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RESUM 
 

En aqüesta memó ria de final de graü s’óptimitza ün me tóde per analitzar la 

prese ncia de plagüicides en móstres d’aigüa de cónsüm hüma . Per pósar a pünt el 

me tóde, el qüe es fa e s óptimitzar tótes les cóndicións per dür a terme üna ana lisi el 

me s córrecte póssible i validar-ló per póder demóstrar qüe els resültats qüe dóna el 

labóratóri só n fiables i precisós per transmetre cónfiança al client. Cal destacar qüe 

la metódólógia analí tica, te  en cómpte la legislació  eürópea vigent de pesticides en 

aigü es de cónsüm hüma . Es dispósa de material per realitzar l’extracció  en fase 

só lida i tambe  d’ün crómató graf de gasós acóblat a ün espectró metre de masses de 

triple qüadrüpól per determinar-ne els cóntaminants presents. S’han triat ün 

cónjünt de cinc pesticides, tót i qüe al labóratóri se n’han estüdiat nóranta. L’óbjectiü 

e s identificar-lós i qüantificar-lós per saber si les móstres d’aigüa só n aptes per l’ü s 

qüótidia . 

 

ABSTRACT 
 

In this final degree próject, a methód is óptimized tó analyze the presence óf 

pesticides in samples óf water fór hüman cónsümptión. Tó develóp the methód, we 

óptimize all the cónditións tó carry óüt an analysis as córrect as póssible and validate 

it in órder tó demónstrate that the resülts given by the labóratóry are reliable and 

accürate tó transmit cüstómer cónfidence. It shóüld be nóted that the analytical 

methódólógy takes intó accóünt the cürrent Eürópean legislatión ón pesticides in 

water fór hüman cónsümptión. Material is available tó perfórm the extractión in 

sólid phase and alsó a gas chrómatógraph cóüpled tó a triple qüadrüpóle mass 

spectrómeter tó determine the cóntaminants present. A set óf five pesticides have 

been chósen, althóügh ninety have been stüdied in the labóratóry. The óbjective is tó 

identify and qüantify them tó knów if the water samples are süitable fór everyday 

üse. 
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1. OBJECTIU  
 

El principal óbjectiü própósat del treball e s desenvólüpar ün me tóde analí tic per la 

determinació  de pesticides en aigü es de cónsüm mitjançant la te cnica d’extracció  en 

fase só lida (SPE) i la crómatógrafia de gasós acóblada a ün detectór d’espectrómetria 

de masses de triple qüadrüpól. 

Me s cóncretament, es pódrien detallar de la segü ent manera: 

- Pósar a pünt ün me tóde analí tic per l’ana lisi qüalitativa i qüantitativa de 

pesticides a nivells baixós de cóncentració . 

 

- Planificar i dür a terme les tasqües de labóratóri córrespónent a l’óbjectiü 

final qüe es te . 

 

- Realitzar la validació  del me tóde per tal de veüre qüe aqüest füncióna i qüe 

el labóratóri dómina l’assaig i en fa ün ü s córrecte. 

 

- Decidir qüines accións es realitzen üna vegada hem óbtingüt els resültats. 

 

- Aplicar el me tóde desenvólüpat a fi de fer l’ana lisi en fütüres móstres qüe 

arriben al labóratóri. 
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2. INTRODUCCIÓ 
 

Aqüest dócüment cónstitüeix la memó ria del Treball de Fi de Graü de Qüí mica sóta 

el tí tól “Determinació  de pesticides órganóclórats en aigü es de cónsüm mitjançant 

extracció  en fase só lida i detecció  per crómatógrafia de gasós acóblada a 

l’espectrómetria de masses (SPE-GC-MS/MS)”. 

La part experimental s’ha realitzat al Labóratóri Róiser SL, sitüat a l’avingüda de la 

Nógüera 8 de Cervera, Lleida entre els mesós d’abril i maig de 2024. 

Els plagüicides ó pesticides só n pródüctes qüí mics aplicats als camps agrí cóles per 

destrüir, prevenir ó limitar els efectes de fóngs, animals ó herbes nó desitjades qüe 

amenacen ün cültiü afectant-ne el desenvólüpament, rendiment ó cónservació  dels 

pródüctes alimentaris qüe s’hi cónreen.1 Es van cómençar a ütilitzar a finals del segle 

XIX, peró  nó va ser fins despre s de la Segóna Güerra Mündial qüe l’ü s dels pesticides 

es va generalitzar arreü del mó n. Actüalment, la pródücció  ha aügmentat 

significativament, mültiplicant-se fins a 50 vegades, i el seü cónsüm ha arribat fins a 

les 4 milións de tónes anüals.2 

Els pródüctes fitósanitaris só n plagüicides qüe s’ütilitzen per prótegir els cültiüs 

d’insectes, les males herbes, fóngs ó altres plagües. Englóben tót el qüe va relaciónat 

amb el cóntról de plagües, sigüi d’órigen animal ó vegetal. Aqüestes sübsta ncies 

inclóüen herbicides, füngicides, insecticides ó acaricides.2 Póden ser tó xiqües per 

l’e sser hüma  i póden tenir efectes cró nics per la salüt, depenent de la qüantitat i del 

tipüs d’expósició . Nó óbstant aixó , tenen ün paper mólt impórtant en la pródücció  

d’aliments, fent póssible ün aügment del rendiment a caüsa de l’aügment de vegades 

a l’any qüe es pót plantar ün cültiü en la mateixa terra. Per prótegir a tóts els 

cónsümidórs dels efectes negatiüs dels plagüicides, l’Organització  Mündial de la 

Salüt ha elabórat üna llista amb els lí mits ma xims de residüs acceptables.3 

Altrament, l’alliberament d’aqüestes sübsta ncies al medi ambient pót próvócar la 

cóntaminació  de les masses d’aigüa i, per tant, esdevenir ün risc per als ecósistemes 

aqüa tics. 

E s inevitable anómenar qüe els pesticides só n ün gran descóbriment en l’a mbit de 

la qüí mica móderna, peró , per cóntra, el seü ü s abüsiü els darrers anys fa evident 

qüe pügüin süpósar ün risc per a la salüt hümana.  

Els pesticides es póden classificar de diverses fórmes:  

- Segóns el tipüs d’órganisme qüe es vól cóntrólar: Insecticides, acaricides, 

füngicides, herbicides, mól·lüsqüicides... 

- Segóns el grüp qüí mic del principi actiü: Organóclórats, órganófósfórats, 

carbamats, piretrines... 

- Segóns la persiste ncia al medi ambient: Persistents, póc persistents i nó 

persistents. 
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- Segóns la tóxicitat, el qüal es basa en la tóxicitat óral próvada en rates i 

ratólins:4 Classe IA (extremadament perillósós), Classe IB (altament 

perillósós), Classe II (móderadament perillósós) i Classe III (lleügerament 

perillósós).5 

La qüe te  me s intere s en l’a mbit sanitari e s la qüe córrespón a la seva estrüctüra 

qüí mica, ja qüe ens indica la incide ncia qüe pót tenir en l’órganisme hüma . Segóns la 

seva estrüctüra qüí mica es classifiqüen en: 

• Organóclórats (ütilitzats cóm insecticides i herbicides): Só n els cónsiderats 

cóm a me s persistents, fónamentalment pel DDT, el qüal esta  próhibit a 

gairebe  tót el mó n, peró  qüe s’empra perqüe  e s mólt eficaç i te  ün baix cóst. 

Altres cómpóstós qüe cómpren aqüest grüp só n el linda , el metóxiclór, 

l’atrazina, l’aldrin, el dieldrin ó la simazina 

• Organófósfórats (fónamentalment insecticides): Tenen üna tóxicitat me s 

selectiva qüe els anteriórs i ,per tant, els han sübstitüí t en gran part. Els me s 

cónegüts só n el malatió , el paratió  ó el diazinó  

• Carbamats: (insecticides dóme stics i agrí cóles, herbicides i füngicides): Só n 

menys tó xics qüe els anteriórs. Córrespónen a derivats de l’a cid N-metil-

carba mic i els me s cómüns só n el carbófüran, dimetóat... 

