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ABSTRACT 
 
 
The aim of this work was to optimize an analytical method to determine organo-
phosphorated pesticides in leached, using analytics procedures such the gas 
chromatography  with  FID detector and the solid phase extraction by using florisil 
cartridge for 18 organophosphorus pesticides (TEPP, monocrotophos, dimethoate, 
malathion, parathion, EPN, dichlorvos, mevinphos, diazinon, methyl parathion, fenthion, 
chlorpirifos, tetrachlorvinfos, protiophos, fensulfothion, sulphrofos, azinphos methyl y 
coumaphos). The better solvent of elution was ethyl acetate ± hexane (90:10) because it 
was obtained satisfactory recovery percentages, which oscillated amid 53.27 ± 100.07% 
with variation coefficients between 5 ± 6%. These results indicate that the solid phase 
extraction using florisil cartridge is efficient and reproducible for the detection of 
Organphosphorus pesticides. 
 
Later on it was identified and it quantified for the method of the external standard the 
organophosphorated pesticides present in two types of leached: old and new, generated in 
the glass 1 and amplification of the glass 1 of the sanitary filling Antanas of San Juan de 
Pasto, obtaining like result respectively 9 and 5 standardized pesticides of the 18 with low 
concentrations which are within it limits permissible after potable water that is of 0.1 mg/L 
according to the Norm of environmental quality and unloading of efluentes: Resource 
water.  Also samples were analyzed of leached after all the treatments, verifying that the 
organophosphorated pesticides disappear by possible biotransformations. 
 
 
 
Key words: Organophosphorated  pesticides, gas cromatography, solid phase extraction, 
leached. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



RESUMEN 
 
 
Se optimiz� un m�todo de an�lisis para la determinaci�n de plaguicidas organofosforados 
en lixiviados, empleando procedimientos anal�ticos como la cromatograf�a de gas con 
detector de ionizaci�n de llama (FID) y la extracci�n en fase s�lida (SPE), utilizando 
cartuchos de florisil  para 18 pesticidas organofosforados (TEPP, monocrotofos, dimetoato, 
malati�n, parati�n, EPN, diclorvos, mevinfos, diazinon, metil parati�n, fention, clorpirifos, 
tetraclorvinfos, protiofos, fensulfotion, sulprofos, azinfos metil y coumafos). El mejor 
solvente de eluci�n fue la mezlca de acetato de etilo±hexano (90:10) debido a que se 
obtuvo porcentajes de recuperaci�n satisfactorios, los cuales oscilaron entre 53.27± 
100.07% con coeficientes de variaci�n  entre 5±6%. Estos resultados indican que la 
extracci�n en fase s�lida empleando cartuchos de florisil es eficiente y reproducible para la 
determinaci�n de plaguicidas organofosforados. 
 
 
Posteriormente se identific� y se cuantific� por el m�todo del est�ndar externo los 
pesticidas organofosforados presentes en dos tipos de lixiviados: viejo y nuevo,  generados 
en el vaso 1 y ampliaci�n del vaso 1 del relleno sanitario Antanas de San Juan de Pasto, 
obteniendo como resultado respectivamente 9 y 5  pesticidas de los 18 estandarizados con  
concentraciones bajas las cuales se encuentran dentro del l�mite permisible para agua 
potable que es de 0.1 mg/L seg�n la Norma de calidad ambiental y de descarga de 
efluentes: Recurso agua. Tambi�n se analizaron muestras de lixiviado despu�s de todos los 
tratamientos, verificando que los pesticidas organofosforados desaparecen por posibles 
biotransformaciones. 
 

 
Palabras claves:  Pesticidas organofosforados, cromatograf�a de gases, extracci�n en fase 
s�lida, lixiviados. 
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INTRODUCCION 
 
 
Vivimos rodeados de infinidad de compuestos qu�micos, muchos de ellos susceptibles de 
afectar a la salud humana y a los ecosistemas. El medio  recibe contaminantes de 
procedencia atmosf�rica y emite contaminantes a la atm�sfera, al agua y al suelo, 
principalmente a trav�s de las aguas residuales y los residuos s�lidos (basuras). Cuando 
estas basuras se disponen en un vertedero se producen gases y l�quidos que se han 
percolado a trav�s de ellas los cuales se conocen como lixiviados. Tradicionalmente, la 
contaminaci�n por lixiviaci�n de vertederos mal controlados o por vertidos de aguas 
residuales se han considerado como fuentes puntuales de contaminaci�n y de hecho, as� 
pueden considerarse en la mayor parte de los casos.  
 
 
Los lixiviados est�n compuestos de sustancias t�xicas,  fundamentalmente de sales de tipo 
org�nico e inorg�nico dentro de los cuales se encuentran: fosfatos, cloruros, nitratos, 
nitritos, cianuros, sulfatos, sulfuros; adem�s de elementos de alto riesgo como los 
elementos pesados, estos son: Hg, Cr, Pb, Cd, Cu, Fe, Al, Mg, Mn, Mo, Se, As. 
Frecuentemente se encuentran contaminantes  org�nicos de alto riesgo como los pesticidas 
organoclorados, pesticidas organofosforados, hidrocarburos arom�ticos, compuestos 
fen�licos y bifenilos policlorados1. 
 
 
Los pesticidas organofosforados2 son uno de los contaminantes org�nicos de alto riesgo, 
aunque han sido dise�ados para ofrecer una alta especificidad de acci�n, su uso genera 
innumerables efectos indeseados como la generaci�n de organismos resistentes, la 
persistencia ambiental de residuos t�xicos y la contaminaci�n de recursos h�dricos con 
degradaci�n de la flora y fauna.  
 
 
El uso generalizado de los plaguicidas en la agricultura, as� como en la industria, caminos, 
carreteras, v�as f�rreas y en uso dom�stico, puede llegar a producir un empobrecimiento de 
la biodiversidad, contaminar las aguas subterr�neas y superficiales y amenazar a la salud 
humana, tanto por exposici�n directa como a trav�s de sus residuos en alimentos o en aguas 
potables. La preocupaci�n de los efectos nocivos derivados de la utilizaci�n de los 
plaguicidas en las actividades agr�colas es una constante de nuestra sociedad actual.  
 
____________ 
 
1 TCHOBANOGLUS, G.  Gesti�n integral de los residuos s�lidos. Madrid: McGraw Hill, 1994.  310 p. 
 
2 ORGANOFOSFORADOS.  En: Cricyt Enciclopedia. [Cited  18 Sep,. 2003]. Available from internet: 
<http://www.cricyt.edu.ar/enciclopedia/terminos/Organofosf.htm> 



 21 

Como ya es conocido, el departamento de Nari�o tiene una gran tradici�n en cultivos 
intensivos, con lo que el consumo de estos productos de s�ntesis es muy elevado. Adem�s. 
el n�mero de plaguicidas usados en la actualidad es muy alto y su composici�n qu�mica 
muy variada, con lo que los efectos t�xicos y los problemas ambientales derivados de su 
amplia utilizaci�n en la agricultura son complejos y muy variados3. 
 
 
Los pesticidas organofosforados pueden generar residuos contaminados ya sea de origen 
agr�cola  como elementos vegetales deteriorados que proceden de campos de cultivos, y de 
origen municipal o urbano que engloban residuos residenciales o dom�sticos los cuales son 
trasladados al vertedero, donde se originan los lixiviados que acumulan sustancias t�xicas.  
 
 
Ello genera la necesidad de metodolog�as anal�ticas capaces de determinar plaguicidas a 
niveles trazas con un nivel de fiabilidad aceptable. Para evaluar los pesticidas 
organofosforados en los lixiviados del relleno sanitario de la ciudad de Pasto y realizarles 
un seguimiento de su biotransformaci�n a trav�s del tiempo, se utiliz� el cromat�grafo de 
gases con detector FID y cromatograf�a de gases acoplado a  espectr�metro de masas para 
confirmarlos. Para la preparaci�n de la muestra se  emple� la t�cnica de extracci�n en fase 
s�lida (SPE), ya que es una t�cnica muy sencilla y  es muy efectiva para extraer este tipo de 
compuestos de muestras l�quidas. 
 
 
El m�todo desarrollado en este trabajo es aplicable al an�lisis de 18 plaguicidas 
organofosforados, los cuales han sido seleccionados de entre los m�s utilizados en 
tratamientos agr�colas.  
  
 
Al determinar los pesticidas organofosforados se realiz� su respectiva evaluaci�n, para 
observar el grado de contaminaci�n en los lixiviados, y as� dar  inicio a otros campos de 
investigaci�n como es la microbiolog�a  con el fin de  reducir  la contaminaci�n  
proponiendo m�todos biotecnol�gicos que mejoren y aceleren los procesos de 
biotransformaci�n.  
 
 
Con el proyecto se procura que tanto la universidad como las personas o entidades que 
necesitan de estos servicios se vean beneficiados, ya que con esta t�cnica se pondr�n 
determinar, clasificar y cuantificar los pesticidas organofosforados en diferentes medios 
como agua, suelo, alimentos, entre otros.  
 
____________ 

 
3  PITARCH ARQUIMBAU, Elena. Desarrollo de metodolog�a anal�tica para la determinaci�n de pesticidas 
organofosforados y organoclorados en muestras biologicas humanas. Castell�n de la Plana, 2001, 421p. Tesis 
doctoral (Qu�mica Anal�tica). Universidad Jaume I de castell�n. Departamento de ciencias Experimentales. 
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1.  MARCO TEORICO 
 
 
1.1  ANTECEDENTES  
 
 
/RV�SODJXLFLGDV�VH�FRQRFHQ�GHVGH�OD�DQWLJ�HGDG��DXQTXH�IXH�D partir de los a�os 20 ±30 del 
siglo XX, y especialmente a partir de la Segunda Guerra Mundial, cuando su empleo se 
extendi� exponencialmente. 
 
 
Los pesticidas organofosforados son un grupo de pesticidas artificiales para controlar las 
poblaciones de plagas de insectos, por lo tanto la mayor�a de los organofosforados son 
insecticidas. El primer agente anticolinester�sico, el tetraetil pirofosfato, se sintetiz� en 
1854 por Clermont; sin embargo las propiedades insecticidas de este compuesto no fueron 
descubiertas hasta unos 80 a�os despu�s. Estas investigaciones tuvieron su continuaci�n 
durante el mismo siglo en Alemania con Michaelis, que estudi� los compuestos 
nitrofosforados, y en Rusia con Arbuznov, que describi� los Compuestos organofosforados 
trivalentes.  Las investigaciones modernas sobre estos insecticidas datan de 1932, a�o en 
que Lange y Krueger sintetizaron los dimetil y dietil fosfofluoridatos, y describieron por 
vez primera los efectos nocivos de los compuestos organofosforados sobre los seres vivos.  
 
 
A finales de los a�os 30 y principios de los 40 los compuestos organofosforados fueron 
ampliamente investigados por  Schrader y otros muchos como armas de guerra qu�mica. 
Este investigador lleg� a sintetizar unos 300 pesticidas organofosforados con fines 
militares, de los cuales uno de los m�s conocidos es el DFP. Durante la II Guerra Mundial 
se crearon en Alemania nuevos compuestos organofosforados como el tab�n, el sarin y el 
som�n; con elevada toxicidad. En 1944 Schrader obtuvo la s�ntesis del parati�n, un IOF 
ampliamente utilizado en la agricultura por su elevada potencia insecticida, su baja 
volatilidad y su buena estabilidad en el agua. En 1950 se descubri� el malati�n, tambi�n de 
amplio espectro pero de menor toxicidad para los mam�feros. Estos dos insecticidas 
organofosforados han sido ampliamente utilizados a nivel mundial. Desde entonces hasta 
nuestros d�as se han sintetizado m�s de 35.000 compuestos organofosforados, de los que 
unos 50 son los habitualmente utilizados en la agricultura.  Debido al  elevado poder 
mort�fero y al relativo bajo precio que cuesta fabricar los pesticidas organofosforados, han 
sido denominados " el armamento nuclear de los pa�ses pobres" 4. 
 
 
____________ 

 
4 TEXTO±TRABALHADOR rural agrot�xicos. En: Organofosforados-toxicolog�a pesticidas.  volume 3, 149-
155p, 2001. [Cited  30 Sep,. 2003]. Available from internet: <http://www.saudeetrabalho.com.br/t-rural.htm> 
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En el transcurso de los a�os se han venido realizando estudios de los pesticidas 
organofosforados en diferentes compuestos por varios institutos, universidades y centros de 
investigaci�n. 
 
 
Los Cient�ficos del Laboratorio de Salud Ambiental5, determinaron pesticidas 
organofosforados en muestras humanas, como sangre u orina en el a�o de 1993. M�todo de 
"Biomonitoring" que consiste en el an�lisis de la exposici�n humana a los compuestos 
qu�micos por medio de la determinaci�n de los mismos o sus metabolitos (productos de 
transformaci�n). En el a�o de 1994 Guti�rrez Luz 6 determin�  pesticidas organofosforados 
en el agua por cromatograf�a de gases con Detector de Nitr�geno-F�sforo. En 1999 Garc�a 
Angeles y   S�nchez In�s 7, realizaron el an�lisis toxicol�gico de microcontaminantes en 
miel: residuos de plaguicidas organofosforados, por Cromatograf�a gaseosa con detectores 
de captura electr�nica y de nitr�geno-f�sforo; por otra parte en el Laboratorio de An�lisis 
Fisicoqu�micos de la Universidad de Antioqu�a 8, se analiz� pesticidas organofosforados en 
aguas, sedimentos, suelos y tejidos.  Guevara, S 9 en el a�o 2000, realiz� un montaje y 
desarroll� un m�todo para la determinaci�n de pesticidas organofosforados en agua del 
oriente antioque�o por microextracci�n en fase s�lida y cromatograf�a gaseosa acoplada a 
espectrometr�a de masas (SPME/GC/MS). En el 2001 Song Hong y dem�s investigadores 
10. Desarrollaron un m�todo anal�tico  para 18 pesticidas en residuos dom�sticos usando 
SEC, extracci�n en fase s�lida, y GC-MS.  
 
 
 
 
 
 
 
 
____________ 
 
5 ANTECEDENTES - Segundo Informe Nacional. [Cited  3 Oct,. 2003]. Available from internet: 
<http://www.cdc.gov/exposurereport/sp_background.htm> 
 
6  M�todo EPA  8141A-1994. Instituto Tecnol�gico de Estudios Superiores de Monterrey.  Septiembre, 2003. 
 
7 72;,&2/2*Ë$� <� 9(7(5,1$5,$� legal.  En:  Programa de pr�cticas de laboratorio. [Cited 12 Nov,. 
2003]. Available from internet: <http://  www.facvet.lugo.usc.es/Planes_estudios/ Plan_viejo/toxicolog�a> 
 
8� *(1(5$/,'$'(6� 0,6,Ï1�� [Cited  8 Oct,. 2003]. Available from internet: 
http://www.ingenier�a.udea.edu.co/centros/CIA/servicios htm 
 
 9 TQO191. [Cited  30 Sep,. 2003]. Available from internet: 
<http://www.matematicas.udea.edu.co/~exacta/dependencias/quimica/trabajos_fcen/TQ0191.html> 
 
10  HONG, Song; KIM, Jooyoun; LEMLEY, Ann; KAY, Obendorf and HEDGE, Alan. Analytical Method 
Development for 18 Pesticides in House Dust and Settled Residues Using SEC, SPE, TMS Methylation, and 
GC±MS. En: Journal of Chromatographic Science, 2001. v. 39. p. 101-112. 

http://www.facvet.lugo.usc.es/Planes_estudios/
http://www.ingenier�a.udea.edu.co/centros/CIA/servicios
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En el a�o 2002 J. Mu�oz y colaboradores 11. Estudiaron una nueva t�cnica de an�lisis  
cualitativo de pesticidas organofosforados en residuos de pepino usando un sistema doble 
de cromatograf�a de gases: CG²Fotometrico de llama y GC-MS. Beatriz Albero y 
colaboradores 12,  determinaron pesticidas organofosforados en jugo de frutas por 
extracci�n en fase s�lida y cromatograf�a de gases, en el 2003; en el mismo a�o Hans G.J. 
Mol e investigadores 13 determinaron pesticidas organofosforados polares en vegetales y 
frutas usando  cromatograf�a l�quida acoplado a espectr�metro de masas y extracci�n con 
solventes y en el Mart�nez Vidal y colaboradores 14. Estudiaron la contaminaci�n por 
pesticidas en aguas ambientales de la provincia de Almer�a.   
 
 
RELLENO SANITARIO 
 
 
Los Residuos s�lidos, son una fracci�n de los materiales de desecho s�lidos o semis�lidos 
sin utilidad que generan las actividades humanas y animales, y que por tanto se producen 
tras la fabricaci�n, transformaci�n o utilizaci�n de bienes de consumo.  El origen de estos 
residuos se puede deber a las actividades agrarias, pero la mayor parte de ellos es generada 
en las ciudades. En cualquier caso, la producci�n de cantidades enormes de residuos 
s�lidos plantea el problema de su eliminaci�n. Son materiales que no tienen valor 
econ�mico, o su aprovechamiento es muy caro, y por ello se acumulan en un relleno 
sanitario 15. 

 
 
 
 
 
____________ 
 
11  08f2=�� -��� )(51È1'(=�� (��� *$5&Ë$�� /��� *21=È/(=�� $�� \� � &8$'526�� /�� $� 1HZ� DSSURDFK� WR�
qualitative analysis of organophosphorus pesticide residues in cucumber using a double gas chromatographic 
system: GC-pulsed-flame photometry and retention time locking GC/mass spectrometry. En: Journal of 
Chromatography A, 2003. V.60. p. 433-447. 
 
12  ALBERO, Beatriz; SA�, Consuelo and TADEO, Jose� L. Determination of Organophosphorus Pesticides 
in Fruit Juices by Matrix Solid-Phase Dispersion and Gas Chromatography. En: Journal of Agricultural and 
Food Chemistry, 2003. v. 51. p. 6915-6921. 
 
13 MOL, Hans; RUUD, C.; DAM, Van y STEIJGER Odile.  Determination of polar organophosphorus 
pesticides in vegetables and fruits using liquid chromatography with tandem mass spectrometry: selection of 
extraction solvent. En: Journal of Chromatography A, 2003. v. 1015.  p. 119±127. 
 
14 0$57Ë1(=� 9,'$/�� -��� *21=È/(=� 52'5Ë*8(=�� 0�� \� %(/0217(� 9(*$�� $�� (VWXGLR� GH� OD�
contaminaci�n por pesticidas en aguas ambientales de la provincia de Almer�a. Dpto, Qu�mica Anal�tica. 
Universidad de Almer�a. Almer�a, Espa�a. 2004. 
 
15  CALVACHE, Jes�s Armando. Manejo de Residuos S�lidos. Pasto: Universidad de Nari�o, 1997. p 25. 
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El relleno sanitario es una t�cnica de eliminaci�n y disposici�n final de residuos s�lidos en 
el suelo que tiene como objetivo disminuir los impactos sobre la comunidad as� como evitar 
riesgos para la salud tanto durante su operaci�n como despu�s de terminado un m�todo 
dise�ado para la disposici�n final de la basura. Consiste en depositar en el suelo los 
desechos s�lidos, los cuales se esparcen y compactan reduci�ndolos al menor volumen 
posible para que as� ocupen un �rea peque�a, luego se cubren con una capa de tierra y se 
compactan nuevamente al terminar el d�a.  
 
 
Para construir un relleno sanitario es importante seleccionar el terreno que re�na 
condiciones t�cnicas adecuadas como son: topograf�a, nivel a que se encuentran las aguas 
subterr�neas y disponibilidad de material para cubrir la basura16. 

  
 

La disposici�n de desechos municipales en rellenos sanitarios es una de las pr�cticas mas 
comunes y econ�micas. Los procesos m�s importantes que se generan dentro de los 
rellenos est�n �ntimamente relacionados con la degradaci�n de la materia org�nica. 
Mediante la degradaci�n de la materia org�nica, esta se convierte en l�quidos (lixiviados) y 
gases (biog�s).  Se llaman lixiviados a los l�quidos que se generan a ra�z de la degradaci�n 
de la materia org�nica (de origen bioqu�mico) y los l�quidos que se originan de la 
infiltraci�n de agua en el relleno (de origen hidrol�gico). Los gases generados a ra�z de la 
degradaci�n de la materia org�nica se suelen llamar "biog�s," gases que cuando se forman 
en ambientes sin ox�geno contienen principalmente metano y di�xido de carbono17. 
 
 
1.2.1   Lixiviados.  La descomposici�n o putrefacci�n natural de la basura produce un 
l�quido maloliente de color negro, conocido como lixiviado o percolado, muy parecido a las 
aguas residuales dom�sticas, pero mucho m�s concentrado. 
 
 
De otro lado, las aguas lluvias que atraviesan las capas de basura, aumentan el volumen de 
los lixiviados en una proporci�n mucho mayor que la que produce la misma humedad de 
los desechos; de ah� la importancia de interceptar y desviar las aguas de escorrent�a y 
peque�os hilos de agua antes del inicio de la operaci�n, puesto que si el volumen de este 
l�quido aumenta demasiado puede causar no s�lo problemas en la operaci�n del relleno, 
sino tambi�n contaminar las corrientes de agua, los nacimientos y los pozos vecinos.  
 
 
 
____________ 

 
16 %,%/,27(&$� /8,6� ÈQJHO� $UDQJR�� Relleno Sanitario. Guia Tem�tica de Ecolog�a y Medio Ambiente. 
[Cited 15 Nov,. 2003]. Available from internet: <http:// www.lablaa.org/ayudadetareas/biologia/biolo.htm >  
 
17 UESP. Relleno Sanitario. [Cited 20 Nov,. 2004]. Available from internet: <http://  
www.uesp.gov.co/publicaciones.html> 

http://www.lablaa.org/ayudadetareas/biologia/biolo.htm
http://www.uesp.gov.co/publicaciones.html>
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Los lixiviados, provenientes de vertederos, tienen normalmente una contaminaci�n 
org�nica muy alta. El efecto de un drenaje de estos lixiviados directamente en un canal o 
r�o, ser� la destrucci�n de toda la flora y fauna en el agua y sus alrededores. En la siguiente 
tabla se muestra las caracter�sticas de los lixiviados. 
 
