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Resumen

Se optimizaron las condiciones de
extraccion asistida por microondas, aco-
plado a un método de cuantificacion por
cromatografia liquida, para determinar
la concentracién a nivel de trazas, de
los plaguicidas carbofuran, carbaryl,
aldicarb y methiocarb en tomate. Y se
utilizé esta aplicacion en la verificacion
del cumplimiento de los LMRs estable-
cidos, en las plantaciones de tomate en
estudio.

En el procedimiento de extraccion,
los residuos de plaguicidas fueron ex-
traidos con 20 mL de acetonitrilo, al que
se le agregé cloruro de sodio, a 60°C,
por 10 min, 1.500 W. Se identifico univo-
camente y se cuantificé carbaryl, carbo-
furan, aldicarb y methiocarb, por croma-
tografia liquida con detector ultravioleta,
utilizando como fase movil Acetonitrilo/
Agua (45:55), a diferentes longitudes de
onda entre 200- 221 nm.

Se valid6 el método analitico de Ex-
traccion asistida por microondas y de
Cuantificacion por cromatografia HPLC,
para garantizar la confiabilidad y la re-
producibilidad de los resultados obteni-
dos. Se evaluaron los parametros de li-
nealidad, precision, exactitud-veracidad,
limite de deteccidn y limite de cuantifica-
cion. Con respecto a aldicarb, carbaryl,
methiocarb y carbofuran, el método re-
sultd ser lineal en el intervalo de trabajo
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de 50 ug/Kg a 3.000 ug/Kg. Para aldi-
carb, los coeficientes de variacion en la
evaluacién de la repetibilidad y reprodu-
cibilidad fueron de 1,0% y 1,2% respec-
tivamente, el porcentaje de recupera-
cion fue 92,3%, los limites de deteccion
y cuantificacion del método fueron de 17
ug/Kg y 50 ug/Kg respectivamente, y la
incertidumbre de 25%. Para carbaryl,
los coeficientes de variacion en la eva-
luacion de la repetibilidad y reproducibi-
lidad fueron de 2,4 %, el porcentaje de
recuperacion fue 94,3%, los limites de
deteccion y cuantificacion del método
fueron de 17 ug/Kg y 50 ug/Kg respec-
tivamente, y la incertidumbre de 15%.
Para carbofuran, los coeficientes de
variacion en la evaluacion de la repeti-
bilidad y reproducibilidad fueron de 2,16
y 2,55 %, el porcentaje de recuperacion
fue 95,2%, los limites de deteccion y
cuantificacion del método fueron de 22
ug/Kg y 50 ug/Kg respectivamente, y
la incertidumbre de 33%. Para methio-
carb, los coeficientes de variacion en la
evaluacion de la repetibilidad y reprodu-
cibilidad fueron de 1,9 y 2,4% respecti-
vamente, el porcentaje de recuperacion
fue 95,6%, los limites de deteccion y
cuantificacion del método fueron de 19
ug/Kg y 50 ug/Kg respectivamente, y la
incertidumbre de 31%.

El método validado se aplicd en el
control de carbamatos en tomates de la
zona de Urcuqui-lmbabura y se cuanti-
fico carbaryl en tres de cuatro localida-
des muestreadas, pero las cantidades
determinadas no sobrepasan los limites
maximos de residuos permitidos.

Palabras clave: carbamatos, productos
agricolas, microondas, asistida, croma-
tografia liquida.
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Introduccion

Las practicas agricolas obtienen del
uso de plaguicidas, reducciones consi-
derables en las pérdidas de los cultivos
y mejoramiento en el rendimiento de la
produccion. Sin embargo, el uso indis-
criminado de los agroquimicos ha tenido
como consecuencia, la acumulacion de
residuos de plaguicidas en los alimen-
tos de origen agricola, generando pro-
blemas de salud a la poblacion humana
y animal que los consume. En Ecuador,
la poblaciéon consume gran cantidad de
vegetales y frutas cultivados en planta-
ciones a cielo abierto o en invernade-
ros, en donde se utilizan plaguicidas.
Por esta razén, es necesario controlar
su utilizacion y valorar la exposicion de
los productos agricolas. En vista de esta
necesidad, varias organizaciones, entre
las que se encuentran la Organizacion
de Naciones Unidas para la Agricultura
y Alimentacion (FAO), la Organizacion
Mundial de la Salud (OMS), han imple-
mentado normas de buenas précticas
agricolas y han establecido limites
maximos de residuos para plaguicidas.