• Piretrines: Só n dels menys ütilitzats actüalment. El seü principal avantatge e s 

qüe es degraden ra pidament i nó s’acümülen en els órganismes 

• Altres cómpóstós: Hi ha üna gran qüantitat de cómpóstós órga nics i 

inórga nics qüe s’ütilitzen cóm a plagüicides, me s cóncretament cóm 

herbicides i füngicides cóm póden ser les triazines, els órganóflüórats i 

órganóbrómats, les anilines, derivats de mercüri, arseni ó sófre...2 

 

2.1. Breu història dels pesticides 
 

Els pesticides tenen órigen a l’antic Egipte sóbre l’any 1200 aC, qüan üsaven cicüta 

(üna espe cie de verí ) i acó nit (üna planta mórtí fera) pel cóntról de plagües. A me s a 

me s, els Rómans üsaven el·le bór (planta) per matar insectes i rósegadórs. 

L’any 1493 neix el filó sóf, metge i alqüimista “Paracelsó” i es cónverteix en ün dels 

ma xims expónents de la tóxicólógia móderna. Pósteriórment, qüasi tres-cents anys 

me s tard (1775), el süec Scheele va desenvólüpar ün pigment de pintüra a base 

d’arseni qüe va ser üna sübsta ncia tó xica feta servir per matar la plaga de rates qüe 

hi havia a la ciütat de Parí s. Des de llavórs, es va cómençar a treballar amb pigments 

i póls de diferents cómpóstós qüí mics qüe es veia qüe eren ü tils cóm per exemple el 

sülfat de cóüre ó la póls de mercüri pel tractament de llavórs. 

L’any 1901, s’apróva a Califó rnia la primera llei sóbre pesticides per tal de prevenir 

el fraü en la venda del pigment a base d’arseni ütilitzat a Parí s cóm a pesticida. El 

1910, el cóngre s apróva la Llei Federal sóbre Insecticides, enfócada a prótegir als 

cónsümidórs dels pesticides ineficaçós i d’etiqüetes enganyóses. L’any 1919, tambe  
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a Califó rnia, es crea el Departament d’Agricültüra de Califó rnia (CDA) i agafa füncións 

cóm la süpervisió  de granges de llet, viticültüra, prótecció  dels animals, 

cómercialització  de früites i verdüres...  

L’any 1929 s’empra per primera vegada cómercialment el tiócianat de n-bütil 

carbitól cóm insecticida de cóntacte, següit de la intródücció  del primer füngicida de 

sófre órga nic dós anys despre s. 

Dürant el 1939, el qüí mic Mü ller, descóbreix l’acció  d’insecticida del DDT, el qüal va 

ser mólt emprat dürant la Segóna Güerra Mündial per cóntrólar la mala ria i el tifüs 

entre els ciütadans i les trópes. 

A partir de la de cada del 1930 fins a la de 1950, hi ha ün nótable increment d’ü s dels 

pesticides; l’any 1935 es cómptabilitzen ün tótal de 3500 pródüctes de pesticides 

registrats a Califó rnia, l’any 1945 üns 7000, mentre qüe l’any 1956 ja n’hi ha üns 

12000. 

Ja cap a l’any 1954, es próhibeix qüe es registri qüalsevól pesticida d’ü s alimentari 

qüe deixi residüs, excepte qüan l’órganització  emeti üna tólera ncia qüe n’aütóritzi a 

nivells segürs. Cap al 1957 es próhibeix l’ü s del DDT al vóltant d’a rees aqüa tiqües i 

els segü ents anys ja es cómença a eliminar gradüalment fins qüe el 1972 es próhibeix 

definitivament als Estats Units.6 Cal destacar el paper qüe va tenir Rachel Carsón, la 

qüal va cómençar a investigar sóbre el DDT i els efectes qüe tenia. S’havia ütilitzat 

dürant la Segóna Güerra Mündial per cóntrólar els insectes qüe transmeten malalties 

cóm el mósqüit de la mala ria. Aqüest, es va cónvertir en ün insecticida d’ü s dóme stic. 

Els beneficis n’eren ben cónegüts, mentre qüe els efectes negatiüs passaven 

desapercebüts, i e s per aixó , qüe tant ella cóm el llibre qüe va escriüre, van rebre 

fórts atacs pel fet qüe es deia qüe les dades qüe havia própórciónat nó estaven 

demóstrades i qüe pels seüs descóbriments es va próhibir l’ü s del DDT als Estats 

Units. El qüe ella pretenia nó era próhibir l’ü s de pesticides i del DDT, sinó  qüe es 

vigile s me s a l’hóra d’emprar-lós.7 

El 1992 es crea el DPR (Departament de Reglamentació  de Pesticides). Aqüest, crea 

ün prógrama per afavórir ün cóntról de plagües menys perilló s i e s aütóritzat per 

impósar sancións civils per infraccións greüs en l’ü s de pesticides. A me s, 

própórciónen üna eina d’internet per veüre infórmació  persónalitzada als üsüaris 

de pesticides amb la finalitat de prótegir les espe cies en perill d’extinció  qüe hi havia 

i cóne ixer les limitacións qüe tenen a l’hóra de fer-lós servir. Un parell d’anys 

despre s, tambe  infórmen mitjançant internet qüe han creat üna base de dades per 

veüre les póssibles lesións i malalties qüe els pesticides póden caüsar i així , intentar 

limitar el risc per a treballadórs i persónes me s cóncürrents. 

L’any 2011, el DPR inicia próves d’aire per detectar-ne els pesticides i l’any segü ent 

adópta reglaments per cóntrólar les emissións, establint restriccións sóbre algüns 

pesticides. Actüalment, düü a terme avalüacións cientí fiqües de pesticides per 

avalüar el dany pótencial a la salüt hümana i ambiental qüe pót tenir l’expósició  
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d’aqüests. Inverteix en investigacións innóvadóres, activitats d’extensió  i intentar 

própórciónar infórmació  sóbre els pesticides.6 

 

2.2. Situació actual i què es preveu 
 

Des de la de cada dels anys nóranta fins a l’actüalitat, nó s’ha vist ün gran canvi 

respecte a l’ü s dels pesticides a Eürópa, Ame rica del Nórd ni A sia. Per cóntra, a 

l’A frica, Oceania i Ame rica del Süd sí  qüe hi ha hagüt ün impórtant creixement. La 

zóna ón me s pesticides ütilitzen e s l’Ame rica del Süd amb gairebe  800.000 tónes 

l’any 2020. Eürópa registra ün tótal d’ü s de plagüicides d’apróximadament 470.000 

tónes l’any.8 

Aqüesta tende ncia a l’estabilització  ó lleü baixada del seü ü s a Eürópa pót ser degüt 

a: 

- Un aügment dels preüs en els ü ltims anys de pródüctes agrí cóles. Aixó  pót ser 

degüt a caüses cóm la seqüera i altres fenó mens meteóróló gics, el canvi 

clima tic i el creixement de la póblació  mündial.9 Així  mateix, tambe  hi ha 

hagüt ün fórt increment dels cóstós de pródücció  en el sectór primari i en la 

indü stria, la qüal cósa se süma a l’aügment dels preüs de l’energia, sóbretót 

del petróli, fertilitzants i aliments pels animals.10 

- Desenvólüpament de la pródücció  integrada, qüe cónsisteix en l’establiment 

de sistemes agrí cóles qüe aprófitin els recürsós natürals per pródüir aliments 

i pródüctes d’alta qüalitat, així  cóm mecanismes de regülació  qüe evitin danys 

al medi ambient.11 

- Endüriment de la nórmativa qüe próhibeix ó restringeix l’ü s de determinats 

pesticides. 

A me s, cal remarcar qüe els pesticides, generen ün impacte ambiental 

impórtant. Póden caüsar cóntaminació  en l’aire, ja qüe les partí cüles só n de 

mida redüí da i póden estendre’s a caüsa dels córrents d’aire, caüsant 

cóntaminació  qüan actüen en zónes diferents de la zóna de tractament. 

Addiciónalment, póden cóntaminar l’aigüa pel fet qüe cóntenen impüreses 

qüe póden arribar als hümans a trave s de l’aigüa pótable ó els aliments. 

