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RESUMEN

Actualmente existe un creciente interés por los contaminantes emergentes (CE),
ya que son compuestos de distinto origen y naturaleza quimia, cuya presencia en el
medio ambiente, y en particular en el ambiente acuatico, han pasado en gran
medida inadvertidas, y ain mas, se desconocen las posibles consecuencias que
conlleve para la salud humana y las formas de vida acuatica, la exposicion crénica a
las concentraciones ambientalmente relevantes.

Estos compuestos se encuentran diseminados en el ambiente y se han detectado
en fuentes de abastecimiento de aguas superficiales, subterraneas e incluso en
agua potable. Son compuestos de los que relativamente se conoce poco, en cuanto
a su presencia, impacto y tratamiento; en la mayoria de los casos son
contaminantes no regulados, que pueden ser candidatos a regulacion futura,
dependiendo de investigaciones sobre sus efectos potenciales en la salud y los
datos de monitoreo con respecto a su incidencia y persistencia, por lo cual, son
susceptibles de investigacion.

Debido a la amplia gama y diversidad de los CE’s y a la importancia que el uso de
plaguicidas tiene para diferentes sectores productivos, el objetivo del presente
proyecto es optimizar y validar metodologias para la determinacion de plaguicidas
organoclorados y organofosforados.

El desarrollo y validacion de estas metodologias analiticas consistié en la aplicacion
del método de Extraccion en Fase Sélida (SPE). Dentro de las ventajas de la SPE con
respecto a otras técnicas como la extraccion liquido-liquido se cuentan (Ibafez, et
al., 1998; Bidlingmeyer, 1992):

a) rapidez en la preparacién de la muestra;

b) un bajo costo, debido a que hay un menor consumo de solventes y reactivos
y una menor generacion de residuos;

c) permite la concentracion de sustancias a nivel de trazas;
d) d) requiere una menor cantidad de muestra;
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e) elimina las posibles interferencias;
f) mejora la seguridad debido a que reduce la exposicién a los solvente vy,

g) es de facil automatizacion permitiendo un simultaneo procesamiento de
lotes de muestras multiples.

Los métodos desarrollados se aplicaron en muestras de agua sintética. Los
compuestos validados para plaguicidas organoclorados son: Hexaclorobenceno,
Lindano, Heptacloro, Aldrin, Epdéxido de heptacloro, Cis-Clordano, Trans-Clordano,
Dieldrin, DDT y Metoxicloro, como surrogado se utilizé 4,4 - Diclorobifenilo.

Plaguicidas organofosforados son: Demet6n-S, Diazindn, Disulfoton, Metil Paration,
Malation, Paration y Etion. Los porcentajes de recuperacion fueron de 80 a 110%.
Los métodos analiticos son aplicables para la determinacion cuantitativa de
distintas matrices de agua en México.
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1 INTRODUCCION

Los plaguicidas son sustancias o mezclas de sustancias destinadas a prevenir,
destruir, repeler o mitigar las plagas. Debido a los posibles efectos adversos sobre la
salud humana y formas de vida de diferentes taxa, se han estudiado durante
décadas, en consecuencia, se tiene un razonable conocimiento sobre su presencia y
destino en el medio acuatico, lo que explica por qué estan sujetos a regulacion.

En los Ultimos anos la preocupacion en torno a estos productos se centra en los
metabolitos, productos de degradacion, que han sido en su mayoria ignorados y
que se ha visto, que pueden ser mas toxicos que los compuestos a partir de los
cuales se generan. Los estudios han demostrado que los metabolitos de plaguicidas
a menudo se detectan en aguas subterraneas en concentraciones mas altas en
comparacion con los compuestos precursores.

Parsons et al, llevaron a cabo una evaluacién del riesgo a partir de metabolitos de
plaguicidas, tanto para los EE. UU como para el Reino Unido. Para el Reino Unido, 54
productos fueron identificados como metabolitos de plaguicidas. Los compuestos
con mayor indice de riesgo fueron los metabolitos de cianazina, seguidos por los de
isoproturon, flufenacet, el tebuconazol y el dicamba.

El glifosato es ahora el herbicida mas usado en el mundo, con aumentos dramaticos
en el uso agricola desde la introduccién de cultivos resistentes al glifosato. La
degradacion microbiana produce amino metilfosféonico (AMPA) y se ha
comprobado que el AMPA causa problemas en la salud. La alta solubilidad en agua
del glifosato y su metabolito ha significado que el analisis sea dificil.

En los Ultimos anos han conocido un auge espectacular los métodos fisicos de
identificacion, tales como la espectrofotometria ultravioleta, visible e infrarroja,
espectrometria de masas y de resonancia magnética, nuclear, polarimetria y
polarografia, etc. Los procedimientos clasicos de separacion (destilacion,
cristalizacion, entre otros), pueden conducirnos tras laboriosas operaciones, a
productos de alto estado de pureza, pero en general, nos dan poca informacion de
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tales sustancias. Estos procedimientos han sido desplazados por los distintos tipos
de cromatografia.

Los plaguicidas que tienen alta tension de vapor se volatilizan con facilidad,
inmediatamente o incluso mediante la aplicacion. La contaminacion del agua por
plaguicidas ocurre por el lanzamiento en rios y lagunas de residuos industriales, de
sobrantes y agua de lavado de equipos.

En 1978, la Organizacién Mundial de la Salud (OMS) establecié una clasificacién de
los plaguicidas, basada en su peligrosidad o grado de toxicidad aguda, definida esta
como la capacidad del plaguicida de producir un dafio agudo a la salud a través de
una o multiples exposiciones, en un periodo de tiempo relativamente corto en la
Tabla 1 se muestra la clasificacion de los plaguicidas segln su toxicidad.

Tabla 1. Clasificacion de los plaguicidas segun su toxicidad.

CLASE \ TOXICIDAD EJEMPLOS

A Extremadamente peligroso | Paration, Dieldrin
IB Altamente peligroso Eldrin, Diclorvos
Il Moderadamente peligroso | DDT, Clordano

I Ligeramente peligroso Malation

Por su vida media, los plaguicidas se clasifican en permanentes, persistentes,
moderadamente persistentes y no persistentes. Esta clasificacion se muestra a
continuacién en la Tabla 2.

Tabla 2. Clasificacion de los plaguicidas seg(in su persistencia.

PERSISTENCIA \ VIDA MEDIA (3]3,% ] Ko)
No persistente De dias hasta 12 Malation, diazindén, carbarilo,
diametrin
Moderadamente persistente Semanas Paration, lannate
Persistente De 1 a 18 meses DDT, aldrin, dieldrin
Permanentes De varios meses Productos hechos a partir de
mercurio, plomo, arsénico.
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De acuerdo con su estructura quimica, los plaguicidas se clasifican en diversas
familias, que incluyen entre otros, los compuestos organoclorados vy
organofosforados hasta compuestos inorganicos.

