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RESUMEN

El empleo de un inyector de temperatura programable (PTV), a diferencia de los clasicos
inyectores isotérmicos en los sistemas acoplados de cromatografia de gases/espectrometria
de masas (GC/MS), ha abierto nuevas vias analiticas en la determinacién de diferentes
familias de compuestos utilizados como promotores de crecimiento con actividad anabdlica
en el ganado de engorda. Con la combinacién analitica GC/PTV/EI/MS se ha creado un
método confiable de medicion que permite la deteccion e identificacion estructural de dife-
rentes familias de compuestos anabdlicos naturales y sintéticos en tejido animal, a niveles
de ultratrazas con limites de cuantificacién de hasta 0,25 pg/kg. Este desarrollo representa
una alternativa en el analisis de los compuestos anabolicos Dietilestilbestrol, Zeranol y
Taleranol, monitoreados por la Norma Oficial Mexicana NOM-034-ZO0-1996. El método
desarrollado elimina pasos en el tratamiento de la muestra y en el inyector PTV se hace
una limpieza adicional de la matriz y las reacciones de derivatizaciéon de estos compuestos
se realizan con presiones y temperaturas controladas, donde la recuperacion en musculo
de bovino esta entre 70% y 120%.

ABSTRACT

The use of a programmable temperature vaporizing injector (PTV), unlike the classic iso-
thermal injectors in coupled gas chromatography/mass spectrometry systems (GC/MS),
has opened new analytical pathways in the determination of different families of anaboli-
cally active compounds used as growth promoters in cattle fattening. With the analytical
combination of GC/PTV/EI/MS a reliable method of measurement has been created that
allows the detection and structural identification of different families of natural and syn-
thetic anabolic compounds in animal tissues, at ultratrace levels with quantification limits
up to 0,25 pg/kg. This new method represents a valuable alternative in the analysis of the
anabolic compounds Dietilestilbestrol, Zeranol and Taleranol, monitored by the Official
Mexican Norm NOM-034-Z0O0-1996, because it reduces the steps required in the treatment
of the sample, and in the PTV injector an additional cleaning of the reaction matrix is done,

Recibido: 12 de Enero de 2009 and the derivatization reactions of these compounds are done under controlled pressure
Aceptado: 15 de Mayo de 2009 and temperature with a recovery in the bovine muscle of between 70 and 120%.
INTRODUCCION

El control de residuos de compuestos anabdlicos en la produccién pecuaria
ha sido sugerido por las organizaciones internacionales de la FAO y OMS
desde 1973 (OEI, 1983; Hanrahan, 1996). Las limitaciones de las técni-
cas analiticas hasta la ultima década del siglo pasado, han restringido de
manera considerable los estudios profundos sobre los efectos en la salud
humana de los residuos de compuestos con actividad anabélica empleados
para lograr una mayor eficiencia en la produccién pecuaria, por medio de
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method. poder determinar el nivel en el cual la presencia residual en tejido, orina
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y suero, pueden tener una repercusion danina en la
salud humana, por lo que a nivel mundial aun no se
ha definido un valor por debajo del cual sea seguro su
uso (FSIS-USDA, 1991).

Ante esto, los organismos mundiales han recomen-
dado que en los paises donde se realizan estas prac-
ticas, su uso sea monitoreado de forma obligatoria,
principalmente para constatar que se han cumplido los
tiempos para el retiro de los implantes, y asi asegurar
que los niveles residuales han disminuido y que son de
alguna forma inocuos para el consumo humano.

Tratando de tener un mayor control de los niveles
residuales de los compuestos anabdlicos se han ensa-
yado muchas combinaciones analiticas (Cunniff et al.,
1996; Brittain et al., 1992; Fang et al., 2002), como
el sistema Cromatografia de Gases/Espectrometria de
Masas/Espectrometria de Masas (GC/MS/MS) para
la familia de Estilbenos (Wilson et al., 1997); el siste-
ma Cromatografia liquida/Espectroscopia Ultravioleta
Visible/Detector de Arreglo de Diodos (LC/UV/DAD)
para el presuntivo de trembolona; para los 3-agonistas
el sistema Cromatografia de Liquidos/Espectrometria
de Masas/Espectrometria de masas (LC/MS/MS), en
las hormonas 17, 17a y 19-nortestosterona LC/MS/
MS y el Cloranfenicol Cromatografia de gases/loniza-
cion Negativa-ionizacion Quimica (GC/NICI).