 
Tabla 1. Caracter�sticas de los lixiviados de un vertedero 18 
 
 
Par�metros Concentraci�n (mg/l) 
DBO 40-89.5 
DQO 81-33.36 
pH 3.7-8.5 
S�lidos Disueltos 584-44.9 
S�lidos en suspensi�n 10-700 
Alcalinidad (CaCO3) 240-20.5 
Dureza (Ca CO3) 540-22.8 
F�sforo Total 0-130 
NH3-N 0-1106 
NO2 + NO3 - N 0-10.3 
Calcio 60-7200 
Cloruro 5-2467 
Sodio 34-7700 
Potasio 28-3770 
Sulfatos 1-1558 
Manganeso 0.1-125 
Magnesio 17-15.6 
Hierro 0-2820 
Zinc 0-370 
Cobre 0-10 
Cadmio 0-17 
 

 
1.2.1.1  Recogida de lixiviados.   Los lixiviados m�s concentrados siempre deben ser 
separados de los menos concentrados. Eso se puede conseguir con sistemas de tuber�as de 
recogida por separado, alrededor del vertedero. Adem�s y durante la fase operativa del 
vertedero, las celdas en las cuales se vierten los residuos deben ser las m�s peque�as 
posibles y separadas entre s� para evitar una mezcla de agua de lluvia y de los lixiviados.  
 
 
____________ 
 
18  RECOGIDA Y TRATAMIENTO de lixiviados. Caracter�sticas del lixiviado de vertedero. [Cited 6 Dic,. 
2004]. Available from internet: <http://  www.miliarium.com/Proyectos/Vertederos/RSU/ Lixivybiogas/ 
Lixiviado.htm> 

http://www.miliarium.com/Proyectos/Vertederos/RSU/
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Los lixiviados son recogidos en un dep�sito de regulaci�n y posteriormente llevados a una 
planta de tratamiento. Para el tratamiento de los lixiviados se pueden utilizar dos tipos de 
sistemas. En su primera fase, el vertedero produce lixiviados con un alto contenido en 
DQO/DBO. Para esta fase el mejor tratamiento ser�a un sistema anaer�bico. Una vez en 
pleno funcionamiento (10 a�os) el contenido en DQO/DBO bajar� muy r�pidamente y el 
mejor sistema ser�a un aer�bico, o combinar los sistemas de tratamiento 19. 
 
 
1.3  PLAGUICIDAS 
                                                             
                                                                                        
Un pesticida o plaguicida es cualquier sustancia o mezclas de sustancias, de car�cter 
org�nico o inorg�nico, que est� destinada a combatir insectos, �caros, roedores y otras 
especies indeseables de plantas y animales que son perjudiciales para el hombre o que 
interfieren de cualquier otra forma en la producci�n, elaboraci�n, almacenamiento, 
transporte o comercializaci�n de alimentos, producci�n de alimentos, productos agr�colas, 
madera y productos de madera o alimentos para animales, tambi�n aquellos que pueden 
administrarse a los animales para combatir insectos ar�cnidos u otras plagas en o sobre sus 
cuerpos 20. 
 
 
Asimismo, el destino y comportamiento de los plaguicidas en el medio ambiente dependen 
b�sicamente de las propiedades f�sico ± qu�micas del compuesto, as� como de la forma en la 
que es liberado y de las condiciones del ecosistema. 
 
 
Atendiendo a su movilidad, la contaminaci�n por plaguicidas puede tener lugar en el aire, 
suelo, agua y biosfera 21.  La contaminaci�n en y a trav�s del aire tiene importancia especial  
cuando se trata de aplicaciones por medios a�reos, afectando no solo a los operarios, sino 
que los tratamientos extensivos pueden incidir tanto en la salud humana como en la 
fitotoxicidad a cultivos, y en buena extensi�n a la fauna  reduciendo en buena parte sus 
posibilidades de supervivencia.  Adem�s, las part�culas m�s livianas pueden ser arrastradas 
a zonas lejanas del punto de tratamiento, lo que explica la presencia de residuos de 
insecticidas en zonas que nunca fueron tratadas.  
 
 
 
____________ 
 
19 SOLUCIONES. Tratamiento de Lixiviados. [Cited 10 Jan,. 2005]. Available from internet: <http://  www. 
cipres. cec.uchile.cl/~edmunoz/solucio3.html.> 
 
20  PLAGUICIDAS, PESTICIDAS.  [Cited 10 Jan,. 2005]. Available from internet: <http:// 
www.tierramerica.net/2002/1201/conectate.shtml> 
  
21��%$5%(5È��&��3HVWLFLGDV�DJUtFRODV���%DUFHORQD��2PHJD���������S����� 

http://www.tierramerica.net/2002/1201/conectate.shtml>
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Por lo que respecta a la contaminaci�n en el suelo, se debe tanto a los tratamientos 
espec�ficos, como tambi�n por contaminaci�n provenientes de otros tratamientos, como los 
a�reos, cuando los residuos vol�tiles caen al suelo o son arrastrados por la lluvia.  Muchos 
plaguicidas (la mayor�a de ellos herbicidas polares, derivados fosf�ricos) se degradan 
r�pidamente en el suelo, y sus residuos desaparecen en un corto plazo.  
 
 
El agua es una v�a muy importante a trav�s de la cual los plaguicidas se extienden por el 
medio ambiente, bien por el uso de pesticidas destinados a la higiene p�blica (por ejemplo 
la lucha contra las larvas de mosquitos en charcas y aguas estancadas), o indirectamente 
por la movilizaci�n de contaminantes de aire y suelos (por ejemplo, arrastres por agua de 
lluvia). El plaguicida disuelto en el agua puede ser desplazado horizontalmente, por 
escorrent�a superficial, o verticalmente a trav�s de la zona no saturada (lixiviaci�n) 
pudiendo alcanzar el agua subterr�nea; durante su paso a trav�s del suelo, el plaguicida 
puede quedar adsorbido y/o sufrir transformaciones  qu�micas o microbianas (dependiendo 
de la reactividad intr�nseca de sus grupos funcionales), as� como degradaci�n, proceso que 
reduce o elimina la presencia de plaguicidas en el medio ambiente.  
 
 
Como consecuencia  de las contaminaciones de los tres compartimentos citados 
anteriormente, de forma directa o indirecta, puede producirse la contaminaci�n de la 
biosfera. Los plaguicidas pueden entrar en los organismos vivos directamente por partici�n  
entre el agua y los tejidos a trav�s de la piel, durante la respiraci�n, o por medio de la 
alimentaci�n.  La eliminaci�n de estos puede tener lugar por excreci�n o por 
biotransformaciones metab�licas. Los par�metros que afectan a estos procesos incluyen la  
solubilidad en agua y la liposolubilidad del compuesto, el grado de ionizaci�n, la 
estabilidad qu�mica y el tama�o molecular.  
 
 
1.3.1  Evaluaci�n de la exposici�n a plaguicidas.   La actividad en la que el consumo de 
plaguicidas es mayor es la agricultura. Las cosechas se ven afectadas por una gran 
diversidad de plagas as� como por la competencia de las malas hierbas. Adem�s, la 
introducci�n por el agricultor de especies nuevas m�s productivas genera desequilibrios 
ecol�gicos  que tienen como consecuencia la proliferaci�n  de plagas debidas a la 
desaparici�n de los predadores naturales. El sector agr�cola es considerado como el grupo 
poblacional con m�s alto riesgo de exposici�n a estos contaminantes t�xicos, como 
consecuencia de la elevada importancia que  viene adquiriendo en algunos pa�ses  el uso de 
insecticidas, fungicidas, molusquicidas, bactericidas, herbicidas y fumigantes.   
 
 
Pero no solamente el sector agr�cola se encuentras expuesto a pesticidas, diferentes grupos 
y sectores de la poblaci�n en general tambi�n est�n expuestos a ellos, aunque en distinto 
grado.  Uno de los riesgos para la poblaci�n general  es la exposici�n a largo plazo 
provocada  por la presencia de residuos de plaguicidas en los alimentos como consecuencia  
de los tratamientos fitosanitarios, as� como por los contaminantes ambientales. Debe 



 29 

tenerse en cuenta que todos los plaguicidas, como biocidas que son, tienen una cierta 
toxicidad y, por tanto,  sus residuos en los productos vegetales  tratados pueden suponer un 
riesgo para la salud de los consumidores si superan unos determinados l�mites. Debido a 
esto, se debe respetar el periodo de seguridad para la recolecci�n: tiempo que debe 
transcurrir entre el tratamiento fitosanitario y la recolecci�n de los productos a consumir. 
 
 
Por ultimo existen exposiciones accidentales o intencionales. Seg�n datos de la OMS 
(Organizaci�n Mundial de la Salud) se producen anualmente en el mundo alrededor de 
1.000.000 de intoxicaciones agudas graves accidentales entre aplicadores de plaguicidas. A 
esta cifra hay que sumar unos 2 millones de intoxicaciones intencionadas, 
fundamentalmente suicidios 22.  
 
 
1.3.2  Toxicolog�a Humana.  Pr�cticamente todos los plaguicidas son t�xicos para los 
mam�feros, en mayor o en menor grado; por ello, su manejo acarrea unos riesgos de 
intoxicaci�n que deben ser tenido en cuenta, especialmente en las personas que los 
manipulan y los aplican.  Los efectos de los plaguicidas en el hombre, no depende 
solamente de la clase y dosis del t�xico y de la forma de las exposiciones, sino tambi�n de 
la naturaleza de los coadyuvantes (p.e. disolventes). Es muy importante la sensibilidad 
particular del individuo; las mujeres y los ni�os son, generalmente, m�s sensibles que los 
hombres 23. 
 
 
La toxicidad de los plaguicidas presenta distintos aspectos seg�n su trascendencia. Por lo 
que a sus efectos m�s inmediatos se refiere, se consideran cuatro clases de toxicidad, cuya 
determinaci�n previa mediante estudios de contaminaci�n animal es hoy d�a obligada, cada 
vez que un nuevo producto se presenta en el mercado.  
 
 
La  Toxicidad oral aguda��6H�UHILHUH�D�OD�LQJHVWLyQ�³GH�XQD�VROD�YH]´�GH�XQ�SURGXFWR�Wy[LFR�
\�VH�H[SUHVD�HQ�WpUPLQRV�³GRVLV�OHWDO�PHGLD´�/'-50 que significa la cantidad de t�xico que 
es necesario ingerir de una sola vez para producir la muerte del 50% de los organismos 
usados para el bioensayo 24. Esta dosis suele expresarse en miligramos de plaguicida por 
kilogramo de peso del animal. En este tipo de ensayo el efecto punto final que se mide es la 
muerte del animal.  
 
____________ 
 
22 LOPEZ, F.; OBIOLS, j. y SUBIAS, J. Plaguicidas agr�colas y salud.  En: Plaguicidas.  Aspectos 
ambientales, anal�ticos y toxicol�gicos. Castell�n de la Plana: Publicaciones de la Universidad Jaume I, 1998. 
p 96. 
 
23 KLIMMER, O. Plaguicidas: toxicolog�a, sintomatolog�a y terapia.  Barcelona: Oikos-   Tau, 1967. p 80. 
  
24 %$5%(5È��2S��&LW���S����. 
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La LD-50 oral aguda da una idea de la toxicidad relativa de los plaguicidas y extrapolando 
razonablemente los resultados puede deducirse una LD-50 te�rica para los seres humanos.  
 
 
La  Toxicidad Subaguda. Se refiere a exposiciones repetidas durante un mes o menos. Aqu� 
el efecto que se toma en consideraci�n no es la muerte del animal. Puesto que las dosis 
administradas son m�s bajas que en la exposici�n aguda, los efectos tambi�n son menos 
extremos y se registran todas las alteraciones producidas en todos los tejidos y fluidos 
corporales. Este tipo de experimentaci�n permite obtener la dosis m�xima a la que ninguno 
de los animales muestra efectos t�xicos, que es una medida cuantitativa de la toxicidad de 
un compuesto, y tambi�n presenta una amplia variabilidad con respecto a la especie 
ensayada.  
 
 
La Toxicidad D�rmica. Se refiere a los riesgos t�xicos debidos al contacto y absorci�n del 
plaguicida por la piel. Al igual que la anterior se expresa en t�rminos de LD-50 y en 
miligramos /kilo peso.  
 
 
La Toxicidad Cr�nica. Esta provocada por la acci�n prolongada e inadvertida de dosis 
peque�as, pero ineficaces en toma �nica del producto. Se expresa como partes por mill�n 
de t�xico presente en la dieta alimenticia, durante los d�as que se especifiquen y que 
producen los efectos que se se�alen.  
 
 
Aparte de estas toxicidades que deben considerarse b�sicas, hay que tener en cuenta otros 
riesgos como son las reacciones inesperadas de hipersensibilidad o alergia, cuya intensidad 
no depende de la dosis del producto estudiado y, cuyos s�ntomas, no son espec�ficos, es 
decir, son diferentes del cuadro sintom�tico del producto causante. Tambi�n en caso de 
manejo negligente o uso impropio, son frecuentes los s�ntomas de intoxicaciones por 
inhalaci�n o por penetraci�n en la piel, boca u ojos. Asimismo, tambi�n hay estudios que 
relacionan a los plaguicidas con la neurotoxicidad, mutag�nesis, carcinogenia y 
reproducci�n 25.   
 
 
1.3.3  Ecotoxicolog�a y evaluaci�n de riesgo ambiental.  La ecotoxicolog�a la podemos 
definir como la ciencia que se encarga de estudiar los efectos de las sustancias qu�micas 
sobre las estructuras y funci�n de los ecosistemas. Valorar y predecir efectos sobre 
estructuras muy complejas es sin duda una tarea dif�cil de desarrollar y es por ello, que se 
han dise�ado modelos de valoraci�n de riesgos que nos permiten predecir situaciones 
adversas sobre el medio ambiente producto de la liberaci�n de sustancias qu�micas, 
plaguicidas. 
____________ 
 
25 PITARCH , Op. Cit., p. 23-24. 
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Cada plaguicida despu�s de haber sido aplicado o expuesto al ambiente act�a con una 
din�mica y un destino propio, de acuerdo a las propiedades mismas del plaguicida y a los 
diferentes compartimentos de los ecosistemas con los que tendr� que interactuar. El 
movimiento y la dispersi�n de los ecosistemas de un plaguicida son las causas de la 
contaminaci�n ambiental. Su dispersi�n y destino final depender� de las caracter�sticas del 
ecosistema y del plaguicida, tipo de formulaci�n, m�todo de aplicaci�n, condiciones 
ambientales y agr�colas 26.  
 
 
Lo anterior tiene importancia para la evaluaci�n y determinaci�n del comportamiento de un 
plaguicida en el ambiente (suelo, agua y aire), la disponibilidad biol�gica y la toxicidad a 
los organismos (terrestres y acu�ticos) que se ven expuestos y el potencial bioacumulaci�n.  
 
 
El principal origen de los plaguicidas en el ambiente es consecuencia de las aplicaciones 
que se realizan a los cultivos agr�colas y forestales mediante distintos m�todos de 
aplicaci�n terrestres y a�reos. 
 
 
De acuerdo al m�todo de aplicaci�n, los dep�sitos del plaguicida es decir, la cantidad que 
queda sobre el vegetal inmediatamente despu�s del tratamiento pueden variar por muchos 
factores: 
 
 
Dosis del plaguicida aplicado  
Naturaleza qu�mica del plaguicida  
Naturaleza de la formulaci�n  
Caracter�sticas de la aplicaci�n (tama�o de la gota)  
Naturaleza y morfolog�a de la superficie vegetal  
Condiciones clim�ticas, etc.  
 
 
A partir de los resultados anteriores, vemos que en muchos casos y seg�n las condiciones 
expuestas una cantidad importante de los plaguicidas en una aplicaci�n es derivado a los 
suelos y aguas cercanas causando inevitablemente, la contaminaci�n de estos y en 
consecuencia efectos adversos sobre los ecosistemas de esos compartimentos 27. 
 
 
____________ 
 
26 EVALUACION DEL riesgo ambiental a la liberacion de plaguicidas.  [Cited 20 Sep,. 2004]. Available 
from internet: <http:// www.monografias.com/ trabajos10/evaries/evaries.shtml.> 
 
27 RAPAL. EFECTOS de los plaguicidas en el medio ambiente. EVALUACION DEL riesgo ambiental a la 
liberacion de plaguicidas.  [Cited 20 Sep,. 2004]. Available from internet:<http:// www.rap-
al.org/v2/index.php.seccion.efectos_medio.php.> 

http://www.monografias.com/
http://www.rap-
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1.4  PESTICIDAS ORGANOFOSFORADOS 
 
 
1.4.1  Consideraciones generales. Los organofosforados son sustancias org�nicas de 
s�ntesis, son �steres o amidas derivadas del �cido fosf�rico, tiofosf�rico, ditiofosf�rico, 
fosf�nico y fosf�nico, conformadas por un �tomo de f�sforo unido a 4 �tomos de ox�geno o 
en algunas sustancias a 3 de ox�geno y uno de azufre.   
 
 
Sus caracter�sticas principales son su alta toxicidad, su baja estabilidad qu�mica y su nula 
acumulaci�n en los tejidos, caracter�stica que lo coloca en ventaja con respecto a los 
organoclorados de baja degradabilidad y gran bioacumulaci�n. 
 
 
Los insecticidas organofosforados se clasifican seg�n su f�rmula general (Holmstedt) 28, en cuatro categor�as 
de acuerdo con el car�cter del grupo X, como se observa en la figura 1 y en la tabla 2. 
 
 

 Figura 1.  Estructura general de los pesticidas organofosforados 
 
 

 

 
 
 

Fuente: HOLMSTEDT, B. Pharmacology of organophosphorus cholinesterase inhibitors.  
 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
____________ 
 
28 HOLMSTEDT, B. Pharmacology of organophosphorus cholinesterase inhibitors.  En:  Revista Pharmacol, 
1959. v. 11. p. 567-569. 
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Tabla 2. Clasificaci�n de los OPs seg�n su f�rmula general (Holmstedt)  

 
 

CATEGORIA GRUPO (X) &$5$&7(5Ë67,&$6  
I Nitr�geno cuaternario Constituido por las fosforilcolinas. Son los mas 

t�xicos. No se usan como insecticidas. Uno de 
ellos el ecotiofato se usa en el tratamiento del 
glaucoma. 

 
II Fl�or Constituido por los florofosfatos. Son muy 

vol�tiles. Usados como gases de guerra. El mas 
representativo es el Sar�n. 
 

III CN, OCN, SCN u otro 
halogenado que no sea 
fl�or 

El m�s representativo es el Tab�n. Utilizado 
tambi�n como gas de guerra y no como 
insecticida. 

 
IV Otra mol�cula distinta 

de las anteriores 
Incluye la mayor�a de los compuestos utilizados 
como insecticidas. A su vez se subdividen en 8 
subgrupos en relaci�n con los sustituyentes R1 y 
R2 

 

 
Los plaguicidas Ops son, en general, sustancias biodegradables en la naturaleza, sin 
tendencia a acumularse en las grasas del organismo, y que forman parte del grupo de 
LQVHFWLFLGDV� OODPDGRV� ³GH� FRQWDFWR´�� SRU� DEVRUEHUVH� SRU� PHGLR� GH� ORV� OtSLGRV� GHO�
exoesqueleto de los insectos.  Son posiblemente los insecticidas mas utilizados en la 
actualidad .  
 
 
A lo largo de los �ltimos 20 a�os se ha producido un profundo cambio en las pr�cticas 
agr�colas, de modo que los plaguicidas organofosforados han reemplazado ampliamente a 
los plaguicidas organoclorados.  Este hecho se ha producido como consecuencia de la alta 
toxicidad y capacidad de bioacumulaci�n en la cadena tr�fica de estos �ltimos, como 
consecuencias de sus caracter�sticas qu�micas.  Aunque, en principio, los compuestos 
organofosforados son menos peligrosos para la vida salvaje que los organoclorados, la 
amplia variabilidad qu�mica de este grupo de plaguicidas y el uso masivo que de ellos se 
est� haciendo necesario un estudio exhaustivo de sus propiedades t�xicas y de su capacidad 
de afecci�n y bioconcentraci�n en seres vivos que no son su objetivo. 
 
 
Los compuestos organofosforados son productos de elevada reactividad qu�mica, lo que les 
confiere diversos alicientes para su uso; al tratarse de compuestos muy activos las dosis 
necesarias de materia activa son bajas. Adem�s, se degradan con relativa facilidad, bien 
mediante reacciones de hidr�lisis que dan lugar a productos inocuos para el medio 
ambiente, o por reacciones de oxidaci�n, que conducen a metabolitos mas o menos t�xicos, 
pero que son mas f�ciles de hidrolizar. Son productos cuya toxicidad aguda es, en general, 
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mayor que la de los Organoclorados, mientras que la cr�nica es inferior, ya que tienden a 
hidrolizarse en vez de acumularse en las grasas 29. 
 
 
Su volatilidad es muy variable, se pueden presentar como l�quidos o s�lidos, pero la 
mayor�a de ellos vienen en forma de l�quidos vol�tiles; dicha volatilidad se aumenta con la 
temperatura disminuyendo su acci�n residual al disiparse f�cilmente en le ambiente. Esta 
propiedad de volatilizarse es muy importante desde el punto de vista toxicol�gico, pues 
debido a esto la v�a de ingreso m�s r�pida al organismo es la respiratoria 30.  
 
 
En la tabla 3 se muestra  los OPs m�s representativos con sus respectivas caracter�sticas 
31,32,33.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
____________ 
 
29 GISBERT.  Medicina Legal y Toxicolog�a. Barcelona:Masson-Salvat,1996.p. 90. 
 

30 RESTREPO, Ricardo; VARGAS, Mar�a y  MORA, Amanda, En: Parati�n ± monografia,  [Cited 18 Nov,. 
2003]. Available from internet: <http://  www.monografias.com/trabajo14paration/paration.5html > 
 
31YELAMOS, F.; DIEZ, F.; MARTIN, J.; BLANCO, J.; GARCIA, M. Y  PE�A, J.  Intoxicaciones    agudas 
por insecticidas organofosforados en la provincia de Almeria. Almeria:  Med Clin (Barc), 1992. p. 683-684. 
 

