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INTRODUCCION

El uso de plaguicidas ha contribuido combatir las plagas de manera eficaz y, por ende, ha mejorado la
seguridad alimentaria mundial. Pese a esto, debido a la contaminacién generalizada y los efectos téxicos de
los plaguicidas, en especial los contaminantes orgénicos persistentes (COP), en los seres humanos y en la vida
silvestre, han sido de atencidn especial durante las tltimas cuatro décadas.

Con las investigaciones realizadas hasta la fecha, son evidentes los efectos indeseables de los plaguicidas
sobre la salud del ser humano y sobre el medio ambiente. Independientemente de sus beneficios, estas son
sustancias creadas para interferir algiin sistema bioldgico en particular y carecen de selectividad real. Afectan
simultineamente tanto a la especie objetivo como a otras categorias de seres vivos, particularmente al ser

humano.
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Segun la Organizacién Mundial de la Salud (OMS), por plaguicida se define a la serie de sustancias
o mezclas de sustancias que se utilizan para matar, reducir o repeler muchos tipos de plagasz. Por su
estructura quimica tienen varias denominaciones, entre ellas plaguicidas organoclorados, que son resistentes

aladegradacién ambiental y metabdlica, que facilitan su persistencia. Se almacenan principalmente en tejidos

ricos en grasa y se transportan a través de las grasas y de las lipoproteinas circulantes del organismo3 .

Bajo ¢l nombre de plaguicidas organoclorados se han agrupado a un nimero de compuestos sintéticos
considerados como hidrocarburos clorados, los cuales se dividen en:

e Derivados del etano (DDT).

e Hexaclorociclohexanos (Lindano).

e Ciclodienos clorados (Aldrin, Dieldrin, Endrin, Endosulfin).
o Canfeno clorados (Toxafeno).

Los plaguicidas organoclorados se acumulan en tejidos ricos en lipidos y se distribuyen entre el
compartimento de transporte (sangre) y el compartimento de almacenamiento (tejido adiposo). En el
organismo humanos no se degrada ni metaboliza, solo se acumulan, razén para monitorear las posibles fuentes

de ingesta como el agua y alimentos®,
La exposicién a bajos niveles de plaguicidas organoclorados durante periodos prolongados puede tener
efectos crénicos tales como: dafios en el sistema nervioso central, malformaciones congénitas, efectos

mutagénicos, cancer, dafios en piel, pulmones, ojos, sistema inmunoldgico y esterilidad masculina, entre

Otl‘OSS.

En el RTS 13.02.01:14 agua de consumo humano se establece como requisito la cuantificacién de residuos
de pesticidas organoclorados en agua potable de la red de distribucién de El Salvador y que estos se encuentren
bajo los limites méximos permisibles para que el agua se considere apta para consumo humano.

El laboratorio que utiliza un método es responsable de asegurar que el método esté validado

adecuadamentey, si es necesario, de llevar a cabo trabajo adicional para complementar los datos ya existentes,

estableciendo los datos de desempeno del método para su propio uso®.

Objetivo

Implementar los métodos US EPA 608, US EPA 8081B y US EPA 3535A para la cuantificacién de residuos
de plaguicidas organoclorados en agua potable.

METODOLOGTA

Se pesaron los estdndares y se disolvid cada uno, por separado, en metanol grado HPLC. Se preparé una
curva de calibracién de estdndares (Tabla 1) en hexano grado HPLC (mezclando una alicuota de estdndar en
metanol con hexano) para: Endosulfdn (¢ y ), 4,4'-DDE, Aldrin, 4,4'-DDD, 4,4 '-DDT, Dieldrin, Lindano
y Heptaclor, para establecer tiempos de retencién. Después Se extrajo en un cartucho de 6 mL con relleno
C-18 de 500 mg marca J T Baker por la técnica SPE, 500 mL de agua fortificada a diferentes concentraciones
de plaguicida en el instrumento Dionex™ AutoTrace™ 280, el cual fue previamente acondicionado con
metanol grado HPLC y lavado con agua de conductividad menor a 0,5 uS/cm, para luego eluir las moléculas
retenidas en el relleno con Hexano grado HPLC. Luego se inyect6 2 uL de extracto, utilizando una columna
capilar DB-608 y gas Nitrdgeno de 99,999 % de pureza para arrastrar la muestra, en un Cromatégrafo
de Gases Agilent Technologies Modelo 6890N con Detector de Microcaptura de Electrones (WkECD)
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programado bajo las condiciones descritas en la Tabla 2. Los resultados fueron procesados utilizando el
software OpenLAB ChemStation.

