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I. IHTRODUCCION 

Dada la importancia que representa el consumo de alimentos y 

el control que estos deben llevar en cuanto a calidad para asi 

poder llegar al consumo humano, es iMprescindible determinar la 

presencia de sustancias tóxicas; tales como plaguicidas, 

aflatóxinas, sulfametacina, etc.; los cuales pueden presentarse a 

niveles de trazas. 

En este proyecto &e hace un estudio de uno de los plaguicidas 

considerado dentro de los altamente tóxicos por el Cod•x 

Alimantariu& conocido coma Aldrin, el cual su uso en la actualidad 

ésta estrictamente prohibido, pero estudios 

alimentos han demostrado tener presencia 

pr•vios an 

del mismo 

algunos 

tal vez 

no sea por su uso indiscriminado sino más bien por su 

persistencia que este compuesto ha tenido en la atmósfera desde 

que en a~os anteriores era utilizado. Existen diversas t4c:nicas 

reportadas en fuentes bibliogrAficas para su cuantificación 

dentro de las cuales destaca la cromatografia de Q&ses, .-pleando 

detectar de captura de electrones; sin embargo no cuanta con 

las características idóneas para sar reproducido •n el 

laboratorio, por lo cual se hace necesario desarrollar un 

mc!-todo de cuantificación q~• permita la reproducibilidad del mismo 



a s1 cCHM> la confiabilidad. 

C&b• d .. tacar qu• en •St• ••tudió •• d•sarralló un _.todo par 

cromatagraf1a d• Q•ses can det•ctar d• captura de alectrane5 el 

cu•t nos per•ite cuantificar al Aldr1n an diferant•s ali .. nto& 

(cebolla deshidratada, harina y carne>, ba•ado en la extracción 

pr•via del plaguicida en una mezcla d• b•nceno-p•ntano y su 

puri~icación a trmvéoti de fluorisil; pastariar••nta se reali26 la 

validación d•l misma .edianta la avaluación astadistica obteniendo 

que el ~toda d .. arrallada para cada tipo de alintento •• preicisa, 

exacta, li09al y can limit• de dat.cción aceptable, •n virtud 

d• qu• esta sustancia se encuentra presante en las alitMtntas a 

concentraciones infariaÍ'es de o.~ PP•· 
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:U. FUNDAMENl'ACION DE LA ELECCION DEL TEMA 

A. CROllATOGRAFIA DE GASES 

Cromatogra~1a ••un t6r•ino genaral aplicada a una amplia 

gaaa de tllk:nicas de separación qua esencialment• .. basan •n la 

distribución d• los componentes a &eparar •ntrm da5 f••••I una d• 

atlas •G una fase aóvil, la cu•l puttda sar Q•• o un liquido , la 

otra •• una fa•• .. tacianaria, la cu61 a su vaz pued• ser un 

liquido o un sólido. <1> 

1. T•or1a. 

a. U ~ CtQ!!tatgqr6:f.!.G.Q. .. 

La tmoria crD1A.tDQr6fica pe ... it• detarminar das 

caract•risticas d• la. picas, la posición del •Axiiao a pica y 

la valocidad d• •nsancha•iento del pica ca.o cansmcuancia d•l 

nO..ra da platas teóricas a da la altura mquivalent• a un plata 

teórico <AEPT> 

La posición del pica esta determinada par la velacidad 

de flujo y el factor d• capacidad K 

K=-~;~:-~: ~: :~;~;;-;~ ~: ~:;: =~!~~Lori2~- (llC, ll 

El ~actor d• capacidad .. una constante t•r.adlnUica 

3 



qua relaciona la cantidad da la muestra en las doa fase& y •• 

r•laciana can el tiampa de ret•nci6n mltdiant• la ecuaci6n; 

<•c. 2> 

dand•: 

Ta Es el ti.-pa que transcurre desde •1 punta d• 

inyección al ••xi.a del pico. 

T
0 

E• el ti11111po transcurrida desde la iny~cción 

hasta lograr un pica inerte. Es una medida dal 

ti•mpa que cada ca.ponente permar.c:e en la fas• 

móvil (fig. 11 

Figura 1. E&que~a da cromatografia 

~------ ..... - --1-··:.:I 

r--·--·"'··- : 
. § ¡-.. -r--··~ -

a INYJCION t 

~ -----'--~· ~---~ .. 

TIEMPO 
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El tie.po d• r11t•r.:t6n - la suaa del tia.pe pasado 

entre las dos fases; T
0

, 111 tiempo pasado •n la ta .. •óvil y Ta .. 

el ti9epo pasado •n la fase estacionaria y .. •ide desde el pico 

de la tasa •óvil hasta el pico mAxima: 

(-.:. 31 

En crocaa.tDQrafia de oases K dmp•nd• de la te..,aratura y 

al au..ntar "9ta Q•naralmente di&•inuye 1111t• factor ad ... • d• 

raducir la solubilidad y el tiempo pasado por los c01nponent .. de 

la -.A•stra •n la fa .. estacionaria. 

e. fGsm:. !tlf. Strhis;t h idad 11. Blllln!&i.ón 89.l.U.W.· 

El factor de uelectividad (a) .. la ralación d•l tiempo 

que dos picos permanecen en la fase estacionaria. 

En la fase estacionaria se realiza la Sllparación, y de 

acuerdo a la int•racción qua haya con un ca.pu .. to y otro &a 

realizarA la .. 1.c:ción da que pico .ale prt .. ro y cu•l despue•, 

•i a=l.O la• do• pic~s tien9n solubilidad•• 19uales can respecto 

a la ~ ... eatacion~ria y no se ll•varA a cabo la .-paración, asi 

•i•ntras mAs elevados sean los valor.• d• a, •&yar sera la 

••19Ctivtdad de la fase .. tacionaria y ••• t•cil la separación. 

Ta• <•> Ta <•• - To 
a • f¡-:-¡¡¡ m: f¡-¡¡;-:-fo lec. 4> 

En cromatagraf1a de Qa••• •• aumM1nta la 

variando al e-.paque de la columna, ta•af5o· da particula del 

soporte, al rtteubri•i•nto ••• delQada de la capa liquida, •tc.<2> 

La •fici•ncia de la calu.na •• •id• por los plata. 

5 



teóricos .. N "., 1Ds cual•• •id•n el •nNncha•ienta d• la banda 

del voluto a medida que pasa a trav4'9 de la columna. 

Existen varias •6tados para cuantificar el n<mltro de 

platas taóricos d•p•ndi•ndo d• la altura a la qu• •• ta.Mt la 

anchura d•l pica. 

1 > ,...todo de al tura -.dia dal pico. 
Ta a 

N = :1.54 (-¡¡¡;- ) 1111:. :!) 

ya que los colaos del pico .. tAn por d•baja de la mitad y ·por lo 

tanto no •• af•ctada la aedida da eficiencia sensibl ... nta por 

estos ('fig;. 2>. 

Fioura 2. "6todo d• altura media del pico. 

1 
l!I 

1 



2) "'6tado d• la• ta~•nt••· 

N s lb (-~~-> (llC. 61 

Se trazan dos tangentms par los punto& de inflexión 

y se mide la longitud de la linea base donde est•n las t&no•ntes 

(flQ. 31. 

Fiqura 3 .... todo de las t&nQentes 

Tr 

1 
ll 

i 

31 H6todo d• ser 

N • 2:t (¡¡~¡:.)• (Re. 71 

E•t• ••todo .. -..y &•nsible a las picas asi"'6trlcoa 

dllbldo a qua la anchura es taflada al 4.4X da la altura total d•l 

pico (fiQ. 41. 
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FiQura 4. H6tado d• ~ 

Muchos factore6 afectan al nOmero de platos y entre 

ástos, los siouientas': ti~o de retención, longitud de la 

columna, soluto, ~luja, tamaf'ia de la muestra, taic.nica de 

inyección, etc. (3) 

a .. ~ Eguivalwntc A. YO. elllQ. !Róc.!rn· 

La mayoria de lo• par.6.lftetros operacionales da la 

calwana pueden evaluarse por su •f•cto sobre la alt~ra equivalente 
1 

a un plato teórico <AEPT>: 

AEPT = -~ (9<=. 9) 

donde1 

1 • lonoitud de la colu•na <cm o mm>. 

N = NWnerO de platos te6rica•. 

AEPT • Longitud de la columna para generar un 

plataf •i•ntras ••yor sea el nótl9ro de platos, ••• paquefta es la 

AEPT y la4• eficiente .. la colu•na. 

a 



La acu•ción da Van De••t•r, 1"9laciana las pari.IMttros 

op•racianalas d• l• colu~na con •U efici•nciaa 

H•A+-ff-+cµ 

dond•& 

H AEPT. 

A • Es el efecto dal c•mino •Oltiple 

~ a La difusión ln01'6cular. 

lllC. 9) 

C • Resist•nc:ia a la transferencia da •asa. 

µ = Es la velocidad lineal media de la fase 

móvil. 

Las ter•inos A, ~ y C~ identifican las principales 

aporta• a la di•parsi6n del pico. La valocidad lineal media del 

gas a fase tnóvil (µ) pueda dRt•rminar .. a partir da: 

l ( Cfll) 
#-' • -:r;;---

Si se rapr11••nta en for•a gr•ftca AEPT en función de µ 

- cbti•ne una hip4't"bola con un •inimo de AEPT <'fig. 5L este 

•~niltD corresponde al caudal al qu• la columna furu:iana can ••xima 

eficiencia. Ta.&lién puede observarse en la figura 5, •l ef.c:to 

aditivo de las tr- factoras que contribuyen • la altura del plato1 

A .. ind.pendiente del caudal, ~ dl..,tnuye cuando el caudal as 

,.... r•ptdo y C .. incre111tnta can un caudal mayar. 

9 



Floura 5. Rmp,....ntación esqu--.tica de la 11euaci6n d• 

Van D-t•r 

La versión &mpliada d• la ecuación de Van ne .. t•r •a• 

AEPT 111 :zM:tp + 22"~••• 

dond•• 

- BKd~ µ -­

n° U+K> "n,..., 
<ac. 11> 

~ 2 E~ una constante qu• •id• las irregularidad .. 

d•l rel l•no. 

10 



Un factor da correlación que •xplica la 

tortuosidad d• las canal•s d• Q&• en la 

columna. 

dp a Di• .. tro .. dio de la part1cula del •dparte 

sólido. 

Dga. Ccafici•nte d• difusión d•l soluto •n la fa .. 

oas o •óvil. 

µ = Velocidad lineal pra.lldio del gas. 

K • Factor d• capacidad. 

df a Espesor efectivo d• la p•l1cula liquida qu• 

cubra 1•• partículas del -.aporta. 

Dllc¡ = Difusibilidad del aoluto •n la 1'as.S. liquida a 

-taciana'l"ia. 

1> Efecto d•l ca•ina •Oltiple. 

En cualquier calwana rellena habr• una .. ri• de 

camina. de divertRs longitud-s qua atravilttian la calu~na. A awdida 

que el gas portador y la muestra •• d .. plazan a trav'- da la 

colu•na, se distribuyen elle• ~ismos •ntre los diversos caminos. 

Puesta que la lanQitud de estos caminos •• di~arenta, la• 

distinta velocidad lineal. 

Para el ti-.pa Ta, la• 90l~ulas da la -..-tra habr•n 

•xpari .. ntado una dispersión gau•siana de wu distancia lineal lo 

cu•l r.sulta en un pico ••• ancho. De este modo lo& m1l:ltipl•• 

caminas acce•ibl•• a la muestra contribuyen al ensanchamiento d•l 

pica y reducen la efici•ncia d• la colwana, los cual•• dmp•nd•n 

11 



d•l ta .. na d• la• particula• la r-eularidad d• la• •i ... • y •l 

di ... tra d• la calUMna. Para •ini•izar •l termino A, hAbr~a que 

usar particula• pmquetras d• tamAfta unifar•e y columnas de 

diámetro paquello lfig. 61. 

Figura 6. Efecto del ca•ina .... ltipla 

2> Difusión eolecular. 

~Y difusión en la fa•e m6vil cuando el .salute 

molecular .. igra desda las 2anas de alta concentración hasta las 

zonas da .. nar concentración. Est• proceso da difusión reaulta en 

una dispersión gaussiana qua dis.inuye la •f iciencia da la 

calu~na. 

La difusión .. inver•ament• proporcional a la 

v•lacidad lineal media del o••· ya qu. un flujo ... r4pido 

12 



•tonifica un ti.-pa d• difusión MA• brttv•. 

