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Revisién de los métodos de extraccion y purificacién de pesticidas de muestras
con alto contenido en materia grasa

Por M. Lopez-Mesas y M. Crespi

Laboratorio de Controf de {a Contaminacion Ambiental
INTEXTER. C/. Colén 15. E-08222 Terrassa, Barcelona, Espafia.

RESUMEN

Revision de los métodos de extraccion y purificacion
de pesticidas de muestras con alto contenido en materia
grasa.

En este articulo, se pretende dar una revision a las técnicas
utilizadas para la extraccién de pesticidas de muestras que
contienen algiin tipo de grasa {animal o vegetal). Debido a que en
la actualidad las técnicas no permiten una extraccion exclusiva de
los pesticidas, arrastrando siempre una cantidad de grasa que
sera mayor o menor segun la técnica utilizada, también se revisan
las técnicas empleadas para la purificacién del extracto pesticida-
grasa.

PALABRAS-CLAVE: Extraccion - Grasa - Pesticida - Purifica-
cion - Revision (articulo).

SUMMARY

Extraction and clean-up of pesticides from fatty
samples. N

The extraction of pesticides from fatty samples is a problem
extensively studied. In this paper, the main techniques for the
extraction of pesticides from fatty samples are reviewed. In this
extraction, the extraction of fat material is a fact that is difficult to
avoid, so it's necessary to apply clean-up systems prior to
subsequent steps in the analytical process. The clean-up
techniques are reviewed too.

KEY-WORDS: Clean-up - Extraction - Fat - Pesticide - Review
{paper).

1. INTRODUCCION

Desde los tiempos mas remotos de la historia, el
hombre ha desarrollado sistemas de destruccion de
insectos, ya que éstos han atacado al hombre, a los
animales domésticos y han provocado enfermeda-
des en las plantas. Son ademas transmisores de en-
fermedades viricas muchas de las cuales pueden
conducir a la muerte. Antiguamente, las plagas se
destruian con fuego, pero al no tratarse de un siste-
ma de destruccion selectivo, se llegé al uso de insec-

ticidas derivados de productos naturales. A partir de
1892 se introdujeron los pesticidas organicos sintéti-
€os, aunque éstos no tuvieron éxito hasta la apari-
cion del DDT, en 1939, el cual alcanzé tal nivel de
uso, que estimuld el desarrollo de otros pesticidas
organoclorados. Estos han sido utilizados sin ningun
control hasta que se descubrid que los compuestos
organoclorados tienen una larga persistencia en el
medio ambiente (afios), son solubles en los tejidos
grasos y no son biolégicamente degradados, lo que
implica una bioacumulaciéon (Ashraf-Khorassani,
1996) en el hombre. Esto ha lievado al desarrollo de
los pesticidas organofosforados, compuestos inhibi-
dores irreversibles de la enzima acetilcolinesterasa
(encargada de las transmisiones neurolégicas) en
insectos, garrapatas y mamiferos. Son altamente t6-
xicos, pero presentan una vida media relativamente
corta (dias). Ademas en los mamiferos son metabo-
lizados para producir productos inocuos en uno o
dos dias, no provocando una bioacumulacién en los
tejidos animales. Pero la progresiva resistencia ge-
nerada por ios insectos a estos compuestos, hace
gue se tengan gue aumentar las dosis usadas para
eliminarlos y por tanto que el hombre se vea expues-
to a intoxicaciones agudas. La introduccion de otro
tipo de insecticidas, carbamatos y piretroideos sinté-
ticos (piretrinas) disminuyen el uso de los anteriores
y dejan a unos productos que son rapidamente bio-
degradables y no bioacumulables. Estos ultimos
presentan la ventaja de ser extraordinariamente
efectivos contra las plagas de insectos requiriendo
menores dosis. ‘

Procedimiento General

El procedimiento general seguido para el analisis
de multirresiduos organoclorados (pesticidas, PCBs...)
en muestras con un alto contenido en materia grasa
puede resumirse en una primera etapa de extraccion
que permite la separacién de los analitos de los
componentes mayoritarios, otra etapa de purifica-
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cién que elimina los componentes interferentes, y
una tercera de analisis instrumental para la separa-
cién, identificacion, cuantificacién de los residuos, y
finalmente la confirmacién de éstos (Lazaro y col.
1995).

