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INFORME NACIONAL PARA EL PLAN DE MONITOREO MUNDIAL DE
CONTAMINANTES ORGANICOS PERSISTENTES (COP) EN ECUADOR

1. Introduccion

Los contaminantes organicos persistentes (COP) son un grupo de sustancias quimicas que han sido
ampliamente utilizados en la agricultura y en la industria en todo el mundo. Los COP se caracterizan por
ser persistentes, por bioacumularse y por ser muy volatiles y viajar a grandes distancias de la fuente de
liberacion a través de distintos medios, como aire, agua y especies migratorias.

Los efectos especificos en la salud de los COP pueden incluir cancer, alergias e hipersensibilidad, dano al
sistema nervioso central y periférico, trastornos reproductivos y alteracién del sistema inmunoldgico.
Algunos COP también son considerados como disruptores enddcrinos que, mediante la alteracién del
sistema hormonal, pueden dafiar los sistemas reproductivos e inmunoldgicos de los individuos expuestos,
asi como sus descendientes.

El movimiento transfronterizo de los COP debido a su internacional fabricacidn, uso y liberaciones no
intencionales, asi como su desplazamiento a largas distancias, afectando a la poblacion y al ambiente,
provocd la activacion del Convenio de Estocolmo, sobre Contaminantes Orgdnicos Persistentes, cuyo
objetivo es "Proteger la salud humana y el medio ambiente y reducir o eliminar las liberaciones de los
cop".

El Convenio de Estocolmo se firmd en mayo del 2001 y entré en vigor el 17 de mayo de 2004, siendo
ratificado por Ecuador el 7 de junio del mismo afio, constituyéndose el Ministerio del Ambiente, Agua y
Transicién Ecoldgica (MAATE) en el punto focal para el cumplimiento del Convenio. Desde entonces, el
pais tiene el compromiso de plantear las medidas tendientes a la eliminacidon de la produccidn, uso,
importacion y exportacion de los COP de produccion intencional y la reduccidn de las emisiones de los
COP de produccidn no intencional.

A nivel internacional existe una preocupacidon cada vez mayor sobre los compuestos organicos
persistentes y sus impactos sobre la salud y la naturaleza. La implementacion del Convenio de Estocolmo
a nivel internacional demandd que en 2007 se cree el Plan de Vigilancia Mundial, como un instrumento
guia para el desarrollo de las actividades de vigilancia de los niveles ambientales de los COP; la
metodologia propuesta por el Plan fue la de establecer una linea base de las concentraciones de los COP
en el ambiente (agua y aire) y en las personas (leche y sangre).

Ecuador siendo parte del Convenio de Estocolmo y como un Estado que garantiza los derechos de las
personas y de la naturaleza, estd en la obligacidn de sumarse a los esfuerzos internacionales para
monitorear ese tipo de contaminantes y a la vez que generar insumos para el desarrollo de sus propias
politicas publicas ambientales.

El fortalecimiento de las capacidades de monitoreo y analiticas, consistente en la formacién de expertos
altamente capacitados en el analisis de COP en matrices prioritarias, también es una necesidad de la
region, ya que estas son un apoyo fundamental a los programas de monitoreo, que permita evaluar la
exposicidon de los grupos vulnerables como los indicadores para proteger a las generaciones futuras, tal
como se indica en los objetivos del Convenio de Estocolmo.
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Ecuador participd en la primera fase del proyecto UNEP - GEF denominado “Apoyo en la implementacion
del plan de monitoreo global de COP's en los paises de América Latina y el Caribe” durante los afios 2011-
2012 con el apoyo del Centro Regional del Convenio de Estocolmo para América Latina y el Caribe ubicado
en Uruguay, en el cual se concluyd que es necesario con continuar con las iniciativas sobre el
fortalecimiento de las capacidades analiticas y la generacién de datos sobre los COP, para mejorar el
proceso iniciado a través de este proyecto con cada una de las experiencias de los paises participantes.

Con estos antecedentes, en la quinta reposiciéon del Fondo para el Medio Ambiente Mundial (GEF), con el
apoyo de Programa de Naciones Unidas para el Medio Ambiente (PNUMA) como Agencia Implementadora
y el Centro Coordinador del Convenio de Basilea - Centro Regional del Convenio de Estocolmo(BCCC-SCRC)
para América Latina y el Caribe con sede en el Laboratorio Tecnolégico de Uruguay (LATU) como Agencia
Ejecutora, se presento el proyecto para continuar con la segundad fase del apoyo regional para el “Plan
de Vigilancia Mundial de COP bajo el Convenio de Estocolmo en la Regidn de América Latina y el Caribe”;
el cual fue aprobado por el GEF el 17 de diciembre de 2014.

El 03 de agosto de 2017, el Centro Coordinador del Convenio de Basilea, Centro Regional del Convenio de
Estocolmo (BCCC-SCRC), hospedado por el Laboratorio Tecnolédgico de Uruguay (LATU) y el ex Ministerio
del Ambiente firman el memorando de entendimiento de cooperacién técnica para la ejecucion de las
actividades del proyecto “Plan de Vigilancia Mundial de Contaminantes Orgdnicos Persistentes (COP) bajo
el Convenio de Estocolmo en la Regidon de América Latina y el Caribe”; con la finalidad de que el BCCC-
SCRC sea el administrador de los fondos GEF para el componente de Ecuador del proyecto regional, cuyo
reporte se presenta en este documento.

2. Arreglos institucionales

Para el desarrollo del proyecto en el Ecuador se establecieron los siguientes responsables:
Coordinacién Nacional

Ministerio del Ambiente, Agua y Transicidon Ecoldgica del Ecuador (MAATE) a través de la Direccién de
Sustancias Quimicas, Desechos Peligrosos y No Peligrosos (DSRD) de la Subsecretaria de Calidad Ambiental
(SCA). Es importante indicar que, durante los afios 2017, 2018 y 2019 debido a varios cambios
institucionales el actual MAATE se denominaba Unicamente Ministerio del Ambiente (MAE) y el area
responsable de la ejecucion del proyecto fue la Direccion Nacional de Control Ambiental (DNCA) de la SCA.

Muestreo:

Matriz aire: Direccién de Sustancias Quimicas, Desechos Peligrosos y No Peligrosos - Ministerio del
Ambiente, Agua y Transicién Ecoldgica del Ecuador.

Matriz leche materna: Proyecto de Nutricién en el Ciclo de Vida — Desnutricidon Cero de la Direccidn de
Promocidn de la Salud - Ministerio de Salud Publica.

Matriz agua y muestras de interés nacional: Laboratorio de Analisis Quimico Instrumental - Escuela
Superior Politécnica del Litoral (ESPOL), Facultad de Ciencias Naturales y Matematicas.

Laboratorios

Andlisis de leche materna: Laboratorio de Contaminantes de Productos Agricolas de la Agencia de
regulaciéon y Control Fito y Zoosanitario (AGROCALIDAD).
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Analisis de esponjas de poliuretano flexible (PUFs): Laboratorio de Andlisis de Contaminantes Organicos -
Direccién de Aplicaciones Nucleares y Cooperacién Técnica del Ministerio de Energia y Recursos Naturales

No Renovables (MERNNR) actualmente Ministerio de Energia y Minas (MEM).

3. Actividades nacionales

3.1. Muestreo de aire (pasivo)

3.1.1. Coordinacidn

Para la gestion del Proyecto “Plan de Vigilancia Mundial de Contaminantes Orgdnicos Persistentes (COP)
bajo el Convenio de Estocolmo en la Regidon de América Latina y el Caribe” en Ecuador se contd con el
apoyo del personal de la Direccion Nacional de Control Ambiental del Ministerio del Ambiente para
realizar el muestro de aire durante los afios 2017 y 2018.

3.1.2. Metodologia

La instalacién, montaje y desmontaje de los muestreadores pasivos fue realizado de acuerdo al Instructivo
para el uso de los captadores pasivos (PAS) - UNEP y segun el cronograma establecido y proporcionado
por el Centro Regional. Para la determinacion de los puntos de muestreo se buscé el lugar mas cercano al
punto de muestreo empleado en la primera fase considerando que no se podia colocar los muestreadores
porque el lugar fue cerrado. Bajo este aspecto se colocaron los ocho (8) muestreadores en la terraza del
edificio del antiguo dispensario del Instituto Ecuatoriano de Seguridad Social (IESS) en el centro de la
ciudad de Quito ubicado en las calles Benalcdzar y Manabi, cuyas coordenadas UTM son: 777271.8,
9975645.9.

3.1.3. Muestreo

Se realizaron cuatro campafias de monitoreo en los afios 2017 y 2018 para ello se colocaron los
muestreadores en el punto escogido, en cada muestreador al inicio de cada campafia se colocd unas de
las esponjas que fue proporcionada por el laboratorio de referencia de Barcelona — Espafiia, luego del
periodo indicado se retiraron las esponjas para ser enviadas tanto a los laboratorios internacionales de
referencia como para el laboratorio nacional.

Tabla 1. Muestreo en aire por camparias

Aho 2017-1 2017-11 | 2017-11 | 2017-IV | 2018-I 2018-11 | 2018-Ill | 2018-IV

PUFs X X X X X X X X
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llustracion 1. Imdgenes del muestreo de aire en Quito

3.1.4. Analisis
3.1.4.1. Laboratorio de Analisis Quimico de Contaminantes Organicos

Para realizar el andlisis de los PUF, el método utilizado es una variacion del Método N° 71 —UNEP-IOC-
IAEA-FAO, extraccién del PUF en soxhlet Tolueno:Metanol 60:40 (v/v) por 12 horas; se concentra el
extracto en rotavapor; se realiza el clean-up utilizando una columna de vidrio la cual contiene 9 g de florisil
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previamente activado a 130 °C por 12 horas, deactivado con 0.5% de agua y luego de 24 horas de equilibrio;
luego de afiadir el extracto en la columna se eluyen tres fracciones: La primera con 40 ml de hexano; la
segunda con 25 ml de hexano-diclorometano (70:30) y la tercera fraccién con 20 ml de diclorometano.
Los extractos son concentrados hasta 1 mly llevados en un vial para el andlisis.

El andlisis se realizé usando un cromatdgrafo de gases Agilent 6890 equipado con detector ECD. Para la
identificacion y cuantificacidn se utilizan estandares analiticos proporcionados por la empresa comercial
Dr. Ehrenstorfer. Para el control de aseguramiento de la calidad se realizan blanco reactivos y adicién de
subrogado a la muestra.

Compuestos Analizados:

e Plagucidas Orgnoclorados analizados:Alfa HCH, Hexaclorobeceno, Beta HCH, Lindano, Heptacloro,
Aldrin, Heptacloro epdxido B, Oxiclordano, Heptacloro epdxido A, OPDDE, Alfa endosulfan,
Cisclordano, ppDDE, dieldrin, endrin, Beta endosulfan, ppDDD, opDDT, Endrin aldheido,
Endosulfan sulfato, ppDDT, Endrin cetona y Mirex.

e PCBs:28,52,101, 118, 153,138,180

3.1.4.2. Laboratorio de Dioxinas del Instituto de Diagnostico Ambiental y Estudios del
Agua (IDAEA) CSIC.

La metodologia analitica empleada se basé en un andlisis mediante acoplamiento de la cromatografia de
gases acoplada a la espectrometria de masas de alta resolucién (GC-HRMS) y utilizando la dilucién
isotopica como método de cuantificacion. Previo a este analisis fue necesaria una etapa de extraccion
llevada a cabo con ayuda de un extractor Soxhlet, y posterior purificacion del extracto. La purificacion se
basd en cromatografia de adsorcidn sélido-liquido, empleando columnas abiertas eluidas por gravedad,
con diferentes adsorbentes, como silice modificada, alimina, florisil o carbén activado.

Se analizaron los COP basicos, policlorodibenzo-p-dioxinas(PCDDs) y policlorodibenzofuranos (PCDFs),
bifenilos policlorados similares a dioxinas (dl- PCBs), bifenilos policlorados indicadores (PCBs Ind.), bifenil
éteres polibromados (PBDEs), asi como el polibromobifenil (PBB-153).

3.1.4.3. Laboratorio de la Universidad de Orebro

Se realizd el andlisis quimico mediante extraccion Soxhlet con metanol o una mezcla de 60:40
MTBE:metanol, extraccion en fase sélida y deteccién UPLC/MSMS. Se analizaron los PUF individuales
como muestras trimestrales y combinaciones de hasta 4 PUF como muestras anuales; todas las
concentraciones se normalizaron a una PUF y 3 meses de exposicion.

