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A PESAR DE QUE EXISTE EL COMPROMISO DE CUMPLIR CON EL Convenio de Estocolmo, en
Nicaragua se siguen utilizando plaguicidas organoclorados en la produccion de café
y otros rubros de exportacion. En esta investigacion se ha hecho un inventario de
los plaguicidas mas utilizados en la produccion de café en Nicaragua, y a partir
de la evaluaciéon del inventario, se ha considerado oportuno poner a punto un
procedimiento cromatografico para la determinacion de plaguicidas organoclorados
en muestras de café.

La determinacion se ha llevado a cabo mediante cromatografia de gases con columna
capilar y un detector de captura de electrones especifico para el analisis de estos
plaguicidas. Previo a la determinacion cromatografica se ha optimizado un método
de extraccion y purificacion a fin de eliminar componentes de la matriz que pudieran
interferir en la cuantificacion de los plaguicidas.

Con esta investigacion se pretende apoyar al sector cafetalero en el andlisis de
estos plaguicidas, lo que constituye un parametro de control de calidad que exigen
actualmente los importadores de café y esta contemplado en las legislaciones de los
paises.

Palabras clave: café / cromatografia de gases / plaguicidas / extraccion /
purificacion

1. Introduccion

En el mundo, particularmente en los paises latinoamericanos, se estd afrontando un serio
deterioro del ambiente que incluye la degradacion de rios, lagos y mares por el vertido de



Encuentro 2009/ Anio XLI, N° 83, 64-79

residuos industriales y domésticos, y la contaminacion del aire, suelos y alimentos. En
algunos casos este deterioro origina la aparicion de plagas como la broca (Hypothenemus
hampei), insecto plaga que ha causado danos a la produccion cafetalera de varios paises
del mundo, entre ellos Nicaragua, donde se han detectado pérdidas de hasta un 25% de la
cosecha cuando ésta no se controla de manera eficiente y oportuna.

El pais se ha caracterizado en las iltimas cinco décadas por el uso intensivo de plaguicidas
en el ambito agricola. E1 aumento de la demanda interna para el cultivo de granos basicos
(arroz, maiz y frijol) y la introduccion de cultivos de exportacion como algodon, tabaco,
banano, café y cana, han contribuido al uso generalizado -y muchas veces indiscriminado de
plaguicidas para la proteccion de cultivos. Como consecuencia, muchos de estos productos
han causado por décadas dafios importantes a la salud humana y al ambiente (Guharay e¢
al., 2000).

Los principales riesgos toxicologicos y ecotoxicologicos del uso intensivo de plaguicidas de
alta toxicidad aguda con efectos cronicos (metamidofos, clorpirifos), de alta persistencia
ambiental (endosulfan), y prohibidos (DDT, toxafeno) se resumen en:

* Altaincidencia de intoxicaciones agudas por plaguicidas, con tasas promedio superiores
a los 50 casos por 100,000 habitantes, a expensas principalmente de metamidofos,
paraquat y fosfuro de aluminio.

* Altas tasas de letalidad y mortalidad por intoxicaciones agudas por plaguicidas de
caracter intencional, a expensas del uso de fosfuro de aluminio y paraquat (14 y 5 por
100,000 respectivamente).

* Presencia importante de residuos de plaguicidas en tejidos humanos, sangre y leche
materna en areas de alta exposicion.

e Informes -cientificamente documentados de polineuropatia periférica retardada
(PNPROF) vinculada con la exposicion a metamidofos, clorpirifés y malation.

* Alta contaminacién de hortalizas de varias zonas del pais con residuos de plaguicidas
organofosforados y organoclorados.

* Altacontaminacion de sueloy aguas de varias zonas del pais con residuos de plaguicidas
organofosforados y organoclorados.

* Alta contaminacion de peces, conchas y crustaceos de varias zonas del pais con residuos
de plaguicidas organofosforados y organoclorados.

* Practicas agricolas y ambientales de alto riesgo (condiciones y actos inseguros) para la
salud humana y ambiental (Eslaquit & Hruska, 2001).