Los diversos tipos de plaguicidas que en periodos prolongados, desde multiples
fuentes y a dosis bajas, penetran al organismo ingresan al organismo humano,
especies acuaticas y formas de vida silvestre a través de diferentes vias.

Para la poblacién humana, las principales fuentes de exposiciéon son los alimentos
de origen vegetal (frutas, verduras, cereales, leguminosas) o animal (carne bovina,
porcina y sus derivados, pescado, productos lacteos, huevo, etc.), y en menor grado
el agua, el aire, la tierra, la fauna y la flora contaminados. También lo son los
productos industrializados de uso cotidiano que contienen o son plaguicidas en si
mismos y que afectan de manera directa o indirecta al ser humano. Se afirma que
no hay segmento alguno de la poblaciéon general exento de la exposicion a estos
compuestos y a sus potenciales efectos nocivos sobre la salud.

Es asi, como algunos de los plaguicidas son relevantes por el dafio que causan a la
salud, por su gran demanda de uso y por considerarse como contaminantes
emergentes en aguas residuales.

Por lo anterior, se vio necesario desarrollar la implementacion y validacién de
métodos analiticos para identificar y cuantificar contaminantes emergentes en
agua por cromatografia gases-espectrometria de masas triple cuadrupolo,
comprobando su aplicacion con muestras de aguas sintéticas y reales.
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2 OBIJETIVO

2.1 GENERAL

Desarrollo, optimizacion y validacion de métodos analiticos, basados en diferentes
estrategias de procesamiento de muestras, para la identificacion y cuantificacion de
contaminantes emergentes y compuestos organicos persistentes (COP’s),
relevantes para el Plan Nacional de Implementacion del Convenio de Estocolmo en
México.

2.2 PARTICULARES

a) Optimizar y validar metodologias para la determinacion de plaguicidas
organoclorados y organofosforados en agua.

b) Desarrollar un protocolo de muestreo y analisis de agua y sedimentos para el
monitoreo de compuestos organicos. Primera Parte.
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3 IMPLEMENTACION Y VALIDACION DE METODOLOGIAS

3.1 FUNDAMENTO DEL METODO

La técnica de Extraccion en Fase Sélida (SPE) fue introducida por primera vez a
mediados de los anos setentas y desde 1978 ha estado comercialmente disponible
como una alternativa a la Extraccién Liquido Liquido (ELL). Se estima que esta
técnica resulta hasta un 50% mas econémica que la ELL. En esta técnica grupos
funcionales organicos estan quimicamente unidos a una superficie sélida como
silica pulverizada. Un ejemplo comudn es la unién de cadenas C18 a este material.
Estos grupos interactdan con compuestos organicos hidrofébicos por medio de las
fuerzas de Van der Waals y son extraidos de una muestra acuosa al contacto con la
superficie sélida.

La fase solida extractora es generalmente colocada en un pequeio cartucho similar
a una jeringa de plastico. La muestra es forzada a pasar a través de este cartucho.
Trazas de moléculas organicas son extraidas, pre-concentradas sobre la columna y
separadas de la matriz. Posteriormente pueden ser eluidas con solvente y entonces
ser analizadas por Cromatografia. La naturaleza de la fase extractora puede variar
para permitir la extraccion de diferentes clases de compuestos.

3.2 REACTIVOS, MATERIAL Y EQUIPO

3.2.1 Reactivos

V Estandar con mezcla de Compuestos Organoclorados
V Estandar con mezcla de compuestos organofosforados
V Estandar Hexaclorobenceno

Vv Surrogado o sustituto (4,4’-Diclorobifenilo)

v Acetona HPLC

v Metanol HPLC

Vv Diclorometano HPLC
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V Acetato de Etilo HPLC
v Agua HPLC
Vv Agua MQ lote FQ231017MQ y FQ291117MQ

3.2.2 Material

v Manifold

v Columna capilar VF-Xms 30 m x 0.25 mm x 0.5 ym, VF-1701 MS de 30m x 0.32
mmx um, VF-Xms 30m x 0.25 um, 5mS 30m x 0.25mm x 0.25 pm o similar.

V Microjeringas de 1000uL, 500uL, 100uL

v Mangueras para extraccion en fase sélida

Vv Cartuchos C18 ec 3 ml/500 mg para extraccién en fase sélida
Vv Matraz Erlenmeyer de 1L

Vv Matraz volumétricos de 10mL

V Viales de 1,8mL

V Viales de 4mL

v Concentrador de flujo de Nitrégeno, Mini Vap de 6 plazas

3.2.3 Equipo

Vv Cromatdgrafo de gases acoplado a espectrémetro de masas, triple cuadrupolo;
marca Shimatzu

Vv Balanza analitica

v Bomba de vacio

3.3 DESARROLLO DE LA METODOLOGIA

Se llevd a cabo una busqueda bibliografica sobre las metodologias de analisis para
la identificaciéon y cuantificacion de plaguicidas organoclorados y organofosforados
mediante cromatografia de gases acoplado a espectrometria de masas.
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3.3.1 Preparacion estandares y muestras sintéticas

3.3.1.1 Estandares

V Preparacién de la curva de calibracién de plaguicidas organoclorados conteniendo
los siguientes analitos: hexaclorobenceno, lindano, heptacloro, Aldrin, Epéxido de
heptacloro; Cis-Clordano; Trans-Clordano; Dieldrin; DDT y Metoxicloro, la
concentracion del estandar fue de 1000 pyg/mL, marca Chem Servise, con nimero
de lote 6344100. El estandar de hexaclorobenceno no venia en la mezcla y se
adquirié aparte, concentracién de 1000 pg/mL.

Las concentraciones que se prepararon para la curva de calibracién fueron: 0.01
ug/L, 0.02 ug/L, 0.04 pg/L, 0.06 ug/L, 0.08 ug/L y 0.1 pg/L, los estandares se
aforaron con acetato de etilo HPLC

V Para la preparacion de la curva de calibracién de plaguicidas organofosforados
conteniendo los siguientes analitos: Demetén-S, Diazindn, Disulfoton, Metil
Paration, Malation, Paration y Etion; se utilizd una mezcla de concentracion de
1000 pg/mL, marca Chem Servise, nUmero de lote 5133600.