La mayoria de los autores consideran las dos pri-
meras etapas como las mas criticas del analisis, ya
que de ellas depende el conseguir las fracciones
adecuadas para el andlisis posterior.

En las matrices ricas en grasa, la extraccién com-
pleta de los residuos lipofilicos, como es el caso de
los pesticidas organoclorados y PCBs, s6lo se ase-
gura cuando se extrae toda la grasa de la muestra,
por lo que la elecciéon del método mas adecuado
esta condicionada por el tipo de muestra y los anali-
tos a investigar. En general las técnicas comunes se
basan en una extraccion de la muestra, deshidrata-
da previamente con sulfato de sodio anhidro, me-
diante maceracién o elucién en columna con un
solvente organico o mezclas de solventes, o bien
mediante la técnica de extraccidn Soxhlet clasica o
automatizada (SOXTEC® System HT). La separa-
cién de los pesticidas de las grasas comestibles pue-
de hacerse (Walters, 1990) por distribucién liquido-
liquido, cromatografia de adsorcion y destruccion
guimica de lipidos con acidos y bases fuertes. Estas
técnicas estan siendo desplazadas por otras mas
modernas como Cromatografia de Permeacion en
Gel (GPC), Sweep-codistillation, Cromatografia Li-
quida de fase reversa (Silica) o Extraccién por Flui-
dos Supercriticos (SFE).

2. EXTRACCION

Un método ideal de extraccién debe ser rapido,
simple y economico. No debe generar residuos y no
tener pérdidas del analito de interés. Se debe ade-
mas obtener una muestra que pueda rapidamente
ser analizada sin pasos intermedios. Sin embargo, la
metodologia analitica clasica es larga, tediosa, con-
sume gran cantidad de disolventes caros y toxicos
(Hwthorne, 1990) y son inevitables los tratamientos
posteriores.

Soxhlet

Esta técnica se basa en la extraccién de la mate-
ria soluble de matrices complejas mediante el uso de
disolventes organicos en caliente. La muestra se co-
loca en un cartucho, normaimente de celulosa y se
introduce en un recipiente contenedor de vidrio con
un sistema de sifén. Se coloca sobre un balén, tam-
bién de vidrio, que contiene el disolvente y se calien-
ta con una manta calefactora. De esta manera el
disolvente se evapora, condensa en un refrigerante
y cae sobre el cartucho. Al entrar en contacto con la
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muestra, solubiliza la porcién lipofilica que es arras-
trada al contenedor de vidrio y mediante el sistema
de sifén, disolvente y fraccién solubilizada cae al ba-
I6n, de donde el disolvente sigue evaporéndose para
seguir con el proceso de extraccién. Este sistema
presenta las ventajas de realizar una extraccion en
continuo durante varias horas sin requerir la atencion
que merecen otras técnicas, y de estar muy extendida
a nivel mundial debido a su gran reproducibilidad. Pero
presenta varios inconvenientes, posible contaminacién
de la muestra a partir de los cartuchos utilizados, largo
tiempo de andlisis y riesgos de explosién. Ademas ha
sido criticada por su eficacia en la extraccion de pesti-
cidas ya que no extrae toda la fraccion fosfolipidica
(Atkinson, 1972). No obstante, dicha técnica es muy
utilizada como fase de extracccion en el analisis de
residuos organoclorados.

Los factores que afectan a la extraccion de la ma-
teria grasa y de residuos lipofilicos de pesticidas son
la polaridad del disolvente, su punto de ebuillicion y
las propiedades de hinchamiento.

Para la extraccién de aceites y grasas el disol-
vente mas utilizado (Greene, 1995) es el diclorome-
tano (DCM), pero en funcion de la matriz sobre la
que se encuentran los pesticidas a extraer, tendra
que modificarse este disolvente. Asi, cuando se utili-
za sobre fibras no extrae totalmente los analitos por-
gue no penetra en el interior de las fibras al no tener
la capacidad de hincharlas (capacidad mas propia
de los disolventes polares). Los lipidos de la superfi-
cie se extraen con disolventes no polares o non-fi-
bre-swelling coma n-heptano y t-butano. Los internos
y los pesticidas asociados con las fibras requieren
un disolvente mas polar, como metanol. Con aceto-
na tras 5 horas de Soxhlet se extrae méas del 70% de
pesticidas y otros residuos de la lana, algodén y lino.

