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I N T R 0 D U C C I 0 N

La explosión demográfica ha hecho necesario au
mentar los arcos de cultivo, pero algunos de los compues

tos químicos usados para incrementar la producción agrí— 
cola han resultado nocivos para la integridad biológica— 
de numerosos organismos benéficos. 

Los insecticidas se han utilizado siempre para
el control de plagas en el terreno agrícola. En México— 

según cálculos oficiales las pérdidas ocasionados por — 

plagas y enfermedades equivallan a más de 2, 000 millones
de pesos anualmente, de acuerdo con un estudio presenta— 
do por Moeseh1ln, S. en 1958 ( 1). Según cálculos efec — 

tuados por la ONU en relación con la cantidad de cerea — 
les destruidos anualmente la cifra asciende a 33 millo — 
nes de toneladas, cantidad con la que se podría alimen — 

tar a 150 millones de personas durante un año Cl}. 

Asimismo los insecticidas han servido como una

de las armas principales en la lucha contra diversas en— 
fermedades transmitidos por vectores especialmente artró
podos; con el paludismo, la enfermedad de chagos, la fie

bre amarilla, etc... Enfermedades que en los paises en — 

vías de desarrollo como el nuestro han sido problemas de
capital importancia, Ya que dependen íntimamente del me
dio ambiente. 
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La persistencia de algunos plagidas propicia — 
su ingestión a travás de los alimentos y su concentra— — 
ci_ón al avanzar en la cadena alimentaria ( Niveles tráfi— 
cos) . 

Un estudio realizado en Washington D. C. en

1954, detecto DDT en todos los alimentosmuestreados. en los
restaurantes de ese lugar. Asimismo en una revisión — — 
efectuada en 1961, se encontro` que la contaminación por— 
DDT, en la leche era casi universal ( 2, 3). 

Por otra parte, debido a la falta de, precaucio
nes en el manejo de estos productos, se han registrado — 

varios problemas de intoxicación aguda en diversas par— 
tes del mundo; como el accidente ocurrido en la comarca— 

lagunera durante el ciclo agrícola de 1974 en el que se— 
presentaron casos de intoxicación aguda ( por no seguir — 

las precauciones debidas) entre los cuales hubo 4 defun— 
ciones ( 4). Por esto se piensa que con una mayor con— — 
ciencia y una educacion adecuada sobre la manipulación — 
de estas sustancias, los accidentes se reducirán y así — 
se podrán seguir usando estos productos que la ciencia — 
y la tecnología han puesto a nuestra disposición para me
jorar las condiciones de vida de la humanidad. 

Por esto la controversia actual en el uso de — 
los plaguicidas organoclorados no es en relación con los
accidentes causados por la ingestión exagerada de estos, 
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sino sobre el posible problema crónico por su ingestión— 

al organismo en cantidades muy, pequeñas, que se acumulan

en los tejidos, especialmente el adiposo, hecho cuya — — 

trascendencia se ignora aún, pero que actualmente es te- 

ma de estudio en varias partes del mundo. 

Algunos países han establecido medidas drásti- 

cas en relación con el uso de los plaguicidas organoclo- 

rados, especialmente el DDT, como los Estados Unidos de - 

America que han prohibido su uso. Para algunos ci.entifi

cos de ese pais, esta y otras decisiones se han tomado - 
precipitadamente, ya que por ejemplo, la prohibición del

DDT., al parecer ha permitido que se utilicen otros in - 

secticidas más peligrosos como los organofosforados, los

arsenicales y los mercuriales, de evidente daño a la sa- 

lud. 

Es por esto que el objetivo de esta tesis, es - 

realizar un estudio de lo smótodos existentes para deter- 

minar la concentración de los diferentes insecticidas — 

organoclorados y sus metabolitos, presentes en la leche

materna, uon miras a elegir el más adecuado; lo cual po- 

drá servir de base para investigaciones posteriores acer

ca del tema, las que nos darán mayor información con res

pecto a la acumulación de los plaguividas, en el hombre, 

que viva en las ciudades para posteriormente poder rompa

rar estos resultados con los obtenidos en otros lugares - 

y al mismo tiempo poder conocer la variación de exposi - 
ción por la situación geográfica. 
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II.— ANTECEDENTES

Se sabe que los insecticidas organoclorados— 

son substancias toxicas de amplio espectros que contie

nen átomos de cloro unidos a radicales orgánicos, lo — 

que hace que estos compuestos sean de gran resistencia

a la degradar -ion química y biologica. De tal manera — 

que dependiendo del compuesto el grado de degradación— 

biológica para transformar el 50'/o del insecticida pue— 

de variar de dos semanas a dos años ( 5) . 

La tendencia a persistir de estos plaguici. — 

das ha originado que se acumulen y que a menudo se
aprecie una respuesta tardía en algunos sistemas ecoló

giros. 

Con respecto a losniveles de plaguicidas en el

hombre se ha establecido un programa mundial de monito — 

reo de alimentos para establecer los límites máximos per

misibles. La organización mundial de la Salud ha esta — 

blecido un limite de 0. 5 ppm ( 1. 25 ppm en base grasa), — 

para DDT en la leche de vaca ( 6) y un máximo admisible — 

de ingestión diaria de 0. 01 mg/ kg. de peso ( 7) . Así si

un infante de 4 Kg. de peso toma 650 ml. de leche por — 

día, la leche deberá contener menos de 0. 06 ppm. de DDT— 

total, con objeto de no exceder el ADI ( límite de inges— 

tión diaria admisible) de 0. 04 mg de DDT por día ( 7). 
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Los compuestos organoclorados se caracterizan— 

por sermuy poco solubles en agua ( 0. 004 ppm) y muy solu

bles en las grasas, razón por la cual se acumulan en el— 

tejido adiposo, tanto de los animales como del hombre, — 

siendo esta acumulación proporcional al contenido de gra

sa de cada árgano. Es por esto, que numerosas investiga

ciones sobre esta clase de tejido se han llevado a cabo— 

tanto en pacientes voluntarios como en cadáveres por me— 

dio de biopsias. En 1950 Laug, Pickett y Kunze ( 8) re — 

portaron al analizar 35 muestras de tejido ciraso humano,— 

rangos de concentraciones para DDT de o a 34 ppm. Entre

abril de 1963 y marzo de 1964 fueron analizadas 65 mues— 
tras de tejido adiposo perirrenal por Egan y colaborado

res ( 9) encontrando que contenían de 0. 2 a 8. 5 ppm. de

DDT., de trazas a 0. 9 ppm de dieldrin. 

Dada la dificultad para obtener este tipo de — 

tejido, se pensó en la utilización de otros especímenes— 

humanas tales como sangre y leche. En 1972 Finklea y su

grupo de trabajo ( 18) en un estudio de 723 muestras de — 

plasma de voluntarios que vivian en el condado de Char — 

leston, Carolina del Sur, encontró p, p' -- DDT y DDE en to

das las muestras, DDD en el "/ a dieldrin en el 63'/6 y PCB

en el 43'/6 de los participantes del estudio. 

En cuanto a los análisis de residuos de pesti— 

cidas en leche materna, el primer estudio del que se tie

ne noticia es el realizado por Laug ( 8) y colaboradores— 

en 1951 con 32 muertos de las cuales 30 contenían DDT

en valores que oscilaban de 0. 0 a 0. 77 ppm. con un valor
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promedio de 0. 14 ppm. para todas las muestras analizadas. 

Durante 1961, Quinby, Amostrong y Durham,( ll)- 

recolectaron y analizaron 10 muestras de leche hurrana,- 
las cuales contenían un promedio de 0. 08 ppm de DDT y

0. 04 ppm de DDE en base a leche total y 3. 5 ppm de DDT - 

y 4. 8 ppm en la fracción lipida. En este mismo estudio - 

fueron recolectadas multiples muestras de tres de las do

nadoras durante un período de dos a siete meses, obser :: 

vandose un pequeño cambio en los niveles de excresion de

DDT y DDE. 

En Estados Unidos en el estado de California - 

Wuest ( 12) trabajando con 7 muestras determino los siguiera

tes valores: DDT U. 0 0. 12 ppm, y de DDE 0. 0 - 0. 25 ppm, 

en el mismo año Denes ( 13) en un estudio realizado en Hun

gria con 10 muestras obtuvo para DDT los Valores de 0. 0 a

0. 16 ppm mínimo y máximo respectivamente. 

En 1965 Egan y otros ( 9) reportaron sobre los - 

resultados de una investigación llevada a cabo entre - - 

abril de 1963 y marzo de 1964 sobre 19 muestras de leche
humana, recolectadas a partir de los bancos de leche, -- 

que todas las muestras contenián trazas de heptacloro e- 

posido y p, p' -- DDE. Los valores para DDT, BHC total, y - 

dieldrin fueron de O. B7 5-0. 17Qppm ( 0. 128 promedio) 0. 009

0. 033 ( 0. 013 promedio) y 0. 002- 0. 013 ( 0. 006 promedio res

pectivamente. En base prase los valores para DDT total, 

y dieldrin fueron 0. 2- 8. 5 ppm ( 3. 3 promedio), de trazas- 
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a 0. 9 ppm ( 0. 26 promedio) respectivamente. En este mismo

estudio Egan ( 9) encontró que los niveles en leche huma— 

na excedían a los de leche de vaca para todas las catego
rías probadas. 

En un estudio de leche humana, leche evaporada

y fórmulas preparadas para bebé recolectadas de varias
regiones de Canadá duranto 1967--1W6, Savarys y Mc Cully

14) determinaron concentraciones significativas en le — 
che humana para lin dano, heptacloro epáxido, dieldrín — 

DDT total que fueron 0. 139 mg/ kg., para cada pesticida — 

En base grasa estas mismas cantidades expresadas en mg/- 
kg fueron 0. 071, 0. 169, 0. 284 y 5. 399 respectivamente

En la leche evaporada y las fórmulas preparadas para be— 
bó solo se encontraron : trazas de lin dano y algunas veces
en base grasa, residuos de heptacloro epóxido, dieldrin— 

y DDT total, estos resultados fueron más bajos que en la

leche humana por factores cuyos rangos van de 7 a 39. 

Kroger en une studio de 53 maestras de leche — 

humana realizado en dos regiones de Pensilvania, obtuvo— 

valores de 2. 40 ppm de DDT, 0. 16 ppm de heptacloro epoxi
do, y 0. 18 ppm de lindano. Además realizó una compara

ción entre las madres que había alimentado solo a un be— 
bé y aquellas quienes habían lactado a más niños encon — 

trado que estas últimas presentaron concentraciones en
la grasa de su leche menores en promedio que las prime — 
ras. Lo que lo llevó a concluir que la concentración de
estos pesticidas decrece si se le proporciona un arista
de excreción como la lactación ( 6). 
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Hacia 1965 en Rusia se analizaron 16 muestras
en las que solo se determinaron concentraciones de DDT. 
Este trabajo fue realizado par Damaskin V. I. ( 15) re— 

portando los valores más altos para DDT hasta la fecha, 
mínimo 1. 22 ppm. y 4. 88 ppm. máximo. Otro estudio de — 

poca importancia fue el efectuado en Italia por Komitz— 
y Castello ( 16) que al trabajar con dos muestras de le— 
che obtuvieron un valor promedio de DDT do 0. 055 ppm. 

Asa como Italia, otros paises, europeos prin— 

cipalmente, realizaron investigaciones de este tipo, por

ejemplos Polonia en 1968, con Bronisz, H. ( 17) que al

analizar 51 muestras obtuvo para DDT valores de 0. 27 a - 
0. 49 ppm. En 1969 en Bélgica ( 18) Heydricks encontró va
lores promedio de 0. 05 y 0. 07 ppm. para DDT y DDE res— 
pectivamente. En el mismo año en Rumanía Unterman W. y— 
colaboradores ( 19) determinaron DDT en 100 muestras con— 
resultados de 0. 53 ppm. en promedio. Todos los valores— 

obtenidos se dieron en relación a muestra total. 

Otro de los investigadores que más ha realiza— 
do investigaciones de este tipo, es Twinstra L. G., ( 20) 

la primera en Bélgica ( 20) con 20 muestras en las que — 

encontró un valor promedio para DDT de 0. 130, ppm, la si— 

guiente la efectuó en Rusia ( 20) al trabajador con 370 — 

muestras reportó solo valores para dieldrín de 0. 003 ppm. 
en promedio y una tercera investigación en Holanda ( 20)— 

en el que aunque solo trabajó con 50 muestras se conside
ra que es su estudio más completo puesto que obtuvo valo
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res para DDT Total, HCH total, Dieldrin, y Heptaclo Epó- 

xido con rangos de variación de 0. 01 a 0. 17 de 0. 001 a - 
0. 016, de 0. 001 a 0. 0107, y de 0. 0003 a 0. 0035 ppm de ca
da pesticida respectivamente. Todos en Base a muestra - 
total. 

También Savage y otros ( 21), reportaron resi - 

duos de pesticidas Organoclorados y PCB en leche mater - 
na, recolectados en la regién rural del estado de Colo - 
rado durante 1971 a 1972. Los dos más altos niveles en
contrados fueron P, P° - DDE cuyo rango fue de 19 a 386 -- 
ppb, y P, P' - DDT con rango de 7 a 109 ppb. Otros pesti- 

cidas detectadas fueron Beta -BHC, O, P' - DDT, dieldrin, - 
heptacloro epóxido, y P, P' - DDD en rangos cuyos valores - 
van de trazas a 38, 13, 11, 5 y 5 ppb respectivamente- - 

Los niveles de PCB encontrados en las muestras de leche - 
fueron de 40 a 100 ppb. En resumen, todas las muestras - 
de leche contenían P, P, - DDT, el 87. 5 por ciento conte - 

nian Beta -BHC y solo un 20 por ciento contenián PCBs. 

Curley y Kimbrough estudiaron insecticidas or- 
ganoclorados en plasma en mujeres embarazadas y leche en
lactantes ( 22). Tres muestras de leche fueron tomadas - 
de cada mujer entre los 3 y 96 días de post -parto. La - 

concentración de los pesticidas organoclorados varió -. - 
grandemente entre cada mujer, pero no así comparandolo - 

con el rango reportado por las otras. En este estudio - 
se cuantificaron, p, pl DDT, o, pl DDT, p, pl - DDE, y o, o, 

p, DDE, cuyos valores fueron: a los tres días, 0. 0. 01 a- 
0. 0890 ( promedio 0. 041), 0. 001 a 0. 0072 ( 0. 0027 promedio , 
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de los 37 a 60 días de 0. 0078 a 0. 0586 ( promedio 0. 0328) 

de 0. 001 a 0. 0036 ( promedio 0. 0010 , de 0. 0167 a 0. 0435— 

promedio 0. 0247), de más de 0. 0001 a 0. 0022 ( promedio

0. 0010) 0 y de los 90 a los 96 dias de 0. 0137 a 0. 0306 — 
promedio 0. 0223), de ajas de 0. 0001 a 0. 0108 ( promedio — 

0.' Z)37), de 0. 0193 a 0. 098 ( promedio 0. 0411), de más de

0. 0001 a 0. 0028 ( promedio 0. 0010.. de cada pesticida res

pectivam3nte. Todos los resultados expresados en base a

muestra total. 

Como se puede ver rapidamente los residuos de

pesticida son un problema de preocupación mundial. Es — 

tos pueden ser detectados en todos los tejidos animales— 

tanto en las regiones más remotas como en las cercanas — 

al desarrollo industrial. Un buen ejemplo de esto fue — 

un estudio hecho en Nueva Guinea en 1970 por Hornabrook— 

y colaboradores ( 23), quien recolectó 24 muestras de le— 

che a partir de mujeres que voluntariamente recibieron — 

asistencia en los hospitales para ellas o para sus niños

en las clínicas de salud. La mayoría de ellas fue ex— — 

puesta a grados de variación debido a las influencias — 

occidental, incluyendo el rociado de insecticidas para — 

combatir la malaria e incrementar la producción agrícola

En Sepik, una comunidad la cual ha tenido un programa de

control de malaria en intervalos de cada seis meses a — 

partir de 1962, los nivles de p, pl —DDT, p, p' DDD y o,— 

p! — DDT en ppb fueron de 95. 9, 101. 09 5. 47 y 8. 24 respec
tivamente. En Gorka, que fue rociada de 6 a 8 meses an— 

tes de que las muestras fueran recolectadas en 1969, los

niveles para los pesticidas fueron 29. 0, 68. 3, 4. 37 y ,— 
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7. 02 ppb respectivamente. En las islas de Saidor y Kar— 
kar, las cuales tubleron con programa para el control de

la malaria y sélo presentaron un pequeño programa de ro— 
ciado para incrementar la agricultura, los valores fue — 

ron mucho más bajos para p, pe — DDT y p, p° DDE, siendo de

1. 66 ppb de cada uno para las islas de Kaxxkar y 1. 54 ppb
y 2. 10 ppb respectivamente de cada pesticida. Las ulti— 

mas dos comunidades, Lobagai y Okapa, las cuales no tu — 

vieron control de malaria pero han tenido contacto euro— 

peo por cerca de veinte años. Los niveles para p, p' DDE

y p, p' DDT en Labogai ? ueron de 10. 25 ppb y 3B. 4a ppb,— 

en cambio en Okapa los niveles fueron de 6. 69 ppb y 7. 65
ppb respectivamente. 

Newton y Greene también condujeron un estudio— 

sobre pesticidas organoclorados en leche materna en Vic— 

toria Australia en 1970, ( 24). Treinta y nueve de las— 

muestra provenían de madres rurales y veintiocho de ma — 
dres urbanas. Todas las muestras tuvieren DDT, DDE y — 
HCB. En suma, veintinueve de las muestras contenían — — 

dieldrín ( con un valor promedio de 0. 007 ppm), y tres — 

contenián ambos dieldr: n y DDD. El valor promedio de — 

DDT total fue de D. 139 ppm para las madres de proceden — 

cia rural y de 0. 145 ppm para las donadoras urbanas. 