Dentro de los sistemas de inyeccion en los siste-
mas GC/MS, el inyector de temperatura programable
es, sin duda una de las innovaciones tecnologicas con
muchas ventajas analiticas (Wylie, 1997) para el ana-
lisis de sub-ultratrazas (10?2 a 10''°)g, donde es posi-
ble inyectar grandes volumenes de muestra, ademas
de una concentracion adicional de la muestra analiza-
da, todo esto sin degradar térmicamente el analito de
interés. En estos sistemas de inyeccion indirecta, se
retiene el analito inyectado un lapso de tiempo antes
de pasar al sistema cromatografico, permitiendo in-
yecciones multiples.

La técnica de silanizacién (Supelco, 1997; Agilent,
1999; Knapp, 1979) ha sido aplicada ampliamente con
los inyectores tradicionales en caliente en los sistemas
de cromatografia gaseosa con un procedimiento de
inyeccion directa, la cual provoca problemas de des-
composicion térmica, radicando los mayores en la re-
petibilidad y reproducibilidad analitica, pues se hace
manualmente. En esta reaccion el atomo de hidrége-
no del analito se reemplaza por un atomo de silicio al
que se le encuentra unido a grupos adecuados dando
como origen a los derivados trimetilsilil (TMS), siendo
el producto resultante mas volatil y de baja polaridad,
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ideales para el analisis en los sistemas GC/MS (Rosso
et al., 2003). El objetivo de este trabajo fue realizar un
método alternativo a la norma Oficial Mexicana NOM-
034-ZO0-1996 para el analisis de residuos de com-
puestos anabdlicos con una configuracién instrumen-
tal sencilla de GC/MS que pueda ser aplicable en los
laboratorios de constatacion en salud animal, auto-
rizados y aprobados por la Secretaria de Agricultura,
Ganaderia, Desarrollo Rural, Pesca y Alimentacion del
Servicio Nacional, Inocuidad y Calidad Agroalimenta-
ria, asi como disminuir los pasos de tratamiento de la
muestra, evitar la degradacién que se produce en los
inyectores split-splitless y llevar a cabo la silanizacién
de estos compuestos con presién, temperatura y hu-
medad controladas.

MATERIALES Y METODOS

Equipamiento

Para la preparacion de las soluciones madre y de tra-
bajo, se utiliz6é una balanza analitica OHAUS AP210S,
micropipetas VWR de (10-100)uL y (20-200)uL. Los
instrumentos empleados en la preparacion de la mues-
tra, la extraccion liquido-liquido y la silanizacién, fue-
ron los siguientes: balanza analitica OHAUS Explorer,
numero de Informe LMC-CCE1798/07, fecha de ca-
libracién de 30 de marzo 2007; potenciémetro Ben-
chtop VWR Scientific 8000, verificada con soluciones
tampoén trazables al SI de unidades, respectivamente;
incubadora Fisher Isotemp ajustada a (37 * 0,5)°C;
agitador mecanico horizontal Eberbach 6010; centri-
fuga Varifuge modelo 4656 con capacidad de hasta
6000 rpm; agitador vortex Genie2; evaporador de Ni-
trogeno Nvap 116 de 36 posiciones.

Instrumentacion analitica

Se utilizé un espectrometro de masas con fuente de
ionizacion de impacto electronico GC/MS 6890/5973
Agilent Technologies, con un inyector de temperatura
programable (PTV), y un sistema automatizado de in-
yeccion de muestras, Agilent Technologies 7683.

