]

{6:RALACA

14
a))_“( Red Analitica de Latinoamérica y el Caribe

LYY

Guia de trabajo para el uso de muestreadores
pasivos utilizando resina XAD2

Elaborado por

CESAR RAMIRO CASTRO
YOLANDA PASTOR
ILDA CHICA ANDRADE
Ministerio de Electricidad y Energia Renovable - Ecuador

PROYECTO

RLA7019 Developing Indicators to Determine the Effect of Pesticides, Heavy
Metals and Emerging Contaminants on Continental Aquatic Ecosystems
Important to Agriculture and Agroindustry (ARCAL CXXXIX)

2016



6.1.

Guia de trabajo para el uso de muestreadores pasivos utilizando resina XAD2

OBJETIVO GENERAL

Responder a la necesidad a nivel regional, de incorporar el uso de herramientas analiticas
en los proyectos de gestion de recurso hidrico, con el fin de tener una mejor comprension
de los impactos que los xenobidticos derivados de actividades agricolas y agroindustriales
pueden causar en los ecosistemas acuaticos de la regién Latinoamericana.

OBJETIVO DE LA GUIA:

Brindar lineamientos basicos para el uso de resina XAD2 con muestreadores pasivos para
evaluar la presencia de residuos de plaguicidas en cuerpos de agua en condiciones de
campo.

ALCANCES

Promover la implementacién del uso de resina XAD2 en muestreadores pasivos con el fin
de determinar los niveles de residuos de plaguicidas derivados de actividades agricolas y
agroindustriales de cuerpos de agua en zonas de estudio.

TERMINOLOGIA

Muestreador pasivo: Dispositivo que captan contaminantes ambientales
Resina XAD2: Copolimero hidrofébico de estireno divinyl benceno
Xenobhidtico: Compuesto cuya estructura quimica es extrafia a la naturaleza
Cuerpo de agua: Diferentes formas de agua encontradas en la naturaleza
PRINCIPIO

Un muestreador pasivo es un dispositivo que permite monitorear un compartimento
ambiental en un lapso de tiempo indefinido y determinado de acuerdo al interés del estudio.
En cuerpos de agua el muestreador puede ser colocado y asegurado de tal manera que
corrientes de agua esporadicas o continuas no lo acarreen consigo, el muestreador
permitird realizar un monitoreo constante de los niveles de residuos de plaguicidas
presentes.

El muestreador consta de dos partes, un contenedor de acero inoxidable y un receptor que
sostiene una membrana de diferentes tipos que retienen compuestos hidrofébicos o
hidrofilicos estos ultimos los mas importantes por ser biolégicamente disponibles. Debido al
precio de estas membranas y dificil disponibilidad se buscé una alternativa utilizando el
receptor de membranas se disefid un sistema de una funda de malla de teflon o tela
conteniendo en el interior 2 g de resina XAD2 adsorvente de eficiencia paralela, menor
costo porque es también reutilizable y de mayor disponibilidad.

La Resina XAD2 es un copolimero entrecruzado de styrene-divinylbenceno que contenida
en una funda de teflon o tela es suspendida en el interior del muestreador, la resina
adsorbe los contaminantes presentes en el agua. En el laboratorio es extraida con
solvente organico para su andlisis por técnicas analiticas convencionales para la
determinacion de los residuos de los contaminantes presentes. La resina debe ser
remplazada completamente cada vez que el muestreador es armado e instalado en el sitio
de monitoreo de acuerdo al cronograma de muestreo establecido.

LINEAMIENTOS PARA EL CONTROL DE CALIDAD

Control de calidad en la limpieza de la resina



- Lalimpieza de la resina debe ser verificada previo a su uso.
- Lafunda de tefl6n o tela debe ser cerrada para evitar perder su contenido.
- Silafunda de teflon o tela es reusada primero debe ser adecuadamente limpiada.