Muestras de leche a partir de 22 madres que vi

vian en la area de Western Austria, fueron analizadas

para encontrar residuos de pesticidas ( 25). Fueron de — 

teeados los siguientes pesticidas: DDE, 0. 060 ppm. DDT,— 
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0. 015 ppm; dieldrin 0. 0005 ppm; y HOES, 0. 025 ppm. Otros

estudios acerca del tema han sido realizados en varias — 

partes del mundo; AlemaniaAcker y Schulte en 1971 ( 25), 

Acker y Schulte en 1970 ( 27), Engst y Knoll, en 1972 ( 28) 

Suecia con Westoo y Noren, en 1972 ( 29) Estados Unidos — 

Dyment y colaboradores en 1971 ( 30), Hagyard y otros en - 
1973 ( 31); en Polonia—Kontek y otros, 1971 ( 32); en Ru — 

sia, Grecheva, en 1970 ( 33); en Ganada Larsen A y colabo
dores ( 34) en 1971., en JapónTakeda y otros ( 35), y Ni— 

shimoto y colaboradores en 1973 ( 35). 

El único trabajo que aparece en la literatura— 

de los paises subdesarrollados ( ó en vias de desarrollo), 

es el que fue realizado en Guatemala ( 38-), con 48 mues

tras recolectadas a partir de ties comunidades rurales— 

del sur de Guatemala.. El Rosario, la Bomba, y Cerro Co— 
lorado, durante el periodo de junio de 1970 a enero de — 

1971; Este sstudio fLie llevada a cabo por 01zyna—Hazarys

y colabore,-í,,*,res y con la ayuda la FAO, la OPS y en cola— 
boración con el Instituto de Nutrición de Gentroamérica— 

y Panamá ( INCAP). Los valores reportados para los pesti

oídas determinados fueron: DDT total de 0. 342 a 1. 77, 

HCH total de 6. 301 a 0. 016, dieldrin de 0. 000.1 C. G.107,— 

heptacloro epóx¡ do de 0. 0003 a 0. 0035 ppm en base a mues

tra total. 

F_1 estudio más reciente y el más importantp
hasta la mecha es el real¡ -nado por Savage y colaborado — 
res ( 38), en el centro de pesticidas de la Universidad— 
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de Colorado, en el que se estudió una muestra compuesta - 

por 1436 donadora Si recolectadas en toda la Uníón America
na, después de haber hecho un diseño de muestreo con re- 

lación a la población total. Obtuvo los siguientes valo

res: DDT Total, de 0. 001 a 34. 639, HC8 de 0. 01 a 1. 444,- 

p, p' - DDE de 0. 125 a 214. 165, BCH de trazas a 9, 216, y - 

Trans- Nonaclor de 0. 013 a 1. 060 partes por bill6h, todos- 

en base a lípidos. 

Una recopilación de los estudios realizados - 

en varias partes del mundo se presenta en las tablas I y
II. 



PLAGUICIDAS ORGANOCLORADOS EN LECHE HUMANA SEGUN ESTUDIOS REALIZADOS

A UT OR AÑO- LOCALIDAD NUM. Min. Max. Prom. Min, Max
O PAIS

Q' tinbi, et al ( 11) 1960- 61 U. S. A. 
Elan Net al ( 9) 1965 Inglaterra
Riteey W. R. et aí(14) 1967- 68 Canadá
Saiage E. et al (38) 1975 U. S. A. 

M. et al (32) 1971 Polonia

Greve, P.A, et al(49) 1974 Holanda

EXPRESADOS EN PARTES POR MILLON) EN BASE A LIPIDOS

tnetann HeptEp. D. D. E. E. H. C. Trans- nonaclor Lindau
Prom. Min. Max. Prom. Min. Max. Prom. Min Max Prom. Min. Max. Prom. Min. Max. Prom. Alin. Max. Prom. 

1. 4
trazas 0. 9 0. 26 trazas 1. 0 0. 42

0. 284 0. 169 0. 071

0. 355
0. 125 214. 166 trazas 9. 216 0. 013 1. 060

8. 91
0. 86 0. 11 0. 08 1. 6 0. 28 0. 02

D. D. T. Total - Re-c—. 1
NUM. Min. Max. Prom. Min, Max

MUEST. 

14 2. 5
19 0. 2 8. 5 3. 3

5. 399
136 0. 010 34. 639 0. 010 1. 444
40 12. 8

1. 23

EXPRESADOS EN PARTES POR MILLON) EN BASE A LIPIDOS

tnetann HeptEp. D. D. E. E. H. C. Trans- nonaclor Lindau
Prom. Min. Max. Prom. Min. Max. Prom. Min Max Prom. Min. Max. Prom. Min. Max. Prom. Alin. Max. Prom. 

1. 4
trazas 0. 9 0. 26 trazas 1. 0 0. 42

0. 284 0. 169 0. 071

0. 355
0. 125 214. 166 trazas 9. 216 0. 013 1. 060

8. 91
0. 86 0. 11 0. 08 1. 6 0. 28 0. 02



PLAGUICIDAS ORGANOCLORADOS EN LECHE HUMANA SEGUN ESTUDIOS REALIZADOS

lG

ACTOR ARO LOCALMAD 0 No. D D T TOTAL H C H TOTAL DLELDR[ NPAIS MUESTRAS
MINLüO hL1XLtl0 PROMEDIO MINIMO MAX1M0 PROMEDIC MINDllO MAXIbfO PROMEDIO HECTACLORO EPDXIDO

MINDIlO
D D E BAC PP ' DDD LINDANObL1XL{!O PROMEDIO MINIMO MA 0 PROMEDIO MMIMO MAXIblO PROMEDIO J~ O M41CIM0 PROMEDIO PROMEDIOL~ g. E. P. cml B) 1- 50 R'asNingfm+ 32 0 0. 77 0. 14

Quiabr, C. eml (11) 1960- 1961 Esmdos Unidos 14 0, 0 0, 08
West1. ( 12) 1964 California 7 0, 0 0. 12 0. 4
Dc -yes. A. ( 13) 1964 Ihung> lb 10 0. 16 0. 0 0. 25

Quinby G. ( 37) 1965 dos Unidos 14 0. 02 0. 36
Esan, N. et al, ( 9) 1965 brglalerru 19 0. 075 0. 170 0. 128 0. 002 0. 013 0. 006masDakin, 1'. L ( 15) 1965 R~ l6 1. 22 4. 88 lrams hams 0. 009 0. 033 0. 073
Kamilz, S. e1a1. ( 16) 1966 Imlia 2 0. 055
Ri! y et al. W. R. ( 14) 1967-1968 Camdd 0. 139
a~, H. et a1. ( 17) 1968 POloam 51 0. 27 0. 49

0. 005 0. 003

Or>ley el a1. 122) 
T~ tra. L. C. ( 10) 19691969 ABanm, Ca, 

Bélgim 520 0. 0500 0. 0990 0. 0006 0. 0157 0. 003 0. 0737 0. 001 0. 0024
0. 003

Gter+nan, W. e! al (79) 1% 9 Ib~ ia 100
0130

0. 530
Hegdrirbs, A. et a1 ( 18) 1969 Bélgioa 20 0. 055

0, OI

Westao, G. et al, R91 1970 Suecia 22 0. 058 0. 04 0. 000 0. 001 0, 000 0. 005
0. 07

Acte>, L. et al) 1970 A-

t-

li. 
0. 4 2. 2222, 2

Keu too, ola¡ 1970 Auslsalia 6767 0.

239
0. 94 6. 4 0. l5 2. 8

Gracheta, G. V. ( 3.i) V. 7970 Rusia 680 p, 23
0. 007 0. 006 0. 0% 0, 042

7hiashc, L. G. 420; 1970 Rnsia 370
Hormbroah, el al (13) 1970 Nuem Qtinea 74 0. 001 0. 181

0. 003

lT tnenl, P. G. ( 30,' 1971 MC Alim Texas 12 0. 025 0. 278 0. 004 0. 037 0. 0 0. 006
0. 001 0. 095

0, 004 0. 005
D3 -- l. P. G. ( 30) 1971 Al, Alim Texas 9 0. 018 0. 089 0. 0 0. 0 0. 0 0. O03tb— l. P. C. PO) 1971 Houston, Tems 7 0. 0225 0. 195 0. 004 0. 002 0. 021TW-", L. G. RO) 1971 H014n1a 50 0. 01 0. 17 0. 001 0. 016 0. 001 0. 0107Larsen él al. ( 34) 1971

drrm-Ilarzys. A. E. el al (37) 1971 CamddQptemola
31

46 0, 342 1. 77 0. 001 0. 10

0. 009 0. 013

tsams
0. 0~ 0. 0035

5onre1s. E. et a1 ( 37) 1971 Cºmdd 132 0. 14 Hams Somgee(al, ( 21) 1971- 1972 Colorado 40 0. 007 0. 1= t> mms 0. 011 0.
001 0. 021 h'

ishimom, T.M. et al (36) 1972 dapde 0. 015 0. 110 trams
0.005 0. 019 0. 386 00 Hamº .38 haráa 0.005 0.039 Éakscd¢, S/. et a1 (35) 1971 Japdn 0. 03 0. 025 0. 07 0, 

009 0. 067 0. 023 n.

7 t Remi Ra'II1972 Aiemania 75 0. 16 famaziah, 
e1al. (37) 1972 lapóÑ 25 0. 02 T3

5) 
1972 P~ Ylmnia 53 2. 40 0.

16 p0
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TE CNaCAS E INSTRUMENTOS

a).— Elección de la Técnica. 

Técn, Iws para la determinación de compuestos Organoclora
dos: 

Existen diversos métodos para el análisis de— 

compuestos organoclorados desde el más simple que sería — 
el gravimétrico ( 39) 9 el cual consiste en analizar el — 
cloro orgánico total ( presente en la muestra) transfor — 

mandolo a cloro inorgánico por reducción alcohólica con— 

sodio este método es solo para determinar el cloro total

y de ninguna manera nos sirve para identificación de ca— 

da uno de los compuestos de la muestra por lo que no se

considera de ninguna manera un método aprovechable para— 
nuestro propósito. 

Ahora bien, la presencia de cantidades tan pe
queñas de estos compuestos ( del rango de picogramos) en— 

los extractos ( de leche humana), hace necesario el uso — 

de técnicas analíticas ultrasensitivas para su identifi— 
cación y cuantificación. 

Entre los métodos más adecuados se encuentran: 
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1).— La cromatografía en capa fina. 

2).— Espectrofotometria infrarroja. 

3).— Espectrofotometria de masas. 

4).— Polarografia. 

5).— Espectrofotometria visible y de luz ul— 
travioleta. 

Describiremos ligeramente cada uno de ellos — 

enunciando sus ventajas además de sus inconvenientes. 

La Espectrofotomet_rIa visible y de luz ultra— 
violeta no son usados debido a la gran cantidad de pesti

cides requerida para su análisis. 

ESPECTROSCOPIA INFRARROJA

La espectroscopia de absorcin infrarroja tic

ne gran aseptaji6n en el análisis de residuos de pesti— 
cidas; debido a los recientes avances en instrumen taci6n y
tecnologia. F_1 grupo funcíonal de los pesticidas orgáni

cos muestra gran absorbansia a dos o más rangos de longi

tud de onda, entre los 2. 5 y los 21::: );. Lo que produce— 

un espectro característico de las esixLacturas químicas — 

de cada pesticida. 
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La identidad de un pesticida desconocido pue— 
de obtenerse comparando su aspecto con el espectro del
pesticida conocido. La informacion úJantitativa se ob — 

tendrá por la ley de Lambert, ya que la rslac1®n concs

tración absorbancia generalmente sigue dicha ley. 

Cuando dos o más pesticidas están presentes — 
en concentraciones elevadas y poseen grupos funcionales— 

similares puede haber dificultades en la int; rpretácidn— 
cualitativa y cuantitativa del espectro, por' lo que es — 

recomendable que el espectrograma sea evaluado por perso
nal que tenga gran experiencia en la interpretación de — 
esta clase de espectros, preferiblemente usando cromato— 

grafia de gases ó en capa fina. 

Es necesario que la muestra que va a ser ana— 
lizada por espectroscopia infrarroja no contengan otros— 
compuestos orgánicos además de los pesticidas, pues las— 

bandas espectrales debidas a los compuestos orgánicos ex
traños aparecerán en el espectro además de los pestici — 
das, dificultando su interpretación. 

Generalmente se usan dos métodos para prepa — 
rar el extractó para su análisis por infrarrojo. Uno es, 

rociar el extracto sobre una placa solobre y evaporar el
solvente por calentamiento; el otro es colocar el extrae

to en bromuro de. potasio en polvo y preparar una micro — 
ampolleta. Cuando la microampolleta es usada es necesa— 
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sario emplear un condensador de rayo de tipo reflectante

y una escala expansión, los cuales serán adaptados al es
pectrofotómetro de infrarrojo. 

Para facilitar la interpretación de los resul
tados puede ser usado un mátodo combinado de espectros - 
copia infrarroja y cromatografía de gases. Las fraccio

nes de los pesticidas son recolectados por congelacic5n - 

o atrapados en un pequeño volumen de solvente como tetra

cloruro de carbono ó bien disulfuro de carbono. La solu

ción de pesticidas es colocada en una microcelda y corri
da contra un blanco usando un espectrofotómetro de doble
haz. Recientemente la espectrofotometria infrarroja de

rápido registro es capaz de registrar de 2. 5 a 14. 5  en

4 se g. 

Entre las desventajas de este método para t- - 
nuestro estudio están

1) La máxima sensibilidad de este mátodo es

ligeramente menor que la de otros, pues - 

alcanza una sensibilidad de 100 yg. de - 

cada pesticida. 

2).- Este método presenta un uso limitado va- 

que las cantidades de pesticida que se - 

utilizan para este tipo de análisis son - 

insuficientes para llevarlo a cabo. 



r

OSCILOGRAFIA POLAROGRAFICA L291

La oscilografía polarográfica promete mucho — 

como un método analítico, es rápido y sensitivo para — 

las fracciones de pesticidas separadas previamente por — 

cromatografía en capa fina 6 cromatrografia de gases. — 

Los nuevos avances en instrumentación y técnicas hace es

te tipo de palorografía Úª1 excelentá método para identi— ficar

pesticidas. Pueden

ser usados dos tipos de palerogra. fia — para

este tipo de análisis La polarografia oscilográfi— ca

de multibarrido particularnF-.ntFajustada para obtener información

cualitativa debido a su alta sensibilidad, — y

la oscilografía de un solo barrido de rayos cat6dicos— que
es manos sensitiva pero ha alcanzado gran reproducti bilidad

yes usado -: omo un método de proyección general— cuando

se desea información cuantitativa. El

voltaje sinusoidal6 de onda cuadrática — nos

da un palorograma de tipo derivativo en el cual la — soluci6n

es mejorada con respecto a las ondas de co— — rriente

directa.) El uso de la oscilografia en el análi— sis

de trazas ha avanzado más que todos los otros tipos— de

análisis combinados. La

oscilografia tiene una mayor resoluci6n, — 



sensitividad y es más rápida que otras formas de paloro— 
grafia. La determinación de trazas de quimicos orgáni — 

cos por oscilografia ha sido objeto de muchos articulos— 

recientes ( 3P) . Grajan ¡( 40) en u: articulo sobre el — — 

análisis de pesticidas por oscilografia explica éste en— 

gran detalle. 

Pesticidas tales como el DDT, metoxi.•loro y — 
otros de este tipo han sido determinados polarográfica — 

mente por ambos métodos de polarografia ( de corriente al

terna y oscilografia). 

El limite más bajo de . detección fue de 5 :- T — 

de DDT por ml. También se encontró que los compuestos — 

con un grupo t:bícloro fueron reducidos a grupos dicloro— 

incluyendo las olefinas que no son reducibles) usando — 

métodos oscilográficos. Se determinaron picos potencia— 

les para: p, p' — DDT, o, p—DDT, Keltano y metoxicloro, — 
los cuales fueron 9. 73, — 0, 78 —0. 74 y 0. 78 respectiva — 
mente contra un electrodo con alambre de plata. 

En general cualquier estructura molecular que

contiene un grupo reducible como los pesticidas que con— 

tienen grupos nitro, carbono—halógeno, aldehido, azo, di

sulfuro, olefina conjugada, etc., pueden ser perfectamen

te analizados por Polarografia oscilográfica ya que son— 

polarográficamente activos. 
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Sin embargo para nuestro estudio fue necesario

usar un método más rápido y sencillo. 

ESPECTROSCOPIA DE MASAS ( 39). 

En la actualidad se usan con excelentes resu_l
tados los métodos de análisis combinados; como la croma— 

tografía de gases unida a la espectrofotometría de masas. 

Este método es reconocido como uno de los sis

temas más eficaces a disposición del químico analista pa
ra la identificación de mezclas complejas de productos — 
orgánicos en general, no sólo de pesticidas. 

Conectando la salida de un cromatógrafo de ga
ses a la camara de ionización de un esctrógrado de masas
se puede obtener información estructural ( aspectro de ma

sas ) para cada uno de. los componentes de la mezcla ori— 
ginal previamente inyectada en el cromatógrafo a medida— 
que estos son díluidos en la columna cromatrográfica; — 

De esta forma las limitaciones inherentes de la cromato— 

grafía de gases quedan considerablemente reducidos en el
análisis cualitativo. Corroborando de esta manera los — 

datos obtenidos de los tiempos de retención de los pesti
cidas ( 48). 
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La espctroscopia de masas es básicamente una— 
técnica en la que los iones obtenidos de una sustancia — 
orgánica se separan siguiendo su relación de masas a car
ga iónica dando Lagar, una vez registrados en forma ade— 
cuada, al espectro de masas características de dicha sus
tancia. 

Otra de las ventajas de ésta técnica es la — 
que tiene un limite de detección muy alto ( del rango de— 
picogramos), los que es excelente para el análisis de — 
trazos como es el que aquí se trata. 

El único inconveniente de éste -.método es el — 
alto costo del aparato. 

CROMATOGRAFIA EN CAPA FINA ( 42) 

La técnica de cromatografia en capa fina ha — 
tenido un fuerte impacto en la química analítica, es sim

ple y rápida, y más selectiva para una mayor variedad de
separaciones que la cromatografiá en papel, el gran núme

ro de absorbentes nos da una variedad de parámetros que— 
pueden ser modificados para obtener la separación desea— 
da. 

Esta técnica analítica tiene utilidad general
para el análisis de residuos de pesticidas. Las razones
son : 
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1.— Es aplicable a la mayoría de los tipos de— 

problemas analíticos en los cuales la cromatografía en — 

columna, la cromatografía de gases y la electroforesis pr
pueden ser usados. 

2.— Es mucho más simple y rápida que las otras
técnicas. 

Algunas ventajas adicionales son su bajo costo
y la rapidez para su aprendizaje. 

El inconveniente más grande de este método es— 

que es semi cuantitativo y que su límite de detección no— 

es muy alto. 

