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1.- INTRODUCCION

Los cereales y sus derivados son alimentos basicos en las dietas equilibradas debido fundamentalmente a su aporte de hidratos de carbono que constituye una importante fuente de energia, asi como por su alto contenido de vitaminas, minerales
y fibra. Segun los datos estadisticos publicados por The World Bank [1], en el afio 2016 la produccion de cereales en Cabo Verde fue de 5642 toneladas demostrando un elevado consumo de cereales en el archipiélago de la Region Macaronésica.
De la creciente demanda de cereales y el uso intensivo de productos fitosanitarios para prevenir, mitigar e incluso eliminar plagas en los cultivos, surge la necesidad de desarrollar métodos que permitan la evaluacion y monitorizacion de estos
compuestos siguiendo las directrices europeas de la guia SANTE/11813/2017 [2] y, asi, garantizar la seguridad de su consumo.

En el presente trabajo se ha aplicado una metodologia analitica basada en el método QUEChERS como etapa de preparacion de muestra y un cromatografo de gases acoplado a un espectrometro de masas para la determinacion de 107 residuos
de plaguicidas en muestras de cereales procedentes del archipielago de Cabo Verde, utilizando el trifenilfosfato (TPP) como estandar interno. La metodologia fue validada obteniéndose recuperaciones relativas entre el 70 y 120 % y limites de
cuantificacion del método en el rango 0,01-0,02 mg/kg. Teniendo en cuenta una incertidumbre del 50 % para los resultados obtenidos, se encontraron tres violaciones del limite maximo de residuo (LMR) establecido por la legislacion europea [3]

para pirimifés-metilo en un 6,5 % de las muestras analizadas.

2.- PARTE EXPERIMENTAL
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*Método QUEChERS considerado por el Comité Europeo de Normalizacion (CEN) como método normalizado. Norma EN 15662 [4].

3.- RESULTADOS Y DISCUSION

CALIBRADO EN LA MATRIZ

Tabla 1.- Resultados del calibrado en la matriz de los plaguicidas cuantificados. R?: coeficiente de determinacion; b: pendiente; S,: desviacion estandar de la pendiente;
a: ordenada; S,: desviacion estandar de la ordenada.

_ Recta de calibrado (n =7)
Rango lineal

Plaguicida estudiado (ug/L)

bt Spt00s: 5

atS,100s 5

Clorpirifés 5-200 1,19:102+ 2,15-104 -2,76:102 + 2,37-102 0,9998
Clorpirifos-metilo 5-200 1,46-102+ 2,65-10* -2,36:102 + 3,02:102 0,9998
Ciflutrina 5-200 5,86-102+ 6,51-104 3,95:102 £ 7,43 -102 0,9998
Cipermetrina 5-200 4,51-102+ 7,71-104 3,93-102 £ 7,95-107? 0,9998
Deltametrina 5-200 6,99-103+ 1,81-104 -1,26:102 + 2,04-102 0,9995
Permetrina 5-200 1,98-10°+ 3,75-10 -1,02-10 £ 3,98-102 0,9999
Pirimifos-metilo 5-200 1,12:102+ 1,57-104 -2,30-102 £ 1,79-10°2 0,9999
Propiconazol 5-200 -4,85-103+% 9,14-10° -7,69-103 £ 9,23-10°3 0,9999
Tebuconazol 5-200 -3,19-102+ 2,95-104 1,33-102 £ 3,06-102 0,9996

ESTUDIO DE RECUPERACIONES

Tabla 2.- Resultados de las recuperaciones y LOQs del método para los plaguicidas cuantificados. a) Promedio de los resultados obtenidos del estudio de
recuperaciones (n = 5) para los analitos seleccionados en las muestras de cereales a dos niveles de concentracion: 0,010 mg/kg y 0,100 mg/kg. b) Definido como la
concentracion del calibrado en la matriz mas baja que proporciona una relacion sefial-ruido superior a 10 para la transiciéon de cuantificacion y superior a 3 para la
transicion de confirmacion, teniendo en cuenta el factor de dilucién y las recuperaciones.

Recuperaciones

Recuperaciones

ANALISIS DE MUESTRAS

Tabla 3.- Resumen de los resultados obtenidos del analisis de diferentes cereales mediante el método
QUEChERS-GC-MS/MS. a) Numero de muestras que contienen los analitos presentes en la tabla a
concentraciones superiores a sus respectivos LOQS 400

Plaguicida Numero de muestras? Concentraciones (mg/kg)
Clorpirifos 4 0,01-0,02
Clorpirifos-metilo 7 0,02-0,34
Ciflutrina 1 0,02
Cipermetrina 1 0,02
Deltametrina 10 0,02-0,06
Permetrina 1 0,01
Pirimifos-metilo 22 0,01-7,83
Propiconazol 3 0,01-0,02
Tebuconazol 2 0,02

Porcentaje de muestras con analitos a concentraciones
superiores al LOQ 40do

Tebuconazol
4.3 %
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Ciflutrina

2,2.% fb Total de muestras analizadas: 46
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| 2 2 0 » Muestras con plaguicidas a concentraciones
Clorpirifés-metilo 82 (12) 0,012 Pirimifos-metilo 96 (11) 0,010 inferiores al LMR: 38 (92,7 %)
: : : » Muestras con plaguicidas a concentraciones
Ciflutrina 71 (14) 0,014 Propiconazol 85 (12) 0,012 K superiores al LMR: 3 (7.3 %) /
Cipermetrina 69 (15) 0,014 Tebuconazol 79 (9) 0,013 Pirimifos-metil Deltametrina
21,7 %
: 47,8 % ’
Deltametrina 85 (15) 0,012 8 %0
Permetrina
2,2 %
4.- CONCLUSIONES AGRADECIMIENTOS

 En el presente trabajo se ha validado el método QUEChERS combinado con GC-MS/MS para la determinacion de 107
plaguicidas en muestras de cereales (46 muestras).

* 41 muestras (89,1 %) presentan uno o mas residuos de plaguicidas, mientras que 5 (10,9 %) no contienen ningun residuo de
plaguicida.

* Clorpirifés-metilo, deltametrina y pirimifos-metilo fueron los plaguicidas que se encontraron con mas frecuencia en las muestras
de cereales analizadas en este estudio.

» Se han encontrado 3 muestras con violaciones del LMRs establecido para el insecticida autorizado pirimifos-metilo (0,5 mg/kg).
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