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INTRODUCCION 



Uno de los problemas más controvertidos de los Últimos afias 

es el del u.so masivo y sistemático de pesticidas. Alrededor de él -

se han manejado un sinnúmero de argumentos en pro y en contra. y -

de ellos, las conclusiones más íirmcs que se desprenden son. las si

guientes: 

a) Que los residuos que dejan los pesticidas sí tienen efectos 

contaminan tes .. 

b) Que como consecuencia de esa contaminación ya hay espe

cies animales que han sido dafiadas. 

c) Que la política sobre el uso de pesticidas debe ser conse

cuencia de los niveles residuales presentes y de las necesidades eco

nómicas de cada región. 

d) Que en la mayoría de los paísesa como en el caso de 1v!éx_!_ 

co,. no hay iníorn.l.ación suficiente para establecer esas pol:lticas. 

Co1:no consecuencia de este Último puntee la División de Estu

dios Superiores de esta Facultad, decidió iniciar el desarrollo de tés_ 

nicas analíticas tendientes a implantar los métodos de determinación -

de residuos de pesticidas en nuestro medioa- tanto para llevar a cabo -

este tipo de estudios, como para formar el equipo humano capaz de --

- 2 -

/ 



preparar técnicos en la especialidad. 

De entre los varios problemas de pesticidas residuales que se 

consideraron.,·se decidió investigar los niveles presentes en la leche 

que se consume en el pai"s. El objetivo del presente trabajo es el de

sarrollo de la técnica más adecuada para esta determinación. Los e~ 

pftulos que lo integran son: 

l.- Antecedentes: se da un resumen de los aspectos genera-

les del problema. los motivos por los que se seleccion6 la leche y por 

qué se .fijó la atención especialmente en e·l DDT; se hace también una -

breve exposic.ión del problema analítico y de los fundamentos y gener!!:.. 

lidadcs del sistema utilizado. 

2.- Parte experimental: está formado por dos secciones: el-

desarrollo de· 1a técnica y el procedimiento en detalle. 

3.- _Resultados: se presentan los resultados numéricos obte-

nidos' en las diferentes etapas del método desarrollado .. asr como de las 

de.terminaciones del limitado muestreo que se efectuó. 

4.- Conclusiones. 

Anexos. 

Bibliografía 



1 ANTECEDENTES 



Generalidadct; v_E_rescntaci6n del prob]erna. 

Pesticida y plaguicida son tGrr:ninos genéricos que se refieren 

a todo tipo de sustancias u.tilizaclas para controlar los organisrnos 

perjudicialt's a los propósitos del horn.brc (1). Se pueden clasificar 

por su composición química:.:> su toxicidad, su persistencia o por el-

tipo de organisrnos que de strnycn (Tabla 1. 1 :-1). Probablemente eE._ 

ta iÍltirr1a clasificación sea la mas 

Los pesticidas de ~ 

uso rl."las 

~ co111u.n (z). 

ex.tendido son los insecticidas. 

De:l consumo aparente de plaguicidas en México .. en el afio de 1971, 

el 79.5 o/o corresponde a los insecticidas (3). a los que podemos div_i 

dir, como lo indica la tabla l. 1-II (4)~ en tres clases según su es--

tructura química básica. 

Cuando este tipo ele sustancias se utiliza. para el control de -

plagas agrícolas o gan .. aderas, se p~ü~cnta E.'.l peligro ele que .se in.trS?_ 

duzcan en. la rcc.l alin..J..cnticia del hoi-i.-ibrc. J_,a velocidad con que se 

descomponen.. en sustancias m..!nos tóxicas se conoce como persiste~ 

cia:; la cual depende tanto del tipo cic s1.1~•tanciat- con.JO <le l<"" .. s. card..r..tc_:._ 

rísticas del medio en que se encuentre; a.sí que no es de cxtrafiar la -

falta de concordancia entre la multitud de datos publicados. En la ta-
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TABLA 1.1-I 

TIPO 

Insecticidas 

Acaricidas 

Nematicidas 

Fungicidas 

Herbicidas 

Rodenticidas 

TABLA 1. 1-II 

CLASE 

Organ.oclor<:.dos 

Organofosfatados 

Carba.matos 

CJ...ASI1'~ICACION DE PI..,A.GUICIDAS 

ORGANISMO QUE DESTRUYE 

Insectos 

A·rácnidos 

NemátOdos 

Hongos 

Maleza· 

Roedores 

CLASIFICACION DE INSECTICIDAS 
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bla 1. 1-III se indican los v;i,Jorcs apro.:.-dni.ados ele la persistencia en 

suelos (·4). Sin ernb.:;i.reo::! todos J.os autor(·s coinci.dcn en que los rn.as 

persisl8l1lcu son lo.s org~!.nocln1·ados y C!'1 p(>1: n.!:.:to que íijan-ios la ~i.tc~ 

ción c.n esta e: la f1l.~ c.ll' inscctic:j_d;:i s .. 

Dentro ele Jos in.scct.icidas orga.noclorados hay uno que tiene -

especia] interé.r-;, porque se ha utlli~ado en grandes cantjdadcs en mE:., 

ch.os paises: eJ rJl)'I'; en. a.Jgunos de ellos su cn1plco es ya 1.irnitado 2 -

cspccia]rncntc en los rnás desarrollados. Ei lvféxlcog en 1971 11 el COil,. 

sumo aparente· ele L'J.J'T fue de -1-.,63~t to;;.cJ~dasj Je., que co.rrcsponde a. 

un 55.3 o/o de los insecticidas el.orados:; al 30.9o/o de todos los insectl 

cidas y ~d. 24.6 '% drol consun<o total de plaguicidas (3). Ya que es el 

que se con.surnc en mayor. cantidad:; es el que debernos ·v·igilar más -

cstrcchar:nente. 

Et DDT es un insecticida práct..lcar:nc::ntc insoluble en agua; 

cuando penetra en organisrY1os con tejidos grasos se acu1-n.ula y con-

ccn.tra en ello!:': cle cloJJde <lif(c:i.11r.lcnlc se elirninan él o sl.i.s rn.ctaboll_ 

tos: DDl"C: y DDD (J). E~,tr.. li.p0,-;0J.uhi!iclc.cl h<tce qnc aquellos produc-

tos a la e ont<:11T1_in.~ e ión. TJ no ele estos productos es la le che~ que por 

ser un alimento i1Y1..IJortant'.-'. !:>C for:nenta su consumo y su producción -

debe aumentar rápidamcnte 2 lo que puede involucrar un aumento COE:_ 

siderable en el u.so de plaguicidas ·y una mayor_ contan'linación en el -

producto. Esto provocaría ql..1.t'..! la ingestión clcl insecticida por el --
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TABLA 1. 1-Ill PERSISTENCIA DE INSECTICIDAS EN SUELO 

CLl'~SE VIDA lvíE DIA 

Carbamatos 1 semana 

Organoíosfatados 1 10 semanas 

Organoclorados 2 - 4 afios 

'·; 
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hombre aumentara considerablernentc. 

Aunque no existen estudios concluyentes:; en cu3:n1.:o a Jos efec

tos que contra la salud produciría una ingcstjÓn continua de p~qucfias 

cant.idacles de J.:-JDT 2 lat-:: investlgacioncs Eeñn.lan. como posibles las si

guientes (5) 

a) Se transnlitc ele rr1adrc a hijo disuelto y concentrado en la 

grasa de la leche~ provocando que disrninuya el ritmo de crecimiento 

de los rccicn na.ciclos. Si la dicta es pobre en contenido proteínico el 

eíccto !~e n"1ultiplica 7 lo que puede ser un. problerna grave en los paí

ses pobres donde el período ele Jactancia es largo. 

b) El DDT puede traspasar la placenta y disminuir el desarr~ 

llo del ícto; si éste es del sexo femenino se corro el riesgo de provo

car infertilidad. 

e) En el higado$' altera los mecanismos de metabolización de 

drogas. 

d) I.ntcrfiere en los ca1-n.bios de conductividad Na+ - K+ 

ra.ndo la conducción de los irnpulsos nerviosos .. 

e) Afecta el balance de agua en las células. 

al t.!::_ 

Ante la gravedad de estos eícctos ya se h_an empezado a tomar 

medidas de carácter internacional. La Organización M..indial de la S~ 

lud ha establecido que la dosis de ingestión diaria en adultos no debe -

ser rnayor de 0.01 mg/kg de_ peso (5). En algunos países. sobre to

do en los inús desarrollados 11 se han establecido norn-ias que regulan 
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el contenido 1T1á:-::in-i._o J""Jerr:r:-iisiblc clc insecticidas en alin.Lentos; por 

cjcr:n.plo, en los Est;;.tclos Unidos la tolerancia en Ja leche es ele 

0.05 n-ig/kg para los in~;ccticidas l)DT.:i- DJ:>Ec I'>TJD o c·ualquicr COI:!2_ 

binacié>n ele ellos ((•). 

En Iv1éxico 2 con~o consecuencia de la .L.,ey Federal para Pre

venir y Con.troJar la Conta.rr-ii.nación An-ibiental~ ya se están elaboran 

do los reglarnentos correspondientes (2). 