Reactivos y preparacion de las muestras

Preparacion de las soluciones madre

Todas las soluciones madre fueron diluidas con me-
tanol Unisolv, Spectrum Lote LJ0229. Las soluciones
una vez preparadas se almacenaron a temperaturas
de congelacién (-4 °C), en viales ambar con tapon de
rosca y septa de PTFE/silicona.
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Se pesé 10 mg de Dietilestilbestrol, (DES), Sigma
Aldrich, 99,00% pureza, lote 096K1041 y se diluy6
en un matraz volumétrico clase A de 100 mL. El Ze-
ranol, (ZER), Sigma Aldrich, 99,85% de pureza, lote
045K4064 y el Taleranol, (TAL) Sigma Aldrich, 99,5%
de pureza lote 124K4032, se diluyeron por separado
tomando la masa total del contenido del frasco cuyo
peso proporcionado por el fabricante es de 1 mg, como
el peso de referencia y se diluyeron en matraces am-
bar tipo A de 10 mL.

En todos los casos se obtuvieron concentraciones
para las soluciones madre de 100 mg/L.

Preparacion de la solucion de trabajo empleada en la construccion
de la curva de calibracion y en la fortificacion de muestras

De las soluciones madre preparadas, se tomaron 5 uL
de DES y 10 uL de ZER y TAL los cuales se diluye-
ron a la marca con Metanol Unisolv, Spectrum, Lote
LJ0229 en un matraz volumétrico clase A de 10 mL,
para a partir de esta mezcla construir una curva de
calibracién con las siguientes concentraciones, para
DES (0,25, 0,5, 1,0, 2,0, 4,0)ug/kg, y para ZER y
TAL (075 ’ 110 ’ 2707 410 ’ 87O)Hg/kg

Preparacion de la solucion de trabajo de 1 000 pg/mL

Esta solucion se empleé para el ajuste del sistema de
espectrometria de masas GC/PTV/EI/MS, de los tiem-
pos de ventana en el modo SCAN y previo a la medi-
cion en SIM.

De las soluciones madre preparadas separadamen-
te, se tomé 100 pL de cada uno de los anabdlicos y se
afor6 con Metanol Unisolv, Spectrum, Lote LJ0229 en
un matraz volumétrico clase A de 10 mL.

Pesada de la muestra

Se pes6 5,0 g (0,005 kg) de muestra en una balanza
analitica OHAUS EXPLORER con fecha de calibra-
cion de 30 de marzo 2007, nimero de Informe LMC-
CCE1798/07.

Preparacion de la recuperacion 1y 2

Se peso6 por separado 0,005 kg de muestra, en tubos
de polipropileno de 50 mL con tapdén de rosca, a cada
uno se les adicioné 100 puL de la solucién de trabajo
100 ug/L para tener como valores de recuperacion
para DES de 1,0 ug/kg, y para ZER y TAL 2,0 ug/kg.

Ajuste de pH de la muestra

Posterior a la preparaciéon de recuperaciéon se realizo
el ajuste del pH de la muestra en una solucién amor-
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tiguadora de acetato de sodio trihidratado G. R. 0,04M
para obtener un pH final de 4,50 con acido acético
al 5% v/ , utilizando una pipeta mohr de 10 mL, se
adicioné posteriormente 100 pL (aproximadamente 10
000 unidades/mL) de 3-glucoronidasa tipo HP2S, Sig-
ma, Aldrich, con una micropipeta VWR 20-200 L. Se
dejo en incubacion por 18 horas a (37 = 0.5)°C.

Extraccion liquido-liquido

Se adicion6 16 mL de acetonitrilo HPLC y se agit6 me-
canicamente por 5 minutos en un agitador horizontal
Eberbach 6010 y se centrifugé a 3 500 rpm por 10
minutos, se decant6 el sobrenadante a otro tubo de
polipropileno de 50 mL, para posteriormente agregarle
2 mL de diclorometano HPLC, Fermont, niimero de
lote 846133 y 8mL n-hexano 95%, HPLC, Fermont,
numero de lote 809133, agitandose por dos minutos y
se centrifugé a 2 500 rpm por 5 minutos.