Especial interés surge en la determi-
nacioén de plaguicidas carbamatos, ya
gue sus residuos en vegetales de con-
sumo humano, tienen un gran potencial
carcinogénico para la poblacion. Y es-
tan sujetos a procesos de biotransfor-
macién muy lentos.
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Los plaguicidas se encuentran en los
productos vegetales en cantidades muy
pequefas, a nivel de trazas, y su deter-
minacién en alimentos es un proceso
muy complejo, por lo que es importante
emplear técnicas y metodologias sensi-
bles, que maximicen la recuperacion de
los residuos y que permitan la extrac-
cién, separacion, identificacion y cuan-
tificacion de los mismos.

En Ecuador no se conocen publica-
ciones relacionadas a trabajos de inves-
tigacion sobre residuos de pesticidas
carbamatos en vegetales.

El proposito de este estudio, fue eva-
luar la aplicacion de alternativas de ex-
traccion asistida por microondas, en la
cuantificacién por cromatografia liquida
de residuos de carbamatos en vegeta-
les.

Materiales y métodos

Estandares

Aldicarb ( 2010 ug/mL) NSI Solu-
tions (Estados Unidos)

Carbofuran (1015 ug/mL) NSI Solu-
tions (Estados Unidos)
Methiocarb (2006 ug/mL) NSI Solu-
tions (Estados Unidos)

Carbaryl (1005 ug/mL) NSI Solu-
tions (Estados Unidos)
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Reactivos

Cloruro de Sodio p.a
Acetona para analisis ACS
Hexano para analisis ACS
Acetonltrllo grado HPLC
Agua analitica grado |

Equipos

Cromatografo liquido de alta reso-
luciéon HPLC, con detector UV-Vis
(SHIMADZU)

Horno de extraccion asistida Miles-
tone (ETHOS EZ)

Espectrofotometro UV-Vis (Shimad-
zu 1800)

Purificador de agua (ELGA CLAS-
SIC)

Bomba de vacio Roker (Chemker)

Balanza Analitica (Mettler ToLédo
AG204

Rotavapor (RE-2000A)

M uestras

La poblacion del estudio, lo cons-
tituye un grupo de plantas de tomates
(Lycoperslcum esculentum) de las fin-
cas de Urcuqui-Imbabura.

Se realiz6 un estudio en el canton
Urcuqui, provincia de Imbabura, para
evaluar la contaminacion de los cultivos
de tomates con plaguicidas carbama-
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tos. Las muestras se obtuvieron de di-
ferentes fincas-haciendas-invernaderos
tomateros que por confidencialidad las
asignaremos como Tomatera 1, Tomate-
ra 2, Tomatera 3 y Tomatera 4.

Las muestras de tomate se mues-
trearon por criticidad y se tomaron al
azar 5 unidades de tomate de cada 2
guachos de siembra, en total 5 unida-
des de cada especie. Se almacenaron
en fundas plasticas durante el transpor-
te al laboratorio. Una vez que llegaron al
laboratorio se refrigeraron a 3°C, hasta
la realizacion del ensayo.

Extraccién asistida por microondas-

PURIFICACION

La muestra de tomate se tritura en
licuadora. Se pesan 2.0 g de porcio-
nes de tomate triturado y se colocan
en reactores plasticos del extractor mi-
croondas, se adiciona al reactor un agi-
tador magnético, 5 g de cloruro de sodio
(absorbente de humedad) y 20 mL de
acetonitrilo (solvente de extraccion opti-
mo), acetona- hexano (1:1 v/v).

Se extraen los activos de las mues-
tras de tomate a 60°C, a una presion
aproximada de 1*106 Pa, por 10 minu-
tos. Un volumen de 10.0 mL del extracto
liquido obtenido se carga en un cartu-
cho (C18 Restek), previamente acon-



dicionado con elucidon de porciones de
metanol: agua. Los carbamatos eluyen
con 10 mL de acetonitrilo.

