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DETECCION POR GC-MS DE TRIMETILAMINA COMO CAUSA DEL MAL OLOR

0.1. Resumen

En este trabajo se utiliza la cromatografia
de gases acoplada a la espectrometria de masas
para determinar la causa del olor desagradable que
se desprende de un tejido estampado. El analisis
se lleva a cabo directamente sobre el articulo textil,
empleando la técnica de inyeccion del espacio en
cabeza, que consiste en una extraccion sélido-gas
seqguida de la inyeccion del aire directamente en la
columna cromatogréfica.

En el tejido analizado, se detecté Ia
presencia de dos aminas volatiles. Concretamente,
el olor desagradable se atribuyo principalmente a la
presencia de trimetilamina, compuesto cuyo olor
recuerda al que emana del pescado en
descomposicion. También se detecto la presencia
de hexametilentetramina (o hexamina), aplicada en
algunos productos de acabado.

Palabras clave: trimetilamina, aminas volatiles, mal olor,
acabados textiles, cromatografia, GC-MS.

0.2. Summary: DETECTION BY GC-MS
OF TRIMETHYLAMINE AS THE
CAUSE OF OFF-ODOURS

In this work, gas chromatography coupled
with mass spectrometry was used to determine the
cause of an off-odour emitted by a printed textile.
The analysis was carried out directly on the textile,
by using the head space technique, which consists
on a solid-gas extraction followed by the injection of
the air directly in the chromatographic column.

In the printed textile, the presence of two
aromatic amines was detected. Concretely, the off-
odour was attributed to the presence of
trimethylamine, compound which presents a fishy
odour. Also, the presence of hexamethylenetetramine
(or hexamine), applied in some finishing products,
was detected.

Key words: trimethylamine, volatile amines, off odours, textile
finishing, chromatography, GC-MS.
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0.3. Résumé: DETECTION PAR GC-MS
DE LA TRIMETHYLAMINE COMME
LA CAUSE DE MAUVAISES
ODEURS

Dans ce ftravail, la chromatographie en
phase gazeuse couplée avec la spectrométrie de
masses a été employée pour déterminer la cause
de l'odeur désagréable libérée par un tissu imprimé
L’analyse est effectuée directement sur [larticle
textile, en employant la technique de l'espace en
téte, lequel consiste en une extraction solide-gaz
suivie d’une injection de l'air directement dans la
colonne chromatographique.

Deux amines volatiles ont été détectées sur
le tissu analysé. En concret, la mauvaise odeur a
été attribuée a la présence de triméthylamine,
composé avec une odeur caractéristique similaire a
celle du poisson en état de décomposition. Aussi, la
hexamethylenetetramine (ou hexamine) a été
détectée, laquelle est appliquée dans certains
produits de finissage.

Mots clés : trimethylamine, amines volatiles, mauvaise odeur,
finissage textiles, chromatographie, GC-MS.

1. INTRODUCCION

Los productos naturales téxicos o nocivos
normalmente presentan un olor caracteristico que
nuestro olfato asimila como olor desagradable, con
el fin de que el cuerpo los detecte y no se ingieran
productos en mal estado. Se podria decir que el
“mal olor” que atribuimos a determinados
compuestos naturales es un mecanismo de alerta
del cuerpo humano. Normalmente, estos olores
estan producidos por aminas (olor a putrefaccion,
pescado podrido, etc), de las cuales una de las
mas caracteristicas es la trimetilamina, o también
por sulfuros, como es el caso del olor caracteristico
de huevos podridos".

En el presente estudio se analiza un tejido
estampado con un fuerte olor similar al del pescado
en descomposicion y se identifica la causa de dicho
olor. Por medio de la cromatografia de gases y la
espectrometria de masas, se procede a la
separacion e identificacion de los compuestos
volatiles emitidos por el tejido.

Las técnicas cromatograficas son muy
adecuadas para la separacion de los componentes
de una mezcla, asi como para su identificacién y
determinacion cuantitativa. Los métodos
cromatograficos se dividen principalmente en dos
grandes grupos: cromatografia liquida, si la fase
moévil es un liquido (denominado eluyente) y
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cromatografia de gases, cuando la fase moévil es un
gaSZ‘ 3)

En cromatografia de gases, la influencia de
la temperatura sobre la distribucion del equilibrio es
considerable. Por ello, esta técnica se emplea
cuando los componentes de la mezcla problema
son volatiles o semivolatiles y térmicamente
estables a temperaturas de hasta 350-400°C.
Solamente cuando los compuestos a analizar son
poco volatiles y/o termolabiles, la técnica de
analisis mas adecuada suele ser la cromatografia
liquida de alta resoluciéon (HPLC). La cromatografia
de gases es una técnica que puede conseguir la
separacion de mezclas muy complejas y, acoplada
a la espectrometria de masas, la asociacion de las
dos técnicas (GC-MS: “Gas Chromatography’-
“Mass Spectrometry”) permite la separacion y la
identificacion de los componentes de mezclas
complejas de manera casi inequivoca®.