Una vez separadas las 3 fases, se extrajo la fase in-
termedia a los tubos de centrifuga de vidrio y se repi-
ti6 la secuencia adicionandole 4 mL de acetonitrilo, se
agité mecanicamente por dos minutos y se centrifugé a
2 500 rpm por cinco minutos, se transfirié el volumen
de acetonitrilo en su totalidad a un tubo de centrifuga
de 15 mL y se llevé a sequedad por corriente suave de
Nitrégeno a 60 °C. Este extracto puede ser viable hasta
por una semana si se almacena en congelacién, si se
elimina completamente el disolvente de extraccion.

Obtencion del extracto (muestra problema, recuperacion, blanco
muestra)

El extracto final ya evaporado en su totalidad se re-
constituyé en 400 uL de Metanol, y de éste se tomo
una alicuota de 200 uL que fue depositado en un in-
serto de vidrio desactivado (silanizado) de 250 uL, so-
portado en viales de 2 ml ambar y evaporado a la se-
quedad en seco a temperatura ambiente. Finalmente
se reconstituyo6 en 80 uL de acetato de etilo anhidro y
70 uL (bis-trimetilsililtrifluoroacetamida/trimetilsilili-
midazol) BSTFA/TMSI 2 % ¥/ .

Procedimiento analitico

Programa de Operacion (OP)

Inyector

PTV. Modo de inyeccién venteo de
solventes

3 inyecciones de 5 pL, con demora
entre inyeccion de 3 segundos

Tipo de inyector:

Volumen de inyeccién:

Tipo de inyeccion: Automatica
Presion: 12,00 psi
Tiempo de venteo: 4 min

Flujo de venteo: 400,0 mL/min
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Presién de venteo: 0,0 psi

Flujo de purga: 50,0 mL/min
Tiempo de purga: 6,00 min
Flujo: 54,4 mL/min
Ahorro de gas: Activado
Flujo de ahorro de gas: 35,0 mL/min
Tiempo de inicio del 4,00 min

ahorro:
Helio cromatografico (99,998%

Gas acarreador: pureza, Infra)

60 °C (4 min), incrementar 200 °C/min
hasta 300 °C (2 min), disminuir 100 °C/
min hasta 100 °C (3 min), disminuir 50
°C/min hasta 55 °C (21 min)

A: Metanol

B: Acetato de etilo

Sample Washes: 2

Sample Pumps: 3

Post Inj solv A washes: 3

Post Inj Solv B washes: 3

Programa de
temperatura del inyector:

Disolventes de limpieza:

Programa de enjuague
de la jeringa:

Horno
J&W  Scientific DB-5MS (5% de
Columna: metilsilicona), 25 m, DI 0,25 mm, grosor
pelicula de 0,25 pm
Modo: Presion constante
Presion: ~ 12,00 psi
Flujo nominal inicial: %= 1,6 mL/min

Velocidad promedio:
T°C maxima de columna:

51 cm/seg Helio
325°C
60 °C (7,20 min), incrementar 30 °C/
min hasta 130 °C (1 min), incrementar
30 °C/min hasta 230 °C (1 min),
incrementar 5 °C/min hasta 295 °C (1
min)
250 °C

Programa de
temperatura del horno:

T° C de interfase:

Medicion en el sistema GC/EI/PTV/MS.

1. Inyectar 15 pL de la solucion de referencia de hor-
monas 10 ng/mL en modo SCAN para ajuste de los
tiempos de ventana (dwell) para medicion de SIM.

2. Inyectar 15 uL de la curva de calibracién, para ver
las interferencias del blanco, el calculo de las recu-
peraciones para las muestras de tejido fortificadas
y las muestras problema mediante el procedimiento
de la técnica de Monitoreo de Iones selectivos (SIM).