El eluato recogido se evapora a 35°C
en un rotavapor a sequedad. El residuo
seco obtenido se reconstituye con 1
mL de acetonitrilo, se homogeniza con
un vortex. Se filtra con filtros 0,5 um y
se inyecta en el cromatégrafo liquido
HPLC, en las condiciones de operacion
optimas.

M étodo de identificacién y Cuanti-

FICACION DE CARBAMATOS

La separacion, identificacion y cuan-
tificacion cromatografica se realizan
bajo las siguientes condiciones:

Condiciones de desempefio del mé-
todo de identificacion y cuantificacion:

Columna: Acclaim Polar Advange
C18 5um 120 As 4.6x250 mm o
equivalente.

Elucion: Isocratica utilizando aceto-
nitrilo / agua (45:55) (v/v).

Flujo de la fase mavil: 1.0 mL/min.
Detector: UV a 210 nm, a 200 nm,
221 nm, 215 nm.

Temperatura del horno: 30°C.
Presion: 109 psi.

Solvente: Acetonitrilo.

de la I'MVI-.K.SIDAD i I-N I XAL OKI. IX I AIX)K

R esultados y Discusiéon

Condiciones de desempefio del mé-

todo DE CUANTIFICACION

Para poder establecer las condicio-
nes de desempefio Optimas del método
analitico de identificacion y cuantifica-
cién por cromatografia liquida HPLC
para carbamatos, fue necesario deter-
minar la interaccion entre las variables
que influyen sobre la concentracion de
los analitos de estudio (carbamatos),
por esta razon se utilizé un disefio fac-
torial A*B. En el que la variable inde-
pendiente A corresponde al volumen de
inyeccion y la variable independiente B
corresponde a la proporcidon de solven-
tes en la fase movil. En latabla No. 1se
indican las variables que se combinaron
para evaluar su influencia sobre la res-
puesta cromatogréfica.

Tabla 1 Variables que Influyen
sobre la respuesta cromatografica

Variables Independientes
Bl

(Fase Aceto/Agua

(Volumen Inyeccién) 20uL  mévil) (45:55)

A2

(Fase Aceto/Agua

(Volumen inyeccion) 40 uL  movil) (15:85)

Aceto: Acetonitrilo
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Se realiz6 un ensayo de cuantifica-
cién de carbofuran estandar de con-
centracidon conocida y se evaluaron las
influencia de las variables volumen de
inyeccion y fase movil en la sefial cro-
matogréfica (areas).

Del analisis de varianza para 2 facto-
res, se obtuvo que las variables Volumen
de inyeccion y Proporcién de las fases
moviles, son estadisticamente significa-
tivas al 95% de confianza, al igual que
la interaccion entre ambas variables,
se acepta la hipotesis alternativa. Y se
concluye que el volumen de inyeccién
y las proporciones de fase movil tienen
influencia sobre la respuesta o el area
cromatografica de carbofuran.

Tabla 2. ANOVA para Arreglo
Combinatorio Volumen de Inyeccion*

L.
Fase movil

Source of F
ss df Ms F

Variation 95%
60961004

Sample 874 1 60961004874 24,71 4,49
9,01173E

Columns +12 1 9,01173E+12 3652,84 4,49
55232677

Intemction 531 1 55232677531  22.38 4,49
39472690

Within 571 16 2467043161
9.1674E+

Total 12 19
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Gréafico 1 influencia del volumen de
inyeccion en el area cromatografica

En el grafico de pendientes (Gréfico
1), se demuestra que mayor respuesta,
es decir mayor area cromatografica para
carbofuran, se obtiene con 40 uL de
inyeccion y utilizando acetonitrilo/Agua
(15:85), sin embargo, esta optimizacion
no puede dejar de lado, al tiempo de re-
tencion del pico cromatogréfico
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Gréfico 2. Influencia del Tiempo
de Retencion en la Sefial Cromato-
grafica



En el grafico 2 de superficies de res-
puesta, se demuestra que mayor res-
puesta, es decir mayor area cromatogra-
fica para carbofuran, se obtiene con 40
uL de inyeccion y utilizando acetonitrilo/
Agua (45:55) y con 40 uL de acetonitrilo/
Agua (15:85), sin embargo en el primer
caso los datos de areas son mas repro-
ducidles y se consiguen en menor tiem-
po de retencidn que en el segundo caso.
Por lo que, finalmente las condiciones
optimas seran: a) Volumen de inyeccién
=40 uL y b) Proporcion de solventes de
fase movil = Acetonitrilo/Agua (45:55).