Técnicas para la determinación de pesticidas — 
en leche materna. 

Debido al uso tan extendido de plaguicidas y a
los problemas de contaminación que originan, se ha teni— 

do la preocupación de encontrar el mejor método para su— 
cuantificación. 

Ciertamente desde hace algunos años y aún hoy— 
en día se han utilizados métodos semi—cuantitativos como
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los colorimétricos o los de cromatografía en capa fina;— 
42) pero estos no nos dan la sensibilidad requerida pa— 

ra determinar estos contaminantes en pequeñas cantidades

p. p. b) que es como se encuentran en especímenes humanos. 

Es por ello que al tratar de buscar un método

para la determinación de estos compuestos organoclorados
en leche materna, se realizó una revisión bibliográfica— 

de las Ljurilcas que utilizan cromatografía de gases, va— 

que se consideró que la cromatografía de gases es el mé— 

todo que mayor sensibilidad y. selectividad nos proporcio
na, así como el que estaba a nuestro alcance. 

Se encontró que la mayoría de estos métodos — 
se basaba . es tres pasos fundamentales. 

1.— Extracción de los pesticidas de la leche. 

2.— Limpieza de los mismos. 

3.— Cuantificación por cromatografía de gases. 

La diferencia entre cada uno de los métodos — 

consistía primordialmente en la fase extracción de los — 
pesticidas de la leche; por ejemplo, el método utilizado

en un. estudio llevado a cabo en Guatemala ( 37) fue el — 

aprobado por el " Perrine Primate Laboratory" de la agen— 

cia de...protección ambiental de los Estados Unidos con se
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de en Perrine Florida. Se trata de un micrométodo en — 

el cual se realiza dire-,tamente la extracci®n de los pes

ticida.s de la leche con acetonitrilo y posteriormente la
partízzi6n , Q9n hexanc . 

En cambio en el método descrito por Ciufrida— 

y otros ( 43) el cual de una recuperacign del 80 a l061/o,— 

se realiza primero la extraccicn de la grasa de la leche, 

y posteriormente se extraen los pesticidas de la grasa,— 
nuevamente con acetonitrilo. 

Se encuentra también la técnica sugerida por— 

Curley y Kimbrough ( 22) se trata también de un micromé — 

trodo, donde la participación de la muestra es dire. ta — 

mente con metanol y solución al 1°o de carbonato de pota

sio, realizandose posteriormente la extracción con hexa— 

no. 

El Journal of Dairy Science ( 44), nos muestra

otro procedimiento en el cual primero es la extracción — 

de la grasa de la leche la que se realiza con una mezcla

de propanol, fosfato triton y urea, y posteriormente la— 

extracción de los pesticidas de la grasa, la que se rea— 

liza con acetonitrilo. 

Existe un método oficial de la A 0 A C ( 45), 

que se basa en la extracción de la fase oleosa por me— — 

dio de metanol y eter etílico, secandose en una columna— 
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de sulfato de sodio y se realiza por partición en columna
de sulfato de sodio. 

Por lo que respecta a la limpieza de los pesti
cidas en todos los métodos enunciados se realiza por me— 
dio de una columna de fluoril ( miorocolumna en caso de — 

que se trate de un micrométodo), solo que en algunos ca— 

sos se usa éter de petróleo como eluyente y en otros ca— 
sos se usa hexano con etílico. 

La cuantificación en todos los casos, se real¡ 

za por medio de un cromat6grafo de gases, con detector— 

de captura de electrones de Ni63 usando en casi todos — 
los casos las mismas fases para empacar las columnas una
con 1. 5% de ov— 17 y 1. 9&/o ov. 210 y la otra con 4% de — 

SE — 30 y 6% de ov — 210, sobre gas chrom Q. Con excep— 
ción de caso del perrine primate laboratorio en el cual— 
se usó 1. 5% de OV - 17 / 1. 95 % de QF - 1 sobre " Supercoport", 

malla 80/ 100 y para la segunda columna 10'/o de DC — 200 a

sobre " Cromosorb" W malla 80/ 100. 

Aqui hay que tomar en consideración que en al— 

gunas ocasiones es dificil conseguir volúmenes de leche— 
de más de 60 ml. lo que nos lleva a c3scartar el uso de— 

ciertas técnicas como las sugeridas por Giuffrida ( 1966
el del Journal of Dayry Science ( 44) y el método oficial

de AOAC ( 45), debido a la gran cantidad de muestra que -- 
necesitan. 
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Por otro lado al utilizar un micrométodo como

el referido en el trabajo de Guatemala ( 37)' 6 el descri— 

to por, Kimbrough ( 22), existe el riesgo de obtener una — 

mala recuperacion. 

Es por ello que se decidió elegir el método— 

empleado por Savage y colaboradores en el estudio real¡ 

zado en la Unión Américana ( 1975) el cual es una modifi

cación de las técnicas descritas por Giuffrida ( 43), y— 

Curley y Kimbrough ( 22). 
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b).— Preparación de Estandares y Prueban ) ara

pureza de reactivos. 

PREPARACION DE ÉSTANDARES. 

Los estándares utilizados fueron obtenidos de

la sección de estándares de referencia de la división de
pesticidas y residuos químicos de Washinton D. C. ( U. S. AJ. 
Se usaron 2 clases de estándares, los estándares prima — 

rios con una pureza del 999/6 en adelante y los estándares
técnicos son pureza de 95 al 999/6. 

Los pesticidas a determinar en este estudio— 

fueron 14 cuyes características principales se enuncian— 
a continuación: 

Nombre Técnico.— HEXACLOROdENCENO, 

Nombre Sistemático.— 1, 2, 3, 4, 5, 6. 

Formula empírica.— C601,, 

Estructura. 

Hexacloro benceno

peso molecular= 

284. 19

Estado: Sólido C1

Pureza: 

99. 93, % + 0. 0

1
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Nombre Técnico.- c?.- BHG, HCH, ISOMERO ALFA DEL HEXA, 
CLOROBENCENO. 

Nombre sistemático.- 192, 394, 5, 69- a, a, e, e, e, e,- hexacloro
benceno. - 

Formula empírica.- 0
6

H
6

C

Estructura. 

Peso molecular. 290. 83`
tiI

Estado.- Sólido ' 

Pureza = 99. 9 ±. 0. 0-Ep/. 

Estabilidad.- Dehidro halogenado por álcali. 

Nombre técnico.- Lindano, j:C- BHC. 

Nombre sistemático. 1, 2, 3, 4, 5, 6, a, a, e, e, e- Haxolcro ci_C
clohexano. 

Fórmula empirica.- C6H6016
Estructura: 

01-,-/, 
L

C1 " 

Peso molecular = 290. 83
c1

Estado: Sólido i
Estabilidad.- Inestable en presencia de álcali

Pureza.= 99. 9 ± 0. 0 5 op

Insolubles en benceno = 0. 01
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Nombre técnico.— ISOMERO A SUC; ISOHERO (, HCH, ISOMERO ODEL HEXHCLORO CICLOEXANO. 

Nombre sistemático.— 1, 2, 3, 4, 5, 6, — e, e, e, e, e, e— hexa— 
clorocicloexano

Fórmula empírica: C_ H_ Cl_ 

Estructura. 

M

Estabilidad: Deshidrohalogenado por alcaLis

Pureza = 931j,' 



Nombre técnico.- HEPTACLORO

Nombre sistemático.- 1, 4, 5, 6, 7, 8, 8- heptacloro- 3x, 4, 7, 
7a- Tetr'ahydr-o 4, 7- metanoideno. 

Fórmula empírica.- 010H5C1

Estructura; 

C7

Peso molecular; 373. 34

Estado; sólido

Estabilidad.- Estable

Pureza = 99. 9 ± 0. 01 T. 

Cl
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Nombre NHDN, Principal componente del ALDRIN. 

Nombre sistemático.— 192, 3, 4910, 10—Hexacloro benceno — 
1, 4, 4a. 5, 8, 8a — Hexacloro endo, 1, 4t-exo- 5, 8—dimetano -- 
naftaleno. 

Fórmula empírica.— c12H3c16
Estructura; 

C1

Pureza = 99. 3 — 0. c% 

Peso Molecular = 364. 92

Estabilidad.— Reacciona con ácidos fuertes y agentes — 
oxidantes. 



34

Nombre.— OCTACLORO EPDXIDO, OXICLORDANO. 

Nombre sistemático.— 1 — exo 2— endo - 4, 5, 6, 7, 8, 8— oct_a

cloro — 2, 3—epoxi_ 2, 3, 3a, 4, 7, 7a—hexahydro- 4, 7—metano? 
deno. 

Fórmula empírica.— C10HaC18 . 
Estructura: 

r, «Y
C L

C

C 

Peso molecular = 423. 77

Éstado.— Sólido

Estabilidad.— Inestable en álcalis. 

Pureza = 98% 
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Nombre Técnico.- HEPTACLORO EPDXIDO. 

Nombre sistemático.- 194, 5, 6, 7, 8, 8- heptacloro - 2, 3- apo

xi- 3a, 4, 7, 7a- tetranhydro 4, 7- endo- metanoideno. 

Fórmula empírica.- C10H5C170. 

Estructura. 

C

CZ

0- 

Peso molecular = 369. 32

Estado.- Sólido

Estabilidad.- Estable

Pureza = 99. 4

q} 
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Nombre técnico.— TRANS—NONACLOR, ENNEACLOR. 

Nombre sistemático.— 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8, 8—nonacloro- 3a, 4, 

7, 7a—tetranhydro 4, 77-ando—metanoidano. 

Fórmula empírica— C10H5019
Estructura: 

C1

Pesó molecular,= 444. 23

Estado. Sólido

Estabilidad.— Inestable en álcali

Pureza = 99. 5 % 



Nombre técnico.- P, P, - DDE, OLEFINA DEL P, P' - DDT. 

Fórmula empírica: C14H5C14
Estructura. 

C1

Peso molecular = 318. 02

Estado.- Sólido

Pureza = 99. 9 10. 00'0

C1

37
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Nombre técnico.— DIELDRIN, HEOD, Principal componente

del DIELDRIN TECNI C0. 

Nombre sistemático.— 192, 3, 4, 10, 10—hexacloro 5, 7—epoxi
14, 4a, 5, 6, 7, 8, 9a—octahydro- 1, 4—endo, exo, S—dimetano — 

naftaleno. 

Fórmula empírica.— C12H8C15

Estructura: 

CI

Cl

G1

Peso molecular = 360. 92

Estado,— Sólido. 

Estabilidad.— Ingstable a la luz. 

Pureza.= 99. 7- 0. 
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Nombre técnico.— O, P'— DDT( ORT;O PARA DDT). 

Nombre sistemático.— 191, 1—tricloro-2—(oxclorofenil) — 

2—(o_—clorofenil) . etano. 

Fórmula empírica.— C14H
9C15

Estructura. 

Cl

Cl

Peso molecular = 354, 49

Estado.— Sólido. 

Estabilidad.— estable excepto en álcalis: 

Pureza.= 99. 7 0. 2
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Nombre técnico.— P, P,— TDE, P, P'-- úDD, ROTANO

Nombre sistemático.— 2, 2—bis( p—clorofenil)- 1, 1—diclo — 
roetano. 

Fórmula empírica: 
4H10014

Peso molecular — 320. 05

Estado. sólido

Estructura. 

Cd

Estabilidad: Dehidroclorado por álcali. 

Pureza. - 99.. 3 + O. 2% 
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Nombre técnico P, P' DDT ( PARA DDT) 

Nombre sistemático: 1, 1, 1—tricloro 2- 2—bis, ( p—cloro — 

fenil) etano. 

Formula empírica: C16H9C16
Estructura: 

Estabilidad.— Inestable en álcali y cuando es calenta— 
do arriba de su punto de fusión. 

Iureza.= 99. 9.+ 0. 1% 
1
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PREPARACION DE LAS SOLUCIONES DE LOS ESTANDARES

Cuando estuvo el solvente probado se procedió

a las preparaciones de las colusiones de los estándares;— 

para lo cual se pesaron 10 mg de cada uno de los 13 pes— 
ticidas, a determinar y se diluyeron con hexano, haciéndo— 

se las diluciones necesarias para obtener soluciones con— 

concentraciones de 100 y 10 ng/ u1. 10 ng. 

10, 000. 000ng) 

10 mg se aforó a 100 ml ( 100, 000 ng/ m1) 
100, 000 ng) 1 ml se aforó a 100 ml ( 1000 ng/ ml) 

1000 ng/ ml) 1 ml se aforó a 100 ml( 10ng/ m1) 
10 ng/ ml = 10 pg/ itl

De la solución de 1, 000 ng/ ml se tomaron 10 — 
ml y se aforaron a 100 ml obteniéndose una solución de -- 

100 ng/ ml. 

OBSERVACION: Debido a que el Beta—BHC fue di— 
ficil de disolver en hexano, se disolvió primero en ace— 

tato y etilo y posteriormente se aforó con hexano, reali— 

zándose todas las diluciones subsecuentes en este mismo — 
solvente. 



W

Con estas soluciones se preparó una mezla, — 

que se usó para el control de calidad interno. Esta — 

mezcla se denominó mezcla patrón.( ó patrón interno), y— 

contenia los siguientes plaguicidas en las concentracio
nes indicadas. 

Beta —BHC 40 pg/ hal

Oxiclordano

octa.cl.—Epoxido) 40 pg/ u1

Heptacloro 40 pg/) 1

P, P' — DDE 400 pg/ ul

P, P' — DDT 400 pg/yl

Dieldrin 200 pg/ wl

Por otro lado de las soluciones de 10 mg en — 
100 ¡ MI, se tomó 1 ml., de cada una y de acuerdo -con el— 
patrón de dilución las soluciones se llevaron a un volu— 
men de 100 ml, con hexano. 

De estas nuevas soluciones se tomaron alicuo — 
tas de un ml. y se diluyeron 10 veces en una proporción— 

de 1: 2 obteniéndose las siguientes concentraciones. 



1.— 500 pg/ y1

2.— 250 pg/ l

3.— 125 pg/ l

4.— 62. 5 pg/ y1

5.— 31. 25 pg/,,wl

6.— 16. 625 pg/ y1

7.— 7, 8125 pg/'p l

8.— 3. 9965 pg/,pl

9.— 1. 953125 pg/,pl

10.— 0. 976562 pg/ y 1

M

Las que se usaron para determinar la máxima— — 
sensibilidad del aparato, así como el limite de lineari— 
dad de cada pesticida. Una vez establecidos estos paráme

tros así como los tiempos de retención de los pesticidas, 
se prepararon dos mezclas, cada una con 7 de los pestici

das a determinar separados por tiempos de retención tra— 
tando de obtener la mejor resolución posible y avitar — 
la superposición. 

MEZCLA A MEZCLA B

HEXACLOROBENCENO 6 pg/,w1 ALFA—BHC 8 pg/ yl

LINDANO 8 pg/,w1 BETH—BHC 8 pg/,p1

HEPTACLORO 8 p g/ JP1 ALDRIN 8 p g4l

OCTACLOR EPDXIDO 8 pg/ P1 HEPTACLORO

EPDXIDO 8 p g/) J1

TRANS—NONCLORO 8 pg4 l P, P' — DDE 20 pg/) A 1

DIELDRIN 16 pg/) J1 O, P'— DDT 40 pg/ JJ1

P, P' — DDD 40 Pg/ 1 P, P' — DDT 40 Pg/ il
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De las cuales se realizaron diluciones 1: 2 ob— 
teniéndose mezclas con la mitad de estas concentraciones
De estas ultimas soluciones se inyectaban diariamente al
cromatógrafo 5. 0 > j1 con objeto de llevar al control de — 

aparato en cuanto a sensibilidad y tiempo de retención. 

PRUEBAS PARA LA PUREZA DE REACTIVOS

Los solventes y otros reactivos usados en el — 

análisis de pesticidas deben estar libres de substancias
las cuales causan degradación o absorción de pesticidas - 
6 bien aquellas que interfieran en los pasos para la de— 
terminación de los mismos. 

La pureza de los reactivos debe ser lo más al— 
ta posible, especialmente los solventes que deben ser
grado pesticida ó nanogrado. 

HEXANO ( grado pesticida). 

El hexano debe tener un cuidado especial ya que
es el reactivo en el cual se va a rsalizar la elaboración— 

total de la tácnica y la inyección de los pesticidas en— 
el cromatógrafo por lo cual se tiene que realizar la si— 
guiente prueba; para detectar cualquier interferencia. 
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Se colocan 300 ml. de hexano en un matraz de — 
rotavapor ( 6 en un frasco evaporador Kuderna) se reduce— 

el volumen a 5 ml. aproX¿madamente y se inyecta al croma

t6grafo 5 microlitos evaluandose al cromatograma resul — 

tante el cual solo debe presentar el piro originado por— 
el solvente. En ocasiones el cromatograma puede presen— 
tar, inflexiones. sobre la linea base, pero estas no deben

ser más del 1 por ciento del tamaño del pir--o del solven— 
te. ( 46) . 

En caso de obtener una inflexión mayor habrá

necesidad de destilar el hexano sobre sodio metálico. 

ACETONA ( grado pesticida) . 

Se colocan 100 ml. en un embudo de separación, 
de 500 ml, se agregan 100 ml. de sulfato de sodio al 2— 
por ciento ( el sulfato y hexano deben estar previamente— 
probados), se agita por espacio de un minuto, se deja re

posar para que se separen las dos fases y se drena la fa
se acuosa, se hace pasarla fase orgánica por un embudo— 
con sulfato de sodio anhidro para eliminar las trazas de
humedad, se transfiere a un. matraz de 250 ml,, se reduce

con un rotavapor a un volumen de 5 ml. y se inyectan 5 pl. 

al cromatógrafo de gases evaluandose el cromatograma re— 
sultante, ( 46), el cual debe estar libre de contaminan — 
tes. 
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ACETONITRILO ( grado nanogrado) . 

Ocasionalmente los lotes de acetonitrilo son — 

impuros y requieren ser redestilados. Una prueba para — 

determinarla pureza del acetonitrilo es la siguiente: — 

5e coloca en papel tornalsol azul en la boca del reci— — 

piente que contiene el acetonitrilo dejando que los vapo

res pasen a través del papel ( el cual estará previamente

humedecido con agua destilada) si se realiza el cambio — 

del papel tornalsol azul o rojo la prueba será positiva— 

y en este caso el acetonitrilo deberá ser destilado por— 

el siguiente procedimiento: A 4 litros de acetonitrilo — 

adicionar un mililitro de ácido fosfórico y piedras de — 
ebullici0n, destilar dentro del rango de 81 a 82.a C. — — 

sin exceder a esta temperatura) ( 46). 