3.1.5. Resultados
3.1.5.1. Laboratorio de Analisis Quimico de Contaminantes Organicos
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Tabla 2. Resultados de Andlisis de COP en Aire - 2017

Enero - Marzo 2017

Abril - Junio 2017

Julio - septiembre 2017

Octubre - Diciembre 2017

LIMITE DE LIMITE DE

ANALITOS DETECCION [ CUANTIFICACION | ECU-2-2017-1 ECU-4-2017-1|ECU-10-2017-1 | ECU-2-2017-l | ECU-4-2017-11|ECU-10-2017- Il [ECU-2-2017-1l |ECU-4-2017-lll |ECU-10-2017-lll [ECU-2-2017-IV |ECU-4-2017-IV |ECU-10-2017-IV

LOD (ng/PUF) LOQ (ng/PUF) | Conc. (ng/PUF) | Conc. (ng/PUF)|Conc(ng/PUF) | Conc. (ng/PUF) | Conc. (ng/PUF)|Conc.(ng/PUF) |Conc.(ng/PUF) [Conc.(ng/PUF) |Conc.(ng/PUF) |Conc.(ng/PUF) |Conc.(ng/PUF) |Conc.(ng/PUF)

TCMX (SUBRROGADO)** 0,2 0,6 8,6 9,5 8,94 9 9,05 84 7,95 9,05 8,35 9 8,7 8,4
ALFA HCH 0,1 0,3 <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOQ <LOoQ <LOQ <LOD < LOD <LOD
HEXACLOROBENCENO 0,1 0,3 <LOQ <LOQ <LOD 1,1 1,2 1,3 1,9 2,1 2 <LOQ < LOD <LOD
BETA HCH 0,2 0,6 <LOD <LOD <LOD <LOD <LOQ <LOD <LOQ <LOQ <LOD <LOD <LOQ <LOD
LINDANO 0,1 03 0,4 <L0Q 0,5 1,4 1,3 1,5 1,05 1,2 0,9 <L0Q <L0Q <L0Q
HEPTACLORO 0,1 0,3 <LOQ 0,5 <LOQ 1,1 1,2 0,9 0,7 0,5 0,8 <LOQ <LOQ <LOQ
ALDRIN 0,1 0,3 <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOD
HEPTACLORO EPOXIDO B 0,1 0,3 <LOQ <LOQ 0,4 0,7 0,5 0,8 1,8 13 1,5 0,8 0,9 1,1
OXICLORDANO 0,2 0,6 <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOQ <LOQ <LOD <LOD < LOD <LOD
HEPTACLORO EPOXIDO A 0,1 0,3 <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOQ < LOD <LOD
OPDDE 0,3 0,9 <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ < LOD <LOD
ALFA ENDOSULFAN 0,2 0,6 <LOD <LOD <LOQ <LOD <LOQ <LOD 0,6 <LOoQ <LOQ 0,7 <LOoQ <LOQ
CISCLORDANO 0,2 0,6 <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOQ <LoQ <LOD <LOQ < LOD <LOD
PPDDE 0,2 0,6 0,6 0,9 0,8 0,7 <L0Q <L0Q 1,7 1,5 1,4 1,1 0,9 1
DIELDRIN 0,2 0,6 <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ
ENDRIN 0,2 0,6 <LOD <LOQ <LOQ <LOQ <LDQ <LOQ <LOD <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ <LOQ
BETA ENDOSULFAN 0,2 0,6 <LOD <LOD <LOQ <LOD 0,6 <LOoQ <LOQ <LO0Q <LOQ <LOQ <LOD <LOQ
PPDDD 0,2 0,6 <LOD <LOQ <LOD <LOD <LOD <LOD 0,7 <L0Q 0,8 < LOD <L0Q <LOD
OPDDT 0,2 0,6 <LOQ <LOD <LOQ <LOD <LOQ <LOQ <LOD <LOQ <LOQ <LOD < LOD <LOD
ENDRIN ALDHEIDO 0,3 0,9 <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOQ <LOD <LOQ <LOD < LOD <LOD
ENDOSULFAN SULFATO 0,2 0,6 <LOD <LOD <LOD <LOQ <LOQ <LOQ 0,7 <LOQ <LOQ <LOQ < LOD <LOD
PPDDT 0,2 0,6 <LOQ <LOQ <LOD <LOD <LOQ <LOQ 0,9 <LOQ 0,8 0,6 <LOQ <LOQ
ENDRIN CETONA 0,2 0,6 <LOD <LOD <LOQ <LOD <LOD < LOD <LOQ < LOD <LOQ <LOD < LOD <LOD
MIREX 0,2 0,6 <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOQ <LOQ <LOD <LOQ <LOD < LOD <LOD
PCB-28 04 1,2 <LOQ <LOD <LOD <LOD <LOD <LOQ <LOD <LOQ <LOQ <LOD <LOQ <LOD
PCB-52 0,5 1,5 <LOD 1,5 <LOoQ <LOD <LOQ <LOD <LOQ <LOD <LOD <LOQ <LOD <LOQ
PCB-101 0,6 1,8 <LOD <LoQ <LOD <LOQ <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
PCB-118 0,5 1,5 2 1,7 <LOD <LoQ 2,7 <L0Q, 1,7 <L0Q 2,3 <L0Q 1,9 <L0Q
PCB-138 04 1,2 <LOD 1,2 1,6 <LOQ 1,9 <LOQ 1,5 <LOQ 1,4 <LOQ < LOD 3,85
PCB-153 0,6 1,8 <LOQ <LOD <LOD <LOQ <LOD <LOD <LOQ <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
PCB-180 0,5 1,5 <LOD <LoQ <LOD <LOQ 1,5 <LOQ <LOD <LOQ <LoOQ <LOD < LOD <LOD

* Muestra de PUF(6,0 g), extraccion con Tolueno-metanol.Clean-up con florisil. Analisis por GC/uECD-
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Tabla 3. Resultados de Andlisis de COP en Aire- 2018

* Muestra de PUF(6,0 g), extraccion con Tolueno-metanol.Clean-up con florisil. Analisis por GC/uECD-
** 10 ng de Tetraclorometaxileno (TCMX) afiadido por muestra de PUF

LIMITE DE LIMITE DE Enero - Marzo 2018 Abril - Junio 2018 Julio - septiembre 2018 Octubre - Diciembre 2018
ANALITOS
DETECCION CUANTIFICACION | Ecu-2-2018-1 ECU-4-2018-1|ECU-10-2018-] | ECU-2-2018-ll | ECU-4-2018-1I|ECU-10-2018- Il [ECU-2-2018-Ill |ECU-4-2017-lll |ECU-10-2017-lll |ECU-2-2018-IV |ECU-4-2018-IV |ECU-10-2018-IV
LOD (ng/PUF) LOQ (ng/PUF) Conc. (ng/PUF) | Conc. (ng/PUF)|Conc(ng/PUF) | Conc. (ng/PUF) | Conc. (ng/PUF)|Conc.(ng/PUF) [Conc.(ng/PUF) |Conc.(ng/PUF) [Conc.(ng/PUF) |Conc.(ng/PUF) (Conc.(ng/PUF) |Conc.(ng/PUF)
ALFA HCH 01 03 <top
HCB 01 03 <LOD <LOD <10D <L0OD <LOD <LOoD
BETA HCH 02 06 <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LoD
LINDANO 01 03 18 19 08 <LOD
HEPTACLORO 01 03 <LOD 19 13 07
ALDRIN 01 03 <LOD <10D <LoD
HEPTACLORO EPOXIDO B 01 03
OXICLORDANO 02 06 <LOD <LOD <LOD
HEPTACLORO EPOXIDO A 01 03 <LoD <LOD
OPDDE 03 09 <LOD <LOD <LOD <LOoD
ALFA ENDOSULFAN 02 06 15 ] <LOD <LoD
CISCLORDANO 02 06 <LoD <LOD <LoD <LoD <LOD
PPDDE 02 06 1,94 2,05
DIELDRIN 02 06 <L0Q <LoD <LOD <LOoD <LOD
ENDRIN 02 06 <LOD <LOoD <LOD <L0oD <LoD
BETA ENDOSULFAN 02 06 1,9 <LOoD <LOoD
PPDDD 02 06 <LOD <LOoD <LoD
OPDDT 02 06 <LOD <LOD <LoD <LoD
ENDRIN ALDHEIDO 03 09 <LOD <1LOD <LOD <LOD
ENDOSULFAN SULFATO 0.2 0,6 <LOD
PPDDT 02 06 L1
ENDRIN CETONA 02 06 <LOD <LOD <LoD <LoD <LoD <LoD <LoD <LOD <Lob
MIREX 02 06 <LOD <LOD 8,5 8 7,95 <LOD <LoD <LOD <LoD
PCB-28 03 09 <LOD <LoD
PCB-52 04 12 <LOD <LOD <LoD <LOD < LOD
PCB-101 05 15 <LoD <top [ <Lop
PCB-118 04 12 28
PCB-138 03 09 <LOD 2,9 3,1 2,5 15 <LoD 45 < LOD
PCB-153 05 15 <L0Q <LoD <LoD <LOD <LOD <LOD <LOD < LOD
PCB-180 04 12 <LOD <LOD <L0oD <LOD < LoD
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3.1.5.2. Laboratorio de Dioxinas del Instituto de Diagndstico Ambiental y Estudios del Agua
(IDAEA) CSIC.

En todas las muestras analizadas se reportaron los resultados expresados en nanogramos por PUF
(ng/PUF) para todos los compuestos, a excepcion de dioxinas, furanos y dI-PCBs quese expresan
en picogramo por PUF (pg/PUF). Ademas, los resultados de dioxinas, furanos y dI-PCBs de las
muestras anuales se refieren a las concentraciones determinadas en el total dePUFs indicados en
cada caso (ej: 4 PUFs), de manera que deben dividirse por el nimero de PUFs correspondiente si
se quiere normalizar los datos a pg/PUF.

Para aquellas sustancias no detectadas o cuyas concentraciones son inferiores al limite de
cuantificacion (LOQ), se incluye el valor del LOQ.

Se incluyen valores suma para las diferentes familias de compuestos siguiendo la aproximacién
del “valor inferior” o “lowerbound” (LB), es decir considerando igual a 0 la contribucién de

aquellos compuestos con valores inferiores al LOQ. En concreto:

e Para el caso de los COP basicos, se muestra la suma de algunas familias de sustancias (ej..
DDTs, etc.). La identificacion de los compuestos pertenecientes a las distintas familias se
realiza mediante diferentes colores de relleno de las celdas.

e Para el caso de PBDEs, se afade la suma de 8 o de 10 PBDEs. En rojo se indica los 2
compuestos afiadidos a los 8 PBDEs que normalmente se documentan en la bibliografia.

e Para dioxinas, furanos y dI-PCBs, se incluyen los resultados expresados en WHO- TEQ,

también en “lowerbound”.

Tabla 4. Resultados de COP bdsicos en muestras de aire ambiente en las 8 camparias llevadas a cabo entre 2017 y 2018

Region GRULAC GRULAC GRULAC GRULAC GRULAC GRULAC GRULAC GRULAC
Matrix PUF PUF PUF PUF PUF PUF PUF PUF
Sampler 1 1 1 1 1 1 1 1
Lab CSIC CSIC CSIC CSIC csIC CsIC CSIC csiC
Sampling year 2017 2017 2017 2017 2018 2018 2018 2018
Season code | I 1 v | I 1l v
Year-season 2017-1 2017-11 2017-11l 2017-IV 2018- 2018-11 201811l 2018-1V
I

Exposure time quarter! quarterly quarterly quarterly quarterly quarterly quarterly quarterly
Original Sample-TD ECYJ—l TCU-I (2017~ | ECU-1[2017- TCUT TCU-T | ECU-I (2018~ | ECU-I[2018- TCU-T

(2017-1) ||S ||f) (2|01)7 (20|)18 ||3 ||$) (ZR/I)S
Full'country name Ecuador Ecuador Ecuador Ecuad Ecuad Ecuador Ecuador Ecuador

or or

Country150-3 ECU ECU ECU ECU ECU ECU ECU ECU
Sample 1D ECU ECU(2017-1I) | ECu (2017-111) ECU ECU ECU (2018-l) | ECU (2018-I1l) ECU

(2017-1) (2017 (2018 (2018

-IV) ) -IV)