32 MARTIN, J. y GALINDO, J. Protocolo de actuaci�n en intoxicaciones por insecticidas organofosforados.  
En: Ilustre Colegio Oficial de M�dicos de Almeria, editor.  Almeria: Imprenta Ubeda, 1991. p. 107-109. 
 
33� '(� /,fÈ1�� &�� 9DGHPpFXP� GH� SURGXFWRV� ILWRVDQLWDULRV� \� QXWULFLRQDOHV�� 0DGULG�� $JURWpFQLFDV�� ������

http://www.monografias.com/trabajo14paration/paration.5html
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Tabla 3.  Caracter�sticas de los Pesticidas organofosforados m�s representativos  
 
 
 
NOMBRE FORMULA CARACTERISTICAS 
Dimetoato  

 
Ditiofosfato de O,O-dimetilo y de S- 
(N-metilcarbamoil) metilo: Es un 
insecticida-acaricida sist�mico con 
actividad por ingesti�n y contacto. 
Pertenece al grupo IV. Su toxicidad 
es moderada. Se utiliza con 
frecuencia en las zonas olivareras de 
nuestro pa�s.  

Parati�n 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 

Etil parati�n, tiofosfato de O,O-
dietilo y de O-(4-nitrofenilo): Es el 
plaguicida m�s utilizado debido a su 
gran eficacia. Es un insecticida-
acaricida con actividad por ingesti�n 
y contacto. Su toxicidad es muy alta, 
por lo que est� prohibido su uso en 
invernaderos y en recintos cerrados.  

Fention  
 
 
 
 
 

3-metil 4-metiltiofenil dimetil 
tionofosfato: Es un insecticida 
penetrante, con acci�n por ingesti�n 
y contacto. Pertenece al grupo IV. Su 
toxicidad es moderada. Es muy 
t�xico para abejas y aves. 

Azinfos metil 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 

Ditiofosfato de o,o-dimetilo y de 4-
oxobenzotriazin-3-ilmetilo. Es un 
insecticida, g�strico y de contacto, 
extremadamente t�xico. La sustancia 
se puede absorber por inhalaci�n del 
aerosol, a trav�s de la piel y por 
ingesti�n. Es neurot�xico. 

Clorpirifos 
 
 

 
 
 
 

Etil clorpirifos, tiofosfato de 0,0-
dietilo y de O- (3, 5, 6-tricloro 22-
piridilo): Es un insecticida-acaricida 
activo por ingesti�n, contacto e 
inhalaci�n. Su toxicidad es 
moderada. Posee un amplio campo 
de actividad. Se utiliza no solo en la 
agricultura sino tambi�n en los 
hogares, contra las cucarachas.  
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Diazinon 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 

Ditiofosfato de o,o-dimetilo y de 4-
oxobenzotriazin-3-ilmetilo. Es un  
insecticida usado para controlar 
insectos en el suelo, en plantas y en 
cosechas de frutas y hortalizas. Es 
uno de los insecticidas causantes de 
la mayor parte de casos de 
envenenamiento, tanto en el hombre 
como en la fauna silvestre. La 
mayor�a de los casos tienen lugar en 
el hogar.  

Malati�n 
 

 
 
 

Ditiofosfato de O,O-dimetilo y de S-
(1,2- dietoxicarboniletilo): Es el 
primer IOF que mostr� un amplio 
espectro de acci�n y una baja 
toxicidad para los mam�feros. Es un 
insecticida-acaricida con acci�n por 
ingesti�n y contacto Su toxicidad es 
baja. 

Monocrotofos  
 
 
 
 

Fosfato de dimetilo y de cis 1-metil 
2-(N-metilcarbamoil) vinilo. Es un 
insecticida-acaricida con actividad 
por v�a sist�mica y por contacto. Su 
toxicidad es alta.  

Diclorvos   
 

Fosfato de 2,2-diclorovinilo y 
dimetilo. L�quido viscoso incoloro, 
de olor caracter�stico. Se usa para 
controlar insectos en �reas de 
almacenamiento de alimentos, 
invernaderos, graneros y para el 
control de insectos en ganadoLa 
sustancia se puede absorber por 
inhalaci�n, a trav�s de la piel y por 
ingesti�n.  

Metil Parati�n  
 
 

El metilparati�n puro existe en forma 
de cristales blancos, impuro es un 
l�quido pardusco que huele a huevos 
podridos,  es un insecticida que no 
ocurre naturalmente en el medio 
ambiente. El metil parati�n es usado 
para matar insectos en cosechas 
agr�colas, especialmente algod�n. 
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Mevinfos 
 
 

 
 
 

Fosfato de 2-metoxicarbonil-1-
metilvinilo y de dimetilo.  L�quido 
incoloro o amarillo p�lido La 
sustancia se puede absorber por 
inhalaci�n del aerosol, a trav�s de la 
piel y por ingesti�Q�� £WDPELpQ� FRPR�
vapor!.   

 
 
Es muy amplia la lista de utilidades de los organofosforados: 
 
 
En Medicina se han utilizado cl�sicamente para el tratamiento de la miastenia gravis, el 
glaucoma, el �leo paral�tico y la aton�a vesical, y m�s, recientemente para tratar algunos 
tumores la enfermedad de Alzheimer y la retinitis por citomegalovirus.  
 
 
En la industria los COF se utilizan como aditivos del petr�leo, disolventes, en las industrias 
de colorantes, barnices, cuero artificial, aislantes el�ctricos, impermeabilizantes, ign�fugos, 
ablandadores de pl�sticos, plastificantes del caucho etc.  
 
 
En el �mbito dom�stico los COF forman parte de la formulaci�n de muchos insecticidas 
para cucarachas y hormigas.  
 
 
Sin embargo el uso m�s relevante de los COF es en la agricultura fundamentalmente como 
insecticidas, y en menor grado como helminticidas, acaricidas, nematocidas, fungicidas y 
herbicidas 34. 
 
 
1.4.2  Clasificaci�n de los pesticidas organofosforados de acuerdo con la  toxicidad. 
Los OPs se clasifican seg�n sX� WR[LFLGDG� HO� FXDO� VH� H[SUHVD� HQ� WpUPLQRV� GH� ³GRVLV� OHWDO�
PHGLD´�/'-50 ... ver secci�n 1.3.2 ... La siguiente tabla  muestra su respectiva clasificaci�n 
de acuerdo a su toxicidad. 
 
 
 
 
 
 
 
____________ 
 
34 BA�OS, J. Y  BOSCH, F.  Aspectos hist�ricos de los organofosforados.  Med Clin (Barc), 1992. p. 718. 
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Tabla 4. Clasificaci�n de los OPs de acuerdo a la  toxicidad 35 
 
 

Muy t�xico 
(LD50<50 mg/kg) 

Moderadamente t�xico 
(LD50>50 mg/kg) 

Poco t�xico 
(LD50>1000 mg/kg) 

Azinfos-metil Bromofos-etil Acefate 
Bomyl Clorpirifos Bromofos 
Carbofenotion Crotoxifos Etrimfos 
Clorfenvinfos Cianofos Iodofenfos 
Clormefos Citioato Malati�n 
Clortiofos DEF Merfos 
Coumafos Demeton-metil+ Foxim 
Cyanofenfos Diazinon Pirimifosmetil 
Dialifor Diclofention Propiltiopirofosfato 
Dicrotofos Diclorvos Temefos 
Dimeton+ Dimetoato Tetraclorvinfos  
Disulfoton+ Dioxation   
EPN EPBP   
Etil parati�n Etion   
Famfur Etoprop   
Fenamifos Fenitrotion   
Fenofosfon Fention   
Fensulfotion Formotion   
Fonofos Heptenofos   
Isofenfos Isoxation   
Metamidofos Leptofos   
Metidation Naled   
Metil parati�n Fencapton   
Mevinfos Fentoato   
Monocrotofos Fosalone   
Forate Fosmet   
Fosfolan Profenofos   
Fosfamidon Propetamfos   
Protoato Pirazofos   
Schradan Piridafention   
Sulfotepp Quinalfos   
Terbufos Sulprofos   
Tetraetil pirofosfato Triazofos   
Triamifos  Triclorfon   

 
____________ 
 
 
35 TOMES PLUS, Software de toxicolog�a. Micromedex, 1997.  [Cited 2 Sep,. 2003]. Available from 
internet: <http://www.ensam.inra.fr/cholinesterase/chem/organophosphates.html> 
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1.4.3  Efectos.   En los seres humanos los efectos de salud causados por pesticidas 
organofosforados ya sea por contacto superficial: manejando  productos con pesticidas, 
inhalaci�n: respirando  polvo o roc�o o por ingesti�n: consumiendo pesticidas como un 
contaminante en la  comida  o en el  agua, afectan el sistema nervioso reduciendo la 
habilidad de colinesterasa, una enzima, que funciona propiamente regulando un 
neurotransmisor llamado acetilcolina, esto se debe a que las uniones f�sforo-ox�geno de los 
pesticidas son bastante l�biles��\�HO�IyVIRUR�OLEHUDGR�GH�HVWH�³JUXSR�OLEUH´�VH�DVRFLD�FRQ�OD�
enzima. La acetilcolina ayuda a transferir el impulso  nervioso de una c�lula nerviosa a una 
c�lula del m�sculo u otra c�lula nerviosa. Si la acetilcolina no es controlada propiamente 
por colinesterasa, los impulsos nerviosos o neuronas permanecen activas m�s tiempo de lo 
que deben, pueden estimular los nervios y m�sculos y causar s�ntomas como debilidad, 
par�lisis de los m�sculos e incluso la muerte 36.  
 
 
La  acetilcolina (CE) tiene un centro activo con dos sitios reactivos principales: un sitio 
ani�nico (por el que se une a la acetilcolina), y un sitio ester�sico (al que se une los COF). 
La uni�n COF-CE es inicialmente fuerte, aunque es todav�a susceptible de ser reactivada 
mediante la administraci�n precoz de unos f�rmacos denominados oximas. En las primeras 
horas se producen unas reacciones qu�micas que hacen la uni�n COF-CE m�s estable, hasta 
quedar una uni�n irreversible que tarda entre 60 minutos y varias semanas en deshacerse 37.  
 
 
La tolerancia a exposiciones de pesticidas que alteran la colinesterasa est� influenciada por 
factores tales como edad, sexo, estado reproductivo, linaje gen�tico, estado nutricional y 
tensores end�genos y ex�genos. Sin embargo los cambios en sensibilidad no sugiere el 
mismo patr�n, puesto que los adultos no son siempre m�s tolerantes a cambios t�xicos. 
Estos modelos de tolerancia son atribuidos a interacciones entre intensidades del sistema 
nervioso central inmaduro en el caso de los p�jaros y el balance de respuesta hep�tica 
responsable de la toxicidad del parati�n, en los mam�feros 38. La reacci�n que produce los 
OPs en la acetilcolina se muestra en la figura 2. 
 
 
 
 
 
 
 
____________ 
 
 36  ERNEST, K.;  THOMAS, M.; PAULOSE, M.;  RUPA, V. y  GNANAMUTHU, C. Delayed effects of 
exposure to organophosphorus compounds.  Indian:  Med Res, 1995. p. 81-84. 

 
370$57Ë1(=��-���02/,1(52��)���3(f(,52��'��\�*$5&,$�' . Valor de la Colinesterasa plasm�tica en la 
intoxicaci�n ag�da por insecticidas anticolinester�sicos. En: Revista Diagn Biol, 1985. v. 34. p. 37. 
 
38 MARTINEZ, J. Intoxicaci�n por insecticidas anticolinester�sicos. En: Revista Toxicol, 1990.v.7. p.135. 
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Figura 2.  Reacci�n de los pesticidas organofosforados en la acetilcolina  
 

 
Fuente: Organofosforados-toxicolog�a pesticidas. www.saudeetrabalho.com.br/t-rural.htm 
 

 
Los organofosforados han sido vinculados con diversos s�ndromes y recientemente con la 
enfermedad de Parkinson. La participaci�n de factores ambientales en la etiolog�a de este 
padecimiento fue propuesta a ra�z del descubrimiento del da�o neurol�gico provocado por 
la N-metil,4-fenil-1,2,3,6-tetrahidro piridina (MPTP). Se considera que estos compuestos 
estimulan las enfermedades infecciosas, sobre todo del tracto respiratorio y se ha 
encontrado que la leucemia linfoc�tica cr�nica es mayor en sujetos expuestos a plaguicidas 
organofosforados, especialmente crotoxifos, diclorvos y famfur  bajo exposiciones agudas, 
mientras que el conocimiento de los efectos cr�nico de los plaguicidas OPs es muy limitado 
e igualmente lo son sus efectos a plazos largos 39. 
 
 
Los pesticidas organofosforados tambi�n afectan el medio ambiente, estos pueden causar 
contaminaci�n de agua y maltrato a plantas o animales que no son el inter�s de la 
aplicaci�n del pesticida. Por ejemplo, las abejas de miel pueden morir por aplicaciones del 
pesticida, como insectos  que est�n us�ndose para ayudar al control de pestes. Animales 
que viven cerca de una �rea donde se usan pesticidas puede afectarse, tambi�n. Se mira la 
contaminaci�n de agua a trav�s de escurrimiento o filtraci�n en aguas subterr�neas y 
superficiales.  
 
 
 
____________ 
 
39 SOL�, J.; MARTINEZ, J.;  MOLINERO, F.; y RODRIGUEZ, I. Manifestaciones neurol�gicas en la   
intoxicaci�n por insecticides organofosforados.  Espa�a: Med Clin (Bare), 1985. p. 217 

http://www.saudeetrabalho.com.br/t-rural.htm
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Por tanto estos efectos ecol�gicos que causan los pesticidas se extienden m�s all� de los 
organismos individuales y pueden extenderse a los ecosistemas 40. 
 
 
1.5  PROCESOS DE DEGRADACION 
 
 
Una vez dispersados en el medio, los plaguicidas sufren alteraciones en su estructura 
debido a procesos tanto abi�ticos como bioticos. En sistemas acuosos los procesos 
abi�ticos de degradaci�n principales son la degradaci�n qu�mica y la fotodegradaci�n. 
 
 
Las reacciones de degradaci�n qu�mica m�s importante son las de hidr�lisis, que puede 
tener lugar en condiciones tanto �cidas como b�sicas, como se indica en la figura 3. Los 
OPs se degradan mediante este tipo de reacciones, que pueden ser aceleradas por la 
presencia de minerales o de �xidos met�licos 41.  En cambio,  la  adsorci�n de los pesticidas 
en la materia org�nica, puede llegar a impedir su degradaci�n y en la mayor�a de los casos 
son los mecanismos que contribuyen  al proceso de degradaci�n con dependencia al pH 42. 
 
 
Figura 3. Reacci�n de hidr�lisis del parati�n 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Con respecto a la fotodegradaci�n podemos considerar dos efectos diferentes, la fot�lisis 
directa y la fot�lisis indirecta.  La fot�lisis directa comprende la absorci�n directa de la luz 
por el plaguicida seguido de la reacci�n qu�mica correspondiente, sin ninguna colaboraci�n 
de otras sustancias qu�micas.  
 
 
 
____________ 
 
40 ORGANOFOSFORADOS,  Op. cit. 
 
41 VOUDRIAS, E.y REINHARD, M. ACS Symposium. New York: Series, 1986. 462 p. 
 
42  MATTHES, G. Pesticides in Groun and Surface Water. Alemania: Springer-Verlag, 1994. p 191. 
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Este proceso viene condicionado por variables ambientales como la radiaci�n solar en la 
superficie del agua o su transmisi�n a trav�s del agua, y por factores intr�nsecos de la 
sustancia como son la velocidad de absorci�n de la luz 43. 
 

 

Figura 4.  Reacci�n de fot�lisis directa del diclorvos 
 

 
 
 
En los procesos de fot�lisis indirecta, la energ�a de la luz es absorbida por otros 
constituyentes del agua y es o bien transmitida a un plaguicida cercano o permite la 
formaci�n de especies reactivas como radicales hidroxilo, que reaccionan con el plaguicida 
y lo transforman. Estos procesos tienen una gran importancia en la transformaci�n total del 
compuesto 44.  
 
 
 
____________ 
 
43 STUMM, W. y MORGAN, J.  Aquatic Chemistry. New York: Wiley Interscience,  1976. 208 p. 
 
44 LEIFER, A. The Kinettics of Environmental Aquatic Photochemestry. Washington: American Chemical 
Society, 1988. 123 p. 
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Especies org�nicas como los h�micos y fulvicos e inorg�nicos como nitratos y nitritos 
pueden acelerar  considerablemente la fotodegradaci�n del pesticida, pero tambi�n se ha 
observado el efecto contrario utilizando agua de mar o determinados compuestos org�nicos. 
Las principales discrepancias en datos sobre fot�lisis de pesticidas provienen de la 
diversidad en los sistemas acuosos y las fuentes de irradiaci�n utilizadas 45. 
 
 
1.5.1   Biodegradaci�n.   Los primeros estudios sobre el papel de los microorganismos en 
el rompimiento de insecticidas organofosforados fue investigado por Ahmed y Casida 
(1958) quienes reportaron a los g�neros de bacterias Thiobacillus, Pseudomonas, alga 
Chlorella y levaduras Torupolsis, como organismos capaces de biodegradar este tipo de 
compuestos m�s r�pido que los carbamatos y compuestos clorinados. Sin embargo se aclara 
que su rata de degradaci�n var�a de acuerdo a la cantidad de qu�mico dispuesto y 
formulaci�n del pesticida. 
 
 
Esta tecnolog�a solo aplica a suelos y aguas contaminadas con pesticidas en 
concentraciones entre 50 y 100 ppm. Por encima de estos valores es pr�cticamente 
imposible pensar en una biodegradaci�n, dado que se produce inhibici�n total de hongos y 
bacterias. Por otra parte la aplicaci�n de la biodegradaci�n requiere un sistema de lodos 
activados y digesti�n anaer�bica  46. 
 
 
1.5.2  Inmovilizaci�n enzim�tica.   La utilizaci�n de enzimas inmovilizadas para la 
degradaci�n de pesticidas involucra la inmovilizaci�n de una hidrolasa parati�n de un 
extracto celular sobre poros de s�lica para la hidr�lisis del parati�n. Esta metodolog�a se 
basa en la fosfodiesterasa de Pseudomonas diminuta capaz de hidrolizar una gran variedad 
de pesticidas organofosforados incluyendo metil y etil parati�n, diazinon, fensulfotion, 
entre otros. Adem�s esta fosfodiesterasa es capas de degradar toxinas mortales como sarin 
y soman. La reacci�n m�s caracter�stica de enzima involucra la hidr�lisis del paraoxan, 
donde su inmovilizaci�n permite un sistema estable donde los sustratos pueden ser 
hidrolizados de forma continua y bajo condiciones ambientales.  
 
El m�todo espec�fico de inmovilizaci�n se basa en la naturaleza hidrof�bica de la 
fosfodiesterasa, escogi�ndose trityl agarosa como matriz insoluble y de alto poder de 
retenci�n. 
 
 
 
 
____________ 
 
45 CAP 5 ± Estudio de degradaci�n. [Cited 10 Jan,. 2005]. Available from internet: 
<http://www.tdx.cesca.es/TESIS_UPC/AVAILABLE/TDX-0130102-115958/08cap5 htm> 
 
46  RESTREPO. Op. cit., p. 32. 
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Sin embargo una de las principales limitaciones del sistema fosfodiesterasa inmovilizada es 
el efecto negativo de altas concentraciones de solvente org�nico, lo cual resulta en la 
eluci�n de la actividad enzim�tica del reactor 47. 
 
 
1.6  EXTRACCION EN FASE SOLIDA 
 
 
1.6.1  Fundamento de la t�cnica de Extracci�n en Fase S�lida.  Preparaci�n de la 
muestra: Incluye generalmente un paso de extracci�n de los plaguicidas o metab�litos y 
otro alternativo de purificaci�n, que debe ser lo suficientemente efectiva para separar a los 
analitos de los interferentes que est�n formando parte de la matriz correspondiente a una 
muestra extremadamente compleja.  Muchos factores deben ser considerados para la 
elecci�n de la t�cnica de extracci�n a desarrollar, principalmente los relacionados con el 
tipo de matriz objetivo de estudio.  T�picamente, la mayor�a de los procedimientos 
publicados en la bibliograf�a requieren la extracci�n de los plaguicidas mediante SPE, en 
algunos casos junto con la aplicaci�n de pasos adicionales de purificaci�n para eliminar 
interferencias. 
 
 
La SPE es la t�cnica actualmente m�s utilizada que la extracci�n con disolventes, puesto 
que es bastante m�s simple y r�pida, reduce el consumo de disolvente org�nico utilizado, 
posee una mayor capacidad de an�lisis y es m�s f�cil de automizar.  Adem�s, 
comercialmente existe una gran diversidad de materiales que pueden utilizarse como 
adsorbentes y eso supone que el campo de aplicaci�n de esta t�cnica sea muy amplio y que 
pueda ser todav�a incrementado con el desarrollo de nuevos materiales. La elecci�n del 
adsorbente es de gran importancia pues debe retener significativamente a los plaguicidas.  
La capacidad de adsorci�n de un adsorbente depende, en parte, de su tratamiento, de las 
condiciones de manufactura y de la composici�n.  Uno de los adsorbentes mas utilizado en 
el an�lisis de plaguicidas es el florisil 48. 
 
 
1.6.2  Tipos de Extracci�n en Fase S�lida.   Los dos tipos m�s utilizados de extracci�n en 
fase s�lida se muestran en la tabla 5. 
 
 
 
 
 
___________ 
 
47  CALDWELL, S. y RAUSHEL, F. Detoxification of Organophosphate Pesticides Using an Inmobilized 
Phosphotriesterasa from Pseudomonas diminuta. En: Journal of  Biotechnology and Bioengineering, 1990. p. 
103. 
 
48 PITARCH.  Op. cit.,  p. 48. 
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Tabla 5.   Paralelo de dos tipos de Extracci�n en Fase S�lida 49 

 

 
FASE NORMAL FASE REVERSA 
Los analitos moderadamente polares a 
polares son extra�dos de soluciones no 
polares hacia adsorbentes polares. 
 
Adsorbentes: silica gel, florisil y al�mina  
 
 
Condiciones: 
 
Acondicionar la columna con un solvente no 
polar en el cual la muestra es disuelta. 
 
