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RESUMEN: El paraquat (PQ), es un herbicida altamente tóxico, por lo que se requiere una 

rigurosa vigilancia en los alimentos para cumplir con los límites reglamentarios. Este estudio tuvo 
como propósito cuantificar residuos de PQ en maíz (Zea may L.) por espectrofotometría UV-

Visible, en muestras provenientes de fincas de la provincia La Vega, República Dominicana. Se 

preparó una solución de estándar de PQ de 10 mg L-1 y se optimizó la cantidad de reactivo 

reductor en las soluciones estándar de PQ, obteniéndose un coeficiente de determinación de 

0.999. Los límites de detección y de cuantificación fueron 0.05 y 0.17 mg L-1, respectivamente; 

con una recuperación del 101.7% y el coeficiente de variación menor al 5%. Se determinó 

mediante la curva de adición estándar que la concentración de PQ en maíz fue de 0.56 mg L-1, la 

cual se encuentra dentro de los límites permitidos por la administración de alimentos y 

medicamentos (FDA) para el consumo humano y no existe efecto de matriz, permitiendo el uso 

de una curva de calibración sencilla para la detección confiable de este analito. Las cantidades 

de PQ en maíz de diferentes fincas obtenidas con la curva de calibración sencilla fueron 

comparables a las obtenidas con la curva de adición estándar. Pruebas estadísticas F y t-Student 

no revelaron diferencias significativas entre las concentraciones de PQ en las muestras de maíz 

de distintas fincas (p>0.05). Este estudio demuestra la viabilidad de la detección precisa de PQ 

en maíz y su consistencia entre diferentes fincas, contribuyendo a la seguridad alimentaria. 
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PALABRAS CLAVE: Métodos analíticos; herbicida; agroquímicos; alimentos; agente reductor. 

 

ABSTRACT: Paraquat (PQ), a highly toxic herbicide, requires rigorous monitoring of foodstuffs to 

comply with regulatory limits. The purpose of this study was to quantify PQ residues in maize (Zea 

may L.) by UV-Visible spectrophotometry in samples from farms in La Vega province, Dominican 

Republic. A PQ standard solution of 10 mg L-1 was prepared and the amount of reducing reagent 

in the PQ standard solutions was optimized, obtaining a coefficient of determination of 0.999. The 

limits of detection and quantification were 0.05 and 0.17 mg L-1, respectively; with a recovery of 

101.7% and the coefficient of variation less than 5%. It was determined by means of the standard 

addition curve that the concentration of PQ in corn was 0.56 mg L-1, which is within the limits 

allowed by the Food and Drug Administration (FDA) for human consumption and there is no matrix 

effect, allowing the use of a simple calibration curve for the reliable detection of this analyte. The 

amounts of PQ in corn from different farms obtained with the simple calibration curve were 

comparable to those obtained with the standard addition curve. F and t-Student statistical tests 

revealed no significant differences between PQ concentrations in corn samples from different 

farms (p>0.05). This study highlights the feasibility of accurate detection of PQ in corn and its 

consistency. 

 

KEYWORDS: Analytical methods; herbicide; agrochemicals; food; reducing agent. 

 

INTRODUCCIÓN 

 

El paraquat, PQ (dicloruro de 1,1-dimetil-4,4-bipiridinio) destaca como uno de los herbicidas más 

ampliamente utilizados en la agricultura a nivel mundial durante más de 50 años (Bromilow, 2004). 

Este compuesto ha sido aplicado en más de 130 países para inhibir el crecimiento de hierbas y 

malezas, gracias a su acción rápida, su capacidad de contacto no selectivo con el tejido vegetal 

verde y su fácil solubilidad en agua a temperatura ambiente (Zhao et al., 2018). 

 

No obstante, el PQ exhibe una alta toxicidad a largo plazo al medio ambiente, ya que dispersa 

sus residuos a través del aire, el suelo, el agua, las plantas y los animales. El mecanismo de 

toxicidad del PQ se produce a través del ciclo redox de un solo electrón en los sistemas biológicos.  