El t•rMtno difusión IKll•cular .. prQfJorcianal aí 

Dg08, la difU!libilidad d•l saluta •n •l oas portador. Una alta 

difu•ibilidad d•l salute provoca •1 •n.•ncha•i•nto d• la banda. Al 

corregirse la tortuosidad, se ajusta la v•loc:idad linttal a la 

V•loc.idad efactiva que es mA& 9rand• •n la calu•na ..._ll•na. Esta 

es la diferencia •ntre un ca•ino •n la lirwa recta y el camino 

promedia real de una mo14cula. Si s• au.anta el tamano de la 

part1cula, y aufM!nta a un valor li•ite de 1.0 

Las procedimientos para dis•inuir el t6rmino ~ 

incluyan• caudales ••s rApidos <~enar ti•llpo para la difusión); 

gas portador ••s den50., COG'.IO el nitrógeno o el argón y presión 

elevada d•ntro da la columna para inhibir la difusión. 

3) Rasi•t•ncia a la transferencia da masa. 

Las mal~ulas d• la 1M&•stra deb•n transferir•• d• la 

fase Q&Saosa a la fase liquida¡ penetrar el liquido y difundirse a 

través d• la p•licula liquida; regresar a la superficie y valv•r 

nuev~mente a la fas• gaseosa. Par lo tanto el término C es una 

función cCN1ple;a de varios t•r•inos: el espesor de la p•licula 

liquida, la difusibilidad del saluto en la fase liquida• •1 factor 

d• capacidad y la v•lacidad d• ~luje. 

a) •"'~de lA ~ l14uü/,o. td1>1 Una pa11cula 

de poca asp .. ar facilitarA la tranaforencia de •asa y •vitarA al 

•f.cto d• disp•rsi6n d•l pica. El li•it• d~l ••p••ar de la 

pel1cula .. t• detenainada par el •re• d• la sup•rf icie del sapart• 
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sólida y la actividad adsorb•nte del Soporte sólido. 

bl :f)l./.'lv.>UUJdad. .,. Le ~ ~"""'- IDLiql: Con un 

liquida de baja viscosidad, tamp•ratura al•V&da •n la caluana y 

una •uestra compuesta de moléculas de pequefkl ta•atto au.mntar• la 

difusibilidad. Sin embarga aste t•rmina es menar en comparación 

can d
1 

y K. 

el :J"o.o/40. tte ~ K/11 + K>
2 

tendrA un valar da 10 o .. yar y mientras maycr .. a K menor sera 

•l tér•ina C qu• produzca; un tél"lllina K 11aitante se aproxima a 

50 1 valar que genaral .. nte da un tiempo de retención demasiado 

grande para •1 an~lisis práctico. 

d) .r~: Al aumentar la temperatura au~entarA 

el t6rmino (); dis•inuirA el t'l!-rmino e por incrementarse Dli.q; pero 

inversamente aumantarA al t~rmtno C por dis•inuir K. Si aumenta 

un poco la temp•ratura se r•ducirA en alto Qrado la viscosidad de 

la fase liquida, sin qua haya una reducción importante en los 

valoras da K• por lo tanto, Gi se aUmQnta la temperatura majorarA 

la eficiencia de la columna. Sin embargo, en general el t•rmina 

K es al que m•s d9J1ande d• la t1Wt11P•ratura y esto al au...ntar la 

te-.paratura suele awnantar el t~r•ino C y an consecu•ncia 

di••inuye la eficiencia da la colWlna. Para reducir al •1nilN:J •1 

t6rmina e, deb•r• extenderse unifarme,..nte una delgada p•l1cula 

unifa....,, d• baJa viscosidad, sabre un aoport• irwrte. El 

caudal dab• ser baJo y el t•rmino K suficient ... nt• alto para 

con•ttQuir una bumna partición <4>. 
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f • l!D!lll!tlón 

La separación d• daa picas se •ida por la t"e&Dlución 

<R>, la cuál •Sta determinada por dos factores: At y w. 

<•c. 12> 

At •• una m.dida d• la separación da loa ••xi.as de das ·picos 

(fiQ.7), puede incre.entarse ya sea reduciendo la t.-.peratura 

escogiendo una fase l!quida • ._ .. l•cttva <mayor a>. 

Figura 7. Resolución 

"' R•---
V..(W, IW2) 
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2. SlSTEHA CROlfATOORAFlCO. 

La figura Na. 8 r11pr1tt111nta el esqu .. a d• un •i•tema para 

cra.atagrafia d• Q•• .. · La& part•& b6&icas san• 

a. Cilindro d• gas portador. 

b. Inyector. 

c. Colu•na. 

d. O.tectar. 

e. Registrador. 

Figura B. Esquema general da un cromatDQrafo de gas. 

--! 
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ª'!ali.~. 

El pri,..r própasito del gas portador, .. transportar 

las cDMpanante& vólatil•s de la -.a•stra a trav"5 d• la columna. 

El gas deber• ser inert• y na reaccionar ni con la mu•stra ni con 

la fase estacionaria. 

El propósito secundAria •s •l da obt•ner una matriz 

adecuada para que •1 detector ~ida el CQmPDrwtnt• de la mu .. tra. 

Para obtener en una columna un mayar nOmero d• platos 

teóricos, se prefiare un gas de peso molecular elevado como 

el nitrógeno ya que se logra un valor má& bajo de AEPT <µ 

óptiMo>; 9in embargo, si se desea optimizar la v•locidad del 

análisis, es mejor escoger un gas portador ligero, como el helio 

o el hidrógeno. En la fig. No. 9 puade observarse que el nitrógeno 

•st• en un raini.a da AEPT a la valocidad lineal del gas da 7.5 

cm/s. El rniniiao para •1 helio sa prt1santa unos 18 cm/s. Si 

ambos Qafies se desplazaran al m1nimo de AEPT, el nitr6gano 

generaria alrededor de un 15% m•s de platos, paro con un ti11tnpo 

de análisis de 2 • 4 veces mayor qua el helio. Adem6s can al helio 

se puede contrarrestar una p11quefta p6rdida de la eficiencia de la 

columna can una importante ganancia en la v•locidad del analtsis. 

Tambi~n .. itl'portante que el Q•• portador ••• d• alta 

pur•za. Las illl)urezas <en ••pecial oxigeno y aoua) pued•n alt•rar 

qui•ica .. nte la fa•a liquida y por anda MOdificar la~ tiRID¡Jas de 

retención. Las columnas d• pali41itaras poliQlicoles y polia•idas 

san susceptibl•• d• ••r degradada• par el aw1oana y •l agua. 
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Fi~ura 9. Curvas d• AEPT para nitróg•na y •I h•lio. 

1.6 NITROGENO 

1.4 

1.2 

:o: z 
1.0 

,_ 
a.. w o.a HELIO <t: 

0.6 

0.4 

PI.ATO Oflt1MO 
0.2 

10 20 JO 40 50 60 

VELOCIDAD DE GAS MEDIA C cM/S 

El d•t9Ctor de conductividad t~r•ica usa h•lia, •Kcepto 

cuando - vz a -dir hidróg•na a helio, entone .. - .-plea argón o 

nitr6Q11no. 

El d•t11etar de ionización de fla.. usa h•llo o 

nitrdQ•no. 

El d•-mctor d• captura d• •lec~rone• usa nitrógana IMIY 

tHtCa can carri•nt• continua y argón can 5K de .. tano con corrtent• 
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b.~. 

C.•i t:odow. los crOld.t04Jrafa. d• Q•-• tienen una 

entrada metAlica calentable. En •l di .. tla d• .. tos •ist ... s d• 

•ntrada, varias 'factor•• revisten i.partancia. 

** El ga• portador deb• prwcal•ntarse para Q&rantizar 

una r'J>ida vaporización. 

•• El diafraQ•a dmb• .. nt•nar•• m6s fria que el bloque 

de inyección p•ra evitar dttQradación t6r91ica. 

** El valueen •u•rta d9be .. ntemn·•• al •1ni.-o y el 

ca•ino d•l •luja d.tle .. r suave y unifo,... para evitar la difusión 

en torbellino a la transfentncia expal'19ncial de la -.... .. tra dentro 

da la coluana. 

,.... Deb•ra .. nt•rwrs9 una t...,aratura unifo,... en al 

bloque para Q&rantizar la r6pida volatilización sin que haya 

da.cDtmpoaición t~rmtca dmrbido a puntas calient.. a cande119cci6n 

d.Oida a puntos fria.. 

~chas IMJ-tras san ternol-'hi l•s y •• d•SC.tJllPDrwn 

r6pida-nt• sabr. superfici- -tAlica• cali•nt-. Entre 109 

compLllttltos obt•nidot1 fiQuran los d•rtvadas d• ••tnakidos, 

carbchidrata., .. tarald .. y nu.119rosa• drogas estup•faci•nt••· En 

•l caso d• .. ~ •• .uew.tras, es nac:esario qu• el interior d• la 

c.,_ra -t•ltca de inyl9Cci6n teOQ& una parmd -d• vidrio 9 dond• la 

colwana de vidrio qu9d• la suficient-nta cerca d•l sttptwa 

(ampaque) para qu• la &Quia de la j•ringa dttpo•it• la muestra 

d•ntro da la columna de vidria inactiva (fiQ. 10>. 
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FiQura 10. Esquema de una ca•ara d• inyección. 

ENTR-'JIA OCL 
PCP.T,t,DCR 

c. Colu•na· 

1 > t1aterial. 

lHSCRtClCN DC 91..00U( OC HCTAL 
VIDR!D CALCNTAIO 

CHPAOUE DE: L" 
Ctl..UMNA 

El tubo de la columna pumde .. r de cobre, acero 

ino~idable, alwninio y vidrio tanto de far,.. recta coino doblada 

o helicoidal. El cobre es inapropiado porque reacciona absorbe 

d•tarminados c0tmpon11nt11s de la rauastra (aminas, acetilenos, 

terpenos y esteroid1111>. El vidrio se reca..ianda para amino~idos, 

•steroidas, drogas enervantes, hidrocarburos d• carbono y 

plaguicidas .. 

2l Lanvitud. 

La longitud de la colu•n• rellena varia desde unas 

cuantas pulgada• hasta ••s de 15 •• Las colu•nas anal1tica• 
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comunes mid•n d• 1 a 3 m. da longitud. Con mayor••~lanQitud .... 

obtienen más platos teóricas y .ejar r•110luci6n. La.v•lacidad d•l 

gas portador aumenta al pasar a travlAs de una colu•n• '"9ll•na y, 

as1, s6lo un corto tramo de una columna lar9a funciona a V•locidad 

6ptima· de flujo. Esta significa qua con columnas extr•mada .. nt• 

largas, el nómero de platos teóricos y la resolución obtenida 

•uestran rendimientos decrecientes. 

3J Diámetro. 

El diámetro de la columna varia de 0.02S a 1.25 cm. 

de diAtnetro interno <DI>. Hiantras manar sea al dilataatro d• la 

colu•na mayor es la eficiencia da ésta. El di.U.etro externo <DE> 

de las columnas analiticas estándar es de 0.3 y 0.6 cm En las 

columnas capilares el diámetro externo es de 0.15 C• y el 

di•metra interno de 0.025 a 0.05 cm 

4> Fase Liquida. 

propiedades: 

La fase liquida debe cumplir con las siguientes 

** Ser un buen disolvente absoluto los 

componentes da la muestra, dado que si la 

solubilidad .s baja, los componentes aluiran 

r~ida .. nte y la separación sera pobre. 

** O.be •Mhibir la capacidad como disolv•nte 

diferencial para las componant•• de la muestra. 

** S•r no val•til can una prasión de vapor de 

0.01-0.1 ...t!Q. 
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** S.r t•r.ica .. nte establ• ya qu• una ine9t&bilidad 

pued• .. r proporcionada par una 

cata11tica del soporte al 

t-.peratura. 

** Ser quimicamante inert•. 

tnflu•ncia 

la 

la •lección de la fase liquida dependa da la 

composición da la muastra. Para taner una separación efici•nte, la 

fase liquida debera ser si•ilar en e•tructura quimica a los 

componentes de la ntezcla. 

Ewall y colaboradores' clasificaron a varios grupos 

funcionales en 5 clases, los cuales se muestran en la tabla 1. 

a) Clase !,: Compuestas capaces de formar enlace de 

hidr6g11no. 

b) ~ I!.= Compuestos que conti•nen un Atomo 

donador (0
2

,N
2
,F> y un .1toma de 

hidr6Qeno activa. 

e> Clase lll.1 f'lol~ulas que contienen un donador 

pero no un Ata.o de hidrógeno.activo~ 

d) Clase n!• 1'1a14c:ulas que contienen un hidrógeno 

activo p•ro na Atomos donadores. 