 
 
 
 
 
Aplicaci�n de la muestra: 
 
1.  Si el analito es retenido por el adsorbente, 
la soluci�n de la muestra deber�a estar en un 
solvente no polar en el cual el analito tiene 
solubilidad limitada. 
 
2. Las interferencias polares son removidas 
de una muestra que contiene un analito no 
polar usando una soluci�n de muestra no 
polar en la cual el analito es muy soluble.  El 
analito no polar no retenido pasar� a trav�s 
de la columna con la soluci�n de la muestra. 

 
Lavado de la columna:  Lavar con un 
solvente no polar. 
 
Eluci�n del analito:  Eluir el analito con 
solvente moderadamente polar a un polar.   

Los analitos moderadamente polares a no 
polares son extra�dos de soluciones polares 
hacia adsorbentes no polares. 
 
Adsorbentes: octadecil, octil, etil, ciclohexil, 
fenil, ciano. 
 
Condiciones:   
 
Acondicionar la columna con metanol u 
otros solventes miscibles en agua como 
etanol, isopropanol o acetonitrilo. 
Acondicionar con solvente polar similar a la 
soluci�n de la muestra (agua, buffer, etc.).  
No dejar secar el adsorbente durante las 
condiciones. 
 
Aplicaci�n de la muestra: 
 
1.  Si el analito es retenido por el adsorbente, 
la soluci�n de la muestra deber�a estar en un 
solvente polar en el cual el analito tiene 
solubilidad limitada. 
 
2. Las interferencias no polares pueden ser 
removidas de una muestra contenidas por un 
analito polar usando una soluci�n de muestra 
polar en la cual el analito es muy soluble.  El 
analito  polar no retenido pasar� a trav�s de 
la columna con la soluci�n de la muestra. 
 
Lavado de la columna:  Lavar con un 
solvente polar. 
 
Eluci�n del analito:  Eluir el analito con 
solvente moderadamente polar a un no polar. 

 
____________ 
 
49 ZIEF, Morris y KISER, Ruthann. Solid Phase Extraction for Simple Preparation. New York:  J.T. Baker, 
1997. 54 p. 
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1.7  �9$/,'$&,Ï1�'(/�0e72'2�$1$/Ë7,&2 
 
 
La validaci�n es un proceso netamente experimental, efectuada mediante estudios de 
laboratorio, que permite evaluar o determinar la capacidad de un esquema anal�tico 
particular, cuyas caracter�sticas de dise�o cumplen con los requerimientos metodol�gicos y 
de resultados para la aplicaci�n anal�tica propuesta; que involucra el desarrollo de un 
protocolo, que incluye la estimaci�n de las medidas de precisi�n y exactitud.  
 
 
1.7.1   Caracter�sticas b�sicas del m�todo anal�tico. Este debe conocer cu�les son sus 
caracter�sticas t�cnicas b�sicas, as� como tambi�n el significado y alcance de las mismas. 
 
 
1.7.1.1  Exactitud.  Es el grado de proximidad entre una medida y el valor. 
 
 
1.7.1.2   Precisi�n.  Es el grado de concordancia entre los resultados obtenidos aplicando el 
m�todo repetidas veces, bajo condiciones determinadas. La precisi�n describe la  
repetividad y reproducibilidad. 
  
 
- Repetividad.  Es expresada como la concordancia obtenida entre determinaciones 
independientes realizadas bajo las mismas condiciones. 
 
- Reproducibilidad.  Describe el grado de concordancia entre resultados individuales 
obtenidos con el mismo m�todo sobre muestras id�nticas pero en condiciones diferentes .  
 
 
- Linealidad. Es la capacidad de un m�todo anal�tico de obtener resultados linealmente 
proporcionales a la concentraci�n de analito en la muestra, dentro de un margen de 
concentraci�n determinado. 
 
 
1.7.1.4 L�mite de detecci�n. Es la menor concentraci�n de un analito, que se puede 
distinguir de una muestra en blanco con una confianza razonable. 
 
 
1.7.1.5 L�mite de cuantificaci�n. Cantidad o concentraci�n m�nima que puede 
determinarse con un nivel aceptable de exactitud y precisi�n, bajo las condiciones 
experimentales establecidas 50. 
____________ 
 
50 ORTIZ, Jaime.  Instituto Nacional de Salud. Curso de Capacitaci�n en Validaci�n de Metodolog�as 
Anal�ticas. Santa F� de Bogot�: AOAC. Asociation of Official Analytical Chemists, 1990. p. 35. 
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2.  METODOLOGIA EXPERIMENTAL 
 
 

Para desarrollar este proyecto se utiliz� como t�cnica de separaci�n la cromatograf�a de  
gases con detector FID (Detector de Ionizaci�n de Llama), ya que es el detector universal, 
de alta sensibilidad porque permite detectar los iones de Carbono que se forman durante la 
combusti�n a alta temperatura. Este detector tambi�n presenta la caracter�stica de poseer un 
factor de respuesta en masa casi id�ntico para todos los hidrocarburos. La misma masa de 
distintos componentes produce la misma intensidad de se�al en el detector. Esta 
caracter�stica transforma al FID en un detector de gran utilidad porque no es necesario 
conocer la f�rmula de un componente para conocer si son �ptimos y para realizar an�lisis 
aproximados en cuanto a la masa total del sistema  51.  La identificaci�n confirmatoria de 
los pesticidas se realiz� por medio de sus espectros de masa obtenidos en el cromat�grafo 
de gases aclopado a espectr�metro de masas y para obtener la cuantificaci�n se emple� una 
mezcla de pesticidas como est�ndar externo. 
 
 
El m�todo tambi�n involucra una  extracci�n en fase s�lida, esta t�cnica se utiliza debido a  
que muchos pesticidas organofosforados muestran inestabilidad en matrices acuosas, lo que 
establece la necesidad de desarrollar y/o optimizar m�todos anal�ticos para extraer, 
recuperar y cuantificar plaguicidas organofosforados a bajos niveles de concentraci�n. Las 
muestras fueron extra�das en precolumnas de extracci�n en fase s�lida empacadas con 
florisil.  
 
 
2.1  ESTANDARIZACION DEL M�TODO 
 
 
2.1.1     Estandarizaci�n de las condiciones cromatogr�ficas   
 
 
2.1.1.1  Tiempo Muerto: Se utiliz� el cromat�grafo de  Gases G-17A SHIMADZU (figura 
5) con puerto de inyecci�n  split/splitless, se emple� el detector FID y una columna 
cromatogr�fica capilar de s�lice fundida: MDN±5, compuesta por una  fase estacionaria de 
5%  fenil y  95%  polidimetilsiloxano, por  o  tanto  es  una columna  polarizable,  con   una  
ORQJLWXG�GH���P��GLiPHWUR�LQWHUQR�����PP�\�XQD�SHOtFXOD�GH�HVSHVRU�GH������P���VH�XWLOL]y�
tambi�n un encendedor comercial que contiene gas butano para la determinaci�n del 
tiempo muerto. 
 
___________ 
 
51 SKOOG, Douglas; HOLLER, James y NIEMAN Timothy. Principios de an�lisis instrumental. Madrid: Mc 
Graw Hill, 1992. p. 765 ±766. 
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Figura 5.  Cromat�grafo de Gases 
 
 

 
 
 
 
2.1.1.2  Flujo �ptimo:   Se realizaron an�lisis por triplicado de una mezcla de est�ndar n-
parafinas de C6 a C18, a una programaci�n de temperatura de la columna que inici� a 40 
�&���PLQ��D���&��PLQ�KDVWD�����&����PLQ���FRQ�XQ�WLHPSR�WRWDO�Gel an�lisis de 62 min y un 
flujo total de 25 ml/min, y a diferentes flujos internos  0.5, 1.0, 1.5 y 2.0, con el fin de 
obtener el flujo �ptimo mediante la curva de Van Deemter. Datos establecidos por las 
estudiantes Diana Gomez y Mirosalba Moran, trabajo de grado de la universidad de Nari�o. 
 
 
2.1.1.3   Optimizaci�n de la eficiencia de la columna:  Se prepararon soluciones de dos 
mezclas de est�ndares de pesticidas organofosforados de 12 y 6 componentes (RESTEK, 
BELLEFONTE.PA) de 1ppm  cuya concentraci�n esta por encima del l�mite de detecci�n 
del detector (FID) que es de 10-11g de soluto,  con el fin de determinar las programaciones  
de temperatura adecuadas para que la columna separe los compuestos de inter�s. 
 
 
·	 La programaci�n del horno seleccionada para una adecuada separaci�n cromatogr�fica 
GH�OD�PH]FOD�GH����FRPSRQHQWHV�IXH�����&�D���&�PLQ�KDVWD�����&���PLQ���WLHPSR�WRWDO�GHO�
an�lisis 44min, como gas portador se utiliz� Helio a 1ml/min.  Las temperaturas  del 
LQ\HFWRU� \� GHWHFWRU� IXHURQ� GH� ����&� \� ����& respectivamente, se utiliz� el modo de 
inyecci�n splitless con un tiempo de purga de 0.5 min; el volumen inyectado fue de 0.4mL.   
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·	 /D�SURJUDPDFLyQ�GHO�KRUQR�VHOHFFLRQDGD�SDUD�OD�PH]FOD�GH���FRPSRQHQWHV�IXH������&�D�
��&�PLQ�KDVWD�����&��WLHPSR�WRWDO�GHO�DQiOLVLV���PLQ��FRPR�JDV�SRUWDGRU�VH�XWLOL]y�+HOLR�D�
�PO�PLQ�� � /DV� WHPSHUDWXUDV� � GHO� LQ\HFWRU� \� GHWHFWRU� IXHURQ� GH� ����&� \� ����&�
respectivamente, se utiliz� el modo de inyecci�n splitless con un tiempo de purga de 1 min; 
el volumen inyectado fue de 0.4mL.  
 
 
2.1.2.  Validaci�n de las condiciones cromatogr�ficas.   El proceso de validaci�n permite 
el conocimiento de las caracter�sticas de funcionamiento del m�todo y proporciona un alto 
grado de confianza en el mismo y en los resultados obtenidos al aplicarlo el cual debe 
cumplir con las caracter�sticas de linealidad, limite de detecci�n, limite de cuantificaci�n, 
precisi�n, reproducibilidad y repetividad. 
 
 
Se prepar� soluciones stock de 20 ppm de las mezclas de est�ndares (RESTEK, 
BELLEFONTE.PA) y a partir de estas se realizaron  soluciones de diferentes 
concentraciones. 
 
 
Mezcla de 12 componentes:  
Concentraciones (ppm) = 5, 3, 1, 0.5, 0.1, 0.05, 0.01 
 
 
Mezcla de 6 componentes:  
Concentraciones (ppm) = 10, 7, 5, 3, 1, 0.5 
 
 
Con estas concentraciones  se grafic� las curvas de calibraci�n con el fin de calcular el 
rango din�mico lineal  y  determinar los l�mites de detecci�n y de cuantificaci�n.  
 
 
2.1.2.1  Limite de detecci�n.   Se determin� la se�al del ruido utilizando como blanco la 
l�nea base del cromatograma de las concentraciones mas bajas de las mezclas de est�ndares 
y se compar� con las se�ales obtenidas de cada componente de las mezclas.  
 
 
2.1.2.2  Nivel m�nimo de cuantificaci�n.   El limite de cuantificaci�n se  determin� 
tomando la se�al debida solo al  analito, el cual  es diez veces la desviaci�n est�ndar de la 
se�al de fondo.  
 
 
2.1.2.3   Precisi�n.   Describe la reproducibilidad y la repetividad de los resultados. Para la 
reproducibilidad se trabaj� con tres concentraciones diferentes que cubren el rango 
din�mico lineal las cuales se inyectaron por triplicado durante tres d�as consecutivos, para 
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la mezcla de 12 componentes fueron de 1, 0.1 y 0.01 ppm y para la de 6 componentes de 7, 
5 y 1 ppm.  
 
 
Para la repetividad se prepararon 3 soluciones de una misma concentraci�n las cuales se 
inyectaron por  triplicado en un solo d�a. Para la mezcla de 12 componentes fue de 1 ppm y 
para la de 6 componentes de 5 ppm.  
 
 
Se determin� la precisi�n del m�todo, calculando la reproducibilidad y repetividad los 
cuales se expresan estad�sticamente con la desviaci�n est�ndar, coeficiente de variaci�n y 
l�mites de confianza. 
 
 
2.1.3  Estandarizaci�n de las condiciones de preparaci�n de la muestra 

 
 

2.1.3.1  Extracci�n en Fase S�lida.   Para la estandarizaci�n de las condiciones de 
extracci�n en fase s�lida se prepar� una muestra de referencia  de lixiviado libre de 
organofosforados,  tomando como par�metros la informaci�n existente en la literatura 52, 
como hierro, cobre, cromo, manganeso, zinc y DQO; luego se agreg� una concentraci�n 
conocida de las dos mezclas de est�ndares de estos pesticidas, para la mezcla de 12 
componentes se utiliz� una  concentraci�n de 0.3ppm y para la de 6 componentes 1ppm y 
se realiz� todo el procedimiento como si fuera la muestra problema, con el fin de 
determinar la exactitud del m�todo calculando los porcentajes de recuperaci�n. Tambi�n se 
determin� la precisi�n de la extracci�n calculando reproducibilidad y repetividad.  
 
 
·	 Procedimiento de la Extracci�n en Fase S�lida. La limpieza de las muestras de 
referencia se llev� a cabo mediante filtraci�n con papel filtro franja azul y posteriormente 
con membrana de celulosa de 0.45mm de tama�o del poro y 47mm de di�metro, utilizando 
el equipo de filtraci�n Millipore Kimberly Clark como se muestra en la siguiente figura.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
____________ 
 
52 RECOGIDA Y TRATAMIENTO de lixiviados. Op. cit. 
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Figura 6. Filtraci�n al vac�o con el equipo de filtraci�n Millipore 
 

 
 
La calidad de la extracci�n en SPE depende del disolvente utilizado en la eluci�n y el 
volumen de muestra usado. Se ensay� dos solventes para la eluci�n, el metanol y la mezcla 
de acetato de etilo ± hexano (90:10). Solo se utiliz� estos dos solventes debido a la falta de 
reactivos y material para la extracci�n. Sin embargo, por ensayos preliminares y 
corroborando mediante referencia bibliogr�fica [53-58]  se opt� por utilizar la mezcla de 
acetato de etilo ± hexano (90:10) debido a que se obtienen porcentajes de recuperaci�n 
altos para esta clase de pesticidas.  
 
 
 
 
 
___________ 

 
53 HONG,  Op. cit. 
 
54 ALBERO,  Op. cit. 
 
55 MOL,  Op. cit. 
 
56 MU�OZ,  Op. cit. 
 
57 HINCAPIE, Margarita y  ZAPATA, Mauren. An�lisis en leche de pesticidas organofosforados y piretroides 
por cromatograf�a gaseosa. Medell�n, 1999, 115 p. Trabajo de Grado (Qu�mico). Universidad de Antioquia. 
Departamento de Qu�mica. 
 
58 BUSCEMA, I.; ETTIENE, G.;  MEDINA, D. y PRIETO, A.  Optimizaci�n de la Extracci�n en Fase S�lida 
de Residuos de Plaguicidas Organofosforados en Agua Potable Empleando Cartuchos de Carb�n Grafitado. 
Maracaibo, 2003, 189 p. Trabajo de grado (Agr�nomo). Universidad del Zulia. Facultad de Agronom�a. 
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El proceso de extracci�n se lleva a cabo de la siguiente manera: 
 
 
·	 Se utilizaron cartuchos para extracci�n en fase s�lida de 6ml con relleno de 1000mg de 

florisil (MgO. 3.6SiO2) como se muestra en la figura 7, los cuales previamente se 
acondicionaron  haci�ndoles pasar 10ml de hexano y luego 5ml de acetato de etilo. 

 
 
Figura 7.   Cartuchos para extracci�n en fase s�lida 
 

 
 
 
·	   Inmediatamente sin dejar secar el adsorbente, se adiciona 10ml de las muestras de 
referencia a trav�s de los cartuchos. 
 

 
·	 Se lava los cartuchos con 10ml de hexano, para eliminar cualquier interferencia que se 
encuentre en la matriz.  

 
 

·	 Los pesticidas se eluyen del cartucho con 15ml de una mezcla de acetato de etilo-
hexano (90:10)  
 
 
·	 Finalmente se recoge el extracto para luego evaporarlo.  
 
Los extractos recogidos se analizan por cromatograf�a de gases obteni�ndose  
cromatogramas cuyos picos  corresponden a los pesticidas que se encuentran en la mezcla 
de est�ndares.  En las figuras 8 y 9 se muestran el esquema de la extracci�n en fase s�lida. 
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La precisi�n se la determina con la reproducibilidad y la repetividad, para las dos mezclas 
de est�ndares. Para la mezcla de 12 componentes, se determin� la reproducibilidad 
inyectando por triplicado durante tres d�as la muestra de referencia que obtuvo una 
concentraci�n final (evaporada) de 0.53ppm; y para la repetividad se analizaron a 3 niveles 
de concentraci�n, 0.54, 0.38 y 0.50 ppm. Para la mezcla de 6 componentes se estudiaron 
concentraciones finales 1.69, 1.32 y 1.82 ppm (Anexo A).   La Exactitud   fue estudiada 
mediante ensayos de recuperaci�n analizando las muestras de referencia de los tres niveles 
de concentraci�n que se tomaron para la repetividad.  
 
 
Figura 8.  Esquema del procedimiento de la extracci�n en fase s�lida. 
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Figura 9.    Extracci�n en Fase S�lida 
 

 
 
 
2.2  CARACTERIZACION DE LOS PESTICIDAS ORGANOFOSFORADOS EN 
LOS LIXIVIADOS DEL RELLENO SANITARIO ANTANAS 
 
 
2.2.1  Muestreo.  Se realiz� en el Relleno Sanitario Antanas de la ciudad de San Juan de 
Pasto, ubicado en el sector de Daza a 10Km de la ciudad, con una capacidad de 0.7 ton/m3, 
cuenta con un �rea total de 104 hect�reas, de las cuales se dedican 4.5 hect�reas a la 
construcci�n del relleno sanitario.  
 
 
Los lixiviados producidos por la descomposici�n de la materia org�nica y aguas lluvias son 
conducidos mediante los drenajes a una piscina con un �rea de 288.8m2 y 250 cent�metros 
de profundidad. La piscina recibe lixiviados con un caudal aproximado a 109.72 m3/d�a.  
Cuenta con un sistema de aireaci�n para evitar el mal olor y se adicionan nutrientes para 
acelerar la descomposici�n de la materia org�nica (figura 10). Posteriormente se recibe los 
lixiviados en una segunda piscina con un �rea de 849.6 m2, una profundidad de 2.50 metros 
y un m�ximo de caudal de 106.2 m3/d�a. Las dos piscinas cuentan con un sistema de 
recirculaci�n. 
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Figura 10. Piscina aer�bica de lixiviado  
 
 

 
 
 
El relleno genera dos tipos de lixiviados: el lixiviado viejo que se produce en las basuras 
que se han depositado en el relleno por bastante tiempo y que se encuentran en el vaso 1 
(anexo B); y el lixiviado nuevo que es el que proviene de las  basuras que reci�n llegan y 
son almacenadas en la ampliaci�n del  vaso 1 (anexo C). 
 
 
Para la caracterizaci�n de los pesticidas organofosforados el sitio de muestreo fue antes de 
la  piscina aer�bica de lixiviado, es decir los lixiviados que se producen en el relleno sin 
ning�n tratamiento. Se analizaron muestras representativas, es decir que una cantidad de 
lixiviado posea las caracter�sticas, lo m�s cercana e id�nticamente posible, al cuerpo de 
lixiviado que sea muestreado 59. 
 
 
Se tom� tres muestras representativas en  botellas de �mbar de un litro, las cuales se 
transportaron en nevera de icopor con hielo para mantenerlas a la menor temperatura 
posible (4oC) sin que llegue a congelarse (figura 11) hasta su extracci�n.  
 
 
 
____________ 
 
59 MINISTERIO DEL MEDIO AMBIENTE. [Cited 10 Dic,. 2004]. Available from internet: 
<http://www.ersp.gob.pa/agua/Anexos/393%20Gaceta%20Oficial.html> 



 56 

Figura 11.   Material de muestreo 
 
 

 
  
2.2.2   Preparaci�n de las muestras.   Primero se  realiz� la limpieza de las muestras del 
lixiviado, se filtr� la muestra con papel filtro franja azul y luego con membrana de celulosa 
con el fin de eliminar las part�culas s�lidas e impurezas. Posteriormente se procedi� con la 
extracci�n en cartuchos de florisil  ... 2do par�grafo en 2.1.3.1 ..., se tom� 30ml de muestra, 
y se utiliz� como eluyente 15 ml de acetato de etilo ± hexano (90:10), que se seleccion�  en 
la estandarizaci�n de las muestras.  
 
 
2.2.3   An�lisis cromatogr�fico de la caracterizaci�n de los OPs en los lixiviados.   Una 
vez obtenidas las condiciones cromatogr�ficas para la determinaci�n de los pesticidas 
organofosforados  se realiz� la inyecci�n por triplicado en las dos programaciones ... en la 
secci�n 2.1.1.3 ... de las muestras que se sometieron a extracci�n las cuales fueron 
evaporadas a un volumen de 1.5ml. Se estudiaron los cromatogramas resultantes y los picos 
correspondientes a los pesticidas organofosforados que se encuentran presentes en los 
lixiviados, y se procedi� a realizar los an�lisis estad�sticos correspondientes. 
 
 
2.3   SEGUIMIENTO DE LOS PESTICIDAS ORGANOFOSFORADOS 
 
 
2.3.1  Muestreo.   Se dise�� un microcosmos a escala con las mismas condiciones de la 
piscina aer�bica de lixiviados. El microcosmos que se utiliz� en este estudio consiste en la 
instalaci�n de un tanque Ajover (1000 L), el cual contiene dos mangueras que permite el 
ingreso y salida del lixiviado.  El microcosmos se ubic� en el relleno sanitario para realizar 
el an�lisis, como lo indica la figura 12. 
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Figura 12. Montaje del microcosmos.  
 