Este ciclo puede generar oxígeno activado en forma de anión superóxido, radical superóxido y 

peróxido de hidrógeno, elementos cruciales para el desarrollo de la toxicidad (Suntres,2002). A 

pesar de que los residuos de PQ pueden degradarse mediante procesos microbiológicos y 

fotoquímicos, este proceso es lento, especialmente en suelos arcillosos. El ion PQ presenta una 

fuerte afinidad por la carga negativa del suelo, transformándose en un residuo adsorbido por el 

medio ambiente, con una vida media de 1.3 a 13 años (Rashidipour,2019). 

 

El uso excesivo de este herbicida en la agricultura ha generado contaminación ambiental, 

conduciendo a la prohibición del PQ en varios países, tales como China, Corea, Brasil y países 

miembros de la UE (Zou et al, 2015). La Agencia de Protección Ambiental de Estados Unidos 

(US EPA) ha establecido límites de paraquat de 0.03 mg L-1 en el agua potable y en 0.0045 mg 

kg-1 como la ingesta diaria aceptable (IDA). Cabe destacar, que el PQ está asociado con graves 
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daños a la salud humana, incluyendo su vínculo con la enfermedad de Parkinson (Pathan, 2019 

y Siangproh, 2017). Mientras que la Administración de Alimentos y Medicamentos de los Estados 

Unidos (FDA, siglas en inglés) reporta que los alimentos que contienen residuos de pesticidas 

pueden tener concentraciones de 0.005 a 2 mg L-1 (Sangsum y Saetear, 2022) y el Codex 

Alimentarius FAO (Codex, 2013) establece un límite de 1 mg L-1. 

En la literatura se reportan varias técnicas para la cuantificación de pesticidas y herbicidas en las 

que se destacan los métodos de extracción, técnicas cromatográficas, técnicas electroquímicas, 

técnicas espectrofotométricas, métodos de quimioluminiscencia y fluorescencia, ensayos 

bioquímicos e inmunoensayos y técnicas diversas (Liu et al., 2018). Donde la cromatografía de 

gases acoplada a la espectrometría de masas (GC/MS) la cual ha sido considerada como método 

de detección de referencia y con resultados confiables para la cuantificación de pesticidas y 

herbicidas en diferentes muestras biológicas y agrícolas según la Codex Alimentarius (Codex, 

2013).  

En la actualidad, los estudios se centran en técnicas analíticas con tecnología avanzada que 

permita determinar paracuat (PQ) y diquat (DQ) simultáneamente, como la técnica de 

cromatografía acoplada a un espectrómetro tándem, por su alta sensibilidad, selectividad y 

precisión, obteniéndose límite de detección (LOD) de 4 pg mL-1 en suero (Chamkasem et al., 

2017 y Guo et al., 2023). Del mismo modo Sha et al., (2020) y Melo et al., (2020) determinaron 

PQ y DQ en muestras de orina usando diferentes absorbentes para la extracción en fase sólida 

de estos analitos por medio de la cromatografía líquida de alta eficiencia acoplada a un 

espectrómetro de masa (LC/MS) y al mismo tiempo trata los efectos de matriz. 

También con las técnicas electroquímica se han encontrado resultados confiables para la 

cuantificación de PQ usando diferentes electrodos modificados de metales nobles, nanopartículas 

metálicas, polímeros, biomoléculas, arcilla y minerales de apatita, en matrices complejas de 

alimentos, obteniéndose atributos de precisión menores al 5%, con recuperaciones que varían 

entre 80 y 90%; y límites de detección (LOD) por debajo 0.22μM (Laghrid et al., 2020; 

Traiwatcharanon et al., 2022).  

Del mismo modo, las técnicas de cromatografía y de electroquímica han sido comparadas con 

las técnicas de espectroscopía UV-Visible del método estándar AOAC 969.09 (Association of 

Analytical Chemists y Helrich [AOAC],1990) encontrándose resultados con un alto grado de 

confiabilidad y reproducibilidad para la detección del PQ en muestras de alimentos y agua (Lara 

et al., 2015, Alza - Camacho et al., 2016; Barrantes et al., 2020; Sha et al, 2020 y Samsung y 

Saetear, 2022). Además, se reporta en la literatura el uso de un fotómetro portátil con un kit 

sensible a PQ que contiene ditionito de sodio como agente reductor, mostrando resultados 

satisfactorios en agua y vegetales donde el límite de detección (LOD) fue de 0.30 mg L-1, las 

recuperaciones en un rango de 101-115%, la precisión fue inferior al 1% y con un nivel de 

confianza de 95% (Sangsum y Saetear, 2022).  