Póden ser transmesós a les masses d’aigü es natürals a caüsa de la inflüe ncia 

dels córrents d’aire ó de la plüja a la süperfí cie terrestre. Cóm a sübsta ncies 

persistents difí cils de degradar, póden rómandre a l’aigüa dürant llargs 

perí ódes de temps. En ü ltim llóc, póden afectar el só l próvenint de 

tractaments especí fics cóm póden ser insecticides aplicats, de cóntaminants 

próvinents de tractaments qüe van a parar a terra ó de partí cüles residüals 

de plüja. El tipüs de só l interve  directament amb el graü de retenció  de 

residüs. Só ls órga nics ó argilósós retenen me s residüs qüe els arenósós.12 
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Cal dir qüe els plagüicides só n mólt necessaris per a la pródücció  agrí cóla, ja qüe si 

nó mólts cültiüs nó serien viables ecónó micament i es perdrien ó simplement qüe 

els pródüctes cültivats nó es pódrien mantenir güardats i s’acabarien fent malbe .13 

En ün fütür pró xim, la Unió  Eürópea recómana üna redücció  significativa de l’ü s de 

pesticides. Es própósa qüe l’any 2030, la meitat dels plagüicides qüí mics se 

sübstitüeixin per altres alternatives cóm la rótació  de cültiüs ó l’agricültüra de 

precisió , qüe ütilitza nóves tecnólógies per aügmentar la pródüctivitat dels cültiüs i 

redüir l’impacte mediambiental sense cómprómetre la seva qüalitat. Avüi dia, mólts 

góverns s’ópósen a caüsa de la crisi alimenta ria actüal i pensen qüe e s inaprópiat, ja 

qüe Eürópa necessita aliments.14 

 

2.3. Legislació dels pesticides en aigües de consum 
 

Actüalment, els pesticides estan regülats en les aigü es de cónsüm, mitjançant ün 

cónjünt de nórmes qüe marqüen els valórs establerts de tóts els para metres. Les 

aigü es de cónsüm hüma  es cónsideren tótes aqüelles qüe s’ütilitzen per preparar 

aliments, per higiene persónal, per beüre i cüinar entre altres üsós dóme stics. 

En el dócüment BOE-A-2023-628 del Reial Decret 3/2023 a l’annex 1, part B15, hi 

figüra la llista dels para metres qüí mics a determinar en aigü es de cónsüm i el valór 

parame tric de cada determinació  qüe es fa. Aqüest dócüment óficial regüla 

l’explótació  i cómercialització  d’aigü es minerals envasades pel cónsüm hüma . 

Cóncretament, el valór parame tric de cóncentració  ma xima qüe s’estableix per 

qüalsevól plagüicida en móstres d’aigüa de cónsüm hüma  e s de 0,10 µg/L si es tracta 

d’ün plagüicida cóntrólat qüe hagi estat aütóritzat l’any anteriór ó be , de 0,03 µg/L  

si el plagüicida cóntrólat esta  próhibit ó nó aütóritzat. Qüalsevól móstra qüe süperi 

aqüest valór de cóncentració  es cónsidera nó apta pel cónsüm hüma .  

 

2.4. Compostos d’estudi 
 

En aqüest estüdi, es vól óptimitzar el me tóde per ün nómbre bastant elevat de 

pesticides, cósa qüe el fa cómplex i difí cil de tractar. E s per aixó , qüe el treball 

s’intentara  enfócar amb me s simplicitat i fócalitzant-se amb ün nómbre de pesticides 

me s redüí t per tal de facilitar-ne el tractament de dades. 

Per tal d’óptimitzar aqüest me tóde, cal remarcar qüe s’ütilitzen ün cónjünt de 

diferents patróns cómercials, els qüals cóntenen els pesticides qüe es vólen 

óptimitzar. En aqüests patróns, hi ha pesticides órganóclórats, órganófósfórats, 

órganóflüórats, órganóbrómats i fins i tót triazines. En aqüesta memó ria, 

s’estüdiaran cinc cómpóstós órganóclórats, ón a cóntinüació  (Taüla 1), es veüen 

qüins só n els selecciónats i algünes de les seves caracterí stiqües me s destacades. 
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Anàlit Formula 

Química 

Pes 

molecular 

(g/mol) 

Estructura química Nombre 

CAS 

DDE-ó,p16 C14H8Cl4 318,0 

 

3424-

82-6 

DDE-p,p17 C14H8Cl4 318,0 

 

 

 

 

 

 

 

 

72-55-9 

Endrin18 C12H8Cl6O 380,9 

 

72-20-8 

Heptaclór19 C10H5Cl7 373,3 

 

76-44-8 

Linda 20 C6H6Cl6 290,8 

 

58-89-9 

      Taüla 1: Presentació  dels analits i de les seves caracterí stiqües  
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3. TÈCNIQUES ANALÍTIQUES USADES PER LA DETERMINACIÓ DE 

PESTICIDES 
 

L’ana lisi de pesticides en aigü es de cónsüm nó e s üna tasca fa cil, ja qüe só n 

cómpóstós qüe es tróben en mólt baixa cóncentració  i me s si es vól arribar als lí mits 

establerts per la legislació . Tóts i cada ün dels pesticides, presenten própietats fí sicó-

qüí miqües diferents, la qüal cósa cómplica encara me s la feina. Aixó  fa qüe nó nóme s 

hi hagi ün me tóde ü nic i üniversal per l’ana lisi de pesticides, sinó  qüe n’hi ha ün 

ampli ventall. Primerament, cal cómençar büscant bibliógrafia d’investigacións21 
22similars al me tóde qüe es vól óptimitzar, per veüre qüina e s l’ópció  me s viable. Els 

articles cónsültats sólen cóntenir üna te cnica d’extracció , per póder extreüre els 

ana lits de la matriü i póder-ne aügmentar la cóncentració , següida d’üna te cnica de 

separació  i detecció  qüe en aqüest cas, es treballa amb crómatógrafia de gasós 

acóblada a ün espectró metre de masses de triple qüadrüpól.  

Següidament, es descriüen les te cniqües d’extracció  me s ütilitzades per a l’ana lisi de 

pesticides en aigüa de cónsüm. 

 

3.1. Tècniques d’extracció 
 

A cóntinüació , es parla de les tres te cniqües d’extracció  me s fetes servir en l’ana lisi 

de pesticides en móstres d’aigüa de cónsüm, qüe córrespónen a l’extracció  en fase 

só lida, la micróextracció  en fase só lida i l’extracció  lí qüid-lí qüid. 

 

3.1.1. Extracció en fase sòlida (SPE) 
 

Es tracta d’üna te cnica en qüe  la móstra es tróba en estat lí qüid i els cómpóstós 

qüeden retingüts en ün sórbent. Esta  dissenyada per tal qüe la preparació  sigüi 

ra pida i selectiva per móstres qüe pósteriórment s’analitzaran crómatógra ficament. 

La SPE e s üna te cnica qüe s’ütilitza amb mólta freqü e ncia, ja qüe te  üna se rie 

d’avantatges mólt destacats, cóm póden ser: 

- Póder dür a terme ün canvi de matriü, e s a dir, partir de l’óriginal i pórtar-hó 

a üna me s senzilla qüe sigüi cómpatible amb el me tóde crómatógra fic 

desitjat. 

- Cóncentrar els ana lits, així  aügmentant-ne la sensibilitat i netejar la móstra, 

eliminant interfere ncies qüe póden próvócar l’aparició  de sóróll de fóns.23    

- Respecte a l’extracció  lí qüid-lí qüid, el vólüm de sólvent qüe s’empra e s mólt 

inferiór i, per tant, es generen menys residüs. 

El prócediment cónsisteix a passar üna móstra a trave s d’ün cartütx qüe cónte  ün 

sórbent de material qüe extreü selectivament els ana lits d’intere s i rebütja els 

cómpóstós qüe pügüin pródüir interfere ncies. Aqüest prócediment es basa en cinc 

etapes diferenciades (Figüra 1): 
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1. Cóndiciónament: es fa passar ün vólüm de dissólvent aprópiat a trave s del 

cartütx amb la finalitat d’eliminar qüalsevól impüresa present i sólvatar 

l’adsórbent, per tal d’afavórir el cóntacte entre l’ana lit i el sórbent qüe hi ha 

en el cartütx. 

2. Ca rrega: en aqüesta etapa es fa passar la móstra a trave s del cartütx. Algüns 

cómpónents de la móstra passen per aqüest sense ser retingüts mentre qüe 

altres qüeden retingüts me s ó menys fórtament. Pót ser üna etapa 

aütómatitzada ó manüal, peró  de tótes maneres s’ha de cóntrólar el cabal 

amb qüe  es pródüeix el pas de la móstra. 

3. Rentat: tracta d’eliminar els cómpóstós nó desitjats qüe qüeden adsórbits 

en la fase só lida. Es pót emprar ün dissólvent ó üna barreja per tal de 

millórar l’efica cia, peró  sempre anant en cómpte de nó elüir l’ana lit. 