 
 
 
El microcosmos fue programado para una duraci�n de 15 d�as para cada tipo de lixiviado, 
el viejo y el nuevo, se realizaron  muestreos puntuales ya que las muestras fueron tomadas 
en un tiempo (8:00 A.M) y lugar determinado (microcosmos) para su an�lisis individual, se 
hicieron cada tres d�as y se tom� 3 muestras representativas desde la �ltima semana de 
Diciembre hasta el 25 de Enero de 2005, para observar los procesos de biotransformaci�n 
de los lixiviados y por ende el cambio de los pesticidas organofosforados. 
 
 
2.3.2 Preparaci�n de las muestras  y  an�lisis cromatogr�fico.   Una vez recogidas las 
muestras se procedi� a realizar la preparaci�n de la muestra: la filtraci�n y la extracci�n ... 
2do par�grafo en 2.1.3.1...  Para el an�lisis cromatogr�fico se inyect� cada muestra 
representativa por triplicado en las dos programaciones... en la secci�n 2.1.1.3... 
 
 
2.4 IDENTIFICACION DE PESTICIDAS ORGANOFOSFORADOS EN EL 
TRATAMIENTO FINAL DE LOS LIXIVIADOS 
 
 
Se realiz� un muestreo al final del tratamiento de los lixiviados  de tres  muestras 
representativas, en el transcurso de un d�a, posteriormente se procedi� hacer la preparaci�n 
de la muestra: la filtraci�n y la extracci�n, por �ltimo el  an�lisis cromatogr�fico el cual se 
inyect� por triplicado cada muestra representativa en las dos programaciones ...V�ase el 
numeral 2.1.1.3... 
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3.  RESULTADOS  Y DISCUSION 
 
 

3.1  ESTANDARIZACION DEL M�TODO 
 
 
3.1.1  Estandarizaci�n de las condiciones cromatogr�ficas 
 
 
3.1.1.1 Tiempo Muerto: Para ello se utiliz� la columna cromatogr�fica  MDN±5 
polarizable, puesto que es una columna adecuada para el an�lisis de trazas de pesticidas; es 
de s�lice fundida, m�s inerte, mucho m�s fina y vers�til, tiene mayor resoluci�n, 
sensibilidad, mayor eficiencia y mayor reproducibilidad 60.  Se emple� un compuesto que 
no es retenido por la columna, el gas butano, debido a  la composici�n qu�mica de la fase 
estacionaria. Se determin� el tiempo muerto para corregir el tiempo de retenci�n y se 
calcul� la reproducibilidad con la desviaci�n est�ndar, coeficiente de variaci�n y l�mite de 
confianza como se observa en la tabla 6.  

 
Tabla 6.  Tiempo muerto  
 

Flujo 
interno 

(ml/min) 

Datos del 
tiempo muerto 

    X del tM 
(min) 

Desviaci�n 
Est�ndar 

Coeficiente 
de 

variaci�n 

Limite de 
Confianza 

(95%) 
0.5 3.9, 3.92, 3.91 3.91 0.010 0.25 ± 0.011 
1.0 1.59, 1.61, 1.63 1.61 0.020  1.24 ± 0.023  
1.5 1.98, 1.99, 1.97 1.98 0.010  0.50 ± 0.011  
2.0 2.59, 2.58, 2.62 2.60 0.020  0.80      ± 0.023  

 
 
3.1.1.2  Flujo �ptimo: El flujo fue determinado previamente en un trabajo de grado de la 
universidad de Nari�o 61, el cual para evaluar la eficiencia de la columna se emple� la 
mezcla de est�ndar n-parafinas (C6 ± C18).  Se determin� el flujo �ptimo por medio de la 
curva de Van Deemter, para ello se identific� el pico C12, puesto es el pico m�s alto, m�s 
sim�trico y el m�s angosto de la mezcla (Anexo D), con los tiempos de retenci�n y anchos 
del pico obtenidos para cada valor de flujo interno, se determin� las alturas de los platos 
te�ricos (ecuaci�n 1) y el n�mero de platos te�ricos (ecuaci�n 2),  la  cual  se presenta en la  
____________ 
 

60 NAIR, Harold. Cromatografia de Gases. Washigton: OEA, 1981. p. 38 ± 39. 
 
61  GOMEZ, Diana y MORAN Mirosalba. Extracci�n e identificaci�n de los metabolitos secundarios 
presentes en los frutos maduros de Carica Candamarcensis Hooker fillius. Pasto, 2005, 123 p. Tesis de 
pregrado (Qu�mico). Universidad de Nari�o. Departamento de Qu�mica.  
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tabla 7 y se grafic� flujo Vs altura como se observa en la figura 13,  con el fin de hallar el 
flujo �ptimo 
 
 
HEPT = LW2/16tR

2     W =  Ancho del pico                                                          Ecuaci�n 1 
                                     L  =  Longitud de la columna 
                                     tR  =  Tiempo de retenci�n  
 
N = L/H                                                                                                                  Ecuaci�n 2 
 
 
Tabla 7. Curva de Van Deemter.  Flujo �ptimo 
 

Flujo 
Interno 
(ml/min) 

    X del Tiempo 
de  Retenci�n       

(min) 

Ancho del 
pico 

(min) 

Altura de 
Platos Te�ricos         

(mm) 

N�mero de 
Platos Te�ricos 

0.5 27.41 0.33 0.026  1.14 x 105 
1.0 23.52 0.27 0.024  1.24 x 105 
1.5 21.78 0.33 0.041  7.19 x 104 
2.0 20.71 0.32 0.043  6.83 x 104 

 
 
Figura 13.  Curva de Van Deemter 
 

 
 
Con la curva de Van Deemter se obtuvo un flujo �ptimo de 1.0ml/min, ya que en este flujo 
se present� una altura de plato menor 0.024 mm y un n�mero de plato te�rico mayor 
124188, por lo tanto la columna cromatogr�fica presenta una buena eficiencia, de acuerdo a 
las normas cromatogr�ficas las cuales deben ser mayor de 90000 platos te�ricos 62. 
____________ 
 
62 NAIR  Ibid. p. 35. 
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3.1.1.3  Optimizaci�n de la eficiencia de la columna.   Se realiz� variando las 
condiciones de programaci�n de temperatura hasta que los componentes de las mezclas de 
est�ndares se separaron totalmente en el menor tiempo posible.  La figura 14 indica el 
cromatograma  de la mezcla de 12 componentes con la temperatura del horno seleccionada. 
 
Figura 14. Cromatograma de la mezcla de est�ndares de 12 componentes. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
En la figura 15 se observa el cromatograma de la mezcla de 6 componentes con la 
programaci�n de temperatura del horno seleccionada. 
  
Figura 15. Cromatograma de la mezcla de est�ndares de 6 componentes 
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Para confirmar los componentes de las dos mezclas de est�ndares es fundamental disponer 
de un cromat�grafo de gases acoplado a espectr�metro de masas, por tanto se vi� la 
necesidad de costear el an�lisis de las mezclas a la Universidad Industrial de Santander, las 
cuales fueron analizadas en un cromat�grafo de gases  de alta resoluci�n acoplada a un 
detector selectivo de masas (HRGC/MSD) Hewlett ±�3DFNDUG�+3�������6HULHV�,,�+3�06'�
5972 operado en el modo full scan; un sistema de datos HP MS ChemStation, utilizando las 
mismas programaciones seleccionadas en la estandarizaci�n ...ver secci�n 2.1.1.3... En la  
figura 16 se observan los cromatogramas  que se obtuvieron por GC/MS  en las dos 
mezclas de est�ndares, de 12 y de 6 componentes. 
 
 
Figura 16. Cromatogramas de las mezclas de est�ndares por GC/MS!! 
 
 
a) Cromatograma de la mezcla de 12 componentes por GC/MS 
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b) Cromatograma de la mezcla de 6 componentes por GC/MS 
 
 

 
 
 
3.1.2  Validaci�n de las condiciones cromatogr�ficas.  La validaci�n de un 
procedimiento de medida establece, mediante estudios sistem�ticos de laboratorio, que las 
caracter�sticas de dicho procedimiento cumplen las especificaciones relativas al uso 
previsto de resultados anal�ticos. 
 
 
Para la validaci�n de las condiciones cromatogr�ficas se determinaron par�metros 
estad�sticos como la desviaci�n est�ndar (ecuacion 3) y el coeficiente de variaci�n 
(ecuaci�n 4) del tiempo de retenci�n y de las �reas de las soluciones de los est�ndares, 
adem�s se calcularon los limites de confianza del tR al 95% (ecuaci�n 5).  
 
 
s =  � S (Xi ± X)2 / n ± 1                                                                                       Ecuaci�n 3 
                                
                             
Xi  = Medici�n de una cantidad 
X  = Promedio 
n  = N�mero de mediciones  

 
 

CV = (s / X )x 100%                                                                                              Ecuaci�n 4 
/&� �;���=s /�n                                                                                                    Ecuaci�n 5 
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Z = depende del nivel de confiabilidad (95%) 
Z =  1.96 
 

 
La validaci�n se realiz� para la mezcla de 12 componentes con 7 concentraciones: 5, 3, 1, 
0.5, 0.1, 0.05, 0.01 ppm y para la mezcla de 6 componentes 10, 7, 5, 3, 1 y 0.5 ppm. En las 
siguientes tablas se muestra los diferentes par�metros estad�sticos tanto en los tiempos de 
retenci�n como en las �reas de mayor y menor concentraci�n. 
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     Tabla 8.  Par�metros estad�sticos de la mezcla de 12 componentes 
 
 

      Tiempos de retenci�n  
 

  1 pico 2 pico 3 pico 4 pico 5 pico 6 pico 7 pico 8 pico 9 pico 10 pico 11 pico 12 pico 
  Diclorvos Mevinfos Diazinon Metil 

Parati�n 
Fention Clorpirifos Tetra- 

clorvinfos 
Protiofos Fensulfotion Sulprofos Azinfos 

metil 
Coumafos 

 
5 

ppm 

x 
S 

CV 
LC̈́ 

26.31 
0.012 
0.044 
0.014 

28.53 
0.016 
0.054 
0.017 

29.14 
0.015 
0.052 
0.017 

30.14 
        0.010 

0.033 
0.011 

31.70 
0 
0 
0 

33.20 
0.012 
0.038 
0.013 

34.62 
0.015 
0.044 
0.017 

36.02 
0.010 
0.028 
0.011 

37.33 
0.021 
0.056 
0.024 

38.64 
0.010 
0.029 
0.011 

39.91 
0.010 
0.025 
0.011 

41.30 
0.0058 

0.014 
0.0065 

 
0.01 
ppm 

x 
S 

CV 
LC̈́ 

26.31 
0 
0 
0 

28.56 
0.0058 

0.020 
0.0065 

29.15 
0.0058 

0.020 
0.0065 

30.17 
0.0058 

0.019 
0.0065 

31.72 
0.0058 

0.018 
0.0065 

33.21 
0 
0 
0 

34.64 
0.0058 

0.017 
0.0065 

36.02 
0.0058 

0.016 
0.0065 

37.35 
0.0058 

0.015 
0.0065 

38.64 
0.0058 

0.015 
0.0065 

39.91 
0.0058 

0.014 
0.0065 

 

 
 

                                                                                                                                                                                           
       Areas 
 
 

  1pico 2pico 3pico 4pico 5pico 6pico 7pico 8pico 9pico 10pico 11pico 12pico 
x  3113.33 4189.66 2197.66 10351.33 13131.33 17302.67 15801.33 15499.67 10667.01 6799.67 4300.03 2300.67 
S 132.36 151.50 58.05 428.13 294.43 446.45 569.87 770.78 375.98 304.71 196.72 106.88 

 
5 

ppm CV 4.25 3.61 2.642 4.14 2.24 2.58 3.61 4.97 3.52 4.48 4.57 4.65 

x 1533.67 210.67 389.67 549.67 822.33 1009.05 898.33 860.01 652.33 379.07 277.00  

S 37.01 7.02 5.69 29.69 11.59 38.22 46.36 33.45 16.20 19.08 9.17  
 

0.01 
ppm CV 2.41 3.33 1.46 5.40 1.41 3.79 5.16 3.89 2.48 5.034 3.31  

 
 
 
       Ver anexo E 
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Tabla 9.  Par�metros estad�sticos de la mezcla de 6 componentes 
 

 
Tiempos de retenci�n 

 
 

  1 pico 2 pico 3 pico 4 pico 5 pico  6 pico 

  TEPP Monocrotofos Dimetoato Malati�n Parati�n  EPN 

x 14.35 16.34 18.34 20.31 22.25 24.15 

S 0.0085 0.013 0.013 0.0098 0.0092 0.013 10 
ppm CV 0.059 0.077 0.069 0.048 0.041 0.053 

 LC̈́ 0.0096 0.014 0.014 0.011 0.010 0.014 
x 18.35 20.31 22.25 24.16 
S 0.0038 0.0011 0.0017 0.0046 
CV 

 
 
 

 
 0.021 0.0057 0.0078 0.019 

0.5 
ppm 

 LC̈́   0.0043 0.0013 0.0019 0.0052 
 
 

 
ÈUHDV 
 
 

 
  1 pico 2 pico 3 pico 4 pico 5 pico 6 pico 

  TEPP Monocrotofos Dimetoato Malati�n Parati�n EPN 
x 437.67 517.67 572.00 465.05 377.55 298.67 
S 18.50 11.59 19.31 22.11 17.78 12.89 

 
10 

ppm 
CV 4.23 2.239 3.38 4.76 4.71 4.32 
x   57.67 30.67 27.02 61.67 
S   2.52 1.16 1.00 2.00 

 
0.5 

ppm CV   4.36 3.76 3.70 3.28 

 
 
 
Ver anexo F 
 
 
3.1.2.1  Curvas de calibraci�n.   Con los datos obtenidos en las corridas cromatogr�ficas 
de las diferentes concentraciones realizadas con los est�ndares se grafic� las curvas de 
calibraci�n (�rea Vs concentraci�n), con el fin de calcular el rango lineal.  La figura 17 
muestra las curvas de calibraci�n que presentan  los diferentes componentes en las dos 
mezclas de est�ndares. 
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Figura 17. Curvas de calibraci�n de las mezclas de est�ndares 
 
 
a) Mezcla de 12 componentes                                       

 
 

 
 
 
 
b) Mezcla de 6 componentes  
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3.1.2.2  Rango lineal.   El intervalo lineal se determin� desde la concentraci�n mas 
peque�a  a la que se puede realizar  en medidas cuantitativas (limite de cuantificaci�n) 
hasta la concentraci�n a la que la curva de calibraci�n  se desvi� de la linealidad. Para que 
este m�todo sea �til, el intervalo lineal fue de m�s de 2 ordenes de magnitud 63.  
 
 
Para las mezclas de est�ndares de 12 componentes; las curvas de calibraci�n resultaron ser 
lineales en el rango de concentraciones comprendido entre 0.1 a 3ppm para mevinfos y 
azinfos metil, para el resto de componentes de 0.05 a 3ppm. Para la mezcla de 6 
componentes el rango lineal comprende desde 1 ppm hasta 7ppm.  En  estos rangos el 
factor de respuesta del detector FID es constante tanto para la mezcla de 12 componentes 
como para la de 6 componentes de pesticidas organofosforados. 
 
 
Se encontraron  factores de correlaci�n cercanos a 1 (tabla 10) lo que indica que hay 
linealidad de cada componente del est�ndar, por lo tanto se pueden cuantificar los 
compuestos presentes en las muestras de los lixiviados.   
 
 
Tabla 10. Ecuaci�n de las rectas para las dos mezclas de est�ndares 
 
 
a) Mezcla de 12 componentes 
 
 

Componente Ecuaci�n de la recta Factor de correlaci�n 
(R2) 

Diclorvos y = 951.08x + 1679.2 0.993 
Mevinfos y = 1636.5x + 1000.3 0.991 
Diazinon y = 922.76x + 740.15 0.993 

Metil parati�n y = 3691.7x + 2234.2 0.994 
Fention y = 4387.3x + 2865.8 0.993 

Clorpirifos y = 5547.2x + 3470 0.992 
Tetraclorvinfos y = 5306.0x + 3016 0.992 

Protiofos y = 4943.3x + 2579.6 0.992 
Fensulfotion y = 4301.7x + 1651 0.992 

Sulprofos y = 2594.6x + 1421.2 0.992 
Azinfos metil y = 1937.1x + 822.48 0.991 

Coumafos y = 1094.6x + 263.91 0.996 

 
 
 
____________ 
 
63 SKOOG,  Op. cit., p. 14 



 68 

b) Mezcla de 6 componentes  
 
 

Componente Ecuaci�n de la recta Factor de correlaci�n 
(R2) 

TEPP y = 66.89x   ± 30.15 0.990 
Monocrotofos y = 99.16x   ± 31.50 0.991 

Dimetoato y = 139.94x ± 44.35 0.992 
Malati�n y = 125.55x ± 48.34 0.990 
Parati�n y = 121.34x ± 48.95 0.991 

EPN y = 94.68x   ±  1.53 0.993 
 
 
3.1.2.3 L�mite de detecci�n.  Fueron obtenidos cuando la se�al es tres veces el ruido de 
fondo en los cromatogramas correspondientes al nivel m�s bajo de concentraci�n para los 
analitos de cada mezcla de est�ndar (ecuaci�n 6). 
 
 
LD = Sbl + K.sbl                                                                                                    Ecuaci�n 6        
 
Sbl  = Se�al del blanco 
K = Constante del blanco = 3 
 
 
Al comparar los cromatogramas de los est�ndares se determin� que la cantidad m�nima 
detectable para la mezcla de 12 componentes es de 0.01ppm para diclorvos, diazinon, metil 
parati�n, fention, clorpirifos, tetraclorvinfos, protiofos, fensulfotion, sulprofos y coumafos, 
y de 0.05 ppm para mevinfos y azinfos metil,  como se observa en la siguiente figura. 
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Figura 18.  Se�al - ruido  y  l�mite de detecci�n para la mezcla de 12 componentes 
  
 
a) Se�al del blanco  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
b) Est�ndar 0.01ppm 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 70 

c) Est�ndar 0.05 ppm 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Para la mezcla de 6 componentes el limite de detecci�n fue de 0.5 ppm, como se muestra 
en la  siguiente figura 
 
Figura 19. Se�al - ruido  y  l�mite de detecci�n para la mezcla de 6 componentes 
 
a)  Se�al del blanco  
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b) Est�ndar 0.5 ppm 
 

 
 

3.1.2.4   Nivel m�nimo de cuantificaci�n.  Teniendo en cuenta la ecuaci�n 7 se determin� 
que la cantidad o concentraci�n m�nima cuantificable para la mezcla de 12 componentes 
fue de 0.1ppm para mevinfos y azinfos metil y  para el resto de componentes fue de 
0.05pm; para la mezcla de  6 componentes el nivel m�nimo de cuantificaci�n fue de 1ppm. 
 
 
LOQ ³ 10 Sbl                                                                                                         Ecuaci�n 7 
 
 
3.1.2.5  Precisi�n.  La reproducibilidad y la repetividad se las obtuvo calculando la 
desviaci�n est�ndar del tiempo de retenci�n y de las �reas, los limites de confianza del tR al 
95% y el coeficiente de variaci�n de las soluciones ...ver secci�n 2.1.2.3... 
 
 
·	 Reproducibilidad.   Las siguientes tablas indican la reproducibilidad de las 
mezclas de est�ndares de 12 y 6 componentes. 
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   Tabla 11. Reproducibilidad de la mezcla de 12 componentes 
 
 
   Promedios  de las concentraciones de 1, 0.1 y 0.01 ppm en los tres d�as 
  
   Tiempos de retenci�n   
 

  1 pico 2 pico 3 pico 4 pico 5 pico 6 pico 7 pico 8 pico 9 pico 10 pico 11 pico 12 pico 

  Diclorvos Mevinfos Diazinon Metil 
Parati�n 

Fention 
 

Clorpirifos Tetra- 
clorvinfos 

Protiofos Fensulfo- 
tion 

Sulprofos Azinfos 
metil 

Coumafos 

 x 26.29 28.53 29.14 30.15 31.70 33.19 34.62 35.99 37.33 38.62 39.90 41.26 
1ppm S 0.010 0.015 0.013 0.0088 0.0069 0.010 0.0084 0.017 0.015 0.011 0.015 0.017 

CV 0.038 0.053 0.046 0.0293 0.022 0.030 0.024 0.047 0.040 0.028 0.038 0.041  
LC̈́ 0.011 0.017 0.015 0.010 0.0078 0.011 0.010 0.019 0.017 0.012 0.017 0.019 

 x 26.3 28.53 29.14 30.16 31.71 33.20 34.63 36.01 37.33 38.62 39.90 41.26 
0.1ppm S 0.0067 0.013 0.0052 0.0034 0 0.0034 0.0039 0.0019 0.0058 0.0038 0.0060 0.0034 

CV 0.025 0.047 0.018 0.011 0 0.010 0.011 0.0053 0.016 0.0099 0.014 0.0081  
LC̈́ 0.0075 0.015 0.0059 0.0038 0 0.0038 0.0044 0.0022 0.0065 0.0043 0.0065 0.0038 

 x 26.31 28.56 29.14 30.16 31.71 33.20 34.63 36.014 37.349 38.63 39.91  
0.01ppm S 0.0039 0.0067 0.0077 0.0054 0 0.0050 0.0075 0.0016 0.0069 0.0087 0.0017  

CV 0.015 0.023 0.026 0.018 0 0.015 0.022 0.0046 0.018 0.022 0.0043  
LC̈́ 0.0043 0.0075 0.0087 0.0061 0 0.0057 0.0085 0.0019 0.0077 0.0098 0.0020 

 

 
  
   Areas 
 

  1 pico 2 pico 3 pico 4 pico 5 pico 6 pico 7 pico 8 pico 9 pico 10 pico 11 pico 12 pico 
 x 2489.55 3137.78 1829.04 6929.44 9243.44 10441.80 9550.33 8807.55 6964.44 5243.22 3513.11 1624.05 
1ppm S 75.87 130.40 96.51 347.47 466.84 551.34 455.82 339.58 268.40 241.19 49.48 71.91 
 CV 3.048 4.15 5.27 5.01 5.05 5.28 4.77 3.85 3.85 4.60 1.41 4.43 
 x 2113.05 1085.89 915.67 2661.01 3325.11 4231.22 4044.10 3262.08 2296.11 1760.88 1028.44 356.65 
0.1ppm S 81.88 58.17 24.79 126.34 141.03 71.79 163.61 47.96 107.37 69.63 41.18 9.91 
 CV 3.87 5.36 2.70 4.75 4.24 1.69 4.04 1.47 4.67 3.95 4.00 2.78 
 x 1556.53 221.66 370.99 563.86 831.66 984.55 915.99 815.99 650.99 361.88 276.22  
0.01ppm S 68.92 9.60 17.12 12.35 14.19 47.33 19.97 38.18 21.36 15.00 12.18  
 CV 4.43 4.33 4.61 2.19 1.71 4.81 2.18 4.68 3.28 4.14 4.41  
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       Tabla 12. Reproducibilidad  de la mezcla de 6 componentes 
 
 
        Promedios  de las concentraciones de 7, 5 y 1 ppm en los tres d�as  
 
 
 

  1 pico 2 pico 3 pico 4 pico 5 pico 6 pico 
  TEPP Monocrotofos Dimetoato Malati�n Parati�n EPN 
  tR  Area tR  Area tR  Area tR  Area tR  Area tR  Area 

 x 14.30 479.89 16.34 716.55 18.33 1000.78 20.31 889.44 22.25 840.11 24.15 708.11 

7ppm S 0.026 13.12 0.023 35.50 0.022 26.10 0.021 31.88 0.022 39.23 0.019 20.87 
CV 0.18 2.73 0.14 4.95 0.12 2.61 0.11 3.58 0.099 4.67 0.078 2.95  

 LC̈́ 0.029  0.026  0.025  0.024  0.024  0.0.021  

 x 14.34 276.77 16.34 378.22 18.34 563.11 20.30 446.55 22.25 525.77 24.15 398.66 

5ppm S 0.0084 16.32 0.011 19.21 0.011 11.50 0.0081 21.42 0.017 13.56 0.021 16.91 
CV 0.058 5.89 0.065 5.08 0.062 2.04 0.040 4.79 0.074 2.58 0.087 4.24  

 LC̈́ 0.0095  0.012  0.013  0.0091  0.019  0.024  

 x 14.35 53.03 16.34 134.11 18.34 126.66 20.31 131.11 22.25 130.33 24.15 121.77 

1ppm S 0.015 2.65 0.020 6.34 0.012 5.92 0.023 6.67 0.014 4.66 0.013 3.66 

CV 0.10 4.99 0.12 4.73 0.065 4.68 0.11 5.09 0.062 3.58 0.052 3.00  
 LC̈́ 0.017  0.022  0.013  0.025  0.016  0.014  
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Para los tiempos de retenci�n los coeficientes de variaci�n fueron muy bajos como se 
observan en las tablas 11 y 12, lo que indica que no hay variaci�n significativa entre los 
valores num�ricos de las corridas cromatogr�ficas. 
 