El contenido de DDT en la ]eche dcpen.dc de varios factores: 

el climua el tipo de g~·-nudo:.- la agricultu.ra de Ja rcgiÓn 2 las costun:!_ 

bres en el u.so de plaguicidas, etc. Esto da por resultado que los n_!.. 

veles varíen de una región a otra y que sea irr1posible tratar de ela--

borar cualquier estimación indirecta. En la tabla 1.1-IV se sumarJ:. 

zan algunos datos publicados en la literatura. 

1.2.- Determinación de pesticidas residuales. 

El análisis de pc>0ticidas residuales es un problema difícil 

de resolver~ donde la principal c.li.ficultucl es disponer de sistcn~a.s s~ 

:ficie.n.tcrn.cnt.c sensibles para trabajar con las pequei'ias concentracio

nes en que normal.mente se encuentran: l0- 4 mg/kg. Los métodos -

analíticos comunes son imprácticos ya que sería. necesario utilizar -

una gran cantidad de n.-iucstra. L"""ls técnicas que se han utilizado con 

más éxito han sido la cromatografía en papel (9) .. en placa (10) y en 

fase vapor (11); las dos primeras~ aunque son Útiles para la identiíi-
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TABLA 1.1-IV CONTENIDO DE DDT EN LECHE 

CONCENTR.ACION (mg/kg) 

2 - 4 

o. l - l 

0.1 - 0.3 
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caciÓn 21 no son precisas en la detc rrninación cuantitativa.. La crorna

tograíía en fase vapor sn ha convertido en el sistema n--ias eficiente a. 

partir de 1960; cuando Lovelock y I ....... ipsky dPsarrolJ~ron el detector 

de captura c]e clc:ctroncs ( 12 y 13 )~ que es ospccífico y de gran sen.s.J:. 

biliclad para sustancias con afinidad electrónica co1no son los insecti

cidas~ y permite idcnliíicar y clct:crmin.ar estas sustancias en concen

traciones de has-ta io-6 n-i.g/kg .. 

A pesar de la eíicicncia que con"l.o método analítico tiene la 

crornatografío. en fase vapor con detector de caplu.t-a ele clcctronc c 2 el 

problema no está completamente resuelto~ pues es necesario extraer 

prcviarn.ente los insecticidas para separarlos de los otros compue:::;tos 

que contien.c la muestra y.que puedan intcrícrir en el análisis .. En el 

caso de la leche son las grasas 3 las que provocan la in.teríerencia. 

l. 3. - Extracción. 

Do:.! los rr1étodos reportados en la literatura. para la extracción. 

de pesticidas residuales de la leche• en la mayoría de ellos se utili><:a 

el método desarrollado por Mills (14) el cual está basado en la técnl_ 

ca de cror:n.atografía en columna empleando Florisil con"l.o adsorbente .. 

I:-Iay publicadas varias modificaciones de ·este método (11 .. 15 y 16). -

Estas técnicas requieren de una inversión considerable de disolventes 

y de tiempo. 

Otro método, complctani.ente di!:; tinto pe ro también de alta cíi-

- 12 -
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ciencia~ es el desarrollado por Schafcr (17) y modiíicado posterior-

rn.cnte por Richar<lBon (18); se llmita a una saponificación de la le che 

con I-<:OI:I aJcobólica y después a una exf-racciÓn con h.cxano. Las ventE-..,_ 

jas que tic11c f;on su SÍlTJplicidad:.- su rapidez y que no rcq·u:i.crc de gran 

des canti<l.:iclcs de reactivos; las dc!:iventajas son que el insecticida Li.!!, 

dano se clescon:1ponc y no se puede analizar y,. el DDT se transfo.r.rna -

en DDE durante la saponificación; esto Últin,o n.o es tan gravc 1 porque 

el DDE es L1-n n,ctabolito del DDT "Y" sier:npre debcn-ios buscar los dos; -

adeniás~ cl1-·sde el punto de vista del an6.li{;iB por cron:~atograf[a en :fa-

se vapor es una ventaja~ porque el ticnJ.po de retención del DDT es - -

aproximada1ncntc del doble que el del DDE; asÍ7 con este tratarniento 

se logra disminuir el tiempo de análisis. Las reacciones que se eíes_ 

tuan durante el tratan~icnto alcalino 

¡.¡;?.-e - o 
t 

H- e-o 
1 

Hz- e- o 

C> 

e- R 1 
o .. 
c-~:t. 
o 
~-R3 

o .. 
R - C- OH 

qc.100 <:.-,Q~-;,o 

+ 

c1-<=.)>\ <¡' 

:!. KoH -

H-c-c-c:.1 +ko!l--t> 

CJ-~/ ¿, 
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1.4.- Cromatografía. 

1. 4. l.- Dcíinición y generalidades. 

Es un 1n..étodo basado en las diferencias de los coeíicientcs de 

pa.rt.ición de los con1ponc·ntc s de una n~ezcla, que se distribuyen entre 

dos íascs, una estática o cstacionaria:1 usualmente de gran área supe.E_ 

íicial, y la otra n-,Óvil y flu[da (19). 

Cuando la fase rn.Óvil es un gas~ se conoce como cromatogra

fía en fase vapor y es una técnica poderosa. para separar sustancias 

volátiles. L<:1. presión de vapor ciebe ser alta ( l - 1000 Torr) a Ja 

temperatura de trabajo ( -70 - 4-00 e) (20). 

Si Ja fase estacionaria es un sólido (cromatografía gas-sóli

do)# el fcnórncno principal involucrado en la separación es la adsor

ción; si es un líquido (cromatografía gas-líquido ):r que se deposita 

como un.a película fina sobre un sólido inerte, lo que ocurre son fen§. 

menos de partición. 

El equipo básico para la cron-iatog.raíía en. íasc va.por es el que 

se describe a continuü.ción y se ilustra en la figura 1.4-I (20): 

A. - Surninistro de gas: se necesita una fuente continua del -

gas que se utiliza como f'ase móvil que normalmente es N
2 

o He, los 

cuales deben estar lo más puro posible. 

B.- Control de flujo: el flujo es uno de los parámetros im

portantes que influyen en la eficiencia de la separación y# por lo ta.'l_ 

to, se debe contar con un sistcn-ia de control lo más exacto posible. 

- 14 -
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C.- Inyector: es el dispositivo por inedia del cual se introd~ 

ce la muestra al sislcn1a cromatográ.fico .. Es conveniente que dura1.!._. 

te esta operación no se interi·ur:npa C!l flujo ele gas en Ja colurnna. El 

sisten1c--1. rnás cornÚ.n para introducir lu.. .inuc Etra es inyectarla con una 

jeringa (de l a 1 O J-11) a través de un scpt.urr1. Existen tan""lbién. in ye E._ 

to.res cspccjaJes para sólidos y válvulas para ga~cs. El inyector de

be estar acoplado a un termostato para. que se pueda regular su ten-i-

peratura~ de n.""J.ancra que la muestra. se vaporice instantáneamente. 

D .. - Colu.rr1n.:i: e~ la parte central del sistcn·l.a. donde se eí'cc

tua Ja separación; es un tubo de dimensiones variables que puede ser 

de cobre, alun"linio, acero o vidrio y que se cxnpaca con la fa.se esta

cionaria. Es necesario que la colun1.na esté dentro de un horno al -

que le podarr1os regular la temperatura ya que ésta es uno de los í'a<¿_ 

tores que rná.s afecta la separación. 

E. - D1..~tector: nos indica Ja presencia de los componentes 

cuando emergen ele la colun-i.na y la. cantidad que hay de ca.da uno de

ellos. La temperatura del detector debe ser lo suficientemente alta 

para evitar que la muestra se condense. 

F. - Registrador: es conveniente obtener un registro perma

nente de la señal generada en el detector. Con-iunmcnte se utilizan -

registradores potcnciométricos que nos dan una grá:fica de mvolts 

vs. tiempo, como la que se muestra en la figura l .4-II y que se e~ 

nace con-io cro1natogra1na .. 

- 16 -



El cromat:ograma proporciona los datos necesarios para esti

mar la eficiencia y rcsoJuc..:iÓn de la f;epo..1~ación y para hacer el ~náll._ 

sis cualitativo y cu~ntit::d:ivo., 

La eficic·ncia de la col1..1rnna y la.s condiciones de separación -

se estirr-ian c11 forr::na c1..1antitat.iva. por la altura cquivalc_!nlc a 1...1.n plato 

teórico ( I• .... ig ... 1 .. ·1-IJI). E;J concepto de plato e~; el rnL:;r-r10 quL~ st.~ uti 

liz;a en los procesos de <lcstilaciÓn que se c::Icctúan en una forrn~ <lis-

creta. En lo.s colun1nas cn::1pacadas sólo es teórico pero Útil para cva. 

luar su funcionvn-:::.v11ta b~jo condiciones fi.ja.s de opc~raciÚ11 (20). 

La resolución (Fig. 1.4-IV) es una rr1cdida de la separación 

real de dos sustancias que c1~~-::: rgcn con.sccu.tiva1T1entc y 2 por lo tanto. 

de la eficiencia de todo el. sistcn~a (20). 

1.4.2.- Mi!to<los de análisis. 