ETER ETIL.ICO ( grado nanogrado). 

El eter etílico puede tener trazas de peróxi — 

dos por lo que es conveniente realizar la siguiente prue

ba. ( 45). Colocar 10 ml. de éter en un tubo de vidrio — 

cilíndrico con tapa previamente enjuagado con éter, adi— 

cionar un ml. de IQ al 10 por ciento ( solución reciente— 

mente preparada), agitar durante un minuto y dejar repo— 
sar otro Ñinuto. No debe observarse coloración amarilla
en la capa del éter ( 46). 



I

El éter usado deberá contener 2 por ciento de— 
V/ V ( volumen a volumen) de etanol absoluto, algunas veces

el éter ya trae el etanol como estabilizador y entonces— 
no es necesario que se le añada. 

SULFATO DE SODIO ( grado reactivo granular. 

Antes de usar el sulfato debe ser tratado para
eliminar cualquier contaminante orgánico que pueda tener. 

Dicho tratamiento consiste en colocarlo en una mufla por
espacio de tres horas ( mínimo), a una temperatura de 650° 

C, con lo cual todo compuesto orgánico que pudiera ac— — 

tuar como contaminante es completamente calcinado. 

Una vez efectuado el tratamiento se procede a— 
probarlo; como tendremos que usarlo en dos formas anhi— 

dro y en solución al 2"/o tendrá que probarse también en — 
agua destilada. 

Sulfato de sodio anhidro ( 46) colocar en una — 

columna de las usadas para el fluorisil una cantidad apre

ciable de Na2SO4 equivalente a la cantidad usada en la— 
técnica; ( aproximadamente 10 g), extraiga con 150 ml de— 

hexano y concentre el extracto en un rotavapor o bien en

un evaporador Kuderna a un volumen de 1 ml aproximadamen

te e inyecte 5 microlitros evaluando el cromatograma re— 
sultante. Los resultados nos indicaran si es necesa— — 
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ria extraer con hexano antes de usarlo. 

Agua destilada.— (46) Colocar 100 ml de agua — 

destilada en un embudo de separación y agregar 100 ml de
hexano, agitar y drenar la fase acuosa una vez separadas
las dos fases; concentrar el extracto,: nyector al croma

tógrafo de gases. Si aparecen picos extraños resultan,— 

tes

esultan—

tes del agua destilada esta deberá ser extraída con hexa

no antes de usarse. 

EVALUACION DEL FLORISIL

Cada lote de florisil deberá ser estandarizado

antes de ser usado para la elución y limpieza de los pes
tícidas. 

Primeramente¡ cada lote después de ser fabrica

do es tratado por espacio de 24 horas a una temperatura— 

de 1250 V, e inmediatamente después es empacado. 

Al recibirse cada lote de florisil éste deberá

ser desempacado y transferido a frascos de vidrio ( prefe

riblemente ámbar con tapón de vidrio o rosca. 

Para ser estandarizado deberá colocarse en una

escuda a 130° C por 24 horas mínimo, con lo cual queda — 
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listo para la prueba con el ácido láurico la que nos da— 

rá la capacidad de absorción del lote en particular. 

AAETODO DEL ACIDO LAURICO. 

Este método es rápido para determinar la capa— 

cidad de absorción del florisil ( 47) en base a la absor— 

ción del ácido láurico de la solución de hexano s se usa— 
un exceso de ácido láurico y la cantidad que no es absor
bida en medida por titulación alcalina, el peso del áci— 

do láurico absorbido es usado para calcular, por simple— 

proporción de cantidades equivalentes el peso del flor¡— 

sil necesario para la elución, ya que cada lote va a te— 

ner diferente capacidad de absorción. 

APARATOS Y REACTI VOS. 

1.— Bureta de 25 ml. 1/ 10 ml. con gradúacion. 

2.— Matraces Er,len Meyer de 125 y 25 ml. 

3.— Pipetas de 10 a 20 ml. 

4.— Matraces volumétricos de 600 ml. 

5.— Alcohól etílico USP ó absoluto, neutrali— 

zado con fenolftaleina. 

6.— Hexano destilado para todo el material de

vidrio. 
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7.— Acido láurico purificado UP ( Solución de — 

ácido Murico. 

Transfiera 10. 000 g de ácido láurico a un— 
matraz volumétrico de 500 ml. disuelva en— 

hexano y diluya hasta 500 ml. 1 ml. 7- 26 mg.) 

S.— Eenolftaleina, disuelva un gramo en a1- — 

cóhol y diluya a 100 m1_ 

9.— Hidróxido de sodio. Disuelva 20 g. de Na — 

OH a 500 ml. con agua ( Salri. l.ON de' NaOH)— 
de i3sta nueva Soln tomar 25 ml. y aforar — 

nuevamente a 500 ml. con H20 destilada — — 

SOLn. O- 05N de NaOtt) . Estandarizar como— 

sigue: Pesar de 100 a 200 mg. de Ac. Láuri

co en 1 matraz de 125 ml. Agregar 50 ml. — 

de Alcohol etílico neutrilizado y 3 gotas— 
de fenolftaleina. Titule con NaOH 0. 05 — 

N al vire permanente. 

Calcule mg. de ácido láurico por ml — de NaOH- 

0. 05 N ( debe dar cerca de 10 mg./ ml) . 

PROCEDIMIENTO.— Transfiera 2. 00 g. de fluori — 

sil a un matraz de 25 ml. cubralo con papel altaninio y — 

caliente toda la noche a 130 QC,. enfrie en desecador y — 
agrege 20. Om1, de la solución de ácido láurico ( 400 mg.) 

tape y agite ocasionalmente por espacio de 15 min., deje— 

que el adsorbente se asiente y pipete e10 ml. de adsorben
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te de un matraz de 125 ml. Sin incluir el fluorisil. — 

Agrege 50 ml. de alcohól neutralizado y 3 gotas de fe — 
nolftaleína. Titule con NaOH 0. 05 N hasta el punto de— 

vire permanente. 

CÁLCULOS. Calcular la cantidad de ácido láuri

co absrobido en florisil como sigue: Valor de ácido lau— 

rico ( 1A) = mg LA/ g florisil. 

Valor LA= 200—(ml. requeridos para la titula— 

ción X mg. ácido láurico / ml. de Na OH 0. 05 N). 

Para determinar el peso de la columna de flo— 

risil se divide 110 entre el valor obtenido del ácido — 

láurico y se multiplica por 20. 

Cálculos y Resultados. 

El lote probado dió los siguientes resultados: 

La prueba se realizó por triplicado; 

M1 de NaOH 0. 05 N Gastados Mg de ácido láurico

1) 12. 80 ml. 1) 108. 4 mg . 
2) 15. 35 ml. 2) 131. 5 mg. 
3) 13. 05 ml. 3) 111. 7 mg. 
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Mg ácido láurico / ml. de NaOH 0. 05 N

1) 108. 4 mg. = 8. 46 mg/ ml Na OH

2) 131. 5 mg. = 8. 50 mg/ ml NaOH

3) 111. 7 mg. = 6. 55 mg/ ml NaOH

Valor promedio = 8. 5 mg. Ac. láurico/ ml NaOH — 

0. 05 N

Valor del ácido láurico = 200—(m1 requeridos — 

p/ titulación Xmg de ácido láurico/ ml NaOH — — 
0. 05 N) . 

Valor de ácido láurico = 200 —( 13. X8. 5

1) Valor del ácido laurico = 65. 25

Valor del ácido láurico = 200—(13. 6 X 8. 5

Valor del ácido láurico = 200 —115. 6

Valor del ácido láurico = 84. 4

Valor del ácido láurico = 200—(13. 6X 8. 5) 

4 Valor del ácido láurico = 200 115. 6

l Valor del ácido láurico = 84. 4

Valor del ácido láurico promedio = 84. 4+84. 41-85. 2

3
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Valor promedio = 84. 6

Determinación del peso de la columna de flori— 
sil

Peso de la columna de florisil = 110X 20

84. 6

Peso de la columna de florisil. = 26. 0. 

ELUCLON DE LOS PESTICIDAS

Una vez terminada la cantidad de florisil quE— 
va a llevar la columna se procede a preparar dos mezclas
de estándares de los pesticidas los cuales estarán corno— 
sigue. 

Alfa BHC 20 pg/ microlitro Hexacloro 40p g/ micro
Benceno litro. 

Lindano 20

Heptacloro 20 °' Beta BHC 40 " 

Aldrin 20 '° Heptaclro

Epóxido 40 " 

Octacloro epóxido 40 " p, pI DDE 100

Trans—nonaclor 40 '° p' p' DDD 100 " 
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Dieldrin 40 pg/ microlitro

o, pI — DDT 50 it

p, p° - DDT 100 ' l

Se prepararon tres columnas las cuales se empa
canon con la cantidad obtenida de florisil v se lavo ca— 
da columna con 150 ml. de hexano ( previamente probado) y

se prosigue Gon la elusión de los estándares. La prime— 

ra columna se usará hexano con control. 

Se comienza la elución con 200 ml. de una solu
ción de éter etílico al fP/o en hexano; eluyendose con una
velocidad de 5 ml. por minuto y tomandose alícuotas de
25 ml. Al terminar los 200 ml. de la solución del 0'/o se
procede a eluir otros 200 ml. de una solución al l&/.. — 
Se evaporan las alícuotas en baño maría ( 35- 40 ° C) hasta
un volumen de 2 a 5 ml. Se agrega un poco de sulfato de
sodio y se transfiere a tubos de centrifuga lavando las— 
paredes de matráz con 5 ml. de hexano y se reduce el vo— 
lumen con corriente de Nitrógeno a 5 ml, exactamente — — 

45). 

CAL CULOS

Se inyectan al cromatógrafo 5 microlitos. 

1) Se mide la altura de todos los picos de los



PERFIL DE LA ELUCION DE LA NEZCLA I. 

TABLA III 55- 1

ESTÁNDARES FRACCION ELUATOS '

A

RSCUPERACION
I 2 3 4 5 6 7 b FINAL

ALFA -BHC ---`-_--- 

f

0

0 0 48. 8 28 I 18. 5 15. 3 0 0 94. 71 % 

LINDANO b$ 6 0 2. 92- 40. 36. 2. 

3. 4 2. 2 9D. 20 ñ

220. 5 0 0 89. 26

HBPTACLOBo- 6 0 43. 0 33. 919.8 3. 2A- 0 0 92. 51 % 

ALDRI?_- 6OwO

0 58. 3

54.7 31. 9_ 11_ 7 I. 6L8 0 02 92 b
OCTACLORO

22. 5 19. 6 0 0 0 95. 0 % 
I

P, P- DDD 6% 0 0

29 -- 

EPDXIDO----_ 6% 

43. 1

0 0 52. I I8. 5 16. 6 I0. 0 I 095.92
TR1: 2dS- 

NMACLOR 6% _- 0 0 80. I IO. 7_ 9. 29_
A

0 0 0 92. 8v 
Y

DIELDRIN 0 0 I0. 45. I 23. 0 3. 4 0 082.43

O: Pt- DDT y 0_ 0 57. 5 18. 2 I2. 6 6. 73 0 0 92. 44 ° ó

PZP- DDT 60 0 3 42. 0 23. I 17. I 6. 15 0 0 96. 51 ' 1- - 

PERFIL DE LE ELUCIM DE L1 EID:CLL II

TAN A IV

ESTANDARE9 IrSLCCION SI.UATºS RDCUPERACION I
2 3 HEXACLORO- 

BENCENO
f 0

0 39. 7 23. 9 26. 8 4. 32 0 0 92. 24 5 - BETA -

BHC BETA -BHC 6% 0 0 20. 2 25. 3 22. 8 I6. 4 3. 4 2. 2 9D. 20 ñ HEPTACLORO
EPC7XIDO
6% 0 O 0 0 58. 3 24. 6 17 6. 4 106. 28 POP --

DDE 6p O 0 52. 9 22. 5 19. 6 0 0 0 95. 0 % I
P,

P- DDD 6% 0 0 23. 0 34. 8 43. 1 0 0 0 IOI O% 
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estandares originales y de los eluatos para cada compue_s
to y en base a la altura se calcula el porcentaje de ca— 
da. uno: 

Ejemplo.: Lindano 0- 100 eluato 30 mm. de altura

100- 200 eluato 60 mm. de altura

estandar original 98 mm. de altura

En 0- 100= 30

30+
60X 100= 33'/0

100- 200 = 60
X 100= 67% 

30+ 60

Se computa la elución obtenida dividiendo la — 
suma de las alturas de los picos de los eluatos, entre — 

la altura del pico del estándar original. 

30 X 60

98
X 100 = 921% de recuperación. 

Opn excepción del Dieldrín todos los compues — 
tos organoclorados se recuperaron de 90 a 100'/o. E1 Diel
drín está en 80'/0. — 
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c) LIMPIEZA DEL MATERIAL DE LABORATORIO ( 46) 

En un laboratorio involucrado en el análisis
de muestras que contengan residuos de pesticidas en el — 
rango de partes por billón es nesaria una exhaustiva lim
pieza del material de laboratorio, ya que puede haber un

fracaso debido a la aparición de picos extraños en el — 
cromatograma resultantes de la contaminación del mate— 
rial, lo que nos dará errores en la interpretación de
los cromatogramas. 

Un cuidado muy especial debe tenerse con los — 
recipientes en los que va arealizarse la concentración
de los pesticidas, jpues si estos llegaran a tener algón— 
contaminante, al concentrar la muestra también se concen
traria dicho compuesto. Dando como resultado picos ex— 
traños en el cromatograma, los cuales en casos extremos— 
pueden superponerse completamente con los picos de los — 
insecticidas y ._ enmascararlos completamente. 

No existe un procedimiento general para este — 
propósito, sin embargo los pasos básicos para realizar — 
una buena limpieza son. 

1.— Remover de la superficie del material los— 
residuos inmediatamente después de usarlo. 
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2.— Usar un baño de jabón caliente para elimi-- 
nar los residuos de grasa por flotación. 

3.— Enjuagar con agua corriente para eliminar— 
la grasa flotante. 

4.— Someter el material a un baño con un agen— 
te penetrante profundo para destruir las — 
trazas de grasas orgánicas. 

5.— Lavado con agua corriente caliente para e— 
liminar los substancias residuales, deja — 

das por el baño con el agente penetrante. 

6.— Un lavado con agua destilada para eliminar
los depósitos metálicos del agua corriente. 

7.— Un lavado con acetona para eliminar las -- 
trazas finales de material orgánico. 

8.— Hacer un lavado preliminar del material — 
justamente antes de usarlo con el mismo — 
solvente que va a ser usado en el análisis. 

A continuación será discutido cada uno de los— 
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ocho pasos fundamentales. 

1.- Tan pronto como sea posible .despues de - - 

usar el material de vidrio que estuvo en contacto con - 
pesticidas desconocidos, este deberá ser lavado con ace- 

tona antes de colocarlo en el baño de detergente calien- 
te, si esLo no se hiciera, el mismo baño servirá como - 

fuente contaminante para el material colocado en el, va- 

que muchos ejemplos de contaminación con un pesticida da
do han sido originados por el baño de lavado. 

2.- El baño de jabón caliente se efectua en un
recipiente con un detergente disuelto en agua a 50° C. - 
E1 detergente polvo ó líquido, deberá ser enteramente - 
sintetico y no un ácido base graso, debido a que en algu

nas aneas del pais la dureza del agua no es lo suficien- 
temente baja para evitar la formación de algunas escamas
resultantes de la reacción entre las sales de calico y - 
de magnesio de las aguas duras y los ácidos grasos del - 
jabón; estos acidos podrían tener afinidad por los pesti
cidas organoclorados y siendo la mayoría dé éstos, insolu
bles en agua, se depositan sobre el material colocado en
el baño en forma de una fina película. 

Ciertos detergentes contienen a veces trazas - 
de compuestos orgánicos, lo que puede favorecer la tonta
minacion del detector de captura de electrones. Por es- 

ta razón cualquier detergente seleccionado deberá ser - 
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checado cuidadosamente para segurarse de que esté libre— 
de dichos contaminantes: para esto se recomienda el si — 

guiente procedimiento. 

Añadir 25 ml. de agua destilada ( previamente — 

checada) libre de contaminantes a un embudo de separa— — 
ción de 250 ml., adicionar una gota del detergente liqui

do á 50 mg. si es en forma de polvo, en seguida adiciona

100 ml., de hexano al matráz y agitar vigorozamente gor— 
dos mintuos, dejar que se separen las dos fases y drenar
la fase acuosa. Adicionar una pequeña porci®n de Na2SO4
anhídrido al extracto de hexano y agitar un minuto, — — 

transferir el hexano a un evaporados Kuderna ó un rotava
por y reducir al 10 ml. tranferir a un tubo concentra — 
dor y reducir en baño maría a 3 ml, usando corriente de— 
nitrógeno, enjuagar las paredes del tubo con hexano y — 
aforar a 5 ml, tapar el tubo y agitar, inyectar al croma
tógrafo de gases, y evaluar el cromatograma resultante. 

3.— No quiere comentario. 

4.— En algunas ocasiones es necesario usar el— 
mas común y efectivo de los agentes oxidantes, la tradi— 

cional mezcla cromica elaborada con H2SO4 y dicromato de
sodio ó potasio, para lograr una mayor eficiencia el ba— 
ño de la solución ácida deberá calentarse a una tempera— 
tura de 40 a 50° C, para su manipulación deberán tomarse— 

las precausiones necesarias, las cuales han sido sufi— — 
cientemente difundidas. 
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6969 y 7.— No requieren comentario especial. 

8.— Hay siempre una posibilidad que entre el — 

momento del lavado y el momento de usar nuevamente el ma
teriál, Pste puede adquirir contaminación del medio am — 
biente ó de contacto directo, para evitar esto es buena— 

práctica enjuagarlo antes de usarlo con alguno de los — 

mismos solventes que se usarán en el análisis. 

