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Introduccion

Los pesticidas se introdujeron en el medio ambiente con
el proposito de eliminar insectos, hongos y otros orga-
nismos que disminuyen el rendimiento de la produccion
de alimentos. Constituyen una amplia familia de com-
puestos quimicos que afectan indirectamente a nume-
rosas especies a las que no van destinados, dado que
actuan sobre sistemas bioquimicos y fisiologicos simila-
res. La leche es uno de los alimentos mas consumidos,
siendo los nifios y los lactantes los principales consumi-
dores. Su contenido lipidico hace que sea una matriz
con afinidad a los pesticidas, por tanto resulta impres-
cindible el control y monitoreo de dichas sustancias en
este alimento. Se desarrollé y validd una metodologia
para la determinacion de residuos de pesticidas en
leche, la cual fue acreditada ante el Organismo
Argentino de Acreditacion (OAA). El objetivo de este tra-
bajo fue demostrar el desempefio de la metodologia
para el analisis de pesticidas organoclorados y organo-
fosforados en leche.
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Material y métodos

En el presente estudio se utilizo la técnica
QuEChERS, un método multirresiduo en el cual se
utilizan menos solventes y materiales en compara-
cion con la convencional Extraccion por Fase Sélida
(SPE). Esta técnica fue inicialmente ideada para el
analisis de pesticidas en frutas, cereales y hortali-
zas; para utilizarla en leche se realizaron ciertas
modificaciones en la metodologia. EI método con-
siste en una extraccion en fase solida, sequido de la
limpieza de la muestra con PSA (amina primaria y
secundaria) y MgSOa. En la imagen 1 se muestra un
esquema de la técnica empleada para la validacion.
Se estudiaron los siguientes pesticidas organoclo-
rados: Alfa HCH, Gamma HCH, Endo alfa, ppDDE,
Dieldrin, Endo, y organofosforados: Sulfotep, Metil
Paration, Pirimifos Metilo, Pirimifos Etilo,
Carbofenotion.

Para el analisis de los compuestos organoclora-
dos, los extractos se analizaron por cromatogra-
fia gas-liquido con detector de microcaptura de electro-
nes (GC-UECD), mientras que los organofosforados se
analizaron con detector de Nitrogeno-Fosforo (GC-
NPD).

Para la validacion de la metodologia se siguie-
ron los lineamientos generales para compuestos a nivel
de trazas determinados por la Guia de Validacion de
Métodos de Ensayo DC-LE-05 del Organismo Argentino
de Acreditacion (OAA) y el Documento de la guia SANCO
N° 10684/2011. Los parametros de validacion evaluados
fueron los siguientes: Veracidad, Repetibilidad, Precision
Intermedia, Selectividad, Linealidad (R2), Recuperacion,
Limite de Deteccion, Limite de Cuantificacion vy
Robustez.

Resultados

Siguiendo los criterios de aceptacion de la Disposicion
125/2006 del SENASA en cuanto a parametros de vali-
dacion, se obtuvieron los resultados que se presentan en
las tablas 1y 2.



Imagen 1 - Metodologia desarrollada para la determinacion

de pesticidas
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Tabla 1. Parédmetros a evaluar en el ensayo de robustez

Variables evaluadas — v 1~ ] oned |

Tiempo de agitacion del tubo falcon de 50 ml 90 30 seg
Tiempo de agitacion del tubo falcon de 15 ml B 90 30 seg
Tiempo de centrifugado del falcon de 50 ml (¢ 7 3 min
Revoluciones de centrifugacion falcon 50 ml D 4000 200 rpm
Temperatura de evaporacion en el rotavapor = 45 35 el

Tiempo de sonicacion F 45 15 seg

Tabla 2. Resultados del estudio de validacion

[ug/L] R? [ug/L] [ug/ L] k“2)

Alfa-HCH 2,5-18,5 0,998 0,37
Gamma-HCH 2,6-19,7 0,996 0,7 2,6 0,45
Dieldrin 0,5-3,9 0,998 0,2 0,5 0,39
4,4'-DDE 0,6-4,2 0,998 0,1 0,6 0,45
Endosulfan-alfa 1,1-84 0,998 0,2 1,1 0,44
Endosulfan-beta 1,185 0,998 0,3 alki] 0,50
Sulfotep 10-120 0,999 1.9 10,0 0,37
Metil Paratién 10- 120 0,995 5,3 10,0 0,39
Pirimifos Metilo 10- 120 0,996 4,0 10,0 0,30
Pirimifos Etilo 10-120 0,999 4.4 10,0 0,40
Carbofenotion 10-120 0,997 3.2 10,0 0,32

LOD= Limite de deteccion; LOQ= Limite de cuantificacion; U rel= Incertidumbre relativa con factor de cobertura k=2 para 95% de confianza.
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