1.4.2.1.- Análisis cualitativo. 

Cuando las condiciones de operación son constantes~ el tiem

po que tarda un compuesto en eluirse de la columna es característico 

de ese cornpueBto. Este dato se obtiene del cromat:ogran-ia ( Fig. --

1.4-V) y se llarna tiempo ele retención (tr). Se puede utilizar tarn.-

bién el tiempo de retención ajustado (t'r )a que es el tic1ripo de retel.:!:_ 

ción n-icnos el ticrr1po que tarda en e1T1c.rgcr un con.-ipucsto que no se 

retenga, con.--i.o el aire o el írcnte de un. disolvente rn.uy volátil (20). 

- 17 -
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CROMATOGRAMA 
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FIG. 1.4-II 
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EFICIENCIA DE LA COLUMNA 

FIG. 1.4-Ill 

AEPT= ;;. 

AEPT = Altura equivalente o un plato teórico 

L = Longitud de Jo columna 

N = N2 de platos teóricos = 16 ( ~ ) 2 
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RESOLUCJON 

FIG. r.4 - rv 

Resolución R=~ 
W1-+ W2 

d = Distancio entre los máximos 

W= Ancho de la base 

Si R=I la separación es de 98 °/o 

R = 1.5 la separacion es de 99. 7 °/o 



TIEMPO De RETENCION 

tr 

tr 

¡ A ¡ f 

! l _u ---- ----INYECC. D!SOLVENTE 

FIG. 1.4- Y 

· tr = Tiempo de retención 

fr = Tiempo de retención 
ajustado al frente del 

disolvente 



1.4.2.2.- Análisis cuantit..nt·ivo. 

El área bajo cacla pico de un cron"la'l.ograr:na es proporcional a 

la can.ti.da el ele e or1"lponcnic qul~ cn_"1c r g<..~ de: la coluT-r1na. Norn-ialn"l·~ntc 

cantid<'tc1es ign~::.lcs dL· !-.it1:o;t~-·-nci<:t.fJ clifc:rcnics 110 p1_·oduccn la rnisr.na re~ 

puesta> por lo que es necesario calibrarla. 

I-Iay varios rn_étodos dL: calibración. co1r10 son los factores de -

respuesta~ Ja c~libraciÓn absoluta y la calihraciór1 indirecta. Cuando 

se trabaja. con dctccto1·cs específicos conJ.o el de captura de electro-

ne s ~ t.~ 1 rr1Gtodo 1-i-i(t.=. Útil es la cn.lib rae iÓn in dirc eta. E stc n."létotlo CO!!:_ 

sistc en preparar rn.czclas de la sustancia que se va a dctcrJ.T1.inar y -

de una sustancia que no está contc.~J~ida. en el problema y que se '-1.tiliz.a 

como rcfe rencia; es conveniente que ésta tenga una e st..ruct-ura similar 

a la del problcrna. Estas rn~zclas se inyectan c1~ el sistcrn.a cromato

gráficosi se calculan las áreas de cada uno de los picos y se traza una 

gráfica del Cociente del área del problema entre el área de la rcfcrc~ 

cia~ contra el cociente de los pesos (Fig. 1.4-VI). 

Una vez obtenida esta gráfica; se n.fiadc u.na cantid.,1U conocido.. 

del corrl.pucsto de reíc rcncia a la mezcla que se va a analizar y se in

yecta al sist..crtJ.a. Del cro1natograma. se calculan las áreas y su ca-

ciente; por intc1·pola.ción. en la curva de calibración se obtiene el co

cient.c de los pesos y de ahí_, por 1...1.ll cálculo sencillosi la concentración 

ele la sustancia problema. 

- zz -
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Peso del problema 
P= 

de lo referencia Peso 

p 
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1.4.3.- Detector de captura de electrones. 

Es 1...1-.t'l dc!1..Cci.or c.Jc! ioniz~clón cuyo principio cln operación con-

siste en hacer· pasar el eíluc:.nt..e ch~ Ja colun1na por 1..ln espacio done.le -

ha·y una <liíerc.ncia de potencial cni re dos l.:]eciroc.los y una fuente de -

ionización. Ln. fuente es una liín-iina ele"! aluminio Llonclc se ha deposit!!_ 

do~ al vacÍo:r titanio JTi.etálico ocluido con tritio. Este irradia partíc~ 

las (2' ::i con una energía de 0.018 Mcv. '# que ion.izan las rr1oléculas de 

N 2 liberando elcctronc s lentos: 

----<:> N+ 
2 + e lento 

Los electrones liberados van hacia el ánoclo 2 bajo un voltaje -

detcrrninado 3 y allí sccolecta.n producicnclo una corriente estable. Si 

junto con el gas de arrastre se eluyc alguna sustancia que absorba e-

lectrones 11 esta corriente se reduce: 

X e 
lento 

x-

La pértlicla de corriente es un.a medida de la afinidad electrónJ:.. 

ca y ele la. can.tida<l ele dicho.. sustancia. 

Este clctcctor es muy sensible a cierto tipo de moléculas con~10 

haluros de alquilo~ carbon.ilos conjugaclos:- nitrilos~ nitratos y organ~ 

metálicos; pero es virtualmente inscflsible a hidrocarburos• alcoholes 

y ce.tonas .. 

La cantidad mínima detectable es del orden de con -

sensibilidad de respuesta vaz:iable y poco estable a los cambios de --

temperatura y de flujo (20). 
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Z.1.- Dcs<"...rrollo del r.r·1é1:oc1o. 

2.1.1.- Extracción. 

En un principio» se ensayó la tGcnica de extracción corno Ja -

reporta. Richardson. (18); sin embargo en c.xtracciones repetidas de 

u.na. n-iisn.J.a rrn._ic: 5tra se encontraron diíerencias. que se evidenciaban. 

simple1nente c;o1T1paran<lo el color después clc ln. saponificación. y que 

se coníirrr1aban con los resultados cron:"'la.tográficos .. El problema se 

solucionó rno..n.Lenicndo l..1.na agitación. continua. durante la sapon.ifica.

ción y au1nentanc10 ei" ticr:i.Jpo de reacción de 15 a 20 minutos. Con e~ 

tas modificncioncs los resultados de la.o extracciones repetidas de -

una misma 1n.uestra ya se podían considerar iguales. Así:o- se pensó 

que es suficiente efectuar dos extracciones y si los resultados entre 

ellas presentan diícrcncias notables~ se realizan otras dos .. 

z.1.2. - J\.ntllisis. 

Cuando se intenta un análisis por cro1natografía en fase va-

por2 la. selección de la. colunJ.na es un. problema en el que se debe p~ 

.ner especial interés> pues cuando la columna. no es la. adecuada:. los 

resultados pierden coníianza. 

De los líquidos ele partición que se han. utilizado en la. resol~ 
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ción de n:iezclas de pesticidas (10, 11, 17 y 18), se seleccionaron 

dos de ellos: el S.E-30 y el QF-1 (Fig. 2.. l-I). Se prepararon las 

colunJ..nas respectivas ele forn"1.a que la ele SE-30 qu8da!~C al 5 o/o y la 

de QF-1 al 2.5 t;.10 • . .l\.unque se rccorr1icncJ.::. que ]as colunuia.s ~H.'::!<1.n ele 

vidrio~ éstas se hicieron de acero inoxidable .. El peligro de usar -

metal es que puede actuar co1~0 catalizador en la descon."1.posición -

. térmica <le algunas sustancias:r <lis:rninuyenclo así la rccuperación.2 -

lo que provoca una <lisrninu.ción en la sensibilidad .. 

En anJbas colurr1nas se inyectó una mezcla de los insectici

das clorados que cn:i.ergen. inmediatos al DDE;. en conc_entraciones -

de alrededor de l n'1..g/l; la prueba se hizo a cinco tcmpe:raturas di_~ 

tintas: 170, 175• 180,,. 185 y 190°C. El flujo del N 2 se cstableció

tratando de que la sensibilidad del detector no íuera demasiado baja 

y que la dispersión del pico de DDE no fuera mayor de un rninuto~ -

por supuesto:1 también se le prestó atención al tiempo de aniÍ.lisis 7 

para que éste no íucra demasiado grande. 

El análisis cualitativo se hizo utilizando la técnica del tierrJ.

po de retención ajuf".ltaclo al írentc del disolvente~ que en este caso -

fue hexano. 