Unit ng/ PUF ng/PUF ng/ PUF ng/PUF ng/PUF ng/ PUF ng/ PUF ng/ PUF
OCPs
Pentachlorobenzene 1,7 30 32 30 22 9,4 7,7 7,9
a-HCH 0,23 0,40 0,89 0,56 0,63 0,34 0,56 0,59
Hexachlorobenzene ) 77 5.7 7, 5, 30 55 5,3
g-HCH (lindane) 12 20 10 15 12 84 16 17
b-HCH <0,20 <0,20 <0,20 <0,20 <0,20 <0,20 <0,20 0,20
d-HCH <0,20 <0,20 <0,20 <0,20 <0,20 <0,20 <0,20 <0,20
Heptachlor <0,20 <0,20 <0,20 <0,20 <0,20 <0,20 <0,20 <0,20
Aldrin + unknown peak 0,33 0,35 0,29 0,35 0,35 0,26 03 0,35
Oxychlordane <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40
cis-Heptachlor Epoxide <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40
trans-Heptachlor Epoxide <1,00 <1,00 <1,00 <1,00 <1,00 <1,00 <1,00 <1,00
0,p'-DDE 0,91 1,0 0,83 0,8 12 0,78 12 L7
p,p'-DDE 5,8 6,7 5,6 5,7 4 >,2 10 11
trans-Chlordane <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 0,48 <0,40 0,55 0,67
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cis-Chlordane <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40
a-Endosulfan <1,00 1,0 <1,00 <1,00 <1,00 <1,00 16 15
trans-Nonachlor <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40
Dieldrin 1,6 1,1 0,87 1,0 13 08 16 15
Endrin <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40 <0,40
0,p'-DDD 0,25 0,29 0,14 031 0.2 0,23 0,29 0,33
0,p'-DDT 3,6 4,0 2,8 3,1 3,9 2, 5,2 6,6
p,p'-DDD 0,43 0,53 0,22 0,62 0,48 0,42 0,46 0,52
p,p'-DDT 5,8 5,9 46 48 6,0 41 11 12
Cis-Nonachlor + 20,40 20,40 20,40 20,40 20,40 20,40 20,40 20,40
Chlordecone
b-Endosulfan n.qg. <1,00 <1,00 n.qg. <1,00 <1,00 n.qg. n.qg.
Endosulfan sulfate n.qg. <0,20 n.qg. n.qg. <0,20 <0,20 n.qg. n.qg.
Mirex <0,08 <0,08 <0,08 <0,08 <0,08 <0,08 <0,08 <0,08
Sum HCHs (a, B, v, 6) 12 20 11 s 13 8,7 17 18
Sum Heptachlors 0 0 0 0 0 0 0 0
Sun Chlordanes 0 0 0 [0) 0,48 [0) 0,55 0,67
Sum Drins| 1,9 1,5 1,2 1,3 1,6 1,1 2,0 1,9
Sum DDTs| T 18 14 15 20 13 30 32
Tabla 5. Resultados de PCBs indicadores en muestras de aire ambiente en las 8 campaiias llevada cabo entre 2017 y 2018.
[Region GRUTLAC GRUTAC GRUTLAC GRUTLAC GRUTAC GRUTAC GRUTAC GRUTAC
Matrix PUF PUF PUF PUF PUF PUF PUF PUF
Sampler 3 3 3 3 3 3 3 3
Lab CSIC CSIC CSIC CSIC CSIC CSIC CSIC CSIC
Sampling year 20T 20T 201 201 2018 2018 2018 2018
Season code T T T \4 T I T \%4
Year-season 20T7-T ZOlill - 20T7-T 2017-IV 2018-T 2018-1 Z20T8-TM 2018-V
Exposure time quarterly quarterly quarterly quarterly quarterly quarterly quarterly quarterly
Original Sample-TD tLU»:‘)|§Z()1 - t(,U—jHSZ(Jl - t(,U—jHl()Z(Jl - tLU-ﬁ‘\})Z(Jl - t(,U—5|§2018- tLU-.’:HSZUI& t(,U—le()Z(HS- t(,U—jl\})Z(HS-
Fullcountry name Ecuador Ecuador Ecuador Ecuador Ecuador Ecuador Ecuador Ecuador
Country ISO-3 ECU ECU ECU ECU ECU ECU ECU ECU
Sample D ECU(2017-1) ECU(2017-M) ECU ISlz)()l - ECU A/Z)Ol - ECU (2018-T) ECU(2018-M) ECU ﬁ‘z)()l& ELUNZ)OlS—
Unit ng/ PUF ng/PUF ng/ PUF ng/PUF ng/ PUF ng/PUF ng/PUF ng/PUF
Indicator PCB
PCB 28 0,49 0,5 0,8 0,56 0,52 0,6 0,59 0,68
PCB527 0,6 0,72 0,92 0,68 0,69 0,74 0, 0,86
PCB 10T 0,54 0,55 0,50 0,51 0,49 0,65 0,71 0,72
PCB 153 0,35 0,33 0,25 0,38 0,35 0,34 0,46 0,49
PCB 138 <0,25 <0,25 <0,25 0,25 <0,25 <0,25 0,31 0,2
PCB 180 <0,20 <0,20 <0,20 <0,20 <0,20 <0,20 0,21 <0,20
?ISJBT Tndicator PCB 2,1 2,2 2,5 2,4 2,1 2,4 3,1 3,0
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Tabla 6. Resultados de PCDD/PCDFs en muestras de aire ambiente anuales correspondientes a 2017 y 2018

Region GRULAC GRULAC
Matrix PUF PUF
Sampler and n2 of PUFs 5 (4 PUFs) 5 (4 PUFs)
Lab CsIC CSIC
Sampling year 2017 2018
Season code I+1++IV [++T+1V
Year-season 2017-1+1+1+1V 2018-1++1+1V
Exposure time quarterly x 4 quarterly x 4
Original Sample-ID ECU-5 (4 PUFs) ECU-5 (4 PUFs)
(2017-1+11+11+1V) (2018-1+11+111+1V)
Full country name Ecuador Ecuador
Country ISO-3 ECU ECU
Sample ID ECU ECU
(2017- (2018-
[++1+1V) I++1+1V)
pg/ 4 PUF pg/ 4 PUF
PCDD/PCDF
2378-Cl4DD <0.8721 0,7
12378-ClsDD 2,0 1,8
123478-ClgDD 0,6 1,4
123678-ClgDD 3,4 3,7
123789-ClgDD 2,9 2,4
1234678-Cl;DD 41,6 57,6
ClgDD 230,5 420,2
2378-Cl4DF 3,4 3,1
12378-ClsDF 2,6 2,7
23478-ClsDF 3,2 2,8
123478-ClgDF 2,2 3,4
123678-ClgDF 1,6 3,1
123789-ClgDF <1.407 <1.1457
234678-ClgDF 2,6 3,4
1234678-Cl;DF 13,1 17,5
1234789-Cl;DF <1.4482 0,6
ClgDF 18,6 25,4
WHOZOOS'TEQPCDD/PCDF 5,3 6,4
dI-PCB
PCB 77 113,1 103,1
PCB 81 9,0 10,2
PCB 126 18,6 19,9
PCB 169 <3.5714 4,1
PCB 105 332,5 299,5
PCB 114 24,4 22,6
PCB 118 953,1 885,2
PCB 123 16,5 6,9
PCB 156 68,4 64,3
PCB 157 15,0 11,5
PCB 167 36,8 34,5
PCB 189 6,7 9,6
WHO3005-TEQpcs 1,9 2,2
WHO,005-TEQyq1a 7,2 8,6
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Tabla 7. Resultados de PBDEs y polibromobifenil (PBB-153) en muestras de aire ambiente en las 8 camparias llevadas a cabo

entre 2017y 2018

Region GRUTAC GRUTAC GRUTAC GRUTAC GRUTAC GRUTAC GRUTAC GRUTAC
Matrix PUF PUF PUF PUF PUF PUF PUF PUF
Sampler 9 9 9 9 9 9 9 9
Lab CSIC CSIC CSIC CSIC CSIC CSIC CSIC CSIC
Sampling year 201 201 201 2017 2018 2018 2018 2018
Season code I I 1Ll \Y I Il 1 IV
Year-season 2017-T 2017-T 2017-T 2017-V 2018-T 2018l 2018-TM 20181V
Exposure time quarterly quarterly quarterly quarterly quarterly quarterly quarterly quarterly
G O O Il I 5 O S 5 S O 5.
Full country name Ecuador Ecuador Ecuador Ecuador Ecuador Ecuador Ecuador Ecuador
Country 1503 ECU ECU ECU ECU ECU ECU ECU ECU
Sample D ECU (2017-1) ECU (2017-) ﬁﬁu (2017- ECU|%017» ECU (2018-1) ECU I(‘2)018— ECU Iﬁ‘2)018- ECU&/Z)OlS-
Unit ng/ PUF ng/ PUF ng/ PUF ng/ PUF ng/ PUF ng/ PUF ng/ PUF ng/ PUF
PBDEs
BDE-17 <0,03 0,05 <0,03 0,05 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03
BDE-28 0,06 0,04 0,06 0,09 0,06 0,05 0,0 0,04
BDE-4 0,29 0,29 0,37 0,49 0,31 0,26 0,29 <0,25
BDE-66 0,02 0,02 0,03 0,04 0,03 0,02 0,03 0,02
BDE-100 0,03 <0,03 0,04 0,05 0,04 <0,03 0,03 <0,03
BDE-99 <0,14 <0,14 0,18 0,20 0,26 <0,1% <0,14 <0,1%
BDE-85 <0,07 <0,07 <0,07 <0,07 <0,07 <0,07 <0,07 <0,07
BDE-154 <0,16 <0,T6 <0,T6 <0,16 <0,16 <0,16 <0,16 <0,16
BDE-153 <0,50 <0,50 <0,50 <0,50 <0,50 <0,50 <0,50 <0,50
BDE-183 2,02 <I1,00 1,27 <1,00 1,19 1,44 <I1,00 <I1,00

Sum 10 PBDEs (LB) 2,4 0 1,9 0,9 1,9 2 0,4 0,1

Sum 8 PBDEs (LB) 2,4 0,4 1,9 0,9 1,9 1,7 0,4 0,0

PBB 153 (ng/ PUF) <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03 <0,03

3.1.5.3. Laboratorio de la Universidad de Orebro

Se reportaron los resultados como picogramos por PUF para todas las muestras remitidas; estos se
denominan en la unidad “pg / PUF”. Se presentaron los datos para PFOS lineal (L-PFOS), PFOS
ramificado (br-PFQOS), asi como los precursores de PFOS. Los LOQ son los siguientes: L-PFOS: 12 pg
/ PUF; br-PFOS: 5 pg / PUF; 2PFOS: 12 pg / PUF; PFOA: 13 pg / PUF; PFHXS: 12 pg / PUF; FOSA: 25 pg
/ PUF; NMeFOSA, NEtFOSA, NMeFOSE, NEtFOSE, cada uno: 200 pg / PUF. Ademas, se reportaron
los valores para las PFAS nuevas: PFOA y PFHxS. Los valores por debajo del LOQ se indican como
"<LOQ" y "NR" indica muestras, donde los PFAS podrian no ser cuantificado debido a
recuperaciones demasiado bajas de los estandares internos etiquetados (NR = no informado).

Tabla 8. Resultado del monitoreo de PFAS en aire

pg/1PUF | L-PFOS | br- PFOA PFHxS FOSA NMeFOSA | NEtFOSA | NMeFOSE | NetFOSE
PFOS

20171 36 24 383 12 NR NR NR NR NR

201711 57 16 338 12 NR NR NR NR NR

2017 11 38 5 162 12 <25 <200 <200 <200 <200

11
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2017 1V 38 5 162 12 NR NR NR NR NR
20181 12 5 0 12 34,6 <200 <200 <200 <200
201811 12 5 177 12 44,8 <200 <200 <200 <200
2018 111 54 29 189 12 57,5 NR NR <200 NR
20181V 37 17 176 12 75,9 <200 <200 <200 <200

3.1.6. Anadlisis de tendencias

En relacion a la evaluacion de los resultados de los analisis del monitoreo realizado el 2017-2018,
en comparacion con los andlisis del laboratorio de referencia de Espaia, se logro un buen trabajo
con el laboratorio del MEM. En lo cualitativo hay una similitud en la identificacion de los analitos
con el laboratorio de referencia, en lo cuantitativo hay una pequefia diferencia que depende del
método de andlisis, del detector utilizado para el mismo. Lo cual nos deja ver que se lleva un buen
camnio en relacion a los resultados del monitoreo realizados en los afos anteriores 2010-2012. El
reto es continuar mejorando en cuanto al incremento en el nimero de COPs analizados y a la
calidad de los resultados.

3.2.  Muestreo de agua

3.2.1. Coordinacion

Para el muestro de agua Ecuador participd en el proyecto regional con la colaboracién del Laboratorio
de Ciencias Quimicas y Ambientales de la Escuela Politécnica del Litoral (ESPOL) para el muestreo.