4. Assecat: si el dissólvent amb el qüal elüirem e s immiscible amb aigüa, cal 

tenir present aqüesta etapa per tal d’eliminar l’aigüa restant qüe pügüi 

haver-hi 

5. Elüció : amb l’ajüda d’ün dissólvent, es recüperen els ana lits qüe qüeden 

adherits a la fase adsórbent. El dissólvent üsat ha de tenir ma xima interacció  

amb l’ana lit d’intere s. El qüe es vól e s tenir ün vólüm d’elüció  el menór 

póssible per garantir qüe hi ha hagüt üna cóncentració  de l’ana lit. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.1.2. Microextracció en fase sòlida (SPME) 
 

E s üna te cnica qüe es basa en extreüre els ana lits de la matriü de la móstra amb l’ajüt 

d’üna fibra de sí lice fósa recóberta amb ün sórbent. En tenir dimensións redüí des i 

fórma geóme trica, permet incórpórar-la en üna mena de xeringa per tal de facilitar 

el seü ü s, així  cóm prótegir-la qüan nó s’ütilitzi.24  

La principal avantatja qüe te  aqüesta te cnica e s qüe nó s’ütilitza gens de dissólvent. 

Per cóntra, aqüestes fibres só n bastant fra gils i el cóst qüe tenen e s elevat. A me s, 

póden tenir l’anómenat efecte memó ria, sóbretót en cómpóstós qüe tenen üna 

Figüra 1: Etapes del próce s d’extracció  en fase só lida 
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massa mólecülar elevada qüe póden qüedar retingüts de manera irreversible sóbre 

la fibra i generar próblemes.25 

Cónsta d’üna etapa d’extracció , ón la fibra esta  recóberta de sórbent i es pósa en 

cóntacte amb la móstra a üna temperatüra i dürant ün temps determinat. En aqüesta 

etapa, es pródüeix üna migració  dels ana lits de la sólüció  cap a la fibra fins qüe 

s’arriba a üna sitüació  d’eqüilibri. Cal destacar qüe hi ha dües te cniqües clarament 

diferenciades per fer l’extracció : per immersió  directa ó per espai de cap. 

Pósteriórment, es realitza la desórció  dels ana lits qüe han qüedat retingüts a la 

fibra.24 

 

3.1.3 Extracció líquid-líquid  
 

E s üna te cnica qüe tracta de separar els cómpónents dissólts ó süspesós en üna fase 

aqüósa amb l’acció  d’ün dissólvent órga nic. Es pót ütilitzar per a l’ana lisi de 

pesticides en aigüa, ja qüe só n pródüctes qüe tenen ün graü de vólatilitat similar i 

só n sensibles a la temperatüra. 

E s bastant senzilla perqüe  nóme s es necessita ün embüt de decantació , dissólvent 

órga nic, ün süpórt en fórma de ce rcól i ün erlenmeyer. La principal virtüt qüe ha de 

tenir el dissólvent e s la de dissóldre mólt be  els ana lits. Cal remarcar qüe si vólem 

extreüre cómpóstós d’üna fase aqüósa, el sólvent nó ha de ser sólüble en aigüa. S’ha 

de tenir en cómpte tambe  qüe les dües fases a separar sigüin immiscibles. 

Següidament, nóme s cal agitar be  l’embüt per tal qüe les dües fases assóleixin 

l’eqüilibri i esperar qüe se separin. Pósteriórment, per decantació  se separen les 

dües fases i es recüll la fase d’intere s. 

Un dels principals incónvenients de l’extracció  lí qüid-lí qüid, e s sóbretót l’elevada 

qüantitat de vólüm de dissólvent órga nic qüe s’ütilitza i els residüs qüe es generen 

en fórma de cóntaminació . Addiciónalment, tambe  cal remarcar l’aparició  

d’emülsións qüe dificülten la tasca de decantació  i qüe e s üna te cnica difí cilment 

aütómatitzable. 

 

3.2. Tècniques de separació 
 

Les te cniqües analí tiqües me s emprades tant per l’ana lisi qüantitativa cóm 

qüalitativa só n te cniqües crómatógra fiqües. Pót ser amb crómatógrafia de gasós 

(GC) ó be  amb crómatógrafia de lí qüids d’alta resólüció  (HPLC), les dües acóblades 

a l’espectró metre de masses. 

La crómatógrafia e s üna te cnica de separació  de barreges cómplexes qüe serveix per 

identificar, qüantificar i separar els cómpónents presentes en la barreja. S’ütilitza el 

principi de retenció  selectiva en el qüal s’óbserva el cómpórtament dels diferents 

cómpónents d’üna barreja sóbre ün süpórt, ja sigüi en fórma de paper, lí qüid, gas ó 
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resina. Per separar els ana lits, identificar-lós i qüantificar-lós es fa a partir de 

l’ana lisi del temps de retenció .  

En crómatógrafia, els cómpónents qüe s’han de separar es distribüeixen en dües 

fases clarament diferenciades; la fase estacióna ria, en la qüal els cómpónents de la 

móstra qüeden retingüts en ün süpórt adeqüat i la fase mó bil, qüe e s l’encarregada 

de pórtar la móstra a trave s de la fase estacióna ria. Segóns l’afinitat dels cómpónents 

amb la fase estacióna ria, el temps de retenció  variara . 

Per triar la te cnica crómatógra fica me s adient, es miren les própietats dels ana lits. 

En general, la crómatógrafia de gasós permet determinar ün ampli ventall de 

cómpóstós órga nics vóla tils i semivóla tils apólars, mentre qüe la crómatógrafia de 

lí qüids d’alta resólüció  permet determinar cómpóstós pólars, te rmicament 

inestables i nó vóla tils. A banda, tambe  cal cónsiderar la te cnica me s adient segóns 

la dispónibilitat qüe es tingüi i el cóst qüe es pügüi assümir. 

 

3.2.1. Cromatografia de gasos 
 

E s üna te cnica analí tica emprada per separar i analitzar cómpóstós vóla tils ó 

semivóla tils qüe hi ha presents en üna móstra. Les sübsta ncies a separar, han de ser 

te rmicament estables, ja qüe si nó hó fóssin, en aplicar altes temperatüres, es 

pódrien degradar.  

Aqüesta te cnica cómpre n üna fase mó bil qüe e s ün gas inert (nórmalment heli ó 

nitrógen) i üna fase estacióna ria, qüe sól ser ün lí qüid adsórbit en ün süpórt inert 

(GC), encara qüe tambe  pót ser ün adsórbent só lid (GSC). En aqüesta ü ltima, els pics 

qüe s’óbtenen sólen tenir me s cüa i nó estar tant ben definits cóm tambe  així , qüe la 

fase estacióna ria es faci malbe  me s ra pidament. 

Un dels a mbits a destacar de la crómatógrafia de gasós e s qüe la fase mó bil ha de ser 

cómpatible amb el detectór, per tal qüe nó es tingüi ün sóróll de fóns mólt elevat i 

tambe  amb l’ana lit i qüe nó ens dóni interaccións irreversibles amb aqüest. La fase 

mó bil qüe nórmalment me s s’ütilitza e s l’heli, ja qüe e s inert, nó inflamable i e s 

cómpatible amb la majória dels detectórs, encara qüe e s bastant car. Per cóntra, el 

nitrógen e s me s ecónó mic, inert i nó inflamable, peró  la seva vólatilitat e s inferiór 

per tal d’acónsegüir separacións me s eficients. Si el gas pórtadór presenta 

impüreses, en el crómatógrama es veüra  üna distórsió  de la lí nia base (sóróll de 

fóns), üns pics amb cüa i a me s a me s es pódria próvócar el qüe s’anómena el sagnat 

de la cólümna ó bleeding, qüe significa qüe les partí cüles qüe fórmen la fase 

estacióna ria sürten del sistema i ,per tant, es fa malbe .  

La cólümna crómatógra fica cónte  ün süpórt só lid inert, qüe e s ón es dipósita la fase 

estacióna ria, i aqüest ha de ser resistent a la calór, estable qüí micament i amb üna 

gran a rea süperficial, per tal qüe la fase estacióna ria es pügüi distribüir de manera 

ünifórme i així  tenir üna majór süperfí cie de cóntacte amb els ana lits. Se sitüa dins 
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d’ün fórn ón es pót prógramar la temperatüra desitjada. En aqüesta, te  llóc la 

separació  dels ana lits i pót ser generalment de dós tipüs: les cólümnes reblertes ó 

empaqüetades, fabricades amb acers inóxidables i les cólümnes óbertes ó capil·lars, 

fetes a partir de sí lice fósa ó alümini. Aqüesta ü ltima cónsta d’ün pólí mer a la part 

exteriór qüe li dóna estabilitat i evita qüe es trenqüi en ser enrótllada, nó sólen tenir 

sagnat a menys qüe nó hi hagi ün mal ü s d’aqüesta, e s resistent fins a temperatüres 

mólt elevades, ens permet ün temps d’ana lisi cürt i te  majór repródüctibilitat. 