Para el análisis cuantitativo se utilizó la calibración indireE_ 

ta; primero se elaboró una curva de calibración empleando Lindano 

como rcícrcncia interna; este compuesto se seleccionó porque se -

dcsc.omponc durante la sapon.iíicación. y así se tiene la seguridad de 
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ESTRUCTURAS DE LOS LIQUtDOS DE Pl!.RTICION 

Cr3 Cr3 
SE-30 Si--0 Si--0 

1 1 CH3 CH 3 n 

QF-1 

1. 

y 

FIG. 2.1-I 
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que no está. presente en el extracto .. Sin crri.bargo 7 fue necesario 

desecharlo porque sale G,¡.!n-iasiaclo pré)xirr10 al disolvente ·y hay interas 

ción entre ello:J, de forrna qL1C ]:::!.s inyccciorH~s no t-icni...·n 12. rcproclaci-

bilidacl necesaria. J. ... a se~.unda =:>ust,tncia que se usó co1Yl.o rcfc::..~encia -

interna fue el Dicldrin que sale inme'cliatarr1c•ntc después del DDE y s~ 

:ficientcn.J.entc separado del disolventc 3 evitándose así el eíccto de 

arrastre.. Coni.o cx.istc. Ja posibilidad de c1uc eu el extracto haya Die!- ' l 
drin. presente CB necesario efectuar una inyección antes de agregar la 

referencia interna~ para cerciorarse de que esa sustancia no está. pr~ 

sen.te o lo está en cantidades suficicntcrnen.te peque fías, ele tal manera .. 
c1uc no afecta cl cuantco. Con el Dicldrin se t..razó una curva de calib1~ 

ción,· utilizando el cociente de las alturas de los picos del DDE y de la 

referencia in.terna contra el cociente de los pesos. A pesar de c1uc las '. 

inyecciones ya eran rn.ás rcproduciblesll el coeficiente de variación t~ 

davía era demasiado alto; en algunos casos de rnás de 20 o/o. Para C2._ 

rrcgir este problcrr1a se utili¿:;aron. las áreas en lugar de las é!.lt.uras -

de los picos> nsí2 el coeficiente de variación se redujo a Ja rnit~d. 

!=>ara deter.rninar la cn.nticlad ele DDE en !ns n-1uestras <le leche.:> 

se efectuaron. 3 o 4 inyecciones de cada u.no de los extractos y se tomó 

el valor promedio del cociente de las árcé'-~; la confi~biJ.idad <lcl rcsl..::_!_ 

tado obtenido se cstirn.Ó con el intervalo de confianza ele 95 % de proba-

bilidad. 
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2.1.3.- Eiciencia dcln_J..étodo. 

Para dcterrrl-inar la eficiencia del r:nétodo 3 se analizaron dos -

muestras y se dctern"1inó la concentración de DDT en ellas; a éstas -

dos misrnas rnucstras se les agregó una cantidad clcterrr1inacla de DDT7 

se extrajeron y se analizaron nuc.:van"lf"!ntc y el elato con que se calculó 

la eficiencia fue el resultado obtenido con las muestras contaminadas 

en el laboratorio~ menos el de antes de contarninarlas. 

2. 2. - P roce dir1"lien.to. 

2.2.1.- Extracción. 

Material utiliza.do: 

a) Recipiente de reacción-extracción; se describe en la figura 

2.2-I.;r con él se pueden llevar a cabo la saponificación y la extracción 

sin· necesidad de transvasar. 

b) Agitador magnético. 

e) Balanza.. 

d) Matra:;r, Erlen Meyer graduado de 25 ml. 

e) Baño de agua caliente. 

f) Baño de a.gua fría. 

g) Pipetas volumétricas de 10 y 20 ml. 

h) Matraz volumétrico de 10 ml. 

i) KOH grado reactivo analítico. 

j) Etanol absoluto 

- 30 -
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RECIPIENTE DE REACCION-EXTRACCION 

LLAVE DE TEFLON 

EXTRACCION 

¿,45/50 

REACCION 

FIG. 2. 2.-I 



k) I-Iexano puro y redestilado. 

1) Agua deGtilada. 

Tanto los disolventes como la referencia. il1terna deben estar -

pu.ros ele acue1:do al análisis cromatográíico con el detector de captu-

ra de electrones y a las condiciones de. operación. 

Técnica: 

a) Pesar 10 g. de: leche en el recipiente de reacción. 

b) Añadir 20 ml. de una solución de KOH recién preparada cb 

la siguiente manera: 5 g. de KOH se disuelven en 3 ml. de agua y se 

diluyen a 20 ml. con etanol absoluto. 

c) ·Poner la mezcla de reacción en un bafio de agua a. 65 C -

agitando constantemente durante 20 minutos. 

d) Agregar 20 ml; de agua destila.da y mezclar eficienten1en-

te; al agregar el agua se debe lavar el agitador. 

e) Enfriar hasta temperatura ambiente. 

f) Añadir 10 ml. de hexano tomados con una pipeta volumét.:r::i. / 
ca; en esta operación también se debe lavar el agitador. 

g} Unir el recipiente de reacción con la parte de extracción y 

agitar durarite 4 minutos • 

h} Descartar la fase acuosa. 

·i) Recibir la fase de hexano en un matraz a.forado de 10 ml. 

j) Adicionar la sustancia de referencia y aforar. 
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2.2. 2. - Sistema cromatográfico. 

Se debe disponer de un equipo de cromatografía en fase vapor 

con detector de captura de electrones y con un registrador potencio

métrico. En este caso en especial se utilizó l..l..1'.l.O de los equipos de la 

División de Estudios Superiores de la Facultad de Química» que es un 

aparato corr1.crcial Varian Aerograph modelo 2100 y un registrador de 

la misma marca modelo A-25 con una entrada de 1 mV. y una velocl_ 

dad de la carta de 9.25 pgd./hora. 

La coh.unna es de a.cero inoxidable., de 3 mm. de diámetro ·y -

1. 5 m. de longitud y está empacada con QF- Í al 2. 5 % sobre Chrorn2._ 

sorb W AW DMCS de 60/80 mallas. 

Las condiciones d~ operación fueron: 

Gas acarreador.- Nitrogeno con un flujo de 40 ml./min. 

Temperaturas. - Inyector: 200 C; columna: isotérmica a 

180 C; detector: 190 C. 

El empaque se preparó de la siguiente manera: 

a) Se pesaron O. 1 g. del líquido de partición y 4 g. del soporte 

sólido. 

b) El líquido de partición se disolvió en 25 ml. de clorofor--

mo. 

e). Ln. solución y el soporte sólido se mezclaron en un :r.natraz 

redondo de boca esmerilada 24/40. 

d) El matraz se puso en un rotavapor para evaporar el cloro-

33 

/ 



formo=- teniendo cuidado de que girará s uavern .. cntc para lograr una -

distribución unifo1·1r1L! del líquido ele pa1-·tición sobre el soporte. 

e) El L!r:npaqul....! seco se col.ocó en L111a. cha.rola.:1 en una estufa 

a 100 e cJurani.e ] 8 h .. ora~-~ .. 

f) Con el c1npaquL~ así preparado se llené> la. colurnna vibrá12_ 

do la suave y continua.rnentc basto. lograr un llcna<lo uniforrnc .. 

g) La colurr1na ya empacada se estabilizó durante tres días a 

225 C con un ílujo de N 2 de aproxir:nadamente 40 rnl/rnin. 

2. 2. 3. - Análisis cualitativo. 

Para identificar el DDE se utilizó el prorn.edio de los tiempos 

de retención ajustados {en mm). de los cromatogramas obtenidos -

para la curva de calibración. La identificación. se consideró positiva 

cuando# el valor en el cromatograrr1a de la muestra corrcspondfa con .. 

u.na exactitud de por lo menos 97 o/o. 

2. 2. 4. - An'"-lisis cuantitativo. 

Para trazar la curva de calibración se prepararon las soluci.2., 

nes indicadas en la tabla 2 .. 2-l. Fara ello se partió de otras dos so

luciones n~ás concentradas de DDE en hcxano; un.a de 0.75 mg/l y -

otra de 0.912 n-ig/l. Con la primera se prcr:\raron las marcada~ C<2_ 

mo CC-1 7 CC-2, CC-3 y CC-5 y con la segunda las demás. A cacl;i 

matraz se le afiadiÓ;, antes de aforar, un ml. de una solución de Die_! 
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TABLA 2.2-I 

SOLUCION 

CC-1 

CC-2 

CC-3 

CC-4 

CC-5 

CC-6 

CC-7 

CC-8 

CC-9 

SOLUCIONES PARA LA CURVA DE CALIBRACION 

C ONCE NTRACION 
DDE EN n::i.g/J 

7.5 X 10- 3 

15.0 11 

37.5 11 

45.6 

75.0 

91.2 " 
182.4 " 
273.6 " 
456.o " 

-. 35 -

CONCENTRACION DE 
DIE LDRIN EN mg/l 

0.3 

11 

" 
" 
" 
11 

ti 

11 

ti 



drin de 3 n_1g/l. de forn--ia que» como los r:natraccs eran de 10 1nl,, la 

concentración en la solución final lucra de 0.3 i--r1g/l. 

Una vez preparadas las soluciones, el(.! cada una de ellas se -

hicieron de 5 a 7 inyecciones de 1 pJ .. En Jos e ron-:iatogran-:?.~!. s obtcni 

dos se calcularon lat> áreas deJ DDE y del J..)ieldrln:i n1ic1íendo la alt;!_ 

ra (en rru~-i.) y nn.l.ltiplicándoJ.a por el ancho del pico (en n1n1.) a la rn_i 

tad de la altura (Fig. 2. 2-II). Con estos datos se calculó el cocicn-

te de las áreas del DDE entre la del Diclclrin y se trazó la gráfica ele 

esta relación contra Ja relación de los pesos. También con estos d~ 

tos se obtuvo la e cu.ación del polinomio que a.justa rnejor. 