Las concentraciones que se prepararon para la curva de calibracién fueron: 0.08
ug/L, 0.1 ug/L, 0.2 ug/L, 0.4 ug/L, 0.6 pug/L, 0.8 ug/Ly 0.1 ug/L los estandares se
aforaron con acetato de etilo HPLC

NOTA: Los estandares de compuestos organoclorados y hexaclorobenceno que se
utilizan para la curva de calibracién tienen que ser vigentes y trazables; para la
preparacion de la muestra sintética estos tiene que ser de diferente lote, estos
ultimos pueden ser caducos y no trazables.

3.3.1.2 Muestra sintética

Para las muestras sintéticas se utilizé agua Milli-Q con numero de lote
FQ231017MQ vy FQ291117MQ.
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En un matraz Erlenmeyer se agrega un litro de agua MQ y se le agrega una cantidad
conocida de los compuestos de interés, en este caso fueron los plaguicidas
organoclorados y organofosforados.

3.3.2 Acondicionamiento de cartuchos C18 ec 3 ml/500 mg para
extraccion en fase solida

Vv Hacer un lavado al cartucho con un volumen de diclorometano (bajar el
diclorometano con la bomba prendida). Ver Figura 1.

V Agregar 2 volimenes de metanol, sin dejar que la fase llegue a sequedad.

Vv Agregar 3 volimenes de agua HPLC sin dejar que la fase llegue a sequedad.
Cuando el tercer volumen de agua se encuentra a la mitad del cartucho, enseguida
hacer pasar la muestra para no perder la humedad en la fase del cartucho.

DICLOROMETANO METANOL AGUA HPLC AGUA HPLC
g1 4

wUr 7% 4

2 °
¢
** ® o

! ! !

[ Acondicionamiento de cartuchos ]

-

Figura 1. Acondicionamiento de cartuchos.
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3.3.3 Preparacion de muestras

Vv Realizar un blanco de vidrieria, es el disolvente concentrado que resulta del
enjuague del material de vidrio limpio que se emplea para analizar un lote de
muestras extraidas en un mismo dia.

V Se preparan las muestras del control de calidad analitico (blanco de método y
muestra duplicada). Para el andlisis de plaguicidas organoclorados vy
organofosforados el blanco de método es una muestra de agua grado HPLC que es
extraida de la misma manera que las muestras, incluyendo su contacto con toda la
vidrieria, equipos, disolventes, reactivos y surrogados; para las muestras duplicadas
consistio en dos alicuotas de una muestra dividida y se analizé de manera separada
con el mismo procedimiento.

V Preparan las muestras sintéticas para su extraccién. Homogenizar las muestras a
extraer y transferir un litro de esta a un matraz Erlenmeyer de 1 L. Ver Figura 2.

Muestra Cartuchos SPE Extraccién

Concentracién del extracto

Cromatégrafo GM

Identificacién de compuestos

Figura 2. Extraccion de muestras.

ESTRATEGIAS ANALITICAS Y DE MONITOREO, PARA LA DETERMINACION DE CONTAMINANTES
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3.4 VALIDACION DEL METODO

3.4.1 Validacion

La validacion de un método analitico es el proceso por el cual se establece, por
medio de estudio de laboratorio, que las caracteristicas de desempeio del método
retnen los requisitos para las aplicaciones analiticas.

El objetivo de la validacién de los métodos analiticos de plaguicidas organoclorados
y organofosforados es dejar evidencia, mediante documentacion, del cumplimiento
de las condiciones de exactitud, precision y confiabilidad, asi como de la integridad
y recuperabilidad de los resultados de los ensayos efectuados. De este modo queda
demostrado que se puede confiar en un método para producir el resultado
esperado dentro de los limites definidos.

El método de validacién fue realizado para evaluar linealidad, limite de deteccion,
limite de cuantificacion, exactitud, precision y limites de confianza.

Nos interesa mantener un método que sea estable, capaz y robusto. Un método
validado nos da la seguridad de ello, dado que estas caracteristicas son esenciales
para mantener altos niveles de calidad en los resultados del anlisis.

Validando aseguramos que se cumpla con los requerimientos preestablecidos,
confirmando su precisién y exactitud, asi como también aseguramos que las
modificaciones de las condiciones normales de ensayo y medio ambiente
operacional no afecten negativamente el resultado final, tenemos un control de los
puntos criticos del ensayo y poder asi prevenir y evitar resultados erroneos que
afecten la calidad de andlisis.

La validacién del método para la identificacion y cuantificacion de plaguicidas se
bas6 en la metodologia descrita en el procedimiento de validacién de métodos
analiticos clave CAGC7-01 y en el procedimiento pruebas de desempeno-
confirmacion del método clave CAGC7-06.

ESTRATEGIAS ANALITICAS Y DE MONITOREO, PARA LA DETERMINACION DE CONTAMINANTES
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3.4.2 Condiciones instrumentales

Para la validaciéon fue indispensables establecer las condiciones del equipo, se
muestran en la Tabla 3 y Tabla 4 las condiciones instrumentales para los
plaguicidas organoclorados y organofosforados respectivamente.

Tabla 3. Condiciones instrumentales para la determinacion de plaguicidas

organoclorados.
Condiciones Instrumentales organoclorados
Flujo de la Columna 1mL/min
Relacion Split/Splitless 20
Temperatura del Puerto de Inyeccién 250 °C
CROMATOGRAFO DE Rampa de Temperatura Horno
GASES Temperatura °C Rate ("C/min) Hold (min)
100 0 1
200 30 2
290 5 <
Fuente de lonizacion 200°C
DETECTOR DE MASAS Linea de Transferencia 300°C
TRIPLE CUADRUPOLO Modo de lonizacion MRM
Tiempo de Escaneo 0.150 seg

Tabla 4. Condiciones instrumentales para la determinacion de plaguicidas

organofosforados.
Condiciones Instrumentales Organofosforados
Flujo de la Columna 1mL/min
Relacidn Split/Splitless 20
Temperatura del Puerto de Inyeccion 250 °C
Rampa de TemperaturaHorno
CROMATOGRAFQ DE GASES Temperatura °C Rate ("C/min) Hold (min)
80 0 0
160 30 1
250 [ 1
300 30 1
DETECTOR DE MASAS TRIPLE Fuente de lonizacidn 200°C
CUADRUPOLO Linea de Transferencia 200°C
Modo de lonizacién MRM

ESTRATEGIAS ANALITICAS Y DE MONITOREO, PARA LA DETERMINACION DE CONTAMINANTES
EMERGENTES Y NO REGULADOS DE IMPORTANCIA SANITARIA'Y AMBIENTAL EN AGUA (Primera etapa).
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4 RESULTADOS DE LA IMPLEMENTACION Y VALIDACION DE
METODOLOGIAS

4.1 PLAGUICIDAS ORGANOCLORADOS

El desarrollo del método analitico se inicié identificando los compuestos mediante
un analisis cualitativo para poder determinar el tiempo de retencion y los iones
caracteristicos de cada analito. En la Tabla 5 se muestra la masa/carga del ion
precursor y masa/carga del ion de referencia asi como también la Energia de
Colision (CE) de los plaguicidas organoclorados.