El secado y almacenaje del material de vidrio— 
es de gran importancia, C los efectos benéficos del es — 
crupuloso lavado pueden ser nulificados por un descuido— 
en el almacenaje del material. El secado sobre madera — 

cno es recomendable pues los contaminantes pueden estar — 

en el interior de los poros de la misma y pasar al mate— 
rial por contacto. Por esto son recomendados las escu — 
rrideras de metal cubiertas de neopreno, las cuales po — 

seen unos picos en los que cualquier material puede ser— 

invertido y suspendido para su secado. El material pe — 

queño que no puede colgarse en el escurridor deberá ser— 
secado sobre hojas de papel aluminio. Todo el material— 

después de secado debe cubrirse con papel aluminio para— 
evitar contaminación posterior al lavado. 
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d) DETERMINACION DE PESTICIDAS EN LECHE MATERNA

RECOLECCION DE LA MUESTRA: 

Las muestras fueron recolectadas en frascos- - 

de vidrio de boca ancha de 60 ml. de capacidad con tapón

de rosca ( de plástico) y con una contratapa de teflón, - 

los cuales se sometieron el mismo proceso de limpieza

que el material de vidrio. 

El personal encargado de recolectar las mues - 

tras fue especialmente adiestrado para evitar que pudie- 

ran contaminar las muestras al momento de tomarlas. 

LA TECNICA DE RECOLECCION CONSISTID EN: 

Un asistente ( que siempre fueron del sexo feme

nino), sostenía el recipiente, mientras que la donadora- 

vertla la leche en el frasco mediante la opresión manual

de los senos, cuidando de no tocar la boca del frasco, - 

el cual era inmediatamente etiquetado y sometido a con- 

gelación, quedando así hasta el momento del análísis pa- 

ra evitar cualquier descomposición de la leche. 

Se recolectaron aproximadamente de 20 a 30 ml. 

de muestra separando una alícuota para el control de ca- 
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lidad externo. 

El método empleado para el análisis de las mues

tras, fue una modificación del propuesto por Savage y co
laboradores ( 381, y que fue aprobado por la EPA ( Agencia

de Protección Ambiental de los Estados Unidos de Nortea— 

merica). Este a su vez esta basado en los métodos suge— 

ridos por Guifrida y otros ( 37) así como en el de Curley
y Kimbrough ( 22) que ya hemos mencionado anteriormente. 

E1 procedimiento consiste en 3 partes: 

1).— Separación de la grasa de la leche. 

2).— Extracción de los pesticidas de la grasa. 

3).— Limpieza de los pesticidas. 

EXTRACCION DE LA GRASA DE LA LECHE. 

Primeramente la muestra debe ser descongelada— 

y homogeneizada por medio de agitación manual. 

1.— Pesar dentro de una botella de centrífuga— 

seca y limpia entre 5 y 15 g. de la muestra, los cuales— 

se transfieren por medio de una pipeta pasteur con un — 

bulbo de hule. 
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2.— Agregar una pequeña cantidad de fibra de — 
vidrio para adherir los sólidos precipitados de la leche. 

3.— Añadir 100 ml. de acetona a la botella de— 

centrífuga agitar manualmente por un minuto y centrifu — 
gar durante 5 minutos a 1, 500 r. p. m. 

4.— Filtrar la solución a Lvavós de un embudo— 
de filtración con papel filtro No. 42. 

5.— Agregar 25 m1:. de acetona, agitar manual

mente por un minuto y filtrar nuevamente, repetir la ope

ración una vez más juntando los extractos en el embudo — 
de separación. 

6.— Añadir 50 ml. de N—hezano a la botella la
cual tiene el precipitado de la leche, agitar manualmen— 

te un minuto y contrifugar 5 minitos a la 1. 500 rpm. 

7.— Filtrar el extracto resultante y combinar— 
lo con los extractos de acetona en el embudo de separa — 
ción. 

8.— Agregar nuevamente 50 ml. de N—Hexano a la

botella de centrifuga y agitar manualmente por un minuto, — 
combinando una vez más este extracto con los extractos — 
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anteriores. Desechado el residuo sólido que quede en el
embudo. 

9.— Añadir un volúmen de 125 ml de Na So al - 

2% al embudo de separación de 500 ml. tapar y agitar du
rante un minuto, esperar a que se separen las dos fases -- 
y drenar la fase acuosa, repetir la operación por segun— 
da vez. 

10.— Preparar un embudo de filtración rápida — 

con una pequeña cantidad de lana de vidrio y aproximada— 
mente 10 g. Na2SO4 anhidrido lavar el Na2S0q. con 60 ml.— 

de hexano aproximadamente descartandolo, y drenar el ex— 

tracto de N—hexano del embudo de separación de 500 ml. — 
dentro del embudo con el sulfato. Deje que el hexano — 

llegue al tope del sulfato y lave 3 veces el embudo de — 
separación con 30 mi. de N— hexano cada vez recolectando— 

tanto los extractos como el hexano de lavado en un ma— — 
traz limpio y seco de 250 ml. ( fondo plano entrada 24%40

11.— Reducir el volumen en el matraz a aproxi— 
madamente 70 ml. por medio de un rotavapor y transferir— 
cuantitativamente a un matraz de 100 ml. con hexano y — 
juntando las aguas de lavado en el matraz aforado hasta— 
llegar al aforó. 

12.— Pipetear un volúmen de 20 ml. que repre — 

sentan 1/ 5 parte de la muestra original dentro de un va— 
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pasado y colocarlos deento de una estufa a 37° durante— 

una noche para la determinación de lípidos. 

13.— Los 80 ml. restantes se transfieren nue — 

vamente a un matráz de 250 ml. con entrada de 2440 en — 

juagando 3 veces al matráz aforado con aproximadamente — 
10 ml, de hexano ( cada vez) y reducir nuevamente el vol_u
mán 5 ml. transfierir por medio de una pipeta Pasteur a— 
un embudo de separación de 125 ml. enjuagado el matráz — 

con 10 ml, de hexano de tal manera que nos queden exacta
mente 15 ml. de hexano para el siguiente paso. 

II.— EXTRAGCSON DE LOS PESTICIDAS DE LA GRASA. 

Partición liquido — liquido. 

1.— Agregar 30 ml. de acetonitrilo previamente
saturados con hexano, al embudo de separación de 125 ml. 
tapar y agitar vigorosamente por 2 minutos. 

2.— Dejar que se separen las dos fases y dre— 
nar la capa de acetonitrilo a un embudo de separación — 
de L 1. que contenga 550 ml. de solución de Na2SO4 al 2/0
y 100 ml. de hexano. 
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3.- De la misma manera, extraer la capa de he— 

xano en el embudo de separación de 125 ml. 3 veces más,— 

con porciones de 30 ml. de acetonitrilo combinado todos— 

de extractos de acetronitrilo en el embudo de separación
de L l . 

4.— Tapar e invertir el embudo de un litro sa— 

cando el aire exedente por medio de la llave y mezclar — 
por dos minutos dejando salir el aire cuantas veces sea— 
necesario. 

5.— Dejar separar las fases y descartar la fase
acuosa. 

6.— Lavar el hexano con dos porciones 100 ml.— 
de Na2soa al 2% ( agitando 60 seg.), y descastar la fase
acuosa. 

7.— Tranfiera la fase eterea en un matráz de
250 ml. ( entrada 24/ 40) lavando tres veces el embudo con
porciones de 30 ml, de hexano cada vez y reducir el volu
men a 5 ml. aproximadamente. 

8.— Colocar una columna con 30 g. de alumina — 

prelavandola con 100 ml. de hexano, y transferir el con— 

centrado que tiene la muestra a la columna por medio de— 
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pipeta. Pasteur, lavando el matráz con tres porciones - 
de 5- 10 ml. de hexano los cuales tambián se colocarón en
la columna. 

9.- Eluir la columna con 100 ml. de hexano re- 

cogiendo el eluato y concentrar nuevamente a 5 ml. 

III.- SEPARACION CON FLORISIL LIMPIEZA DE LOS - 
PESTICIDAS. 

1.- Preparar una columna cromatográfica conte- 
niendo 26 g de florisil activado a 130° C, y 1 1/ 2 pulga- 
das de Na SO anhidrido granular. Una pequeña cantidad - 

de lana devidrio es colocada en la parte inferior de la
columna para evitar que el florisil, sea arrastrado por - 

el hexano al momento de hacer la elución. 

NOTA.- La cantidad de dloeiail necesario para - 
proporcionar la elución será determina- 
da para c/ lote de florisil, por medio - 

de la prueba del ácido láurico ( 47). 

2.- Prelavar la columna con 150mí. de hexano. 

3.- Usando una pipeta desechable, transferir - 
inmediatamente el extracto ( 5 ml.) de matráz dentro de - 
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la columna y permitirle que llegue a el tope de Na2SO4. 

4.— Enjuagar el matráz con dos porciones suce— 
sivas de 5 ml. de hexano transfiriendo cuidadosamente — 
c/ porción a la columna con la pipieta desechable ( Pesteur) 

y dejando que la solución llegue al tope de sulfato de — 
sodio . 

5.— Colocar bajo cada columna un matráz de 500
ml. de fondo plano entrada 24/ 40 y comenzar la elución — 
con 200 ml. de 6% de éter en hexano ( fracción I) La ve— 

locidad de elución deberá ser de 5 ml. por minuto. Cuan

do se terminó la elución del solvente colocar un segundo
matráz bajo la columna y continuar la elución con 200 ml. 
de la fracción del 1 EP/o de éter en hexano. ( fracción II). 

7.— Reducir el volumen de los eluatos a un vo— 
lumen de 3 a 5 ml. en un rotavapor. 

8.— Tranfir los concentrados de los eluatos a— 
los tubos de centrífuga con tapón y enjuagando los matra
ces con 3 porciones de 3- 5 ml. de hexano recolectando los
lavados en el mismo tubo. 

9.— Reducir el volumen de los tubos con corrien
te de nitrógeno en un baño a 37° C hasta un volumen de 5— 
ml. ( exactos). 

10.— Tomar 5 microlitros de la solución anterior
e inyectar al cromatógrafo. 
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MATERIAL DE LABDRATORIO

1.— Botellas de Centrifuga — Sarguet # S- 18460

200 ml. con tapa de plástico y liners de — 
tef6q, National, cientifico, Co. tamaño 38, 

1/ 2 pulgadas de diámetro. 

2.— Lana de vidrio — Ficher # 11- 388, Purex — 

brand 3950. 

3.— Centrífuga — I. E. C. Modelo E x D tamaño 2. 

4.— Embudos de Separación — 500 ml. 125 ml. 

1000 ml. Pyrex o equivalente, con llave de

teflón y tapón esmerilado. 

5.— Columnas cromatográficas. 25 mm. de d. por

300 mm. de log., con llave de teflón, con— 

o sin placas de vidrio porosa, Kontex. 

6.— Matraces de fondo plano Pyrex de cuello cor

to entrada. 24/ 4a de 250 y 500 ml. 

7.— Rotavapor. 
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8.— Columnas Micro—Snyder 19/ 22 Kontex o equi— 
valente. 

9.— Piedras de ebullición: Fisher. 

10.— Pipetas desechables — Fisher, de 2 ml. de

capacidad. 

11.— Matraces aforados — 100 ml. Pyrex ó Equi— 

valente. 

qui— 

vralente. 

12.— Vasos de precipitados: 50 ml— Pyrex. 

13.— Pipetas — 20 ml. Pyrex. 
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APARATOS Y REACTIVOS

1.— N. Hexano — grado pesticida. 

2.— Acetona — grado pesticida. 

3.— Eter etílico — grado nanogrado, libre de — 

peroxidos Mallen Kredt. 0850 6 equivalente

4.— Mezcla de elucion — 810 ( 6+94) — 60 ml. — — 

eter etílico purificado, diluido a 1, 000 — 

ml. con hexano, grado pesticida. 

5.— Mezcla de elucion — 1-5/0 ( 15+85 150 ml. -- 
éter etílico, purificado, diluido a 1, 000— 
m1. con hexano, grado pesticida. 

6.— Flucrisil — malla 60/ 100, grado PR almace— 

nado a 130° C hasta su uso. 

7.— Acetonitrilo — grado nanogrado, saturado — 

con hexano. 

8.— Sulfato de sodio anhidro — grado reactivo, 

granular Mallen Ckrodt N° 8024. 
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9.— Oxido de Aluminio. 

EQUIPO. 

1.— Horno capaz de calentar a temperatura de - 
37 a 130 ° C. 

2.— Mufla capaz de calentar a 650° C. 

3.— Cromat®grafo de gases, Packard Modelo 421— 

con detector de captura de electrones. 

e).— WACTERISTICAS Y PARAMETROS DEL APARATO. 

Se usó un cromatógrafo de gases H. P Packard,— 

modelo 421 con dos detectores de captura de electrones — 
con fuerte de inonización de Ni63 con una intensidad de - 
10 mc: ( micro curies). 

Las columnas fueron de vidrio de Borosilicato— 
de 61 X 1/ 4" en forma de " U" usando como empaque: 
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Columna: A) ZP/o de SE — 30 y 61/9 de OV - 210 sobre
gas Okrom " Q". 

Columna. @) 1. 9'/o de OV — 17 y 1. 9&/o de QF- 1— 

sobre gas Ckrom " Q". 

Detector = 300 ° C

Temperaturas: Inyector = 225

Parámetros

del Detector

Columnas = 200

Atenuación = 4

Sensibilidad = 10
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f) PRECAUCIONES GENERALES

Lo más importante en este estudio es evitar la
contaminación por todos los medios posible$, asi como la— 

párida de muestra pues, al trabajar con cantidades muy — 
pequeñas, cualquier pérdida puede alterar de una manera— 

definitiva los resultados; 

En lo que respecta a las precausiones lo pode— 
mos dividir en dos aspectos principales. 

a).— Precausiones en cuanto al proceso de ex— 
tracción. 

b).— Precausiones con respecto al aparato. 

0).— Para evitar la contaminación lo más impor

tante es no tocar con las manos nada que estuviera en — 
contacto con la muestra, como la lana de vidrio y el pa— 
pel filtro, que deben ser manejados con pinzas, asi como

todo el material por la parte interior la cual en

contacto con la muestra. 

Para evitar pérdida de la muestra fue necesa — 
rio que cada vez que se transfería la muestra de un reci
piente a otro se lavaran cuidadosamente los recipientes. 
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0).— Para evitar la contaminación del detector, 

se necesitó usar Nitrógeno de alto grado de pureza, al — 

que se le colocó un filtro a base de tierras diatomeas — 

para limpieza adicional. 

Por otro lado, debió vigilarse que el flujo — 

del gas portador fuera constante, asi como la temperatu— 

ra del detector, el inyector y la columna, pues al va— 

riar cualquiera de estos parámetros se modificaba el — — 

tiempo de retención de los pesticidas dando resultados — 
erróneos. 

Guando se trabaja con extractos de muestra los

cuales tienen tan bajas concentraciones a determinar es — 

necesario medir lo más exactamente posible, tanto el vo— 

lumen del extracto como el de inyección ( al cromatógrafo

de gases) . 

Por esto para medir el volumen del extracto se

usan tubos graduados de los cuales se haya verificado la

graduación. Para medir exactamente el volumen de inyec— 

ción existen dos métodos escenciales. 

1.— Se mide en la jeringa exactamente el volu— 

men que se desea inyectar dejando una pequeña cantidad — 

de aire entre el embudo y el liquido y entre el líquido— 
y la punta de la aguja de esta manera todo el líquido — 

entrará al cromatógrafo. 
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Cuando se carece de práctica para inyectar, la

presión del gas que fluye a través del aparato puede em— 

pujar la muestra nuevamente hacia afuera y en realidad — 
no se inyecta lo que se midió, por esta razón, siempre — 

es conveniente revisar la jeringa, y si quedó algo de — 
solución, restarsela al volúmen medido inicialmente. 

2.— Se mide una cantidad de solución determina

da y se inyecta al cromatágrafo. Se mide el volumen in— 

yectado que quedó dentro de la jeringa y se calcula el — 
volumen inyectado por diferencia de volumenes. Es conve

niente en este caso medir el volumen de muestra retenido

por la jeringa para tomarlo en cuenta al hacer la dife — 
rencia. 

En este estudio se usó el método 2, ya que se— 

consideró como el más conveniente. 

so fue de: 

El volumen retenido por la aguja en nuestro ca

0. 8 Y1

De manera que el medirse 5 y1 se estaban mi— 

diendo realmente: 

5. 8 Y1
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g) METODO DE CONFIRMACION EMPLEADO. 

Confirmación de insecticidas desarrollado por— 

cromatografía en capa fina. 

Referencias que se pueden consultar ( 38 y 48). 

La cromatografia en capa fina nos da la sensi— 

bilidad requerida para la rutina del análisis de resi— — 
duos; el limite de detección para estos insecticidas or— 
ganoclorados será de 10 a 100 mg. Por lo que es necesa— 

ria una concentración alta de residuos para que una con— 

centración baja de residuos pueda ser detectada visual— 
mente. 

1) Preparar las placas con 30 g. de silica gel

y suficiente agua y ponerlos a secar a temperatura am— — 
biente por 5 min. 

2) Activar las placas calentando por una hora— 
de 80 a 90° C guardar en el desecador. 

3) Aplicar 5 ül de los estandares y de la — — 
muestra. 

4.— Desarrollar en 11/6 de acetona y éter de pe— 
troleo. 



S).— Posteriormente revelar con 15 ml. del — — 

rdactivo cronogenico aplicando la solución a 30 om de

distancia. El reactivo es preparado como sigue; 

Disolver 0. 2 g de AgNO33 en 1 ml de agua desti— 
lad, agregar 30 ml. de 2 fenoxietanol, 170 ml de acetona

y tres gotas de peróxido de Hidrogeno. 

El reactivo deberá ser aplicado rociado tres — 
veces cada vez con 5 ml. y secando la placa después de — 
que se ha rociado. 

6).— Secar la placa en el horno de aire por 3— 
min. a 1101). 

7).— Exponer las placas a radiacion ultraviole

ta hasta que las manchas aparezcan. Treinta minutos de— 

exposicion son suficientes pero el progreso del desarro— 

llo deberá ser checado y las placas examinadas. 

Resultados. 

Al ser corridas las placas se obtuvieron unas— 
manchas de color café obscuro. M/Cy

a , 

J' 

Ó1/ 

i0.5
6
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5).- Posteriormente revelar con 15 ml. del - - 

ráactivo cronogánico aplicando la solucion a 30 cm de - 

distancia. El reactivo es preparado como sigue. 

Disolver 0. 2 g de AgNO33 en 1 ml de agua desti- 
lad, agregar 30 ml, de 2 fenoxietanol, 170 ml de acetona

y tres gotas de peróxido de Hidrógeno. 

El reactive deberá ser aplicado rociado tres - 
veces cada vez con 5 ml. y secando la placa después de - 
que se ha rociado. 