Para cuantiar cJ DDE en las muest.ras 0 al extracto obtenido -

se le agregó 1 ml. de la solución de Dicldrin aíoran.do después con -

hexano a l O n~l. • De esta solución.,. dos por cada mue st.ra~ se hicie-

ron tres inyecciones y la concentración se calculó con la ecuación de 

la curva de calibración. 
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CALCULO DE AREA POR TRIANGULACION 

A reo 

h 

h/2 

FIG. 2.2-II 

A= Wx h 

h = Altura desde la 
linea base 

h/2 = Mitad de la altura 

W Ancho del pico a la 

mitad de la altura 



3. - RESULTADOS 

/ 

1 



1 

3.1 .. - Separación Cror1"'lato~r6fica. 

La rcsoh.tción ele los insecticidas clorados que emergen cer

canos al DD:S es bastante bucna 2 como se puede ver en la figura 

3.1-12' donde se :rr-nH."'stra el crorr1atograrna de un.a mezcla de Lin<lanq, 

Aldrin.s DDE y Dicldrin en. con.ccn.tracione o de aproxirnadan"""l.cntc 

1 1ng/l.. I....1os 1..ien.1pos de retención ajustados al frente del disolvente 

son los que se indican en la 1:abla 3. 1-I. La eficiencia de la colum-

na es de 484 platos. lo que significa que la altura equivalente a un -

plato teórico es de 0.31 cm. 

La resolución entre el DDE y el Aldrin,, que crnerge inmedi~ 

tamente antes~ es de 3 .. 4; esto significa que la separación es compl~ 

ta. Entre el DDE y el Dicldrin que ernerge inmediatamente después 

es de 2.27~ o sea que también se separan un 100 o/o. 

3. 2. - Análisis cualitativo. 

El t1empo de retención ajustado al frente del disolvente fue -

de 4.16 minutos (16 mm.) en los 56 cromatogramas de la curva de 

calibración .. 

Los picos identificados como DDE en los cromatogramas de 

las muestras correspondieron con el valor de 16 mm...,. en el tiempo 
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TABLA 3.1-I TIE?v.i:~OS DE RETENGION AJUSTADOS 

SUSTANCIA TIEMPO DE RETENGION (t_;,.) 

mm. in in. 

Lindan o 6.0 1.6 

Aldrin 7.5 1.92 

DDE 16.0 4.16 

Dicldrin 23.5 6.08 

- 4"J. -



de retención ajustaclo 3 . con una exactitud ele mas ele 97 o/o; esto signi:fi 

ca que la diferencia en ningún caso fue nLayor de 0..,5 rrnn .• 

La curva de calibración se ilustra en la figura 3 .. 3-I:a en la -

que los puntos representados correspon.den al valur medio de los C<2._ 

cientes de las áreas .. La tabla 3 .. 3-1 es el resumen de los resulta--

dos,. que están en el anexo I; a éstos, se les ajustó un polinomio por 

el rr1étodo c]e los rnÍnirnos cuaclraclos con un crii..erio de variancia de 

0 .. 0001; la ecuación obtenida fue: 

A -0.18851 P 2 + 0.64460 P+ 0.00714 

donde: A es el cociente del área c]cl DDE cnt.rc el arca del Dicldrin ... 

Pes el cocLcntc del peso del DDE entre el peso del Dieldrin. 

poniendo e.n. íorma explícita el cociente de los pesos: 

p l. 70977 - ~Q~~~Q12_=-__Q_,_?_?40_?._~_Ll/2 
0.37701 

Ya que en todas las n1.uc stras el p~so de leche fue el mismo: 

10 g. • la cantidad de Dieldrin agregada también fue la misma: - - -

3 x 10...:3 mg., se estableció la s iguicntc ecuación para calcular la CO!!_ 

centración de DDT: 

DDT (mg/kg) 0.57181 - (0.33126 - 0.59333 A)l/2 

El resumen de los resultados del n1.ucstrco semanal de cua--
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CURVA DE CALIBF<ACION 

A=-0.18851 P'"+ 0.64460 P + 0.00714 
A 

0.45 

0.30 

/

C-
5

+ +CC-6 

0.15 

¿::~:4 
/-F- CC-2 

t CC-1 

0.4 

+ CC-7 

o.a 

FIG. 33-I 

1.2 
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TABLA 3. 3-I CURVA DE CALIBRACION 

Grados In.te rvalo de Coní • de 95% 
Solucion p .A de 

Libcrt. absoluto % 
-!: ± 

CC-1 0.0250 0.0215 5 0.0013 6.05 

CC-2 0.0500 0.0394 5 o .• 0026 6.60 

CC-3 0.1250 0.0751 6 0.0012 1.60 

CC-4 0.1520 0.1026 5 0.0038 3.70 

CC-5 0.2500 0.1711 5 0.0027 1.58 

CC-6 0.3040 0.1870 6 0.0019 1.02 

CC-7 0.6080 0.3249 5 0.0054 1.66 

CC-8 0.9120 0.4363 5 0.0013 0.30 i 

CC-9 1.5200 0.5523 6 0.0036 o.65 
/ 
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tro marcas de leche está en la tabla 3.3-II; las concentraciones no 

han sido corregidas por la eficiencia del método. Los detalles de e~ 

da una de las rnu.cstras csi.án en el anexo II. 

3.4.- Eficiencia dc~l m~todo. 

L-i.. cficicncio. t;C dctcrn""linó contaminando dos muestras de le

che con una cantidad cono e ida de DDT' 3 o. una se le añadió O. 25 mg 1/kg 

y a la otra 0.125 rr1g/kg~ obteniéndose eficiencias de 89.88o/o y 88.24º/o 

respcct.ivarr1cntc; los elatos con-i.plctos de esta dct.crminación. están en. 

el anexo III. 
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TABLA 3. 3-Il MUESTREO 

"' "' lntc rvalo de Cunf. 95% Grados Concentración -t; ~ 

"' .A ele DDT (mg/kg) 
"' s ::l <l> ,1.bsolu.to % J__,ibe rt. 
~ U) 

± -!:. 

1 0.0192 0.0017 8.85 6 0.0062 

2 0.0205 0.0005 2.64 7 0.0068 
A 

3 0.0372 0.0018 4.80 5 0.0157 

4 0.0201 0.0008 3.94 6 0.0067 

1 0.2732 0.0066 2.43 4 0.1605 

2 0.0410 0.0010 2 .4-8 5 0.0178 
B 

3 0.0876 0.0077 8.80 4 0.0414 

4 0.0286 0.0010 3.57 5 0.0112 

1 0.0276 0.0020 7.39 5 0.0107 

2 0.0271 0.0028 10 .35 5 0.0104 
e 

3 0.0387 0.0015 3.95 5 0.0166 

4 0.0317 0.0015 4.73 5 0.0127 

1 0.3639 0.0108 2.96 5 0.2323 

2 0.4556 0.0051 1.12 7 0.3050 
D 

3 0.3956 0.0038 0.97 5 0.2612 

4 0.4107 0.0170 4.13 5 0.2759 
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I.- lvtétodo de análisis. 

a) Ex:tra.cci.Ón. 

1. - El sisterna de extracción es rápido {ZO nJ.inutos):i econ..§_ 

mico en los reactivos y es posible efectuar varias extracciones si

multáneamente. 

2.- A·un.qi..ic no se hicieron pruebas para dci..crn .. -,.in.a.r explíci

tamente la rcproducibilidad de la extracciÓn 2 de los resultados por 

duplicado de ca.da muestra se puede jnferir que es buena. 

3.- La Única desventaja. es que los pesticidas que como el -

Lindano se descomponen con el tratamiento alcalino no se pueden d~ 

terminar. 

b) Sistema cromatográfico. 

1.- Es eficiente para la resolución de Lindano, Aldrin., DDE 

y Dieldrin en un tiempo razonable (menos de 10 minutos). 

2. - E"i u.so de la columna de metal tiene ventajas en la econ,2_ 

mía y la manipulación., pe ro la recuperación es menor que con.. colurn. 

nas de vidrio; para concentraciones inferiores a 0.005 mg/kg puede 

ser irnprescindiblc el uso de columnas de. vidrio. 

e) Análisis cualitativo. 
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1. - El tiernpo de retención ajustado al frente del disolvente 

es suficicn1~c para la identificación; en. ningún c<:LSO de los crornato-

gramas de la curva de calibración y de las rnu.cstras hubo un.a dife

rencia apreciable .. 

d) Análisis cuantitativo. 

1 .. - Es in-ipre.ucintlihlc utilizar el cociente de las áreas en -

la curva de calibración; de no ser asÍtt la variación de los result;a--

dos de los crorn .. atogramas de una n-iisn-ia muestra es clcmasiado gra!!. 

de. 

2.- El Dicl<lrin. corno referencia in.terna es apropiado:;. pero 

si la rn.ucstra lo contiene es necesario ca.n-ibiar de referencia y pre

parar una nueva curva ele ca.libración. 

3.- El intervalo de confianza en las concentraciones i"Tlás b~ 

jas se puede reducir,. disminuyendo la atenuación. de la scñ.al que en

tra a.l graíicaclor 3 de manera que el pico de DDE en el croma to grama 

sea ITl.ás grande> reduciendo así el error relativo que se comete al -

medir el area. 

e) Eficiencia. 