Una comparacion entre extracciones con soélo
DCM o secuencial con DCM y después metanal, lle-
ga a la conclusién de que con este Gitimo sistema, fa
extraccién de residuos de pesticidas organofosfora-
dos es mucho mayor y no tanto la de organoclora-
dos.

Para los residuos de pesticidas de la familia de
las piretrinas, no se recomienda la extraccion se-
cuencial porgue éstos son inestables en metanol.

En la actualidad, esta técnica esta siendo despla-
zada por el sistema automatizado SOXTEC®. Este,
basado en el principio de la técnica Soxhlet, hace
posible llevar a cabo exiracciones con una amplia
variedad de disolventes, en un modo més rapido,
mas econdémico y de manera mas segura para el
analista. Ademas, reduce el tiempo de extraccién a
menos del 20% del tiempo necesario para el Soxhlet
clasico y recupera el 60-70% del disolvente utilizado.
Las muestras se pesan dentro de cartuchos de extrac-
cién que son insertados en la Unidad de Extraccion.
Después de la adicion del disolvente a los vasos de
extraccion, el material soluble se extrae dentro del di-
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solvente en un proceso de dos etapas, seguido de
ofra etapa para la recuperaciéon del mismo. Algunas
de las aplicaciones han sido como fase previa prepa-
ratoria para el analisis de contaminantes medioam-
bientales (Sturaro, 1993) y en la extraccién de
grasas de fibras de algodén (Martinez, 1997).

Microondas

Aungue el uso de los microondas no es nuevo, si
lo es el uso de esta técnica para la extraccion.

El principio de esta técnica se basa en la absor-
cién de la energia de los microondas por parte de la
muestra, lo cual incrementa la temperatura y la pre-
sién, permitiendo la difusién de los componentes
desde la matriz hasta el disolvente que la rodea.

Se han realizado pocos estudios con esta técnica
ya gue todavia se desconoce el mecanismo por el
que se produce la extraccion. Esta técnica fue utili-
zada por primera vez como meétodo de preparacion
de muestras para la determinacién de pesticidas de
matrices de alimentos en 1986 (Ganzler, 1986 y
1987). Se han realizado posteriores estudios para la
extraccion de pesticidas de matrices de sedimentos
{Onuska, 1993 y Pastor, 1997) y suelos (L.6pez-Avi-
la, 1994 y Hoogerbrugge, 1997), pero poco se cono-
ce sobre la extraccién sobre matrices ricas en
contenido graso (Ganzler, 1986), o de la extraccion
de grasas (de Pedro 1997).

Los mayores porcentajes de recuperacion se ob-
tienen con tiempos de irradiacién altos o potencias
elevadas. Pero no puede utilizarse una combinacion
de potencia elevada durante un largo tiempo ya que
puede causar roturas en las piezas de teflén de los
reactores.

Extraccion por Fluidos Supercriticos

Un fluido supercritico es una sustancia con la que
se trabaja en un estado cercano al de su temperatu-
ra y presion criticas. Combinan caracteristicas del
comportamiento de los gases respecto a la transfe-
rencia de masa y de los liquidos respecto a la solubi-
lidad, aunque en su estado liquido siempre serj
mayor.

Existe una amplia variedad de gases que han
sido probados como fluidos supercriticos (COz, NzO,
CHF; (Alzaga, 1995 y Hillmann, 1995)) pero de entre
ellos, el mas utilizado es el CO; por sus caracteristi-
cas de inerte y no téxico. Se trata de un disolvente
no polar, del cual, se modifica su polaridad afiadien-
do disolventes polares como metanol (Engelharat,
1991) o acetona. La fuerza solvente del CO. puede
aumentarse aumentando la presion o disminuyendo
la temperatura, lo que implica un aumento de la den-
sidad. A temperatura constante y bajas presiones se
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favorece la extraccién de los analitos menos polares
mientras que a altas, se favorece la de los mas pola-
res y de mayor peso molecular. Su baja temperatura
critica facilita el trabajo a bajas temperaturas y por
tanto la extraccion de compuestos inestables térmi-
camente.