En la produccion de café en Nicaragua se utilizan plaguicidas quimico-sintéticos para
el control de malezas, insectos y hongos. Al café producido mediante la utilizacion de
plaguicidas se le llama comtinmente café convencional. Aunque en los ultimos afios también
se ha fomentado la produccion de café organico -modalidad de produccién que emplea
métodos biologicos para el control de malezas, insectos y hongos- ésta se concentra sobre
todo en los pequefios caficultores.

El control de la broca del café se esta realizando sélo con el uso de insecticidas (Endosulfan
I y Endosulfan II). Ademas, con la llegada de esta plaga se incremento la demanda para
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la comercializacion de otros insecticidas. En 1998, en el eje cafetalero, con una superficie
sembrada de 62,000 Ha, se aplicaron mas de 500,000 litros de nuevos ingredientes activos
como el clorpirifés, fenitrothion, malation, diazinéon, entre otros (Castillo & Lopez, 1998).

Lamentablemente, no se considera el impacto ambiental que los plaguicidas pueden causar
o su efecto sobre la poblacién que vive en las zonas cafetaleras. Ademas, silos plaguicidas no
se aplican de manera controlada podrian dejar residuos en el producto final. Estos residuos
tienen unos limites maximos permitidos segin parametros internacionales, por encima
de los cuales podrian afectar la salud humana. Los limites maximos de residuos (LMR)
establecidos por cada pais se basan en el Codex Alimentarius de la Agencia de Proteccion
Ambiental (EPA) o en legislaciones propias de los paises. Por ende, es importante desarrollar
metodologias fiables y reproducibles que garanticen que el café producido no supera los
LMR y que es inocuo y seguro para el consumo nacional y para la exportacion.

Existen en la actualidad metodologias para la determinacion de residuos de plaguicidas
en diferentes matrices, por ejemplo en cereales, frutas y vegetales (PNTs-1QS, 2004). En
muestras de café se conoce la experiencia de la Universidad Nacional de Colombia en la
determinacion cromatografica delos plaguicidasutilizados enlaproduccion cafetalera. Dallos
Corredor & Guerrero Dallos (2005) mencionan en su articulo que residuos de Endosulfan,
Clorotalonil y Clorpirif6s se encontraron en muestras de café, incluso en café organico. Esto
puede deberse a que los plaguicidas aplicados en fincas cafetaleras convencionales son
transportados a las fincas organicas por medio del agua y el viento, sobre todo cuando hay
diferencias de altitud entre una finca y la otra.

Dallos Corredor & Guerrero Dallos (2005) también mencionan en su articulo que para
determinar cromatograficamente plaguicidas en café es necesario conocer la composicion
del mismo con el objetivo de eliminar la grasa presente en la matriz. En el cuadro 1 se muestra
la composicion general del café verde. Para muestras de café con un porcentaje maximo
en grasa de 14.2 % se recomienda la purificacion por cromatografia de gel permeacion y
posterior determinaciéon por GC-ECD (cuadro 1).

Cuadro 1. Composicion general del café verde

Porcentajes
Café verde
Minimo Maximo

Agua 8,0 12,0
Cafeina 0,8 1,8
Grasa 11,4 14,2
Azucares 5,8 7.8
Celulosa 16,6 42,3
Nitrégeno 1,1 2,2
Proteina 6,9 13,7
Cenizas 3,5 4,0

Fuente: Dallos Corredor & Guerrero Dallos (2005)
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Otros autores, entre ellos Cetinkaya et al. (1985), indican que la muestra de café puede
tratarse con acetonay extraerse con Soxhlet durante cinco horas, seguido de rotaevaporacion.
El cuadro 2 indica los resultados de este estudio.