•> ~ ~1 Compuestas que no foNl&n enlac•s de 

&. swell. a, N. • llarrlaon. .J. 11 •• and ••rg. L •• lnd. Eng. ctt.M. 

en. " .... ). 
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TABLA No 1 

CLASIFICACION DEL SOLUTO 

CLASE 1 CLASE U 
IMáspolal) IPolarl 

Agua Alcoholes 
Gllcol,Gllcero\, etc. Acldos gmsos 
Amino aloholes Fenoles 
Hldroxl ácidos Aminas primarias 
PolKenole!l · Aminas secundarlas 
Acldo dlbáslcos Oxlmas 

CLASE 111 CLASE IV 
(Intermedia} (Bala oolarldadl 

Eteres Hidrocarburos 
cetonas a\IMllcos 
Aldehldos 
Esteres Hidrocarburos 
Aminas terciarias aromáticos 

CLASE V 
CNooo\al) 

Hldrccarburos sa!Umdos 
es 
Sulfuros 



la tabla 2 muettrn las fa .. • liquidas QU9 son 

c090rMtlfnte usadas da acu•rda a la clasificación ant•riar1 la tabla 

3 111.1astra •1 efecto de la r•t•nción da un sóluta d• acu•rda a la 

fase liquida. 

5) Sopart• sólida. 

El propósito de la fase sólida es sosten11r una 

palicula dalQada y unifor .. de la ~ase liquida. Un soporte ópti.a 

deber• paaeer detenninadas caractar1sticas: 

** Una superficie especifica extensa de 1 a 20 m•/g. 

** Un di~metro de poros unifar .. del arden de JOµ a 

** Inactividad: Un ainimc da interacción quimica y 

adsortiva con la 1K.1&9tra. 

** Part1culas de fa,... regular da ta ... na unifar.. 

para un r9llena eficiente. 

** R-istenciá eecánica: No deber• desaaranarse al 

s=r manipulada. 

la •ateria prima para la •ayar1a de lo• soportes de 

cramatagraf1a d• Q&ses as la diat6-ica, tatabt6n deno91tnada tierra 

de diatOMA.ceas, far1N.da por msqu•l•tos de &lQa• unicelulares 

•icrosc6pic•• que son funda .. ntal .. nt• S1lic• hidratada y a•orfa. 

Hay cinco far,..• a tipos d• chrotaOSOrb A,&,P,W y T. 
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TAlll.A No 2 

CLASIFICACION DE LAS FASES LIQUIDAS 

CL.ASEAlll CL.ASEBllll 

FFAP ZON'l'LE-7 
l!OM-TPA XE-80 
CNeaNAX XF-1150 
VERMMID AMINE22D 
MANITOL EPON1001 

Cl.ASEClllll Cl.ASEOllV 

:WB SE-30 
STAP SF-ue 
CUWJRO DE BENCILO OC-200 
QF-1 ESCUAl..ENO 
OV-17 OV-1 

TABLANoll 

VI 

EFECTO DE LA CLASE SOBRE LA RETENCION DEL SOWTO 

SOlUTO FASE EFECTO 

IV o 
V e.o 
r.t e El aoluto oe blén reWflldo por la 1- fquida. 

1 A,B El oolut>(llMl_ .. _porlafaae 
11 A,B lquldll. 
111 A,B 

11 D El 110lu1o no .., blén re""ido por la 1-
r.t B fquldll. 
V B 

1 o El oolUID no• bl4n -.Ida par la-.... Ida 
IV A .u eolubllld.i • ITNY limllade. 
V A 



a> Q!rc::wpegrb 8.• para la cf"G9atoora'f1.a d• o••- •n 

escala p..-.parattva ti•ne bwtna capacidad para 

fiJar la fa- liquida <ú.Ki- 25111 - d• una 

.. tructura dt'ficil d• romper al ••r .. nipulada en 

una sup•rfici• qU9 nQ .. 9UY adsarb•nte. Esta 

dlspanibl• an ta .. not1 de aalla• de 10120, 20/:.SO 

y 30/40 que peNalt•n utilizar ca1U8R&• 

pr91parativa• l•rQ•• can baja ca1da de presión. 

b) Rtnwpaprb tia - 1t911lea para 

polar•• par su baja •rt1a 

caracteristica• d• dur•za y 

.. nlpulación .. un sustituta 

.-parar ca.pu .. toa 

sup•rflclal y su• 

r .. i•t•ncia a la 

del chra.osarb W; 

debida a tiU .. nor •up•r'fici• y den•idad •levada, 

el chl"OmOSOrb e - utiliza can una i11prec;¡nación 

... ba'a d• la fa .. liquida. 

c> Chrcwpaqrb l!,1 preparada a partir de la pM>duccidn 

d• ladrillD9 refractarias Sil-0-C.l c-221 •• una 

diatoaita calcinada, de calar rosa y ntlativa .. nt• 

dura. E• ~- adsorbente que la da otros grados de 

chro..arb y - et1plea para hidrocarburos. 

d) Qanwpaqrb I.; E• una resina d• hidracaf"bura 

fluarado obtenida al ta•izar el polvo de teflón-6 

.. a.plea para •mparar cQllpu .. to• 

polar•• tal•• ca.o &QU&, hidracina, dióxido de 

a:ufrm y halóg•nos. 
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e) Rlrpwmprb K• Es un saport• d• diata11ita 

calcinado can fund•nt• abt•nida durante la 

fabricación d•l c•lit•, .. d• calar blanco y 

qu.ttradtza su superficie es relattva .. nt• na 

adsarbent• y .. usa para separar COlllPUeatos 

polares. Cuando .. lava can •cida y •• trata 

con Silana su ca11partamianta •• excelente.(5) 

e. P.tpc tqr11tt. 

1> Caractertsticas da un detwctor. 

El detectar •• un ditip011itiva qu• flid• la 

canc•ntración de cada uno de la• companent.. da la tMSastra y 

Q•n9ra una -ftal elktr"ica proporcional a dicha cancantraci6n. Las 

carac~er1sttcas d• un detectar son1 

** S.n11ibilidad1 denota la cantidad da -n.1 

Qenarada para datarainada conc&ntración de una 

•u•stra. El datactor .. nsible Q•111trara una seftal 

alt!ctrica orand• para un determinado tamatto de 

muestra. 

** Ruidos se ref iare a la raspu .. ta del dat.ctor de 

corta ~ur•ción y al ~zar daterQinada por laa 

praptmdad- elt!ctricas, d11 t-.paratura o la 

.. nstbilt~ad al caudal. El ruido d•t•naina ca.a 

datectar una -.iaatra paquafta. Par lo o•naral •• 

dafirw ca.o cantidad •int.. detectable <c ••• d> 

aquella -.. .. tra la suflcient ... nt• orande para 
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c;a•rwrar una -na1 das vmc- .. yor qu• 9U niv•l d• 

ruido. 

** Respu••ta Univ•r•al• •iQnifica qum •l 

Q•rwrara una respu-ta para todos los ca11porwnt­

d• la MU .. tra, •xceptuando •1 gas portador. 

** R•spuasta .. lectiva: significa que •1 d•tmctor 

sólo r911Pand• a d•t•rminada Hpo d• CDfllPu•stos; 

par ajar.pla, el d•tactar fata11~trica d• lla•a 

sala ra.panda a campu .. tas que canti•rwn •ta.a• 

d• azufre a fósforo. 

** Lirwridad1 E• la r.vión sobre la cual la seftal 

del d•tectar es directa .. nte proporcional a la 

concentración de la .U••tra <6>. 

2> O.tactar de captura de •lttetrone•. 

a> Prlnc:ipias ap•rativos. 

El~detmctar d• captura de •lectrones •id• las 

dis•inuciarws de una seftal en vaz del auntmnto da la corriant• 

al.6ctrica. A .adida que •l gas portador nitróiJena fluy• a trav4!-s 

de un d•tactor, una la•ina da tritio a da niquel-63 radiactiva 

ioniza las .ali6culas da nitrógeno y forma elactrarw• l•ntos. 

Eatoa al1tCtra099 •• desplazan hacia •l Anbdo, cuyo pat•ncial 

.. de 90 voltios. Al colectara• ••tos •lectron•s lento&, se 

produce una corri•nt• canstant• qu• .. amplifica por un 

•lactróltetro. Esta corrient• d• fondo •s de unos 10-e IWp. Si 

•n - ..-nta - intracluce •n el d•tmc:tar una -...stra qu• 
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cont..,... to0le.:ulas que captu,.... elect....,..., .. MlducirA ... 

corrient•. La di .. lnución de carri•nt• .. una ..elida d• la 

cantidad y afinidad •lmctrónica de lo. COllP&am•tos d• la aa .. tra 

coma. - abs•rva en la figura 11. 

FiQUra 11. E9C1U ... d• un d•t.c"tar d• captura d• e111etran.s. 

A~flcador 

c.ttodo 

Fuente rdaclfva 

Panlalla de alambra 

Ar<>do 

b> Fu•nte radiaactivc. 

La fuant• radioactiva es una parte -.encial 

d•l detector d• captura de electrones. Realiza la ionización 

pri .. ria d•l ga• portador. S. han utilizada tanto el tritio 

<H-31 caea el Niqual-63. La l ... ina de tritio •6lo .. utilizable 

hasta 220·c La fu•nte d• Niqu•l-63 puad• calentar119 hasta 

:sso•c .anten11rse a temperatura ú• alta y, par tanto pu.S• 

aperar durant• ..... •in tetwr qu• limpiarse la 1-.1na. 
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e> SelRCtividad y smnsibilidad de un detector. 

El detector de captura d• elmctrollltS .. muy 

sensible a ciertas molll!-culas, talas COiia halurot1 d• alquilo, 

carbonilos canJuoadas, ni tri las, 

arQ&OD111etálicas. 9tl insensible a los 

nitratos y 

hidrocarburos, alcoholes 

y cetonaa. Por su .. nsibilidad s•lectiva reapacto a las haluros 

este detector permit• analizar plaguicidas que puwdan detectarse a 

niveles d• nano y picogramos. 

En •l análisis de plaguicidas por ejemplo al 

aldrin y al lindana los cual•• contienen 6 •ta.os da cloro, al 

primero exhibe una mayor sensibilidad que al linduno. Esta pueda 

ser atribuida a la presencia da dobles enlaces an su eatructura 

entra los Ato.-as da carbono 2,3 y 6,7 105 enlaces in&a~urados an 

la posición 2,3 unen a los Atoatos de cloro <7>. 

d) Linaaridad 

En los dettRCtores da captura da electrones el 

recorrido lineal es •uY li•itada. los detectares se saturan con 

facilidad y hay qua inyectar muestras muy peque~as. Las muestras 

deben de estar secas, ya qua trazas de agua destruyen la 

respuesta norsal dal detector. (figura No 12>. 



FiQura 12. Lirwaridad d•l det9Ctor d• captura de •l.c:tNSnes. 
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3. AHALISIS CUllHTITATIVO. 

a. Pgrctento W! 4~. 

Corresponda al c~lculo de la ca11pasición porcentual 

mediant• la medición del Area de cada pico y la división da cada 

Area par al Ar•• total es decir: 

ll A lec. 131 
AP9Q de A =----------- ••oo Area. total 

b. Normalización. 

Las áreas d• los cD01puastos no san di r11eta11entwi 

proporcionales a la composición porcentual, es decir compuestos 

diferentes tienen difen1nt•• respu•sta• del detector; por lo 

tanto es necesario d•ter1ai"r•ar los factores d• corrección. Estos 

factoras una vez dater•inados puedan usarse para calcular la 

CQMPosición porcmntual1 

X A •-~!..~-~!-~~•aoo 
A.r9a. /fae lor 

(lfC. 141 
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c. Estandarizaci~ ~. 

En est• ,..toda •• inyactan cantidad.. exactas da la 

muastra pura. Se traza una curva d• calibración d•l •rea can 

respacta a la canc•ntración. Se iny.cta una cantidad exacta d• la 

Muestra1 se mid• el área de pico y a partir da l& curva de 

calibración se calcula la cantidad da .ueatra praa•nte en el 

M&t•rial desconocido <~ig No 13); 

X en peso de A =-~~~~~;;i-!~r.~!•aoo (ec.15) 

Figura 13."Curva de calibración absoluta. 

~V / 

/V lY ... V l / / 

/ /" 
~ V 

/ 
--~ 

32 



d. Ewt1nc11ri11ci!ÓQ J.nHr.nl.. 

Se pr.paran •st•ndares a dif•rent• concantración con 

un ast6ndar int•rno a canc.•ntración canstant• y se traza una 

curva de calibración. De iQU&l far•a a la 11M.1eatr1 se adiciona 

el est•ndar int•rna a la •i... canc•ntración en qu• fue 

adicionada al estandard, ee deter•tna el •rea de la IM!&stra se 

interpola en la gr6fica y se det•r•ina la cantidad de 11M1estra 

prlfWtlnte en •l •at•rial desconocido. 

requisitos: 

El est.6.ndar interno debe tenar 

** Sllpararae bi•n· de los otras picos. 

** Eluirse c·erca del pica d• interés. 

los siguient .. 

