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ESTUDIO DE LA EXTRACCION EN FASE SOLIDA
(EFS), PARA LA DETERMINACION DE
PESTICIDAS EN AGUAS. APLICACION A LAS
CUENCAS RIOJANAS

M.2 Elena Romero Melgosa
Cecilia Sdenz Barrio
Jesiis Sanz Asensio

En el departamento de Quimica (Quimica Analitica) de la Universidad de la
Rioja se ha realizado el trabajo de investigacién titulado: “Estudio de la extraccion
de pesticidas en fase s6lida (EFS), para la determinacién de pesticidas en aguas.
Aplicacién a las cuencas Riojanas.”

Los pesticidas objeto de estudio han sido: Diazinén, Pirimicarb, Etiofencarb,
Metalaxil, Fenitrotién, Malatién, Etilparatién y Clorfenvinfos; y como patrén in-
terno se selecciond el Metilparation.

El trabajo para la determinacién de pesticidas por cromatografia de gases se
llevé a cabo partiendo de un estudio de las condiciones &ptimas del cromatdgrafo
de gases, para poder determinar la mezcla de los ocho pesticidas sin que existieran
interferencias entre ellos; se selecciond las temperaturas de:

— temperatura de horno: 215 ° C
— temperatura de detector: 275 © C
— temperatura del inyector: 265 ° C.

Se determind, mediante un andlisis cualitativo, el tiempo de retencién de cada
pesticida a las condiciones anteriores:
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Pesticida Tr(minutos)
Diazinén(Dz) 5.65
Pirimicarb(Pc) 6.40
Etiofencarb(Etf) 6.75
Metalaxil(Mtx) 7.75
Fenitrotién(Ftr) 8.35
Malatién(Mton) 8.55
Etilparation(Ep) 9.30
Clorfenvinfos(Clfv) 11.30
Metilparatién(Mp) 7.40

Establecidas las condiciones iniciales del sistema de deteccién, se eligié el
método del patrén interno como método de calibracién, para establecer la relacidn
K existente entre la sefial del patrén y de cada pesticida en todos los casos.

La K o constante cromatogréafica se establece en base a estas relaciones, y los
resultados posteriores han sido calculados en funcién de ella:

K (patrén) sefial pesticida [patrén]
K —_ = sk
K (pesticida) sefial patrén [pesticida]
1 seflal pesticida
[pesticida] = * [patrén]
K sefial patrén
pg pesticida en la extraccién mi
Rendimiento = % 100 = x 100
pg pesticida originales mo

Se comenzé el estudio con la metilisobutilcetona (MIBK) como disolvente
organico capaz de eluir los pesticidas de una matriz acuosa. Para poder establecer
la relacién entre el patrén y los pesticidas, se preparé en un matraz de 10 mL una
mezcla de los ocho pesticidas disueltos en MIBK y de concentraciones perfecta-
mente conocidas, y se inyectaron 2 pL en el cromatdgrafo de gases a las tempera-
turas optimizadas anteriormente; estableciéndose la constante cromatogréfica entre
las sefiales de patrén y de pesticida.

Los resultados obtenidos figuran en la tabla 1 y son la media aritmética de seis
pinchazos, calculados por dreas y por alturas en base a la relacién establecida
anteriormente:
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Tabla 1. Constantes cromatogrdficas en MIBK

Dz Pc EBf Mx Fr Mwon Ep Qfv

Karea 0.85 0.69 0.30 0.11 0.71 0.83 0.77 0.61
Kaltura 1.11 0.80 034 0.10 0.63 0.71 0.57 0.40

Se preparé una disolucién acuosa de los ocho pesticidas en agua, cuyas concen-
traciones variaban desde 4 a 8 ppm y eran perfectamente conocidas. Se tomé un
volumen de muestra conocido (50 6 100 mL) y se pasaron a través de un cartucho
de fase s6lida (C3 o FS), previamente activado con 2 mL de metanol. Los pestici-
das que quedan retenidos en el cartucho se eluyen con 5 mL de MIBK dos veces
y las dos fracciones resultantes se tratan por separado, afiadiéndoles CaCl, para
eliminar posibles restos de agua; se llevan a un matraz de 5 mL, se les afiade una
concentracién conocida de patrén interno (1.65 ppm) y se inyectan 2 plL en el
cromatdgrafo de gases a las temperaturas determinadas antes en los ensayos previos.
Las pruebas se realizan por duplicado y en la tabla 2 se muestran los resultados
obtenidos, como rendimientos de extraccion, para los dos volimenes de muestra,
los dos cartuchos y los ocho pesticidas, calculados por dreas y por alturas, obtenidos
como media aritmética de seis pinchazos.

En la segunda fraccién tratada no se ha observado ningtin pesticida y los resul-
tados corresponden sélo a la primera fraccién

Tabla Il. Rendimientos de extraccion (%) para la MIBK
50 Cyg 50 FS 100 C,; 100 FS

Dz Area 63 20 2 17
Altura 52 24 26 18
Pc Area 70 20 54 40
Altura 73 22 67 39
Etf Area 36 3 38 2
Altura 50 5 43 2
Mix Area 79 22 67 28
éltura 81 20 81 15
Ftr Area 55 15 27 15
Altura 49 14 29 13
Miton Area 54 9 34 17
Altura 50 10 39 14
Ep Area 38 14 15 11
Altura 29 14 18 10
Clfv Area 49 8 27 22
Altura 38 8 29 17

249



VARIA

1. CONCLUSIONES

Las conclusiones que se deducen de este trabajo se pueden resumir en los
siguientes aspectos:

— se obtuvieron mejores resultados con 50 mL de muestra que con 100 mL.

— el cartucho de C,; es mejor fase sélida que el cartucho de FS, ya que los
rendimientos de extraccién obtenidos superan, en la mayorfa de los casos, el 50%.

— el Etilparatién es el pesticida que peor es retenido por los cartuchos de fase
sélida.

Este trabajo completado serd objeto de una préxima publicacién en una revista
especializada de Quimica Analitica.
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