 
En cuanto a la reproducibilidad obtenida con relaci�n al �rea es admisible ya que el 
coeficiente de variaci�n fue menor del 5%. 
 

 
Los l�mites de confianza se determinaron a un 95% de probabilidad en el cual  el  tiempo de 
retenci�n real oscila en un determinado intervalo y  efectivamente se tiene la seguridad de 
identificar con precisi�n cada uno de los pesticidas organofosforados presentes en las 
mezclas de est�ndares.  
 
 
Repetividad.  A continuaci�n se muestran las tablas que se obtuvieron para la repetividad 
de las mezclas de est�ndares de 12 y 6 componentes. 
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Tabla 13.  Repetividad de la mezcla de 12 componentes 
 
Promedios de las soluciones de 1ppm 
 
Tiempos de retenci�n 
 
 1  pico 2  pico 3  pico 4  pico 5 pico 6 pico 7 pico 8 pico 9 pico 10 pico 11 pico 12 pico 
x 26.29 28.53 29.14 30.14 31.70 33.19 34.62 36.00 37.33 38.62 39.90 41.26 

S 0 0.013 0.0075 0.0086 0.0084 0.0069 0.0072 0.011 0.017 0.010 0.0098 0.015 
CV 0 0.045 0.026 0.028 0.026 0.021 0.021 0.032 0.046 0.026 0.025 0.035 
LC̈́ 0 0.014 0.0085 0.0097 0.0095 0.0079 0.0081 0.013 0.019 0.011 0.011 0.016 

 
ÈUHDV 
 

  1  pico  2  pico  3 pico 4  pico 5 pico 6  pico 7 pico 8 pico 9 pico 10 pico 11 pico 12 pico 
x 2580.11 3100.89 1829.77 7178.66 9451.77 10628.91 10191.70 8758.55 7236.10 5098.05 3353.11 1657.78 
S 37.84 157.88 100.61 150.04 264.89 398.34 153.31 480.15 341.26 282.76 149.80 82.95 
CV 1.46 5.09 5.49 2.09 2.80 3.75 1.50 5.48 4.71 5.55 4.47 5.00 

 
 
Tabla 14. Repetividad  de la mezcla de 6 componentes 
 
Promedios de las soluciones de 5ppm 
 

         1 pico         2 pico         3 pico        4 pico         5 pico 6 pico 
 tR Area tR Area tR Area tR Area tR Area tR Area 

x 14.30 272.89 16.34 378.66 18.33 553.77 20.30 451.44 22.27 530.44 24.15 353.89 

S 0.010 13.52 0.010 18.48 0.014 9.34 0.0075 23.03 0.017 14.00 0.017 16.43 
CV 0.051 4.95 0.062 4.88 0.070 1.68 0.037 5.10 0.079 2.64 0.073 4.65 
LC̈́ 0.011  0.011  0.016  0.0084  0.020  0.019 
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Se determin� la repetividad del m�todo con las dos mezclas de est�ndares (tablas 13 y 14), 
obteniendo coeficientes de variaci�n muy bajos en los tiempos de retenci�n, mientras que 
para las �reas los coeficientes de variaci�n fueron un poco mayor que los de la 
reproducibilidad, sin embargo no sobrepas� el 6%.  Adem�s con los l�mites de confianza se 
determin� que los tiempos de retenci�n oscilan en un determinado intervalo con un grado 
de  probabilidad  del  95%.    
 
 
Se concluye que la diferencia entre los par�metros de reproducibilidad y repetividad es 
m�nima y que sus resultados son satisfactorios, lo que demuestra la buena precisi�n del 
an�lisis cromatogr�fico y por lo tanto indica que el m�todo es fiable.  
 
 
3.1.3   Estandarizaci�n de las condiciones de preparaci�n de la  muestra            
 
 
3.1.3.1  Extracci�n en fase s�lida.   Debido a su f�cil automatizaci�n, la SPE ha crecido 
r�pidamente, particularmente en muestras de inter�s medioambiental en donde bajas 
concentraciones de analito pueden ser concentradas a partir de grandes vol�menes de 
muestra. La SPE  resulta adecuada para estas matrices, principalmente por su selectividad y 
la obtenci�n de extractos limpios, el ahorro de disolventes y, especialmente la ausencia de 
emulsiones.  
 
 
Los pesticidas organofosforados, son retenidos en una fase adsorbente adecuada que se 
encuentra en cartuchos de extracci�n, a trav�s de las cuales se hace pasar la muestra. 
Aunque comercialmente existe una gran diversidad de materiales que pueden utilizarse 
como adsorbentes, los cartuchos de florisil (silicato de magnesio activado) son uno de los 
que m�s se utilizan en an�lisis de residuos de pesticidas 64, raz�n por la cual se opt� 
emplear este tipo de cartuchos para  esta investigaci�n.  
 
 
Teniendo en cuenta la estandarizaci�n de las condiciones de preparaci�n de la muestra ... 
secci�n 2.1.3.1... el primer paso de la optimizaci�n para la extracci�n fue el de la elecci�n 
del solvente org�nico para eluir la muestra de los cartuchos SPE utilizados (florisil, 
1000mg), obteniendo con la mezcla de acetato de etilo ± hexano (90:10) mejores resultados 
en cuanto a valores de recuperaci�n, puesto que con el metanol  se obtuvo recuperaciones 
bajas y no se recuperaron todos los compuestos de las dos mezclas de est�ndares, adem�s 
se presentaron varios picos  correspondientes al solvente los cuales interfer�an con los 
componentes  de las mezclas (ver tabla 15). 
 
 
____________ 
 
64 PITARCH , Op. Cit., p. 48. 
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Se procedi� a  determinar las concentraciones de cada componente extrapolando en las 
curvas de calibraci�n realizadas en la estandarizaci�n de las condiciones cromatogr�ficas 
(tabla 10),   posteriormente se determin� los porcentajes de recuperaci�n (ecuaci�n 8). 
 
 
% R = Concentraci�n de OPs en el lixiviado despu�s de la extracci�n x 100       Ecuaci�n 8 
                                             Concentraci�n inicial  
 
 
En la tabla  15 se muestra los porcentajes de recuperaci�n que se obtuvo en la extracci�n 
utilizando como solvente de eluci�n el metanol y en la figura 20 su respectivo perfil 
cromatogr�fico para la mezcla de 12 componentes. 
 
Tabla 15.  Porcentajes de recuperaci�n de la mezcla de 12 componentes utilizando como 
solvente de eluci�n metanol 
 

1��
pico 

tR Compuesto Area Porcentaje de  
Recuperaci�n 

2 28.48 Mevinfos 1332.66 37.61% 
4 30.06 Metil parati�n  3211.08 49.00% 
5 31.56 Fention 4817.25 82.37% 
9 37.37 Fensulfotion 2975.12 58.08% 
11 39.91 Azinfos Metil 1490.04 65.02% 
12 41.21 Coumafos    763.45 86.11% 

 
 
Figura 20. Perfil cromatogr�fico de la recuperaci�n de la mezcla de 12 componentes con 
metanol 
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A continuaci�n se  observa el perfil cromatogr�fico de la recuperaci�n de la mezcla de 12 
componentes con la mezcla de acetato de etilo±hexano (90:10). 
 
Figura 21. Perfil cromatogr�fico de la recuperaci�n de la mezcla de 12 componentes con la 
mezcla de acetato de etilo±hexano (90:10) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
La precisi�n se la determin� calculando la reproducibilidad y repetividad  de las dos 
mezclas de est�ndares utilizando como eluyente la mezcla de acetato de etilo ± hexano 
(90:10). A continuaci�n se presenta las tablas correspondientes a la reproducibilidad.



 79 

Tabla 16. Reproducibilidad de la mezcla de 12 componentes de la extracci�n en fase s�lida 
 
Promedios de los tiempos de retenci�n 
 
 1 pico 2 pico 3 pico 4 pico 5 pico 6 pico 7 pico 8 pico 9 pico 10 pico 11 pico 12 pico 

 Diclorvos Mevinfos Diazinon Metil 
Parati�n 

Fention Clorpir- 
fos 

Tetraclor- 
vinfos 

Protiofos Fensulfo- 
tion 

Sulprofos Azinfos 
metil 

Coumafos 
 

x 26.2 28.42 29.14 30.14 31.70 33.20 34.62 36.04 37.36 38.62 39.91 41.25 
S 0.017 0.032 0.0019 0.0066 0.0072 0.0031 0.012 0.054 0.026 0.011 0.0058 0.0069 
CV 0.066 0.11 0.0065 0.022 0.023 0.0090 0.033 0.15 0.069 0.029 0.014 0.017 

LC̈́ 0.019 0.037 0.0021 0.0075 0.0082 0.0034 0.013 0.061 0.029 0.013 0.0065 0.0078 

 
 
Promedios de la �reas 
 

 
 
 
Promedios de los porcentajes de recuperaci�n 
 

 1 pico 2 pico 3 pico 4 pico 5 pico 6 pico 7 pico 8 pico 9 pico 10 pico 11 pico 12 pico 
x 84.42 90.95 96.20 86.99 92.10 91.4 56.28 68.78 97.08 84.88 73.48 58.37 
S 4.30 3.50 2.01 4.66 4.35 2.84 2.23 4.00 4.83 4.72 3.82 2.17 
CV 5.09 3.85 2.09 5.36 4.72 3.11 3.96 5.83 4.98 5.55 5.26 3.71 

 
 

  1 pico 2 pico 3 pico 4 pico 5 pico 6 pico 7 pico 8 pico 9 pico 10 pico 11 pico 12 pico 
x 2104.80 1789.23 1211.66 3936.33 5007.40 6157.22 4599.03 4381.68 3865.11 2588.56 1576.90 602.55 

S 21.68 30.39 8.35 91.30 101.23 83.68 62.65 105.11 110.94 64.48 39.65 12.54 

CV 1.030 1.69 0.69 2.32 2.02 1.36 1.36 2.39 2.87 2.49 2.51 2.08 
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                        Tabla 17. Reproducibilidad  de la mezcla de 6 componentes de la extracci�n en fase s�lida 
 
 
                        Promedios  
 
 

 1 pico     2  pico      3  pico      4 pico     5 pico       6 pico 
 TEPP  Monocrotofos   Dimetoato      Malati�n    Parati�n         EPN 

 tR  Area tR  Area tR  Area tR  Area tR  Area tR  Area 

x 14.25 82.99 16.25 121..22 18.26 85.66 20.21 106.33 22.14 99.11 24.07 129.66 

S 0.014 2.08 0.0015 5.74 0.031 3.00 0.0080 5.33 0.0089 4.69 0.0030 6.49 

CV 0.097 2.51 0.0094 4.73 0.17 3.50 0.039 5.01 0.040 4.73 0.013 3.82 
LC̈́ 0.010  0.0048  0.011  0.013  0.0093  0.0099  

 
 
 
                        Promedios de los porcentajes de recuperaci�n 
 
  

 1 pico 2 pico 3 pico 4 pico 5 pico 6 pico 
x 99.67 91.12 54.97 74.67 72.17 81.98 

S 1.53 3.43 1.85 3.04 2.28 2.85 

CV 1.53 3.76 3.41 4.07 3.17 3.149 

 

 
                       Los datos  de repetividad se presenta en los anexos  G y H. 
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Se llev� a cabo la validaci�n del m�todo evaluando los siguientes par�metros:  
 
 
·	 Precisi�n.   Fue determinada con la reproducibilidad (tablas 16 y 17) y la repetividad 
(anexos G y H), para las dos mezclas de est�ndares.   
 
 
Se evalu� la reproducibilidad y repetividad con los coeficientes de variaci�n, estos 
resultaron ser £ 5%  tanto para la mezcla de est�ndares de 12 componentes como para la de 
6, lo que indica que los resultados son cercanos, por consiguiente se considera que la 
precisi�n del m�todo de extracci�n es aceptable. 
 
 
Tambi�n se determin� los l�mites de confianza del tiempo de retenci�n, los cuales indica 
que existe un 95% de probabilidad que el resultado o dato real se encuentre en un 
determinado intervalo.   
 
 
·	 Exactitud.   Fue estudiada mediante ensayos de recuperaci�n analizando las muestras 
de referencia a tres niveles de concentraci�n. En las siguientes tablas se indican los 
porcentajes de recuperaci�n obtenidos en las dos mezclas de est�ndares. 
 
 
Tabla 18.  Porcentajes de Recuperaci�n a 3 niveles de concentraci�n de la mezcla de  12 
componentes 
 
 

Niveles de Concentraci�n  
Compuesto 0.54ppm 0.38ppm 0.50ppm Promedio 

(%) 
% CV 

Diclorvos 79.84  81.80 74.50 78.73 4.77 
Mevinfos 87.33 90.07 83.64 87.00 3.70 
Diazinon 94.10 96.38 90.35 93.60 3.25 
Metil parati�n 81.84 87.18 79.87 82.95 4.55 
Fention 87.20 91.35 84.09 87.54 4.15 
Clorpirifos  88.54 91.94 85.83 88.76 3.44 
Tetraclorvinfos  53.98 55.66 50.22 53.27 5.22 
Protiofos  64.37 68.10 61.52 64.62 5.07 
Fensulfotion  91.66 95.90 88.44 91.98 4.08 
Sulprofos  79.90 84.78 77.71 80.79 4.47 
Azinfos metil 69.37 74.01 67.91 70.41 4.51 
Coumafos  56.32 60.04 54.41 56.91 5.03 
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Los porcentajes de recuperaci�n obtenidos de la mezcla de est�ndares de 12 componentes 
est�n comprendidos entre 70.4±93.6%, lo que indica que las recuperaciones son 
satisfactorias con coeficientes de variaci�n menores del 6% para los tres niveles de 
concentraci�n. Hubo tres compuestos los cuales presentaron % de recuperaci�n bajos, el 
Tetraclorvinfos (53.27%), protiofos (64.62%) y el Coumafos (56.91%). 
 
 
Tabla 19.  Porcentajes de recuperaci�n a 3 niveles de concentraci�n de la mezcla de  6 
componentes 
 
 

Niveles de Concentraci�n  
Compuesto 1.69ppm 1.32ppm 1.82ppm Promedio 

(%) 
% CV 

TEPP 101.18 102.88 96.21 100.07 3.49 
Monocrotofos  93.50 98.48 89.22 93.76 4.93 
Dimetoato  56.25 61.29 53.70 55.81 4.00 
Malati�n  77.70 80.78 74.54 77.66 4.01 
Parati�n  74.57 76.70 72.65 74.63 2.70 
EPN  84.49 87.77 81.57 84.60 3.66 
 
 
Para la mezcla de 6 componentes los porcentajes de recuperaci�n obtenidos fueron 
favorables, entre el 74.6% hasta 100.07%, con coeficientes de variaci�n menores del 5%. 
La �nica excepci�n fue el dimetoato con un porcentaje de recuperaci�n del 55.81%.  
 
 
Las recuperaciones para estos  plaguicidas en las dos mezclas de est�ndares se ubican en el 
intervalo �ptimo entre 70 y 130% sugerido por la Agencia de Protecci�n Ambiental (EPA) 
de los Estados Unidos 65, lo cual indica que estas condiciones de extracci�n son eficientes 
ya que se obtiene el mayor n�mero de plaguicidas recuperados, 14 de 18 pesticidas 
organofosforados,  total de las mezclas de est�ndares (tablas 18 y 19). 
 
 
Los pocos compuestos que presentaron bajos porcentajes de recuperaci�n en la 
eVWDQGDUL]DFLyQ�VH�GHEH�D�XQD�IXHUWH�DEVRUFLyQ�SRU�SDUWH�GH�OD�PDWUL]�VyOLGD�³IORULVLO´�TXH�HV�
fuertemente polar y retiene fuertemente a estos compuestos; por otro lado la polaridad de la 
mezcla eluyente utilizada aunque suficiente para eluir la mayor�a de los pesticidas 
analizados no lo fue para arrastrar al tetraclorvinfos, protiofos, coumafos y dimetoato que 
son  bastantes solubles en agua.  
 
____________ 
 

65 %$5&(/Ï�� '�� (QYLURQPHQWDO� SURWHFWLRQ� DJHQF\� DQG� RWKHU� PHWKRGV� IRU� WKH� GHWHUPLQDWLRQ� RI� SULRULW\�
pesticides and their transformation products in water. En: Journal of Chromatography, 1993. p. 143. 
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3.2   CARACTERIZACION DE LOS PESTICIDAS ORGANOFOSFORADOS EN 
LOS LIXIVIADOS DEL RELLENO SANITARIO ANTANAS 
 
 
3.2.1  Muestreo. Para la caracterizaci�n de los pesticidas organofosforados el sitio de 
muestreo fue antes de la  piscina aer�bica de lixiviado, es decir los lixiviados que se 
producen en el relleno sin ning�n tratamiento, el viejo y el nuevo. Las muestras se 
mantuvieron a la menor temperatura posible (4oC) con el objetivo de reducir la volatilidad 
de los constituyentes y los efectos de absorci�n, retardar la acci�n biol�gica, la hidr�lisis de 
los compuestos qu�micos y la biodegradaci�n entre el momento de hacer la toma y el de 
proceder al an�lisis 66. Adem�s se tuvo en cuenta que el tiempo transcurrido entre la 
recolecci�n de la muestra y su an�lisis sea menor para que los resultados anal�ticos sean 
m�s exactos y fiables.  
 
 
3.2.2 Preparaci�n de las muestras.   Las muestras requieren de una limpieza para 
eliminar las impurezas de la matriz que interfieren  en el an�lisis y por ello se ha utilizado 
la extracci�n en fase s�lida que es una de las t�cnicas mas utilizadas enla actualidad... 
secci�n 2.2.2...  
 
 
3.2.3 An�lisis cromatogr�fico.   Las muestras se analizaron con las mismas condiciones 
de la estandarizaci�n, es decir con las dos programaciones ... en la secci�n 2.1.1.3... y  con 
los tiempos de retenci�n que se obtuvieron en las mezclas de est�ndares se identificaron los 
pesticidas presentes en los lixiviados. La estandarizaci�n se realiz� con est�ndar externo, ya 
que no se cont� con un patr�n interno adecuado por lo tanto se obtuvo las concentraciones 
de cada componente extrapolando en las curvas de calibraci�n.  
 
 
La caracterizaci�n se realiz� a los dos tipos de lixiviados, las tablas 20 y 21 muestran los 
OPs que est�n presentes en el lixiviado viejo y en el nuevo con sus respectivos 
cromatogramas figura 22 y 23.  
 
 
 
 
 
 
 
 
____________ 
 
66 American Public Health Association. American Water Works Association y American Water Pollution 
Control Federation. M�todos normalizados para el an�lisis de aguas potables y residuales. D�az de Santos: 
Madrid, 1992. p. 45-46. 
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Tabla 20.  Caracterizaci�n de los pesticidas organofosforados en el  lixiviado viejo. 
 
 
a) Programaci�n 1...secci�n 2.1.1.3... 
 
 

tR Compuesto  Area (mV) Concentraci�n (ng/ml) 
28.51 Mevinfos 2183 8.84 x 10-3 

30.13 Metil parati�n 3637 5.31 x 10-3 
31.68 Fention 4130 2.55 x 10-3 
33.16 Clorpirifos 5185 2.48 x 10-3 
34.60 Tetraclorvinfos 4100 1.35 x 10-3 

 
 
b) Programaci�n 2...ver secci�n  2.1.1.3... 
 