Cuadro 2. Niveles de plaguicidas organoclorados en café verde (en wg/kg)

Tipo de plaguicida
Procedencia del café
a-HCH | B-HCH | y-HCH | Dieldrin | op’-DDT | pp’-DDT
Costa Rica * ND ND 20,0 4,3 4,5 ND
El Salvador* ND 2,0 ND ND ND ND
Colombia* ND ND ND ND ND ND
Brasil* 7,0 ND ND ND ND ND
Brasil* (robusta) 1,8 ND ND ND ND ND
Etiopia* ND ND 4,0 ND ND ND
Kenia* ND ND 3,0 ND ND ND
Tanzania* ND ND ND ND ND ND
Camerun* 5,0 4,0 15,0 ND ND ND
Costa de Marfil (robusta) 20,0 ND 5,0 ND ND ND
Nueva Guinea* ND 4,0 ND ND ND ND
Indonesia (robusta) ND ND 3,0 ND ND 3,0
Limite de detecciéon 0,5 0,8 0,6 1,0 1,0 2,0

*Café Arabiga; ND: No detectable
Fuente: Cetinkaya et al., 1985

Partiendo de estos estudios previos presentamos una propuesta para la determinacion
de plaguicidas en muestras de café utilizando el método de extracciéon con ultrasonidos
y hexano como solvente. Esta determinacion se llevo a cabo mediante cromatografia de
gases con detector de captura de electrones, especifico para el analisis de plaguicidas.
Posterior a la extraccion se purifican los extractos de muestras utilizando el método de
extraccion en fase solida con cartuchos Sep-Pak Florisil (PNT-IQS, 2004) y también los
QuEChERS, (Anastassiades, 2003) donde la muestra se extrae con Acetonitrilo seguido
de una particion liquido-liquido. Una modificacion a la propuesta de Anastassiades
fue introducida por Waters Corporation con el uso del Kit de extraccion en fase solida
DisQUE™, en el cual se hace referencia a Lehotay (2007).
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2. Objetivos
A raiz de lo expuesto en el acépite anterior, los objetivos del estudio son:

* Ensayar métodos de extraccion y purificacion de plaguicidas organoclorados en
muestras de café.

* Ensayar un método de cromatografia de gases con columna capilar y detector ECD para
plaguicidas organoclorados en extractos de café.

* Analizar el contenido de plaguicidas organoclorados en café verde organico y
convencional mediante GC-ECD.

3. Materiales y método

3.1. Preparacion de la mezcla de plaguicidas

Se preparo una mezcla de plaguicidas (PGA) a una concentracion de 0.01mg/L para obtener
un perfil del cromatograma con las siguientes condiciones cromatograficas segin Portillo

(1997):

Rampa de temperatura:

Rate Temp. final Tiempo final
50 190 3.0
1.5 220 5.0
6.0 260 5.0

Temp. inicial: 100°C, Temp. maxima: 300°C, Tiempo de equilibrio: 1.00 min.

Temperatura del detector ECD: 350°C

Tipo de columna: Capilar HP-5(5/95% Phenyl Methyl Siloxane), Longitud: 30m, didmetro
Interior: 0.32 mm., espesor de fase: 0.25 micras (um)

Flujo de columna: 4.7 mL/min

Gas portador: Helio

Gas auxiliar: Nitrégeno

Volumen de inyeccion: 2 ul

Equipo: HP 6890 uECD

El detector de captura de electrones es el mas utilizado para el analisis de compuestos
organoclorados de alto peso molecular a nivel de trazas debido a su alta sensibilidad y
selectividad hacia los productos halogenados. La parte principal del detector es un
cilindro hueco de Niquel® que genera un ambiente de electrones. Cuando los compuestos
fluyen a través del cilindro capturan y reducen el nimero de electrones en el detector. El
cromatograma es un registro de esta reduccion de los electrones (Broto, 1992).



Encuentro 2009/ Anio XLI, N° 83, 64-79

3.2. Obtencion y preparacion de la muestra blanco

Se prepararon muestras blanco de café verde tanto convencional como organico. Ambos
tipos de café se obtuvieron de la Cooperativa CECOSEMAC de Matagalpa.

El proceso de molienda se llevé a cabo en un molino eléctrico convencional. Sin embargo,
fue necesario tomar precauciones para evitar recalentamiento de la matriz, segtin Dallos
Corredor & Guerrero Dallos (2005).