RESULTADOS Y DISCUSION

Con la utilizacién del inyector de vaporizaciéon de tem-
peratura programable PTV, es posible realizar inyec-
ciones multiples con volumenes de hasta un mL, que
estara en dependencia de la complejidad de la matriz.
En el caso del método desarrollado para el analisis
de residuos de compuestos anabdlicos en tejido de
ganado bovino, se realizan 3 inyecciones de 5 uL en
intervalos de 3 segundos entre inyeccion e inyeccion
en donde el extracto de tejido se mezcla con los agentes
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derivatizantes BSTFA/TMSI con un programa de inyec-
ci6n automatica. Las muestras en el interior del inyector
se concentran, con un programa de temperatura que
durante 4 min se corta el flujo hacia la columna para
permitir la formacién de los derivados de los compuestos
anabolicos analizados y eliminar la interferencia del ex-
ceso de estos reactivos a través del flujo de Split de 400
mL/min y con un programa de calentamiento rapido, en
2 minutos a (60-300) °C, se lleva a cabo la reaccion de
derivatizacién en el puerto de inyecciéon. La cantidad de
la muestra inyectada se concentra en el liner del inyec-
tor. Los anabdlicos se adhieren a las paredes del linery
mediante el programa de temperatura, el disolvente es
eliminado por la valvula de escape, la cual es programa-
da de acuerdo a la metodologia desarrollada en el labo-
ratorio (Velazquez et al., 2007, Rodriguez et al., 2007).

La temperatura de evaporacion de los anabdlicos
tienen en todos los casos una diferencia mayor al pun-
to de vaporizacion de solvente, que debe ser de 10 °C
por arriba del punto de vaporizacion de los compues-
tos analizados al menos, de lo contrario, seria una
fuente de incertidumbre considerable. El programa de
temperatura del inyector fue optimizado para la reac-
cion de derivatizacion de los anabdlicos. En la norma
oficial mexicana este proceso se lleva a cabo sin con-
trol de temperatura, presion y humedad del ambiente,
en nuestro método, el inyector tiene una gran ventaja
porque evita la degradacion térmica propia de los ana-
litos en los inyectores split/ splitless. Otra ventaja del
método desarrollado es que permite la limpieza adicio-
nal de la muestra en el inyector, eliminando el uso de
las columnas de limpieza y del preparador de mues-
tra empleado en la norma (NOM-034-ZOO-1994). El
proceso de preparaciéon y medicion de la muestra se
realiza en menos etapas.

La repetibilidad del método se calcul6 realizando 10
inyecciones, en concentracion de 10 ug/kg, se obtu-
vieron coeficientes de variacién por debajo del 30 %,
esto es representado en la Figura 1. El método permite
realizar mediciones de la familia de compuestos estilbe-
nos como el hexestrol, dienestrol y dietilestilbestrol, de
hormonas naturales como la testosterona, 17-oa-estra-
diol, 17-B-estradiol, estrona y progesterona y de xeno-
bidticos no estilbenos como zeranol, taleranol, acetato
de trembolona y zearalanona, de igual forma es posible
determinar los metabolitos relacionados con los anabo6-
licos estudiados y ademas de sus productos de isomeri-
zacion, un resumen se presenta en la Tabla 1.

La linealidad de método para el Dietilestilbestrol,
Zeranol y Taleranol, se representan en las Tablas 2, 3
y 4 respectivamente, en las tablas podemos observar
datos estadisticos importantes como la sensibilidad
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de calibracioén, el estimador de in-
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420000 TIC: HRPSMO18 O ( 2568 terferencia, la desviacion estandar
49000 TICZHRESMOZ0D (: de la pendiente, del intercepto y
420000] 6. HRPamO D & la linealidad del método con coefi-
| TIC: HRPSMO024.D (* - sgaﬁs-a-zeardenol . .. .
400000} TiC. HRPSMO25 0 (- 2R cientes de correlaciéon superiores a
| TIC: HRPSMO026.D (*) . .
| sistema analitico 0,997, que cumplen con los requisi-
360000 GC /EI/PTV /MS tos de la NOM-034-ZO0O-1996 que
340000| son parametros muy importantes
320000/ cis-b-zearalenol para monitorear la calidad analitica
| 2735 -
300000! T Taeranot e del método.
méwm Estrona 3738 . .
| 244 cis-a-zearalenc) Los parametros instrumentales
260000¢ 187 - . .
| 8 ) mas importantes del inyector de
240000| N g gg 2451 )
| 8 2ls7 4% - temperatura programable relacio-
tY e 1° &gj 07 A% nados con la apertura y cierre de la
20000 1§¥ ‘ T e valvula para la eliminacién del ex-
1600001 ggg‘;’ 2460 ceso de disolventes, derivatizantes
160000} i s y coextractos de la matriz de tejido,
140000] progesterbna fueron descritos en el programa de
{ 29J6° 35 . . . -
120000| operaciéon del procedimiento anali-
100000, tico, donde se observan los parame-
{ 298 21B5 -
sooo0, | tros detallados del método como el
1 | . . .
60000| 1 Abs 2B, o zeoratons flujo .de Spllt,‘el 'ﬂujo de purga que
40000! ks 2222 son tiempos 6ptimos que se deben
200001 7 ﬁﬁ de mejorar para evitar la pérdida
o Ly A 1S L A N de los residuos de anabodlicos, de

