
Metrología 

 

Esta obra está bajo una Licencia Creative Commons Atribución – No Comercial – Sin Obra Derivada 4.0 Internacional 
(https://creativecommons.org/licenses/by-nc-nd/4.0/)   

VALIDACIÓN DE METODOLOGÍA ANALÍTICA PARA ANÁLISIS D E 
RESIDUOS DE PLAGUICIDAS ORGANOCLORADOS Y PCB’s EN 

AGUA DE POZO 
 

J. E. Vajda(1), F. F. Raco(1) , M. A. Rodríguez(1) 

 

jvajda@inti.gob.ar 
 

(1)Dto. Red de Laboratorios Lácteos-DT Metrología Química-SOMCeI-GOMyC – INTI. 

 

Palabras Clave: Validación; Plaguicidas; PCB; Organoclorados; Cromatografía; Agua de pozo. 
 
 

INTRODUCCIÓN 
Los contaminantes orgánicos persistentes 
(COP’s) son sustancias químicas orgánicas 
tóxicas, estables, persistentes, y de alta 
movilidad en el ambiente. Debido a su 
naturaleza liposoluble se acumulan en el tejido 
graso de los organismos vivos, de manera que 
pueden manifestarse los fenómenos de 
bioacumulación y biomagnificación 
representando, a través de la cadena 
alimentaria, un riesgo para la salud de la 
población. Dentro de este grupo de 
compuestos se encuentran los plaguicidas 
organoclorados, prohibidos a nivel mundial 
pero utilizados ampliamente en el pasado para 
el control de plagas, y los bifenilos policlorados 
(PCB’s), utilizados en la industria 
principalmente en transformadores eléctricos. 

OBJETIVOS 
El objetivo del presente trabajo fue validar una 
metodología analítica para el análisis de 
residuos de plaguicidas organoclorados y 
PCB’s en agua de pozo utilizando 
equipamiento simple, de costo relativamente 
bajo. 

DESARROLLO  
Para llevar a cabo el estudio de validación y la 
evaluación de las características de 
desempeño del método, se tomaron como 
referencia las guías SANTE/11813/2017 [1] y 
Eurachem [2] vigentes al momento de realizar 
el estudio.  
El método de preparación de muestras se basa 
en el AOAC Official Method 990.06: 10.2.03 [3], 
y consiste en una extracción de la muestra con 
cloruro de metileno y solución saturada de 
cloruro de sodio. Los extractos obtenidos se 
concentran, se lleva a volumen final con 
isooctano y se realiza la determinación por 
Cromatografía gaseosa utilizando un equipo  

 
 
Agilent Technologies 7890A con detector 
µECD. Se trabajó con modo de inyección 
splitless a una temperatura de 250°C, se utilizó 
un gradiente de temperatura en el horno, un 
flujo de columna de 1 ml/min, y una 
temperatura de detector de 320°C. La 
cuantificación se llevó a cabo por curva de 
calibración externa con estándar interno, y la 
confirmación se realizó por una segunda 
columna de distinta polaridad. 
Los parámetros estudiados durante la 
validación fueron: selectividad, límite de 
detección (LOD), límite de cuantificación 
(LOQ), repetibilidad, linealidad, veracidad y 
cálculo de incertidumbre. 
 

 
Figura 1: Extractos listos para inyección en cromatógrafo. 

 
Para el estudio de selectividad [1] se analizaron 
seis muestras de agua de pozo y se calculó el 
porcentaje que representa el área de las 
mismas respecto al límite de cuantificación 
para cada analito. 
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Para estimar los LOD y LOQ se utilizaron tres 
métodos diferentes propuestos por EPA [4] y 
por la Unión Europea [5][6], basados en la 
probabilidad de cometer falsos positivos y 
negativos y en la desviación estándar del 
blanco. Para el LOQ se consideró también el 
criterio SANTE [1].  