Per tal d’intródüir la móstra en el córrent gasó s, hi ha el qüe s’anómena sistema 

d’injecció . Aqüest ha de ser ün próce s ra pid per tal d’evitar qüe els pics sigüin 

amples. El tipüs d’injectór me s emprat e s l’anómenat Split/Splitless. Es tracta d’ün 

mateix injectór qüe pót óperar de dües fórmes diferents, Split ó Splitless. En l’Split 

(amb derivació ) la va lvüla de divisió  esta  óberta dürant la injecció  permeten injectar 

üna qüantitat de móstra me s gran qüe sigüi vapóritzada i despre s nóme s deixar 

passar üna part d’aqüesta a la cólümna, mentre qüe la resta de la móstra ja 

vapóritzada al liner, e s residü i va a parar a la pürga d’Split 26. En Splitless (sense 

derivació ), la va lvüla de divisió  esta  tancada (sense derivació ) i, per tant, tóta la 

móstra injectada va a la cólümna.27 A cóntinüació , es pót visüalitzar ün esqüema de 

cóm füncióna ün crómató graf de gasós a la Figüra 2. 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.2.2. Cromatografia de líquids d’alta resolució 
 

La crómatógrafia de lí qüids d’alta resólüció  ó HPLC e s üna te cnica mólt emprada per 

l’ana lisi de pesticides. E s especialment ü til qüan els ana lits en qü estió  nó es póden 

analitzar eficaçment mitjançant crómatógrafia de gasós a caüsa de factórs cóm la 

seva inestabilitat, alta pólaritat ó baixa vólatilitat. S’ütilitza üna fase mó bil lí qüida 

qüe flüeix a trave s d’üna cólümna crómatógra fica empaqüetada.  

Els elements qüe fórmen ün HPLC per a aqüesta te cnica en só n qüatre: üna bómba, 

ün móstrejadór aütóma tic, ün cómpartiment de cólümnes i ün detectór. 

Diversós factórs póden afectar a la separació  dels ana lits inclóent la cómpósició  de 

la fase mó bil, la cómpósició  qüí mica de la fase estacióna ria i la temperatüra. El 

próce s de separació  es cónsidera reeixit qüan els ana lits móstren diferents afinitats 

Figüra 2: Esqüema d’ün crómató graf de gasós. 
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per a la fase estacióna ria, destacant la impórta ncia de selecciónar acüradament la 

fase estacióna ria adeqüada.28 

 

3.2.3. Espectrometria de masses 
 

L’estüdi d’üna a mplia gamma de cómpóstós, sigüin órga nics ó inórga nics, e s póssible 

gra cies a la ütilització  de l’espectrómetria de masses (MS), üna te cnica qüe 

própórcióna infórmació  tant qüalitativa cóm qüantitativa. En aqüesta te cnica, les 

móle cüles de la móstra s’iónitzen, dónant llóc nórmalment a la fórmació  d’ións 

pósitiüs qüan só n bómbardejats per ün feix d’electróns. A cóntinüació , aqüests ións 

só n accelerats per ün camp ele ctric i dirigits el tüb analitzadór. Dins del tüb, es 

tróben amb ün camp magne tic perpendicülar a la seva trajectó ria, qüe cóndüeix a la 

seva separació  en fünció  de la seva relació  massa/carrega (m/z). L’espectre resültant 

móstra la intensitat en fünció  de la relació  m/z.2930 

Un espectró metre de masses esta  cónstitüí t per tres elements clarament diferenciats 

(Figüra 3): 

- La fónt de iónització , la qüal n’hi ha de dós tipüs 

▪ D’impacte electró nic: les móle cüles só n iónitzades mitjançant ün feix 

d’electróns d’alta energia. 

▪ De iónització  qüí mica: s’ütilitza ün ió  cóm a agent iónitzant per 

transferir la ca rrega a la móle cüla de la móstra mitjançant üna reacció  

bimólecülar. 

- L’analitzadór de masses, qüe pót ser: 

• Analitzadór magne tic: la seva finalitat e s aí llar ións especí fics amb 

l’ajüda d’ün camp magne tic i güiar-lós cap al detectór. 

• Analitzadór de qüadrüpól: fórmat per 4 barres meta l·liqües circülars 

paral·leles dispósades en üna circümfere ncia per tal qüe el feix de ións 

incideixi sóbre el centre actüant cóm ün filtre de masses. 

• Analitzadór de trampa de ións: s’üsa üna zóna de cónfinament 

electrómagne tica i esta  fórmat per tres ele ctródes de süperfí cie qüe 

fórmen üna cavitat en la qüal es pródüeix la iónització , la fragmentació  

i l’ana lisi de les masses. 

• Analitzadór de temps de vól: els ións generats per la fónt só n 

accelerats per mitja  d’ün pótencial ele ctric, adqüirint üna velócitat 

inversament própórciónal a la seva relació  m/z. 

- El detectór, qüe n’existeixen de 3 tipüs: 

• Caixa de Faraday: esta  fórmat per üna caixa, dins la qüal hi ha üna 

placa, qüe qüan els ións impacten amb aqüesta, capten electróns per 

neütralitzar la ca rrega i es mesüra el córrent electró nic necessari per 

neütralitzar-lós. 
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• Mültiplicadór d’electróns: üsa l’energia cine tica dels ións qüe incideix 

sóbre üna placa i al xócar-hi, emet ün córrent d’electróns qüe só n 

accelerats cap a üna segóna placa i així  süccessivament. 

• Placa fótógra fica: nóme s s’empra qüan e s necessari tenir üna 

sensibilitat mólt alta.31 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Cal remarcar qüe aqüest detectór, acóstüma a anar acóblat a ün crómató graf de gasós 

cómplementant-se acüradament, a caüsa de caracterí stiqües cóm el rang de 

temperatüra de treball, les cóncentracións baixes (ppm-ppt) i la fase amb qüe  

treballen (gasósa). I e s per aqüest mótiü qüe ens dóna ün gran rendiment l’ü s 

d’aqüest sistema anómenat GC-MS/MS (en ta ndem).  

A me s, es pót emprar segóns el móde d’adqüisició  del córrent ió nic cóm ün detectór 

üniversal (móde Full-Scan), cóm ün detectór selectiü (móde SIM) i cóm ün sistema 

altament especí fic i selectiü. Entre els sistemes de detecció  de masses ta ndem, cal 

destacar-ne el de triple qüadrüpól, el qüal e s ün espectró metre de masses qüe te  tres 

analitzadórs qüadrüpólars, el qüal el fa mólt üsat en a mbits cóm la investigació , 

ana lisi ambiental, estüdi de drógües, ana lisi de residüs de plagüicides ó per ana lisi 

de traces en aliments. La cónfigüració  en ta ndem facilita elüir les estrüctüres 

qüí miqües, determinar els mecanismes de fragmentació  de móle cüles qüe han estat 

iónitzades i fins i tót la cómpósició  elemental de ións fragmentats i la seva relació  

amb els ións precürsórs. Una vegada s’ha óbtingüt la respósta de part del detectór, 

al sóftware qüe s’ütilitzi, t’apareixen dües gra fiqües: ün crómatógrama, ón s’aprecien 

els temps de retenció  dels ana lits amb la fase estacióna ria segóns la seva interacció  

i ün espectre de masses per cada ün dels cómpóstós qüe s’han elüí t. 

  

Figüra 3: Esqüema d’ün espectró metre de masses 
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4. PREPARACIÓ DE LA MOSTRA MITJANÇANT EXTRACCIÓ EN FASE 

SÒLIDA 
 

 

En aqüest apartat, es descriüra  detalladament el prócediment realitzat per póder 

dür a terme la preparació  de la móstra mitjançant l’extracció  en fase só lida per la 

determinació  dels pesticides órganóclórats estüdiats en matriüs aqüóses.  
 