6).- Secar la placa en el horno de aire por 3 - 
min. a 1100. 

7).- Exponer las placas a radiación ultraviole

ta hasta que las manchas aparezcan. Treinta minutos de - 

exposición son suficientes pero el progreso del desarro- 

llo deberá ser checado y las placas examinadas. 

Resultados. 

Al ser corridas las placas se obtuvieron unas - 
manchas de color café obscuro. 
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da en la técnica, lo que se realizó colocando al 5016 de— 

las muestras un patrón interno con los pesticidas más im
portantes, con lo que se obtuvo la recuperación de los — 
mismos. 

Esta mezcla contenía los siguientes pesticidas

en las concentraciones indicadas. 

Mezcla Patrón, 

8—BHO 40 Pg/ ul

Oxiclordano 40 Pg/ ul

Heptacloro 40 Pg/ ul

p, p' — DDE 400 Pg/ ul

p, p° — DDT 400 Pg/ ul

Dieldrin — 200 Pg/ ul

2.— El control, externo se realizó a través — 

del laboratorio del centro de pesticidas de la Univer — 
sidad de Colorado, al cual se envió una alícuota del — 

20% de las muestras para su análisis. Este segundo ti— 

po de control tuvo por objeto evaluar la confiabilidad— 

de los resultados obtenidos en el procesamiento de las— 

muestras así como detectar cualquier falla en cuanto al

aparato ó bien en lo que respecta al manejo de la mues— 
tra durante la extracción de los pesticidas obteniendo— 
se resultados similares. 



IV.- CALCULOS Y RESULTADOS

a) .- Cálculos. 

M

Tiempos de retención v límites detectables
Una VeZ establecidos los parámetros ( Capitulo IV inciso - 

F")' se procedió a determinar los tiempos de retención - 
de cada pesticida en las dos columnas. 

PESTICIDA

HEXACLOROBENCENO

ALFA BHC

LI NDANO

BETA --BHC

HEPTACLORO

ALDRIN

OCTACLORO- EPDX. 

HEPTACLORO- EPDX. 

TRANS- NONACLOR

TIEMPOS DE RETENCION

COLUMNA " A" 

4% SE - 30/ 6% OV - 210

3. 38 min. 

3. 61 " 

4. 44 " 

4. 54 " 

6. 19 " 

7. 57 " 

10. 13 " 

10. 91 " 

12. 68 " 

COLUMNA " B" 

1- 0/o OV - 17/ 1. 95 QF - 1

2. 26 min. 

2. 49 " 

3. 20 " 

3. 69 " 

3. 91 " 

4. 74 " 

6. 60 " 

7. 34 " 

8. 43 " 
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P, P' — DDE 13. 89 min. 10. 77 min. 

DIELDRIN 16. 23 " 11. 39 " 

0, P— DDT 18. 21 15. 23 " 

P, P' — DDD 19. 97 10 16. 63 " 

P, P° — DDT 24. 03 20. 11 " 

También se establecieron los limites de detec— 

ción así como los rangos de linearidad los cuales se pre

sentara en la sig. tabla: 



TABLA No. V

RANGOS DE LINEARIDAD

PESTICIDA LIMITE LIMITE

MINIMO DETECTABLE MAXIMO DETECTABLE

COLUMNA " A" COLUMNA COLUMNA " A" CO - 

B" LUMNA " 8" 

FEXACLOROBENCENO 1. 0 pg 1. 0 pg 128 pg 108 pg. 

ALFA - BHC 1. 0 1. 0 130 112

LINDANO 2. 0 2. 0 146 122

BETA --BHC 2. 0 2. 0 156 132

HEPTACLORO 2. 0 2. 0 180 140

ALDRIN 3. 0 3. 0 198 162

OCTACLORO EPDX. 4. 0 2. 0 218 182

HEPTACLORO EPDX. 4. 0 4. 0 228 196

TRANS- NONACLOR 5. 0 3. 0 232 210

P, P' - DDT 5. 0 6. 0 252 230

DIELDRIN 6. 0 9. 0 270 230

0, P - DDT 10. 0 13. 0 296 268

PIP' - ODD 8. 0 10. 0 332 258

P, P! ' - DDT 10. 0 7. 5 " 484 370
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Los ceto—polienos formados son causantes tem

bién del oscurecimiento del PVC degradado, ya que sales

de este tipo, por si mismas, tienen color oscuro aunque

la secuencia polieno sea corta

Los cetc—polienos forman sales de opio de — 

bido a la presencia de ácido clor! iídrico que se está li
berando, lo que produce un efecto semiconductor encon — 

trado en el PVC cuando está sujeto a la acción del ca — 
lor; 

0

HC1
CH = CH= CH- CH= CH— 

I' 

OH. 

C- CH—CH= CH—CH— 

OH

C CH= CH CH® CH- 

1. 3 Fotodogradaci6n fotoquimica

La degradación fotoquímica del PVC puede — 

ser discutida de igual modo en relación a la degrada — 

éión térmica, debido a que estos procesos son altamente

conocidos y varias reacciones fundamentales ocurren me— 

diante el mismo mecanismo formándose polienos ye HC1; 
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El análisis cualitativo de los extractos fue – 

efectuado midiendo los tiempos de retación de cada pico– 

y relacionandolo con los picos de los estandares. 

El análisis -cuantitativo se efectúo midiendo – 

el anea bajo la curva. 

Existen tres formas de calcular dicha area — 

manualmente. 

1.– Midiendo la altura del pico de cada pesti– 
cida. 

Como cada pico va a tener un ancho definido de

pendiendo del tiempo de retención de cada, pesticida se – 

va a considerar despreciable la medida del ancho del pi– 

co. Esto es conveniente sobre tildo para cuando los tiem



M.: 

pos de retención de los componentes de la mezcla sean tan

cortos que el ancho de la base sea casi despreciable. 

2.— Midiendo la altura del pico y a la mita d - 
de la altura al ancho del pico. 

A

R

rea se calcu— 

A= AB x CD

Nos da una mayor exactitud en el cálculo de la

concentración y siempre que se pueda medir CD es el méto

do conveniente. 

3.— Método de triangulación: Se traza una base

al iniciarse el pico, en seguida se traza una perpendicu

lar a esta línea que pase por el punto más alto del pico, 

se trazan unas tangentes a cada lado de la curva y unas— 
perpendiculares a dichas tangentes que pasen los puntos— 

de iniciación y términacion del pico. 



E1 área se va a calcu

lar. A= 1 ( FG) ( JH) 

2

Esta técnica para el cálculo del área es muy — 
útil en los casos donde la línea base . no es muy estable. 

Con los adelantos en el campo de la electroni— 

ca hoy en día se puede calcular esta área bajo la curva— 
mediante integradores o computadoras. En este estudio — 

se tuvo la facilidad de que el cromatágrafo estaba conec
tado a una terminal de una computadora. Por lo que los— 

resultados se obtuvieron directamente en picogramos. 
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Cálculos para la determinación de lípidos. 

Lo ilustramos con un ejemplo. 

peso de la muestra = 7 g. 

Dilución = 0. 2 ( porque se tomó una alícuota de 20 ml. — 
para lípidos, lo que representa el 20% del total de la— 
muestra). 

Multiplicando la cantidad de muestra por la
disolución vamos a tener la cantidad de muestra usada — 
para lípidos. 

7 x 0. 2 = 1. 4 ( usados para lípidos) . 

Po = 31. 80437 ( peso del vaso antes de afire — 
garle la alícuota). 

P1 = 31. 84175 ( peso dál. vaso con la alícuota

después de haberlo dejado a una temperatura— 
de 371C). 

31. 84175

31. 80437

00. 03738 ( cantidad de lípidos presente en el - 
2011/6 de la muestra) . 

Si dividimos la cantidad de lípidos obtenida — 



0-1

entre los gramos de muestra usados para lípidos y multi- 
plicamos este resultado por 100 obtendremos el % de lípi

dos presente en la muestra. 

0. 03738 = 0. 0267

1. 4

2. 6'P16 de lipi do s . 

Cálculos para determinar la concentración de

las muestras. 

Para calcular la concentración manualmente se - 

usará como ejemplo la misma muestra. 

Peso de la muestra = 7g
Peso de los lípidos = 1. 4 g

7- 1. 4 = 5. 6 g ( gramos de muestra en los cuales

se determiño la concentración de los pestici— 

das ya que se eliminaron 1. 4 g para lípidos). 

Como para inyectarse el extracto de la muestra
se aforó a 5 ml, la concentración de nuestra muestra va - 
a ser: 

5. 6 g = 1. 12 g/ ml. = 1. 12 mg/ y1

5. Oml
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Para poder calcular la concentración de esta — 

muestra primero tenemos que inyectar el estandar y calcu
lar los factores de respuesta para cada uno de los pesti
cidas, ya que estos nos vana servir para calcular la — 

concentración de la muestra. 

Cálculos de la mezcla estandar. 

Ej. HEXACLOROBENCENO

Concentración del estandar = 4 pg/ ul

Volumen de inyección = 5. 8 ul

altura del pico = 144 mm. 

4 x 5. 8 = 23. 2

23. 2 = 0. 1611 ( factor de respuesta para el — — 

144 HEXACLOROBENCENO). 

Los factores de respuesta para cada uno de los

14 pesticidas estudiados se presentan en la siguiente — 
tabla. 
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FACTORES DE RESPUESTA PARA CADA UNO DE LOS PESTICIDAS DE
TERMINADOS EN ESTE ESTUDIO MEDIDOS EN UN CROMATOGRAFO DE
GASES PACKARD MODELO 421 DLRANTE EL AÑO DE 1977. 

C F

PESTICIDA est V1 Hp resp. 

H.C8 4 pg, .;J 5. 8 ul 144mm. 0. 1611
BHC if" 

53 0. 4377
LINDANO if

90 0. 2577
BHC 10 11 " 

93 0. 6236

HEPTACLORO 4 if
80 0. 2900

ALDRIN 56 0. 4142
OCTACLORO

EPDXIDO 45 0. 5155

HEPTACLORO

EPDXIDO 43 0. 5395
TRANS— 

NONACLOR 43 0. 5395
P, P' -- DDE 10 11 11

77 0. 7532

DIELDRIN 8 " 11

58 0. 8000
0, P—DDT 20 IT

63 1. 7846
PIP'—DDD If

68 1. 7058
P, P'-- DDT 11

60 1. 9333

Cest Concentración del estándar. 

V1 = Volumen de inyección. 

H = Altura del. pico origi;nado. por; el astándar. 
P

F = Factor de respuesta del pesticida. 
resp
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DETERMINACION MANUAL DE LA CONCENTRACION

DE LOS PESTICIDAS EN LA MUESTRA

Se inyecta al cromatógrafo de gases exactamen— 
te los mismos microlitros de muestra que lo que se inyec
tó del estándar. 

Una vez obtenido el cromatograma de la muestra, 
se mide la altura de aquellos picos cuyos tiempos de re— 
tención sean iguales a los de los estándares. 

La altura de cada pico se multiplica por el — 

factor de respuesta del pesticida a que corresponde y se
divide entre el peso de la muestra expresado en gramos— 

al que se le ha restado previamente el peso de los Jipi
dos) . 

Ejemplo: 

BETA — BHC

Factor de respuesta = 0. 6236

altura del pico = 48 mm. 

peso de la muestra = 6. 496 mg. 

concentración = 48 x 0. 6236= 6. 6087 p. p. b. 
6. 496

La concentración va a quedar expresada en p. p. b. 
partes por billón). 
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A continuación se presentan los resultados — 
obtenidos para la muestra N. 1 la cual fue calculada — 

tanto manualmente como usando la computadora. 

OCTACLORO—EPDXIDO. 

Factor de respuesta = 0. 5155

Altura del pico = 5 mm. 

Peso de la muestra = 6. 496 mg ( igual para -- 

todos los pes

ticidas siem— 

pre que se tra

te de la misma

muestra). 

Concentración: 0. 5155 x 5 mm. = 0. 3967 p. p. b. 
6. 496 mg. 

HEPTACLORO EPDXIDO: 

Factor de respuesta = 0. 5395

Altura del pico = 4 mm. 

Peso de la muestra = 6. 496 mg. 

Concentración: 4 x 0. 5395 = 0. 3322 p. p. b. 
6. 496



TRANS- NONACLOR: 

P, P° - DDE

O, P° - DDT

Factor de respuesta = 0. 5395

Altura del pico = 3 mm. 

Concentración: 3 x 0. 5395 = 0. 2491 p. p. b. 
6. 496

Factor de respuesta = 0. 7532

Altura del pico = 187 mm. 

Concentración: 167 x 0. 7532 = 21. 662 p. p. b. 
6. 496

Factor de respuesta = 1. 7846

Altura del pico = 3 mm. 

Concentración: 3 x 1. 7846 = 21. 682 p. p. b. 
6. 496

P, P' - DDD: 

Factor de respuesta = 1. 7048 p. p. b. 

Altura del pico = 4 mm. 

Concentración: 4 x 1. 7058 = 1. 0503

6. 496



P, P' — DDT: 

DIELDRIN: 

Factor de respuesta = 1. 9333

Altura del pico = 36 mm. 

Concentración: 36 x 1. 9333 = 10. 7141 p. p. b. 
6. 496

Factor de respuesta = 0. 8000

Altura del pico = 12 mm. 

Concentración: 12 x 0. 60 = 1. 3546 p. p. b. 
6. 496
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Como el dieldrín aparece en la fracción de elu

ción del 15 por ciento en ocasiones podemos tener dife — 

rente volumen de inyección así como volumen de muestra — 
que para los otros pesticidas. 



CÁLCULOS PARA DETERMINAR LA CONCENTRACION DE

LA MUESTRA POR MEDIO DE LA COMPUTADORA

Como los resultados dados por la computadora — 

vienen expresados en picogramas de pesticidas presentes

en el volumen de muestra inyectada. La concentración en

p. p. b. ( partes por billón , se calcula dividiendo los — 

gramos de muestra procesada ( 5. 6 g) entre el volumen al— 

cual se aforó la muestra ( 5. 0 ml) y este se va a multi — 

plicar por el volumen de la inyección ( 5. 8 ul). 

5. 6 = 1. 12 g/ ml. 
5. 0

1. 12 x 5. 6 ul = 6. 496 mg

Cuyo valor es igual para todos los pesticidas— 

presentes en la muestra. Vamos a usar el mismo ejemplo— 

que en el caso anterior para después poder comparar los— 

resultados obtenidos por ambos métodos. 

BETA --BH C : 

Concentración en picogramos = 29. 93 pg. 

29. 93 = 4. 6074 p. p. b. 
6. 496



OCTACLORO EPDXIDO: 

Concentración en picogramos = 2. 5769 pg

2. 5769 = 0. 3966 p. p. b. 
6. 496

HEPTACLORO EPDXIDO

Concentración en picogramos = 2. 1579 pg. 

2. 1579 = 
0. 3321b. 

6. 496
p' p' 

TRANS—NONACLOR: 

Concentración en picogramos = 1. 608 pg. 

1. 6081 = 0. 2475 p. p. b. 
6. 496

0, P' — DDT: 

P, P' — DDD: 

Concentración en picogramos = 5. 3533 pg. 

5. 3533 = 0. 8240 p. p. b. 
6. 496

Concentración en picogramos = 69. 5812

69. 5812 = 10. 7113 p. p. b. 
6. 496



DIELDRIN: 

Concentración en picogramos = 8. 840 pg

8. 840 = 1. 3808 p. p. b. 
6. 496

100

Si comparamos estos valores con los obtenidos— 

por el método manual, se puede observar que casi son — — 

idénticos, y solo se observan variaciones en la tercera— 

y cuarta cifra decimal. 
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CALCULOS PARA LA MEZCLA PATRON. 

Agregamos a la muestra un ml. de la mezcla pa- 

trón que contenía: BETA/ BHC 4U ng/ ml. Oxiclordano 40 ng/ 

ml. Heptacloro 40 ng/ ml. P. P' DDE 400 ng/ ml, P, P' - DDT - 

400 ngml, y Dieldrin 200 ng/ ml. pero como se tomó el 200/6

de la muestra para determinción de Jipidos por lo tanto - 

se tiene: 

HEPTACLORO: 

Se agregaron 40 ng/ ml = 40 pg/ pl- 8 pg ( que se - 

quitaron para lípidos). 

Por lo tanto se agregaron 32 pg. 

Como la muestra se aforó a 5 ml. 

se tiene: 

2= 6. 4 ng/ ml = 6. 4 pg/ y1
5

Como se inyectaron 5. 8 p1

Se tiene: 6. 4 x 5. 8 ,p1 = 37. 12 pg. 

Para calcular la concentración en p. p. b. se di

vide entre el peso de la muestra inyectada. 

37. 12 = 5. 714 p. p. b. 
6. 496
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BETA -BHC Y OXICLORDANO ( Octacloro epóxido) 

Como la mezcla patrón tiene la misma cantidad — 
de estos insecticidas, los cálculos para determinar la con— 

centración van a ser exactamente los mismos que para el— 
HEPTACLORO. 

P, P' -- DDE y P, PI - DDT: 

Agregamos a la muestra 400 ng de cada uno pues
to que la concentración de estos estándares en la mezcla
patrón es de 400 ng/ ml. de ésta. 

menos el 200% que se tomó para lípidos: 

se tiene; 

400 ng — 80 ng ( que se quitaron para lípidos) 

400 — 80 = 320 ng. 

Como se aforó a 5 ml. 

se tiene; 

320 ng = 64 ng/ ml = 64 pg/ 1

5 ml

Se inyectaron 5. 8 yl, por lo tanto; 
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se tiene: 

64 pg/ pl x 5. 8 ul = 371. 2 pg. 

Si dividimos entre el peso de la muestra inyec

tada vamos a tener: 

371. 2 pg = 57. 142 p. p. b. 
6. 496 mg. 

DIELDRIN: 

Se agregaron 200 ng de dieldrín por las mismas
consideraciones ya expuestas, restamos el 2CP/o de la mues
tra. 

Por lo tanto tenemos: 

200 ng — 40 ng = 160 ng. 

Por el aforo a 5 M1- 

160 ng = 32 ng/ ml = 32 pg/ p1
5 ml

Si se inyectaron 5. 8 hal se tiene: 

32 x 5. 8 = 185. 6 pg. 