1. - Aun cu.ando la recuperación con el uso de colUl"l.~nas de -

metal es menor que con. columnas de vidrio y ningún sistema de ex-

tracción es eficiente en un. 100 o/o 7 la eficiencia del método2' de casi -

90 o/o~ lo hace recomendable para determinaciones cuantitativas. 
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II. - Mue strco. 

El objctjvo del rnucstrco era c:-.::clnsi,ran1.entc comprobar la via_ 

bilidad del n"léi:oclo de an¿l]i!->jf>, y por eso la J?obl;....1..ción n."'l.ucstrcatla es 

tan pec1uefin... Sin cn--ibargo lar• :resn1{:ac1oc .r..1ern-iih.)rt hacer algunas con 

clusiones sobre la inagnitnd del problen'l.a: 

l. - De las 16 inucstrn.s analizadas, 5 el 3 1 . 2. 0/o ) es t;'in por 

encin-ia. del lín-1itc de O. 05 rng/kg " .. cr !;ccción. 1. 1 ); estos resultados 

son lo suficicntorYJcntc alarm~ntcs, con.-io para iniciar una serie de es_ 

tudios que vayan desde el cstablccin-iicnto de las técnicas más adecua_ 

das para el análisis de pesticidas residuales en loe allrr1cntos de rna_ 

yor consun~o, hasta la obtención de da.tos que nos permitan localizar -

los casos rn.ás agudos. 

2 .. - De esas 5 muestras con un grado de contaminación alto, 4 

son de una n-iisrn.a marca. así se puede sospechar que en cada caso 

ha.ya zonas donde el problern.a sea más grave y los estudios que se i_ 

11icien deben estar orientados a íijar csC:as zonas e investigar allí las 

causas de la contaminación y tomar, lo antes posible, las medidas 

pertinentes. 
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CURVA DE CALIBRACl.ON 

DATOS: 

SOLUCION: CG-1 

DISOLVENTE: Hexano 

PESO DDE: 7.5 x io- 5 rr1g 

PESO DlELD.: 3 x 10- 3 rng 

COG. PESOS (P): 0.0250 

RESULTADOS: 

INY. /t 

1 

2 

3 

A 

0.0194 

0.0229 

0.0222 

VOLUMEN: 10 n-i.l 

VOL. lNY 0 : l p.il 

GONG. DDE: 7.5 X io-3 mg/l 

GONG. DIE LD.: O. 3 mg/l 

SENSIBILIDAD: x 64 x 10-lO 

INY. /t 

4 

5 

6 

A 

0.0204 

0.0222 

0.0219 

A:: 0.0215 S: 0.0013 CV: 6.05 

LIMITES DE CONFIANZA DE 95 "/o: 0.0013,. 6.05o/o 
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CURVA DE CALI13HACION 

DATOS: 

SOLUCION: CC-2 

DISOLVENTE: I-Iexano 

PESO DDE: 

PESO DIELD.: 

15 x lo- 5 rng 

3 x lo-3 mg 

COC. PESOS (P): 0.0500 

RESULTADOS: 

INY. 11 A 

l 0.0414 

2 0.0388 

3 0.0358 

VOLUiv.!'.EN: 10 ml 

VOL. INY.: l pl 

CONC. DDE: 15 X lo-3 mg/l 

CONC. DIE LD.: O. 3 mg/l 

SENSIBILIDAD: x 64 x lo-10 

INY. lf A 

4 0.0426 

5 0.0381 

6 0.0394 

A.: 0.0394 S: 0.0025 CV: 6.35 

LDv1ITES DE CONFIANZA DE 95 %: 0.0026,, 6.60 o/o 
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CURVA DE CALIBRAGION 

DATOS: 

SOLUCION: GG-3 VOLU:MEN: 10 ml 

DISOLVENTE: I-Icxano VOL. INYo: 1 ,_,.1 

PESO DDE: 37.5 X io- 5 rng GONG. DDE: 37. 5 x io- 3 mg/l 

P:ES O DIE LD. : 3 x io-3 rng GONG. DIELD.: 0.3 n1g/l 

SENSIBILIDAD: x 64 x 10- lO GOC~ PESOS (P): o. 1250 

RESULTADOS: 

INY. # A 

l 0.0762 

2 0.0738 

3 0.0732 

4 0.0754 

A: 0.0751 S: 0.0015 

INY. ti 

5 

6 

7 

A 

0.0775 

0.0741 

0.0753 

GV: 2. 00 

LIMITES DE CONFIANZA DE 95 o/o: 0.0012. 1.60 % 
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CURVA DE CALIBRACION 

DATOS: 

SOLUCION: CC-4 

DISOLVENTE: I-Iexano 

PEDO DDE: 45.6 X io-5 rn .. g 

PESO DlELD.: 3 X io- 3 mg 

coc. PESOS (P): 0.1520 

RESULTADOS: 

INY. /1 

1 

2 

3 

A.: 0.1026 

A 

0.1067 

0.0992 

0.0968 

S: 0.0039 

LIMITES DE CONFIANZA DE 95 %: 
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VOLU:M:EN: 10 ml 

VOL. INY.: 1 µl 

CONC. DDE: 45.6 X 10- 3 

CONC. DIELD.: 0.3 ing/l 

SENSIBILIDAD: :X: 64 X 

INY. /1 

4 

5 

6 

A 

0.1023 

0.1044 

0.1059 

GV: 3.8 

0.0012,. 3.70 % 

10-10 

mg/l 

~-.' 



CURVA DE CALIBRACION 

DATOS: 

SOLUCION: CC-5 

DISOLVENTE: Hcxano 

PESO DDE: 

PESO DlELD.: 

75.0 X 10- 5 mg 

3 x lo- 3 mg 

cae. PESOS {P): 0.2500 

RESULTADOS: 

INY. /f 

1 

2 

3 

A.: 0.1711 

A 

0.1899 

0.1673 

0.1633 

S: 0.0106 

VOLUM:E:N: 1 O rn.l 

VOL. INY .: 1 pl 

CONC. DDE: 75.0 X lo-3 mg/l 

CONC. DIE LD.: O. 3 mg/l 

SENSIBILIDAD: x 64 x lo-10 

INY. 11 

4 

5 

6 

A 

o. 1793 

0.1630 

o. 1636 

CV: 6.20 

LIMITES DE CONFIANZA DE 95 %: 0.0027,. 1.58 
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CURVA DE CALIBRACION 

DATOS: 

SOLUCION: CC-6 

DISOLVENTE: l·Icxano 

PESO DDE: 91 .2 x lo-5 rng 

3 X 10- 3 n~g 

COC. PES03 (F): O. 30•10 

RESULTADOS: 

INY. ff A 

1 0.1882 

2 0.1882 

3 0.1846 

4 0.1832 

A: 0.1870 S: 0.0023 

VOLU1'.1.EN: 

VOLo INY.: 

GONGº DDE: 

10 ml 

1 p..il 

91.2x10-3mg/l 

GONG. DIELD.:0.3 mg/l 

SENS1DILIDAD: x 6-1 x 10-10 

INY. # A 

5 0.1871 

6 0.1879 

7 0.1899 

CV: 1.23 

LIMITES DE CONFIANZA DE 95 o/o: 0.0019. 1.02 % 
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CURVA DE CALIBRACION 

DATOS: 

SOLUCION: CC-7 

DISOLVENTE: 1--Icxano 

PESO DDE: 182.4x io- 5 mg 

PESO DIELD.: 3 X io-3 mg 

COG. PESOS (P): 0.6080 

RESULTADOS: 

INY. ti 

l 

2 

3 

.A: o. 3249 

A 

0.3226 

0.3214 

0.3313 

S: 0.0053 

LI.MITES DE CONFIANZA DE 95 %: 
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VOLUMEN: 10 ml 

VOL. INYo: 1 ¡ul 

GONC 0 DDE: 182.4 x 10-3 mg/l 

CONC 0 DlELD.: 0.3 mg/l 

SENSIBILIDAD: x 64 x 10-lO 

INY. # 

4 

5 

6 

CV: 

0.0054 

A 

0.3313 

0.3240 

0.3187 

1.63 

1.66 



GUR VA DE GALIBRACION 

DATOS: 

SOLUCION: GC-8 VOLUlV!:EN: 10 ml 

DISOLVENTE : I-Icxano VOL o INY a: l p-1 

PESO DDE: 273.6 X 10-5 rng CONC 9 DDE: 273.6 x lo- 3 mg/l 

PESO DIELD.: 3 X lo-3 mg GONG., DIE LD.: O. 3 mg/l 

COG0 PESOS(P): O. 9120 SENSIBILIDAD: x 64 x lo-10 

RESULTADOS: 

INY. # A INY. f! A 

1 0.4381 4 0.4370 
/ 

2 0.4364 5 0.4358 / 
3 0.4339 6 0.4364 / 

A.: o.4363 S: O. 0014 CV: O .32 

LIMITES DE CONFIANZA DE 95 %: 0.0013., 0.30 % 
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CURVA DE CALIDRACION 

DATOS: 

SOLUCION: CC-9 

DISOLVENTE: 1-Iexano 

PESO DDE: 

PESO DIELDº: 3 x lo- 3 mg 

COC 0 PESOS (P): 1.5200 

RESULTADOS: 

INY. ti A 

l o.5515 

2 0.5534 

3 o.5511 

4 0.5455 

A: 0.5523 S: 0.0040 

LIMITES DE CONFIANZA DE 95 %: 
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VOLU1v1EN: 10 ml 

VOL 0 INY .: 1 pl 

CONC. DDE: 456.0 X 10 3 mg/l 

CONC. DIE LD.: O. 3 mg/l 

SENSIBILIDAD: x 64 x lo-10 

INY. ff A 

5 0.5507 

6 0.5578 

7 o.5560 

CV: 0.72 

0.0036,, o.65 

/ 
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ANEXO II 



DETER1vHNAG10N DE DDT EN LECHE 

DATOS: 

MUESTRA: A FECHA: la. sern.ana 

PESO: 10 g No. DE EXT.: 2 

VOLUWi.EN DE LOS EXT.: 10 rnl 

VOLUMEN DE lNYECG .: l p-1 

REF~ INTERN.l'.: 3x 10-3 mg Dield. 