En el caso de muestras sélidas, por ejemplo
muestras de tejidos, es necesario efectuar una
extraccion previa con un disolvente adecuado e
inyectar el extracto en la columna®. Cuando se
trabaja en cromatografia de gases, la extraccion de
espacio en cabeza (HS: “head-space”) es una
alternativa mas rapida a dicha extraccién, que
ademas evita el uso de disolventes y la pérdida de
los componentes mas volatiles. En este método, la
muestra sélida se coloca en un vial sellado con un
septum y se calienta durante un tiempo
determinado a la temperatura fijada. Durante esta
operacion, la mayor parte de los compuestos
volatiles se transfieren al aire del vial, denominado
espacio de cabeza. Se calienta el tiempo suficiente
para que se alcance el equilibrio. Seguidamente,
con una jeringa se toma una alicuota del aire del
vial y se inyecta en el cromatc')grafoe'?).

En el presente trabajo, se aplica la técnica
de HS para desorcion térmica de los compuestos
volatiles presentes sobre el tejido a analizar y su
posterior inyeccion en el sistema GC-MS.
Posteriormente, los compuestos volatiles son
separados en la columna cromatografica vy
analizados en el espectrometro de masas.

2. EXPERIMENTAL

Se analizaron los compuestos volatiles
emitidos por dos muestras:

- blanco: tejido original sin olor
preparado para estampar y

- estampado: tejido acabado vy fijado en
RAME, que presentaba un fuerte olor a
pescado.

Para el analisis de los compuestos volatiles
directamente sobre los tejidos mediante GC-MS, se
empled el siguiente método analitico:

1) Espacio en cabeza: Se calienta 2 g de
muestra de tejido en un vial de 20mL
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sellado con septum de silicona/PTFE a
120°C durante 45 minutos. Se inyecta
0,25mL del espacio en cabeza (aire) en
el sistema GC-MS en las condiciones
que se detallan a continuacion:

2) Cromatografia de gases: Se emplea un
equipo FISONS MD-800 equipado con
una columna DB-624 (30m; d.i
0,25mm; film 1,4 um). La programa-
cion de temperatura es la siguiente:
50°C (inicial, 5 minutos), 225°C (final,
10 minutos), gradiente: 5'C/min. El gas
portador es helio. La inyeccion se
efectia en splittes de 0,30 minutos a
225°C.

3) Espectrometria de masas: El modo de
adquisicion es Full Scan (35-
450u.m.a.). La identificacion se realiza
a partir del espectro de masas obtenido
para cada pico cromatografico
mediante las librerias NIST y Wiley6 y
el programa MASSLAB 1.4.

Se descarté el empleo de la norma UNE
correspondiente al analisis de aminas aromaticas,
ya que se supuso que el mal olor era atribuible a
compuestos mas volatiles que dichas aminas®?. En
cambio, se tomaron como punto de partida otros
métodos empleados para el analisis de compuestos

mas volatiles'® ",

3. RESULTADOS Y DISCUSION

El analisis GC-MS de compuestos volatiles
se llevd a cabo segun el método indicado en un
tiempo de analisis muy corto y sin tratamiento
previo de la muestra. Los cromatogramas
obtenidos  muestran  distintos  picos  que
corresponden a cada uno de los compuestos
volatiles emitidos por los tejidos (figuras 1 y 2). Se
llevd a cabo la identificacion de cada uno de estos
picos y el resultado se indica en la tabla 1.

En el cromatograma de la figura 1 muestra
que en el tejido sin estampar no se detectan
componentes  volatiles en  concentraciones
apreciables. La altura de los dos picos observados
es muy pequefia, préxima a la linea de base, lo que
indica que se trata de ruido de fondo o bien de
siloxanos procedentes de la propia columna
cromatografica. Esto corrobora que en el tejido
blanco no hay ningun compuesto susceptible de
causar mal olor.