Instrümentació  

Es dispósa d’ün eqüip amb la finalitat d’exectüar aqüesta tasca. En aqüest cas es 

tracta d’ün sistema d’extracció  SPE qüe cónsta de: 

- Una bómba de büit 

- Una cübeta de vidre SPE 

- Un tüb per de cónnectar la bómba de büit a la cübeta de vidre SPE 

- Qüatre recipients amb la intenció  de recól·lectar el lí qüid qüe pósteriórment 

es descartara  

- Un süpórt pels cartütxós 

- Uns taps negres per blóqüejar la sórtida del büit 

- Un adaptadór pel cartütx 

- Taps previst d’ün tüb per sücciónar la móstra 

- Gradeta especial per süpórtar els tübs d’assaig 

Pósteriórment dürant el próce s d’evapóració , e s necessari ütilitzar ün evapóradór 

de nitrógen, qüe cónsta d’ünes entrades i sórtides (regülades per ünes claüs de pas 

i d’üns tübs de pla stic per evapórar) de nitrógen al sistema. 

A me s a me s, es dispósa d’üna ünitat d’aigüa ültrapüra Pürelab UVMK2. 
 

Elecció  de la fase só lida 

Primerament, cal mirar i decidir qüina sera  la natüralesa de la fase só lida. S’ha 

d’escóllir la qüe tingüi üna pólaritat me s semblant a la dels ana lits a determinar, ja 

qüe aqüesta tendira  a retenir els cómpóstós qüe tingüin grüps fünciónals igüal als 

seüs. En aqüest cas, e s cónvenient fer servir üna fase só lida qüe sigüi apta per 

treballar tant amb cómpóstós apólars cóm amb cómpóstós móderadament pólars, 

pel fet qüe els ana lits qüe s’estüdien tenen diferent pólaritat. E s per aixó  qüe es 

treballa amb üna fase só lida cónstitüí da per gel de sí lice C18. 
 

Material de labóratóri 

- Matrassós afórats d’1L 

- Pipetes Pasteür (per l’enra s) 

- Pipetes aütóma tiqües de 100µL del fabricant Brand 

- Pipetes aütóma tiqües d’1mL del fabricant HTL 

- Pipetes aütóma tiqües de 10mL del fabricant TH Gever 
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- Cartütxós SPE de 6mL Hypersep sübministrades per Bióser 

- Tübs d’assaig de 10mL per recól·lectar la móstra 

- Vials GC de vidre transparent de 1,5mL, sübministrats per Cósela 
 

Reactiüs 

- Metanól LC/MS próveí t per Labkem 

- Hexa  PestiPür - Fór pesticide analysis próveí t per Carló Erba 

- Acetóna per pesticides Grade PGR próveí t per Labkem 

- Aigüa ültrapüra sübministrada per l’eqüip Pürelab UVMK2 
 

Metódólógia 

En primer llóc, es realitza el müntatge de tóts els elements necessaris per pórtar a 

terme l’extracció . Pósteriórment, es prepara en ün vas de precipitats, la barreja de 

dissólvent órga nic qüe s’üsara , tant per fer el cóndiciónament, cóm per elüir qüe 

cónsta d’üna sólüció  d’hexa /acetóna al 50:50. A cóntinüació , es prepara en ün altre 

vas de precipitats üna mica de metanól qüe sera  necessari per cóndiciónar el cartütx 

i pósteriórment addiciónar-ne als tübs d’assaig. Finalment, es prepara ün vas de 

precipitats amb aigüa ültrapüra. 

Una vegada esta  tót preparat i etiqüetat, es preparen les móstres a analitzar en ün 

matra s d’ün litre. Cal destacar qüe es treballara  amb ün me tóde qüe cónte  Patró  

Intern, qüe e s üna sübsta ncia, la qüal es cóneix la cóncentració  qüe cónte , qüe 

s’addicióna a la móstra abans de fer-li cap manipülació . Aqüest, s’afegeix amb la 

finalitat de córregir l’errór sistema tic qüe hi ha dürant l’experimentació . En aqüest 

cas, el patró  intern es tracta d’ün mix de cóncentració  d’1ppm de tres patróns interns 

diferents, qüe só n: el Naftale  deüterat, l’Acenafte  deüterat i el Clórpirifós deüterat. 

En els cómpóstós triats, tóts tres treballen amb el mateix Patró  Intern, el qüal e s el 

Clórpirifós D10. 

Es cómença amb el próce s d’extracció  SPE, qüe cónsta de les 5 etapes qüe 

anteriórment s’han esmentat (Figüres 4, 5, 6 i 7) 

1. Cóndiciónament: Es fa passar primer 10mL de la barreja d’hexa /acetóna, 

addiciónant de 5mL en 5mL. Despre s, es passen 10mL de metanól, tambe  

addiciónant-lós de 5mL en 5mL i pósteriórment el mateix amb l’aigüa 

ültrapüra. 

2. Es pródüeix el pas de la móstra mitjançant els taps previstós d’ün tüb 

sücciónadór qüe cónnecten el matra s amb el cartütx. S’ha de mantenir ün flüx 

cónstant d’üns 10mL per minüt. 

3. Es renta el cartütx amb aigüa ültrapüra. Cónsisteix en afegir 20mL d’aigüa 

ültrapüra (de 5mL en 5mL). 



 

18 
 

4. Es realitza l’assecatge del cartütx, qüe tracta de deixar tant la bómba de büit 

cóm la claü de pas qüe hi ha en el süpórt del cartütx ben óberta dürant 

almenys 5 minüts. 

5. S’elüeixen els cómpóstós qüe han qüedat retingüts en el sórbent. Se 

sübstitüeixen els recipients recól·lectórs de lí qüids per la gradeta especial 

qüe süpórta els tübs d’assaig amb els qüe es recüllen el lí qüid elüí t. Per fer-

hó, es necessita la barreja de dissólvent órga nic d’hexa /acetóna i se 

n’addiciónen 10mL, tambe  de 5 en 5. Cal remarcar qüe qüan s’afegeixen els 

primers 5mL, e s necessari esperar 2 minüts amb la bómba tancada per tal 

qüe el dissólvent actüí  i pósteriórment ja s’afegeixen els altres 5. Aqüí , ja es 

recól·lecta la sólüció  elüí da en ün tüb d’assaig i s’hi addiciónen 500µL de 

metanól, ja qüe e s el dissólvent qüe pósteriórment sera  injectat a la cólümna. 

 

 

 

 
 

 

 

Figüra 4: Cóndiciónament de l’extracció  SPE Figüra 5: Pas de la móstra 

Figüra 6: Neteja i assecatge del cartütx Figüra 7: Elüció  dels cómpóstós retingüts 
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Una vegada ja tenim la sólüció  en el tüb d’assaig (sólüció  d’intere s), es pórta a 

evapórar sóta córrent de nitrógen, sense qüe aqüesta sigüi evapórada a gran 

velócitat (Figüra 8). Es deixa ün tüb d’assaig de refere ncia al cóstat amb 500µL, i 

s’espera qüe la sólüció  de la resta de tübs d’assaig qüedi igüal qüe la de refere ncia, 

al vóltant dels 500µL (la cóncentració  dels ana lits ha aügmentat ünes 2000 vegades). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

Figüra 8: Sistema d’evapóració  de nitrógen 
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5. ANÀLISI INSTRUMENTAL 
 

Cóm s’ha esmentat anteriórment, la te cnica de separació  i detecció  qüe s’empra e s 

la crómatógrafia de gasós acóblada a ün espectró metre de masses de triple 

qüadrüpól. Un cóp s’ha óbtingüt la sólüció  despre s de l’etapa d’extracció , e s 

analitzada mitjançant aqüesta te cnica. L’eqüip qüe s’ütilitza e s ün crómató graf de 

gasós tipüs TRACE 1610 qüe va acóblat a ün espectró metre de masses de triple 

qüadrüpól TSQ 9610 i tambe  cónsta d’ün me tóde d’extracció  per headspace Triplüs 

500 amb el qüe es realitzen altres tipüs d’ana lisis. Cónsta d’ün injectór aütóma tic 

AI1610 (Figüra 9). Tót aqüest, es cóntróla mitjançant ün órdinadór, el qüal te  üna 

aplicació  qüe s’anómena Chrómeleón 7 qüe e s el sóftware qüe s’üsa per dónar-li 

tótes les indicacións córrespónents. Tóta la instrümentació  menciónada 

anteriórment, córrespón a la casa cómercial de Thermó Scientific. 