•• Tenar una concentración aproximada a la da la 

sustancia a determinar. 

** Ten•r una si•ilitud .. tructural con lA sustancia a 

determinar <B>. 



B. VALIDACIOH DE METODOS AHALITICOS. 

1. G•neralidades. 

En la actualidad uno de los principales obJ•tiva. do la 

industria farmacéutica, alimenticia y qui•ica, es a-.gurar un 

adecuado control de calidad tanto de la materia prima, ca"'° del 

producto en proceso y producto terminado. Es por lo que, la 

validación retrospectiva y prospectiva ha tomado gran 

i111Portancia. 

La validación del máotodo pueda definirse cacaa el proceso 

por el cual queda establecido, por estudios da laboratorio, que la 

capacidad del .-todo .. tisfac• los requi•itos para las 

aplicaciones analiticas d&seadas as decir, incluye una evaluación 

de la prac:isión, lineari~ad y exactitud para evaluar al 

coeportamiento dal método. 

Las etapas previas importantes a la validación que deben 

ser tomada• en con~ideraci6n son: 

a• ~ 11!!. !!.iJmlfg 

Coaprend• una r~visión bibliográfica exhaustiva, can la 

finalidad de conocer las prapiedada& f1sicas, qui•icas, 

estabilidad e int•raccianes del an•lito, as1 COMO r•fer•ncias para 

la cuantificación del mismo por el ••toda analitico adecuado. 
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b. ~ K d«warrpllq 

Esta dllber• cubrir la• •iQui•ntes candician1ts1 

•• Candlcian.s analitica• preliaina,.... 

Opti•ización y tip~ d• d•tecci6n. 

** Eficiencia de la •Ktracci6n, dig••tidn y d•sarrolla 

d• la reacción. 

** Selección de la sustancia patrón da rttfar•ncia 

intarna o .. t6ndar interno <~l. 

2. De~inicion.s. 

a. Linaaridad. 

La linaaridad de un sisteea o ••toda anal1tico .. su 

habilidad para asegurar que las resultados ana11tica&, los cuales 

puad.en •er abt•nidos por medio de una 

transfar .. ción .atltlft6tica bien definida • .an proporcionales a la 

cancantraci6n de la •u•tancia dentro de un ranQD det•r•inado. 

b. f!AJJ!m. 

Es el int•rvalo entre las nivela• superior • in~•rior 

de la sustancia, el cual ae ha demostrado qua ••preciso exacta y 

lineal utilizando el ••todo descrito. 

c. Exactitud. 

E• la concordancia entre un valor obtenido experi-.n­

talmente del valor de ref•r•ncia qua corN!lsponde al 100 %. 

Se expNtsa ca.o el % de recobro obtenido del anAlisis 

de muestra• • las que aa les ha adicionado cantidades conocidas 

de la •u•tancia. 



Es el grado de concordancia entre resultados anal1ttcos 

individuales cuando al pracltdimiento s• aplica repetidamente a 

dif•r•nt•• -..estreos d• una ..... mstra hoMDQ.,_a del producto 

uaual .. nt• s• axpraaa •n t6r•inos d• d•sviación .. tAndar o d•l 

coeficiente de variación. 

la precisión •s una medida d•l Qr&do de repraducibilidad 

y/o rep•tibilidmd del m6todo analitico, bajo las condicione& 

nor•alea da operación. 

11 Rl!petibilidad. 

Es la precisión de un m~todo anal1tica •xprasada 

coAtO la concordancia obtenida entre determinaciones ind•p•ndientes 

realizadas por un solo analista, usando los •i9ftKJS aparatos y 

técnicas. 

2> Repraducibilidad. 

Es la precisi·ón de un método anal1tico e>epr-ada 

cDfllo la concordanci& entre determinaciones indmp•ndiantes 

realizadas por diferentes analistas, en diferttntea 

~is.a y/a diferentes laboratorios utilizando al 

dif•r.ntes equipas • 

•• L.tlli.b. ia ~6n. 

di••• en el 

Mi sao y/o 

Es 1• •1niaa canc•ntración d• una· sustancia an una 

-.-tra la cual puada &ar dat.c:tada, paro na nmcaaaria-nt• 

cuantificada, bajo las condiciones da operación .. tabl8Cid••• 



f. l..lallll U cu1nUfic1ci~. 

Es la ,..nar concentración de la •ustancia •n una 

muestra que puede ser d•ter•inada con precisión y eKactitud 

aceptables bajo condiciones de op•ración establecidas. 

g. Egnwcificidad. 

Es la habilidad de un método analítico para obtener una 

respuesta dltbida Onica•ente a la sustancia de int•rés y na a ·otros 

componentes de la muestra. 

h. Tolerancia. 

Es el grado de reproducibilidad de lo& resultados 

analiticos obtenidos por el anAlisis de la misma mu•stra bajo 

madificaciones de las cbndiciones nor•ales de operación, tales 

coma diferentes temperaturas, lote& de reactivos, 

sistemas de eluct6n, tipos de et1paque <soporte, fase estacionaria, 

etc>, condiciones ambientales, etc. (10> 

3. Determinaciones. 

a. Linearidad 9tl sistema. 

Se determina construyendo una curva de calibración de 

una misma solución patrón utilizando cuando •enas 5 dilucione~, y 

haciendo an•lisis par duplicada para cada dilución. 

El intervalo entra las concentraciones a analiz&r 

dep•ndera del propósito del método para fine& d•l control d• 

calidad y d• •llQUi•ianto de la estabilidad d• un f•raaco 

an una far•• far•acMltica, dllberA estar incluida la concentración 

••leccionada como 100% • 
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Crit•rio1 

a = O , r ~ 0.99 , r 2 ~ 0.98 

Donde: 

a = ordenada al orig•n. 

r • coeficiente de regresión. 

rª= coeficiente de determinación. 

b. Linearidad !:b?l. m.•!l!dsl· 

Sa det•r•ina con placebos adicionados del principio 

activo, <placebos cargados), cada uno de manera independiente, 

cuando menos a tres diferentes concentraciones incluyendo el 100%, 

haciendo los anAlisis por triplicado de cada conc•ntración. 

La a~pÍitud del depender• del use y 

aplicaciones del laétodo 

estudio 

(control de calidad,astabilidad, 

investigación, etc.) y pra~er•nte1t1tnte dllbera llevar•• a cabo por 

un •is•o analista en las •i .. as condiciort11s de operación. 

Criterio: 

- Cantidad adicionada vs cantidad recuperada: 

P•ndiente <m> = 1 

Ordenada al ariQan <a> = O 

Coef. d• determinación <r2 > ~ 0.98. 

- Porcienta recuperado: en al 

confianza para la media, debe localizarse el 100% 

intervalo da 

- Coeficiente de variación <c.v.> ~ 2 X 

Sa dat•r•ina por el an'.li•i• .. xtuplicado de una •i ... 
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solución .. t•ndar corr..pandient• al IOOS .. tabl.cido •n la 

lirwaridad del •ist .... 

Criterio. 

C09f. de variación <cv) S l.5X 

d. Exactitud 

S. debe cuando meno~ analizar 6 placabas cargadas can 

el lOOX de principio activo, da tnanera independiente por al 

misao analista y •n las mi~mas condiciones da operación. 

Criterio. 

- El intervalo de confianza para la media dttba 

incluir el 100% 

- Coef. de variación (c.v.> S 2 X 

e. Reproducibilidad. 

Se dab• llevar a cabo cuando menos por dos analistas, 

en dos d1a• diferentes y par triplicado cada mu•stra. 

Trabajar de •anera independiente partiendo de una 

ftMJestra halftOQ~n•a del· producto cercana al lOOX de la concentración 

teórica. 

Criterio. 

Caef.de variación (c.v.) S 2 % 

f. !:.llllil!! .a ~ón. 
Hacer dilucianBa seriadas de la sustancia patrón de 

referencia hasta obtener una respuesta de da& vacas par encima del 

nivel de ruido del sist111a&. 
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Critaria1 

li•it• de d•tección • z•• N 

Dand•• 

N = Altura del ruido. 

Z = Variable aleatoria normal ••t•ndar. 

g. Cantidad m.tn.i.fY.. cuantificablp. 

Ellplaa las r•sultados de linearidad. 

Criterio: 

Deb11 ser por lo meno& 10 v.ces menor del valor 

aquival•nta al 100% (11>. 

El aneK6 1~ ~uestra •1 ~armularia general que as aplicado 

para la validación de métada. analiticas. 
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c. AUlaIN 

1. G•neral1d•d•s. 

Un plaguicida .. cualquier sustancia o .. zetas de 

sustancia• d .. tinada• a pr•v•nlr o cat9batir cualquier plaga 9i•nda 

aplicable a cualquier sustancia o mezclas de sustancia destinadas 

a utllizaMHt como regulador d•l creci•i•nto de la planta o C090 un 

•Q•nt• da defoliación o detlr.Cacl6n. El tér9lno •xcluytt los 

fertillzant.s y antibióticos y d~s su•tanclas qu1•icas 

ad•ini&tradas a las animal .. can otras ~inea . 

Un residuo d• plaouicida .. cualquier sustancia de ""tos 

pres&nte en lo• &li-ntos el cual es d-tlnado al consuma humano a 

ani•al ariQinado por el uso de un plaguicida; ello •nQloba a 

cualqul•r d•rivado espmc:l~ico COIM> aan 

deQr&dación y conversión, 109 .. tabalitos y 

los productos 

las productCH1 

reacción cornaidttrados taKicológica,..nte important ... 

de 

de 

La concentración 9'.xt .. de un r .. iduo d• plaQUicida es 

aqu•ll• que el Cadex Alimentariu• p•r•ite leQal .. nt• estar 

pra .. nte en un alit1ento o producto ali .. nticio. Esta concentración 

•• •xpresa •n miliQra90s d9 residuo d9 plaQuiclda por kilOQra.a 

del ali .. nta o producto ali .. nticto. 

En Q•nllral 1 el 11•it• Uxima del Cad9>e para r8Siduas -

refiere al residuo resultant• del usa de un plaQulcida en 
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circun&tancias destinad&• a protet¡¡er •l ali .. nta a producto 

ali•enticia contra la• plagas, can arrai}lo a una prActica 

agricola carr11eta. Cuando un rm•tduo re•ulta d• circunstancia• no 

d .. tinadas a prateg•r el ali•enta a producto alimenticia an 

cu .. tión contra la• insectos nociva•, la concentración .-.xt•a 

raca.•ndada se d••igna can la eKprasión li•ita practica de residuo 

<12>. 

(1 al~a, 4 alfa, 4a beta, 5 alfa, a alfa, Ba batal 

-1, 2, 3, 4, 10, 10 - HaK&Clara - 1, 4, 4a, 5, a, Ba 

Haxahidra - 1, 4:5 1 B - Di ... tanonaftalana. 

3. Hornbr•s Co .. rc1ales y CoRtUnes. 

AQrichem Aldersten EC 30 

AldrBK 

Aldrt1K ll 

Aldre>e 2 

Aldrimul 

4. CJasif 1cactón d• P•l1grosidad. 

Aldocit 

Aldrax 30 

Aldrin 30 

Aldr<OC 

Aldrax 40 

AltDK 

La Organización Mundial de la Salud (0"9) a clasificada a 

las plaguicidas de acuerda a •u grada de peligrosidad •n cuatro 

grupa• principal••• 
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Clav• 

lA 

lB 

11 

111 

O..C:ripción 

Extr .. ada••nte Pali9rosas 

Alta•ehte PeliQrDSD!i 

Maderada~ente P•liQrD•os 

LiQ•ra.ant• Peligrosos 

Para el caso del Aldrin este ha sido clasificado d•ntro 

del grupo IB por lo que en "éxico desde el ano de 1987 cota0 

medida leQislativa &e prohibe au importación al 

nacional <13). 

5. Propiedades Fisicoqui•icas. 

t•rritoria 

El aldrin as un sólido blanco cristalino con un punto de 

fusión da 104 a 104.5ªc, su presión de vapor es de 2.31 x 10-5
, 

4.87 K 10-s, 7.48 K 10-5 y 1.03 X 10-6 mmHg a 20 9 30 940 y ~OºC. 

respectivamente. Su solubilidad an agua entre 25 y 29°C. es de 

27 ppm. La 9alubilidad en di~•rantes disolventes 

pres•nta en la tabla Na. 4 

org6nicas •a 

Es estable al calor, a los •lcali~, a los Acidas diluidas, 

e.u1sificantes, aQentes humectantes y a los disolventes' •in 

embaroo, los-a9entes axidant•s, los Acidos •inerales concentradas 

y varias catAlisis ácidas pueden causar descomposición. 