3.2.2. Metodologia

El muestreo de agua se realizd de acuerdo al procedimiento de muestro establecido en el
documento “El agua como matriz principal para el anélisis de PFOS en los proyectos PNUMA/FMAM
GMP2”, el lugar del muestreo se escogié tomando en cuenta las siguientes caracteristicas:

e Rios importantes (afectados por mareas) si estan ubicados aguas abajo de zonas pobladas;

e Estuario o bahia;

¢ Afluente (antes de la confluencia con el cuerpo de agua principal; cuidar que haya suficiente
distancia con la zona de mezcla);

e Lago con una poblacién circundante definida;

e Entodos los casos, asegurarse de que el agua de la muestra proviene de una zona en donde
estd mezclada. Desembocadura de un rio mas grande o estuario.

e Acceso facil al sitio de muestreo (v. g.: desde la orilla del cuerpo de agua, desde un bote,
desde un puente).

3.2.3. Muestreo

Se realizaron cuatro campanas de muestreo de agua en los afios 2017-2018, el punto de muestreo
fue en la interseccién de los Rios Daule y Babahoyo, Provincia de Guayas cuyas coordenadas
variaban ligeramente entre cada muestreo, pero en general corresponden a las coordenadas -
2,1668 -79,8678, el muestreo fue realizado siguiendo el procedimiento descrito en el documento
“El agua como matriz principal para el andlisis de PFOS en los proyectos PNUMA/FMAM GMP2”, de
la misma forma se siguieron las directrices para que las muestras sean enviadas posteriormente al
laboratorio de referencia en Suecia para su andlisis.

12
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llustracion 2. Imdgenes del muestreo de agua en Guayas

3.2.4. Analisis

Se realizd extraccion en fase sdlida (SPE) y separacion de los PFAS usando Instrumentacion UPLC /
MS-MS. Los valores estan en ng / L. Los limites de cuantificacion (LOQ) fueron los siguientes: L-PFOS:
0.025 ng / L; br-PFOS: 0,025 ng / L; 2PFOS: 0,025 ng / L; PFOA: 0,05 ng / L; PFHxS: 0,025 ng / L.
Ademas, se informaron los valores para PFAS nuevos como el PFOA y PFHxS; solo los isomeros
lineales. No se encontraron isdmeros ramificados cuantificables.

3.2.5. Resultados

Tabla 9. Resultado del monitoreo de PFAS en agua

ng/l L-PFOS br-PFOS L-PFOA L-PFHXS

20171 0,15 0,15 0,15 0,04
201711 0,77 0,17 0,42 0,15
20171 0,32 0,21 0,29 0,17
2017 IV 0,38 0,04 0,25 0,03
20181 0,67 0,23 0,19 0,05
20181l 0,45 0,24 0,17 0,05
201811 0,15 0,08 0,2 0,06
20181V 0,23 0,04 0,26 0,03

3.3.  Muestreo de leche materna

3.3.1. Coordinacion

Para realizar el muestreo de leche materna se contd con el apoyo de la Gerencia del Proyecto
de Nutricidn del Ministerio de Salud Publica (MSP), a través de los Bancos de leche humana
con los que cuenta el Ministerio de Salud Publica.

13
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3.3.2. Metodologia

La metodologia para la seleccidon de las madres donantes y la recoleccién de muestras fue
aplicada de acuerdo con lo indicado en la “Guia para la organizacion, el muestreo y el analisis
de COP en leche materna” elaborada por UNEP.

3.3.3. Muestreo

llustracion 3. Imdgenes del muestreo de leche materna en varios Bancos de Leche Humana

3.3.4. Analisis
3.3.4.1. Laboratorio de Agrocalidad

En el laboratorio de Agrocalidad para el analisis de leche materna se tomd como referencia el
método de la AOAC Official Method 2007.01, “Pesticide Residues in Foods by Acetonitrile
14
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Extraction and Partitioning with Magnesium Sulfate. Y el método Foods of Plant origin:
Determination of Pesticide residues using GC-MS and /or LC-MS/(MS) following acetonitrile
extraction/partitioning and cleanup by dispersive SPE-QUEChERS method. EN 15662:2008.

Y el anadlisis instrumental se realizé6 por Cromatografia de Gases con Detector de Captura de
Electrones (GC-ECD), con un equipo Varian 3800.

3.3.4.2. Laboratorio de la Universidad de Orebro y de la Universidad de Freiburg

El analisis para PFAS se realizé6 mediante cromatografia liquida de ultra rendimiento acoplada a
masa espectrometro (ULPC / MS-MS).

3.3.5. Resultados

3.3.5.1. Laboratorio de Agrocalidad

Tabla 10. Resultado de muestras individuales de leche materna

bi
y Transicion Ecolégica 0!200&

CODIGO DE
MUESTRA
LABORATORIO

IDENTIFICACION DE
CAMPO DE LA
MUESTRA

PLAGUICIDAS
DETECTADOS

RESIDUOS
ENCONTRADOS

(ug/g)

LD (ug/g)

LC (ug/g)

*LMR’s
(ug/g)

M-4

Banco de leche de

IAmbato

Residuos de
plaguicidas por
GC/ECD

Mirex0.04

0.0006

0.002

Residuos de
plaguicidas por
GC/ECD

Mirex0.17

0.0006

0.002

Residuos de
plaguicidas por
GC/ECD

Mirex0.03

0.0006

0.002

Residuos de
plaguicidas por
GC/ECD

Dieldrin0.10

0.0006

0.002

Residuos de
plaguicidas por
GC/ECD

Mirex 0.05

0.0006

0.002

Residuos de
plaguicidas por
GC/ECD

Mirex 0.04

0.0006

0.002

Banco de leche de
Calderon

Residuos de
plaguicidas por
GC/ECD

Mirex 0.03

0.0006

0.002

Residuos de
plaguicidas por
GC/ECD

ND

0.0006

0.002

Residuos de
plaguicidas por
GC/ECD

Mirex 0.05

0.0006

0.002
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CODIGO DE IDENTIFICACION DE PLAGUICIDAS RESIDUOS
MUESTRA CAMPO DE LA DETECTADOS ENCONTRADOS LD (ug/g) LC (ug/g) *LMR’s
LABORATORIO MUESTRA (ug/e) (ug/g)
Residuos de
M-17 plaguicidas por ND 0.0006 0.002 | = -
GC/ECD
Residuos de
plaguicidas por Mirex 0.04 0.0006 0.002 | = -
M-18 GC/ECD
Dieldrin 0.0006 0.002 | = -
0.15
Residuos de
M-19 plaguicidas por Dieldrin 0.0006 0.002 | = -
GC/ECD 0.12
Residuos de
M-20 plaguicidas por Dieldrin 0.0006 0.002 | = -
GC/ECD 0.11
Residuos de
plaguicidas por Mirex 0.06
M-23 GC/ECD 0.0006 0.002 | = -
Residuos de
plaguicidas por Mirex 0.2
M-24 GC/ECD 0.0006 0.002 | = -
Residuos de
plaguicidas por ND
M-25 GC/ECD 0.0006 0.002 | = -
Banco de leche
Hospital regional de
Riobamba Residuos de Mirex 0.02 0.0006 0002 | -
plaguicidas por
M-26 GC/ECD Dieldrin 0.0006 0002 |
0.07
Residuos de
M-27 plaguicidas por Mirex 0.06 0.0006 0.002 | = -
GC/ECD
Residuos de
plaguicidas por
M-28 GC/ECD ND 0.0006 0.002 | = -
Residuos de
plaguicidas por
M-31 GC/ECD Alpha endosulfan 0.0006 0.002 | = -
0.02
Banco de leche
Hospital Vicente Corral Residuos de
Moscoso de Cuenca plaguicidas por
M-32 GC/ECD Dieldrin 0.0006 0.002 | -
0.28

16
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CODIGO DE IDENTIFICACION DE PLAGUICIDAS RESIDUOS
MUESTRA CAMPO DE LA DETECTADOS ENCONTRADOS LD (ug/g) LC (ug/g) *LMR’s
LABORATORIO MUESTRA (ug/e) (ug/g)
Residuos de
M-33 plaguicidas por Dieldrin 0.0006 0.002 | = -
GC/ECD 0.02
Residuos de
M-38 plaguicidas por Mirex 0.02 0.0006 0.002 | = -
GC/ECD
Residuos de
M-39 plaguicidas por Mirex 0.07 0.0006 0.002 | = -
GC/ECD
Residuos de
plaguicidas por Dieldrin0.2 0.0006 0.002 | = -
M-40 GC/ECD
Endosulfan sulfato 0.0006 0.002 | = -
0.01
Residuos de
M-41 plaguicidas por Dieldrin 0.0006 0.002 | = -
GC/ECD 0.04
Residuos de
Banco de leche Hospital | plaguicidas por Dieldrin 0.0006 0.002 | = -
M-42 Martin Icaza de GC/ECD 0.24
Babahoyo
Mirex 0.02 0.0006 0.002 | = -
Residuos de
M-43 plaguicidas por Dieldrin 0.0006 0.002 | = -
GC/ECD 0.06
Residuos de
M-44 plaguicidas por Mirex 0.05 0.0006 0.002 | = -
GC/ECD
Residuos de
M-45 plaguicidas por Mirex 0.02 0.0006 0.002 | = -
GC/ECD
Residuos de
M-46 plaguicidas por Dieldrin 0.0006 0.002 | = -
GC/ECD 0.22
Residuos de
plaguicidas por Mirex 0.05
M-47 GC/ECD 0.0006 0.002 | -
Residuos de Dieldrin
plaguicidas por 0.11 0.0006 0.002 | = -
GC/ECD Mirex 0.03
M-48 0.0006 0.002 | = -
Residuos de
plaguicidas por
M-49 GC/ECD ND 0.0006 0.002 | = -
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CODIGO DE IDENTIFICACION DE PLAGUICIDAS RESIDUOS
MUESTRA CAMPO DE LA DETECTADOS ENCONTRADOS LD (ug/g) LC (ug/g) *LMR’s
LABORATORIO MUESTRA (ug/e) (ug/g)
Residuos de
plaguicidas por
M-50 Banco de leche del GC/ECD Mirex 0.02 0.0006 0.002 | = -
Hospital Universitario
de Guayaquil
Residuos de
plaguicidas por
M-51 GC/ECD ND 0.0006 0.002 | = -
Residuos de
plaguicidas por
M-52 GC/ECD ND 0.0006 0.002 | = -
Residuos de
plaguicidas por
M-53 GC/ECD ND 0.0006 0.002 | = -
Residuos de Dieldrin
plaguicidas por 0.29 0.0006 0.002 | = -
GC/ECD
M-54 Mirex 0.03
0.0006 0.002 | = -

LD: Limite de Deteccién LC: Limite de Cuantificacion

ND: No detectado

ppm: Partes por millon (ug/g)

ug: microgramos

g: gramos

LMR’s: Limite maximo permisible

GC/ECD: Cromatografia de gases con detector de captura de electrones

*Limites Maximos de Residuos (LMR’s) establecidos por la Direccion General de Sanidad y Consumo de la
Unidn Europea 2020.https://ec.europa.eu/food/plant/pesticides/eu-pesticides-
database/mrls/?event=search.pr

3.3.5.1. Laboratorio de la Universidad de Orebro

Se reportaron concentraciones en pg por gramo de peso himedo en base a isémeros
lineales y ramificados del acido perfluororooctanosulfénico (L-PFOS y br-PFQOS); para el
acido perfluorooctanoico (PFOA) y el acido perfluorohexano sulfénico (PFHxS) reportaron
solo la concentracion del isémero lineal. En siete muestras, no se pudo cuantificar ningin
PFOSaun LOQde 6.2 pg/ g para L-PFOSy 1.2 pg/ g para br-PFOS. Se cuantificd el PFOA en
todas las muestras. El PFHxS solo pudo cuantificarse en cuatro de las 44 muestras.

Tabla 11. Resultado del monitoreo de PFAS en leche materna laborotorio de referencia

pe/g L-PFOS | br-PFOS | L-PFOA L-PFHxS
mediana 44 9,4 <1,2 8,7 <5,5
muestras
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3.3.5.2. Laboratorio de la Universidad de Freiburg

Tabla 12. Resultados de COP en el pool de muestra de leche materna

Contenido lipido: 3,6%
Pool de muestra de Ecuador

ng/g peso
Sustancia lipido
alfa-hexabromociclododecano 1,25
dieldrin 0,65
oxi-clordano 0,97
p,p’-DDD 1,52
p,p’-DDE 322,94
p,p’-DDT 14,41
Hecaclorobenceno 5,38
beta-hexaclorciclohexano 1,36
parafinas cloradas de cadena corta (PCCC) 20
parafinas cloradas de cadena media
(PCCM) 19
Suma de PBDE son BDE 209 1,20
Sustancia pg/g grasa
WHO-PCDD/F-TEQ 1,99
WHO-PCB-TEQ 0,55
WHO-PCDD/F-PCB-TEQ 2,54
Sum of ndl-PCB 3,01

3.3.6. Comparacion histérica con rondas anteriores de muestreo de leche materna

En la fase | no se pudo completar la ronda de muestro de leche materna debido a varias dificultades
gue se presentaron, por tanto, no se pudo realizar una comparacién con los resultados obtenidos
para la segunda fase.