Por todo lo expuesto, en esta investigación se determinó la presencia de residuos de PQ en 

muestras maíz por espectrofotometría UV-Visible con el uso de reactivos de bajo costo y 

promover la calidad de este rubro agrícola, según los límites establecidos por la FAO, la FDA y 

la US EPA para el consumo humano. La cuantificación de PQ en muestras en maíz ha sido poco 

explorada y las técnicas más usadas para determinar este analito es a través GC/MS y LC/MS, 
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técnica que no están al alcance de las mayorías e implican tiempos de análisis muy largos y 

mayor gasto de reactivos. 

MATERIALES Y MÉTODOS 

 

El trabajo desarrollado fue de tipo experimental y la determinación de residuos de PQ en las 

muestras de maíz se realizaron en Laboratorio de Química de la Escuela de Educación de la 

Universidad ISA ubicada en la provincia de Santiago, República Dominicana. 

 

Las muestras de maíz (Zea may L.)  se recogieron en dos fincas ubicadas en las zonas Los 

Bayacanes en la provincia La Vega, República Dominicana con una latitud 19.2305, la longitud  -

70.5663 y altura sobre el nivel del mar 242 m. Para el estudio se tomaron doce muestras aleatorias 

del maíz de cada finca.    

 

Todos los reactivos empleados fueron de grado analítico: PQ:1,1’-Dimetil-4,4’-dicloro 98% de 

Sigma -Aldrich; hidróxido de sodio 98 % de Merck; ácido ascórbico 99,8 % de Aldrich; y EDTA 

99-101 % de Sigma-Aldrich. Todas las soluciones se prepararon con agua ultrapura 

(Mullipore,18MΩ). Las medidas de absorbancia se realizaron en un espectrofotómetro UV-Vis 

Génesis UV 20 (rango espectral: 325-1100 nm y rango fotométrico: -0.1-2.5 A) a una longitud de 

onda de 600nm. 

 

Preparación de soluciones y muestras de maíz: La concentración de la solución estándar de PQ 

se preparó de 10 mg L-1, basándose en un estudio realizado por Sangsum y Saetear (2022), 

donde determinaron que esta concentración exhibió la mayor absorbancia a una longitud de onda 

de 600nm. A partir de la solución estándar de PQ se prepararon las soluciones patrones de la 

curva de calibración sencilla y para la curva de adición estándar. Las soluciones de PQ se 

conservaron a una temperatura de 4ºC para evitar la degradación por la luz.  

 

Mientras la preparación del reactivo reductor, se siguieron las concentraciones recomendadas 

por Luna et al. (2008): ácido ascórbico al 0.4%, hidróxido de sodio al 2M y EDTA al 5% m/V. Se 

recomienda añadir el reactivo reductor a las soluciones de PQ justo antes de realizar las 

mediciones, con el fin de evitar la transformación de PQ a DQ. Por consiguiente, los patrones se 

miden de manera individual, según lo indicado por Pérez et al. (2020).  

 

Para el estudio de la exactitud y precisión se prepararon tres muestras de zumo de maíz a un 

volumen constante (1.0 mL) y enriquecidas con PQ a 0.75mgL-1. En la determinación de PQ se 

prepararon seis soluciones de trabajo con concentraciones desde 0.0 hasta 1.25 mg L-1, a las 

cuales se le adicionaron un volumen constante de 4.0 mL de zumo de maíz (muestras aleatorias 

de las diferentes fincas) y 0; 250; 500; 750; 1000 y 1250 μL de solución estándar de PQ. Las 

muestras de maíz fueron desgranadas, trituradas y filtradas con el objetivo de obtener la máxima 

cantidad de zumo posible. Todos los análisis se realizaron por triplicado. 