Los fluidos supercriticos mas cominmente utili-
zados son gases a temperatura ambiente, lo que re-
duce posteriores tratamientos de concentracién del
analito. Ademas son inertes, puros, no téxicos y relati-
vamente baratos. Uniendo estas caracteristicas a la de
rapidez, resulta una técnica de extraccion ideal.

En los equipos de extraccion por fluidos supercri-
ticos, una bomba proporciona una presién conocida
al fluido extractante y lo dirige hacia la cubeta de ex-
traccion, donde se encuentra contenida la muestra,
la cual esta colocada en un calentador que la man-
tiene a una temperatura cercana a la critica para el
fluido. Durante la extraccion, el analito soluble se re-
parte desde la matriz hasta el fluido y se dirige hacia
un colector que normalmente se encuentra a presién

.atmosférica. En estas condiciones los fluidos vuel-
ven a su estado gaseoso y son facilmente elimina-
dos del colector donde se retienen los analitos
extraidos.

El tamafio de la muestra a extraer puede irde 1 mg
a cientos de gramos, pero cuanto mayor sea, mas
fluido se necesita y mas dificil es la extraccion.

Cuando hay cera de lana en la matriz (Jones,
F.W. 1997), el colesterol es més dificil de extraer
siendo su solubilidad a 250 atm y 60°C de sélo
0.02% (peso). Ademés, la cera de la lana, debido a
la complejidad de su composicion, presenta una so-
lubilidad parcial en un amplio rango de temperatura
y presién, pero puede extraerse completamente a
mayor temperatura y presion. La extraccion de grasa
de lana pura es maxima en las condiciones 0.013 g/l,
80°C y 450 bar (Gere, 1994).

De los diferentes estudios que se han realizado
para la extraccién de grasas, se puede concluir que
la grasa es muy soluble en el disolvente supercritico
en condiciones de alta temperatura y presién por lo
que para la extraccion de analitos contenidos en una
matriz rica en grasa tendria que trabajarse a bajas
temperaturas y presion donde la grasa es solo par-
cialmente soluble, pero adn asi, es dificil pensar en
esta técnica sin un posterior sistema de purificacion
para este tipo de muestras.

Asi pues, el CO; supercritico solubiliza las gra-
sas. Si el objetivo es la extraccion de analitos conte-
nidos en grasa, sin una extraccion de ésta, se han
de modificar los sistemas de extraccién por fluidos
supercriticos y usar una técnica combinada de SFE-
Clean up (extraccion-purificacién) donde en la pri-
mera se extraen los pesticidas y las grasas y en la
segunda se separan (France, 1991). En éstos, y antes
de la elucién del extracto, se hace pasar por una colum-
na donde quedan retenidos los compuestos, de donde
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se eluyen posteriormente de forma fraccionada, elu-
yéndose a tiempos superiores las grasas y por tanto
pudiendo recoger un extracto libre de éstas.

Este sistema de separacién puede ser una co-
lumna de alimina (usar y tirar) o una de silica (reu-
sar). La alumina retiene lipidos pero también retiene
compuestos de interés por lo que se ha de reducir la
cantidad de grasa introduciendo un paso de fraccio-
namiento.

El CO; es un disolvente no polar, por lo que para la
extraccion de analitos con sustituyentes polares tales
como pesticidas organofosforados, herbicidas... se re-
quiere la adicion de modificadores polares como meta-
nol o agua al CO; para su recuperacion cuantitativa o
bien la aplicacién simultanea de derivatizacion y ex-
traccion (Alzaga, 1995). Por otra parte, la extraccion
de pesticidas organoclorados, no requiere la adicion
de modificadores (Ashraf-Khorassani, 1996). Si la
matriz contiene grasa, es probable que ia adicién de
modificadores polares al CO, pueda disminuir el
contenido graso en el exiracto, al tratarse éste de
material lipidico, y por tanto de muy baja polaridad,
pero si la extraccion ha de ser de compuestos de
baja polaridad, la extracciéon de éstos también se
verd disminuida.