3.3. Plaguicidas a determinar

En la seleccion de los plaguicidas a analizar se tuvieron en cuenta los estandares
internacionales de residuos de plaguicidas en café como el Codex Alimentarius, la EPA y la
legislacion del Jap6n paralimites maximos de residuos (LMR). También se tuvieron en cuenta
los plaguicidas aplicados en el pais al cultivo de café, que se establecieron por medio de una
encuesta a caficultores del departamento de Matagalpa. Se consulté también al Marena por
los datos del inventario de 2004. Los datos se presentan en el cuadro siguiente.

Cuadro 3. Plaguicidas utilizados por los caficultores en Matagalpa

Nombre Grupo quimico Clasificacion
Aldrin Organoclorado Insecticida
Dieldrin Organoclorado Insecticida
Endrin Organoclorado Insecticida
Clordano Organoclorado Insecticida
Heptacloro Organoclorado Insecticida
Hexaclorobenceno Organoclorado Fungicida
Endosulfan Organoclorado Insecticida
DDT Organoclorado Insecticida
HCH (a, B, y) Organoclorado Insecticida
Toxafeno Organoclorado Insecticida
Mirex Organoclorado Insecticida

Fuente: Inventario Marena, 2004

Para nuestro estudio fueron objeto de anélisis los plaguicidas: a-HCH, B-HCH, Aldrin,
cis-Clordano-trans-Clordano, oxi-Clordano, Dieldrin, pp’~-DDE, Endrin, pp’-TDE, op’-
DDT y pp’-DDT.
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3.4. Optimizacion del método y solvente de extraccion en café verde

Para optimizar el método de extraccion para muestras de café verde se probaron diferentes
solventes: acetona, acetato de etilo, mezclas de acetona/hexano y hexano. Se escogio el
hexano como solvente y la técnica de bafio con ultrasonidos.

3.5. Optimizacion del método de purificacion

A fin de no ensuciar el sistema con la muestra problema y eliminar las interferencias
observadas en los extractos, tanto en el ECD como en el espectrometro de masas, se trato
de optimizar un método de purificacién. Se ensayo la purificacion con cartuchos Sep-Pak de
Florisil y QUEChERS (Lehotay, 2007) que hace referencia a Anastassiades (2003).

4. Resultados y discusion

El perfil del cromatograma de la mezcla de patron PGA (0,01 mg/l) se presenta en la
ilustracion 1.

ECD1 B, (UCAWCA180309 2009-03-18 15-11-531180309000015.D)
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Ilustraciéon 1. Mezcla de plaguicidas organoclorados (PGA): de izquierda a derecha
a-HCH, 8-HCH, Aldrin, cis-Clordano-trans-Clordano, oxi-Clordano, Dieldrin, pp’-DDE,
Endrin, pp’-TDE, op’-DDT y pp’-DDT.

En la ilustracién anterior se indican los tiempos de retencion y areas de los plaguicidas
presentes en la mezcla, obtenidos en las condiciones cromatograficas indicadas en la
metodologia. Una vez conocido el perfil del cromatograma de la mezcla de plaguicidas se
procedio a optimizar el método y solvente de extraccion en café verde organico.



El procedimiento se indica a continuacion:

Encuentro 2009/ Anio XLI, N° 83, 64-79

Pesar 10gr. muestra

v

Agregar disolvente

\ 4

v

Agitar en el bafio de
ultrasonidos (1 h)

\ 4

Dejar reposar y decantar el
extracto

A 4

Acetona (50 mL)

Acetato de etilo (50 mL)

Hexann (50 ml )

Rotaevaporar hasta 10 mL.

v

Inyectar en cromatografo

Ilustracion 2. Procedimiento de extraccion de la muestra de café

Los cromatogramas correspondientes a este ensayo se indican a continuacion:

ECD1 B,
ECD1 B,
ECD1 B,
ECD B,
ECD B,

(UCAVICADZO0308 2008-03-0F 14-31-55\030309000012.0)