6.2. Control de calidad en la ejecucién del ensayo

Caracteristicas del agua o suelo:

Manejo de los especimenes de ensayo:

7. PROCEDIMIENTO

7.1. Materiales

Muestreador de acero inoxidable
Cadena u otro material que permita asegurar el muestreador
Funda de teflon o tela para contener resina XAD2

7.2. Cristaleria:

Frascos de vidrio o vasos de precipitacion para lavar la resina y la tela
La requerida segun el método de andlisis establecido para la resina XAD2

7.3. Equipo

Balanza Analitica
Balanza granataria o semi-analitica
Cromatografo de gases y/o HPLC

7.4. Reactivos

Agua destilada, metanol vy etil acetato para lavar la resina.

Supelco — Amber Lite XAD-2 - 20 a 60 mesh — Cat N°1-0357

Disolvente orgéanico apropiado para la extraccion de la resina, es posible utilzar
acetonitrilo, acetona 0 etil acetato.

7.5. Desarrollo

7.5.1. Preparacion de la Resina XAD2

a.

b.

100g de resina son colocados en una probeta de 500 ml, se afiade agua
destilada hasta 300 ml y es dejada en reposo por una noche.

Al dia siguiente la reesina es lavada con abundante agua destilada en la probeta,
las particulas finas son eliminadas por decantacion.

A continuacion se afiade 200 ml de metanol y se coloca en bafio ultrasénico por
15 minutos, se descarta el solvente y se continda el lavado utilizando acetonitrilo
y etil acetato en idénticas condiciones.

El etil acetato del dltimo lavado debe ser concentrado e inyectado en el GC para
verificar la limpieza de la resina y la ausencia de contaminantes que pueden
interferir en el analisis.

La resina lavada puede ser almacenada en solvente (metanol) o secada al
ambiente y colocada en un frasco ambar.



Figura 1. Lavado de la resina

7.5.2. Preparacion del soporte de la resina

a. El material 6ptimo para usar como soporte de la resina es una tela malla de
teflon, se puede usar como alternativa tela sintética SEFAR MESH 43/110 (43
perforaciones/cm2, 110 perforaciones/pulg2. También puede utilizarse tela de
shifén, poliéster o nylon previa verificacion de desempefio.

b. Lavar la tela con una adecuada cantidad de metanol en bafio ultrasénico por 15
min.

C. Recortar dos laminas de tela de acuerdo a la forma y al tamafio de la arandela
metalica que sirve de soporte de la resina

d. Pesar 2 g de resina seca dispersa en metanol en la ldmina de tela, cubrir con la
otra lamina de tela malla y asegurar la resina colocando la arandela metalica con
los tornillos correspondientes.

Figura 2. ed de la resina Figura 3. Resina en soporte metalico

7.5.3. Preparacion del muestreador

a. El dispositivo con soporte para tres arandelas metalicas es armado y acoplado a
la jaula del muestreador.




Figura 4. Colocacién de arandelas metélicas en el dipositivo y en el muestreador

El muestreador armado es colocado en el sitio de interés y retirado de acuerdo
al cronograma de muestreo establecido, las laminas de tela con la resina pueden
ser remplazadas por nuevas en el punto de muestreo y las usadas trasladadas al

laboratorio para su analisis.

Figura 6. Muestreador colocado en cuerpo de agua en el campo.

7.5.4. Extraccion de laresina
Una vez en el laboratorio la resina es extraida de acuerdo a los analitos de

interés. Se ha probado con éxito para plaguicidas organoclorados y fosforados
para ser analizados por GC/MS/MS y GC/ECD el siguiente procedimiento:

a. Laresina hiumeda es retirada de la lamina de tela y colocada en un frasco de color
ambar,

Figura 7. Colocacion de resina en frasco

b. La resina es secada bajo atmésfera de nitrégeno por aproximadamente dos horas
en una plancha caliente.

Fig. 8 Secado de resina

c. Unavez seca la resina es extraida por dos ocasiones con 5 ml de Acetonitrilo en
bafio ultrasénico por 15 min.



Figura 9. Extraccion de la resina.

d. El extracto en acetonitrilo se concentra con nitrdgeno hasta 1 ml.

e. El extracto final de la muestra es inyectado en el GC /MS/MS para su analisis.
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