 

tR Compuesto Area Concentraci�n (ng/ml) 
16.26 Monocrotofos 687 0.093 
20.21 Malati�n  596 0.065 
22.15 Parati�n  444 0.051 

 
 
Figura 22.  Perfil cromatogr�fico del lixiviado viejo  obtenido en CG-FID 
 
a)   Cromatograma de la primera programaci�n ...secci�n  2.1.1.3... 
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b)  Cromatograma de la segunda programaci�n ... ver secci�n 2.1.1.3... 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
En el lixiviado viejo se encontraron 8 pesticidas organofosforados, los dem�s componentes 
no se identificaron debido a la ausencia o bajo contenido de estos en este tipo de lixiviado 
formado en el relleno sanitario Antanas. 
 
 
Tabla 21. Caracterizaci�n de los pesticidas organofosforados en el  lixiviado nuevo. 
 
 
a) Programaci�n 1 ... ver secci�n 2.1.1.3... 
 

tR Compuesto  Area Concentraci�n (ng/ml) 
30.01 Metil parati�n 3142 3.43x 10-3 
31.65 Fention 4145  2.60 x 10-3 
33.15 Clorpirifos  6209  5.17 x 10-3 

 
 
 
b) Programaci�n 2... ver secci�n 2.1.1.3... 
 

tR Compuesto Area Concentraci�n (ng/ml) 
20.18 Malati�n  42 8.72 x 10-3 

22.11         Parati�n   254           0.031 
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Figura 23. Perfil cromatogr�fico del lixiviado nuevo  obtenido en CG-FID 
 
a)  Cromatograma de la primera programaci�n ... ver secci�n... 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
b)  Cromatograma de la segunda programaci�n... ver secci�n 2.1.1.3... 
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Se encontraron 5 pesticidas organofosforados en el lixiviado nuevo. El resto de los 
compuestos no se identificaron debido a la ausencia o bajo contenido de estos en el 
lixiviado nuevo.  Los  compuestos encontrados en los dos tipos de lixiviados son aquellos 
que se venden en el mercado a los agricultores y por lo tanto son los m�s utilizados en la 
regi�n (mevinfos, metil parati�n, fention, clorpirifos, tetraclorvinfos, monocrotofos, 
malati�n, parati�n). Una vez aplicados los pesticidas a los cultivos como ma�z, alfalfa, 
hortalizas y frutas, estas sustancias qu�micas pueden generar residuos contaminados de 
origen agr�cola como elementos vegetales deteriorados, los cuales proceden de los campos 
de cultivo, instalaciones ganaderas, bodegas, etc; y de origen municipal o urbano que 
engloban los residuos residenciales o dom�sticos procedentes de residencias familiares y 
los  comerciales procedentes de hoteles, talleres de reparaci�n, hospitales, mercados entre 
otros; los cuales son trasladados al vertedero, donde se originan los lixiviados que 
acumulan sustancias t�xicas.  Adem�s estos pesticidas posiblemente pueden llegar a la 
basura por escorrent�a, por volatilizaci�n o por acci�n del viento, debido a cultivos 
aleda�os al relleno sanitario, tambi�n estos pueden incorporarse directamente al relleno por 
residuos en los envases que quedan sobrantes de los plaguicidas.  
 
 
Las concentraciones de los pesticidas organofosforados que se obtuvieron en los lixiviados 
son muy bajas, lo que indica que estos contaminantes no ocasionan inconvenientes al 
medio ambiente. 
 
 
3.3  SEGUIMIENTO DE LOS PESTICIDAS ORGANOFOSFORADOS 
 
 
3.3.1  Muestreo.   El principio del sistema de microcosmos se ha utilizado para la 
evaluaci�n del comportamiento de los ecosistemas naturales.  El microcosmos fue instalado  
de tal manera que los par�metros de �ste tenga el mismo valor que en el cuerpo de 
lixiviado, con el f�n de que el sitio de recolecci�n de las muestras sea representativo.!!!El 
microcosmos consta de un tanque de 1000 litros Ajover, se utiliz� este tipo de tanque con 
el fin de que no altere los procesos de degradaci�n, el sistema es din�mico y se lo 
acondicion� con las mismas caracter�sticas de la piscina de lixiviado, es decir contiene el 
mismo flujo y el mismo tiempo de retenci�n, el cual es de 7 d�as. El lixiviado entr� 
ascendente y sali� descendentemente con un caudal de 0.0017 L/seg, el cual es calculado 
con respecto a los 7 d�as correspondiente al tiempo de retenci�n. El tiempo de estudio fue 
de quince d�as para cada tipo de lixiviado, durante los d�as 1, 4, 8, 11 y 15. Se realizaron 
muestreos puntuales porque las descargas del lixiviado son intermitentes, es decir, se 
almacenan en tanques y las caracter�sticas de �ste son constantes en cuanto a flujo y 
descarga. 
 
 
En la figura 24 se observa el montaje del microcosmos que se instal� en el relleno sanitario. 
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Figura 24. Microcosmos.  
 
 
 
   
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
3.3.2  Preparaci�n de muestras y  an�lisis cromatogr�fico.   Una vez  identificados  y  
cuantificados  los pesticidas organofosforados presentes en los lixiviados se procedi� a 
realizarles un seguimiento con el fin de observar el comportamiento de estos compuestos a 
trav�s del tiempo, despu�s de efectuados la preparaci�n y an�lisis cromatogr�ficos 
correspondientes mediante el procedimiento optimizado en el primer d�a ... secci�n 3.2.2 y 
3.2.3... 
 
 
Con los tiempos de retenci�n que se indican en las tablas 21 y 22 se identificaron los 
pesticidas organofosforados en el transcurso de 15 d�as tanto para el lixiviado viejo como 
para el nuevo, se confirm� la presencia de estos compuestos con el an�lisis estad�stico 
como es el promedio y el coeficiente de variaci�n, este �ltimo establece que hay 
concordancia  entre los valores num�ricos de las corridas cromatogr�ficas. Con  el  
promedio  de  las  �reas  cromatogr�ficas se calcul� las concentraciones de cada uno de 
ellos para examinar su estabilidad en los diferentes d�as.  A medida que pas� el tiempo se 
observ� una disminuci�n en su concentraci�n e incluso algunos desaparecieron antes de los 
15 d�as. En la tabla 22 se observan los resultados del seguimiento en el lixiviado viejo y en 
la figura 25 se presenta la estabilidad de los OPs en los quince d�as de muestreo.  
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                              Tabla 22.  Seguimiento de los pesticidas organofosforados en el lixiviado viejo durante los 15 d�as 
 
 
                              a) Tiempos de retenci�n de los compuestos identificados  
 
 

 DIA 1 DIA 4 DIA 8 DIA 11 DIA 15 %CV 
Compuesto 1�Programaci�n (12 componentes) 
Mevinfos  28.51 28.52 28.49 28.51 28.49 0.047 
Metil parati�n 30.13 30.14 30.11 30.13 30.11 0.044 
Fention 31.68 31.69 31.66 31.69 31.66 0.042 
Clorpirifos  33.17 33.18 33.16 33.18 33.15 0.039 
Tetraclorvinfos 34.60 34.61 34.56 34.61 34.59 0.059 

 2��Programaci�n (6 componentes) 
Monocrotofos 16.26 16.27 16.26 16.26 --------- 0.030 
Malati�n  20.21 20.21 20.19 20.17 20.22 0.099 
Parati�n  22.14 22.15 22.12 --------- --------- 0.069 
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������E���ÈUHDV��FURPDWRJUiILFDV�\�FRQFHQWUDFiones de los compuestos identificados  
 
 
 

 DIA 1 DIA 4 DIA 8 DIA 11 DIA 15 
 pH 

8.27              
T 

 21.1oC 
pH 

8.30              
T 

 18.2oC 
pH 

8.35              
T 

 16.9oC 
pH 

8.39              
T 

 13.9oC 
pH 

8.35              
T 

 14.8�C 
 1�Programaci�n 
 

Compuesto 
Area 
(mV) 

Conc. 
(ng/ml) 

Area 
(mV) 

Conc. 
(ng/ml) 

Area 
(mV) 

Conc. 
(ng/ml) 

Area 
(mV) 

Conc. 
(ng/ml) 

Area 
(mV) 

Conc. 
(ng/ml) 

Mevinfos  2183 8.84x10-3 2026 7.43x10-3 1608 3.69x10-3 1467 2.43x10-3 1331 1.21x10-3 

Metil parati�n 3637 5.31x10-3 3268 3.91x10-3 2680 1.67x10-3 2415 6.70x10-4 2323 3.20x10-4 
Fention 4130 2.55x10-3 3858 1.64x10-3 3466 3.35x10-4 3425 1.98x10-4 3377 3.77x10-5 

Clorpirifos  5185 2.48x10-3 4801 1.48x10-3 4505 7.08x10-4 4433 5.19x10-4 4372 3.60x10-4 
Tetraclorvinfos 4100 1.35x10-3 3960 9.73x10-4 3748 4.03x10-4 3725 3.41x10-4 3619 5.69x10-5 

 2��Programaci�n 
Monocrotofos 687 0.093 136 0.024 98 0.019 93 0.018 ------ -------- 

Malati�n  596 0.065 131 0.017 61 0.010 60 0.010 54 9.95x10-3 

Parati�n  444 0.051 119 0.016 57 9.88x10-3 ----- ------- ----- ------- 
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Figura 25.  Estabilidad de los pesticidas organofosforados encontrados en el lixiviado viejo 
a trav�s del tiempo. 
 
a) Programaci�n 1...2do. par�grafo en 2.1.1.3... (Mezcla de 12 componentes) 

 
b) Programaci�n 2  ...3er. par�grafo en 2.1.1.3... (Mezcla de 6 componentes) 

En el lixiviado viejo, en el primer d�a  se identific� 8 pesticidas organofosforados de 
acuerdo con las dos  mezcla de est�ndares: Mevinfos, metil parati�n, fention, clorpirifos, 
tetraclorvinfos, monocrotofos, malati�n y parati�n;  el parati�n desapareci� al onceavo d�a 
y el monocrotofos al quinceavo d�a, los dem�s compuestos despu�s de los quince d�as no se 
identificaron ya que se confund�an con el ruido del equipo. 
 
 
En la tabla 23 se muestra los resultados del seguimiento en el lixiviado nuevo y en la figura 
26 se indica la estabilidad de los OPs en los quince d�as de muestreo. 
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Tabla 23. Seguimiento de los pesticidas organofosforados en el lixiviado nuevo durante los 15 d�as 
 
 
a)  Tiempos de retenci�n de los compuestos identificados  
 
 DIA 1 DIA 4 DIA 8 DIA 11 DIA 15 %CV 

Compuesto 1�Programaci�n (12 componentes) 
Metil parati�n 30.10 30.10 30.11 30.09 --------- 0.027 

Fention 31.65 31.65 31.65 31.64 --------- 0.015 
Clorpirifos 33.16 33.14 33.15 33.15 33.11 0.058 

 2��Programaci�n (6 componentes) 
Malati�n 20.18 20.17 20.18 --------- --------- 0.028 
Parati�n 22.11 22.12 22.11 --------- ---------- 0.026 

 
 
b) ÈUHDV��FURPDWRJUiILFDV�\�FRQFHQWUDFLRQHV�GH�FRPSXHVWRV�LGHQWLILFDGRV� 
 

 DIA 1 DIA 4 DIA 8 DIA 11 DIA 15 
 pH 

6.75 
T 

18.9oC 
pH 

6.27 
T 

21.9oC 
pH 

7.15 
T 

18.5oC 
pH 

7.38 
T 

18oC 
pH 

7.45 
T 

16.7�C 
 1�Programaci�n 
 

Compuesto 
Area 
(mV) 

Conc. 
(ng/ml) 

Area 
(mV) 

C onc. 
(ng/ml) 

Area 
(mV) 

Conc. 
(ng/ml) 

Area 
(mV) 

Conc. 
(ng/ml) 

Area 
(mV) 

Conc. 
(ng/ml) 

Metil parati�n 3142 3.43x10-3 2965 2.76x10-3 2410 6.51x10-4 2286 1.79x10-4 ------ ------ 
Fention 4145 2.60x10-3 3860 1.65x10-3 3620 8.50x10-4 3461 3.18x10-4 ------ ------ 

Clorpirifos 6209 5.17x10-3 5244 2.64x10-3 4328 2.44x10-4 4291 1.48x10-4 4258 6.15x10-5 
 2�Programaci�n 

Malati�n 42 8.72x10-3 28 7.27x10-3 19 6.34x10-3 ---- ------ ---- ------ 
Parati�n 254 3.10x10-2 101 1.46x10-2 35 7.51x10-3 ---- ------ ---- ------ 
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 Figura 26.  Estabilidad de los pesticidas organofosforados encontrados en el lixiviado 
nuevo a trav�s del tiempo. 
 
 
a)    Programaci�n 1  ... ver secci�n 2.1.1.3... (Mezcla de 12 componentes) 
 

 
 
b)     Programaci�n 2   ... ver secci�n 2.1.1.3... (Mezcla de 6 componentes) 
 

 
 
En el lixiviado nuevo, en el primer d�a  se identific� 5 pesticidas organofosforados con 
referencia  a las mezclas de est�ndares utilizadas anteriormente: Metil parati�n, fention, 
clorpirifos, malati�n y parati�n;  de igual manera que en el lixiviado viejo algunos 
compuestos fueron desapareciendo a medida que pasaron los d�as, el malati�n y el parati�n 
desaparecieron al onceavo d�a y el metil parati�n y el fention al quinceavo d�a.  
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La composici�n y caracter�sticas de los residuos que se generan en la ciudad de Pasto 
resulta una informaci�n muy valiosa, adem�s de la cantidad y calidad de los residuos 
s�lidos, ya que puede variar en forma significativa a trav�s del a�o. Debido a que los 
muestreos se realizaron durante los meses de temporada de vacaciones aument�  la 
proporci�n de residuos dom�sticos y comerciales.  En est�  �poca llegaron varias clases de 
residuos s�lidos al relleno sanitario, los cuales pueden dar informaci�n  de la procedencia 
de los pesticidas organofosforados. Estos residuos se los clasific� de la siguiente manera. 
 
 
- Residuos  urbanos:   Constituidos por restos org�nicos procedentes de la alimentaci�n, 
papel, cart�n, pl�sticos, textiles, maderas gomas etc, como consecuencia de las siguientes 
actividades, domiciliarias, comerciales y de servicios, limpieza de zonas verdes y 
recreativas, abandono de animales muertos, enseres, muebles,  industriales, de la 
construcci�n, agr�colas.  
 
 
-  Residuos en la naturaleza:  Los ecosistemas naturales tambi�n generan una serie de 
basuras o residuos,  aunque algunos de �stos son reutilizados, consumidos o reciclados por 
los diferentes organismos que lo conforman, otros no lo son y por lo tanto son los que 
llegan al relleno sanitario como envases de sustancias qu�micas, plaguicidas, que son 
desechados despu�s de la fumigaci�n a los cultivos.    
 
 
- Residuos t�xicos y peligrosos:  Por ejemplo los metales pesados: plomo, cadmio, n�quel, 
mercurio, etc., los cuales aparecen de los carburantes para motor diesel, petr�leo, carb�n, 
humo de tabaco, productos qu�micos y catalizadores, acero y aleaciones no f�rreas, 
conducciones, tuber�as de agua, pinturas; adem�s algunos de estos metales proceden de la  
agricultura ,y ganader�a ya que se los utilizan para combatir los insectos y par�sitos.  
 
 
La diferencia en el n�mero de pesticidas encontrados en cada uno de los lixiviados se debe 
posiblemente al  tiempo  de  uso  en  la  disposici�n de los residuos s�lidos ya que donde se 
origina el lixiviado viejo, vaso 1, se encuentra en una fase de descomposici�n avanzada.  El 
tiempo de uso y la forma de disposici�n (tipos de residuos s�lidos y grado de 
compactaci�n) influyen principalmente en algunas caracter�sticas fisicoqu�micas como la 
temperatura y el pH, y la cantidad de pesticidas organofosforados. 
 
 
Los procesos de transformaci�n de los pesticidas OPs dependen, entre otros factores, del 
³FRPSDUWLPHQWR´� PHGLRDPELHQWDO� Hn el cual los compuestos son dispersados y 
transportados. Los pesticidas organofosforados pueden permanecer en cualquiera de los 
WUHV� ³FRPSDUWLPHQWRV´�� DLUH�� WLHUUD� \� DJXD�� \� VX� GLVWULEXFLyQ� GHSHQGH� GH� VXV� SURSLHGDGHV�
f�sico-qu�micas. Conociendo la presi�n de vapor, la solubilidad en agua, absorci�n y 
desorci�n, se puede predecir donde se encontraran con mayor probabilidad.  
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Los procesos de transformaci�n est�n influidos por distintos factores como la temperatura, 
intensidad y duraci�n de la luz solar, el pH o la composici�n del agua. En principio, y bajo 
condiciones favorables, la degradaci�n tiene lugar hasta la mineralizaci�n completa del 
pesticida, dando como productos finales CO2, H2O, NH4

+, NO3
-, SO4

-2, etc., dependiendo 
de cada pesticida en particular. Pero en muchas ocasiones, esa transformaci�n total no 
ocurre, y el pesticida es degradado a otros productos cuya toxicidad, movilidad y efectos 
sobre el medio son pr�cticamente desconocidos. 
 
 
En suelos y acu�feros, los pesticidas pueden reaccionar qu�micamente, en presencia de agua 
u ox�geno, se pueden hidrolizar, oxidar o formar is�meros. Pero adem�s, esta degradaci�n 
puede ser acelerada mediante la fot�lisis. 
 
 
Las reacciones de fot�lisis que tienen inter�s en el medio ambiente son las producidas por 
la radiaci�n solar, y para que ello ocurra es necesario que la longitud de onda de la 
radiaci�n solar, est� por encima de los 290nm.  Adem�s de la reacci�n de fot�lisis (figura 
4), se llevan a cabo fotodegradaciones sensibilizadas debido a la presencia de compuestos o 
iones naturales, tales como nitratos, nitritos, �cidos h�micos, etc., que aceleran la 
degradaci�n del compuesto.  
 
 
Las reacciones de degradaci�n transforman los pesticidas en otros compuestos de menor 
toxicidad, aunque en otros casos los productos de degradaci�n son tanto o mas t�xicos que 
los propios pesticidas. Por otra parte, los compuestos qu�micos se presentan normalmente 
en el medio ambiente como mezclas de composici�n desconocida, de forma que sus efectos 
t�xicos pueden ser aditivos, antagon�sticos o sinergisticos 67. 
 

 

3.4   IDENTIFICACION DE LOS PESTICIDAS ORGANOFOSFORADOS AL 
FINAL DEL  TRATAMIENTO DE LOS LIXIVIADOS 
 
 
Una vez realizado todos los tratamientos a los lixiviados (figura 27), estos  son descargados 
por medio de aspersores al bosque nativo,  el riego por aspersi�n consta de un sistema de 
suministro de lixiviado de  propulsi�n a chorro bajo presi�n a trav�s de tuber�as de pl�stico, 
(figura 28).   
 
 
 
 
 
____________ 
 

67  CAP 5 ± Estudio de degradaci�n. Op. Cit. 
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Figura 27. Unidades correspondientes a la planta de tratamiento de l�quido lixiviado 
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Figura 28. Bosque nativo  
 
 

 
 
 
Al realizar los an�lisis en el lixiviado final se obtuvo como resultado la ausencia de 
pesticidas organofosforados, por tanto se concluye que estos compuestos a medida que 
pasan por los respectivos tratamientos estos desaparecen por posibles biotransformaciones 
que se producen en estos pesticidas.  
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4. CONCLUSIONES 
 
 

	̈ En la validaci�n de las condiciones cromatogr�ficas, la reproducibilidad y la 
repetividad obtenidas tanto para los tiempos de retenci�n como para las �reas 
cromatogr�ficas son favorables obteniendo coeficientes de variaci�n bajos, por lo tanto  
sus resultados son satisfactorios, lo que demuestra la buena precisi�n del an�lisis 
cromatogr�fico y la fiabilidad del m�todo. 

 
 

	̈ La aplicaci�n del procedimiento basado en SPE a muestras ambientales result� 
adecuada para la determinaci�n de pesticidas organofosforados, ya que el 
procedimiento de SPE es r�pido, evita la formaci�n de emulsiones y permite la 
obtenci�n de extractos m�s limpios, adem�s de que se obtuvieron resultados 
satisfactorios tanto en la precisi�n como en la exactitud del m�todo. 

 
 
	̈ En funci�n de los resultados obtenidos, se seleccion� como mejor solvente de eluci�n 

para la  extracci�n en fase s�lida la mezcla de acetato de etilo ± hexano (90:10),  
permitiendo la extracci�n eficiente para 14 de los 18 plaguicidas organofosforados 
estandarizados, dentro de un intervalo �ptimo de porcentajes de recuperaci�n de 70.4 - 
100.07% con coeficientes de variaci�n entre 5 y  6%,  lo que significa que permite 
extraer simult�neamente con eficiencia y rapidez plaguicidas organofosforados en 
muestras de lixiviado. 

 
 
	̈ Se identific� y cuantific� 8 pesticidas organofosforados del lixiviado viejo y 5 del 

lixiviado nuevo con concentraciones bajas, por lo tanto estos contaminantes no 
ocasionan inconvenientes al medio ambiente. 

 
 
	̈ La diferencia de pesticidas encontrados en cada uno de los lixiviados se debe 

posiblemente al  tiempo  de  uso  en  la  disposici�n de los residuos s�lidos ya que 
donde se origina el lixiviado viejo, vaso 1, se encuentra en una fase de descomposici�n 
avanzada.  El tiempo de uso y la forma de disposici�n (tipos de residuos s�lidos, grado 
de compactaci�n, etc) influyen principalmente en la temperatura, pH y cantidad de 
pesticidas organofosforados.  

 
 
	̈ En general  los Ops son poco persistentes en los lixiviados, se observ� un constante 

descenso en su concentraci�n a medida que pasaron los d�as y  algunos desaparecieron 
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antes de los 15 d�as. En el lixiviado viejo, el parati�n desapareci� al onceavo d�a y el 
monocrotofos al quinceavo d�a; en el lixiviado nuevo, el malation y el paration 
desaparecieron al onceavo d�a y el metil parati�n y fention al quinceavo d�a. 
 