Condiciones de extraccion

ASISTIDA POR MICROONDAS

Para poder establecer las condicio-
nes de extraccion Optimas para carba-
matos, fue necesario determinar la inte-
raccion entre las variables de extraccion
qgue influyen sobre la concentracién de
los analitos de estudio (carbamatos), por
esta razon se utilizé un disefio factorial
A*B*C. En el que la variable A corres-
ponde a la temperatura de extraccion,
la variable B corresponde al solvente de
extraccion y la variable C corresponde al
tiempo de extraccion.

En la tabla No. 3 se indican las va-
riables que se combinaron para evaluar
su influencia sobre la respuesta croma-
togréfica.

(Temp) SO°C Extraccion)

ANALES
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Tabla 3. Variables de extraccion que
influencian en la respuesta
cromatografica

Variables independientes

B1

Al
(Solvente

de Hexano- c1 5
Acetona  (Tiempo) min

B2

A2 (Solvente
de c2 10
(Temp) 60°C Extraccion) Acetonitrilo (Tiempo) min

En este grafico se indica que la me-
jor condicion, refiere a la utilizacion de
acetonitrilo como solvente y 60°C como
temperatura de extraccion, porque ob-
tiene la mejor respuesta o el area mas
alta.

Grafico 3. Influencia de temperatura
vs. solvente de extraccion

En este grafico se indica que la me-
jor condicién, refiere a la utilizacion de
acetonitrilo como solvente y 60°C como
temperatura de extraccion, porque ob-
tiene la mejor respuesta o el drea mas
alta.
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Gréfico 4. Influencia del solvente vs.
tiempo de extraccion

En este gréfico se sugiere que la me-
jor condicion de extraccion, es la utiliza-
cion de acetonitrilo como solvente y 10
min como tiempo de extraccion 6ptima,
ya que en el gréfico, estd opcion tiene
mayor pendiente, por tanto en el ensayo
tendrd mejor respuesta y un pico croma-
togréafico simétrico, que es perfectamen-
te cuantificable.

Gréfico 5. Influencia de la temperatu-
ra vs. tiempo de extraccion

En este grafico se indica que la me-

jor condicion, refiere a la utilizacion de
60°C como temperatura de extraccion y
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10 min como tiempo de extraccion, por-
gue obtiene la mejor respuesta o el area
mas alta.

Se llega a la conclusion de que las
mejores condiciones para la extraccion,
son 60°C (temperatura), acetonitrilo
(solvente), 10 min (tiempo) de extrac-
cién, porque con éstas se obtiene la
mejor respuesta o la mayor area para
carbofuran en muestras de tomate enri-
guecido a 500 ug/L.

V alidacién del método analitico de

EXTRACCION Y CUANTIFICACION

Tabla 4. Objetivos de validacion

OBJETIVO
PARAMETRO ESTABLECIDO
Regresién lineal.
Linealidad/ Funcién Grado de ajuste
respuesta r2>=0.995
Limite de Deteccion A determinar
del método
Limite de A determinar
Cuantificacion del
método
Precision %CVr:<=5,0 %
Repetibilidad
Precision %CVr:<=5.0 %

Reproducibilidad
%U(K=2) <= 35 %

Incertidumbre en todos los niveles
Exactitud/ 90-110%
Recuperacion

intervalo de trabajo LQ-Nivel Méximo

Se indican los criterios de validacion
que deberan cumplir carbaryl, carbofu-
ran, aldicarb y methiocarb en el método



analitico, para declararse como méto-

dos validados

Tabla 5. Declaracién de método

validado para carbaryl

Pardmetros de Criterios de
Validacion aceptacion

Linealidad/ I,Re‘j"“‘;‘dz
F m |n;a.» Vlﬁ 0
e ajuste

respuesta

{+>=0990
Limite de A determinar
Deteccion del
método
Limite de A determinar
Cuantificacion
del método
Precision %CV,:<=5,G%
Repetibilidad
Precision %CVb:<=5,0%
Reproducibilidad

%U{K=2) <=
Incertidumbre 35 %entodos

los niveles
Exactitud/ 90-110%
Recuperacion

50 - 3000
Intervalo de «

. u

trabajo e

El método analitico para carbaryl se

declara validado.