Pueden darse reacciones entre grupos de la ma-
{riz tales como -OH fendlicos o -COOH vy los pestici-
das, de manera que éstos quedan estabilizados
guimicamente en la matriz y por tanto se hace mas
dificil la extraccion.

El porcentaje de recuperacion de los pesticidas
aumenta al aumentar la presion y la densidad, mien-
tras que un cambio en la temperatura no afecta. Ade-
mas para los organoclorados y organofosforados es
mayor con un 3% MeOH-CQ, que con CO; puro,
siendo ademas cuantitativas en todos los casos
(Snyder, 1993). La precision del método usando
MeOH-CO. es mejor que con CO. puro.

Los porcentajes de recuperacion son controlados por
la habilidad del fluido supercritico para interaccionar con
lugares de absorcién de la matriz de la muestra.

Los modificadores han de ser seleccionados de
acuerdo con la matriz y los analitos a extraer y te-
niendo en cuenta que un modificador polar incre-
menta fa solubilidad de un soluto polar pero no
afecta a la de uno no polar.

Otros autores han minimizado el contenido de
materia grasa en el extracto mediante la adicién de
CHF3 como modificador del fluido supercritico, lo
que parece ser una facil y rapida solucién (Ashraf-
Khorassani, 1996).

3. PURIFICACION (CLEAN-UP)

Es necesario introducir esta posterior etapa de
limpieza de las muestras extraidas antes de conti-
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nuar con el proceso analitico, desde el momento en
el que se exigen cada vez mas el andlisis a nivel de
{razas de productos contaminantes, para el cual es
imprescindible tener una muestra libre de interferen-
cias, asi como para minimizar el riesgo de deterioro
de los actuales instrumentos de analisis (principal-
mente las columnas de GC y HPLC y los detectores
de masas).

Extraccién liquido-liquido

La distribucion liquido-liquido entre hexano vy
acetonitrilo es uno de los métodos mas antiguos
para la separacion de pesticidas de grasas biolégi-
cas y ceras (Jones, L.R. 1952). Usando una adecua-
da proporcion de acetonitrilo-hexano, los pesticidas
se distribuyen en la fase de acetonitrilo, mientras
que los lipidos quedan solubilizados en la fase no
polar (hexano) debido a su contenido en hidrocarbu-
ros.

La extraccion de la grasa de la lana mas efectiva
es mediante una reparticién hexano-dimetit formami-
da (DMF). Al aumentar la concentracion de cera en
el hexano aumenta la extraccion con DMF porque la
cera es mas polar que el hexano lo que hace aumen-
tar la solubilidad de la DMF en hexano y aumenta la
extraccion. Se exiraen acidos y alcoholes de peque-
fio peso molecular y polares lo que refina la cera de-
jandole propiedades emolientes pero requiere una
neutralizacién para convertirla en grado farmaceuti-
co.

El problema que presenta esta técnica es que no
se obtienen los niveles de purificacion requeridos
para los actuales métodos de andlisis.

Sweep Co-Distillation

Esta técnica se basa en la capacidad de volatili-
zacion de los analitos (Ott, 1964) y funciona como
una «cromatografia gaseosa preparativa» (Luke,
1984). La muestra de grasa se calienta hasta licuar
y se inyecta con una jeringa a través del septum
dentro de un tubo de fraccionamiento calentado, em-
paquetado con bolas de vidrio silanizadas. La mues-
tra es arrastrada a través del tubo mediante un flujo
de nitrdgeno. Los lipidos no volatiles son atrapados
por la superficie de las bolas formando una delgada
pelicula, mientras que los pesticidas son volatiliza-
dos y recogidos en una trampa de Florisil, de donde
son eluidos con un disolvente apropiado. Este siste-
ma se encuentra automatizado y se comercializa
bajo el nombre UNITREX® (Universal Trace Resi-
due Extractor). La efectividad del método queda fimi-
tada a la estabilidad térmica de los analitos y a
volatilidad relativa a los constituyentes naturales de
la muestra.
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Ya han sido publicadas (Luke, 1984) las condi-
ciones operacionales para un equipo comercial de
este tipo de destilacién por arrastre para la purifica-
cion de pesticidas organofosforados y organoclora-
dos de matrices de grasas animales. Aun asi, otros
autores (Brown, 1987), recomiendan optimizar las
condiciones operacionales del sistema UNITREX®
en funcién de si se analizan trazas de pesticidas es-
pecificos 0 se hace un barrido general.