3.4. Muestras de interés nacional

Durante el desarrollo del proyecto por primera vez se dio la oportunidad para poder seleccionar
otras matrices diferentes al aire, agua y leche materna, para que se puedan analizar los COP con el
apoyo de los laboratorios de referencia.

3.4.1. Coordinacidn

Para recoleccién de muestras de interés nacional se conté con el apoyo del Laboratorio de Analisis
Quimico Instrumental (LAQUINS) de la Facultad de Ciencias Quimicas y Ambientales,
Departamento de Quimica de la Escuela Politécnica del Litoral (ESPOL).

3.4.2. Metodologia
Para el muestreo se siguieron las recomendaciones indicadas en el context del Desarrollo del

Proyecto regional. Con fecha 10 de diciembre 2020 se finalizdé la campafia de monitoreo COP,
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dentro de la cualse recolectaron muestras de diversas matrices como lo detallan la tabla a
continuacion:

Tabla 13. Muestras de interés nacional recolectadas

Fecha Ubicacion Detalles
06-03-2020 Samborondén, Mercado Principal Carne de cerdo negro
06-03-2020 Balzar, Mercado Principal Papaya
24-11-2020 Esmeraldas, Codesa, Rio Teaone Pescado de Agua dulce
25-11-2020 Esmeraldas, Playa de Sua Mejillones
28-11-2020 Cafar, Nar Zanahoria, Alverijas,

Huevos Criollos

28-11-2020 Caiiar, Chuguin Grande Papa super chola

Canar, Complejo Arqueoldgico Huevos Criollos
28-11-2020 Ingapirca
28-11-2020 Canar, Honorato Vasquez Huevos Criollos
29-11-2020 Azuay, Cuenca, SanJoaquin Brécoli, Coliflor
29-11-2020 Azuay, Cuenca, Tarqui Huevos Criollos
10-12-2020 El Oro, El Coco y la Puntilla Sedimentos
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3.4.3. Muestreo
Recoleccion de Sedimentos

Se realizd la salida de campo el 10 de diciembre a la provincia de El Oro en la capital Machala en
el sector El Coco, La Puntilla y sus alrededores, para la obtencién de muestras de sedimento no
arenoso sin raices ni objetos asperos. La muestra de sedimento se almaceno en fundas plasticas
tipo ziploc, un estimado de 500 g y almacenadas en una hielera a 4°C para posteriormente ser
congeladas y evitar su degradacion.

llustracion 4. Lugar de muestreo en la Provincia de El Oro

Recoleccién de vegetales y huevos criollos

Se realizo la salida de campo el 28 y 29 de noviembre del 2020 a las distintas localidades (Nar,
Chuguin Grande, Complejo Arqueolégico Ingapirca, Honorato Vdsquez pertenecientes a la
provincia del Cafiar y de San Joaquin y Tarqui de la Provincia del Azuay) para recolectar 5 tipos de
vegetales frescos (zanahorio, alverja, habas, brécoli y coliflor), directamente de sus parcelas y
huevos criollos igualmente frescos.
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Ilustracion 5. Lugar de muestreo en la Provincia de Cafiar

El primer punto fue en la localidad de Nar de la provincia del Cafiar, donde se recolectaron las
muestras de zanahorias y alverjas

Parcela de zanahoria Cosecha de zanahoria
llustracion 6. Muestreo de vegetales

El segundo punto fue en la localidad del Complejo Arqueoldgico Ingapirca de la provincia del
Cafiar, donde se recolecté 10 unidades de huevos criollos.
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Parqueo del complejo Ingapirca Vista del complejo Ingapirca

llustracion 7. Imdgenes recoleccion de huevos

El tercer punto fue en la localidad de Honorato Vasquez de la provincia del Canar, donde se
recolecté 10 unidades de huevos criollos y habas

-

llustracion 8. Muestreo parcelas de habas

El quinto punto fue en la localidad de San Joaquin de la ciudad de Cuenca de la provincia del
Azuay, donde se recolecté brdcoliy coliflor.

Vista de las parcelas
llustracion 9. Muestreo parcela de coliflor

El ultimo punto fue en la localidad de Tarqui de la ciudad de Cuenca de la provincia del Azuay,
donde se recolectd 10 unidades de huevos criollos.

23



! ) Coordradr Corveno B 70 .. . -

G e Conr e ONU G Ministerio del Ambiente, Agua é‘ istno

e - programa para i y Transicion Ecologica svEcuador
medio ambieme

e )
»oA

Recoleccidn de carne y fruta

Se realizé la salida de campo el 06 de marzo de 2020 a la provincia de Guayas a la ciudad de
Samborondéndonde se consiguid la carne de cerdo negro criollo por medio de compra en el
mercado principal,la cantidad solicitada fue de 5 libras.

El mismo dia se realizd la busqueda de fruta (papaya) en Balzar, la muestra se consiguié de la
cosecha del cultivo, lo solicitado fue de 6 kg aproximadamente.

llustracion 11. Lugar de muestreo en el Canton Balzar
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Recoleccién de mejillones

El 25 de noviembre del 2020 se procedio a la recoleccion de las muestras de mejillones de la
playaSua, ubicada en la Provincia de Esmeraldas.

llustracion 12. Lugar de muestreo en la Provincia de Esmeraldas.

Preparacion de las muestras
Las muestras fueron preparadas segun los pasos que se describen continuacion:

1) Las muestras fueron lavadas y posteriormente se les retird la corteza (frutas y
legumbres) y piel (carnes).

2) Las muestras fueron picadas en pequerios trozos para posteriormente ser refrigeradas
y liofilizadas

3) Se procedid a la pulverizacién de las muestras con una licuadora y agregando unas
pastillas de CO2 para evitar la alteracidn de estas.

4) Se procedié al empacado de las mismas utilizando una empacadora al vacio para
alimentos colocando se respectiva identificacién como se muestra a continuacion:

Muestra Identificacién
M1 Mejillén
M2 Haba
M3 Zanahoria
M4 Huevo
M5 Papaya
M6 Brocoli
M7 Coliflor
M8 Cerdo
M9 Arveja
M10 Sedimento

NOTA: Se recolectaron mas de 15 muestras sin embargo, por indicaciones del analista

25



y Transicion Ecelogica

responsable en el laboratorio de ensayos (Espafia), se seleccionaron 10 muestras
representativas para el analisis debido a las capacidades del laboratorio y a la recepcién de
otras muestras provenientes de otros paises.

3.4.4. Resultados

Considerando que debido a la pandemia las muestras de interés nacional se terminaron de
recolectar en diciembre de 2020 y fueron enviadas en mayo 2021, los resultados aun no se
encuentran disponibles puesto que llegaron en fechas en las que el laboratorio de referencia no
las podia analizar debido a su organizacién y planificacion establecida.

3.5. Estudio internacional de intercalibracion
3.5.1. Resumen

Tras la conclusidn con éxito de la tercera ronda de la "Evaluacién mundial interlaboratorios
bianual de contaminantes organicos persistentes" en 2016-2017 , la Subdivision de Productos
Quimicos y Residuos del Programa de las Naciones Unidas para el Medio Ambiente (ONU Medio
Ambiente) desarroll6 la cuarta ronda de intercomparacién denominada Bi-ennial Global
Interlaboratory Assessment on Persistent Organic Pollutants - Fourth Round 2018, desde
septiembre de 2018 hasta enero de 2019.

En esta intercomparacion se incluyd en la evaluacién los COP enumerados en los anexos del
Convenio de Estocolmo (sin PCP, PCN y PCCC). Los materiales de ensayo incluyeron (i) soluciones
de ensayo de patrones analiticos y (ii) muestras contaminadas de forma natural: (a) abidticas:
sedimentos, extracto de aire y aguas superficiales (sélo PFOS), y b) bidticas: pescado, leche
humana y plasma humano (sélo PFAS).

3.5.2. Capacidad nacional

Los principales avances en cuanto a capacidad analitica en Ecuador se centran en tres iniciativas
enfocadas a la implementacion del Plan de Monitoreo Global, la acreditacion de laboratorios y la
capacidad de analisis de COP en laboratorios nacionales.

Tabla 14.Avances en capacidad analitica en Ecuador

PERIODO \ ACTIVIDADES

Se implemento la Fase | del proyecto “Soporte en la Implementacion del Plan de

Monitoreo Global de COP en los paises de América Latina y el Caribe” cuyo

objetivo fue la recopilacion y manejo de datos de niveles de COP, este incluyo la

realizacion de:

e Entrenamientos y pruebas de intercalibracion con el laboratorio de
Agrocalidad, laboratorio de Ecotoxicologia de la SCAN del MEER (actual
Ministerio de Energia y Minas —-MEM-) y un laboratorio internacional (IDAEA
CSIC - Espafia) para conocer la capacidad nacional para realizar andlisis de COP
en las espumas de poliuretano y en leche materna.

2010 -
2012
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PERIODO ‘ ACTIVIDADES

e Muestreo de COP en aire mediante captadores pasivos (PAS) en Lloa,
(poblacidon rural cercana a Quito) y mediante un equipo automatico en el
centro de la ciudad de Quito.

e Muestreo de leche materna en diferentes sitios a nivel nacional en
coordinacion con MSP.

e Andlisis de COP en muestreadores PAS (aire) y leche materna por parte del
laboratorio de AGROCALIDAD, laboratorio de Ecotoxicologia de la SCAN del
MEER y un laboratorio internacional (IDAEA CSIC - Espafia).

2015

En el marco del proyecto PCB, los laboratorios de la SCAN del MEER y del Centro
de Servicios Técnicos y Transferencia Tecnoldgica Ambiental (CESTTA) de la
ESPOCH, participaron en un proceso de capacitacion y evaluacion de los requisitos
para obtener la acreditacion para determinacion de PCB, logrando que el primero
obtenga una designacién por parte de la Subsecretaria de Calidad del Ministerio
de Industrias y Productividad y el segundo la acreditacion por parte del SENAE.
Ademas, con el laboratorio de la SCAN al ser una institucion publica se establecio
un convenio y se dond un cromatdgrafo y suministros para pruebas con la
finalidad de aumentar la capacidad operativa y obtener un precio preferencial
para los ensayos de PCB a nivel nacional.

2020

El Programa Nacional para la Gestidn de Quimicos desarrollé la consultoria
“Evaluacién de la capacidad analitica y necesidades de fortalecimiento a
laboratorios nacionales para el analisis de Compuestos Orgdnicos Persistentes
(COP)”. Este estudio determind que 20 laboratorios a nivel nacional cuentan con
equipos de alta tecnologia, de éstos 7 analizan COP, sin embargo, el nivel de
confiabilidad de los resultados de ensayos fue bajo. Se identificaron los
requerimientos de cada laboratorio, aplicando un costeo de necesidades. Con
base al porcentaje de implementaciéon de métodos de ensayo (por técnica de
ensayo para COP) y el porcentaje de avance en el manejo de ISO 17025, se brindd
apoyo al MEM pues conté con el menor monto de inversion y pudo abarcar un
mayor nimero de ensayos de COP implementados.
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El PNGQ en el 2020 a través de la consultoria “Evaluacion de la capacidad analitica y necesidades
de fortalecimiento a laboratorios nacionales para el analisis de Compuestos Orgdnicos
Persistentes (COP)”, pudo identificar laboratorios con potencial de desarrollar ensayos de COP
en universidades e instituciones publicas, que se detallan a continuacion:

Tabla 15 . Instituciones Publicas con posible capacidad de andlisis de COP.