Si se divide esta valor entre el peso de la — 
muestra inyectada se tendrá: 

185. 6 pg. = 28. 571 p. p. b. 
5. 496 mg. 
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Concentración de la muestra con Patrón Inter- 
no: 

El cromatograma resultante va a presentar los - 
picos originados por los estándares agregados a la mues- 
tra además de los que tiene la muestra en sí. 

BETA -BH C: 

Concentración en picogramos = 64. 521 pg. 

Peso de la muestra inyectada = 6. 496 mg. 

64. 521 = 9. 932 p. p. b. 
6. 496 mg. 

HEPTACLORO: 

Concentración en picogramos = 31. 895 pg. 

Peso de la muestra inyectada = 6. 496 mg. 

31. 895 pg = 4. 91 p. p. b. 
6. 496 mg. 

OCTACLORO EPDXIDO: 

Concentración en picogramos = 37. 573 pg

Peso de la muestra inyectada = 6. 496 mg. 

37. 573 pg = 5. 784 p. p. b. 
6. 496 mg
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HEPTACLORO EPDXIDO: 

Concentración en picogramos = 2. 427 pg

Peso de la muestra inyectada = 6. 496 mg. 

2. 427 pg = 0. 3736 p. p. b. 
6. 496 mg

TRANS—NONACLOR: 

P, P' - DDE: 

Concentración en picogramos = 1. 627 pg. 

Peso de la muestra inyectada = 6. 496 mg. 

1. 627 pg = 0. 25 p. p. b. 
6. 496 mg

Concentración en picogramos = 1. 627 pg. 500. 84

peso de la muestra inyectada = 6. 496 mg. 

500. 84 1. 627 pg = 77. 099 p. p. b. 
6496 6. 469 mg



DIELDRIN: 

0, P' - DDT: 

P, P' -- DDD: 

Concentración en picogramos = 172. 794 pg

peso de la muestra inyectada = 6. 496 mg. 

172. 794 pg = 26. 60 p. p. b. 
6. 496 mg

Concentración en picogramos = 5. 3529 pg

Peso de la muestra inyectada = 6. 496 -mg

5. 3529 pg. = 0. 8240 p. p. b. 
6. 496 mg

Concentración en picogramos = 5. 9698 pg

Peso de la muestra inyectada = 6. 496 mg

5. 9698 pg = 0. 9169 p. p. b. 
6. 496 mg. 
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Para. calcular la recuperación solo se tomarán - 
en cuenta los picos originados por los estándares presen
tes en la mezcla patrón. 
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RECUPERACION

Se restará la concentración dada por la mues

tra sin patrón de la concentración de la muestra con pa- 
trón interno. 

BETA - BHC: 

Concentración de la muestra con patrón = 9. 9328

p• p• b• 

Concentración de la muestra sin patron= 4. 6078

p• p• b• 

9. 9328 - 4. 6078 = 5. 325 p. p. b. 

Si dividimos entre la concentración de este mis

mo estándar en la mezcla patrón y multiplicamos por 100 - 
vamos a obtener el % de recuperación. 

Concentración del estándar en el mezcla patrón
5. 714. 

5. 325 p. p. b. = 89. 69

5. 714 p. p. b. 



M

HEPTACLORO: 

Conc. de la muestra sin patrón interno = 0. 0

Conc. de la muestra con patrón interno = 4. 9107

p• p• b• 

Cono. de el estándar en la mezcla patrón = — — 

5. 714 p. p. b. 

4. 9107 — 0. 0 = 85. 94-0

5. 714

OCTACLORO EPDXIDO: 

Conc. de la muestra sin patrón interno = 3. 3967

p• p• b• 

Conc. de la muestra sin patron interno = . 7840

p• p• b• 

Conc. de el estándar en la mezcla patrón 5. 714

p• p• b• 

5. 7840 — 0. 3967 = 94. 280/6

5. 714



DIELDRIN: 
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Cono. de la muestra sin patrón interno = 1. 3546

P• P• b• 

Cono. de lamuestra con patron interno = 26. 60

P• P• b• 

Cono. de el estándar en la mezcla patrón = 

28. 571 p. p. b. 

P, P' — DDE: 

26. 60 — 1. 3546 = 88. 36 0/6

28. 571

Cono. de la muestra sin patrón interno = 21. 682

p• P• b• 

Conc. de la muestra con patron interno = 77. 10

p. p. b. 

Cono. de el estándar en la mezcla patrón = — 

57. 142 p. p. b. 

77. 10 — 21. 682 = 96. 98 0/6

57. 142



PIP' - DDT: 

Conc. de la muestra sin patrón interno = 

10. 7141 p. p. b. 

Conc. de la muestra con patrón interno

629498 p. p. b. 

Conc. de el estándar en la mezcla patrón = 

57. 142 p. p. b. 

62. 298 - 10. 7141 = 90. 62 0/6

57. 142
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Todos estos resultados están dados en relación

a muestra total pero en algunos trabajos reportados en - 

la literatura las concentraciones están dadas en P. P. B

en relación a la cantidad de lípidos presente en la - - 

muestra. Para obtener este resultado es necesanlo divi- 

dir 100 entre el % de lípidos y el resultado multiplicar

lo por la concentración obtenida en base a muestra total. 

Ejemplo: Muestra No. 1

de lípidos = 2. 671/% 

100 = 37. 45

2. 67

Beta -BHC = 4. 6078 x 37. 45 = 172. 562 P. P. B. en - 

base a lípidos. 
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TABLA NO. VII

Para la muestra No. 1 se obtuvieron los sig. valores: 

PESTICIDA CALCULO MANUAL CALCULO POR COMPUTA

DORA. 

BETA -BHC 172. 562 p. p. b. 172. 547 p. p. b. 

OCTACLORO 14. 856 p. p. b. 14. 852 p. p. b. 
EPDXIDO

HEPTACLORO 12. 441 p. p. b. 12. 437 p. p. b. 
EPDX IDO

TRANS- 

NONACLOR 9. 3287 p. p. b. 9. 3287 p. p. b. 

P, P' -- DDE 811. 990 p. p. b. 811. 327 p. p. b. 

O, P' DDT 30. 862 p. p. b. 30. 856 p. p. b. 

P, P' DDD 39. 333 p. p. b. 39. 371 p. p. b. 

P, P' DDT 401. 240 p. p. b. 401. 138 p. p. b. 

A continuación se presentan a manera ilustrativa los - 

cromatogramas dela muestra No. 1. 
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CROMATOGRAFO DE GASES: PACKARD 421

MUESTRA: Ncl, Fracción 6 %, 

CCLUMNA: 6 ft y 1./ 4 in empacada con

1. 59: OV - 1711. 95Y. qF- 1

TEMPERATURA: Inyector = 2250C

Columna = 2000C Detector = 3000C

VELOCIDAD DEI. FLUJO: 58 ml/ min, de N2
TIPO DE DETECTOR: Captura de Electro- 

nes de Ní63 con una intensidad de 10

micro curies. 

ATENUACION = 4 SENSIBILIDAD = 10

VELOCIDAD DEL PAPEL:_ 5 min/ pulg. 

16 20 26 3O
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CRUTATOGRAFO DE GASES:.. 2ACKARD . 421
MUESTRA: g01 Fracción' 

1

15 va

COLUMNA: _ 6: t X 1/ 4 in. empacada con

SE— 6YOV- 230sobre Gas Ckrom ^ v

TEMPERATURA: lnyector = 2250C

Columna = 2000C Detector = 0 oC

VELOCIDAD DE FLUJO: 81 ml/ min. de N2_ Z
TIPO DE DETECTOR: Captura de Electro- 

nes de Ni63 con intensidad de 10 mCi
0. q micro curieá. 

ATENUACION: 4 SENSIBILIDAD:: lo
VELOCIDAD DEL PAPEL: 5 min./ pulmo

IQ

1' 5 2' 0
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10 16 20 25

CROMATOGRAFO DE GASES: PACKARD 421

MUESTRA: Patrón Interno

w o COLUMNA: 6 ft i: 1/ 4 in empacada con

1. 51 OV- 17/ 1. 95 g- L

v TEMPERATURA: Inyector = 2250_ 
w

Columna = _ 2000^ Detector = 3CO0C

VELOCIDAD DEL FLUJO: 58 ml/ min. de N. 

TIPO DE DETECTOR: Ca-ptura de Electro- 

nes de Ni 63 con una intensidad de 1C
x
o micro curies. 

ú ATENUACION = 4 SENSIBILIDAD = 10
Q

f
i

VELOCIDAD DEL PAPEL: 5 min/ pu1F. 

w

0
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CROMATOGRAFO DE GASES: PACKARD 421

MUESTRA: Not ( con patrón Interno) 

Fracción 15% dilu. i6n 1. 10

COLUMNA: loft X 1/ 4 in. empacada con

4_/ SE - 30/ 6 % : 210Obra gas nkrn n0' 

TEMPERATURA: Inyector = 2250C

Columna = 200oC Detector = 300oC

VELOCIDAD DE FLUJO: 81 ml min. de N2_ 
TIPO DE DETECTOR: Captura de Electro" 

nes de N163 con intensidad de 10 mCi

mictú cúrisé. 

ATENUACION: 4- SENSIHILIDAD:: 10

IELOCIDAD DEL PAPEL: 5 min./ pul
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ZAFO DE GASES: PACKARW 421

Patrón Interno dilución

COLUMNA: 6ft X 1/ 4 in. empacada con

TEMPERATURA: Inyector = 2250C

Columna = 20000 Detector = 3000C

VELOCIDAD DE FLUJC: 58 ml/ min. de N2_ 
a

TIPO DE DETECTOR: Captura de Electro- 

nes de Ni 63 con intensidad de 10 mCi
ei micro curjéé. 

ATENUACION: _ SLXSIBILIDAD:: 10

VELOCIDAD DEL PAPEL: 5 min_/ ulg. 
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CRCMA_TCGRAVO DE GASES: PACKARD 421

MUESTRA: DTET.DRTN 20n ppZul

COLUMNA: 6 ft X 1/ 4 in. empacada con

1. 95 OV - 17/ 1. 95 QF - 1,, 

TEMPERATURA: Inyector = 2250e

COLUMNA = 2000C Detector = 300' C

TIPO DE DETECTOR: Captura de Electro- 

nes de Ni63con una intensidad de 10 - 

micro curies. 

ATENUACION = 4 SENSIBILIDAD = 10

VELOCIDAD DEL PAPEL: 5 min/ pulA. 
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CROMATOGRAFO DE GASES: PACKARD 421
MUESTRA: - 11o1( con Patrón Interno) Frac

w

ci6n 6»/. 

COLUMNA.: 6 ft X 1/ 4 in empacada con
5% OV- 1 1. 95 '/- ' E- 1

FL
TEMPERATURA: Inyector =? 5pC

o. F. Columna = 200oC Detector = 3CO0C
O

VELOCIDAD DEL FLUJO: 58 mi/ min. de N2
Q

4
TIPO DE DETECTOR: Captura de Electro - 

nes de N163 con una intensicad de 10
micro curies. 

ATENUACION = 4 SENSIBILIDAD = 10

VELOCIDAD DEL PAPEL: 5 min/ pula. 
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CROMATOGRAFO DE GASES: PACKARD 421
MUESTRA: NOI ( ro Patrón Interna) 

Fracción 69.E díución 1. 10
COLUMNA: lift in empacada con

1+1% QV -17/ 1- 95% of -1

TEMPERATURA: Inyector 225° C
Columna - 2CGO( 1 Detector = 00° C

VELOCIDAD DE FLUJO:_ ml/ min, de N2_ 
TIPO DE DETECTOR: Captura de Electron

nes de Ní63 con intensidad de 10 mCi
mimo curies. 

ATENUACION: _ 4 SENSIBILIDAD:: 10
VELOCIDAD DEL PAPEL: 1min./ pul g. 
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CROPSATCGRAIrO DE GASES: PACKARD. 421

MUESTRA: N01( con patrón Interno) 

Fracción

COLUMNA: 6ft X 1/ 4 in. emDacada con

aY sr -3n/ 6! Iny- 210
TEEXERATURA: Inyector = 2250C

Columna = 2000C Detector = 30O0C

VELOCIDAD DE FLUJO: 81 ml/ min. de N2_ 
TIPO DE DETECTOR: Captura de Electro- 

nes de Ni 63 con intensidad de 10 mCi
miciro curiéij. 

ATENUACION: _ 4 SENSIBILIDADr 10

VELOCIDAD DEL PAPEL: 5 min./ pule. 
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iULSTttA No. 1

Paso de la Muestra - 7. 0 9 % de lípidos - 2. 6754 Val. Itis muestra - 5. 0 ml Vol. Inyracci6n - 5. 6 ul

ú1uí:. SIV dA5E .. HUESTR.+ TUTHL EN P. P. o. LUNG• EN B.. aE A LIPIDOS c.. '. P. B. 
PESTICIDA Muestra con Muestra sin Muestra ain 1 Muestra can Recupuraci6n

atr6n Interna Patrón Interno Vatrbn interno 1 Patr6n Interno

BETA- 8HC 4. 6078 9. 932 172. 562 ( 371. 953 89. 69 % 

HEPTACLORO O. 0 4. 9107 0. 0 185. 905 85. 94 Y. 

UCTALLURu

EPUXIDU 0. 3967 5. 7840 14. 856 216. 611 94. 28 ti

HEPTHLLORU

EPUXIDU 0. 3322 0. 3737 12. 441 13. 995

TRANS- 

NuIvACLUH 0. 2491 0. 2491 9, 3286 9. 3288

P, P'- 0DE 2.1. 682 77. 10 911. 791 2887. 395 96. 98 9í

OULDdI1N 1. 3546 26. 60 50. 730 996. 17

U, P'- 0DT 0. 8241 0. 8243 30. 863 30. 870

P, PI- DDD 1. 0503 0. 9190 39. 334 34. 417

P, PI- DDT 1b. 7140 62. 498 401. 243 2840. 550 90. 62 jg



MUESTRA No. 2

Pino de le Muestre - 7. 0í) 9 % de lípidos - 4. 06% vol de Muestra - S. Oml vol. inyección - 5. 8 ul. 

PESTICIDA
CONO. EN BASE 8 MUESTRA TOTAL EN P. P. B. CQNC. UE LA MUESTRA EN BASE LZP1- 

Muestra sin Muestra con Muestra sin Muestra con
RECUPE

Patrón Interno Patrón Interno Patrón Interno PaLr6n Interno
RACION

HCB 0. 4410 0. 4810 10. 861 11. 847

ALFA - BHC 0. 8502 0. 7573 20. 9404 18. 652

LINDANO 0. 6062 0. 620 14.. 930 16. 270

HF,PTACLORO 0. 7486 5. 04227 18.. 438 124. 201 88. 77 % 

OCTACLORO

EPDXZDO
2. 6539 8. 0441 65. 365 198. 126 94. 83 % 

HEPTACLORO

EPDXIDO
2. 2018 2. 4356 54„ 230 59. 988

TRANS- 

NONACLOR
0. 6882 0. 8281 16,. 950 20. 396

P, P' - DDE 79. 948 132. 719 1969.. 119 3268. 869 92. 35 % 

DIELDRIN 1, 692 23. 72 41., 673 581. 224 77. 10 % 

P, P1- DDD 0. 3512 0. 3618 8. 650 8. 911

0, P' - DDT 5. 4979 7. 575 135. 413 186. 572

P, P1- DDT 16. 784 61. 397 413. 389 1512. 208 78. 07 % 

BETA - BHC 0. 3715 4. 925 9. 1. 50 121. 302 79. 69 % 



MUESTRA No. 3

Peso de la Muestra . 7. 0 9 % de lípidos . 7. 02% Vol. de Muestra . 5. 0 ml. Vol. dé Inyección . 5. 8 uí

PESTICIDA
CONC. EN BASE A MUESTRA TOTAL EH P. P. B. CONC. EN BASE A LIPIDOS EN P. P. B. 

RECUPARQCTCN
Muestra sin Muestra con Muestra sin. Muestra con

Patrón Interno Patrón Interno Patrón Interno Patrón Interno

HCB 0. 745 0. 8221 10. 613 11. 711

ALFA - BHC 0. 687 0. 688 9. 786 9. 800

LINDANO 0. 572 0. 582 8. 148 8. 291

BETA - BHC 18. 288 23. 969 260. 513 341. 438 99. 42 % 

HEPTACLORO 0. 0 4. 792 0. 0 68. 262 83. 86 % 

OCTACLORO

EPDXIDO
2. 7937 7. 463 39„ 769 106. 310 81. 71 % 

HEPTACLORO

EPDXIDO
3. 5226 3. 5268 50.1179 50. 239

P, P1- DDE 214. 888 269. 429 3060,. 966 3038. 002 95. 44 % 

0, P1 - DDT 16. 159 16. 19 230.. 185 230. 627

P, P1- DDT 81. 310 133. 426 1158. 261 1901. 508 91. 31 % 

LDIELDRIN 0. 0 20. 9024 0. 0 297. 755 73. 15 % 



MUESTRA No. 4

Peso de le Muestra - 7. Og % de Lípidos - 4. 82 % Vol. de Muestra - 5. 0 ml Vol. de Inyección - 5. 8 ul

CONO. EN BASE A MUESTRA TOTAL EN P. P. B. 
ESTICIDA Muestra sin Muestra con

Patrón Interno Patrón Interno

CONC. EN BASE A LIPIDOS EN P. P. B. 
Muestra sin T Muestra con

Patrón Interno Patrón Interno
RECUPERACION

HCB 0. 257 0. 550 5. 3301 11. 407

ALFA- 9HC 0. 6657 0. 6428 13. 806 13. 332

LINDANO 1. 4030 1. 4052 29. 028 29. 144

BETA - BHC 0. 6484 6. 0481 12. 629 125. 438 105. 84 % 

HEPTACLORO 0. 000 5. 012 6. 0 103. 999 87. 71 % 

OCTACLORO

EPDXZDO
0. 7958 6. 2215 16. 505 129. 034 94. 94 % 

HEPTACLORO

EPDXIDO
1. 9599 1. 9520 40. 648 40. 498

P, P1- DDE 116. 527 168. 026 2416. 769 3484. 86 90. 12 % 

DIELDRIN 0. 556 21. 286 11. 531 441. 472 72. 55 % 

0, P1 - DDT 8. 744 0. 0 181. 350 0. 0

P, P'- DDT 51. 4596 107. 604 7. 067. 272 2231. 707 90., 93 % 

NN



L4 LS FRA no. 5

Posa de Muestra, . 7. 0 9 ; h de Lípidos . 1. 32 a Jul de Muestra . 5. 0 ml Vol Inyeccl6n . 5. 7 ul

PESTICIDA CUNC. tia j-aE A eIJESTHH TUTHL tN P. t. d. I. UNi- d,+ zL A LIfIUUS EN P. F. u. 
Muestra con

RcCUPtiiACIUy
Muestra 61n Muestra con

i=„ 

Muestra sin
Patrón Interno Fatr6n Interno Patr6n Interno Patrón Interno

2. 4707 2. 365 137. 155 1tl0. 6E3
ALFA- aHC

LINDANU 1. 978 1. 966 149. 83 146. 92
8ETA- BHS 10. 802 16. 558 816. 25 1254. 268 100. 7 : 9G
HEPTACLURO 0. 0 1 ,. 865 0. 0 368. 572 85. 14
UCTACLURU

EPUXIDU 4. 020 8. 698 304. 515 674. 023 85. 36 SL
HEPTACLURO

EPUXIDU 5. 2520 5. 2524 378. 90 397. 869
P, P'- DDE 50. 164 104. 503 3801. 438 7916. 102 95. 05 ro
DILLDRUV 1. 7823 26. 823 135. 009 5072. 462 87. 64 9; 
U, P'- DOT 5. 1685 5. 1835 391. 514 392. 650
P, P1- DDT 12. 491 66. 9632 946. 193 5072. 462 95. 32 96



rSU" STriA No. C, 

Peso de Mueata = 7. 0 9 X de Lípidos s 4. 02 . Uol de Muestra e 5. 0 m1 Val. de Inyreccl6n = 5. 8 ul. 