Resultado ~ Currple
0999 Si

17 ug/Kg Si

050 ug/Kg Si
2,42% Si
2,42% Si
15% Si
94,3% Si

50 - 3000 Si
ug/Kg

Observ

Ninguna

Ninguna

Ninguna

Ninguna

Ninguna

Ninguna

Ninguna

Ninguna

ANALES

Tabla 6. Declaracién de validacion del
método para aldicarb

Parametros de Criterios de

Validacién aceptacion
Linealidad/ _Regresion
. lineal. Grado
Funcion .
de ajuste
respuesta
r>=0.990
Limite de A determinar
Deteccién del
método

A determinar
Limite de

Cuantificacién
del método

Precisié %CVr.<=5,0%
recision

Repetibilidad

8§ s %CVr:<-5,0%
Precision

Reproducibilidad

%U(K-2) <=
Incertidumbre 35 % en todos
los niveles
-1109
Exactitud/ 90-110%
Recuperacién
50 - 3000
Intervalo de ug/Kg

trabajo

Resultado

0.995

17 ug/Kg

50 ug/Kg

1.02%

121 %

25%

92.3 %

50 - 3000

ug/Kg

Cumple

Si

si

Si

Si

Si

Si

Si

Observ

Ninguna

Ninguna

Ninguna

Ninguna

Ninguna

Ninguna

Ninguna

Ninguna

El método analitico para aldicarb se

declara validado.
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Tabla 7. Declaraciéon de método
validado para methiocarb

Parametros de
Validacién

Linealidad/
Funcién
respuesta

Limite de
Deteccién del
método

Limite de
Cuantificacion
del método

Precision
Repetibilidad

Precision
Reproducibilidad

Incertidumbre

Exactitud/
Recuperacion

Intervalo de
trabajo

Criterios de
aceptacion

Regresion
lineal. Grado
de ajuste
(">=0.990

A determinar

A determinar

%CVr.<=5,0%

%CVr:<=5,0%

%U(K=2) <=
35 % en todos
los niveles

90-110%

50 - 3000
ug/Kg

Resultado

0,997

19 ug/Kg

50 ug/Kg

1,9%

2,0%

31 %

95,6 %

50 - 3000

ug/Kg

Cumple

Si

Si

Si

Observ.

Ninguna

Ninguna

Ninguna

Ninguna

Ninguna

Ninguna

Ninguna

Ninguna

El método analitico para methiocarb se
declara validado.
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Tabla 8. Declaracién de método vali-
dado para carbofuran

Parametros de
Validacién

Linealidad/
Funcién
respuesta

Limite de
Deteccion del
método

Limite de
Cuantificacién

del método

Precision
Repetibilidad

Precision
Reproducibilidad

Incertidumbre

Exactitud/
Recuperacién

Intervalo de
trabajo
El método

Criterios de

aceptacion
Regresion

lineal. Grado
de ajuste
7>=0.990

A determinar

A determinar

%CVr.<=5,0%

%CVr:<=5,0%

%U(K=2) <=
35 % en todos
los niveles

90-110%

50 - 3000
ug/Kg

Resultado

0,997

22 ug/Kg

50 ug/Kg

1,16%

2,55 %

33%

96,5%

50 - 3000

ug/Kg

Cumple

Si

Si

Si

Si

Observ

Ninguna

Ninguna

Ninguna

Ninguna

Ninguna

Ninguna

Ninguna

Ninguna

analitico para carbofuran se
declara validado.