SENSIBILIDAD: x 64 x 10- lO 

RESULTADOS: 

EXT ~No. INY. No. A EXT. No. INY. No. A 

l l 0.0183 2 4 0.0173 

1 2 0.0182 2 5 0 .• 0197 

1 3 0.0173 2 6 0.0221 

2 7 0.0214 

A: 0.0192 S: 0.0019 CV: 9.90 

LIMITES DE CONFIANZA DE 95 o/o: 0.0017 # 8.85 % 

CONC. DE DDT: 0.0062 mg/kg 
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DETERMINACION DE DDT EN LECHE 

DA.TOS: 

MUESTRA: A 

PESO: 10 g 

VOLUMEN DE LOS EXT.: 10 ml 

VOLUlvlEN DE INYECC.: 1 ¡.il 

RESULTADOS: 

EXT. No. INY. No. 

1 1 

1 2 

1 3 

l 4 

A.: o.azos 

A 

0.0209 

0.0202 

0.0203 

S: 0.0005 

LIMITES DE CONFIANZA DE 95 %: 

CONC. DE DDT: 0.0064 mg/kg 
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FECHA: Za. Semana 

No. D:S EXT 0 : 2 

REF. INTERNA: 3 x 10-3 mg Di.cld. 

SENSIBILIDAD: 64 x io-10 

EXT. No. INY. No. A 

2 5 0.0200 

2 6 0.0214 

2 7 0.0199 

2 8 

CV: 2.43 

o. 0005 ~ 2.64% 



DETERMIN-'"'.CION D:S DDT EN LECI-IE: 

DATOS: 

MUESTRA: A 

PESO: 10 g 

VOLUMEN DE LOS EXT.: 10 ml 

VOLU.l\.1EN DE INYECC.: 1 µl 

RESULTADOS: 

EXT. No. 

1 

1 

1 

.A: o.0372 

INY. No. 

1 

2 

3 

A 

0.0380 

0.0339 

0.0391 

S: 0.0018 

LIMITES DE CONFIANZA DE 95 o/o: 

GONG. DE DDT: 0.0157 mg/kg 
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FECHA: 3a. Sen"l.ana 

No. DE EXT.: 2 

RE Fu INTERNA: 3 x 10-3 mg Dicld. 

SENSIBILIDAD: x 64 x lo-10 

EXT. No. INY. No. A 

2 4 0.0370 

2 5 o - 0365 

2 6 o.0385 

CV: 4.84 

0.0018. 4.80 % 



DETERMI.NACI.ON DE DDT EN LECHE 

DATOS: 

MUESTRA: A FECHA: 4a. Semana 

PESO: 10 g No. DE EXT.: 2 

VOLUl'vC'N DE LOS EXT.: 10 ml 

VOLU:M:EN DE I.NYECC.: 1 ,.,_1 

REF. I.NTERNA: 3x 10-3 rng Dield. 

SENSI.BI.LI.DAD: x 64 x 10- \C 

R.ESU LTADOS: 

EXT. No. I.NY. No. A EXT. No. I.NY. No. A 

l 1 0.0185 2 4 0.0208 

l 2 0.0202 2 5 0.0214 

l 3 0.0199 2 6 0.0185 

2 7 0.0212. 

A.: 0.0201 S: 0.0012 CV: 5 .97 

LI.MI.TES DE CONFIANZA ns 95 %: o.ooos~ 3.94"/o 

CONC. DE DDT: 0.0067 mg/kg 
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DETERMINACION DE DDT EN LECI-IE 

DATOS: 

MUESTRA: l3 

PESO: 10 g 

VOLUMEN DE LOS EXT.: 10 ml 

VOLUMEN DE INYECC.: 1 pl 

RESULTADOS: 

EXT. No. 

l 

l 

.A: 0.2732 

INY. No. 

1 

2 

A 

0.2689 

0.2697 

S: 0.0055 

FECI-LA: la. Ser:n .. ana 

No. DE EXT.: 2 

REF. INTERNA: 3 X io-3 mg Dield. 

SENSIBILIDAD: x 64 x 10-10 

EXT. No. 

2 

2 

2 

INY. No. 

3 

4 

5 

CV: 2.01 

A 

0.2692 

0.2783 

0.2800 

LIMITES DE CONFIANZA DE 95 %: o. 0066" 2.43 % 

CONC. DE DDT: 0.1605 mg/kg 
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DETERMINACION DE DDT EN LEC!:-IE 

DATOS: 

MUESTRA: B FECHA: 2a. Scru.ana 

PESO: 10 g No. DE EXT.: 2 

VOLU:rvi:I!N DE LOS EXT.: 10 ml REF. INTERNA: 3 x 10- 3 mg Dield. 

VOLUMEN DE INYECC.: 1 ,.,.1 SENSIBILIDAD: x 64 x 10-10 

RESULTADOS 

EXT. No. INY. No. A EXT. No. INY. No. A 

1 1 0.0411 2 4 0.0407 

1 2 0.0434 2 5 0.0403 

1 3 0.0400 2 6 o.0404 

A.: 0.0410 S: 0.0012 CV: 2.93 

LIMITES DE CONFIANZA DE 95 o/o: 0.0010 a 2.48 % 

GONG. DE DDT: 0.0178 mg/kg 
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DETERMl.NACION DE DDT EN LECB."E 

DATOS: 

MUESTRA: B FECHA: 3a. Sern.ana 

PESO: 10 g No. DE EXT.: z 

VOLU1V1:EN DE LOS EXT.: 10 ml 

VOLUMEN DE INYECG.: 1 p-1 

REF. I.NTERNA: 3 x 10-3 mg Dicld. 

SENSIBI.LI.DAD: x 64 x io-10 

RESULTADOS: 

EXT. No. 

1 

1 

1 

I.NY. No. 

1 

2 

3 

A 

0.0884 

0.0957 

o.0774 

EXT. No. 

2 

2 

I.NY. No. 

4 

5 

A.: o.0876 S: o. 0064 GV: 7.31 

L:IMITES DE CONFIANZA DE 95 %: 0.0077., 8.80 % 

GONG. DE DDT: 0.0414 mg/kg 
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0.0882 



DETERMINACION DE DDT EN LECHE 

DATOS: 

MUESTRA: B 

PESO: 10 g 

VOLUMEN DE LOS EXT.: 10 n:1l 

VOLUMEN DE INYECC.: 11-11 

RESULTADOS: 

EXT. No. INY. No. A 

1 1 0.0274 

1 2 0.0298 

l. 3 0.0296 

.A: 0.0286 S: 0.0010 

FECHA.: 4a. Semana 

No. DE EXT.: 2 

REF. INTERNA: 3 X lo-3 mg Dield. 

SENSIBILIDAD: x 64 x 10-lO 

EXT. No. INY. No. A 

2 4 0.0290 

2 5 0.0278 

2 6 o".0278 

CV: 3.49 

LIMITES DE CONFIANZA DE 95 %: 0.0010 .. 3.57 % 

CONCD DE DDT: 0.0112 mg/kg 
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DETER:lvIINACION DE DDT EN LECHE 

DATOS: 

MUESTRA: c 

PESO: 10 g 

VOLUMEN DE LOS EXT.: 10 ml 

l¡.:il VOLUMEJ:\I DE INYECC.: 

RESULTADOS: 

EXT. No. 

1 

1 

1 

X: 0.0276 

INY. No. 

1 

2 

3 

A 

0.0260 

0.0258 

0.0290 

S: 0.0021 

FECHA: la. Semana 

No. DE EXT 0 : 2 

REF0 INTERNA: 3 x lo-3 mg Dield. 

SENSIBILIDAD: x: 64 x: lo-10 

EXT. No. 

2 

2 

2 

INY. No. 