(UCAVICAZTOZ08 2008-02-27 089-41-55130208C000018.0)
(UCAMICAZTOZ00 2000-02-27 09-41-554130202C000021.0)
CUCAMICAZTOZ00 2008-02-27 08-41-551 302020000022 1)
CUCANICAZTOZ00 2008-02-27 08-41-551 30202000002 1)

Hz

120000 —|

100000 —|

20000 —|

60000 —|

40000 |

20000 |

Ilustracion 3. Superposicion de los cromatogramas de los extractos obtenidos con: acetona
acetona/hexano separados, acetona/hexano mezclados y acetato de etilo (cromatogramas
superiores-juntos) y hexano (inferior-tultimo).
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Como se puede observar, la extraccion de muestras es mas recomendable con hexano porque
dicho disolvente muestra un perfil de cromatograma mas limpio que los otros disolventes,
es decir que no arrastra posibles interferencias que puedan afectar la determinacion de los
analitos de interés. Por ello se decidi6 trabajar con hexano como disolvente de extraccion.

Una vez escogido el solvente para la extraccion de muestras de café se realizo otro ensayo
adicionando patrén de pesticidas PGA de 0.1 mg/L al extracto de muestra a fin de observar
el crecimiento de los posibles picos de interés en la muestra. El procedimiento se indica a
continuacion.

Se pesaron 5 gr. de café molido en dos Erlenmeyers y se les agregd a cada uno 50 mL de
hexano. Se agitaron en el bafio de ultrasonidos por una hora a temperatura ambiente y
se les cambio el agua destilada cada 15 minutos para evitar recalentamiento. Se dejaron
reposar y decantar y se transfirio el contenido con pipetas Pasteur a un tubo de centrifuga.
Luego se lavo el residuo con solvente y se agreg6 al tubo de centrifuga. Se centrifugd 15
minutos a 3,000 rpm, se traslado el contenido a un matraz aforado de 50 mL y se enraso.
Se filtraron dos porciones en recipientes diferentes y de cada porcion se tomé 5 mL que se
trasvasaron a un tubo graduado y se concentraron hasta 0.5 mL con corriente de Nitrogeno.
Posteriormente se agreg6 al segundo tubo graduado 50 microlitros de patrén PGA de 0.1
mg/L (de concentracion diez veces superior a la utilizada en los ensayos anteriores). El
primer tubo sirvi6 como muestra blanco.

Los cromatogramas correspondientes a este ensayo se presentan a continuacion:
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i
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Ilustracion 4. Patron PGA 0,1 mg/L (superior-rojo), muestra (central-azul) y muestra
adicionada (inferior-verde)

Como se observa en la figura anterior, el crecimiento de los picos de los plaguicidas
adicionados a la muestra se detecta en esta experiencia en la que se ha agregado una
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concentracion diez veces mayor (0.1 mg/L en lugar de 0.01 mg/L). La cantidad de plaguicidas
agregada al extracto de la muestra equivaldria a 0.010 mg/kg. Este valor corresponderia al
limite de cuantificacion que se ha decidido fijar en este trabajo, inferior a los LMR que fija
la legislacion japonesa para la mayoria de los plaguicidas en café.

En resumen, para la extraccion de muestras de café verde organico se han utilizado varios
solventes: hexano, acetona, acetato de etilo y una mezcla de hexano/acetona. De acuerdo
al perfil de los cromatogramas se eligié al hexano como el solvente mas adecuado para la
extraccion tomando en cuenta lo siguiente:

* Kl perfil del cromatograma del hexano es mas limpio comparado con los demas
solventes.

* Al igual que la acetona es un solvente de uso diario en el laboratorio, con lo cual es mas
disponible.

* El hexano es un buen disolvente para extraer plaguicidas organoclorados de matrices
tan diversas como agua, sedimentos, suelos, vegetales, crustaceos y pescado (Broto,
1992).

También se ha ensayado, ademés de diferentes tipos de solventes, el método de extraccion
con bafio de ultrasonidos seguido de centrifugacion. Debido a que la extraccion con bafio de
ultrasonidos es mas sencilla, rapida y de menor costo, se decidi6 trabajar con esta técnica.