Para evaluar los parámetros de veracidad y 
repetibilidad se realizaron fortificados por 
triplicado en tres niveles y se analizaron por 
dos columnas cromatográficas de distinta 
polaridad. El criterio de aceptación fue una 
recuperación entre 70 y 120% y un desvío 
estándar relativo porcentual (RSD) menor a 
20% [1]. 

El parámetro de linealidad fue estudiado 
analizando una curva de calibración en cinco 
niveles de concentración inyectada por 
triplicado. Se evaluaron los resultados de 
acuerdo a los criterios internos del laboratorio 
para R2 y residuos, y al establecido por la guía 
SANTE [1]. 

La estimación de incertidumbre se llevó a cabo 
tomando como referencia la guía NORDTEST 
NT TR 537 [7], donde se combinaron los 
aportes de incertidumbre del sesgo ó error 
sistemático y la repetibilidad ó error aleatorio, 
ya que estos factores se consideraron los de 
mayor aporte. 

RESULTADOS 
Para todos los analitos estudiados se cumplió 
con el criterio de selectividad establecido, se 
obtuvo un R2 entre 0.997-0.999, un LOD de 
0.025 ng/ml y un LOQ de 0.05 ng/ml; el 92% de 
los analitos presentaron un porcentaje de 
recuperación entre 80-114% y un RSD entre 5-
13%; mientras que la incertidumbre relativa fue 
entre 14-50% para el 88% de los compuestos. 
 

Compuest o
Repet ibilidad 

[RSD]
Linealidad 

[R2]

Rango 
lineal 

[ng/ ml]
Select ividad (1) Incert idumbre (2)

alfa clordano 0,08 0,998  5- 50 1,0 0,40
alfa HCH 0,12 0,997 2,5-75 4,0 0,41
beta HCH 0,06 0,999 2,5-75 8,9 0,36
delta HCH 0,10 0,999 2,5-75 0,0 0,36

Dieldrin 0,09 0,998 2,5- 50 6,5 0,37
Endosulfán alfa 0,13 0,999 2,5-75 8,0 0,34
Endosulfán beta 0,09 0,998 2,5-75 2,5 0,34

Endosulfán  sulfat o 0,08 0,999 2,5-75 0,0 0,29
gam m a c lordano 0,06 0,999 2,5-75 4,2 0,23

gam m a HCH 0,10 0,999 2,5-75 4,0 0,27
Hexaclorobenceno 0,08 0,999 2,5-75 0,0 0,45

HTX c is 0,05 0,999 2,5-75 0,0 0,14
HTX t rans 0,08 0,999 2,5-75 0,6 0,31

M irex 0,24 0,998 2,5-75 0,0 0,85
op DDD 0,08 0,999 2,5-75 1,9 0,26
op DDE 0,07 0,998 2,5-75 3,1 0,39
pp DDD 0,07 0,999 2,5-75 5,1 0,20
pp DDE 0,08 0,999 2,5-75 5,5 0,22
PCB 28 0,21 0,999  5-75 0,0 0,48
PCB 52 0,09 0,998  5-75 0,0 0,55
PCB 101 0,08 0,999  5-75 0,0 0,64
PCB 118 0,09 0,999  5-75 0,0 0,50
PCB 153 0,09 0,997  5-75 1,6 0,54
PCB 138 0,10 0,999  5-75 0,0 0,49
PCB 180 0,13 0,999  5-75 0,0 0,41  
Tabla 1: Resultados de los parámetros de validación 

estudiados para cada analito. 

DISCUSIÓN Y CONCLUSIONES 

Se concluye que se logró validar una 
metodología analítica simple, utilizando 
equipamiento económico y de fácil acceso para 
los laboratorios de la región, que cumple con 
los criterios de evaluación establecidos para la 
mayoría de los analitos estudiados en muestras 
de agua de pozo en concentraciones del orden 
de los pg/ml (partes por trillón). 
Se prevé una futura ampliación del alcance de 
la metodología para el agregado de nuevas 
familias de compuestos. En conjunto con este 
estudio se evaluarán posibles modificaciones 
metodológicas a fin de mejorar la performance 
de los analitos que no cumplieron con todos los 
criterios establecidos. 
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