 
	̈ En el lixiviado final no se encontr� ninguna clase de pesticidas organofosforados de los 

cuales se estandarizaron en la metodolog�a, por tanto se puede concluir que estos 
compuestos a medida que pasan por los respectivos tratamientos desaparecen por sus 
posibles biotransformaciones. 

 
 
	̈ Este estudio dar� inicio a otros campos de investigaci�n como la microbiolog�a y la 

biotecnolog�a capaces de proponer procesos biotecnol�gicos  de aislamiento y 
caracterizaci�n de bacterias que permitan mejorar y acelerar los mecanismos de 
biotransformaci�n de estos pesticidas para as� disminuir la contaminaci�n. 
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5.  RECOMENDACIONES 
 
 

	̈ Se recomienda la aplicaci�n de esta metodolog�a ya estandarizada y validada porque 
permite analizar pesticidas organofosforados en diferentes matrices como agua, suelo, 
alimentos, etc., adem�s de los lixiviados analizados en esta investigaci�n. 

 
 
	̈ Se sugiere desarrollar un m�todo para la determinaci�n de plaguicidas OPs mediante el 

uso del cromat�grafo de gases acoplado a espectrometr�a de masas (CG ± MS) y/o en lo 
posible utilizar el detector nitr�geno ± f�sforo (NPD), de este modo se intentar� mejorar 
la sensibilidad y selectividad del m�todo, disminuyendo el ruido de fondo de los 
cromatogramas as� como los l�mites de detecci�n, en relaci�n con el m�todo 
desarrollado en este proyecto.  

 
 
	̈ Continuar con el  an�lisis de muestras ambientales realizando un control peri�dico tanto 

en el relleno sanitario como a sus alrededores ya est�n o no expuestos a estos 
contaminantes, analizando un mayor n�mero de muestras, con el fin de obtener m�s 
datos  sobre la presencia de pesticidas organofosforados y poder evaluar los resultados 
obtenidos.  

 
 

	̈ Es necesario llevar a cabo  estudios de laboratorio sobre la degradaci�n de pesticidas en 
el medio ambiente, para obtener mas informaci�n sobre sus principales v�as de 
transformaci�n en condiciones naturales, as� como estudios para determinar  la 
toxicidad de los productos de transformaci�n, presentando procesos biotecnol�gicos  
que  mejoren y aceleren los mecanismos de biotransformaci�n para reducir su 
contaminaci�n. 
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ANEXOS 
 
 

Anexo A.  C�lculos de las concentraciones finales en la extracci�n en fase s�lida de las dos 
mezclas de est�ndares. 
 
 
C1V1 = C2V2                                                                                                           Ecuaci�n 9 
 
 
C1 = Concentraci�n  inicial de las mezclas de est�ndares en la muestra de referencia de 
lixiviado. 
 
V1 = Volumen inicial de la muestra de referencia  
 
V2 = Volumen final (evaporado) de la muestra de referencia  
 
C2 = Concentraci�n final = ? 
 
 
a)   Mezcla de 12 componentes.   
 
C1 = 0.3ppm                        C2 =  0.3ppm * 10ml   =  0.54ppm 
V1 = 10ml                                             5.6ml 
 
 

V2 (ml) C2 (ppm) 
5.60 0.54 
8.00 0.38 
6.00 0.50 

 
 
b)   Mezcla de 6 componentes  
 
C1 = 1ppm                        C2 =  1ppm * 10ml   =  1.69ppm 
V1 = 10ml                                         5.9ml 
 

V2 (ml) C2 (ppm) 
5.90 1.69 
7.60 1.32 
5.50 1.82 
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Anexo B.  Relleno Sanitario.  Vaso I (lixiviado viejo). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Anexo C.  Relleno Sanitario.  Ampliaci�n del  Vaso I (lixiviado nuevo). 
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Anexo D.  Cromatograma de la mezcla de parafinas C6 ± C18                                           
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 Anexo E.  Tabla  de  par�metros  estad�sticos  de  la  mezcla  de 12 componentes  
 
     Tiempos de retenci�n 
 

  1 pico 2 pico 3 pico 4 pico 5 pico 6 pico 7 pico 8 pico 9 pico 10 pico 11 pico 12 pico 

  Diclorvos Mevinfos Diazinon Metil 
Parati�n 

Fention Clorpirifos Tetra- 
clorvinfos 

Protiofos Fensulfotion Sulprofos Azinfos 
metil 

Coumafos 

x 26.31 28.54 29.15 30.14 31.70 33.21 34.63 36.02 37.34 38.64 39.91 41.31 
S 0.012 0.015 0.015 0.010 0 0.012 0.015 0.010 0.029 0.01 0.01 0.0058 
CV 0.044 0.053 0.052 0.033 0 0.035 0.044 0.028 0.056 0.026 0.025 0.014 

5ppm 

LC̈́ 0.013 0.017 0.017 0.011 0 0.013 0.017 0.011 0.024 0.011 0.011 0.0065 

x 26.32 28.54 29.14 30.15 31.70 33.20 34.64 36.01 37.35 38.64 39.92 41.30 
S 0.025 0.015 0.010 0.010 0.0058 0.010 0.021 0.010 0.020 0.015 0.010 0.010 

CV 0.096 0.054 0.034 0.033 0.018 0.030 0.060 0.028 0.054 0.040 0.025 0.024 

3ppm 

LC̈́ 0.028 0.017 0.011 0.011 0.0065 0.011 0.024 0.011 0.023 0.017 0.011 0.011 

x 26.30 28.55 29.15 30.16 31.71 33.20 34.63 36.01 37.35 38.63 39.91 41.28 
S 0 0 0.0058 0.0058 0 0.010 0.010 0.0058 0.010 0.010 0 0.0058 
CV 0 0 0.020 0.019 0 0.030 0.029 0.016 0.027 0.026 0 0.014 

1ppm 

LC̈́ 0 0 0.0065 0.0065 0 0.011 0.011 0.0065 0.011 0.011 0 0.0065 

x 26.31 28.56 29.16 30.18 31.73 33.21 34.65 36.03 37.36 38.65 39.93 41.30 
S 0 0 0 0.0058 0.0058 0.0058 0.0058 0.0058 0 0.0058 0.0058 0.0058 
CV 0 0 0 0.019 0.018 0.017 0.017 0.016 0 0.015 0.014 0.014 

0.5 
ppm 

LC̈́ 0 0 0 0.0065 0.0065 0.0065 0.0065 0.0065 0 0.0065 0.0065 0.0065 

x 26.31 28.54 29.14 30.16 31.71 33.20 34.63 36.01 37.34 38.62 39.90 41.26 
S 0.0058 0.0058 0.0058 0 0 0 0 0 0 0 0.0058 0.0058 
CV 0.021 0.020 0.020 0 0 0 0 0 0 0 0.015 0.014 

0.1 
ppm 

LC̈́ 0.0065 0.0065 0.0065 0 0 0 0 0 0 0 0.0065 0.0065 

x 26.31 28.56 29.15 30.16 31.71 33.21 34.64 36.02 37.35 38.64 39.91 41.28 
S 0 0.0058 0 0.0058 0.0058 0 0.0058 0.0058 0.0058 0.0058 0.0058 0.0058 

CV 0 0.020 0 0.019 0.018 0 0.017 0.016 0.015 0.015 0.014 0.014 

0.05 
ppm 

LC̈́ 0 0.0065 0 0.0065 0.0065 0 0.0065 0.0065 0.0065 0.0065 0.0065 0.0065 

x 26.31 28.56 29.15 30.17 31.72 33.21 34.64 36.02 37.35 38.64 39.91  

S 0 0.0058 0.0058 0.0058 0.0058 0 0.0058 0.0058 0.0058 0.0058 0.0058  
CV 0 0.020 0.020 0.019 0.018 0 0.018 0.016 0.015 0.015 0.015  

0.01 
ppm 

LC̈́ 0 0.0065 0.0065 0.0065 0.0065 0 0.0065 0.0065 0.0065 0.0065 0.0065  
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       Areas   
 
 

  1 pico 2 pico 3 pico 4 pico 5 pico 6 pico 7 pico 8 pico 9 pico 10 pico 11 pico 12 pico 
x 3113.33 4189.67 2197.66 10351.33 13131.33 17302.67 15801.33 15499.67 10667.00 6799.67 4300.00 2300.67 

S 132.36 151.50 58.05 428.13 294.43 446.45 569.87 770.78 375.99 304.71 196.72 106.88 

5 
ppm 

CV 4.25 3.62 2.64 4.13 2.24 2.58 3.61 4.97 3.52 4.48 4.57 4.65 

x 4521.00 5602.67 3374.33 12634.67 15107.00 19231.67 18236.67 16815.00 14078.00 8754.67 6396.33 3445.67 

S 189.91 205.78 129.55 636.14 358.08 463.20 318.00 408.77 241.30 224.01 199.93 117.23 
3 

ppm 

CV 4.20 3.67 3.84 5.04 2.37 2.41 1.74 2.43 1.71 2.56 3.13 3.40 
x 2572.00 3282.33 1938.33 7330.67 9752.33 11041.33 10072.67 9178.33 7274.00 5371.33 3525.33 1706.00 
S 96.27 60.53 63.61 122.48 227.90 313.26 417.79 442.01 302.69 86.56 42.78 81.43 

1 
ppm 

CV 3.74 1.84 3.28 1.67 2.34 2.84 4.15 4.82 4.16 1.61 1.21 4.77 
x 2330.67 2405.67 1597.67 5367.00 5647.67 8196.00 6278.00 5272.33 4044.33 2697.00 1674.33 748.33 0.5 

ppm S 26.27 119.93 66.89 180.00 241.14 233.09 325.72 97.16 159.10 86.07 65.01 18.15 
 CV 1.13 4.99 4.19 3.35 4.27 2.84 5.19 1.84 3.93 3.19 3.88 2.43 

x 2022.67 1091.00 898.00 2749.67 3174.66 4152.00 4211.00 3278.33 2175.00 1838.67 1070.33 352.33 
S 29.26 34.39 45.51 108.13 153.32 182.61 135.97 171.57 54.99 44.05 33.26 17.62 

0.1 
ppm 

 CV 1.44 3.15 5.07 3.93 4.83 4.40 3.23 5.23 2.53 2.40 3.11 4.99 

x 1931.00 1036.33 680.67 1977.33 3135.67 3735.67 3127.33 3108.67 1728.33 1577.67 1018.33 157.00 
S 83.07 36.91 22.12 72.53 122.08 113.44 156.05 144.76 50.00 55.41 26.08 7.94 

0.05 
ppm 

CV 4.30 3.56 3.25 3.67 3.89 3.04 4.99 4.66 2.89 3.51 2.56 5.06 

x 1533.67 210.67 389.67 549.67 822.33 1009.00 898.33 860.00 652.33 379.00 277.00  
S 37.00 7.02 5.66 29.69 11.59 38.22 46.36 33.45 16.20 19.08 9.17  

0.01 
ppm 

CV 2.41 3.33 1.46 5.40 1.41 3.79 5.16 3.89 2.48 5.03 3.31  
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   Anexo F.  Tabla  de  par�metros  estad�sticos  de  la  mezcla  de 6 componentes 
 
 

               1 pico       2 pico     3 pico         4 pico           5 pico          6 pico 

                TEPP        Monocrotofos        Dimetoato            Malati�n            Parati�n        EPN 

                tR 
            
Area  tR Area   tR Area  tR  Area  tR   Area  tR  Area 

x 14.36 437.67 16.34 517.67 18.34 572.00 20.31 465.00 22.25 377.00 24.15 298.67 

S 0.0085 18.50 0.013 11.59 0.013 19.31 0.0098 22.11 0.0092 17.78 0.013 12.90 10 
ppm CV 0.059 4.23 0.077 2.24 0.069 3.38 0.048 4.76 0.042 4.72 0.053 4.32 

 LC̈́ 0.0096  0.014  0.014  0.011  0.010  0.014  

x 14.36 473.33 16.35 713.67 18.35 1014.66 20.33 893.67 22.27 858 24.16 712.67 

S 0.0085 21.50 0.0098 28.29 0.0085 31.94 0.0046 20.11 0.0085 3.605551 0.0098 26.95 
CV 0.079 4.54 0.060 3.96 0.046 3.15 0.023 2.25 0.038 0.42 0.042 3.78 

7 
ppm 

 
 LC̈́ 0.0096  0.011  0.0096  0.0052  0.0096  0.011  

x 14.35 259.33 16.35 400.00 18.35 563.00 20.30 470.00 22.27 515.00 24.17 418.00 

S 0.013 3.06 0.0098 13.23 0.0095 25.36 0.057 19.08 0.0085 13.11 0.022 7.55 
CV 0.089 1.18 0.060 3.31 0.052 4.50 0.28 4.06 0.038 2.55 0.090 1.81 

5 
ppm 

 
 LC̈́ 0.014  0.011  0.011  0.065  0.0096  0.025  

x 14.34 154.00 16.34 237.00 18.34 330.00 20.31 260.00 22.25 233.00 24.14 240.00 

S 0.0052 6.56 0.013 9.17 0.013 8.00 0.0090 11.53 0.0098 7.55 0.0092 10.54 
CV 0.036 4.26 0.078 3.87 0.069 2.42 0.044 4.44 0.044 3.24 0.038 4.39 

3 
ppm 

 
 LC̈́ 0.0059  0.014  0.014  0.010  0.011  0.010  

x 14.34 66.33 16.34 128.00 18.33 122.00 20.30 126.00 22.24 125.00 24.14 123.00 

S 0.013 3.51 0.022 4.58 0.0046 1.00 0.0092 5.00 0.0085 5.57 0.0092 6.08 
CV 0.089 5.29 0.13 3.58 0.025 0.82 0.046 3.97 0.038 4.45 0.038 4.95 

1 
ppm 

 
 LC̈́ 0.014  0.025  0.0052  0.010  0.0096  0.010  

x 18.35 57.67 20.32 30.6 22.26 27.00 24.16 61.00 
S 0.0038 2.52 0.0012 1.15 0.0017 1.00 0.0046 2.00 
CV 

 
 
 

 
 

 
 

 
 
 0.021 4.36 0.0057 3.77 0.0078 3.70 0.019 3.29 

0.5 
ppm 

 LC̈́     0.0043  0.0013  0.0020  0.0052  
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            Anexo G. Tabla de repetividad de la mezcla de 12 componentes de la extracci�n en fase s�lida 
 
 
             Promedios de las concentraciones de 0.54ppm. 0.38ppm y 0.50ppm  
 
             Tiempos de retenci�n 
 
�����������������6OQ�9RO� ���PO�\�FRQFHQWUDFLyQ�����SSP 
 

 1 pico 2 pico 3 pico 4 pico 5 pico 6 pico 7 pico 8 pico 9 pico 10 pico 11 pico 12 pico 

 Diclorvos Mevinfos Diazinon Metil 
Parati�n 

Fention Clorpiri- 
fos 

Tetraclor- 
vinfos 

Protiofos Fensulfo- 
tion 

Sulprofos Azinfos     
metil 

Coumafos 

x 26.21 28.45 29.14 30.15 31.71 33.20 34.63 36.01 37.34 38.63 39.91 41.26 

S 0.010 0.050 0.012 0.012 0 0 0 0.0058 0.0058 0.0058 0 0.0058 
CV 0.038 0.18 0.040 0.038 0 0 0 0.016 0.015 0.015 0 0.014 

LC̈́ 0.011 0.057 0.013 0.013 0 0 0 0.0065 0.0065 0.0065 0 0.0065 

 
�����������������6OQ�9RO� ���PO�\�FRQFHQWUDFLyQ�����SSP 
            

 1 pico 2 pico 3 pico 4 pico 5 pico 6 pico 7 pico 8 pico 9 pico 10 pico 11 pico 12 pico 
x 26.18 28.39 29.05 30.05 31.62 33.09 34.50 35.92 37.27 38.51 39.81 41.11 
S 0.0058 0.015 0.035 0.032 0 0.010 0.020 0.060 0.053 0.015 0.015 0.020 
CV 0.022 0.054 0.12 0.11 0 0.030 0.058 0.17 0.14 0.040 0.038 0.051 

LC̈́ 0.0065 0.017 0.040 0.036 0 0.011 0.023 0.068 0.060 0.017 0.017 0.057 

 
�����������������6OQ��9RO� ���PO�\�FRQFHQWUDFLyQ�����SSP 
 

 1 pico 2 pico 3 pico 4 pico 5 pico 6 pico 7 pico 8 pico 9 pico 10 pico 11 pico 12 pico 
x 26.14 28.45 29.06 30.06 31.64 33.09 34.50 35.94 37.26 38.62 39.91 41.24 
S 0.010 0.050 0.026 0.035 0 0.035 0.026 0.035 0.026 0.026 0 0.036 
CV 0.038 0.18 0.091 0.12 0 0.11 0.077 0.098 0.071 0.069 0 0.087 

LC̈́ 0.011 0.057 0.030 0.040 0 0.040 0.030 0.040 0.030 0.030 0 0.041 
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            Areas 
 
���������������VOQ� 
 

 1 pico 2 pico 3 pico 4 pico 5 pico 6 pico 7 pico 8 pico 9 pico 10 pico 11 pico 12 pico 
x 2081.70 1757.70 1200.30 3835.33 4893.70 6072.67 4534.00 4265.70 3740.70 2520.67 1534.70 590.66 

S 29.40 88.94 26.03 76.70 233.33 212.89 102.50 140.36 186.55 107.92 41.19 12.50 
CV 1.41 5.06 2.17 1.99 4.77 3.51 2.26 3.29 4.99 4.28 2.68 2.12 

 
            ���VOQ 
 

 1 pico 2 pico 3 pico 4 pico 5 pico 6 pico 7 pico 8 pico 9 pico 10 pico 11 pico 12 pico 
x 1971.00 1553.00 1073.66 3441.00 4382.00 5382.33 4123.33 3840.67 3198.33 2246.00 1360.00 510.33 
S 42.04 47.44 53.58 163.99 200.04 198.81 150.15 88.55 151.31 49.76 63.10 18.45 
CV 2.13 3.06 4.99 4.77 4.57 3.69 3.64 2.31 4.73 2.22 4.64 3.61 

 
���������������VOQ 
 

 1 pico 2 pico 3 pico 4 pico 5 pico 6 pico 7 pico 8 pico 9 pico 10 pico 11 pico 12 pico 
x 2033.67 1684.67 1157.00 3708.33 4710.33 5850.33 4348.33 4099.33 3553.00 2429.33 1481.00 561.67 
S 56.75 31.00 47.03 113.74 191.48 172.53 157.42 185.81 62.75 48.79 68.64 26.50 
CV 2.79 1.84 4.06 3.07 4.06 2.95 3.62 4.53 1.77 2.01 4.63 4.72 

 
 
 

             Promedios de los porcentajes de recuperaci�n    
 

 1 pico 2 pico 3 pico 4 pico 5 pico 6 pico 7 pico 8 pico 9 pico 10 pico 11 pico 12 pico 
x 78.73 87.00 93.60 82.96 87.54 88.76 53.28 64.63 91.98 80.79 70.42 56.91 
S 3.76 3.23 3.05 3.79 3.64 3.06 2.79 3.28 3.76 3.62 3.18 2.86 
CV 4.78 3.71 3.26 4.56 4.16 3.45 5.23 5.07 4.09 4.48 4.52 5.03 
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                       Anexo H.  Tabla de repetividad  de la mezcla de 6 componentes de la extracci�n en fase s�lida 
 
 
                       Promedios de las concentraciones de 1.69ppm. 1.32ppm y 1.82ppm respectivamente 
 
 
���������������������������6OQ��9RO� ����PO�\�FRQFHQWUDFLyQ�����SSP 
 

      1 pico     2 pico     3 pico        4 pico     5 pico      6 pico 
      TEPP Monocrotofos    Dimetoato       Malati�n     Parati�n        EPN 

 tR Area tR Area tR Area tR Area tR Area tR Area 

x 14.27 84.67 16.25 125.33 18.28 88.67 20.22 112.67 22.16 104.00 24.07 133.67 
S 0.0090 4.04 0.0046 6.51 0.0053 3.51 0.0086 3.51 0.0082 5.00 0.0095 8.74 

CV 0.063 4.77 0.028 5.19 0.029 3.96 0.043 3.12 0.037 4.81 0.040 5.00 
LC̈́ 0.010   0.0052   0.0060   0.0098   0.0093   0.011   

 
��������������������������6OQ��Vol =7.6ml y concentraci�n 1.32ppm 
 

      1 pico      2 pico     3 pico         4 pico      5 pico     6 pico  
 tR Area tR Area tR Area tR Area tR Area tR Area 

x 14.25 60.00 16.25 97.33 18.27 61.62 20.22 81.33 22.31 73.00 24.06 107.33 

S 0.0082 2.00 0.0044 2.082 0.0052 3.00 0.0029 3.51 0.27 2.65 0.0029 5.033 

CV 0.057 3.33 0.027 2.14 0.028 4.17 0.014 4.32 1.19 3.62 0.012 3.95 
LC̈́ 0.0093   0.0050   0.0059   0.0033   0.30   0.0032   

 
               �����������6OQ��Vol =5.5ml y concentraci�n 1.82ppm  
 

      1 pico      2 pico      3 pico         4 pico        5 pico       6 pico  
 tR Area tR Area tR Area tR Area tR Area tR Area 

x 14.26 86.33 16.26 128.67 18.27 91.67 20.22 117.00 22.15 110.67 24.07 138.25 

S 0.0017 4.04 0.0046 3.51 0.0085 3.51 0.011 5.57 0.0090 4.04 0.011 7.00 

CV 0.012 4.69 0.028 2.73 0.047 3.83 0.053 4.76 0.041 3.65 0.044 3.85 
LC̈́ 0.0019   0.0052   0.0096   0.012   0.010   0.012   
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                                                          Promedios de los porcentajes de recuperaci�n 
 
 

 1 pico 2 pico 3 pico 4 pico 5 pico 6 pico 
x 100.07 93.76 55.81 77.67 74.63 84.60 

S 3.49 4.62 2.24 3.12 2.02 3.10 

CV 3.49 4.93 4.01 4.02 2.71 3.67 

 
 
 
 

 