 

Validación del método analítico: Para la validación del método analítico se llevó a cabo el análisis 

estadístico propuesto por Suárez et al., (2009), en lo cual se determinaron los principales 

parámetros estadísticos a partir del test de linealidad como: la precisión con la desviación 
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estándar y el coeficiente de variación, la exactitud con el porcentaje de recuperación, los límites 

de cuantificación (LOQ) y de detección (LOD) y la sensibilidad. También se realizó la curva de 

adición estándar para cuantificar el residuo de PQ en maíz y estudiar las interferencias 

provenientes de la matriz comparando las pendientes de ambas curvas de calibrado. El estudio 

de la exactitud y precisión se empleó el método de adición/recuperación con el porcentaje de 

recuperación, el cual se determinó con base a la concentración preparada e incluyendo la 

desviación estándar y el coeficiente de variación, para comprobar la confiabilidad y la 

reproducibilidad en la metodología de trabajo. Todos los análisis se realizaron por triplicado e 

incluyendo el blanco. Los análisis estadísticos se realizaron por el ANOVA, con un nivel de 

confianza de 95% y un nivel de significancia de 0.05. Mediante el Software estadístico de Excel. 

 

RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

 

Optimización del agente reductor 

Para aplicación de la metodología planteada se realizaron pruebas preliminares, con el fin de 

optimizar las cantidades idóneas del reactivo reductor en soluciones estándar PQ mediante la 

construcción de curvas de calibración sencilla y tomando en cuenta el mejor coeficiente de 

determinación (R2) a una longitud de onda de 600nm.  

Para construir la curva de calibración se prepararon una serie de patrones de soluciones estándar 

de PQ que variaban entre 0.18 y 1.23 mg L-1, el rango lineal concuerda con el reportado por Alza 

et al., (2016) para la técnica de espectrofotometría de UV-Visible.  Al comparar los coeficientes 

de determinación de las figuras 1.A y 1.B se encontró que las cantidades apropiadas para trabajar 

con el PQ fueron 4 ml de ácido ascórbico, 3 ml de EDTA y 3 ml NaOH (figura 1.B) debido a que 

R2 fue de 0.999 en comparación con el mostrado en la figura 1.A. 

     

                                              A                                                                 B   

Figura 1. Curva de calibración sencilla de PQ A. 5 ml de ácido ascórbico, 2.5 ml de EDTA y 2.5 

ml de NaOH y B. 4 ml de ácido ascórbico, 3 ml de EDTA y 3 ml de NaOH 

Es de resaltar que al usar el ácido ascórbico como agente reductor requiere de EDTA para 

enmascarar los iones metálicos como calcio, hierro, magnesio, plomo, mercurio, zinc, cobre, 

cobalto y aluminio (Ren et al., 2021). Por otra parte, existen diversas sustancias que se utilizan 

como agentes reductores; algunas de ellas son el ditionito de sodio, el borohidruro de sodio y la 
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glucosa, todas en medio alcalino por cuanto el radical catiónico es inestable en medio ácido (Luna 

et al., 2008).  

De la mejor curva de calibración (figura 1.B) se realizó el test de linealidad (tabla 1) se encontró 

que el coeficiente de variación (C.V) de los factores de respuesta fue de 2.05% por debajo del 

5%, lo que indica la baja dispersión de los datos mejorando la precisión del intervalo de trabajo 

estudiado. Se encontró que los límites de detección y de cuantificación fueron de 0.05 y 0.17 mg 

L-1, respectivamente, los cuales están dentro de los valores reportados por Lara et al., (2015) y 

Laghrid et al., (2020) usando técnicas electroquímicas en la determinación de residuos de PQ en 

cultivos de papas y por Zhang et al., (2020) a través de técnicas colorimétricas en jugos de frutas. 

 

Tabla 1. Test de linealidad, Coeficiente de variación de los factores de respuestas 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Exactitud y precisión 

En la tabla 2 se observa que la recuperación global de PQ fue mayor al 100%, por tanto, los 

resultados son comparables con los reportados por Pérez, et al., (2020); Rent et al., (2021); 

Traiwatcharanon et al., (2022); Yar et al., (2022); Sangsum y Saetear (2022), en muestras de 

alimentos y biológicas con diferentes técnicas analíticas. A sí mismo, el coeficiente de variación 

global encontrado es menor al 5% y son similares a los obtenidos por diferentes técnicas de 

cuantificación de PQ (Traiwatcharanon et al., 2022; Rezende et al., 2020; Sha et al., 2020), lo que 

demuestra que la metodología propuesta presenta exactitud y precisión para ser considerado 

adecuado para la determinación de PQ en maíz.  