1850 19.00 19.50 20,00 2050 21.00 21,50 22.00 22.50 23.00 23,50 24.00 24.50 25,00 25,50 26,00 2650 2700 2750 28,00 28,50 lo contrario los anabdlicos derivati-

zados se pudieran perder a través

Figura 1. Repetibilidad de los compuestos anabélicos estudiados en el método desarrollado, 5ug/kg, modo SIM.  de la valvula del Split en donde el

tiempo optimizado es de 4 minutos
y esto fue logrado haciendo experi-

Tabla 1. mentos de programacion de la val-

Datos para la cuantificacion optimizada de compuestos anabolicos por GC/PTV/EI/MS. vula de Split, desde (1-6) min.
Familia de Ion mole- Pico Pérdidas sig- r::l::eltl‘: n I:::;tcisi:: Dado que el objetivo de este tra-
anabélicos cular Base nificativas (dwell) e bajo es principalmente técnico, la
Estilbenos forma de estimacion de la existen-
Hexestrol 414 207 399, 385 108 0,10 cia de una ventaja econémica del
Dienestrol 410 410 395, 381 110 0,25 meétodo aqui planteado aunque no
Dietilestilbestrol 412 412 397, 383 114 0,25 es exhaustiva permite complemen-
e ——— tar la definicion de la factibilidad de
Testosterona 360 129 345,270, 129 103 0,25 la propuesta, por lo que considera
17-p-Estradiol 416 416 401,285, 129 134 0,50 una evaluacion parcial del costo por
17-a-Estradiol 416 416 401, 285, 129 125 0,50 analisis con base en tres rubros de
Estrona 342 342 327, 314, 257 ]7 0,25 costos: equipo, remuneraciones del
Progesterona 314 124 299, 124 141 0,25 personal y materiales utilizados.
Xenobiéticos no Estilbénicos Con respecto a los costos asociados
Zeranol al equipo considerando un precio
(a-Zearalanol) 538 433 523, 433 166 0,25 de $1 019 506 pesos mexicanos,
tomando como base una vida util
(B—Ea:z:lr:ﬁol) 538 433 528, 433 134 0,25 del equipo de cinco anos (periodo
Tézisitﬁo(fa 312 952 270, 252, 43 147 1,00 (Cile a.LmortizaciOr.l) y una capacidad
iaria de trabajo de $19,20 pesos

Zearalanona 449 464 449, 307 208 0,25
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Tabla 2.
Resumen de los parametros estadisticos del método desarrollado para DES.
Parametro
Numero de datos, n 15
Sens1b111dad.de calibracién 22 197,6064
(pendiente), b
Estimador de interferencia 239,9762

(intercepto), a

Ecuacion de la recta, y=bx-a 22 197,6064x +239,9762

Coeficiente de correlacion, r 0,9971
Coeficiente de determinacion, r? 0,9942
Estimadores de incertidumbre
Incertidumbre de la calibracion o
(error aleatorio), 100- r# 0,5756%
Test de correlacién, (t) 47,3851