Para eliminar las interferencias observadas en el GC-ECD se ensayaron dos métodos de
purificacion, primeramente con cartuchos Sep-Pak de Florisil (de extractos obtenidos con
hexano) y con QUEChERS.

El procedimiento para la purificaciéon con cartuchos Sep-Pak, asi como los cromatogramas
obtenidos se muestran a continuacion:

Con mezcla
»| hexano/éter etilico
y hexano

Acondicionar cartuchos
Sep-pak de Florisil

v

Cargar muestra

Con 5 mL extracto

—» Con 5 mL extracto +

50 yL de patrén PGA
v 0,1 mg/L

Desorber los cartuchos con

la mezcla hexano/Eter etilico
A 4

Concentrar hasta sequedad y

reconstituir con 0,5mL de HX

v

Inyectar en Cromatégrafo

Ilustracion 5. Procedimiento de purificacion con cartuchos Sep-Pak de Florisil
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Ilustracion 6. Extracto de muestra no purificada (superior-rojo) y purificada (inferior-
azul)

A partir de los resultados obtenidos se observa que en el ensayo en blanco no aparecen picos
interferentes por lo que no se contamina la muestra durante el procedimiento de trabajo. Las
interferencias de la muestra purificada son mucho menores que en la muestra sin purificar
y los niveles de plaguicidas adicionados antes y después de purificar son similares

A continuacién se compara el método de purificacion con Florisil con el método QuEChERS.

Para ello se ensayo el KIT Disque™ de Waters Corporation que incluye:

*  Tubos de extraccion DISQUE de 50 mL que contienen 1.5 g de acetato de sodio y 6 g de
sulfato de magnesio.

*  Tubos de extraccion DISQUE de 2 mL que contienen 50 mg de PSA y 150 mg de sulfato
de magnesio.

En este trabajo se sustituyo el solvente de reconstituciéon acetonitrilo por hexano antes
de inyectar el extracto en el GC-ECD. Esto debido a que el acetonitrilo no es el solvente
adecuado para la inyeccion en modo Splitless (Butler et al., 2008).
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El procedimiento, asi como los cromatogramas obtenidos se muestran a continuacion:

] Agregar 500 uL de PGA
Pesar 5 g muestra de café tostado L >
. 0.1 mg/L
en 3 tubos Disque 50 mL
Extraccion *
Con 15 mLACN o
acetonitrilo *
Agitar y centrifugar 10 min a 1500
\ 4
Tomar 3 mLy concentrar hasta 1 mL
* Tomar alicuota de 500 pL del
Purificacién extracto, concentrar hasta
Trasvasar a tubos DISQUE de 2 mL y ~ o
. . »| sequedad y reconstituir con 0.5
centrifugar 6 min a 1500 rpm .
PSA mL de hexano e inyectar en

Ilustracion 7. Procedimiento de purificacion con QuUEChERS
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Ilustracion 8. Muestra extraida con hexano y ultrasonidos, sin purificar (superior-verde),
muestra adicionada extraida (con ACN) y purificada con QUEChERS (central-azul) y patron

(inferior-rojo).

Lapurificacion con Florisil presenta niveles de interferencia inferiores a los de la purificacion

con QuEChERS. En el cuadro siguiente se presentan los resultados de ambos métodos.
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Cuadro 4. Comparacion de ambos métodos (Florisil y QUEChERS)

Muestras % Recuperacion % Recuperacion con
con Florisil QuEChERS
o HCH 94 95
B HCH 96 96
Aldrin 95 97
Cis-Clordano 82 95
Trans-Clordano 94 90
Oxi-Clordano 91 87
Dieldrin 93 95
pp’-DDE 93 96
Endrin 89 9
pp’-TDE+ op’-DDT 94 93
pp’-DDT 85 92

En el cuadro 4 se observa que los porcentajes de recuperacion para ambos métodos son
comparables, no obstante el perfil del cromatograma de la muestra purificada con Florisil
es mas limpio y mejor definido sobre la linea base.