El Aldrin es compatible con la .mayor!a de los 

insecticidas c01aUnes coma son lo• acaricidas, herbicidas, 

fUnQicida5 y fertilizante• por lo que pueden ••r u .. do& •n ~arma 

conjunta (14l. 



TASLANo.4 

SOLUBILIDADES DEL ALDRIN 

DISOLVENTE g/1oom1. 

ACETONA 109 

ACETATO DE AMILO 38 

BENCENO 183 

ALCOHOL n-BUTIUCO 9 

TETRACLORURO DE CARBONO S03 

CICLOl-EXANONA ---
DIESEL 30 

DIPENTENO 109 

ETANOL 5 

DICLORO ETILENO 312 

ISOPROPANOL. 4 

KEROSENO 28 

METANOL 5 

METIL ETIL CETONA 28 

TOLUENO 2tfl 

Xll.ENO 235 
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6. l'fec•n1s•o de acc16n y tox1cidad sobre ins•ctos. 

El aldrin, vabre las insecto• presenta un .ecanisma de 

acción ~uy similar a las de wu mistna 9rupa. Par •j .. pla, •n las 

mascas su per(ada de actividad nor .. 1 es alterada pri .. ra par 

una serie de espas•as y una incardinación durante el vuela, la 

que ocasiona que impida volar por una disminución en su actividad 

motora por la que provoca su muerte. En cucarachas antericanas se 

ha ob~•rvado que éste actóa a través del sistema nervioso central 

provocando un incrlHlento frtre:uente de descargas en el tendón 

central ori9inando su muerte <15>. 

7. Usos. 

El aldrin eS utilizado principalmente para al control de 

insectos que atacan principalmente las cultivos de triga, cebada, 

centena, maiz, papa, varias cosechas de raiz, ca~a de azócar y de 

tabaco, higueras y cosec:ha de fibras (16>. 

B. Toxicidad •n seres vivos. 

Para conocar la acción tóxica del aldrin es rwcesario 

conocer como llega esta a los tejidos, donde actóa y qua función 

comprotneten en el nivel subcelular o .alecular, con la finalidad 

de reducir sus efectos tóxicas o evitar que ocurra alQuna 

intaKicaci6n. 

El •facto t6Kico provocado por el aldrln ••ta influido por 

el til!ftllpo de eKpasición, que puede sar br•v• a pr<1longada 1 par el 

niv•l da cancantración que pued• ••r desda inuy baja hasta euy alto9 

tallbi6n depende por su capacidad d• p•natración, estabilidad, 
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distribución, perstst•ncta, deQradación y por su capacidad de 

causar una lesión y par las caracter!•ticas del oroanitMRo. 

a. ~ón, distribución, biptransfor•acióQ. 

El aldrin puede ingrasar al arganis•o par i~estión, 

inhalación o por contacta can la piel. Su absorción se facilita 

cuando se encuentra disuelto en la grasa ani•al a vagwtal. 

Una vez absorbido el aldr!n pasa a la sangre y es 

distribuido por todo el organismo estableciéndose un equilibrio de 

concentración entra las elementos grasos y protéicos cunstitutivos 

de la sangre y otros tejidos ricoa en grasas, especialmente 

al tejido adiposo. Ta.t>ién pueden encontrar diferentes 

concentraciones en el higado, rittones y en otros órganos.· 

En el cerebro, el nivel de este plaguicida relacionado con 

la astimulación del sistema nervioso cantral puede s•r alcanzada 

por una dosis aguda Onica o por dosis Ntpetidas •As paquwftas. 

El aldrin •• metaboliza lentamente en el h1gado, en donde 

sufre un proceso da dRQr&dación a transfor•ación metabólica 

catalizada por enzimas de la fracción microsomal del reticulo 

andoplAsmico hepático. Se ha identificado en sangre hwnan& o,p-DDE 

como un poducto de biotransfor .. ci6n de este plaguicida. 

As1 1 la •li•inación dal aldr1n ae realiza lenta .. nte a 

través da las heces y la orina ya mea inalt•r•do 

t:ran&formado <17). 

b. ttecanigo ª i!G.E!.ón. 

El macanis•o da la acción tóxica dal aldr!n no e•t~ 



bi•n aclarada p•ro al par11e•r .. d.tJ• a que int•rfi•re •n la 

tran .. isión d•l impulso nerviosa •n •l axón da las c•lulas d•l 

oanQlio rwrviasa, prababl-nt• por la faraación d• un CCMIPl•Jo 

transportador con la .. IM>rana prasinA.ptica <18). 

Las efttctos crónicos &an usualmente producidos par la 

•xpasici6n pralonQada d•l aldrin a nlv•let1 d• baja canc•ntración y 

quiz•s no aparazcan CCMMJ toxicidad &QUda, pera, en ca.tila 

podrian aparecer ca.o dificultadas reproductivas, d11SDrdenes 

nervio•os, danos en al9Qn órgano, carcine>Q•nicidad, mutaoenicidad 

y terataoenicidad. 

Ca.o resultádo de prueba• en ani .. l•s s• ha dentastrado 

su afecto carcinog"'1ica por al incr ... nto da tU11Dres en al hiQ&do 

de ratolll!s expuastos a dosis al•vadas <19). 

C090 •n asta capitulo •• refirió unica11tenta al aldrtn, •1 

an~xo 2 muastra una r•lación de otros plaouicidas organocloradas. 
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cuando - d-rralla •l aldr1n, •• p•n•6 qu• -ria una d• la• 

campu .. ta. ideal•• para el control de plaga• ••1 ca.o un tMldia 

para aumentar la dispanibilidad de ali..ntas a carta plaza. Sin 

..t>arga, su efecto tóxi~a na fue considerada y paralela ... nt• 

a .. te prabl•Ma .. prtKenta su persistencia dllbida a su alta 

•shbilidad qu1•ica lo que tra• cu.o cons11eu•ncia su 

ac119Ulación en el medio ambiente, muchas vec- can un efmcto 

dr4stica en la• cadenas ali .. nticia• a bien d .. truyen:la alguna• 

espmci- d• i"98CtOS Oti l•• COMJ la& abejas, as1 ca.a alQUnotl 

pmc .. y av ... Par la anterior, diversas aroanizactones a nivel 

9Undial ca.a la As.x:tatian of Oficial Analyttcal Ch .. t•t• CADAC>, 

la Food and AQricultural OrQaniaatton af th• Unitmd Nattans <FAO>, 

han t011&da medidas saveras al grado de prohibir .u usa total de 

la actualidad ••tudi09 

realizados en algunos ali .. ntos prtncipal .. nt• en veg•tal .... han 

d•tectada trazas de .. t• in.acticid• dado que aun en la actualidad 

•• encuentra present• •n la atmósfera canta•inando d• .. ta far.a 

a la fuant• alt .. nticia del .. r humana. 

Para •1 control del Aldr1n, la A9t10Ciattan af Oficial 

Analytical Ch-icts IAOACl ha aditada IMtadas par C,.__t09rafia de 

Ba-• can Detectar d• captura d• Electra1111t1 que penal t• eu 
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cuantificación a niv•l•• inf•riar .. d•l valar •!Kil\O p•r•itido 

por •l Cod•K Ali,..ntartus, dflbido a qu• este detector •• alta .. nte 

••lectivo para toda. las ca.apuestos electronegativo•. Sin 9Mbar9a 9 

el procesa da extracción indicada para cada tipo de ali .. nto es 

total .. nte dif•renta, lo cu.il hace qua para un laboratorio d• 

control de calidad el casto y ti .. po de anAlisis sea auma .. nta 

e lavado. 

Por lo anterior, en el present• trabajo se vio la rwc•&idad 

de d .. arrallar un ~6todo 9aneralizado desde su extracción hasta su 

cuantificación del aldrin en tr .. tipos diferente• de ali .. ntos 

CcRbolla deshidratada, harina y carne) por CramatOQrafia da Bases 

con Detactar de CaptUra d• Electrones apoyado adeenA• en la 

evaluación aatadistica que incluya una validación de ,_.todos 

anal1ticoa para t•n•r una alta confiabilidad •n el futuro. 
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IV. OBJETIVOS 

A. DbJe~ivo General. 

Desarrollar y validar un método. de anAlisis para 

cuantificar residuos de pesticidas organoclorados en 

diferentes alimentos. 

B. ObJe"t ivos Esp•ci.'ficos. 

l. Desarrollar un •étodo por cromatografia de ga .. s p~ra 

cuantificar Aldr~n, empleando detector de captura d• 

electrones con fuente radiactiva de n1quel 63 

2. Validar al m~todo obtenido en base a los parámetros de 

precisión, exactitud, linealidad, 

limite da detección. 
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V. IUPOTESIS 

Al contener el Aldrin en su estructura quimica grupos 

electronegativos como al claro, entonces podrA --~ cuantificado a 

nivel da trazas por crómatogra~1a de gases ~leando detectar de 

captura de electranas con fuente radiactiva de N1qual 63. 
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A. 

Y:I. MATERIAL Y METODO 

IYf:eriill. 

1. 11atraces volumétricos de 100 ml. 

2. Pipetas volu••trtcas de 10 ml. 

3. Pipetas volumé-tricas de 5 ml. 

4. Vasos de precipitados de 100 ml. 

5. Columna de elución de 25 cm. 

6. Probetas de 25 ml. 

7. Matraces er1enmeyer con tapón de rosca de 125 ml. 

S. Microjeringa de 10 µl. 

s. Eq.uipo. 

l. Balanza anal1tica de precisión 11ettl•r At1 50 

2. Cromat6grafo de gases Perk1n Elmer modelo sigma 300, 

equipado con detectar de captura de electrones can 

fuente radiactiva da niquel 63. 

3. Registrador Parkin Elmar .adelo RlOO 

4. Columna de vidrio d• 3 m empacada con 

ailicana <SE-30) al 4% con metil silicona liquida 

<OV-101) al 6% sobra Chromosorb W lavada can 

haxametil dictara •ilano <Hl'tDS> malla B0/100. 
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c. R•activos. 

1. llenc:•na 11r1da anal1 tico ""rck 

2. P•ntana grada analitico ... rck 

3. Fluaricll activado y pasivada Allt9C labaratart ... 

4. Aldrin ("t'-ndar pri-ria> pureza 99.9 X • lote 30900-2 

Alltec Laboratories. 

5. Nitr6Qano grado cNH11&togr.lfico IllFRA. 

D. D•sarrollo d•l .. ~oda. 

V•r •squ- No. l 

E. Validación d•l -6todo ana11tico s•l•ccionado. 

En •1 esqu-a No. 2 - lftUastra an far.a 9•rWtral el 

seg¡uimianto rmalizada d·uranta la validacidn del •l!!-todo analitica. 
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l!MUUIA Ne t DHAllllOLLO Dl!L llETODO 

81!Ll!CCION Dl!L D•OLVl!Nll! 

"--"'­a...ioó ....... -
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l. Prepa~ación d• •st•ndares. 

a. Solución stock d• r•f•r•ncia.<100 pp•> 

Pesar 10 f1tO de Aldrin en un Matraz valu ... trica de 

100 •l disolver y aforar can benceno. 

b. Soluci6n de dilución l 110 ppml. 

Pipetear 10 •l de la solución stock a un matraz de 

100 •l., disolver y a"far&r con benceno. 

c. Solución de dilución 2 <1 ppm>. 

Pipetear 10 ml de la solución de dilución 

matraz de 100 •l. y aforar con benceno. 

d. Solución de dilución :S C0 .. 5 ppm> .. 

Pipetear 5 ml de la solución de dilución 

matraz de 100 ml. y aforar con benceno. 

•· Solución de dilución 4 <0.1 ppm>. 

a un 

a un 

Pipetear 10 ml de la solución de dilución 2 a un 

matraz de 100 ml y aforar con benceno. 

~- Solución de dilución 5 co.os ppm>. 

Pipetear 10 ml de la solución de dilución 3 a un 

._atraz de 100 ml y a"forar con benceno. 

2. Preparación d• la .ueutra. 

a. Tratamiento previos 

Para muestras derivadas de carnes y vegetale• en su 

~or~a natural triturar aproxi•ada .. nte 100g d• 

•u .. trat •n •l caso de harina5 y/o vegetales 

d9Shidratados .. zclar adwc:uada .. nt• 1009 del 
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producto a analizar. 

b. Método general para aKtraer •1 Aldrin •n las 

muestras d• c.tlalla dltShidratada 9 harina de trigo 

y carne de pollo. 

• t> Pesar aproximadamente con exactitud 10 g del 

alimento a analizar previamente fBOlido. •n un 

matraz erlenmeyer con tapón de rasca 

2> Adicionar 15 ml. de benceno y 10 ml de pantano y 

agitar durante 5 min. 