En cambio, el tejido estampado presenta un
mayor numero de componentes volatiles. Entre
ellos, se han identificado dos aminas: trimetilamina
y hexamina, esta ultima también denominada
hexametilentetramina 6 1,3,5,7-tetraazoadamantano.

En las figuras 3 y 4, se muestra la
identificacion de ambas aminas a partir de sus
correspondientes espectros de masas. Se presenta
el espectro obtenido para el correspondiente pico
cromatografico (espectro superior) frente al que se
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almacena en la base de datos (espectro inferior).
Se obtienen indices de similitud muy elevados,
superiores al 90 % (96,8% para la trimetilamina y
92,5% para la hexamina).

Segun las fichas de seguridad quimica
consultadas (www.praxair.com, material safety data
sheet)'*', |a trimetilamina es un compuesto que
presenta un olor fuertemente desagradable: olor a
pescado cuando se encuentra en concentraciones
bajas y olor amoniacal, a concentraciones altas. El
resto de los compuestos identificados en el tejido
estampado (acido férmico, 3-hidroxi-2-butanona y
2,4,4-trimetil-1-penteno) si bien tienen un olor
caracteristico, no son especialmente reconocidos
como “fuertemente desagradables”.

En consecuencia, el mal olor del tejido
después de la estampacion se atribuye a la

presencia de trimetilamina. La trimetilamina se
emplea como acelerante en procesos que
requieren la adicién de un alcali. Asi mismo, la
trimetilamina podria proceder de la degradacion de
la hexamina, detectada también en el tejido
estampado, que se usa como acabado
antiencogimiento'®.

Por otro lado, la trimetilamina también
puede generarse en el proceso de acabado textil
por reaccion de formaldehido con amoniaco
procedente de la degradacion de productos
quimicos derivados de la urea. A pesar de su alta
volatilidad, la trimetilamina queda atrapada en el
tejido al ser este empaquetado en plastico, lo que
provoca la emanacion de un fuerte mal olor cuando
el p!?’)stico es abierto por el consumidor por primera
vez .

TABLA 1

Compuestos volatiles identificados por GC-MS

MUESTRA COMPUESTOS VOLATILES TIEMPO DE RETENCION
IDENTIFICADOS (min)
Tejido original no se detectaron compuestos| @0l -
volatiles
Tejido estampado | Trimetilamina 1,80
y fijado Acido férmico 2,24
2,4 4-trimetil-1-penteno 19,57
Hexamina 29,18
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FIGURA 1: Cromatograma correspondiente al blanco (tejido original)
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FIGURA 2: Cromatograma correspondiente al tejido estampado y fijado
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FIGURA 3: Identificacion de Trimetilamina a partir de su espectro de masas.
a) Espectro obtenido en el maximo del correspondiente pico cromatografico

b) Espectro y formula obtenidos en la base de datos
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FIGURA 4:

Identificacion de Hexamina a partir de su espectro de masas.

a) Espectro obtenido en el maximo del correspondiente pico cromatografico

b) Espectro y formula obtenidos en la base de datos

4, CONCLUSIONES

4.1. La cromatografia de gases es una
técnica muy potente para determinar los
compuestos volatiles causantes de malos olores en
muestras textiles.

4.2. El método cromatografico propuesto
es rapido y sencillo, ya que no requiere ningun tipo
de extraccion u otro tratamiento previo de la
muestra. El analisis cromatogréfico se lleva a cabo
directamente colocando el tejido en un vial
cromatografico.

4.3. Asi mismo, el método propuesto es
muy selectivo y practicamente libre de
interferencias, puesto que la cromatografia de
gases permite separar los distintos componentes
de mezclas complejas, con el fin de analizarlos
aisladamente por espectrometria de masas.

4.4. La extraccion HS y el analisis GC-MS
son meétodos adecuados para el andlisis y
deteccion de olores.

4.5. En el andlisis del tejido sin estampar
no se detecta ningun compuesto susceptible de
causar mal olor, por lo que el olor desagradable se
atribuye al proceso de estampado y acabado del
tejido.

4.6. El compuesto causante del mal olor
producido por el tejido estampado es Ila
trimetilamina, la cual puede usarse en
determinados procesos como acelerante. También
puede proceder de la descomposicion de la
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hexamina, compuesto utilizado en la industria textil
como producto antiencogimiento o bien puede
generarse en el acabado con de formaldehido, por
reacciéon con amoniaco procedente de la a urea.
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