INSTITUCION DEPENDENCIA NOMBRE DEL ANALISIS DE COP | TECNICA
LABORATORIO PRINCIPAL
Instituto Estacion Laboratorio de | Micotoxinas HRCG/FID
Nacional de | Experimental Santa | Servicio de UPLC-
Investigaciones | Catalina Andlisis e MS/MS
Agropecuarias Investigacion en
(INIAP) Alimentos
(LSAIA)
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Servicio Laboratorios de | Laboratorio de | Ninguno HPLC-
Ecuatoriano de | Ensayos Ensayos MS/MS
Normalizacién - Analiticos y

INEN Juguetes

Agencia de | Direccién de | Laboratorio de | Plaguicidas UPLC-
Regulacién y | Inocuidad de | Contaminantes organoclorados, MS/MS
Control Fito vy | Alimentos e insumos | de Productos | Bifenilos GC/ECD
Zoosanitario agropecuarios Agricolas Policlorados

(Agrocalidad) (PCBs)

Ministerio  de | Subsecretaria de | Laboratorio de | Plaguicidas HRCG/EC
Energia y | Controly Aplicaciones | Andlisis Quimico | organoclorados, D
Recursos Nucleares/Direccién de Bifenilos HRGC/HR
Naturales No | de Aplicaciones | Contaminantes Policlorados SM
renovables. Nucleares. Organicos. (PCBs)

Instituto Laboratorio Nacional | Laboratorio Se encuentra en la | HRGC/HR
Nacional de | de Calidad de Aguasy | Nacional de | fase de desarrollo SM
Meteorologia e | Sedimentos LANCAS Calidad de Aguas | de plaguicidas

Hidrologia y  Sedimentos | organoclorados en

INAMHI LANCAS agua y sedimentos

Por otra parte, en Ecuador algunas de las universidades también cuentan con la capacidad para
analizar COP, especialmente plaguicidas organoclorados y bifenilos clorados. Entre ellas, hay una
gue cuenta con el instrumental que podria para analizar PFOS como se puede ver en la siguiente

3 -
S

tabla:
Tabla 16. Universidades con capacidad de andlisis de COP.
UNIVERSIDAD FACULTAD NOMBRE DEL ANALISIS DE COP TECNICA
LABORATORIO ACTUALMENTE DISPONIBLE
Universidad Facultad de Ciencias Laboratorio de Pesticidas HRCG/ECD
Técnica de Quimicas y dela Salud | Quimicay organoclorados HPLC-MS/MS
Machala Toxicidad
Ambiental
Facultad de Ciencias Analisis organico | Ninguno UPLC-MS/MS
Quimicas y de la Salud
Facultad de Ciencias Microbiologia- Ninguno LRCG/ELCD
Quimicas y de la Salud Farmacologia y
Toxicologia-
Bioquimica
Facultad de Ciencias Laboratorio de Plaguicidas Métodos

Quimicas/Laboratorio
de Investigacién/Area
Electroquimica

Electroanalitica

organoclorados

electroanaliticos
Espectroscopia de
Impedancia
Electroquimica
Voltametria de Onda
Cuadrada
Voltametria de
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Universidad de Escuela de Ciencias Analisis Quimico | Ninguno HRGC/HRSM
Investigacidon de | Quimicas e Ingenieria y de HPLC-MS/MS
Tecnologia Caracterizacion UPLC-MS/MS
Experimental
YACHAY
Escuela Facultad de Ingenieria Laboratorio de Ninguno Espectrofotometria
Politécnica Quimicay Bioprocesos UV-VIS
Nacional Agroindustria /
Departamento de
Ciencia de Alimentos y
Biotecnologia
Facultad de Ingenieria Laboratorio de Ninguno HRGC/HRSM
Quimicay Combustibles,
Agroindustria / Biocombustibles
Departamento de y Aceites
Ingenieria Quimica Lubricantes
(LACBAL)
Facultad de Ingenieria Laboratorio de Ninguno CG/FID
Quimica y Analisis CG/TCD
Agroindustria / Instrumental
Departamento de
Ingenieria Quimica
Facultad de Ingenieria Centro de Ninguno Espectroscopia
Quimicay Investigaciones infrarroja,
Agroindustria Aplicadas a Espectroscopia UV-
Polimeros VIS, TGA, DSC
Universidad Facultad De Ciencias de | Laboratorio de Ninguno HRCG/FID
Regional la Vida Productos UPLC-MS/MS
Amazdnica lkiam Naturales
Direccion de Laboratorio Ninguno HRCG/ECD
Instalaciones Cientificas | Nacional de Cromatdgrafo l6nico
Referencia del
Agua
Universidad Facultad Ciencias de la Laboratorio de Ninguno HPLC-MS/MS
Nacional de Salud Biologia
Chimborazo Moleculary
Genética
Escuela Superior | Facultad de Ciencias Laboratorio de Bifenilos HRCG/ECD
Politécnica del Naturales y Analisis Quimico | Policlorados (PCBs) HRGC/LRMS
Litoral (ESPOL) Matemadticas Instrumental FTIR-HATR
Absorcidn atdomica
UV-VIS
Centro de Area de Ninguno HPLC
Investigaciones Bioproductos GC/FID
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Biotecnoldgicas del HPLC
Ecuador semipreparativa
Centro de Laboratorio de Ninguno HRGC/LRMS
Investigaciones Bioproductos y HPLC/detector de
Biotecnoldgicas del Bioprocesos arreglo de diodos
Ecuador
Facultad de Ciencias de | Laboratorio de Ninguno Espectrometria de
la Vida Investigaciones Absorcion Atdmica
Toxicoldgicas y Para el 2021 estd
Salud Ambiental planificada la
adquisicidn de un
HRGC/HRMS, que
podria analizar PFOS
Universidad Facultad de Ciencias Laboratorio OSP | Plaguicidas CG/MS
Central del Quimicas organoclorados,
Ecuador (*) Bifenilos

Policlorados (PCB)

Universidad de
Cuenca

Facultad de Ciencias
Quimicas

Centro de
Estudios
Ambientales
(CEA)

Otros

HPLC-UV

(*) Laboratorio acreditado en ensayo de COP

3.5.3. Aspectos destacados

De acuerdo con lo que sefalan los planes nacionales de implementacién elaborados, el Ecuador
no produce COP, los que existen en el mercado, es por las importaciones de productos que los
contienen o son generados de manera no intencional en los procesos de combustion.

Con base a la informacidn disponible, no se tienen datos de que se hayan comercializado ni
utilizado en el pais, Aldrin, Clordano, Dieldrin, Endrin, Heptacloro, Hexaclorobenceno,
Pentaclorobenceno, Mirex, Toxafeno, Clordecona, Alfa hexaclorociclohexano, Beta
hexaclorociclohexano. Tampoco, se encuentran registros del uso de Hexabromobifenilo.

En tal razén, es importante resaltar el reto importante que representa el analizar la presencia de
COP en los diferentes tipos de productos, adicionalmente a los métodos y procedimientos
requeridos para el andlisis de COP en las matrices objeto de estudio del Convenio de Estocolmo.

4. Actividades de fomento de capacidades

4.4.1. Entrenamientos

Del 18 al 29 de enero de 2021 se desarrolld la capacitacidon on-line, considerando que debido
a la pandemia porl el COVID -19 tuvo que ser realizada de esa manera, la misma fue organizada
por el Laboratorio de Dioxinas del Instituto de Diagnostico Ambiental y Estudios del Agua
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(IDAEA) de la Agencia Estatal del Consejo Superior de Investigaciones Cientificas (CSIC). En la
capacitacién se compartieron, videos, procedimientos, presentaciones y sobre todo Ia
experiencia de los expertos técnicos del laboratorio de dioxinas. Para el curso se contd con tres
tutores: M. Generosa Martrat, M. Angel Adrados y Jordi Parera. El contenido del curso fue el

Ministerio del Ambiente, Agua

siguiente:
Lunes 18/01/2021
Horario Actividad
10:00-11:30 Presentacién y expectativas del curso
11:30-11:45 Pausa
11:45-13:00 Sala 1: Entrenamiento COP en aire MEER
Sala 2: Entrenamiento COP en agua AGRO/ESPOL
Martes 19/01/2021
Horario Actividad
Trabajo no presencial. Videos, documentos y presentaciones.
Miércoles 20/01/2021
Horario Actividad
Trabajo no presencial. Videos, documentos y presentaciones.
Jueves 21/01/2021
Horario Actividad
10:00-11:30 Sala 1: Entrenamiento COP en aire MEER
Sala 2: Entrenamiento COP en agua AGRO/ESPOL
11:30-11:45 Pausa
11:45-13:00 Sala 1: Entrenamiento COP en aire MEER
Sala 2: Entrenamiento COP en leche materna AGRO/ESPOL
Viernes 22/01/2021
Horario Actividad
10:00-13:00 Sala 1: Entrenamiento COP en aire MEER
Sala 2: Entrenamiento COP en leche materna AGRO/ESPOL
Lunes 25/01/2021
Horario Actividad
Trabajo no presencial. Videos, documentos y presentaciones.
Martes 26/01/2021
Horario Actividad
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’Trabajo no presencial. Videos, documentos y presentaciones.

Miércoles 27/01/2021

Horario Actividad
10:00-13:00 Sala 1: Entrenamiento COP en suelos MEER/AGRO
Sala 2: Entrenamiento COP en crustaceos ESPOL
Jueves 28/01/2021
Horario Actividad
10:00-13:00 Sala 1: Entrenamiento COP en suelos MEER/AGRO
Sala 2: Entrenamiento COP en crustaceos ESPOL
Viernes 29/01/2021
Horario Actividad
10:00-11:30  [Sala 1: Dudas sobre el entrenamiento en aire/suelos MEER/AGRO
Sala 2: Dudas sobre el entrenamiento en crustaceos ESPOL
11:30-11:45 Pausa
11:45-13:00 Sala 1: Dudas sobre el entrenamiento en suelos MEER
Sala 2: Dudas sobre el entrenamiento en leche materna AGRO/ESPOL

Durante las sesiones de entrenamiento se explicaron los esquemas analiticos para la
determinacién de COP en diferentes matrices, para el caso de los laboratorios participantes los
mas relevantes fueron los de leche maternay aire.

Leche materna:

Esquema analitico PCB indicadores

32

3 -
S



;i ot @ ONU &

programa para ¢l

madio amblonte Ministerio del Ambiente, Agua
y Transicién Ecologica

Liquido-liquido embudo decantacson 2L

- 20g leche maternal + Agua dessonizada hasta 100ml
| =) / 10 oxalato de sodio; agitar 208
100 mL MeOH, agitar 10s
100 mL éter distilico; agiar 30s
100 mL éter de petrdlec; agitar 1min

- {smeo multicapa (60g basica/’Sg neutra/) 20g Acida)

Pro-elucion: 100 mi. Hx
Elucidn: 800 mi Mx

Florisil (600°C) 10g
=) Pre-slucion: 50 mb. Hx
Elucidn: 250 mL Hx Eluyen PCBs indicadores

@oc-eco

|-

Esquema analitico plaguicidas organoclorados 1

20g leche matema
= Agua desionizada hasta 100mi V final
1g oxalato de sodio, agitar 20s
100 mL MeOH, agitar 10s
100 ml. éter dietilico, agitar 30s

[ Extraccién |
_ R
[Fracaionarmiento | =| "% cce 7

[ e Pre-elucion: 50 mi. &ter de petrdleo

Elucidn: Fr. 1: 200 mi éter de petrolec dietl dter 6%
Fr. 2: 200 mL éter de petrdieo dietd éter 15%
Fr. 3: 200 mi éter de petrdleo dietil éter 50%**

———

= | GC-LRMS
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Esquema analitico plaguicidas organoclorados 2

Liguido-liquido embudo decantacion 2L
=) 20g leche materma

Agua deslonizada hasta 100mi V final
1g oxatato de sodio; agitar 20s

100 mL MeOH; agitar 10s

100 mL éter dietilico; agitar 30s

100 mL éter de petrdlec: agitar Tmin

,( a3 ‘7’
| Surrogates | >

h .;.\';-S'is‘-_;j( i
el

Alumina 8% en agua: 15g
= Pre-glucién: 50 mL Hexano
Elhxcion: 200 mL Hexano

Silice neutra lavada 1,5% on agua: 189
Pre-elucidn: 6 mL Hexano
Elucion; F1: 14 mi Hexano"
= F2: 10 mL Hexano:dietil éter 15%
Una vez eluidos los 10 mL de Hx,dsetil éer
afiadir 25 mL de diotil éter 100% y recoger
en &l mismo matraz esférico**

et |, oc-£60 1 G Lrms

Pre-elucion: 6 mL Hx:Diclorometano (4:1)

; Silice dcida 44% (aprox. Media pipeta Pasteur)
Elucién; 5 mb Hx.Diclorometano (4:1)

=> | GC-ECD/GC-LRMS |

Liquido-iquido embudo decantacion ZL

20g leche maternal + Agua desionizada hasta 100m|
1g oxalato de sodio; agitar 20s

100 mL MeOH; agitar 10s

100 mL éter dietilico; agitar 30s

100 mL édter de petrdleo; agitar 1min

Pre-elucion: 100 mL Hx

: Silice multicapa (60g basica/5g neutra/120g acida)
Elucion: 600 mL Hx

Alumina {300°C) 6g
=> Pre-elucion: 25 mL Hx
Elucién: F1 25 mL Hx
F2 S0 mL Hx:DCM 80:20 Eluyen PBDEs
F3 50 mL Hx:DCM 1:1

GC-ECD
GC-LRMS

Aire:

Esquema analitico PCB indicadores
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= Preparacion adsorbentes
{ Captacién

Adsorbente
Soxhiet Hexano:Diclorometanao (1:1) 24h

Silice multicapa (6g basica/1g neutra/12g acida)
Pre-elucién; 50mL Hx
Elucion: 150 mlL Hx
Florisil (00°C) 10g
Pre-elucidn: 50 mL Hx
Elucion: 250 ml Hx Eluyen PCBs indicadores

GC-ECD
GC-LRMS

Esquema analitico plaguicidas organoclorados 1
Preparacion adsorbentes
- { Captacion

Adsorbente
= < Soxhlet Hexano:Diclorometano (1:1) 24h

(Florisil (875°C) 20g

Pre-elucion: 50 mL éter de petrdleo

Elucidn: Fr_ 1: 200 mL éter de petréleo:dietil éter 6%*
Fr. 2: 200 mL éter de petréleo:dietil éter 15%
Fr. 3: 200 mL éter de petroleo:dietil éter 50%*

programa para el Ministerio del Ambiente, Agua
y Transicion Ecologica
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Esquema analitico plaguicidas organoclorados 2

] Evgmmcn o

Adsorbante
— {Somea Hexano Diclorometano (1:1) 24h

Alamina 8% en agua: 159
—> Pre-elucion: 50 mL Hexano
Elucion: 200 mlL Hexano

Silice neutra lavada 1,5% enagua: 183
Pre-elucion: 6§ mL Hexano
= Elucién: F1: 14 mL Hexano®
F2: 10 mL Hexano:dietd éter 15%
Una vez eluidos los 10 mL de Hx:dietll éer
afadir 25 mL de dietil $ter 100% y recoger
en el mismo matraz esférico™

|, [cceco/Gecirms |

Pre-eluaw 6 mL HxDiclorometano {(4:1)

- Silice acida 44% (aprox. Media pipeta Pasteur)
5 mL HxDiclorometano (4:1)

= | GC-ECD/GC-LRMS |

Esquema analitico PBDEs

Adsorbente
Soxhlet Tolueno 24h

Silice multicapa (6g basica/1g neutral12g acida)
Pre-elucion: 50 mL Hx
Elucion: 150 mL Hx
Alamina {300°C) 6q

Pre-elucion: 25 mL Hx

Elucion: F1 25 mlL Hx
F2 50 mL Hx:DCM 80:20 Eluyen PBDEs
F3 50 mL Hx:DCM 1:1

GC-ECD
GC-LRMS
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5. Participacién en otras actividades y redes de seguimiento

La red de muestreo pasivo atmosférico global (GAPS) es un programa clave para producir datos
comparables a escala mundial sobre contaminantes orgdnicos persistentes (COP). Este programa
se inicid en diciembre de 2004 como un estudio piloto de dos afios antes de evolucionar hacia una
red, y consta de mas de 50 emplazamientos en siete continentes. La red GAPS realiza mediciones
de COP y sustancias quimicas prioritarias en el aire con los siguientes objetivos:

e Demostrar la viabilidad de los muestreadores pasivos de aire (PAS);

e Determinar las tendencias espaciales y temporales en el aire;

e Detectar e identificar nuevas sustancias quimicas en el aire; y

e Aportar datos Utiles para evaluar el transporte atmosférico regional y mundial a gran
distancia.

Ecuador desde el aino 2019 retomo su participacion en el GAPS, puesto que se habia participado
entre los afios 2010 — 2012. Se cuenta con dos puntos de muestreo en aire, primero estd ubicado
en las Islas Galdpagos y el segundo en las afueras de la ciudad de Quito. Los datos de los afos
2019, 2020, 2021 y 2022 aun no estan disponibles, puesto que se tuvo problemas logisticos para
el envio de las esponjas hacia el laboratorio de Canada.

6. Plan de Sostenibilidad

Para poder tener sostenibilidad en el monitoreo de COP a nivel local se tomd en consideracion
gue es necesario tener una continuidad de los datos y disponibilidad de la informacidn. Para lo
cual con el apoyo del Centro Regional se desarrollé una propuesta de plan de monitoreo de COP,
tomando en cuenta que se requiere recursos (econémicos y de personal) y una visidn de largo
plazo, por lo que no es un proceso facil de instrumentar, y debe ser altamente costo-efectivo.

Los puntos mds importantes para tener un plan de monitoreo que sea sostenible se detalla a
continuacioén:

Definicién de un programa de monitoreo

Al momento de definir un programa de monitoreo, es necesario tener claro las respuestas que se
buscan. Para el caso de los COP, las preguntas siguientes, se deben tener en cuenta al momento
de disefiar el programa de monitoreo.

e (Cudles son las fuentes de COP?

e iCdémo son transportados los COP?

e (iCobmoy ddnde se acumulan?

e (Cudl es su persistencia en los compartimentos ambientales?

e (Cudles son los efectos en la salud de los seres humanos y la biota?
e (Cudles son los riesgos a su exposicion?

e (Cudles son los costos de la inaccién?
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Un programa de monitoreo debe operar a largo plazo y sus resultados deben estar vinculados al
establecimiento de politicas publicas en materia de proteccién de la salud y los ecosistemas. El

programa de monitoreo consta de tres fases principales (Martinez & Manuweera, 2023):

1) Disefio - planificacion del programa, donde se establecen los objetivos, incluidos los
objetivos de calidad de los datos, las caracteristicas del monitoreo, pardmetros a
monitorear, el tipo y frecuencia de muestreo, y los responsables, personas e instituciones
participantes;

2) Implementacion que es donde se adquieren, usan o producen los datos y circunscribe
muestreo o monitoreo, analisis de muestras y entrega de resultados;

3) Evaluacion de programas, uso de conocimientos técnicos y métodos estadisticos para
determinar si los datos satisfacen o no las necesidades del usuario y si es necesario
mejorar el disefio del programa.

Una fase adicional a la estructura del Programa de Monitoreo de COP es el uso de la informacién
generada en el disefio de politicas publicas orientadas a proteger la salud de los seres humanos y
de los ecosistemas.

Las fases del programa de monitoreo y los componentes de este, se esquematizan en las figuras
ly2.

Disefo del
programa.
Objetivos,
caracteristicas,
responsabilida
-des, CAC.

Sistema de
aseguramien
to y control
de calidad

SVELIVELellely Implementacién
(experlgnCIa (muestreo/moni-
técnica, toreo, analisis,
meétodos entrega de

estadisticos) resultados

Figura 1.Fases del programa de monitoreo de COP
Fuente: Martinez & Manuweera, 2023.
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1 Objetivos generales
Definicion de '
objetives monitoreo

Objetivos del proceso de

0\ calidad de datos
Diagnostico ‘ \
del pals |
. J Disefio / | Definicién de pardmetros
caracteristicas de la ambientales

red de monitoreo

—

DISENO DEL PROGRAMA |

! 4 | nu
DE MONITOREO | ‘ Definicién del numero y I

sitios de muestreo

Definicidn de un plan
de aseguramiento de

calidad periodos de muestrea

Determinacién de I

\

) ) | | Seleccion de metodologias
( ) de muestreo y andlisis

Definicien de
| responsabilidades

- .

Figura 2.Componentes del programa de monitoreo de COP
Fuente: Martinez & Manuweera, 2023.

Diagndstico de la situacion actual de COP

El disefio del programa de monitoreo de COP en Ecuador parte de un diagndstico de la situacion
actual en el pais de esos compuestos, para lo cual se cuenta con informacidon de proyectos de
cooperacion internacional ejecutados con el apoyo de agencias internacionales como el PNUMA
y el PNUD, asi como los planes nacionales de implementacion e informes presentados al Convenio
de Estocolmo.

Si bien se tiene informacion en algunas matrices, como aire, agua y leche materna, es claro que
se requiere ampliar capacidades y el conocimiento de los impactos que pueden tener en el
ambiente y en la salud de los seres humanos la exposicién a COP, lo que justifica la necesidad de
implementar un programa de monitoreo.

Identificacion de profesionistas e instituciones involucradas

En los estudios previamente realizados, se identificaron en el Ecuador a diversas instituciones
gubernamentales y académicas con capacidad para el analisis de algunos de los COP. Lo anterior
es importante debido a que la implementacion de un programa de monitoreo de estos
compuestos podra contar con la participacion de estas instituciones y no inicamente con los dos
laboratorios que participaron en el proyecto.

Identificacion de las necesidades de fortalecimiento de capacidades

Si bien en el Ecuador, existen capacidades en algunos laboratorios, especialmente en el analisis
de plaguicidas COP, es necesario que las instituciones realicen inversiones en la compra de equipo
analitico con la capacidad de analizar la mayor parte de los COP listados en el Convenio de
Estocolmo.
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El caso de los COPNIs como las dioxinas y furanos, por su complejidad en el analisis y los
requerimientos de equipos altamente especializado y costoso, que necesita de instalaciones
especiales y personal altamente capacitado, implica una evaluacién detallada, para determinar si
el costo beneficio justifica la compra de un equipo de estas caracteristicas o las muestras
obtenidas se siguen enviando al extranjero para su andlisis.

Resalta el papel que puede jugar en este proceso algunas instituciones publicas como el Instituto
Nacional de Meteorologia e Hidrologia, adscrito al MAATE, con el Laboratorio Nacional de Calidad
de Aguas y Sedimento (LANCAS) el cual en trabajos realizados para el diagndstico de capacidades
para anadlisis de COP se determiné que cuenta con el equipo para realizar andlisis de dioxinas y
furanos. Pero aun es necesario desarrollar y validar lo métodos de ensayo.

Una opcidn, que requiere de la coordinacidn con otros paises y el apoyo de instituciones como el
PNUD o el PNUMA, es la de instalar un laboratorio de dioxinas y furanos que brinde servicio a la
region GRULAC.

Por otra parte, el fortalecimiento de capacidades es fundamental para asegurar una alta
confiabilidad en los resultados esperados a través del tiempo, para ello, sera necesario crear una
red de laboratorios y realizar pruebas de intercomparacion e intercalibracién para fortalecer las
capacidades y niveles de confiabilidad de los analisis a realizar.

7. Resultados y logros

e Durante el desarrollo del proyecto fue importante lograr la recoleccion de las muestras
de leche materna, para lo cual fue muy valioso el apoyo brindado por los Bancos de Leche
Humana del Ministerio de Salud Publica.

e Se realizaron por primera vez andlisis de 13 COP nuevos y emergentes en Aire y Leche
Humana vy constituyen la base de referencia para futuras evaluaciones; las
concentraciones en aire de los puntos de vigilancia de los COP antiguos dependen
principalmente de las caracteristicas particulares del lugar, asi como de las influencias
meteoroldgicas; el seguimiento de la leche humana mostré descensos en las
concentraciones de la mayoria de los pardmetros y el agua presentd concentraciones de
referencia de las tres sustancias objetivo.

e Fue interesante el analisis los COP nuevos en muestras de leche materna por parte del
laboratorio de Alemania, puesto que por ejemplo se pudo determinar la presencia de
parafinas cloradas de cadena corta (PCCC) y hexabromociclododecano (HBCDD) en esta
matriz, lo cual nos indica que la ingesta lactacional de PCCC en la escala de microgramos
y sus implicaciones resultantes para la exposicidén dietética y ambiental de las madres
deberia dar lugar a estudios de seguimiento y para un mayor esfuerzo normativo.

e Losresultados de GMP, muestran que Ecuador a nivel Latinoamérica presenta el segundo
maximo para DDT y el valor mds alto para p-p DDD en leche materna. Como oficialmente
su uso estd prohibido, puede significar que se sigue utilizando de manera ilegal en algunas
zonas agricolas del pais por lo que requiere un esfuerzo adicional de las autoridades para
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identificar las vias de ingreso de este plaguicida prohibido en el pais, aunque el Ministerio
de Salud Publica de Ecuador (MSP) identifico la existencia de 1.69 toneladas de DDT los
cuales se encuentran almacenados con otros productos obsoletos para control de
enfermedades transmitidas por vectores.

En Ecuador la SUMA de WHO-PCDD/F PCB-TEQ (2005/UB) (pg/g fat) es por encima del
estandar de seguridad en leche materna de la Organizacién Mundial de la Salud en el 2005
(0.2 — 0.9 pg/g lipidos) con un valor de 2.53763 pg/g lipidos. Lo que representa una
llamada de atencién que obliga a revisar las fuentes de emisién y las areas de exposicion
y rutas de ingreso al organismo. En ese sentido, también se detectd la presencia de PCB
en la leche materna

Los datos reportados durante el desarrollo del proyecto identifican problemas que es
necesario atender a través del monitoreo para confirmar los valores encontrados y
delinear con base en los resultados planes de accidon que eliminen las fuentes de emisién
de estos compuestos. En este proceso es importante la participacién de las instituciones
y universidades con capacidad de medir COP y con interés de participar en el Programa.