3) Decantar o filtrar en un vaso de precipitado que 

contenga g. de fluori&il. 

4> Agitar nuevamente durante 5 min. y evaporar los 

disolventes can Yacio a temperatura ambiente. 

5> Etnpacar una columna de •lución con 5 g. da 

fluorisil. 

6) Colocar a~ fluorisil completamente seco en la 

parte superior da la colu•na preparada. 

7> Eluir con benceno ha•ta recuperar 15 •l. 

B> Concentrar a 10 ml. 

c. E-i>ec:ificidad. 

Con las ntua.tras previa11M1nte seleccionadas y libra 

de contaminación por aldr1n procedar a r•alizar su 

extracción da acuerdo al método general. 

3. Condiciones cro.atogrAficas: 

6&• acarr.adarr Nitrógana. 
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FluJ01 40 el/•tn. 

Colu•na1 SE-::so al 4X can ov-101 al 6X sobr. O.ro. 

llHP 100-120. 

TtHiperatura del harna1 220°c. 

Temperatura de inyectar y detectar1 ~oªc. 

4. Estabilizar la columna durante :SO •in. 

5. Inyectar 3 µl de la soluciarw. da refe ... ncia 

carrRSpandienta• a 1, 0.5, 0.1, 0.05 hasta que 

haya repetibilidad y finalmente proceder a inyectar 3 

µ1 del extracto da la -.aestra. 

6. Calcular el •rm• d•l pica d•l Aldrin midiendo la 

altura, amplitud y atanuación, 

cuantificar la concentración d• Aldrin par al ...t-toda de 

estandarización externa. 
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YU: llESULTADOS 

A cantiraaaclón •• anex6n la• tabla• d• reaultadas 

carr•spandl•ntes a la validación del ••toda anal1tica para cada 

all-nta asi ca.o tatabi6n cra.&tOQr& .. • obtenidDli durante asta 

trabaja. 
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TASIA No. 1 

UNEARIDAD DEL SISTEMA 

DATOS CONC. NEA 
lnnm.\ 

1. 0.01 0.5175 
2. 0.01 0.5100 
3. 0.01 0.5100 
4. 0.01 0.5175 
5. 0.05 2.5500 
8. 0.1115 2.5500 
7. 0.05 2.tse!50 
e. 0.1115 2.15425 
11 •• 0.10 11.1000 
10. 0.10 5.1300 

. 11. 0.10 5.1300 
12. .0.10 5.0700 
13. 0.50 25.lillOO 
14. 0.50 25.4400 
15. 0.50 25.llllOO 
18. 0.50 25.llllOO 
17. 1.00 50.tMOO 
te. 1.00 51.1200 
19. 1.00 50.8800 
20. 1.00 51.SllOO 

Pendlent& ( m ) 51.1101128 
Olden8da al origen ( a) 0.01154 
Coel. de correlackln ( r) 0.1111111111 
Coel. de delllrmlnaclón (r" 2) 0.1111111111 

CONCUJSIOf\l:S: 

eomo r>0.1111 y r"2 >0.118 ,el slllema 
1e _,.,ana lineal. 
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TAllLA No. 2 

PAEClllON DEL llSTEMA 

DATOS 

1. 
2. 
3. 
4. 
5. 
8. 
7. 
e. 

eo.i. de vwillcidn (o.v. 

CONTRASTE DE HIPOTESIS 

Hlpótllal1: 

MEA 

11.10 
1.1a 
5.13 
5.07 
5.07 
5.10 
5.13 
513 

0.487 

Nula (Ho): Q".c 2 W. 
Mima <He): r+ 2 w. 

~de-: 
X~ c6lculo: 0.111118 
Xt tedrbl *: 18.013 

* con ac ~ 0.05 y 7 .,..io. de llbertmd. 

Cerno: 
-18.013 < 0.8218 < 18.013 

No_,. clhNnci. llgnlllcallva-. a1 
,........, ·~ t9drlco y., cmcui.do 
~· ... 0(•0.0ll,potlo ...... 
.. ocopla Hoy .. NChuo Ho. 

CONCW8ION: 

Camoel c.v. < 1.1,. y .. ..,..,. 
Hlp6tllela nulll, el allltamo M conUlela JnC(ao 
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TABLA No 11 

UNEARIDAD DEL METOOO 
ENCE80ll.A 

.__ ... _,.,,.. 
-···-~ 

DATOS ADICIONADA RECUPERADA ,_,,,, 
'"""""·' 1. V.VO~ u.u ..... 

2. 0.0100 O.llOQ7 
3. 0.0100 O.OOll8 
4. 0.0100 0.0104 
5. 0.0500 0.0494 
8. 0.0500 0.0502 
7. 0.0500 0.041111 
8. 0.0500 0.0494 
9, 0.1000 0.1009 

10. 0.1000 0.1111112 
11. 0.1000 0.1003 
12. 0.1000 0.1003 
13. 0.5000 0.4953 
14. 0.5000 0.5023 
15. 0.5000 0.5Dll3 
18. O.l!OOO 0.4978 
17. 1.0000 o.-
18. 1.0000 1.0048 
19. 1.0000 1.0048 
20. 1.0000 O.IKID!i 

Pendlenlll ( m) 1.00023 
O!denada al ongen ( a) 0.00011 
Coef. de correlllckln ( r) º·-Coef. de detllrmlnacl6n (r" 2) 0.-1 

CONCWSION:S ! 

camo m "" 1 , a "" o, r > 0.99 y 
r "2 > 0.118, el mélDdo llll compona llnMI 
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CONmASTE DE HIPOTESIS PARA lA OADeWlA AL ORIGEN 

Hlpdlmll: 
Nula (Ho): 
Mima (Hll): 

Eslácti¡p1o de oonlr..w: 

t. a6Jculo : 
t.~·: 

a"' o • * o 

0.<19115 
2.1009 

•con a( ~ o.os y 1e grados de llbe!IBd 

Como: 
-2.1000 < 0.11115 < 2.1009 

f\b mdllll dll-m llgntllcll!lva anlnl el 
panm.tro t. lllÓllCIO y el calculado 
lllCpellrnenlamaun o< :0.115, por 
lo cu6l • acepbl Ho y - nlChllZa Ha 

ln!eMlo de oonllanra al 1115 "' 

( -0.00224 --- 0.0025 ) 



CON1RAll'IEDE HIP01E8l9 PARA LA PEN>IENTE 

Hlpdla*: 
llllB (Ho): 
Al1Mna (Ha): 

Esllldlgralo de OOll!nlM9: 

m •o 
m +O 

O.OS77 
2.100ll 

•con ol• 0.05 y 18 gradcll de libenad 

Como: 
. -2.1009 < O.OS77 < 2.1000 

No ... dllentnola 11(11 llftoalMl enll9 .. 
~ t. tl6rtDo y .. Clllcl*'lo 
~-··111 .. = 0.05, por 
lo cu61 lll acep• Ho y 111 rllCha!a Ha 

lntarwllo ele oonlllnza ... " 

( 0.9!17 --- 1.019 ) 



TABLA No 4 

PRECISION DEL METODO 
ENCESOUA 

(CONC. 0.1 ppm.) 

DATOS 

1. 
2. 
3. 
4. 
5. 
e. 
7. 
8. 

Coef. d• variación (e, v. 

CONTRASTE DE HIPOTESIS 

Hipótesi•: 

"RECOBRO 

,..., ........ , 
118.188ll 

100.3'211 
100.3429 
1111.1193 

100.11297 
99.7!01 
98.15825 

0.8178 

Nula (Ho): lf"= 2 % 
Alt.,,,a (Ha): IJ" * 2 % 

Eat.ldlgrafo do contraaht: 
X~ cálculo: 
X! teórica *: 

2.3350 
111.013 

* con <>< = 0.05 y 7 "8doa.de llborfad. 

Como: 
- 16.013 < 2.3350 < 18.013 

No aJClaf" dlloNnCla llgnlllcatlva ontro el 
parilmatro X; lllc!rlco y el X;' calcui.do .,.,_.,._11n.-• un o< • 0.05, por lo cl.161 
•e acepta Hoy u rec"8za Ha. 

CONCLUSION: 

Como el c.v. < 2 " y .. ecopta 111 
Hipótaal1 nula, el miilodo •• coneidera -•o 
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TABLA No 5 

EXACTITUD DEL METODO 
ENCEBOLLA 

(CONC. O. 1 ppm.) 

DATOS % RECOBRO 

1. 100,.,.,.,, 
2. 1111.111119 
s. 100.3429 
4. 100.9429 
5. 911.1693 
6. 100.112117 
7. 1111.75111 
6. 98.5625 

Coef. de wrlaclón (c.v. 0.6176 

CONTRASTE DE HIPOTESIS 

Hipótesis: 
Nula (Ho): µ ,,. 100 % 
Alterna (Ha): tJ + 100 % 

ERk:llgnt!o de contraste: 
t. cálculo : 
t. teónca •: 

-0.33117 
2.9646 

• con o< = o.os y 1 grad09 de llberlad. 

como: 
-2.se48 < -0.39117 < 2.S&le 

No existe dlfelencla significativa entre el 
parámetro t0 teórico y el t, calculado 
exper1men181meme a un "' = 0.05, por 10 cuál 
se acepta Hoy se recham Ha. 
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INTERVALO DE CONFIANZA AL 115 '!6 

( 911.22 --- 100.59 ) 

CONCLUSION: 

como el c.v. < 2 '!6 , y el lnteMllo de 
conllanza Incluye el 1 oo "'• el m6tDdo ea 
exacto. 



TABLA No e 

REPRODUCIBIUDAD DEL METODO 
ENCEBOUA 

DIA ANALISTA 
1 2 

100.119 ll0.17 
1 1111.17 100.119 

100.34 IKl.76 

118.00 IKl.715 
2 1111.76 100.94 

1111.17 118.00 

TABLA No 7 

ANAUSIS DE VARIANZA 

FUENTE Falloulo F teórica 

ANALISTA 0.022e 18.151 

DIA 1.3204 4.48 

CONCWSIOllES: 

El m6llodo -&lloo ea reproduclble por los 
anallltaa 111 como tllmbl6n, en dls!lllUlll dlas 
por un rnllmo 1111allllll. 
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TABLA No 8 

LIMITE DE DETECCION DEL METODO 
ENCEBOLLA 

DATOS 

1. 
2. 
3. 
4. 
5. 
11. 
7. 
8. 
9. 

10. 
11. 
12. 
13. 
14. 
15. 
111. 
17. 
18. 
19. 
20. 

o.o 
0.01 
0.01 
0.01 
0.05 
0.05 
0.05 
0.05 
0.10 
0.10 
0.10 
0.10 
0.50 
0.50 
0.50 
0.50 
1.00 
1.00 
1.00 
1.00 

o. 50 
0.4850 
0.5025 
0.'5325 
2.5275 
2.Sll50 
2.5350 
2.5275 
5.1800 
5.0700 
5.1300 
5.1300 

211.3200 
25.8800 
28.0400 
25.4400 
51.1200 
51.1200 
51.3llOO 
50.ll400 

1 
0.1532 
0.1607 
0.1ll07 
2.1857 
2.2232 
2.11132 
2.1857 
4.8182 
4.7282 
4.711112 
4.7882 

24.9782 
25.3582 
25.119112 
25.0ll82 
50.7782 
50.7782 
51.0182 
50.21182 

Limite de detección 0.0009ppm. 
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DETERMINACION DEL LIMITE DE DETECCION 
PARA LA CUANTIFICACION DE ALDRIN EN CEBOLLA 

60~~~~~~~~~~~~~~~~ 

50•·············· ········································--········· 

40•···················································-············· 

m 301. .....•............................... ,;c ...................•..... 

e( 

201 ·· ..................... .,,.,. ..................................... ,, .. . 