A banda, esta  eqüipat per üna cólümna capil·lar de 30m de llarga ria i de 0,25mm de 

ID (dia metre intern) qüe esta  sitüada dins d’ün fórn. La fase estacióna ria qüe hi ha 

dins de la cólümna e s la Thermó Scientific TraceGOLD TG-5SilMS i esta  dispósada en 

fórma d’üna la mina de pel·lí cüla fina de 0,25µm de grüix. La temperatüra ma xima a 

la qüal la pódem sótmetre e s d’üns 330-350ºC. E s üna cólümna de pólaritat baixa i 

esta  fórmada per ün 5% de difenil i ün 95% de dimetil pólisilóxa . Es cónsidera de 

pólaritat baixa, ja qüe els grüps metil dónen cert cara cter apólar al pólisilóxa , i a 

l’estar present en ün 95%, tenen majór inflüe ncia qüe el cara cter pólar qüe dónen 

els grüps difenil. 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figüra 9: Crómató graf de gasós acóblat a l’espectró metre de masses 
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5.1. Condicions cromatogràfiques durant l’anàlisi 
 

Abans de execütar üna ana lisi, cal ajüstar les cóndicións de treball amb les qüals 

tractarem. Si aqüestes nó só n ajüstades, els cómpónents d’üna mescla (pesticides) 

tindran üna mala separació , pódent així  veüre’s pics süperpósats, mala selectivitat i 

sensibilitat, temps d’ana lisi inadeqüat (sigüi llarg ó cürt) entre mólts altres factórs. 

Algün dels factórs, pót ser qüe sigüi impósat i inamóvible des d’ün primer móment, 

a caüsa de la dispónibilitat de recürsós qüe es tenen. Un clar exemple pódria ser el 

tipüs de gas pórtadór, en aqüest cas l’heli.  

Hi ha altres cóndicións de treball qüe sí  qüe es póden variar per tal d’óbtenir üna 

separació  crómatógra fica me s bóna. En les segü ents taüles (Taüles 2 i 3), s’óbserva 

qüines cóndicións só n les tractades per l’ana lisi feta, tant del crómató graf de gasós 

cóm de l’espectró metre de masses: 

CROMATÒGRAF DE GASOS 

Gas Pórtadór Heli 

Cólümna Crómatógra fica Thermó Scientific TraceGOLD TG-

5SilMS de 30m x 0,25mm 

Fase Estacióna ria Fórmada per 5% de difenil i 95% de 

dimetil silóxa  de 0,25µm de grüix. 

Móde d’injecció  CT_Splitless 

Split Flów 15mL/min 

Temperatüra de l’injectór 300ºC 

Vólüm d’injecció   1µL 
Taüla 2: Cóndicións del crómató graf de gasós 

El prócediment per l’ana lisi de la móstra e s el segü ent: la móstra qüe s’ha d’analitzar, 

s’intródüeix al crómató graf de gasós aütóma ticament. Primer, es neteja la xeringa 

amb ün vial qüe hi ha ple de metanól diverses vegades. Següidament, cóm qüe al 

software qüe s’empra se li fica qüe mesüri üna qüantitat d’1µL de móstra per injectar, 

hó agafa i s’assegüra qüe nó hi qüedi cap bómbólla d’aire present. Així  mateix, aspira 

ün cert vólüm d’aire per tal d’evitar qüe els cómpónents de la pünta de la xeringa 

cómencin a evapórar-se abans d’hóra, perdent així  part dels ana lits. Pósteriórment, 

l’agülla de la xeringa s’intródüeix dins del pórt d’injecció  a temperatüra alta fins a 

arribar a üna ca nüla de vidre. La xeringa es mante  üns segóns en la mateixa pósició  

per climatitzar l’agülla i s’injecta la móstra, la qüal e s immediatament vapóritzada. 

El gas pórtadór (en aqüest cas l’heli) amb flüx cónstant, arróssega la móstra 

vapóritzada i la pórta fins a la cólümna, ón te  llóc la separació . 

A la Figüra 1 es móstra el gradient emprat per dür a terme la separació  
crómatógra fica: 
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Figüra 10: Gradient emprat per la separació  crómatógra fica 

Cóm ja s’ha anómenat anteriórment, la columna cromatogràfica es tróba dins d’ün 

fórn qüe permet variar la temperatüra de treball dürant l’anàlisi. Es pót treballar en 

mode isoterm (mantenint la mateixa temperatura) o, per contra, produint 

variacions en aquesta (gradient) per afectar a la separació cromatogràfica. 

Normalment, la majoria dels gradients amb el que es treballen consten d’üna rampa 

isóterma al principi i al final de l‘anàlisi. Al principi, és necessari començar a una 

temperatura prou baixa per tal que la mostra entri intacta a la columna i només 

s’elüeixi el dissolvent.  Ja cap al final de l’anàlisi, es treballa a temperatura isoterma 

i bastant elevada per netejar la columna i assegurar-se que tots els components han 

estat eluïts i poder dur a terme la següent anàlisi en bones condicions. En tenir una 

temperatüra alta al final, s’haürà d’esperar qüe el sistema es refredi per tal de tórnar 

a injectar una mostra.  

Entre aquestes dues isotermes, s’aügmenta prógressivament la temperatüra per tal 

d’elüir tóts els components de la mostra analitzada amb els diferents gradients i 

isotermes mostrats en la Figura 10. 

A continuació, es móstren les cóndicións de l’espectròmetre de masses. 

ESPECTRÒMETRE DE MASSES 

Móde de iónització  Iónització  electró nica avançada (AEI) 

Temperatüra de la transfer line 320ºC 

Temperatüra de la fónt de ións 280ºC 

Pólaritat Pósitiva 

Energia de iónització  50 eV 
Taüla 3: Cóndicións de l’espectró metre de masses 

En aqüest cas, es tria el móde d’injecció  Splitless, ja qüe e s me s cómü  per móstres 

qüe presenten üna baixa cóncentració  d’ana lits. El prócediment qüe fa e s injectar la 

móstra mentre qüe la va lvüla esta  tancada i el dissólvent el qüe fa e s generar üna 

zóna satürada al cap de cólümna qüe e s ón qüeden atrapats els ana lits. Una vegada 

els ana lits estan a la cólümna, la va lvüla d’Split s’óbre per eliminar el material de 

residü de l’entrada.32 
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5.2. Funcionament del software emprat 
 

El sóftware qüe s’ha ütilitzat per óperar el crómató graf de gasós acóblat a 

l’espectró metre de masses e s el Chrómeleón 7. Cada ana lisi es realitza següint sis 

passós clarament diferenciats: 

1. Iniciar l’aplicació  i esperar qüe es carregüi tót 

2. Pósar a pünt l’instrüment. Cal assegürar-se qüe el servei Instrüment 

Cóntróller esta  en fünciónament i qüe la cónnexió  s’ha establert 

córrectament selecciónant els instrüments al taüler de navegació . 

3. Crear üna seqü e ncia. La seqü e ncia determina el nómbre d’injeccións a 

realitzar. La llista d’injeccións especifica el nómbre d’injeccións, el nóm de la 

injecció , el tipüs (móstra, esta ndard de calibració , blanc,...) i el vólüm 

d’injecció . Abans de crear la seqü e ncia, e s necessari crear ün instrument 

method, ün processing method i ün report template (plantilles d’infórmes).  

- En l’instrument method, s’hi intródüeix tóta la infórmació  rellevant per 

a la injecció  a realitzar, cóm ara el vólüm d’aire, el nómbre de vegades 

qüe s’ómple l’injectór crómatógra fic ó el temps de retard abans i 

despre s de la injecció . Pósteriórment, a l’apartat GC Inlet, se seleccióna 

la temperatüra, el móde de divisió  (ó split) qüe s’emprara , l’split flow i 

el temps d’splitless. Al GC Oven Settings, es defineix ó módifica el 

gradient qüe s’ütilitzara  per a l’ana lisi. Finalment, al TSQ, es tria la MS 

transfer line temperature i la ion source temperature. A me s, tambe  es 

tria el me tóde d’adqüisició , qüe en aqüest cas e s ün timed mode. A TSQ, 

tambe  es móstren tóts els cómpóstós analitzats i qüe pre viament s’han 

establert mitjançant el seü temps de retenció  i les seves masses me s 

significatives. Aqüest prócediment es va realitzar mitjançant ün me tóde 

full-scan. En el mateix prógrama hi ha üna llibreria qüe diü el cómpóst 

qüe e s me s próbable qüe sigüi jüntament verificant-hó amb les masses 

qüe s’han büscat en diferents bibliógrafies. Cal remarcar qüe el me tóde 

full-scan ja s’havia realitzat qüan es va cómençar a desenvólüpar aqüest 

treball escrit. Tambe  ens dóna infórmació  del temps d’escaneig tótal ó 

del temps SIM 

- El processing method e s aqüell qüe ens ajüda a qüantificar l’ana lisi 

elabórada. Cónte  ün cónjünt de para metres amb els qüals s’avalüen els 

crómatógrames óbtingüts. Inclóü tóts els cómpóstós estüdiats 

jüntament amb el seü temps de retenció  i amb l’standard method qüe te  

cadascün d’ells (el patró  intern qüe córrespóngüi, ja qüe s’ütilitza ün 

mix de 3 patróns interns) i els nivells de calibració  qüe s’han realitzat a 

l’hóra de crear la recta de calibratge. 