PLSTIGIDA

V UIYI..• GIY 0114L H IULbi FIH JUDL cá LU,vC, fY 8 -,SL -, u5 t.. F. . d. 
Muestra sin Muestra sin Muestra sin Muestra con
Patrón Interno Patrón Interno Patr6n Interno Hatr6n Interno

HG8 0. 2811 X1. 2831 6. 9925 7. 0422
ALFA- uHC 0. 4917 0. 4915 12. 2313 12. 2263
SETA_ 8HG 4. 3134 10. 0866 107. 2964 250. 9102
HLPTAUGRU 0. 0 595603 0. 0 138. 3157

OCTACLURO

EPUXIDU 0. 3827 5. 0708 9. 5198 126. 1391

P, P8- DDE 250. 7697 296. 6441 6238. 0467 7379. 1999

DIcLONIN 1„ 35 26. 52 33. 582 659. 701

P, P'- 9DT 7. 1598 62. 7619 178. 1043 1561. 2399

101. 03 A

91. 12 x

82. 04

80. 28 A

88. 09 A

97. 31

NN



MUESTRA No. 7

Peso de Muestra - 7. 0 9 % de Lipldos - 4. 72% Vol. de Muestra . 5. 0 ml. Vol. de Inyección - 5. 8 ul. 

PESTICIDA

CONC. EN BASE A MUESTRA TOTAL EN P. P. B. CINC. EN BASE A LIPIDOS EN P. P. B. RECUPERACION
Muestre sin Muestra Con Muestre sin Muestra con

atr6n Interno Patrón Interno. Patrón Interno Patrón Interno

HCB 1. 3191 1. 3749 27. 946 29. 129

ALFA - BHC 1. 474 1. 544 31. 228 32. 711

BETA - BHC 18. 8885 24. 3966 400. 172 516. 866 96. 45

HEPTACLORO 0. 0 4. 5061 0. 0 98. 466 78. 86

OCTACLORO

EPDXIDo
9. 421 14. 821 199. 593 313. 998 94. 50

P, P'- DDE 123. 399 176. 878 2614. 331 3747. 337 93. 59

DIELDRIN 0. 0 22. 218 0. 0 470. 711 78. 85

P, P'- 1, DT 70. 659 124. 884 1496. 982 2645. 792 94. 90



Mu1s1r, a Nu, e

1' ee9 de la Musatra = 7. 0 9 A de Lipidos . 3. 72 % Vol. de Muestre a 5. 0 ml Vol. de Inyección . 5. 8 ul

r' wT1 IUH
U1r5. tIV U„ SL N riUE: iTkh TUTriI _ n . P.,, 

uestrd e1n Muestra con
etr6n Interne Patrbn Interno

t.., LL. LIY UASL „ L PUUa tV F'. PU. 
Mueatra § in hlueatra can. 
Fatrbn I terno Petrbn Intern 

kt;; PEHNvION

lU8 0. 5614 0. 513 15, 0904 13, 789
LFN- BH 4. 201 4. 22 92. 922 113. 4736

L1 : 9MU 0. 8633 0. 866 13. 2055 23, x_2 78
ULTé- 13HL; 0. 5565 5, 265 14. 9587 141. 52311 82. 40 % 
HLPTHCLUHU 0. 0 5. 278 0. 0 11- 1. 8726 92. 36 AU TALLUk„ 

LPUXIDO 0. 9615 6. 501 25. 8451 174. 7468 96. 94 % 
P, P1- DOE 23. 584 76. 262 633. 9379 2n49. 9226 92. 18 % 
P, P'- DOT 15. 933 70. 025 428. 278 1982. 272 94. w, kUIELUHIIV 0. 0 25. 825 0. 11 694. 176 87. 93 % 



MOESPRA. No. 9

Peso de la Muestra - 7. 0 g % de Lípidos - 4. 98% Vol. de Muestra . 5. 0 ml Vol, de Inyección - 5. 7 ul

CJNC. EN BASE A MUESTRA TOTAL EN P, P. B. CONC. EN BASE EN LIPIDOS EN F. P. B.: 
PESTICIDAS Muestra sin Muestra coli Muestra sin Muestra con RECUPERACION

Patrón Interno Patrón Interno Patrón Interno Pa.tr6n Interno

LINDANO 1. 134 1. 132 22. 771 22. 731

BETA - BHC 8. 054 13. 102 161. 724 263. 088 88. 34 % 

HEPTACLORO 6. 1572 11. 277 123. 645 226. 442 89. 59 % 

OCTACLORO
0. 260 5. 350 5, 2208 107. 428 89. 07

EPDXIDO

HEPTACLORO
2. 514 2. 511 50. 451 50. 421

EPDXODO

P, P-- DDE 65. 546 118. 046 1316. 164 2370. 363 91. 87 % 

DIELDRIN 0. 132 26. 112 2. 651 524. 329 90. 93 % 

0, P -- DDT 5. 886 5. 86 118. 191 117. 668

P, P-- DDD 0. 387 0. 382 7. 771 7. 671

P, P-- DDT 19. 450 73. 12 390. 556 1468. 249 93. 92 % 



NUESTRA No. 10

Peso de la Muestra 8. 0 9 % de Lípidos . 3. 18% Vol. de Muestra 4. 7ín1 Vol. de Inyección . 5. 7 ul

PESTICIDA
CONO. EN BASE A MUESTRA TOTAL EN P P. H. CONIC. EN BASE A LIFIDOS EN P. P. B. 

Muestra sin

Patrón Interno
Muestra con

Patrón Interno
Muestra sin Muestra con RECUPERACIONi

Patrón Interno Patrón Interno 1

ALFA- BFiC 3,. 40 3. 32 108. 78 104. 381

LINDANO 0. 71 0. 68 22. 32 21. 379

BETA—BHC 4. 35 10. 12 136. 76 318. 173 100. 98 % 

HEPTACLORO 0. 00 5. 35 0. 0 168. 204 93. 62 % 

OCTACLORO

EPDXIDO 0. 637 5. 50 20. 027 172. 92 85. 10 % 

P, P1—DDE 30. 06 80. 12 945. 08 2519. 073 87. 60 % 

DILLDRIN 00. 00 24. 16 0. 0 758. 580 85. 61 % 

P, P1- DDT 13. 337 65. 312 419. 315 2053. 409 90. 95 % 



RESULTADOS DE LAS MUESTRAS TRABAJADAS SIN PATRON INTERNO - 
EXPRESADAS EN P. P. B. EN BASE A LA CANTIDAD DE LIPIDOS

b) R E S U. L T A D 0 S. 

PESTICIDAS No. DE LA MUESTRA. 

No. 11 No. 12 No. 13 NO. 14 1 No. 15 No. 16 No. 17 No. 18 No. 19 No. 20

HCB. 00. 000 00. 000 I1. 422 00. 000 4. 604 00. 000 4. 466 40. 762 12. 899 11. 785

AGFA- BHC 17. 392 64. 745 12. 844 15. 315 7. 410 15. 543 8. 518 91. 211 35. 21711. 139
LINDANO 24. 319 37. 535 14. 492 15. 315 6. 403 100. 524 9. 091 82. 466 45. 8. 5 19. 139

BETA - BHC 91. 885 00. 000 77. 199 00. 000 0. 000 00. 000 164. 626 447. 084 150. 72 149. 69

HEPTACLORO 25. 721 00. 000 00. 000 33. 471 8. 381 66. 446 0. 000 00. 000 00. 000 00. 000

ALDRIN 00. 000 00. 000 00. 000 00. 000 0. 000 00. 000 0. 000 1 00. 000

i

00. 000 00. 000
OCTACLORO

EPDXIDO
00. 000 97. 861 22. 302 46.

2891
0. 000 123. 66 29. 21 25. 247 29. 952 18. 739

HEPTACLORO

EPDXZCO
00. 000 86. 559 17. 810 00. 000 0. 000 3. 018 0. 000 1 00. 000 00. 000 I 29. 001

TRANS- 

NONACLOR
15. 924 00. 000 00. 000 00. 0001 31. 295 00. 000 3. 557 00. 000 00. 000 8. 308

P, P'- DDE 959. 44 4097. 1 1291. 2 1550. 3 i5bi4. 4 ¡ 872. 5 3041. 5 13560. 5 3246. 4 ¡ 2661. 6

DIELDRIN 00. 000 324. 19 111. 06 00. 000 00. 000 00. 000 7. 3123 ! 00. 000 165. 22
I

74. 617

0, P' - DDT 152. 47 171. 63 72. 911 393. 59 I303. 87 244. 96 000. 00 1 245. 74 341. 06 000. 00

P, P1- DDD 00. 000 00. 000 00. 000 00. 000 00. 000 00. 000 00. 000 00. 000 000. 00 199. 85

P, P1- DDT 950. 74 1525. 6 474. 03 1169. 6 2345. 3 925. 52 1007. 9 ! 1116. 6 1584. 5 1553. 9

E LIPIBUSD 3. 45 2. 15 4. 43 3. 65 2. 78 3. 975 5. 06 2. 23 2. 07 6. 50

N

N



RLjULUDOS UL LNc3 ,• IULSTR.. 5 THitBAJADA5 uIh PATHIlN INTLHNU
INTEHimU LXPHLSADAS LN P. P. B. ¿ Pi i3. wt A tIOtSTitA TUTAL

PLSTIUIDAS

HCb 0. 000

No. L LA

No. 17
No.. 12_ 

0. 000

Na 13 No. • 14 Na 15__ No. 16 No. 18 No 19 0. 2D
0. 2116 0. 000 0. 128 0. 000 0. 226 0. 909 0. 267 0. 766

4LFA- BHG 0. 600 1. 392 0. 569 0. 559 0. 206 0. 618 0. 431 2. 034 0. 729 0. 724

L1iiUANU 0. 839 0. 807 0. 642 0. 559 0. 178 3. 997 0. 460 1. 839 0. 949 1. 244

btTn- BHC 3. 170 0. 000 3. 420 0. 000 0. 000 0. 000 8. 330 9. 970 3. 120 9. 730

HEPT.. GLGRO 0. 000 0. 553 0. 000 1. 222 0. 233 2. 642 0. 000 0. 000 0. 000 O. 000
ALDRIN 10. 000 0. 0130 0. 000 0. 000 0. 000 11. 000 0. 000 0. 000 0. 000 0. 000

UCTHCLURL, 

EPUXIDU 0. 000 2. 104 1. 690 1. 690 0. 000 4. 917 1. 478 0. 563 0. 620 1. 218

HLPTHCLURO

LPDXIDO 0. 000 1. 861 0. 000 0. 000 0. 000 0. 120 MOO 0. 000 0. 000 1. 885

TRANS- 

NGNACLUR 0. 550 0. 000 0. 000 0. 000 0. 870 0. 000 0. 160 0. 000 0. 000 0. 540

P, P'- DDE 33. 10 87. 70 57. 20 56. 60 153. 3 34. 70 153. 9 79• AO 67. 20 173. 0

DILLURIN 0. 000 6. 970 4. 920 0. 000 0. 000 C'. 000 0. 370 0. 000 3. 420 4. 850

U, P- UDT 5. 260 3. 690 3, 230 14. 37 6. 610 9. 740 0. 000 5. 480 7. 060 00. 00

p, PI - DDO 0. 000 0. 000 0. 000 0. 000 0. 000 C. 000 0. 000 0. 000 0. 000 12. 99

p, PI- ODT 32. 80 32. 87 21. 00 42. 70 65. 20 36. 80 51. 00 24. 90 32. 80 101. 0
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c).- DISCUSION

Al analizar los resultados de las muestras se - 

observó lo siguiente. 

1.- Ninguna de las muestras presentó Aldrin. 

2.- Los valores más altos encontrados fueron - 

P9P' - DDT y P, P' - DDE el 1001jo de las mues- 

tras presentó estos pesticidas. 

3.- Los rangos de variación para cada pestici- 

da fueron: 
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PESTICIDA

P. P. B. 

MINIMO

EN BASE A

TOTAL

MAXIMO

MJESTRA

MINIMO

P. P. B. EN BASE A - 

LIPIDOS

MAXI MO

HCB 0. 128 1. 3191 4. 466 40. 762

ALFA -BHC 0. 206 4. 201 7. 410 137. 155

LINDANO 0. 178 3. 997 6. 406 149. 83

BETA - BHC 0. 3715 18. 888 9. 150 816. 25

HEPTACLORO 0. 233 6. 1572 8. 361 123. 645

OCTACLORO

EPDXIDO 0. 260 9. 421 5. 221 304. 515

HEPTACLORO

EPDXIDO 0. 120 5. 252 3. 018 397. 86

TRANS- 

NONACLOR 0. 160 0. 870 3. 557 31. 295

P, P'- DDE 21. 682 250.. 769 633. 938 6238. 046

DIELDRIN 0. 132 6. 97 2. 651 324. 19

O, P'- DDT 0. 824 16. 159 36. 863 393. 59

P, P'- DDT 7. 159 101. 0 178. 104 2345 . 3
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V.— CONCLUSIONES

Es bien sabido como en las últimas décadas se— 

ha desarrollado dentro de la química analítica una serie

de métodos escencialmente instrumentales, dadas las exi— 

gencias de encontrar sistemas de medición cuyos resulta

dos sean precisos, en varios de los campos de la ciencia. 

Revisando la bibliografía podemos encontrar de

las características que debe satisfacer cualquier método
analítico tales como: 

1).— Precisión.— Que espera la reproductividad

en una serie de mediciones. 

2).— Exactitud.— Entendiendo el grado de per — 

fección alcanzado en una medición. 

3).— Sencillez.— Que ofrezca la menor dificul— 
tad posible; por la cual podemos llegar al resultado de— 

seado con el menor número de pasos y de una forma rápida
y práctica. 

4).— Sensibilidad.— La cual está intimamente — 

ligada al instrumento y consiste en la propiedad del ins
trumento de reaccionar a la menor acción física; y va a— 
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ser mayor en cuanto las pequeñas variaciones de la magni

tud medida den lugar a movimientos más amplios de la - - 
aguja u órgano indicador. 

Al hacer un estudio minucioso sobre los méto - 

dos utilizados en la determinación dé insecticidas orga- 

noclorados en leche humana se encontró que la técnica - 

que más satisfacía las características antes menciona - 

das era la referida por Guiffrida y modificada por Cur - 
ley, la cual separa los residuos de pesticidas de la gra
sa y los cuantifica por aromatografia de gases como ya - 
antes se señaló en el capitulo correspondiente. 

Al efectuar el trabajo experimental utilizando

esta técnica se encontró que: 

l).- La sensibilidad obtenida para los 14 in - 

sectici.das organoclorados que se analizaron fue de: 

1. 0 Pg para HCH y ALFA - BHC. 
2. 0 Pg para LINDANO, BETA- BHC, HEPTACLORO EPDXI- 

DO. 

3. 0 Pg para TRANS- NONACLOR, ALDRIN. 

4. 0 Pg para HEPTACLORO EPDXIDO. 

5. 0 Pg para P, P'- DDE. 

6. 0 Pg para DIELDRIN

7. 5 Pg para P, P' - DDT

8. 0 Pg para P, P'- DDD

10. 0 Pg para O, P- DDT
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2).— Que la recuperación de los plaguicidas — 

fluctuaba entre el 80 y el 92. eD/o obteniéndose la siguien
te distribución: ( ver gráfica No. 1). 

Es importante señalar como la recuperación más

baja correspondió al dieldrin con un promedio de B0. 47%. 

Sin embargo si analizamos las características de este — 
compuesto, llegamos a la conclusión de que esta pérdida— 
no es debido a la técnica en sí, sino a la inestabilidad

de este compuesto a la luz. Ya que aún cuando se toma — 

ron algunas precauciones en el laboratorio no pudieron — 

evitarse algunas pérdidas. 

3).— Que la resolución de cada insecticida fue
muy buena; por lo que no hubo problema ni para su cuanti
ficación, ni para su identificación. 

Por todo esto podemos concluir que la presente

técnica es una de las más idóneas para la cuantificación

y calificación de estos compuestos en un especimen tan — 
importante como la leche humana. 
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PRESE14TES EN LA MEZCLA PATRON



CROMATOGRAFO DE GASES: PACKARD 421

MUESTRA: MEZCLA DE LOS 14 PESTICIDAS

EN LS MISMAS CGNCE.. TRACIONrS DE LAS

MEZCLAS 3¡ Y Bl( Cap IV inciso " b") 

COLUMNA: 6 ft X 1/ 4 in empacada con

4íé SE- 30/ 69ÓCV- 210; obre Gas Ckrom " Q" 

TEMPERATURA: Inyector = 2250C

Columna = 2CO0C Detector = 3000C

VELOCIDAD DEL FLUJO: 81 ml/ min de N2
TIPO DE DETECTOR: Captura de electro- 

nes de Ni 63 con fina intensidad de 10
micro curies

Atenuación = 4 Sensibilidad = 10

1 VELOCIDAD DEL PAPEL: 5 min/ pulgo

z
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