ANALES

MV hK 1INl >KN K\ UH'I')ﬂH@iI’

Tabla 10. Prueba t pareada para aldi-
3.4. Analisis de carbamatos en carb- ambosmeétodos de

muestras de estudio extraccion

Se realiza la cuantificacion de los prin- Media 510,21018  494,10707
CIp,IOS activos utlllzg,ndo previamente 2 Varianza 516.3537475 640578149
métodos de extraccion.
Observaciones 10 10
Tabla 9. Concentracion de aldicarb !
, ., Grados de libertad 9
por dos métodos de extraccion.
Estadistico t 1,794166365 NS .
Extraccion P(T<=t) una cola 0,116649288
Liguido- Extraccion
liquido Microondas Valor critico de t (una
Observaciones  (ug/Kg) (ug/Kg) cola) 1833112923
P(T<=t) dos colas 0,233298576
1 503,5672 493,7814
Valor critico de t (dos
2 502,9552  489,2602 colas) 2,262157158
3 502,3886 508,6479
4 522,4152 485,5499

No existen diferencias significativas en
5 497,4225 536,4573 las concentraciones de aldicarb en to-
mates enriquecidos tratados por los dos

6 464,6039 469,1403 | o
métodos de extraccion.
7 532,4784 515,1696
8 503.5509 4555748 Tabla 11 Concentracion de ce_lrbofu-
ran en muestras de estudio
9 526,6393 470,171 (réplica 1)
10 546,0806 517,3183 Locatdad parceins  Nod (o s <ar
PARCELA
MICAELA 1003728 2,0345 0.0020 90.79 89.25
Tomatera PARCELA
1 PtETRO 846780 2.1234 0.0021 47.50 44.74
PARCELA
PtETRO 813341 2,3416 0.0023 39,92 34.10
Se Indlcan |OS reSU|tadOS Obtenldos del -Zromatem ZAE\FI\?ACOEI:QTTA 832315 12,0098 0.0020 43.51 43.30
contenido de aldicarb en muestras de
tomate enriquecidas a concentracion NEMONETTR raeoe 2675 00030 4279 20,04
500 mg/Kg por el método de extraccion omaters TARCELA
liquido-liquido y extraccién con microon- ’ ? 332450 24532 00025 TLAS 8799
das. El mismo tratamiento se realizo newowetta
. > N <25
para carbofuran, carbaryl y methiocarb. omatera
4 NEMONETA2 NO NO NO ND <25
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Tabla 11. Concentracién de carbofu-
ran en muestras de estudio
(réplica 2)

Replica Paso Pis Qam Qsm
Lotalided Parceles Mol P dé> m *-)

Timaters PARCELA
1

PORD §IOLLT  T045T 0.0078 4281 4168

o PARES
NENO NETTA G1L4SL 20768 00020 43121 4144

§IOBOE 20034 00021 4208 4030

SETRST 20045 00020 7830 fE03
NEND NETTA
1

Tomaters
4 NEWONETAL NO N0 o No <1

Tabla 12. ANOVA Concentracién de
carbofuran en muestras de

estudio
FUENTE
VARIACION sC GL CcM Fea! Ftab
LOCALIDAD 1071,177569 3 357,05919 2,4089 3,28
PARCELAS 3294,557199 4 823,6393 5,5567 3,056

CONCENTRACION 258,4915024 8 32,3114378 0,2180 2,64

error 2223,37963 15 148,225309

Las muestras de tomate, demostraron
gue las parcelas de cada localidad, re-
presentan a la variable mas Influyente
en la cantidad de carbamatos cualifi-
cados en las muestras de estudio.
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Conclusiones

Las condiciones Optimas para identifi-
car univocamente y cuantificar aldicarb,
carbofuran, carbaryl, methiocarb en to-
mate, por cromatografia liquida HPLC,
son: flujo éptimo 0,98 mL/min; volumen
de inyeccion: 40 uL y la proporcion de
fase movil: Acetonitrilo/Agua (45:55), ya
gue proporcionaron respuestas croma-
tograficas (areas) simétricas.

Las condiciones 6ptimas para extraer al-
dicarb, carbofuran, carbaryl, methiocarb
en tomate, por extraccidn asistida con
microondas son: temperatura de extrac-
cién 60°C, solvente de extraccion aceto-
nitrilo, tiempo de extraccion 10 minutos
y utilizando como agente desecante al
cloruro de sodio.

El método de extraccion y cuantifica-
cioén de aldicarb, carbofuran, carbaryl,
methiocarb en tomate, se declara va-
lidado, ya que los parametros de linea-
lidad, intervalo de trabajo, precision (re-
petibilidad y reproducibilidad), exactitud
(recuperacion), incertidumbre, cumplen
con los objetivos de validacion fijados.