Un estudio comparativo con otras técnicas de pu-
rificacion (Armishaw, 1993), revela que esta técnica
presenta unos resultados equivalentes a los obteni-
dos para columnas de Florisil y GPC. Combina ade-
mas rapidez de analisis, bajo coste y reduccién del
consumo de disolventes. Esta técnica es bastante
utilizada por laboratorios de andlisis australianos y
se encuentra en expansién a laboratorios de otros
paises.

Extraccion en Fase Soélida (EFS)

La Extraccién en Fase Sdlida (EFS) utiliza el mis-
mo principio de retencion selectiva que caracteriza la
técnica de separacién de HPLC. Los cartuchos EFS
de extraccion son como la parte inferior de una jerin-
ga de plastico rellena con gel de silice quimicamente
ligada. De esta manera se obtienen diferentes tipos
de relleno en funcion de los analitos a separar. Estos
rellenos son los mismos que los usados en HPLC
con la diferencia de que el tamaiio de particula es
mayor.

Los cartuchos son buenos para una rapida pre-
paracion de muestras acuosas. Los mas comun-
mente utilizados son de silica y de Cis. En los
primeros, los compuestos no polares son eluidos an-
tes que los polares. Para la elucién de los compo-
nentes retenidos se han de usar disolventes poco
polares. En los segundos, los componentes polares
se eluyen antes que los no polares. Los disolventes
para la elucion han de ser agua o una mezcla
agua/organico lo més polar posible.

Este tipo de extraccién se utiliza sobre todo para
la limpieza de muestras, concentracién de los anali-
tos y la eliminacién de interferencias. Puede ser por
tanto considerada como técnica de extraccién o bien
como técnica de purificacion, en funcion del tipo de
muestra a analizar. Son muy utilizadas para la ex-
traccién de los analitos de muestras de aguas resi-
duales. .

El problema que presenta es que es una técnica
dificil de usar para contaminantes desconocidos ya
que para obtener una buena separacién de los ana-
litos, se ha de comparar el tiempo de retencién al
que se eluyen con el tiempo de elucién para un pa-
trén de dichos analitos.

Es muy usada cuando se necesitan alcanzar ni-
veles de deteccién muy bajos, ya que entonces se
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necesita un proceso de enriquecimiento del compo-
nente. Presenta las ventajas de ser un método facil-
mente adaptable y la reduccién del uso de solventes
toxicos.

Puede ser utilizada como técnica de purificacién
tras una primera extraccion por otra técnica. Asi, tras
la extraccion con disolventes organicos de la mezcla
grasa-pesticidas, éstos pueden ser separados me-
diante esta técnica.

Los lipidos son completamente retenidos en sor-
bentes altamente polares como silica 0 aminopropil
(NH,), con tg de 10 a 30 min (Murugaverl, 1991). Son
también retenidos con iz de entre 5-20 minutos en
C1s (Octadecyl, ODS) y cyanopropil (CN) (Barceld,
1988).

Con una columna Extrelut®, se coeluye de un 5-
10% del material lipidico. Purificando con cartucho
C-18 EFS solo se coexirae unos 10-20 mg. Ei ex-
tracto es ademas suficientemente limpio para el ana-
lisis de los compuestos organofosforados. Para los
organoclorados es necesaria una purificacion con
florisil.

Con el uso de los cartuchos se han de filtrar las
muestras y no perder nada de ellas (Reupert). Se ha
de asegurar que en la materia sélida no quedan ad-
sorbidos los compuestos de interés. Presentan el
inconveniente de que pueden retener otros com-
puestos presentes en la muestra dando interferen-
cias en la separacion de los pesticidas por lo que se
ha de realizar una confirmacién por MS o espectros
de UV/Vis.