4 

5 

6 

CV: 7.61 

A 

0.0258 

0.0310 

0.0277 

LIMITES DE CONFIANZA DE 95 o/o: 0.0020,, 7.39% 

GONG. DE DDT: 0.0107 mg/kg 
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DETERMINACION DE DDT EN LECHE 

DATOS: 

MUESTRA: e 

PESO: 10 g 

VOLU1v:!EN DE LOS EXT.: 10 ml 

VOLUM.EN DE INYECC 0 : 1 p.il 

RESULTADOS: 

EXT. No. INY. No. A 

1 1 0.0257 

1 2 0.0227 

1 3 0.0309 

A: 0.0271 S: 0.0029 

LIMITES DE CONFIANZA DE 95 %: 

CONC. DE DDT: 0.010-1 mg/kg 
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FECHA: Za. Semana 

No. DE EXT.: 2 

REF. INTERNA: 3 x 10- 3 mg Dielcl.. 

SENSIBILIDAD: x 64 x lo-10 

EXT. No. INY. No. A 

2 4 0.0259 

2 5 0.0296 

2 6 0.0277 

CV: 10.70 

0.0028 .. 10.35% 

.1 



DETERMINACION DE DDT EN LECHE 

DATOS: 

11.-iUESTRA: e 

PESO: 10 g 

VOLUMEN DE LOS EXT.: 10 ml 

VOLU11.'1EN DE INYECC 0 : l pl 

RESULTADOS: 

EXT. No. 

1 

1 

1 

.A: o.0387 

INY. No. 

1 

2 

3 

A 

0.0381 

0.0414 

0.0373 

S: 0.0017 

LI11.'1ITES DE CONFIANZA DE 95 o/o: 

GONG. DE DDT: 0.0166 mg/kg 
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FECHA: 3a. Semana 

No. DE EXT.: 2 

REF'. INTERNA: 3x 10-3 mg Dield. 

SENSIBILIDAD: x 64 x: 10-10 

EXT. No. INY. No. A 

2 4 0.0366 

2 5 0.0395 

2 6 0.0395 

GV: 4.39 

0.0015~ 3.95 o/o 



DETERMINAGION DE DDT EN l..ECl-IE 

DATOS: 

MUESTRA: e FEGFIA: 4a .. Semana 

PESO: 10 g No. DE EXT.: 2 

VOLUMEN DE LOS EXT.: 10 rn.l 

VOLUMEN DE INYECG .: 1 pl 

REFv INTERNA: 3 x 10- 3 rng Dield. 

SENSIBILIDAD: x 64 x io-10 

RESULTADOS: 

EXT. No. 

1 

1 

1 

INY. No. 

1 

z 

3 

A 

0.0314 

0.0300 

0.0311 

A: 0,0317 S: 0.0017 

EXT. No. 

z 

2 

2 

INY. No. 

4 

5 

6 

GV: 5.36 

LIMITES DE CONFLANZA DE 95 o/o: 0.0015,. 4.73% 

GONG. DE .DDT.: 0.0127 rng/kg 
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A 

0.0309 

0.0315 

0.0350 / 



DETERMINACION DE DDT EN LECHE 

DATOS: 

MUESTRA: D 

PESO: 10 g 

VOLU:rv1."EN DE LOS EXT.: 10 ml 

VOLUl'vffiN DE INYECC.: l 7-11 

RESULTADOS: 

EXT. No. 

l 

l 

l 

.A: o.3639 

INY. No. 

l 

2 

3 

A. 

0.3568 

0.3556 

0.3748 

S: 0.0103 

FECHA: la. Semana 

No. DE EXT.: 2 

REF. INTERNA: 3 x io-3 mg Dield. 

SENSIBILIDAD: x 64 x ¡o-10 

EXT. No. 

2 

2 

2 

INY. No. 

4 

5 

6 

A 

o. 3758 

0.3678 

0.3523 

LIMITES DE CONFIANZA DE 95 "/o: 

CV: 

0.0108., 

2.83 

2.96% 

GONG• DE DDT: O. 2323 mg/kg 
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DETERMINACION DE DDT EN LECHE 

DATOS: 

MUESTRA: D 

PESO: 10 g 

VOLUMEN DE LOS EXT.: 10 ml 

VOLU:lv!E'! DE INYE ce.: 1 µl 

RESULTADOS: 

EXT. No. INY. No. A 

l 1 0.4491 

l 2 0.4491 

l 3 0.4619 

l 4 .0.4619 

A: 0.4556 S: 0.0063 

FECHA: Za. Semana 

No. DE EXT.: 2 

RE Fo INTERNA: 3 x 10-3 mg D~eld. 

SENSIBILIDAD: x 64 x lo-10 

EXT. No. INY. No. A 

2 5 0.4608 

2 6 0.4536 

2 7 0.4482 

2 8 0.4605 

CV: 1.38 

LIMITES DE CONFIANZA DE 95 "/o: 0.005~., 1.12 % 

CONC. DE DDT: 0.3050 mg/kg 
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DETERMINACION DE DDT EN LECHE 

DATOS: 

MUESTRA: D 

PESO: 10 g 

VOLUMEN DE LOS EXT.: 10 rnl 

VOLUMEN DE INYECC.: l pl 

RESULTADOS: 

EXT. No. 

l 

l 

l 

A: 0.3956 

INY. No. 

l 

2 

3 

A 

0.4019 

0.3943 

0.3977 

S: 0.0038 

LIMITES DE <DNFIANZA DE 95 o/o: 

GONG. DE DDT: 0.2612 mg/kg 
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FECHA.: 3a. Semana 

No. DE EXT.: 2 

REF. INTERNA: 3x lo-3 mg Dield. 

SENSIBILIDAD: x 64 x lo-10 

EXT. No. INY. No. A 

2 4 o.3908 

2 5 0.3951 

2 6 0.3936 

CV: 0.96 

0.0038:a o. 97 % 

llÍÍI 



DETERMINACION DE DDT EN LECI-IE 

DATOS: 

MUESTRA: D 

PESO: 10 g 

VOLU1vi:::!N DE LOS EXT.: 10 ml 

VOLUMEN DE INYECC.: 1 pl 

RESULTADOS: 

EXT. No. 

1 

1 

1 

A.: 0.410.7 

INY. No. 

1 

2 

3 

A 

0.4053 

0.4391 

0.3947 

S: 0.0164 

LIMITES DE CONFIANZA DE 95 %: 

CONC. DE DDT: 0.2759 mg/kg 
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FECl':IA.: 4a. Semana 

No. DE EXT.: 2 

REF. INTERNA: 3 X lo-3 mg Dicld.. 

SENSIBILIDAD: x 64 x lo-10 

EXT. No. INY. No. A 

2 4 0.4211 

2 5 0.4011 

2 6 0.4031 

CV: 3o9 

0.0170~ 4.13 % 
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EFICIENCIA DE LA EXTRACCION 

DATOS: 

PESO DEL BLANCO: 10 g No. EXT. BLANCO: l 

PESO DE LA lVl:UESTRA: 10 g No. EXTu MUESTRA: 1 

VOL. DE LOS EXTS.: 10 ni! DISOLVENTE: I-Iexano 

CONC. DDT AGR.: 0.125 mg/kg VOL. INY .: 1 µl 

REFERENCIA: 3 X lo-3 rng Dicld.SENSU3ILIDAD: X 64 X lo- 1 º 

RESULTADOS: 

BLANCO lVl:UESTRA 

INY. No. A INY. No. A 

1 0.0381 1 0.2317 

2 0.0340 2 0.2294 

3 0.0338 3 0.2301 

4 0.0317 4 0.2156 

5 0.0336 5 0.2089 

6 0.0336 6 0.2102 

.A: 0.0341 A: 0.2210 

S: 0.0021 S: 0.0106 

CV: 6 .16 CV: 4.80 

Li.m.. Con!. 99%: 0.0020~ 5.87% Lirn.. Con!. 99%: 0.0110,. 4.98% 

CONC.: 0.0142 

EFICIENCIA: 

GONG.: 

0.1245 - 0.0142 
o. 125 
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o .1245 

100 =- 88.24 % 

... 



EFICIENCIA DE LA EXTRACCION 

DATOS: 

PESO DEL BLANCO: 10 g No. EXT. BLANCO: 1 

PESO DE LA MUESTRA: lOg No. EXT. MUESTRA: 1 

VOL. DE LOS EXTS.: 10 ml DISOLVENTE: F{exano 

CONC. DDT AGR.: 0.25 mg/kg VOL. INY.: 1 pl 

REFERENCIA: 3 :X: lo-3 mg Dield. SENSIBILIDAD: X 64 X lo- 1 º 

RESULTADOS: 

BLANCO MUESTRA 

INY. No. A INY. No. A 

1 0.0183 1 0.3728 

2 0.0182 2 .0.3546 

3 0.0173 3 0.3553 

4 0.0173 4 0.3637 

5 0.0197 5 0.3556 

6 ó.0221 6 0.3732 

A.: 0.0192 A.: 0.3625 

S: 0.0019 S: 0.0089 

CV: 9.90 CV: 2.46 

Lim. Conf. 99%: 0.0018~ 9.38% Lim. Conf.. 99%: 0.0023~ 

CONC.: O. 0062 mg/kg GONG.: O. 2309 mg/kg 

EFICIENCIA: 0.2309 0.0062 
0.25 

X 100 89.88% 
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o.63% 
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