Varianza de la regresién, Szxy 396 978,3515

Desviaci6én estiandar de la

pendiente, S, 468,4510
Desvl.acmn estandar del 241,149
intercepto, S,
osy, conpanea» M-2 grados de libertad, i

tss% confianza® n-2 g.l
Intervalo de confianza de la
pendiente, b=bt S,

22 197,6064 £
1011,8541

Intervalo de confianza del

intercepto, a=at S, 239,9762 + 520,8838

Tabla 3.
Resumen de los parametros estadisticos del método desarrollado para ZER.
Parametro
Namero de datos, n 15

Sensibilidad de calibracién
(pendiente), b
Estimador de interferencia
(intercepto), a

26 225,4222

-3881,0889

Ecuacion de la recta, y=bx-a 26 225,4222x - 3881,0889

Coeficiente de correlacién, r 0,9972
Coeficiente de determinacién, 0,9945
Estimadores de incertidumbre
Incertidumbre de la calibracién o
(error aleatorio), 100- 7° 0,5524%
Test de correlacién, (t) 48,3790

Varianza de la regresién, S°

Xy

1322 3416,1983
Desviacién estandar de la

pendiente, S, 542,0827
Desv1'aclon estandar del 1334,7239
intercepto, S,
toco, confiansa -2 grados de libertad, 516

95% confianza® n-2 g.L
Intervalo de confianza de la

pendiente, b-b% S, 26 255,4222 + 1170,8987
Intervalo de confianza del

intercepto, a-at S, -3881,0889 + 2883,0037
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Tabla 4.
Resumen de los parametros estadisticos del método desarrollado para TAL.
Parametro
Nuamero de datos, n 15

Sensibilidad de calibraciéon

. 28 073,8278
(pendiente), b
Estlmafior de interferencia 24597986
(intercepto), a
Ecuacion de la recta, y=bx-a 28073,8278x - 2459,7986
Coeficiente de correlacién, r 0,9976
Coeficiente de determinacién, r? 0,9952
Estimadores de incertidumbre
Incertidumbre de la calibracién o
(error aleatorio), 100- 7° 0,4795%
Test de correlacién, (t) 51,9411

Varianza de la regresién, SQXy 1314 5981,6358

Desviacion estandar de la

pendiente, S, SO
Desv1‘aclon estandar del 1330,8102
intercepto, S,
toso, confianza? N-2 grados de libertad, 2,16

tgs% confianza, n-2 g.L
Intervalo de confianza de la

pendiente, b-bt S, 28 073,8278 £ 1167,4654

I“tel;":::r‘:::;t‘:’“;‘:::? del -2459,7986 + 2874,5501
este concepto el costo por analisis es de $40,84 pesos
mexicanos, en el caso del rubro de remuneraciones
tomando un gasto diario de $750,00 pesos mexicanos
el costo unitario asciende a $39,06 pesos, finalmente
en el caso de materiales se determiné que los consu-
mibles asociados a la realizacién de un analisis su-
man un valor de $26,20 pesos mexicanos, este costo
sumado a los dos anteriores da un total de $106,64
pesos mexicanos, valor que se ve como bajo tomando
en cuenta el precio comercial que tiene este servicio,
que es de $900,00.

CONCLUSIONES

El método desarrollado puede ser una alternativa para
los laboratorios de recursos promedio, para la deter-
minacion de los compuestos anabédlicos de la Norma
Oficial Mexicana, NOM-034-ZO0-1996, ya que resul-
ta mas econdémico debido a que el tratamiento de la
muestra es mas sencillo, y entre otras ventajas, se
evita una degradacion importante de los compuestos
anabolicos en el puerto de inyecciéon, lograndose limi-
tes de cuantificaciéon de 0,25 ug/kg, y recuperaciones
aceptables, este valor es inferior a los limites de fun-
cionamiento exigidos para los laboratorios de la Unién
Europea, que para todos estos compuestos es superior
a 1 pg/kg. También es factible analizar otras familias
de compuestos anabdlicos, por lo que es posible reali-
zar un analisis multiresiduos mas exhaustivo.
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