Tabla 5. Masa/carga.

Masa/carga dellon Target y lones de Referencia'y Celdade Colision

Compuesto lon Target lones de Referencia
m/z CE m/z CE m/z CE

Hexaclorobenceno  283.805248.80 2400  283.80>213.80  28.00 283.80>176.90  38.00
Lindano 218.90>182.90 8.00 718.00>14490  20.00 218.00>109.00  28.00
4,4"-Diclorobifenil  222.005152.00 2400 22400515200  24.00 0.0050.00 0.00
Heptaclor 271.80>236.90 2000  271.80-117.00  32.00 271.805201.90 38.00
Aldrin 762.00>193.00  28.00  262.00>20300  26.00 262.00>191.00 34.00
i':;’::':;: 352.805262.90  14.00 352.805281.90  12.00 352.805316.90  10.00
cis-Clordano 372.80>263.90  28.00  372.80>336.80  10.00 372.80526590 22.00
trans-Clordano  372.805263.90  28.00  372.80-336.80  10.00 372.805265.90 22.00
Dieldrin 376.90>241.00 8.00 376.00>170.00 _ 38.00 376.00>172.00  38.00
o,p’-DDT 235.00>16500 2400  23500»199.00  16.00 235.00>149.00 40.00
Metoxicloro 227.105169.10 2400  227.10-212.10  14.00 227.105141.10  28.00

La validacién se realiz6 con tres concentraciones, punto bajo (0.01 ug/L), medio
(0.06 pg/L) y alto (0.1 pg/L), para evaluar linealidad, limite de deteccion, limite de
cuantificacion, exactitud, precision y limites de confianza.

Los resultados de la validacion se muestran en las siguientes tablas.

ESTRATEGIAS ANALITICAS Y DE MONITOREO, PARA LA DETERMINACION DE CONTAMINANTES
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Tabla 6. Validacion del punto de baja concentracion (0.01 pg/L).

Limite de Limite de Exactitud Repetibilidad Limite superior Limite
Detecddn Cuantificaddn del {predsion) de inferior de
Compuesto Linealidad del Método del Método (LCM) método o confianza confianza
{Lom) HafL % {Lcs) fLci)
gL % % %
Lindano 093 0.002 0.015 98,57 383 99.89 a7.25
Heptacloro 093 0.004 0.017 8571 1185 99.68 a1.75
Epdxido de 0583 0.002 0.015 102.86 4.74 10456 10115
heptacloro
Cis-Clordano 099 0.004 0.018 9857 7.0 10098 a6.16
Trans- 099 0.003 0.016 10L.43 587 10457 98.28
Clordano
Dieldrin 093 0.004 0.015 5143 1165 95.17 B7.69
DoT 0939 0.002 0.016 101.43 887 10457 98.28
Metoxicloro 0.ag 0.002 0.016 10429 513 106.15 102.42
Hexacloro 099 .00 0.005 5143 7.35 52.75 50.11
Benceno
Aldrin 083 0.009 0027 77.14 45657 B9.70 64.55-
Criterios r3z 095 Satisfacerel Satisfacerel 04-272 520 = =
wvalidacidn requisitoparael  requisitoparael
objetiva dal objetivo del
método métoda

Tabla 7. Validacion del punto de concentracion media (0.06 pg/L).

Limite de Limitede Exactitud Repetibilidad Limite superior Limite
Detection Cuantificacion del {precision) de confianza inferior de
Compuesto Linealidad del Método del Método método cv {Lcs) confianza
(LDM) (Lem) % fLen
HEfL pefL % % %
Lindano 053 0.006 0074 104.52 256 105.46 103.59
Heptaclaro 0.99 0.019 0.099 99,29 596 101.36 97.22
Epdxido de 053 0.005 0075 104.25 242 105.17 103.40
heptacloro
Cis-Clerdane .99 0.015 0.096 102.62 546 104.58 100.66
Trans- 059 0.008 0078 1014 278 103.14 101.15
Clordano
Dieldrin 0.93 0.005 0.074 107.62 356 100.96 106.28
oot 0.99 0013 0.090 104,52 315 105.68 103.37
Metoxicloro 0.93 0.006 0.076 106.67 180 107.34 105.99
Hexadoro 0.99 0,008 0.059 66,19 869 68.20 64.18
benceno
Aldrin o.99 0030 0.087 37.33 2467 40.50 34,16
Criterios 122055 hﬁ"w"w:w WT"'W-;M 04-272 220 - -
para e objetve para &l objEtivo

valdacian méreds Fétnds

ESTRATEGIAS ANALITICAS Y DE MONITOREO, PARA LA DETERMINACION DE CONTAMINANTES
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Tabla 8. Validacion del punto de concentracion alta (0.1 pg/L).

Limite de Limite de Exactitud Repetibilidad Limite superior Limite
Deteccitn del Cuantificacién del  delmétode (precisién) de confianza inferior de
Linealidad Método (LDM) Método (LCM) cv [LES) confianza
pgfL HgfL % % {LC1)
%
Lindano
Heptacloro 0499 0.011 0.130 104.57 270 10558 103.58
Epdxido de 0499 0.012 0.129 102.86 2.06 103.60 102.12
heptaclero
Cis-Clordano 0,99 0.022 0.152 104.86 379 106.25 103.47
Trans- 099 0.002 0.108 103.57 1.09 103497 103.18
Clordano
Dieldrin 099 0.008 0.119 102.57 1.36 103.06 102.08
DoT 0939 0.006 0.116 102.86 172 103.48 102.24
Metoxicloro 099 0.004 0.111 101.43 0.78 101,70 101.15
Hexacloro 0.99 0.006 0.0498 7871 851 81.06 76.37
benceno
Aldrin 0499 0.010 0.039 17.14 978 17.73 16.56
Criterios =095 Satisfacerelrequisito  Satisfacerel requiste 04-272 <20
X parael objetivodel parael objethvadel

validacidn i SR

La Tabla 6 a la Tabla 8, muestran los resultados obtenidos de la validacion, el
método es lineal en el intervalo de concentraciones de 0.01 pg/L, 0.06 pug/Ly 0.1
ug/L con un coeficiente de correlacion de 0.99.

