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SUMMARY

Residual levels of nine organochlorine pesticides (aldrin, p,p’-DDE, p,p’-DDT,
dieldrin, endrin, heptachlor-epoxide, lindane, o,p’-TDE and p,p’-TDE) were deter-
mined in UHT whole milk and they were compared with the maximum levels allo-
wed by the European Union in these foods. The highest incidence percentage of the
insecticides researched was for heptachlor-epoxide (59.38%), followed by lindane
(56.25%). Moreover, the highest mean residual level was for p,p’-DDT (0.1872
ppm). None of the samples analyzed exceeded the maximum levels allowed by the
European Union.

RESUMEN

En este trabajo se determinaron los residuos de nueve insecticidas organoclorados
(aldrin, p,p’-DDE, p,p’-DDT, dieldrin, endrin, heptacloro epéxido, lindano, o,p’-
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TDE y p,p’-TDE) en leche entera UHT y se compararon con los niveles permitidos
por la Unién Europea. El porcentaje mds alto de incidencia fue para el hepta cloro
epoxido (59,38%) seguido del lindano (56,25%). Por otra parte la concentracién
media mds alta se obtuvo para el p,p’-DDT (0,1872 ppm). Ninguna de las muestras
analizadas superd los niveles méximos permitidos por la Unién Europea.

INTRODUCCION

La leche de vaca es un indicador muy valioso para medir la persistencia de las sus-
tancias quimicas utilizadas en agricultura que contaminan los alimentos animales y
el medio ambiente; debido a ello, la calidad de la leche es utilizada como base para
las decisiones legislativas que permitiran o prohibirdn el uso de pesticidas y otras sus-
tancias quimicas.

Como indican (**%), la leche de vaca es uno de los medios més adecuados para
monitorizar los niveles de los compuestos organoclorados, debido por un lado a que
la alta lipofilia de estos pesticidas les hace acumularse en la leche y productos ldcte-
0s TicOs en grasa y, por otro, a que la leche y sus productos derivados juegan un papel
central en la nutricién humana.

MATERIAL Y METODOS

Para la realizacién de este trabajo hemos utilizado 32 muestras de leche entera
UHT de dos marcas comerciales elaboradas en la provincia de Ledn. De cada una de
las marcas se hicieron cuatro muestreos, 2 en el afio 1992 (meses de julio y octubre)
y 2 enel alo 1993 (meses de enero y mayo), recogiéndose, en cada uno de ellos, cua-
tro muestras de cada marca. Todas las muestras fueron congeladas a -20°C hasta su
procesamiento.

La extracci6n y purificacién de los insecticidas presentes en las muestras se reali-
z6 de acuerdo con el método recomendado por la Association of Official Analytical
Chemists (A.O.A.C.%).

La identificacién y cuantificacién de los insecticidas se realizé mediante croma-
tografia de gases con deteccin de captura electrénica. La columna utilizada fue la
recomendada por la A.O.A.C. (fase estacionaria DC-200 al 10% sobre Chromosorb
WH 80/100 mallas). Se utilizé una segunda columna (QF-1 al 1,95% y OV-17 al
1,5% sobre Chromosorb WH 80/100 mallas) para confirmar la identidad de los insec-
ticidas.

Las condiciones cromatograficas fueron las siguientes:

Temperatura del bloque de inyeccién: 220°C.
Temperatura del detector: 300°C.

Temperatura de la columna: se programé una temperatura inicial de
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180°C que se mantuvo durante 15 minutos, aumentando después hasta
190°C a una velocidad de 10°C/min, temperatura que se mantuvo 20
minutos.

El gas portador fue argén-metano al 5% (v/v) y el flujo de 30 ml/min. El volumen
de muestra inyectado fue de 3 pl.

La identificacién y cuantificacion se llevaron a cabo comparando, respectivamen-
te, los tiempos de retencién y las dreas de los picos de las muestras con las de un
patrén externo que contenia los nueve insecticidas (aldrin, p,p’-DDE, p,p’-DDT,.diel-
drin, endrin, heptacloro epdxido, lindano, o,p’-TDE y p,p'-TDE) a concentraciones
conocidas. Los porcentajes de recuperacién fueron los siguientes: 74,6% para el
aldrin, 92,5% para el p,p’-DDE, 82,7% para el p,p’-DDT y o,p’-TDE, 80,7% para el
dieldrin, 83% para el endrin, 86,7% para el heptacloro epéxido, 100% para el linda-
no v del 82,6% para el p,p’-TDE.

La comparacién estadistica de los distintos grupos de datos se realizé mediante el
andlisis de varianza de dos vias (ANOVA).