RESULTADOS

Se obtuvieron los siguientes tiempos de retencién (Figura 1): Lindano-16,890 min, Heptaclor-18,378
min, Aldrin-19,868 min, Endosulfin ¢-23,911 min, 4,4'-DDE-24,904 min, Dieldrin-25.307 min, 4,4'-
DDD-27,852 min, Endosulfin 3-28,284 min, 4,4"-DDT-29,888 min. Los rangos de recuperacién promedio
fueron (Tabla 3): Lindano-(94,4 %), Heptaclor-(117,7 %), Aldrin-(84,6 %), Endosulfin a-(105,7 %), 4,4 -
DDE-(89,3 %), Dieldrin-(103,1 %), 4,4’-DDD-(112,3 %), Endosulfin #-(120,0 %).

A partir de este ensayo el Laboratorio Nacional de Referencia cuenta con la implementacién del
método normalizado US EPA 608, US EPA 8081B y US EPA 3535A para el anilisis de plaguicidas
organoclorados. Los resultados obtenidos estan conformes (rango de recuperaciones aceptable 70-120 %).
Con esta determinacidn se puede dar cumplimiento al RTS 13.02.01:14 en el apartado de 6rgano clorados.
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FIGURA 1
Fuentes de retencién
Elaboracién propia a partir de datos del estudio

TABLA 1
Concentracién de Estdndares de calibracién (ppb)

Concentracion Real (ppb)

Analito STD1 5STD2 STD3  STD4 S5TD 5 STD 6 STD 7 R

Heptaclor 0406 1014 2028 4.056 8112 10.140 = 0.9988
Lindano 1153 2305 4610 6.915 9.220 11.525 === 0.9997
Endosulfan Alfa 3765 7530 15059 22589 30118 37648 —-e- 0.9994
Endosulfan Beta 1622 3244 6.488 9732 12977 16.221 —-e- 0.9995
4.4°-DDE 0998 19% 3.992 7.984 9.980 === === 0.9997
4,4"-DDD 0987 1974 3948 7.896 9.870 ——e- —-e- 0.9986
Aldrin 0026 0264 1.056 2112 3.168 5.280 = 0.9997
Dieldrin 0031 0307 0767 1534 3.067 4.600 7.668 0.9999

4,4°-DDT 2042 4083

- -

8166  10.208 e ——e- —-e- 0.9977

Elaboracion propia a partir de datos del estudio
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TABLA 2

Condiciones cromatograficas

Flujo de gas Mitrogeno:

Columna:

Volumen de Inyeccidn:

Solvente A:

Solvente B:

Lavados solvente A preinyeccion
Lavados solvente A postinyeccion
Lavados solvente B preinyeccion
Lavados solvente B postinyeccion
Lavados con muestra

1.2 mL/min

DB-608

Modo Presion constante, 13.5 psi
Velocidad promedio: 30 cmy/s
2pL

Hexano grado HPLC.

Metanol grado HPLC.

ST T - N N

INLET

Temperatura:

Presion:

Flujo Total de Nitrogeno:
Purge Flow:

Mode:

Gas Saver

250 °C
135 psi
11.6 mL/min
7.9 mL/min hasta 0.75 min
Splitless
Off
HORMO

Post Run:

Temperature Program:

60 °C

60°C por 1 min, calentar rapidamente hasta 180°C a 30°C/
min por 5 min. Calentar a 250°C a 5°C/min por 5 min.
Calentar a 280°C a 3°C/min por 10 min.

Temperatura:
Flujo:
Detector:

DETECTOR
330°C
60 mL/min
Microcaptura de Electrones.

Elaboracion propia a partir de datos del estudio

TABLA 3
Recuperaciones

Porcentaje de Recuperacion

Analito Mx 1 Mx 2 Mx 3 Mx 4
Heptaclor 109.5 1211 1280 112 4
Lindano 812 928 985 1051
Endosulfan Alfa 970 106.6 1099 109.3
Endosulfan Beta 1111 1242 1205 1240
4,4’-DDE 763 96.4 954 -

44°-DDD 971 1223 117.4 -

Aldin 790 871 903 822

Dieldrin 96.3 103.9 108.1 104.0

Promedio

117.7
94.4
105.7
1200
89.3
1123
84.6
1031

CV (%)
71
10.8
57
51
127
119
6.0
48

Elaboracién propia a partir de datos del estudio
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