La exactitud del método analitico también conocida como error sistematico o
tendencia, corresponde a la diferencia entre el valor medio obtenido de una serie de
resultados experimentales y el valor de referencia. Esta medida se puede expresar
como el porcentaje de recuperacion obtenido del analisis de muestras a las que se
le adiciond concentraciones conocidas del analito a determinar.

Para los limites de deteccion se obtuvieron la minima concentracién que puede ser
detectada no necesariamente tiene que ser cuantificada y para el limite de
cuantificacién obtenido es la menor concentracion que puede determinarse con
exactitud y precision aceptable bajo las condiciones de operacion establecidas.

ESTRATEGIAS ANALITICAS Y DE MONITOREO, PARA LA DETERMINACION DE CONTAMINANTES
EMERGENTES Y NO REGULADOS DE IMPORTANCIA SANITARIA Y AMBIENTAL EN AGUA (Primera etapa).
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Para la confirmacion del método analitico se realizaron muestras reales, estas son
las que se reciben en el laboratorio de Calidad del Agua. Los porcentajes de
recuperacion de las muestras fortificadas fueron: hexaclorobenceno 113.13 %,
lindano 123.66 %, heptacloro 129.38 %, Aldrin 110.16 %, Epdxido de heptacloro
125.40 %; Cis-Clordano 110.51 %; Trans-Clordano 128.49 %; Dieldrin 119.62 %;
DDT 116.81 % y Metoxiclorol07.81 % estos porcentajes cumplen con lo
establecido en el procedimiento de control de calidad analitico del Laboratorio de
Calidad del Agua.

4.2 PLAGUICIDAS ORGANOFOSFORADOS

El desarrollo del método analitico se inicié identificando los compuestos mediante
un analisis cualitativo para poder determinar el tiempo de retenciéon y los iones
caracteristicos de cada analito. En la Tabla 9 se muestra los plaguicidas
organofosforados su masa/carga del ion precursor y masa/carga del ion de
referencia asi como también la Energia de Colision (CE).

Tabla 9. Masa/carga.

Masa/carga dellon Target y lones de Referenciay Celda de Colisién

o —— lon Target lones de Referencia
] m/z CE my/z CE m/z CE

Demeton-5 88.00>60.00 8.00 88.00>73.00 11.00 88.00>55.10 8.00

Diazinon 152.00>137.10 8.00 137.00>84.10 14.00 137.00»54.10 23.00

4,4 -Diclorobifenil ~ 222.00-152.10 29.00 224,00»152.10 29.00 152.00>126.10 29,00
Disulfoton 88.00>60.00 8.00 89.00>61.10 8.00 88.00>73.00 11.00 il

Metil Paratién 263.00>109.00 14.00 125.00>79.00 8.00 109.00>79.00 11.00

Malatién 127.00>99.00 8.00 173.00>127.10 8.00 173.00»99.00 14.00

Paratién 291.00>109.00 14.00 109.00>81.00 11.00 291.00>137.10 8.00

Etién 153.00>125.00 5.00 153.00=97.00 11.00 231.00-129.00 23.00

ESTRATEGIAS ANALITICAS Y DE MONITOREO, PARA LA DETERMINACION DE CONTAMINANTES
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La validacion se realizé con tres concentraciones, punto bajo (0.08 ug/L), medio
(0.6 pg/L) y alto (2 pg/L), para evaluar linealidad, limite de deteccion, limite de
cuantificacion, exactitud, precision y limites de confianza.

Tabla 10. Validacion del punto de baja concentracion (0.08 pg/L)

Limite de Limite de Exactitud Repetibilidad Limite superior Limite
Detecddn Cuantificacion del [precisidn) de confianza inferior de
Compuesto Linealidad del Método del Método [LCM) miétodo v {LCS) confianza
{LDM) HefL - % {Lcy)
pgfL % "
Demeton 0.99 0.087 0.245 2268 12538 3282 12.74 77.32
DHazinon 0599 0.009 0.101 103.39 3.10 10451 10227 5389
Disulfoton 0.99 0.002 0.090 106.43 0.44 106.59 106.26 6.43
Metil 059 0.004 0091 10321 169 103.82 102.60 321
Paration
Malation 0.99
Paratidn 0.59 0.202 0.512 47.68 12472 58.47 26.89 52.32
Etion 0.99 0.2860 0.621 35386 170.78 5647 1425 64,64
Criterios iz 095 5“'*"'*'*"“:::“ SUUITCH Hrboidin 04-272 20
Eris pars & obiatvo E e
validacién z ;

Tabla 11. Validacion del punto de concentracion media (0.6 pg/L).

Limite de Limite de Exactitud Repetibilidad Limite superior Limite
Detecdon del Cuantificacion del del (predision) CV de confianza inferior de
Compuesto Linealidad Método (LDM) Método (LCM) método % {LCS) confianza
nefL nefL % {Ley)
% %
Demeton 059
Diazinon 0.59 0.115 0.806 91.74 6.14 93.71 8977 8.26
Disulfoton 0.59
Metil 0.99 0.047 0.594 7988 432 8109 T867 2012
Paratién
Malatién 0.59 0.187 0.911 79.45 8.36 8177 77.13 20.55
Paration 059
Etién 0.59 0.076 0.541 62.26 3.32 B52.99 61.54 37.74
Criterios riz 0.95 Safm::ﬁw:im “ﬁ:W_E'.MZ:"" 04-272 520 - B
= para el e para el objetive
validacion P ;

ESTRATEGIAS ANALITICAS Y DE MONITOREO, PARA LA DETERMINACION DE CONTAMINANTES
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Tabla 12. Validacion del punto de concentracion media (2.0 ug/L).

Limite de Limite de Repetibilidad Limite superior Limite
Deteccidn del Cuantificacdon del [predsién) Cv de confianza inferior de
Compuesto Linealidad Meétodo (LDM) Método (LCM) % (Lcs) confianza
He/L He/L % {Lay)
%
Demeton 059
Diazinon 0.99 0.378 2.923 105.44 3.10 106.58 104,30 5.44
Disulfoton 0.99
Metil 099 0.394 21953 10561 3.59 106.93 104.28 561
Paration
Malatidn 0.99 0.165 2.469 105.33 158 10591 104.75 5.33
Paratién 059 0.049 2281 106.78 265 107.77 108.79 678
Etion 0.99
Criterios 12 0.95 Saticlace o .mt:;?w 5“!*:::‘;1 W:'m 04-272 £20 - -
N para el abjetvo para W
validacion i i

La Tabla 10 a la Tabla 12, muestran los resultados obtenidos de la validacion, el
método es lineal en el intervalo de concentraciones de 0.08 pg/L, 0.6 ug/Ly 2.0
ug/L con un coeficiente de correlacion fueron de 0.99.