 

 

 

 

Concentración 

(mg/L) 

X 

Absorbancia 

Y 

Factor de respuesta f  

(Y/X) 

0.18 0.012 0.067 

0.31 0.018 0.058 

0.49 0.028 0.057 

0.62 0.034 0.055 

0.75 0.042 0.056 

0.93 0.051 0.055 

1.05 0.059 0.056 

1.23 0.068 0.055 

Media(�̅�) 0.056 

Desviación estándar (S) 1.15E-3 

Coeficiente de variación (C.V) 2.05% 
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Tabla 2. Evaluación de la exactitud y la repetibilidad del método estudio 

Muestra* Paraquat añadido 

mgL-1 

Paraquat 

recuperado mgL-1 

%C.V %Recuperación 

1 0.75 mg L-1 0.77±0.04040 3.42 102,6 

2 0.75 mg L-1 0.76±0.03512 3.00 101.3 

3 0.75 mg L-1 0.76±0.03987 3.40 101.3 

%Recuperación global = 101.7  

%C.V global= 3.27 

*tres replicas por cada muestra 

 

Determinación de paraquat en muestras de maíz  

Para la determinación de PQ se prepararon seis soluciones de trabajo y con los datos obtenidos 

se construyó la curva de calibración por el método de adición estándar (figura 3.A) en donde la 

intersección negativa sobre el eje x corresponde a la concentración de PQ presente en la muestra, 

sin dejar a un lado el factor de dilución. En la gráfica de la figura 3.A y extrapolando se obtuvo 

que la concentración de PQ en el zumo de maíz fue de 0.56 mg L-1 la cual se encuentra por 

debajo de los valores reportado por la FAO, la FDA y la US EPA. Por tanto, el maíz es apto para 

el consumo humano y no provoca daño a la salud humana (Pérez et al.,2020 y Sangsum y Seater, 

2022). También se estudió el efecto de interferencias provenientes de la matriz, donde se 

compararon las pendientes de la curva de calibración por adición estándar con la curva de 

calibración sencilla (figura 3) y la prueba t-Student mediante análisis estadístico.  

 

 
Figura 3. A. Curva de calibración por el método de adición estándar (color azul) y B. la curva de 

calibración sencilla (color verde)  

 

Los resultados obtenidos en la tabla 3, muestran que al comparar el valor de la pendiente de la 

curva de calibración sencilla fue 0.0539 Lmg-1con el valor obtenido de la pendiente de la curva 

adición estándar (0.0531 Lmg-1) se observa que los resultados son reproducibles y no existen 

diferencias estadísticas significativas entre los valores de ambas pendientes de la figura 3 con un 

nivel de confianza del 95%, según la prueba t-Student (tcalculada es menor que la tcrítica). Este 

comportamiento de las pendientes de las diferentes curvas de calibración indica que no existe 
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efecto de matriz en la determinación de PQ en la muestra de maíz por la metodología aplicada y 

se puede utilizar la curva de calibración sencilla para la detección de este analito. 

 

Tabla 3. Prueba de significación entre las pendientes de la curva de adición estándar y la curva 

de calibración sencilla con un nivel de confianza de 95% 

Pendiente (m) de la 

curva de adición 

estándar 

Pendiente (m) de la 

curva de calibración 

sencilla 

t-Student 

calculada 

t-Student 

crítica 

G.L. 

0.0531 Lmg-1 0.0539 Lmg-1 2.408 2.571 5 

 

Al no mostrar efecto de matriz proveniente de las muestras de maíz, se utilizó la curva de 

calibración sencilla para la cuantificación de PQ en las muestras de maíz de las diferentes fincas, 

las cuales las denotaremos M1 y M2, respectivamente. La determinación de las concentraciones 

de PQ se obtuvieron por medio de la ecuación de la Ley de Lambert- Beer (A=ꞓbC). En la tabla 

4 se muestra las medias de las concentraciones de PQ son comparable con la hallada por el 

método de adición estándar. 