Su uso es suficiente para aguas potables, pero
para muestras con alto contenido en contaminantes,
como es el caso de las muestras con alto contenido
en materia grasa, es necesaria la técnica GPC
(Schuster).

Florisil

El principio de esta técnica es el mismo que para
la cromatografia clasica. Florisil es el nombre del po-
limero utilizado para rellenar una columna cromato-
gréfica. La muestra se hace pasar a través de la
columna donde los pesticidas y la materia grasa son
retenidos. Debido a la naturaleza del polimero, la
fuerza con la que se retienen es diferente, lo que
hace que sean eluidos a diferentes tiempos, obte-
niéndose fracciones de pesticidas separados de las
grasas (las grasas son retenidas al eluir con solven-
tes de baja polaridad).

La cromatografia realizada con Florisil, es una
técnica de purificacion reconocida para muestras
grasas de alimentos. El procedimiento esta descrito
en detalle en AOAC Official Methods of Analysis
(1990) asf como en el Pesticide Analytical Manual
(1968). Esta técnica también ha sido provada con
éxito en la separacién de residuos de pesticidas de
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suelos (Durand, 1994 y de Bertrand, 1991), grasas
de animales (Armishaw, 1993), lanolina (Miyahara,
1992) y una matriz organica compleja (Pedersen,
1998).

Todos los resultados muestran gue esta es una
buena técnica para la obtencién de un residuo de
pesticidas libres de grasas, siendo ademas un méto-
do rapido, econdmico y de facil uso.

Cromatografia de Permeaci6n en Gel (GPC)

En 1972 la cromatografia por permeacién en gel
fue introducida como una técnica de purificacion
para la separacion de lipidos y pesticidas (Stalling y
Tindle, 1972). En 1974, se prob6 un modelo para la
misma separacién de una matriz de muestras de ali-
mentos que contenian grasas (Griffitt, 1974). Mas
tarde, en 1982, se publicé un método modificado de
GPC para el aislamiento de productos clorados y or-
ganofosforados de matrices de alimentos (Hopper,
1982).

Es una de las principales técnicas utilizadas para
la separacién de fracciones lipidas cuando se prepa-
ran grasas (Specht, 1980), aceites, vegetales (Ault,
1979), extractos de tejidos (Stalling, Tindle y John-
son, 1972) y més recientemente lanolina y cera de
lana (Jones, FW. 1996) para el analisis de residuos
de pesticidas. La separacion se basa en el tamafio
molecular de los compuestos a separat, lo cual hace
que sea una técnica ampliamente aplicable. Fue de-
sarrollada para la separacion de polimeros de alto
peso molecular y adaptada a la separacién de pesti-
cidas de diferentes extractos. El sistema de GPC,
consiste basicamente en una columna rellena de un
polimero poroso en forma de bolas. De esta manera
al introducir una muestra, las moléculas lo suficiente-
mente pequefias para introducirse en los poros, han
de recorrer mayor camino que las grandes, que se
eluiran en primer lugar de la columna. Las moléculas
lipidicas son lo suficientemente grandes para no po-
der acceder a los poros y por tanto eluidas las prime-
ras. La mayoria de los pesticidas sintéticos, tienen
pesos moleculares entre 200 y 400, mientras que los
de los lipidos van entre 600 a 1500. Con una eleccion
adecuada del material polimérico y del disolvente or-
génico utilizado para la elucién, los pesticidas son
recogidos en una fraccién practicamente libre de lipi-
dos.

4. CONCLUSIONES

Las diferentes publicaciones cientificas, mues-
tran que realizar una total extraccion de pesticidas
de una matriz que contenga un alto contenido en
materia grasa, es muy dificil sin una extraccion de la
misma ya que los pesticidas se encuentran intima-

Grasas y Aceites

mente ligados a la grasa. Por ello es necesario una
posterior técnica de purificacion tras ia primera ex-
traccion. La tnica técnica que parece dar buenos re-
sultados en un solo paso es la Extracciéon por
Fluidos Supercriticos con una columna a la salida
para atrapar a los analitos.
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