Para los plaguicidas organosfosforados se utilizaron 2 tipos de cartuchos para la
SPE, el C18 ec 3 mI/500 mg y el OASIS HBL 6cc/200 mg, los primeros son los que
se muestran en las Tablas 10,11y 12.

Se observa que para la concentracién baja para el malation no presenta ninguna
concentracién; el demeton, disulfotén y paration en concentraciones media no tiene
respuesta; en concentraciones altas el demetén, disulfotén y etidon no tienen
respuesta, para estos analitos no fue posible calcular los datos de validacién.

En lo que corresponda a la precision del método para los analitos de demeton,
paration y etion no se estarian cumpliendo con los criterios de la validacion.

Debido a que se presentaron estos problemas se realizé la SPE con el cartucho
OASIS HBL para obtener mejores resultados y recuperaciones satisfactorias de los
analitos, los resultados con este cartucho no fueron los ideales.

ESTRATEGIAS ANALITICAS Y DE MONITOREO, PARA LA DETERMINACION DE CONTAMINANTES
EMERGENTES Y NO REGULADOS DE IMPORTANCIA SANITARIA Y AMBIENTAL EN AGUA (Primera etapa).
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4.3 INTERFERENCIAS

Las interferencias se pueden agrupar en tres categorias: disolventes o reactivos,
material de laboratorio y equipo.

La sinterferencias relacionadas con el equipo se relacionan con las partes del
cromatografo, que estan en contacto directo con la muestra: gas acarreador,
columnas y/o detector contaminado con compuestos extraidos de la matriz que
causan respuesta en el detector. Las interferencias co-extraidas de las muestras
pueden variar considerablemente.

Las interferencias mas comunes es por ftalatos introducidos durante la preparacion
de la muestra proveniente de recipientes de plastico los que pueden ser extraidos
durante el procesamiento de la muestra. Estas interferencias pueden ser
minimizadas no permitiendo el contacto de las muestras con material de plastico y
revisando los disolventes y reactivos para evitar la contaminacion con este tipo de
sustancias.

El material de vidrio utilizado para el andlisis debe ser enjuagado tan pronto como
sea posible, una vez realizado el analisis del disolvente que se utilizdé. Después de
esto, debe ser lavado con detergente neutro, enjuagado con agua caliente y agua
desionizada.

4.4 PRECAUCIONES

Los plaguicidas son sustancias de una toxicidad alta por lo que se recomienda
ajustarse estrictamente a los lineamientos del Manual de Seguridad e Higiene y
recomendaciones de las agencias gubernamentales e internacionales enfocadas a
los diferentes aspectos de higiene y seguridad laboral.

ESTRATEGIAS ANALITICAS Y DE MONITOREO, PARA LA DETERMINACION DE CONTAMINANTES
EMERGENTES Y NO REGULADOS DE IMPORTANCIA SANITARIA'Y AMBIENTAL EN AGUA (Primera etapa).
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5 PROTOCOLO DE MUESTREO

El uso de plaguicidas es parte importante de los sistemas agricolas y forestales de
produccion. Existen efectos no evaluados en la utilizacion de plaguicidas que han
llevado a prohibir o restringir el uso de algunos compuestos considerados riesgosos.
En efecto, el uso del DDT y de varios plaguicidas organoclorados ha ocasionado
danos importantes en el medio ambiente y en las personas, originando la necesidad
de monitorear constantemente diversos compartimentos ambientales (agua
superficial, agua subterranea, suelo, sedimentos, aire, etc.). Con esto se previene
que el inadecuado uso de los plaguicidas o alguna circunstancia no prevista
desencadenen algin desequilibrio medio ambiental.

Es importante realizar un analisis de agua para evaluar las propiedades de una
matriz, esto es, agua natural superficial o subterranea, agua residual doméstica o
industrial, agua tratada y agua marina, cuyos resultados deben ser de alta calidad y
confiabilidad, con base en esta informacion se toman importantes decisiones en
materia de legislacién, medidas de mitigacién, control y proteccion del medio
ambiente las cuales estan presididas por normas y regulaciones de caracter oficial.

Las muestras recolectadas para los analisis deben ser relevantes para el sitio y
objetivos del analisis y verdaderamente representativas, el muestreo es el aspecto
mas critico de un programa de monitoreo.

El muestreo de plaguicidas requiere de un conocimiento adecuado del tipo de
producto a monitorear o analizar, ya que los compuestos quimicos tienen distintas
propiedades que definiran el protocolo de muestreo.

Existen plaguicidas que son adsorbidos por materia organica y sedimentos, los
cuales se distribuyen de distinta forma en la profundidad de un cuerpo de agua.

Debido a la gran variabilidad espacial de las concentraciones de los distintos
plaguicidas en el medio, los valores obtenidos en un muestreo sélo son una
aproximacion a la realidad. Por lo tanto, el mayor o menor grado de certeza en la
obtencion de los datos colectados y su interpretacion depende en gran medida de

ESTRATEGIAS ANALITICAS Y DE MONITOREO, PARA LA DETERMINACION DE CONTAMINANTES
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un adecuado muestreo, de la recoleccion de la muestra y de la preservacion de
éstas.

El uso de materiales y equipos no apropiados puede ocasionar una disminucion de la
concentracion o la transformacion del plaguicida y por tanto, los resultados
obtenidos no seran representativos de la concentracion del producto existente en
el ambiente.

Dada la importancia que tiene el proceso de muestreo y la preservacion de las
muestras, éstas deben coordinarse en base a un protocolo coherente y consistente
con las normas establecidas en el pais.

El presente protocolo de muestreo se ha desarrollado para plaguicidas
organoclorados y organofosforados en agua y sedimento.

5.1 CONSIDERACIONES PARA LA COLECTA DE MUESTRAS
a) Objetivos del programa

Entender el proposito para el cual los datos seran colectados. Los objetivos del
estudio ayudan a determinar la seleccion del sitio de muestreo, frecuencias,
duracion del muestreo, métodos de muestreos, analisis necesarios, tratamiento y
manejo de las muestras.

b) Informacion preliminar

Antes de iniciar el estudio es primordial recopilar la informacién existente de
estudios previos sobre la calidad del agua, datos hidrolégicos y climatolégicos. Este
conocimiento permite conocer si las condiciones locales pueden influir o condicionar
la presencia de plaguicidas en una u otra matriz ambiental.

c) Definir el grado de precision

El grado de precisién determinara el nUmero minimo de muestras y permitira afinar
las técnicas de muestreo.
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d) Tipo de analisis requeridos

Los procedimientos analiticos deben ser conocidos, ya que éstos entregan datos
importantes para definir qué tipo de precauciones deben ser adoptadas al
momento del muestreo y el manejo posterior de las muestras.