 

Tabla 4. Concentración de PQ en las muestras de maíz proveniente de dos fincas obtenidas por 

medio de la curva de calibración sencilla 

Valores estadísticos 𝐗𝐌𝟏
̅̅ ̅̅ ̅ ± 𝐒  𝐗𝐌𝟐

̅̅ ̅̅ ̅ ± 𝐒 

ANOVA 0.5475±0.2225 mgL-1 0.455±0.119023 mgL-1 

 

Así mismo se estudió la confiabilidad de la metodología de trabajo mediante el análisis estadístico 

de la prueba F para varianzas de dos muestras. Se observa en la tabla 5 que la Fcalculada es menor 

que la Fcrítica, según la prueba F para varianza de dos muestras, por lo tanto, el método es sensible 

al variar la concentración de PQ en las muestras de maíz de las diferentes fincas, por tanto, no 

hay diferencias significativas en la precisión del análisis (p>0.05) y las desviaciones estándar son 

comparables. En otras palabras, los errores cometidos en las medidas son aleatorios y no 

dependen de la muestra. Estos resultados son comparables a los mostrados por Melo et al., 

(2022) aplicando cromatografía de alta resolución y por Lara et al., (2015) usando voltametría de 

onda cuadrada.  

 

Tabla 5. Análisis de varianza para el contenido de PQ en muestras de maíz de diferentes fincas 

con un nivel de confianza de 95%. 

Valores 

estadísticos 

S2
M1 S2

M2 F calculada F crítica Valor p G.L. 

ANOVA 0.049491667 0.01416667 3.493529412 9.276628153 0.165806632 3 
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Por otra parte, se utilizó la prueba t de Student para dos muestras para contrastar las medias de 

las dos muestras, considerando varianzas desiguales y desviaciones estándar comparables. Los 

resultados mostraron que la testadística es menor que la tcrítica (ver tabla 6), lo cual sugiere una alta 

reproducibilidad del análisis y ausencia de diferencias estadísticamente significativas entre las 

concentraciones medias de las muestras de maíz provenientes de las fincas estudiadas (p>0.05), 

con un nivel de confianza del 95%. Esto demuestra que la determinación de PQ en maíz es 

precisa y confiable. 

 

Tabla 6. Análisis de la t-Student para el contenido de PQ en muestras de maíz de diferentes fincas 

con un nivel de confianza de 95%. 

Valores 

estadísticos 

 Estadístico t t crítica  Valor p G.L. 

ANOVA  0.73323653 2.57058184 0.49633014 5 

 

CONCLUSIONES 

 

Se estableció que la metodología analítica estudiada para la cuantificación de PQ en maíz 

utilizando espectrofotometría UV-Vis es lineal en el intervalo de concentración estudiado (0.18 y 

1.23 mg L-1) con un coeficiente de determinación (R2=0.999) optimizando la concentración idónea 

de agente reductor. Se obtuvo que la recuperación cuantitativa fue mayor del 98% y el coeficiente 

de variación menor al 5%, el cual es comparable con los mostrado en la literatura para la 

determinación de PQ en muestras de alimentos y biológicas con el uso de diferentes técnicas de 

análisis.   

 

La concentración encontrada de PQ en muestras aleatorias de maíz fue de 0.56 mg L-1 por adición 

estándar y son comparables con las obtenidas mediante la curva de calibración sencilla para las 

distintas muestras de maíz de diferentes fincas. Además, se encuentra la concentración de PQ 

por debajo de los límites reportado por la FDA, FAO y US EPA, siendo apta para el consumo 

humano.  

 

Los resultados estadísticos muestran reproducibilidad y precisión para la cuantificación PQ en 

muestras de maíz con un nivel de confianza de 95% y ausencia de diferencias significativas 

(p>0.05). Por tanto, el método empleado puede ser usado para la cuantificación de residuos de 

PQ en otros alimentos, así como muestras de agua y biológicas; por ser económico por el bajo 

costo de los reactivos y para comprobar la confiablidad de la metodología de análisis. 
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