Partiendo de este ensayo se procedié a la determinacion de plaguicidas en una muestra de
café convencional, café al que han tratado con algin tipo de plaguicidas. Para ello se sigui6
el mismo procedimiento de extraccién y purificacion con Florisil, con la tnica variante de
que en esta experiencia se tomaron en cuenta los dos eluatos (al cargar y al desorber la
muestra). Los cromatogramas para ambos eluatos se presentan a continuacion.
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Ilustracion 9. Café verde convencional (primer eluato)
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Ilustracion 10. Café verde convencional (segundo eluato)

En ambas ilustraciones el primer cromatograma corresponde al patron de plaguicidas PGA,
el segundo a la muestra y el tercero a la muestra adicionada con plaguicidas. Se observa que
algunos plaguicidas se retienen en el primer eluato y otros en el segundo. Esto se explica
porque los cartuchos estan rellenos con silicato de magnesio (polar) y por lo tanto algunos
plaguicidas polares pasaran en el primer eluato y los apolares se retendran en el cartucho
relleno con la fase sélida. En el siguiente cuadro se presentan los datos de los porcentajes
de recuperacion para café verde convencional.

Cuadro 5. Recuperaciones para café verde convencional

Promedio area | Promedio %
Muestras de muestra areade | Adicion . Cv
adicionada* muestra Recuperacion

a HCH 4507 199 4308 92 0,99

B HCH 927 927 90 1,99

Aldrin 3127 162 2965 86 3,62

Cis-Clordano 2407 2407 93 6,67

Trans-Clordano 2683 2683 100 6,46

Oxi-Clordano 2288 2288 90 6,16

Dieldrin 2567 287 2280 84 1,34

pp’-DDE 2934 2934 101 0,60
Endrin 1754 284 1470 83 1,52
pp’-TDE 1058 1058 88 0,74
op’-DDT 1340 1340 81 1,67
pp’-DDT 358 358 94 2,97

7
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Como se observa en el cuadro, los porcentajes de recuperacion estan por encima del 80% y
el coeficiente de variacion por debajo del 10%. Al comparar los resultados para café verde
organico y convencional se obtienen los siguientes resultados:

Cuadro 6. Cuantificacion de café verde organico y convencional

Plaguicidas Familia Muestra
Insecticidas Café verde Café verde
organico (ug/kg) | convencional (ug/kg)

Aldrin <10 <10
Dieldrin <10 <10
Endrin <10 <10
op’-DDT <10 <10
pp-DDT Organoclorados <10 <10
pp’-DDE <10 <10
pp’“TDE <10 <10
Cis-Clordano <10 <10
Trans-Clordano <10 <10
Oxi-Clordano <10 <10
a-HCH <10 <10
B-HCH <10 <10

5. Conclusiones

Se ensay6 un método de extraccion de muestras con ultrasonidos y diferentes solventes,
concluyendo que el hexano es un disolvente idéneo para la extraccion de compuestos
organoclorados de muestras de café. La extraccion con ultrasonidos y con Soxhlet utilizando
hexano permite obtener resultados comparables.

Se ensayaron dos métodos de purificacion de muestras, con cartuchos Sep-Pak Florisil y
QuEChERS. Ambos métodos son efectivos para la purificacion de extractos de café. En
ambos métodos se obtienen porcentajes de recuperacién por encima de 80% y coeficientes
de variacion promedio menores a 10 %.

Se ensayod con éxito un método cromatografico con columna capilar y detector ECD para
plaguicidas organoclorados en café que permite su cuantificacion por el método del patron
externo.

Se analiz0 el contenido de plaguicidas organoclorados en café verde organico y convencional,
obteniendo como resultado una cantidad inferior a 10 wg/kg (limite de cuantificacién). En el
café verde tipo convencional se identificaron por coincidencia de tiempos de retencion los
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plaguicidas a-HCH, Aldrin, Dieldrin y Endrin, sin embargo su concentracion esta por debajo
de lo que exige la legislacion.
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