5.2 SITIOS DE MUESTREO

Al seleccionar un sitio es importante tomar en cuenta los objetivos iniciales del
estudio, tipo de datos requeridos y métodos de muestreo a utilizar. En este punto
se debe tener acceso y recopilar toda la informacién histérica disponible del sitio.
Ademas, es importante considerar las caracteristicas fisicas del area a muestrear
tales como tamafo y relieve, uso de la tierra, tributarios, caracteristicas de
escurrimiento superficial de laderas, geologia, condiciones hidraulicas, clima,
profundidad del agua y caracteristicas de transporte de sedimentos del cuerpo de
agua. Es muy importante para el caso de muestreo de plaguicidas el conocimiento o
identificaciéon de posibles fuentes de contaminacion de punto y difusa existentes en
el area de estudio.

La determinacion de latitud y longitud es Util para identificar la ubicacion del sitio de
muestreo, tanto previamente, como posterior al muestreo en el caso de que se
necesite su repeticion, utilizando para esto mapas o también técnicas de
posicionamiento global (GPS).

5.3 TIPOS DE MUESTREO

El tipo de muestreo dependera de factores tales como la existencia de datos
preliminares que indiquen la presencia de un problema especifico, presencia de
fuentes emisoras, o ausencia absoluta de datos que ameriten un muestreo
exploratorio. Es importante considerar el rigor cientifico que se quiera alcanzar,
dependiendo de estos factores se pueden definir al menos tres tipos de muestreo:

e muestreo aleatorio simple
e muestreo sistematicoyy,
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e muestreo dirigido.

El muestreo aleatorio simple y el sistematico se basan en técnicas estadisticas
elementales. En el primero las muestras son tomadas al azar sin considerar criterios
temporales ni tampoco de localizacion o espaciales.

El muestreo sistematico es utilizado cominmente para garantizar una completa
cobertura de un area o de un determinado periodo de tiempo. Por lo tanto, en el
muestreo sistematico no se tiene ningun juicio previo acerca del movimiento y de la
distribucion potencial de un determinado plaguicida.

El muestreo dirigido se basa en la experiencia y en el juicio de los profesionales
encargados del estudio.

En general, en todo plan de muestreo los recursos son escasos y por lo tanto, se
busca obtener la mayor representatividad en la presencia de plaguicidas al menor
costo posible. En este caso, si se investiga la presencia de un plaguicida en particular
se recomienda adoptar un sistema de muestreo dirigido.

5.4 TIPO DE MUESTRAS

En general las muestras pueden ser simples o compuestas. La muestra simple
entrega informacién sobre la concentracion de un determinado plaguicida en un
punto y momento particular. La muestra compuesta en cambio se obtiene
mezclando una serie de varias muestras tomadas en distintos momentos 0
frecuencias que se mezclan finalmente en un solo envase. Este tipo de muestras se
aplica en los casos en que la muestra puede presentar mucha variabilidad de un
momento a otro.

5.5 IMPLEMENTOS Y EQUIPOS NECESARIOS

Todo muestreo debe planificarse con anticipacion. Antes de seleccionar los equipos
para el muestreo, es necesario conocer sus limitaciones de manera de cumplir con
los objetivos del estudio y los requerimientos de calidad de los datos. Verificar y
probar en lo posible los equipos antes del muestreo.
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La contaminacién de las muestras es un aspecto relevante que debe prevenirse en
cualquier protocolo de muestreo. Siempre existen riesgos potenciales de
contaminacion, los cuales deben ser reducidos a un minimo consistente con el tipo
de analisis que se requiere.

El uso de guantes por parte de los operadores debe considerarse una regla a seguir
en cualquier muestreo de plaguicidas.

Posibles fuentes de contaminacion incluyen, aquellas relacionadas con la
manipulacién de la muestra, como la contaminaciéon con sedimento, compuestos
tales como grasas o sedimentos que flotan en la superficie, y contacto con agentes
externos a través de las manos de la persona que colecta las muestras.

El uso de bloqueadores solares o repelentes organicos de insectos son algunos
posibles agentes que pudieran alterar la muestra.

5.6 COLECTA DE MUESTRAS

Antes del muestreo debe adherirse una etiqueta en la botella usando un marcador
permanente. Incluya el nombre del muestreador, fecha, hora y sitio de muestreo. Se
recomienda hacer este procedimiento antes del viaje al sitio del muestreo, ya que
en la mayoria de las veces las muestras deben ser colectadas rapidamente y
trasladarlas al laboratorio en forma inmediata. Se recomienda colectar la muestra
directamente en el envase que se entregara al laboratorio.

5.6.1 Agua

En el cuerpo de agua, en el caso de un rio, tomar la muestra en un punto medio de la
corriente principal y donde la velocidad sea maxima. Evitar muestrear en sectores
muy bajos, en orillas o agua detenida.

Utilizando guantes de latex, lave la botella varias veces usando la misma agua que
se va a muestrear. Luego introducir la botella tapada a una profundidad intermedia
entre la superficie y el fondo del lecho.
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Mantener la boca del envase en contra de la corriente y sus manos alejadas del
flujo, para evitar contaminar la muestra.

Una vez alcanzada la profundidad requerida sacar la tapa y llenar completamente
con agua la botella, mantener la botella sumergida durante 30 segundos y tapar
nuevamente.

Evitar golpear la botella con el fondo o con elementos del lecho del rio que puedan
remover sedimento y alterar el muestreo.

5.6.2 Sedimento

El sedimento es un material compuesto por organismos vivos, material inerte,
materiales organicos e inorganicos que varian en su composicién fisica, quimica y
bioldgica, que han sido transportados por el agua, hielo y viento y depositados en
sistemas acuaticos. Las muestras de sedimentos son utilizadas para determinar la
distribucion de un determinado plaguicida en sistemas de agua superficial.

El analisis quimico del sedimento para un determinado plaguicida, genera valiosa
informacion acerca del transporte, cargas totales, cambios y temporal de un
compuesto.

Se debe considerar el acceso al sitio de muestreo (bote, puente, acceso a pie, etc.).
Son importantes algunas caracteristicas del tipo de sedimento a muestrear tales
como textura, contenido de materia organica y su grado de consolidacion.

El conocimiento de las limitaciones del equipo a utilizar es importante, ya que si el
tipo de material a muestrear es muy fino, un equipo determinado podria revolver
mas la muestra que otro.