En la matriz aire, los resultados de los analisis realizados por los laboratorios de referencia,
indican que Ecuador presenta el segundo maximo de HBCDD en la region GRULAC, solo
detras de México, lo cual es consistente con los resultados encontrados en leche materna.

Con relacion a la matriz agua, los estudios al respecto son escasos, la informacién
publicada indica la presencia de PFOA y de PFHXxS en el cuerpo de agua donde se midid.
En este caso es importante considerar en el disefio del programa de monitoreo,
estaciones de muestreo que sean representativas, pueden ser cuerpos de agua
receptores de descargas de aguas de la curtiduria o de la industria textil que son posibles
fuentes de este tipo de compuestos.

Conclusiones y Recomendaciones

La capacitacidn realizada por los expertos del laboratorio de dioxinas, permitié fortalecer
las capacidades analiticas de los laboratorios del MEM y Agrocalidad en Ecuador. Alavez,
obtuvieron conocimientos de los avances en metodologias de andlisis de contaminantes
organicos persistentes y bifenilos policlorados. Por otra parte, pudieron conocer y contar
con protocolos de andlisis de contaminantes orgdnicos persistentes y bifenilos
policlorados en diferentes matrices como son leche, suelo, agua y biota.

De forma paralela el laboratorio del MEM ha realizado capacitaciones sobre técnicas de
analisis en los cuales se obtuvo conocimiento de la preparacion y limpieza de muestras
para analisis de contaminantes organicos persistentes en leche humana y de vaca.

Con el desarrollo del documento sobre los “Elementos para el disefio del programa de
monitoreo de COP en Ecuador” se pudo determinar los siguientes pasos necesarios para
poder contar con un plan de monitoreo de COP a nivel nacional que permita la
sostenibilidad del mismo, tomando en consideracidon la informacion que ha sido
desarrollada en el pais y los resultados de las muestras analizadas durante el desarrollo
del proyecto se planted el diseiio de una hoja de ruta para elaborar el plan de monitoreo
iniciando con los plaguicidas COP.
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Continuar con los cursos de entrenamiento que son de mucha importancia ya que se
amplia el conocimiento sobre criterios de anadlisis de nuevas técnicas para el andlisis de
contaminantes orgdnicos persistentes en diferentes matrices. Ademas, es importante
apoyarse en la experiencia de expertos de otros paises que trabajan en andlisis de
contaminantes para adquirir aspectos practicos en criterios y enfoques de nuevos
métodos y preparacion y limpieza de muestras de leche, suelo, agua y biota.

Es importante que se elaboren, o en su caso, se traduzcan los procedimientos analiticos
para los COP aplicables a las diversas matrices ambientales, aire, agua, suelo, sangre,
tejidos, y productos, entre otros; y que se estandaricen estos procedimientos en la red de
laboratorios o laboratorio que participaran en el analisis de los COP a nivel local.

La interaccion entre gobiernos, instituciones académicas, industria y organizaciones no
gubernamentales sera necesaria, tanto a nivel nacional como regional, para construir una
para afrontar el reto de vigilar los niveles de contaminantes organicos persistentes en los
medios basicos del plan de vigilancia mundial”.
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ANEXOS

Anexo I.

Procedimiento para el procesamiento de las muestras de leche materna

El procesamiento de la muestra se realizé de la siguiente manera:

e Pesar 10 gramos de la muestra de leche en tubo Falcon de 50 ml.

e Fortificar las muestras con las soluciones spikes de trabajo.

e Adicionar 10 ml de acetonitrilo HPLC o grado masas saturado con hexano grado residuos.
e Agitar los tubos de extraccion en forma manual y vigorosamente durante 10 segundos.

e Agitar nuevamente los tubos de extraccién en un agitador vertical durante 10 minutos a
maxima velocidad.

e Luego de la agitacién, colocar los tubos en el congelador por 5 minutos.

e Agregar la mezcla de sales de MgS04, NaCl y citratos de sodio (Tubo 1 Quecher), al tubo
gue contiene la muestra.

Sales de particion

4 g de MgS04

1 g de NaCl

1 g de citrato trisddico

0.5 g de citrato disddico

e Agitar los tubos manualmente por unos segundos y llevarlos al agitador vertical por 5
minutos.

o Centrifugar las muestras a 4000 rpm por 5 minutos a 4°C (es importante que la centrifuga
se encuentre a la temperatura seteada).

e Poner el grupo de muestras en el congelador y mantenerlas por 25 minutos. Sacar una a na
del congelador para tomar una alicuota de 6 ml, la que debera ser colocada dentro de un
tubo centrifuga de 15 ml, previamente rotulado.

e Llevar el grupo de muestras nuevamente al congelador y mantenerlas por 12 horas.

e Cumplido el tiempo sacar las muestras y centrifugarlas a 4000 rpm por 5 minutos a 4°C (es
importante que la centrifuga se encuentre a la temperatura seteada).

e Colocar el grupo de muestras en el congelador. Sacar una a una del congelador para tomar
una alicuota de 4 ml, la que deberd ser colocada dentro de un tubo de vidrio de 10 ml,
previamente rotulado.
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Agregar dentro del tubo de vidrio que contiene el extracto, 40 ul de solucién al 5% de acido
férmico en acetonitrilo (esta debe ser preparada el mismo dia), y del estandar subrogado.
Agitar el vértex con cuidado de no derramarla.

Colocar los tubos de vidrio en un concentrador de nitrégeno a 50 °Cy llevar la muestra a
sequedad.

Disolver el grupo de muestras utilizando alicuotas conocidas de una mezcla de
acetona/isooctano (90/10)

- Para el blanco colocar 4 ml de la mezcla de acetona/isooctano.
- Para las muestras colocar 3 ml de la mezcla de acetona/isooctano.

Agitar en el vértex por unos segundos y a continuacién poner el grupo de muestras dentro
del bafio de ultrasonido por 2 minutos.

Traspasar el extracto utilizando una jeringa desechable a través de un filtro de membrana
de 0,22um, a un vial de cromatografia.

Refrigerar las muestras para su posterior analisis por cromatografia gaseosa.
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ANEXOII
Laboratorio de Contaminantes de Productos Agricolas

El Laboratorio de Contaminantes de Productos Agricolas brinda servicios analiticos en apoyo a
los programas de vigilancia y monitoreo que realiza la Agencia de Regulacion y Control Fito y
Zoosanitario, asi como al sector productor y exportador de productos alimenticios
agropecuarios.

El laboratorio de Contaminantes de Productos Agricolas realiza andlisis de residuos de
plaguicidas (organoclorados, fosforados, carbamatos, piretroides, etc.), en productos
alimenticios, frescos o procesados, tanto de origen animal como vegetal, ademds en aguas y
suelos. Para esto el laboratorio cuenta con equipos de alta tecnologia: cromatografia liquida
de ultra alta eficiencia (UHPLC) (Waters Acquity), acoplado a un detector de espectrometria
de doble masa (Waters Xevo TQ-S LC-MS/MS), ademas dispone de un equipo de cromatografia
de gases Varian 3800 con detector de captura de electrones, en el cual se realiza analisis de
residuos de plaguicidas organoclorados y piretroides en muestras de alimentos, aguas y suelos.

El laboratorio de contaminantes agricolas de Ecuador realizé pruebas para la extracciéon de
PCBs indicadores en leche de vaca para lo cual se describe el procedimiento que se realizé con
base a lo que se aprendid durante el entrenamiento con el laboratorio de referencia.

Extraccion

Los materiales necesarios: Embudo de decantacion, balanza, viales, pipetas Pasteur, etc, para
realizar la extraccion, se disponian en el laboratorio.

No se disponia de oxalato de sodio por lo que se pidi6 al laboratorio del MEER que se lo facilite
para poder realizar la extraccion.

Se tuvo dificultad al mezclar la leche con los solventes, ya que se tenia que mantener la
agitaciéon con la llave abierta, por el tiempo establecido en el procedimiento. La
recomendacién fue utilizar tapas de vidrio en lugar de las tapas de plastico que estdbamos
utilizando y mantener el tiempo que se establece para cada agitacion con su respectivo
solvente.

En esta parte se nos explicd por qué se utilizan los reactivos para la extraccion: por ejemplo,
que el oxalato y el metanol se emplean para desnaturalizar las proteinas de la leche. Ademas,
que se deben cumplir con los tiempos de agitacion para evitar que se formen emulsiones que
pueden ser dificiles de romper.

Para anadir el patrén interno, se siguio el procedimiento descrito, es decir, pesando el patron
interno en un vial para luego ser afiadido al embudo de decantacion.
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Al dejar las 24 horas para que se decante, al siguiente dia no se observa que se formé emulsidn,
por lo que se procede a separar las dos fases: acuosa y orgdnica; en esta parte se recomienda
usar filtros de lana de vidrio o filtros libres de PCBs, ya que los filtros de celulosa tienen trazas
de PCBs.

Purificacién de la muestra

Luego de la extraccidn, se evapora y concentra el extracto de la muestra, no a sequedad por
gue pueden perderse algunas moléculas de PCBs, ademas el rotavapor debe estar maximo a
30 °Cya que los COPs y PCBs se degradan con la temperatura.

Una vez concentrado el extracto se reconstituye con hexano, para pasarlo por la columna
multicapa grande.

Para la columna multicapa se necesita realizar: silice neutra, silice acida al 44 %, silice basica al
33 %, secar sulfato de sodio, lana de vidrio lavada.
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Para la silice neutra: Se lavd la silice con diclorometano; tuvimos dificultades ya que
disponemos de una silice de hace algunos anos, por lo que teniamos la duda de que todavia
este vigente, de todos modos, se lavd con diclorometano, otra dificultad encontrada es el
tiempo que demora en secarse totalmente la silice, aproximadamente una semana. Luego de
esto obtuvimos una silice suelta, sin grumos.

Con la silice neutra se preparé la silice acida al 44 %, pesando en un erlenmeyer una cantidad
de silice neutra y afadiendo acido sulfurico, que con agitacion debia absorberse
homogéneamente. En el laboratorio lo realizamos muy lentamente, por la falta de practica,
pero se obtuvo una silice sin humedad y sin grumos.

Para la silice basica: Se pesd en un erlenmeyer una cantidad de silice neutra y se le fue
agregando una dilucion de hidréxido de sodio 1 molar, lentamente y con agitacion fuerte, hasta
obtener una silice de aspecto seco y sin granulos.

Todos estos pasos de elaboracidn de silice neutra, acida y basica, se demord varios dias porque
lo realizabamos muy despacio y tratando de seguir los consejos de los expertos.

Armado de la columna de silice multicapa

El laboratorio dispone de una columna de 3.7 cm de didmetro interno y de 60 cm de largo,
ice acida (120 g).

donde se empacé la silice basica (60 g), silice neutra (5 g), si

Se pre-eluyd con hexano, la dificultad encontrada es el tiempo que se necesita para que pre-
eluya todo el hexano, se demord un dia.
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Luego de esto se lava el baldn del extracto con 250 ml de hexano y se va colocando poco a

poco en la columna con ayuda de una pipeta Pasteur.
Se deja que pase la muestra, se recoge en un baldn, luego se concentra el extracto hasta 1 ml

aproximadamente, para luego pasar a la columna de florisil activado a 600 °C.
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El laboratorio dispone de una columna de 2 cm de didmetro interno y de 45 cm de largo, en
la que se empaco 10 g de florisil activado a 600 °C, y se pre-eluyd con 50 ml de hexano.

Se introdujo la muestra con 250 ml de hexano, se obtuvo el extracto, se concentrd y se pasé al
vial para llevarlo a inyeccién en el equipo GC-ECD.

Inyeccion de la muestra en el equipo

Se inyectd la muestra en el equipo de cromatografia de gases con detector de captura de
electrones, obteniéndose los siguientes cromatogramas:
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En el cromatograma se observa la inyeccién de un estandar de 7 PCBs indicadores, y de la
muestra de leche que se fortificé con PCB 103.

En el cromatograma se observa, la inyeccién de un estandar de 20 ng/g de 7 PCBs indicadores,
en color verde, en color rojo es el cromatograma de la inyeccién de la muestra de leche con
factor de dilucién 5. En color azul, se muestra la repeticién de la inyeccién de la muestra de
leche con factor de diluciéon de 5.

Ademas, se observa en los cromatogramas que la linea base esta aceptable, hay unos picos al
lado izquierdo que nos explicaban los expertos que pueden ser otros interferentes, y como
estan alejados de los tiempos de retencion donde salen los PCBs, no serian de mucha
importancia, pero si se quiere eliminarlos se tendria que volver a purificar la muestra.
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