El método de extraccidon y cuantifica-
cion para aldicarb, resulto ser lineal en
el rango de 50 ug/Kg a 3.000 ug/Kg, el
coeficiente de variacion obtenido para la
repetibilidad fue de 1,02%, el obtenido
para la reproducibilidad fue 1,21% vy el



porcentaje de recuperacién obtenido
fue de 92,3%. Hl limite de deteccién del
método fue 17 ug/Kg, mientras el limite
de cuantificacién fue de 50 ug/Kg y con-
siderando todas las fuentes de incerti-
dumbre, el dato obtenido fue del 25%.

El método de extraccion y cuantifica-
cién para carbaryl, resultd ser lineal en
el rango de 50 ug/Kg a 3.000 ug/Kg, el
coeficiente de variacién obtenido para
la repetibilidad y reproducibilidad fue de
2,42% vy el porcentaje de recuperacion
obtenido fue de 94,2%. El limite de de-
teccion del método fue 17 ug/Kg, mien-
tras el limite de cuantificacion fue de 50
ug/Kg y considerando todas las fuentes
de incertidumbre, el dato obtenido fue
del 15%.

El método de extraccién y cuantificacion
para Methiocarb, resultd ser lineal en
el rango de 50 ug/Kg a 3.000 ug/Kg, el
coeficiente de variacién obtenido para
la repetibilidad fue 1,9% y el obtenido
para la reproducibilidad fue de 2,0 % y
el porcentaje de recuperacion obtenido
fue de 95,6%. El limite de deteccion del
método fue 19 ug/Kg, mientras el limite
de cuantificacion fue de 50 ug/Kg y con-
siderando todas las fuentes de incerti-
dumbre, el dato obtenido fue del 31%.

El método de extraccion y cuantifica-
cioén para carbofuran, resulté ser lineal
en el rango de 50 ug/Kg a 3.000 ug/Kg,
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el coeficiente de variacion obtenido para
la repetibilidad fue 2,16% y el obtenido
para la reproducibilidad fue de 2,5 %y
el porcentaje de recuperacion obtenido
fue de 96,5%. El limite de deteccion del
método fue 23 ug/Kg, mientras el limite
de cuantificacién fue de 50 ug/Kg y con-
siderando todas las fuentes de incerti-
dumbre, el dato obtenido fue del 33%.

Estadisticamente no existe diferencia
significativa entre los resultados obteni-
dos por el método de extraccion asistida
por microondas y por el método de ex-
traccion liquido-liquido (Oficial de EPA,
Environmental Protection Agency), ya
gue se obtuvo un valor de t calculado
no significativo al 5% de t tablas, en la
prueba de t, por lo que se entiende que
el método alternativo de extraccion es
trazable al método de extraccion oficial.

Los extractos obtenidos del microondas
de extraccién, se sometieron a procesos
de limpieza con cartuchos de extraccion
en fase sélida (C8), para eliminar las in-
terferencias.

En las muestras de tomate de la zona
de Urcuqui-Imbabura, sometidas a es-
tudio, se identificaron y cuantifico 1 de
4 carbamatos en estudio. Se evidencio
en 3 de 4 localidades muestreadas la
presencia de carbofuran, sin embargo
las cantidades determinadas de estos
carbamatos no sobrepasan los limites
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maximos de residuos (LMRs). En la lo-
calidad Tomatera 1 para la especie Mi-
caela y especie Pietro, se cuantificaron
89.25 ug/Kg y 44.74 ug/Kg de carbo-
furan respectivamente. En la localidad
Tomatera 2 para la especie Pietro y
Nemo Netta, se cuantificaron 34.10 ug/
Kg y 43.30 ug/Kg de carbofuran respec-
tivamente. Y en la localidad Tomatera 3
para la especie Nemo Netta se cuantifi-
c06 57.99 ug/Kg de carbofuran.

Un estudio estadistico por disefio je-
rarquico en las muestras de tomate,
demostré que las parcelas de cada lo-
calidad, representan a la variable mas
influyente en la cantidad de carbamatos
cuantificados en las muestras de estu-
dio.

En definitiva, la Extraccion Asistida por
Microondas, es un método alternativo
para la extraccion de carbamatos en to-
mate y reemplaza a los métodos tradi-
cionales de extraccion, los cuales repre-
sentan mayor manipulacion, gasto de
solventes y mayor tiempo de proceso.
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