Si el sedimento tiene un alto grado de consolidacion debera elegirse un equipo con
ciertas caracteristicas que permitan penetrar facilmente hasta la profundidad que
se requiera.
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Existen basicamente dos tipos de muestreadores de sedimentos: muestreadores
superficiales tipo pala (muestras revueltas) y en profundidad tipo barreno
(muestras intactas).

El muestreo de sedimentos puede ser simple como el uso de una pequefa pala
manual para colectar material desde un lecho de rio a baja profundidad.

Si se requiere muestrear el sedimento de un cuerpo de agua de flujo permanente es
recomendable elegir la época de menor flujo.

En el caso de aguas de flujo no permanente se deberd muestrear el sedimento
inmediatamente después de un evento de lluvia, aqui se produce escurrimiento
superficial.

Para muestrear sedimentos en cuerpos de mayor volumen de agua, se recomienda
utilizar equipos de seguridad tales como: chalecos salvavidas, cables, boyas, etc.

Durante el muestreo de sedimentos se deben tomar una serie de precauciones para
asegurar la buena calidad de las muestras. La aproximacion de la persona al punto
de muestreo debe realizarse siempre desde corriente abajo. Esto evita que la
muestra se contamine con sedimento proveniente desde una zona distinta a la que
se desea muestrear.

Considerar que la alteraciéon del sedimento puede ser causada también por la
presidn y la resistencia a la friccion ejercida durante la penetracion del muestreador.

5.6.3 Manejo y transporte de muestras

Debido a que los analisis de las muestras se realizan lejos del sitio de muestreo, es
recomendable seguir ciertos protocolos para evitar alteraciones de ellas durante su
transporte. Se recomienda, sellar bien la tapa de la botella para evitar derrames
accidentales. Luego la botella se introduce en la hielera con hielo (4-5°C) para ser
inmediatamente transportadas al laboratorio.
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La muestra se debe procesar para extraer dentro de los 7 dias después de que se
realiza el muestreo.

Se recomienda introducir el envase que contiene la muestra en una bolsa de
plastico para evitar derrames en caso de que la botella se rompa accidentalmente.
No fumar durante el muestreo, durante la manipulaciéon de la muestra y en su
transporte al laboratorio.

Deben considerarse precauciones especiales, tales como el uso de bolsas de
plastico con espacios de aire, o de otro material resistente a golpes cuando se
requiera enviar las muestras a laboratorios ubicados en otra ciudad o regién del
pais.

5.6.4 Recomendaciones finales

Un aspecto al que en general se le da poca importancia son las observaciones de
terreno. Estas observaciones adquieren mucha relevancia especialmente cuando se
trata de explicar resultados atipicos o tendencias de largo plazo que no son
facilmente deducibles solamente analizando los datos de laboratorio. Por lo tanto
es de gran utilidad considerar algunas caracteristicas que ayudan a explicar y
complementar los resultados. Por ejemplo en el caso del agua, observar su color,
claridad, y su olor. Importante es también el crecimiento excesivo de algas,
presencia de espuma en la superficie, vegetacion muerta, y peces enfermos o
muertos.

Algunas observaciones adicionales tales como actividades de construcciéon o
movimiento de tierras en los alrededores, actividades agricolas o acuicolas pueden
influir en los resultados.

Debido a que no siempre es facil describir en forma adecuada las observaciones de
terreno, se recomienda utilizar fotografias o videos manteniendo un riguroso orden
y coherencia del nUmero de la fotografia con las notas que se hacen en forma
escrita.
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Se debe tener siempre presente que el mayor costo de un programa de muestreo lo
constituyen los analisis de laboratorio, por lo tanto el desarrollo de un buen plan o
programa debe asegurar la buena calidad de las muestras, a través de una buena
eleccion del sitio y un exhaustivo manejo y preservacion de ellas. Esto evitara tener
que repetir muestreos y analisis con un alto costo econdémico asociado.

En sintesis, el resultado de un buen andlisis es producto también de un buen
muestreo. Si el muestreo no se realiza de manera adecuada, el resultado del andlisis
de la muestra puede ser erréneo.

Debido a la gran variabilidad espacial de las concentraciones de los distintos
plaguicidas en el medio, los valores obtenidos en un muestreo sélo son una
aproximacion a la realidad. Por lo tanto, el mayor o menor grado de certeza en la
obtencién de los datos colectados y su interpretacion depende en gran medida de
un adecuado muestreo, de la recoleccion de la muestra y de la preservacion de
éstas.

El uso de materiales y equipos no apropiados puede ocasionar una disminucion de la
concentracion o la transformacion del plaguicida y por tanto, los resultados
obtenidos no seran representativos de la concentracion del producto existente en
el ambiente.

Dada la importancia que tiene el proceso de muestreo y la preservaciéon de las
muestras, éstas deben coordinarse en base a un protocolo coherente y consistente
con las normas establecidas en el pais.
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6 CONCLUSIONES

Vv Se validaron 10 compuestos de plaguicidas organoclorados que son
hexaclorobenceno, lindano, heptacloro, Aldrin, Epoxido de heptacloro; Cis-
Clordano ; Trans-Clordano; Dieldrin; DDT y Metoxicloro, los cuales son lineales,
exactos, precisos, confiables y reproducibles demostrando eficiencias de
recuperacion promedio de 80 a 110 % . Los compuestos organoclorados son
normados se encuentran en la MODIFICACION a la norma NOM-127-SSA1-1994
Salud Ambiental. Agua para uso y consumo humano.

V Se comprobd la aplicabilidad de este método en muestras reales y se obtuvieron
porcentaje de recuperacién de 100 + 20 %, esto es, cumplen con los criterios de
aceptacion.

V Para los plaguicidas organofosforados en concentraciones bajas el malatién no
presenta ninguna concentracion; el demetén, disulfoton y Paration en
concentraciones media no tiene respuesta; en concentraciones altas el demetén,
disulfotén y etidn no tienen respuesta, para estos analitos no fue posible calcular
los datos de validacion. Se requiere realizar ensayos utilizando un SPE ideal para que
puedan eluir todos los analitos.

Vv Para continuar con el desarrollo de la metodologia de los plaguicidas
organofosforados se esta realizando una tesis de licenciatura con una alumna de la
UPEMOR, titulo del trabajo “Desarrollo y validacién de un método de extraccién en
fase sdlida para la determinacién de plaguicidas organofosforados en agua
sintética por cromatografia de gases-espectrometria de masas”.

Vv Dada la importancia que se tiene en el proceso de muestreo y la preservacion de
las muestras, es importante coordinarse en base a un protocolo coherente y
consistente con las normas establecidas en el pais.
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