RESULTADOS Y DISCUSION

En las tablas 1 y 2 se encuentran recogidos, respectivamente, los valores medios
de las concentraciones de los insecticidas organoclorados detectados en las muestras

Tabla 1.Media de concentraciones (ppm en base a peso de materia grasa) y porcentaje
de incidencia de los insecticidas organoclorados investigados en la leche A en los afios

1992 y 1993
1992 1993
X Incidencia X Incidencia
Lindano 0,0295 62,5 0,0389 62,5
H. Epox. 0,0953 87,5 0,0368 50
p:p"-DDE 0,1543 12,5 0,0039 25
o,p'-TDE 0,0405 3.5 0,0302 62,5
p.p'-TDE 0,0222 25 0,0205 50
p,p’-DDT 0,3351 50 ND 0
Aldrin 0,0179 12,5 0,0304 50
Dieldrin 0,0172 75 0,0320 25
Endrin ND 0 ND 0
ﬁbﬂguﬁ(;[)}:f&mcllad:t) Epéxido.
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Tabla 2. Me_dia. de concentraciones (ppm en base a péso de materia grasa) y porcentaje
de incidencia de los insecticidas organoclorados investigados en la leche B en los afios

1992 y 1993
1992 1993
X Incidencia X Incidencia
Lindano 0,0222 50 0,0449 50
H. Epox. 0,0267 25 0,0733 75
p:p'-DDE 0,0099 50 0,009 12,5
o,p’-TDE 0,02 25 0,0374 37,5
psp'-TDE 0,0294 25 0,0177 375
p,p'-DDT 0,0393 12,5 ND 0
Aldrin 0,0205 25 0,0132 75
Dieldrin 0,0222 62,5 0,0513 25
Endrin ND 0 ND 0
H. Epox.= loro Epdxido.
T

Tabla 3. Media de concentraciones (ppm en base a peso de materia grasa) y porcentaje de incidencia de
los insecticidas organoclorados investigados en leche total (A+B) en los afios 1992 y 1993

1992 1993 1992 + 1993
X Incidencia X Incidencia X Incidencia
Lindano 0,0276 56,25 0,0416 56,25 0,0343 56,25
H. Epox. 0,0583 56,25 0,0413 62,5 0,0498 59,38
p.p-DDE  0,0565 31,25 0,0055 18,75 0,0310 25
op-TDE  0,0322 31,25 0,0306 50 0,0333 40,6
p.p"-TDE 0,027 25 0,0202 43,75 0,0236 34,4
pp-DDT  0,1872 31,25 ND 0 0,1872 15,63
Aldrin 0,0192 18,75 0,0201 62,5 0,0198 34,38
Dieldrin 0,0253 68,75 0,0448 25 0,0324 46,88
Endrin ND 0 ND 0 ND 0
H. Epox.= Heptacloro Epéxido.
D e Deror EpO
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de leche de las dos marcas comerciales que denominamos A y B, asf como el por-
centaje de incidencia.

En la tabla 3 se recogen los datos correspondientes a las medias de las concentra-
ciones de los insecticidas considerando conjuntamente las muestras de las dos mar-
cas, asi como los porcentajes de incidencia correspondientes tanto a los afios 1992 y
1993, como al periodo total de muestreo.

En primer lugar debemos sefialar que en ninguna de las 32 muestras de leche ana-
lizadas hemos detectado a la vez los 9 insecticidas investigados, y que el nimero mas
alto de insecticidas presentes en una misma muestra fue de 7 (2,8% de las muestras).
Se detectaron 6 insecticidas en el 4,16% de las muestras, 5 en ¢l 8,33%, 4 en el
10,41%, 3 en el 16,66%, 2 también en el 16,66% y 1 en el 8,33%. No hubo ninguna
muestra en la que no detectdsemos algin insecticida.

Como puede observarse en la tabla 1 en el afio 1992 la incidencia mds elevada fue
para el heptacloro epéxido (87,5%) seguida del dieldrin (75%), mientras que en €l
afio 1993 para la misma marca de leche, la incidencia mds alta la obtuvieron el lin-
dano y el o,p’-TDE (62,5%); en ninguno de los dos afios se detect6 el endrin.

En relacién a la marca de leche B, en el afio 1992 la incidencia mds elevada fue
para ¢l dieldrin (62,5%) seguida del lindano y el p,p’-DDE (ambos con el 50%),
mientras que en el afio 1993 el mayor porcentaje correspondié al aldrin y al hepta-
cloro epéxido (75%) seguidos del lindano (50%). Tampoco fue detectado el endrin
en ninguna muestra.

El andlisis de varianza de dos vias ANOVA indic6 que no existian diferencias sig-
nificativas entre las concentraciones de los distintos insecticidas entre las dos marcas
ni entre los dos afios y por esta razén se consideraron conjuntamente las muestras de
las dos marcas de leche (tabla 3). En este caso la incidencia mds elevada la present6
en el afio 1992 el dieldrin (68,75%) seguido del lindano y del heptacloro epéxido
(ambos con el 56,25%), mientras que en el afio 1993 fue para el heptacloro ep6xido
y el aldrin (62,5%) seguidos del lindano (56,25%). En la totalidad del periodo estu-
diado la incidencia mds alta fue para el heptacloro epéxido (59,38%) seguido del lin-
dano (56,25%).

En la bibliograffa consultada no hemos encontrado ninguin trabajo que haga refe-
rencia a residuos de insecticidas organoclorados en leche entera UHT en Espafia.

Con el fin de comparar los niveles obtenidos con los lfmites permitidos por la
Unién Europea', hemos incluido en el diagrama 1 los niveles de
Tdieldrin (aldrin y dieldrin), asi como el £DDT (o,p’-TDE, p,p’-TDE y p,p’-DDT).

Como puede observarse en dicho diagrama, en todos los casos los niveles se
encuentran por debajo de los limites exigidos por la Unién Europea para las leches
conservadas con un porcentaje de grasa superior al 2% (el porcentaje medio de grasa
obtenido por nosotros para la leche A fue del 3,3% y para la leche B del 3,33%).
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Comparacién entre los limites de residuos permitidos por la Unién Europea (UE) y los
niveles detectados en leche.
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