0.01 0.11 0.21 0.31 0.41 0.51 0.61 0.71 0.81 0.91 

CANTIDAD ADICIONADA DE ALDRIN (ppm) 



TABLA No 11 

LINEARIDAD DEL METODO 
ENHARINA 

-···~ REClffRÑ>A DATOS ADICIONADA 
tnnm,I tnnm.I 

1. 0.0100 0.1070 
2. 0.0100 0.0101 
3. 0.0100 0.0101 
4. 0.0100 0.0104 
5. 0.0500 0.04119 
6. 0.0500 0.04117 
7. 0.0500 0.0493 
e. 0.0500 0.04117 
9. 0.1000 O.C!9118 
10. 0.1000 0.1015 ,.,, 0.1000 O.Ollll8 
12. 0.1000 0.1009 
13. 0.llDOO 0.4llll!I 
14. 0.!5000 0.!!023 
15. 0.5000 0.5000 
111. 0.!5000 0.49711 
17, 1.0000 O.llll05 
18. 1.0000 0.11999 
19. 1.0000 0.9999 

·20. 1.0000 0.911S2 

Pendlenbt ( m ) 0.119151111 
ordenada al Ol1gen ( a ) 0.00027 
Coef. de correlación ( r) 0.99997 
Coel. de determinación (r"' 2) 0.11911115 

CON CU.SI OllES: 

Como m ""' 1,a=o,r > 0.99 y 
r "'2 > o.98, el método se campana llnMI 
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CONTRASTE DE HIPOTESIS PARA LA ORDENADA AL ORIGEN 

Hipótesis: 
Nula (Ho): 
Aflema (Ha): 

11 .. o 
11 .. o 

Estádlgrato de con111111e: 

Como: 

0.9199 
2.100G 

•con o(•o.os y ie gradoa de tlberllld 

-2.100G < 0.311111 < 2.1009 

No existe diferencia lfgnlftOo!ldva entre el 
pcrémMrO t 0 tllótlco y el calculado 
expe~mematmente 11 un "' ~ o.os, por 
fo cuél se 11cep111 Ho 'J 911 reehaZa Ha 

lnlll!rvalo de conllan2a al 115 "" 

( -0.0015 --- 0.0020 
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CONTRAS'IE DE HIPOTESIS PARA LA PENDIENTE 

Hlpólesls: 
Nula (Ho): 
Altema (Ha): 

Ell6dlgrafo de con1raSte: 

t. allculo : 
t. teórica•: 

m o 
m ,¡.o 

-O.ll05e 
2.1009 

• con « "' o.os y 1 e grados de llber1ad 

como: 
-2.1009 < -O.ll056 < 2.1009 

No exts11! diferencia slgnlftcattva entre el 
parAmeb'o 10 ledrloo y el calculado 
expertmentalmente a un ot ~ 0.05, por 
lo cu61 se aceplll Ho y se rechaZa He 

lntarvalo de conlll!llm al 95 % 

( 0.116113 --- 1.0055 
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TABLA No to 

PREC1810N DEL METOOO 
ENHARINA 

(CONC. o. 1 ppm.) 

DATOS 

,, 
2. 
3. 
4. 
5. 
11. 
7. 
8. 

eo.f. dw "11riac:i6n (c.v. 

CONTRASTE DE HIPOTESIS 

Hlp6tHlo: 
Nula (Ho): 
Alterna ( Ha): 

E"*llgndo d• c:oMuta: 
xt cA1cu1o : x: tedrlca *! 

,. RECoeRO 

-··-· tOt.5185 
118.7581 

100.9297 
118.111113 
118.7981 
88.118215 
07Jllll6T 

1.071111 

4.0488 
111.013 

• con o( = O.OS y 7 grwdo• da libertad. 

Como: 
- 111.013 < 4.0485 < 111.013 

No .,.... dl.,.,,.,le llgnllcatlYa -· 91 ,............, xf todrlco y .i -X.:' calcui.do ...,.,..,, • .,.1m-• un a< • O.OS, por lo ouill 
.. 8C.,.. Hoy .. 19Chua Ha. 

CONCLUSION: 

Como wl c.v. < 2 ,. y • llCefllll la 
Hlp6tewla nula, wl mModo M -iclera pnelao 
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TABLA No 11 

EXACTITUD DEL METODO 
ENHARINA 

(CONC. 0.1 ppm.) 

DATOS % RECOBRO 

,, 
2. 
3. 
4. 
5. 
6. 
7. 
8. 

Coel. de variación (c.v. 

CONTRASTE DE HIPOlESIS 

Hlp6Msls: 

... ,gg 
101.51115 
lllUM1 

100.92117 
1111.11593 
1111.7561 
118.151125 
117.'i»l!iT 

1.07811 

Nula (Ho): !" ""100 % 
Allema (Ha): I' + 100 'lb 

Es*llgralo de oonnste: 
1. c&culo : 
t 0 teórica •: 

-0.11344 
2.9648 

• con "" • 0.05 y 7 grados de llb«!ad. 

como: 
-2.31148 < -o.6344 < 2.9648 

No exlate diferencia 81gnlllcallva entre el 
per6mello t 0 lll6lloo y el t. calculado 
eicpetlme11111lmente a un .x "' 0.05, por lo au61 
1e acepllll Hoy• rechaza Ha. 
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INTERVALO DE COllFIANlAAL 1115 % 

( 118.78 --- 100.118 ) 

CONCl..USION: 

Comoel c.v. < 2%, yel lnteMllO de 
oonlilwa Incluye el 100 %. el m6tDdo es 
elUIClO. 
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TABLA No ,1 

REPAODUCIBIUDAD DEL METOOO 
ENHARINA 

DIA ANALISTA 
1 2 

1111.78 1111.17 
1 101.!52 1111.79 

100.113 1111.158 

1111.17 100.34 
2 118.56 118.00 

1111.17 118.158 

TABLA No 13 

ANAl.1919 DE VARIANZA 

FUENTE Fc41culo F lll6rlcll 

ANALISTA O.T797 18.111 

DIA 3.4329 4.48 

CONCWSIONES: 

El m61Ddo analllco 111 reproduelble por io. 
anallnla 811 oomo lllmbl6n, en dllUMDS di• 
por un mllmD -11•18. 
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TABLA No 14 

LIMITE DE DETECCION DEL METODO 
ENHARINA 

- ...... ,_,, .......,... 
DATOS ADICIONADA NEA A.J.mADA 

'-m.\ '· 1.118 ....... 
1. 0.01 o . .,..," U,itU:)f 

2. 0.01 0.5175 0.1757 
3. 0.01 0.5175 0.1757 
4. 0.01 0.5325 0.1907 
5. 0.05 2.5500 2.21182 
e. o.os 2.5425 2.2007 
7. o.os 2.5200 2.1782 
e. 0.<115 2.1542!5 2.2007 
9. 0.10 5.1000 4.7582 

10. 0.10 5.1900 4.8482 
11. 0.10 5.1000 4.7582 
12. 0.10 5.1600 4.8182 
13. 0.50 25.0800 24.7582 
14. 0.50 25.llllOO 25.3382 
15. o.so 25.SllOO 25.2182 
111. o.so 25.4400 25.0982 
17. 1.00 50.4000 50.0582 
16. 1.00 50.ll400 50.2982 
19. 1.00 51.1200 S0.7782 
20. 1.00 50.8800 50.5382 

UmllB de delllcctón o.ooosppm. 
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DETERMINACION DEL LIMITE DE DETECCION 
PARA LA CUANTIFICACION DE ALDRIN EN HARINA 

so.-~~~~~~~~~~~~~~~-, 

50•··---·----····--·····-···-----·--····--····--···--····--------·-· 

40•········-······················--·····----·---·-----~---····--···· 

~301··-·--···--·'···-····-····-·-···--····.,,,,.···--···--····--···----··.· 
<C 

20•···-····--·····-·····-···---···--····--····--····-····--····--···· 

0.01 0.11 0.21 0.31 0.41 0.51 0.61 0.71 0.81 0.91 

CANTIDAD ADICIONADA DE ALDRIN (ppm) 



TABLA No 15 

UNEARIDAD DEL METODO 
ENCARNE 

~- .. -
DATOS ADICIONADA RECUPERADA 

'""m·' '"""'·' 1. 0.0100 0.010:1 
2. 0.0100 0.0103 
s. 0.0100 0.0106 
4. 0.0100 0.0101 
5. O.OISOO 0.04111 
6. O.OISOO O.<Mllll 
7. 0.0500 0.1>4113 
e. 0.0!500 0.04114 
11. 0.1000 0.1111112 
10. 0.1000 O.OllllO 
11. 0.1000 0.1003 
12. 0.1000 0,09QB 
13. 0.5000 0.41153 
14, 0.5000 0.4mll 
15, 0.5000 0.5023 
111. 0.5000 0.4976 
17. 1.0000 0.118511 
18. 1.0000 0.1181111 
19. 1.0000 0.11111111 
20. 1.0000 1.00llS 

Pendlenla ( m) 0.11111144 
Ol'd8Mda at origen ( a ) -0.00054 
caer. de correlaclón ( r) 0.91111114 
Coel'. de determinación (r" 2) 0.99988 

CONCWSIOtES: 

Como m ""' . 1, ·a.,., o, r > 0.1111 y 
r "2 > 0.118, et método se campona Hneal 

es 
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CONTRAS11: DE HIPO'TESIS PARA LA ORDENADA AL ORIGEN 

Hlpdlnll: 
Nula (Ho): 
Alllln8 ( Ha ): 

a• o 
a .,. o 

Esllkllgndo de con-: 

Como: 

ta c61culo : -0.4082 
t 0 teórtca *: 2.1008 

• con "' o.os y 18 grades de Ubenad 

-2.1008 < -0.4082 < 2.100Q 

No exi.ta dlt'elencla lllgnlllcadYa entre el 
panlmetro ta te6rtco y el calculado 
expertmentalmen!I! a un a1 = 0,05, por 
lo culll se acepta Ho y se rechaza Ha 

ln1BMllO de conllllnZa &1115 'lb 

( -0.00329 --- 0.0022 
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CONTRASTE DE HIPOTESIS PARA lA PENDIENTE 

Hlpdleell: 
Nula (Ho): 
Alllma ( Ha): 

E'9ddlgl8fD de~: 

'º c6lcUlo : lo ll!6r1ca • : 

m ., o 
m 'll o 

-0.21111 
2. 100ll 

• con ol = 0.06 y 1 B grados de libertad 

Como: 
-2. 100ll < -0.21111 < 2.100ll 

No eldsla dlfenlncla 81gnlftcallva en1le el 
panlrnetro 10 Mórlco y el O!lloulado 
eiq:>etlmellllllmemlt a un o< ... 0.05, por 
10 cu61 se acepta Ho y se l9Cham Ha 

lntetvalo de oonflanm al 95 % 

( 0.11835 --- 1.0154 



TABLA No 111 

PAECISION DEL METODO 
ENCARNE 

(CONC. o. 1 ppm.) 

DATOS .,. AECOBAO 

,, ......... 
2. 97.811157 
3. 100.34211 
4. 911.7501 
5. 119.111113 
11. 100.11297 
7. 102.1033 
8. 100.11297 

Coef. de wriaclón (c.v. 1.2091 

CONTflASTE DE HIPOTESIS 

Hlp6!Mla: 
N'* (Ho): <í= 29' 
Allama ( lill ): a- '* 2 .,. 

~!grafo da contraate: 

x.~ "'""'"' : Xf~•: 
5.1220 

111.013 

• con e( = 0.05 y 7 ¡nodo• do llt.lad. 

Como: 
- 111.013 < 5.1220 < 111.013 

No~ dlle,.,,.,la alg-ttva -· _, 
porMnelro x, !Ddrlco y ., 'X¡' calclllmdo 
apM!m•nllltnanta •un o1. - o.os, por lo di 
.......... Hoy .. rchua Ha. 

CONCLUSION; 

Como el c.v. < 2 .,. y .. llC8pla la 
HipólHia "'*•el método .. conold91a JQGlao 
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TABLA No 17 

EXACTITUD DEL METODO 
ENCARNE 

(CONC. o. 1 ppm.) 

DATOS 

,, 
2. 
3. 
4. 
5. 
6. 
7. 
8. 

coer. de variación (c.v. 

CONlRASTE DE HIPOTESIS 

Hipótesis: 

'lb RECOBRO 

1111.1"""' 
117.111157 

IOD.34211 
1111.71581 
1111. 111113 

IOD.112117 
102.1033 
11Y\"""7 

1.20ll1 

Nula (Ho): JI- = IOD 'lb 
Alterna (Ha): fL 1' 100 'lb 

Es!ádlgralo de contraste: 
10 c61culo : 
1. teórtca •: 

0.1158 
2.315415 

• con "'= o.05 y 7 grados de llberlad. 

como: 
-2.315415 < o. 111511 < 2.311411 

No exlalllt dllenlnclll stgnlllcalhnl entnt el 
panlmall'O t. llldl!oo y el to calculado 
ellp8ñmentalmen111 a un "" "' o.05, por k> cuál 
18 aoepta Ho y 18 recllllla Ha. 
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IN'ICRVALO DE CONFIANZA AL 1111 ... 

