identificados en todas las matrices son farmacos y reactivos
industriales

@ No se aprecia un cambio significativo en las frecuencias de deteccidén en efluente e influente de EDAR

para un elevado numero de PM(T)s

|||Q/ -

¥ Los perfiles de contaminacion de agua superficial son similares a los encontrados en agua residual

pero difieren de los encontrados en escorrentia y lixiviados

Q 29 muestreo ya realizado y aplicacion de metodologia cuantitativa en proceso
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