( 1111.04 --- 101.1111 ) 

CONCLUSION: 

Ccmoel c.v. < 2%, yellntervalo de 
oonnanza Incluye el 1 oo %, et métDdo es 
exacto. 
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TABlA No 18 

REPRODUCIBIUDAD DEL METODO 
ENCARNE 

DIA ANALISTA 
1 2 

lllU7 1111.17 
1 118.00 100.llS 

100.34 102.10 

1111.17 100.34 
2 1111.711 1111.17 

1111.711 117.41 

TABLA No 19 

ANAL.ISIS DE VARIANZA 

FUENlE F Clllculo F lll6!loa 

ANALISTA 0.21113 18.151 

DIA 1.11720 4.48 

CONCLUSIONES: 

El rn6lodo lll'ldlloo es '8pl'odOOlbte por loe 
llNlllltU al oomo tambl6n, en dlttlnma dlu 
por un r1*mo lllllllla. 
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TABLA No 20 

LIMITE DE DETECCION DEL METODO 
ENCARNE 

--.. ··-·- NCA 

DATOS ADICIONADA MEA 14.ASrAOA 

'"""'' f-1.Slll'°"M 
1. u.u1 u . ...,50 U.oONC 

2. 0.01 0.15250 0.11132 
3. 0.01 0.5400 0.111112 
4. 0.01 0.5175 0.1757 
5. 0.05 2.5125 2.1707 
6. 0.05 2.5350 2.11132 
7. 0.05 2.5200 2.1762 
6. 0.05 2.5275 2.1657 
11. 0.10 5.0700 4.7282 
10. 0.10 5.0100 4.111182 
11. 0.10 5.1900 4.7682 
12. 0.10 5.1000 4.7582 
13. 0.50 25.9200 24.11762 
14. 0.50 25.2000 24.8582 
15. 0.50 25.ellOO 25.3382 
16. 0.50 25.4400 25.0IB! 
17, 1.00 411.8200 49.5782 
18. ,1.00 50.4000 50.0562 
19. 1.00 51.1200 50.7762 
2(). 1.00 51.eooo 51.2582 

Limite de de1eCCl6n 0.0011 ppm. 
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DETERMINACION DEL LIMITE DE DETECCION 
PARA LA CUANTIFICACION DE ALDAIN EN CARNE 

ea.--~~~~~~~~~~~~~~~~ 

50t············································-··············7 

40f----·-

~ 30 ···-- - : .: - : ·_:;/~-
< 20 -- - . - --··"/- -- . ·---· --· 

···················~--~-----···············:::::::··· -:::-~ 

1of ··--···-r:.~: _____ , ________ ~----··-··----~-'-::~ 

·10'---~~~~~~~~~~~~~~~~ 

0.01 0.11 0.21 0.31 0.41 0.51 0.61 0.71 0.81 0.91 

CANTIDAD ADICIONADA DE ALDRIN (ppm) 



TABLA No 21 

RESULTADOS COMl'MATIVOB 

va• IUs;;&.. ... l!;;IVUU~ 

PARAMETAO oa. 
SIS!' ..... CARNE 

UNEANOAD 
P-onte ----- 1.0023 0.1111511 º·-Ord..- ol origen ----- 0.0001 0.0008 -O.DDD5 
Colll. d• d-.nin.clón 0.999118 0.991191 0.9811115 O.SISl988 

PRECISION 
Coef. devariación 0.50 o.a 1.1 1,2 
Contrut• d• hlpátHi11 Correcto C-o c......,io Correcto 

EXACTITUD 
Coa!. devarla<:lón ----- o.a 1.1 1.2 
C--dehlpótNI• ----- Caneoto Cor- earr.cto 
...-deoonllanza ----- (99.2 - 100.8) (118.8 - 100.8) (1111.0-101.1) 

REPAODUCIBILIDAD 
AnAI• de varianza 

Ola ----- oon..io Conecto ~ 
Anollata ----- e- Correoto CGtrllC!O 

UMITEDE 
OETECCION ----- 0.0009ppm. 0.0005ppm. 0.0011 ppm. 

EBPECIRCIDAD ----- Corr.do Correcto Carr-
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Y:IJ:I. DISCUSION DE RESULTADOS 

La detección y cuantific~ción de plaguicidas •n alimentas en 

concentraciones inferiores a 0.1 pp~. es de vital illftPortancia, 

fundamentalmente par los efectos tóxicas que produc•n- En este 

trabajo se desarrolló un ••todo anAlitico via cromatografia de 

gases. 

Normalmente para cada alimento se desarrolla adecua un 

método especifico que permita cuantificar la sustancia de interés, 

sin a.bargo en nuestro caso se desarrolló un m~todo generalizado 

que nas permite cuantificar con una alta confiabilidad al 

plaguicida aldrin en diferentes aliMentos a concentraciones 

inferiores de 0.1 ppm. 

Inicialmente una de las ~ayeres dificultades fue el conocer 

en que tipo de alimento se realizaría es dacir, si era fresco, 

enlatado, deshidratado o en cualquier otra far•• de cons•rvación, 

sin embarga se optó por realizarlo en cebolla d .. hidratada, harina 

de trigo y an carne d• polla dado que san productos de •ayor 

cC11Mtrcialización y/a exportación. 

Una v•z definidat1 los productos •• realizó la bósqU1tda d• 

información para la •Mtracción d•l aldrin en ••tas alt .. ntog, 

encontrando qu• •n la .. yaria de las 946tados preestabl.cidas •• 
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realiza una purificación con fluori•il ti in embar90, los 

disolvanteG 911Plaada. son tatal .. nt• diferente9 y •n alQunos casos 

la extracción -.ay Ca.f>leja. Par lo ant•rior •• vi6 la 011C••idad de 

encontrar al solvant• -'• adecuado qu• na& par•itiera obtener una 

extracción del plaguicida an su totalidad ad ... s de qua ••• 

factible trabajar con 61 •n las diferentes ali91!ntos sin 

interferencia de otras •u•tancias que astan presentes en el 

producto (principal .. nte los Acido& grasos>. 

Al evaluar diferentes solvente• <Benceno, Pentana, Hexano, 

Taluana y Benceno-Pantano>, •• ob-rvó que una vaz .olida la 

ntURStra contaminada, •l aldrin •& axtraido facil.ante con una 

mezcla de benceno-pantano en cu&lquiera da las tras casos dtlbido a 

su afinidad en dicho solvente. Asi mis~o, .. observó que trabajar 

can fluorisil presenta anaplias caracteri•tic&• da purificación qua 

nos par•itió ai•l•r complata .. nte a dicho plaguicida de las d__.s 

sustancias lipofilicas pNl&ante• en la muestra sin d.p•nd•r cual 

fuera •l orig•n de esta y qua no fue factible el obtener este 

rasultado al evaluar los otros disolvente~. 

Teniendo la etapa d• desarrollo se llevó a cabo la validación 

del m'otodo analitico para cada alimento obteniendo las resultados 

qu• se -..estran en la tabla No 21, de la cual padRllDS d•stacar los 

siguientes aspectos: 

** EL siste1a& cwaple con las par.6.metros de linearidad y 

precisión. 

•• El tnétoda an.6.litico en cada ali .. nta cuaple can los 
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pará.tM!tras de linearidad, precisión, exactitud, 

repraducibilidad, limite de detección, y especificidad. 

••Na exist• una diferencia significativa en los par4metros 

evaluados para cada alimento. 

Por lo anterior, podemos con&iderar que el proceso de 

eHtracción seleccionado resultó ser al más adecuado. 

Respecto el obtener un limite d• detección inferior a 0.001 

pp~ se constata que el detector de captura de electrones en 

realidad es alta•ente selectivo y especifico para aquellos 

compuestos electronegativos como lo es el aldr!n, aunque cabe 

mencionar que para lograr lo anterior el flujo del gas acarreador 

es de suma importancia Oado que ligaras variaciones en el mismo 

puede ocasionar que el l!mite de detección sea superior a ppm. 

Para evaluar la especificidad del •étodo, se seleccionó una 

muestra de cada alimento libre de contaminación por aldr!n, 

abtaniendose ca.a resultado que las sustancias lipof!licas de 

estos no ocasionan interferencias en la determinación del mismo 

<ver cromatograma No 1,2 1 3>. 

Aunado a lo anterior, al ev&luar el aldrin junta con otros 

pl&guicidas crganoclorados comunes tales como: 

HexaclorocicloheKano <BHC>, Heptacloro, Dieldrin, Endr~n y el 

1.1,1-Triclora-2,2-bis(4-clorofenil)-etano <DDT> se encontró que 

no exista interferencia en su cuantificación, dado que la 

resolución e& mayor de 1.5 y ello debido a alas diferencias en sus 

coeficientes de partición en relación a la fase estacionaria 
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ad.-!.• del •fecta da l& t-.peratura <ver crcaiatag~a .. 5). 
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rx. CONCLUSIONES 

La croaaa.tografi& de gases es una excelanta ti!cnica de 

separación y cuantificación para diversos compuestoa dependiendo 

del tipo de detector seleccionado, as1 la alta especificidad del 

detector de captura de electrones para C011pumstos electronegativos 

nos permitió cuantificar al plaguicida aldrin en concentraciones 

inferiores a 0.1 pp• con una alta confiabilidad. pero cabe 

se~alar que las condiciones establecidas del gas acarreador, la 

fase estacionaria y la temperatura juegan un papel inaportanta en 

al éxito da la técnica. 

La validación constituye una herramienta Otil para ofrecer 

una confiabilidad del método e9tablecido, considerando que cwapl• 

con les pará9etros obtenidas d• linearidad, precisión, exactitud y 

reproducibilid&d para los limites establecidos. 

En cuanto al 1114!-todo desarrollado no inter~ieren la forma de 

conservación ni de sustancias pre&entes utilizadas duran~• el 

procDSO para los al imantas que se trabajaron (cebolla 

deshidratada, carne da pollo y harina de trigo>. 

Habiendo obtenido resultados satisfactorias durant• •1 

desarrollo y la validación del ••todo, las obJ•tivos plant•ados al 

inicio de •ata investigación a•1 cDlltO la hipót••i• •• cu11plan •n 

su ~otalidad por lo qu• a&ta mmtodalag1a pueda ser .-pleada para 
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•1 aráli•i• d• aldrin •n di~ef"9nt.. alt .. ntos con rtt&Ultados 

bastante canfiabl•S· 
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X. PROPllESJ'A.S Y RECOHENDACIONES 

Cabe saftalar que este método ademés de podar cuantificar 

al.drin a nivel de trazas p•r,.ite analizar otros plaguicida• 

de su mismo grupo ya que también presentan una respuesta altamente 

sensible al detector de captura de electrones por contener grupos 

electronegativos tales come son: Hexaclorociclohexano CBHC> 

heptacloro. dieldrin, endr~n, 1,1,1-triclora-2,2-bis(4 

clorofenil>etano <DDT>y metoxicloro en bajas concentraciones que 

permite detectar si el alimento cumple con 

establecidas por el Codex Alimentarios, 

reco•ienda realizar la 

plaguicida. 

validaci6n del 
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XI ANEXO l 

FORMULARIO 

1. Linearidad del Sistema y "étado: 

Pandiente1 
11 ~ ~xiv.l-~~v-

I:X~nxª 

Ordenada al origen: 

A~ Y-11X 

Recta de ajuste: 
A 

Y =A+ 11X 

Coeficiente d• correlación lineal: 

Rz = t1~ 
Sy 

Error t1pico de e~timaci6n: 

Sy .... = _u:v•, = AU'.Yl - 11<~m 
N 

A 

Sy/x = Sy/M -~­
N--2 

Contrasta de hipótesi• para la pwndiente: 

Ta = (~o) ASw. <_~L-l 

Sy/• 

lOb 



Intervalo de confianza• 
A 

" ! T • __ !?~?!----
s-a..-'z S»e N-1 

Contra•te de hipótesis para la ordenada al origen& 
Ta = __ _a-=-fu?_ ___ _ 

A I:X~ Sy/X ____ !; __ _ 

N:i:CX.-Xl 2 

1 

Intervalo de confianza: 
I:X .2 

A ! Tt.-ovz * Sy/x 
___ .!, ___ _ 

2. Precisión del sistema y método: 

Contraste de hipótesis: 

X~ -~=-!l~ 
1 a" 

Coeficiente de variación: 

cv = --~---
X 

3. Exactitud del método: 

Contraste de hipótesis: 

T = -~.!!-=-1'1-
S/ N 

Intervalo de confianza: 

i :!: T t-cva * __ §___ 
N 
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ANDO N• 8 

~M.~"f~ml1QA81'18IOOQUIMICM8DKALCIUNCl9~UICDA9CftCIMmCll..Cll'lllD09 

,_....... 

~
<l.CI 

1 
e 

' ' 

-~ 
~ 

__ .... 
....,_ 

DllLD .. 1N 

"'"""""""' 

~·-
•' 

~
' e" iMIPID 

~ . 
e' ci. 

NOM-• 

1, l,3,41o, 1 O, t O-H•XAQl..OPI0-
1,4.4•,D,1,-l&-HaXAHIDl'I0-1,4,1:1,e­
CHMITANO NAf'TALENO 

1, l,3,41o,10,1 C'- Hll:XACL0,.0-
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