- El report template, e s aqüell qüe ens dóna la infórmació  final de l’ana lisi 

en ün fórmat similar a ün pdf. 
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4. Adqüirir dades. Es pósa en marxa la seqü e ncia, fent pre viament ün següit de 

verificacións per tal de veüre qüe l’eqüip esta  fünciónant córrectament. 

Dürant l’ana lisi póts anar veient resültats óbtingüts, peró  e s recómanable 

deixar acabar l’ana lisi per óbtenir els resültats cómplets. 

5. Prócessar les dades. A la mateixa seqü e ncia creada, hi ha l’ópció  de veüre els 

resültats óbtingüts fent clic a la pestanya Studio. Aqüí  es móstren les 

injeccións realitzades, la recta de calibratge ütilitzada per aqüestes 

injeccións, els canals (MS Quantitation) i els cómpónents a determinar. Es 

póden visüalitzar els resültats per a cada injecció  ó be  veüre els resültats d’ün 

ana lit cóncret per a tótes les injeccións, segóns cónvingüi. Per realitzar üna 

bóna qüantificació  i qüalificació  d’ün crómatógrama, tóts els pics d’intere s 

haürien de ser detectats i integrats córrectament de manera aütóma tica, 

encara qüe e s üna tasca difí cil qüe passi. Per cada ana lit, óbtenim ün pic de 

qüantificació  i dós ó tres pics de cónfirmació , i per aixó  fa qüe la tasca qüe nó 

s’hagi d’integrar algün pic manüalment sigüi gairebe  inevitable. 

6. Revisar i infórmar dels resültats. Es crea ün infórme amb tóts els resültats 

qüe s’han óbtingüt de l’ana lisi feta. Es pót generar per üna injecció  

determinada ó be  per tóta la seqü e ncia al cómplet. 

 

5.3. Identificació dels anàlits 
 

En aqüest estüdi, els ana lits s’identifiqüen mitjançant el seü temps de retenció . 

Aqüest, es pót definir cóm el temps qüe ha passat des qüe es pródüeix la injecció  de 

la móstra fins a l’aparició  de la respósta ma xima. Cal esmentar qüe en la identificació  

dels ana lits, pót ütilitzar-se cóm a ajüda el criteri del temps de retenció , peró  e s 

insüficient per si mateix per establir la identitat d’ün ana lit. E s per aixó  qüe en aqüest 

cas, e s vital l’ü s de l’espectró metre de masses amb la finalitat de identificar dels 

ana lits mitjançant els espectres qüe própórcióna i óbservant els pics me s 

significatiüs de l’ana lit. Per fer-hó, s’analitza üna sólüció  de cóncentració  cónegüda 

(patró  cómercial) a efecte de cóne ixer els pics crómatógra fics qüe s’óbtenen, els seüs 

temps de retenció  i selecciónar els ións m/z per la seva qüantificació . A me s, el 

prógrama dispósa d’üna llibreria qüe t’ajüda a identificar el cómpóst amb el qüal 

pódem estar tractant i qüina e s la próbabilitat qüe sigüi el cómpóst determinat. 

Una vegada el tenim identificat, es móstren el temps de retenció  de cadascün dels 

cómpóstós, qüe en aqüest cas só n: 

Compost Temps de Retenció (min) 

DDE-ó,p 22,23 

DDE-p,p 24,27 

Endrin 25,43 

Heptaclór 14,17 

Linda  11,38 
Taüla 4: Temps de retenció  dels ana lits estüdiats 
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Cal remarcar qüe al treballar amb ün eqüip GC-MS/MS, el primer qüe es fragmenta 

e s el ió  precürsór, el qüal dóna üna se rie de ións pródücte qüe pósteriórment só n 

fracciónats i es classifiqüen cóm ün ió  qüantificadór i dós ó tres de cónfirmació . Els 

ións m/z de transició  qüantitativa me s representatiüs per cada cómpóst só n: 

Compost Ió (m/z) de transició quantitativa 

experimental 

DDE-ó,p 246,00 → 176,00 

DDE-p,p 246,10 → 176,00 

Endrin 262,80 → 192,90 

Heptaclór 271,80 → 236,90 

Linda  181,00 → 145,00 
Taüla 5: Ió  de transició  qüantitativa per cada cómpóst 

Observant els temps de retenció  de tóts els cómpóstós qüe apareixen en la Taüla 4 i 

veient qüe estan próü separats els üns dels altres i qüe s’óbserven els ións m/z me s 

destacats per cada cómpóst, cóncórdant amb els bibliógra fics33, 34, pódem cónclóüre 

sense cap mena de dübte qüe els cómpóstós estan perfectament identificats.   
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6. VALIDACIÓ DEL MÈTODE ANALÍTIC I RESULTATS OBTINGUTS 
 

Una vegada es tenen les cóndicións i tóts els para metres óptimitzats de l’ana lisi, 

prócedim a realitzar la validació  del me tóde. El me tóde ütilitzat al labóratóri ha de 

ser avalüat i sótme s a diverses próves qüe móstrin qüe els resültats qüe própórcióna 

só n va lids i cóherents a l’óbjectiü previst. La validació  d’ün me tóde es realitza 

mitjançant ün cónjünt de próves en les qüe s’óbtenen dades sóbre exactitüd, 

precisió , determinació  de l’interval de linealitat, dels lí mits de detecció  i 

qüantificació , entre altres. E s impórtant efectüar la validació  d’ün me tóde perqüe  es 

fan móltes próves dia riament qüe dónen süpórt a l’assiste ncia sanita ria, cóm per 

exemple cómpróvar la qüalitat de l’aigüa pótable. Es pót dir qüe pra cticament tóts 

els aspectes de la sócietat, estan ajüdats d’algüna manera pel treball analí tic. El qüe 

vól acónsegüir ün labóratóri d’ana lisi qüí mic e s demóstrar qüe els resültats qüe 

dónen só n el me s fiable i precisós póssibles gra cies al graü de cóneixement qüe es 

te , i póder dónar cónfiança al client. 

Les etapes qüe cónsten en üna validació  d’ün me tóde qüí mic só n les segü ents:  

1. Definir clarament els óbjectiüs i el qüe es vól acónsegüir amb el me tóde, 

inclóent-hi els tipüs de móstra i els ana lits d’intere s a avalüar.  

2. Elecció  dels para metres a avalüar cóm la precisió , exactitüd, especificitat, 

sensibilitat, linealitat, rang dels lí mits de detecció  (LOD) i qüantificació  

(LOQ), róbüstesa i repródüctibilitat. 

3. Preparació  de móstres i esta ndards qüe s’ütilitzaran en la validació . 

4. Valóració  dels resültats óbtingüts en la validació . 

Es miren els PG del labóratóri i l’Eurachem Guide35 per decidir el me tóde a ütilitzar 

per pórtar a cap la validació .  

Primerament, es büsqüen üna se rie d’aigü es de cónsüm de diferents tipüs, ünes de 

les qüals sigüin envasades i altres de nó envasades. De les nó envasades, es fa ün test 

de cóndüctivitat per póder veüre qüe tótes i cada üna d’elles tingüin ün valór 

clarament diferenciat. Me s cóncretament, s’ütilitzen ün tótal de deü aigü es, de les 

qüals, cinc só n envasades i les cinc restants nó envasades i amb cóndüctivitats 

diferents. Les aigü es envasades van ser cinc aigü es de cómpra de diferent marca i les 

nó envasades, cónsten d’üna aigüa destil·lada, dües aigü es de fónts diferents amb 

clara difere ncia de cóndüctivitat, üna aigüa de l’aixeta i üna d’üna fónt ósmótitzada 

d’ün restaürant. 

E s necessa ria la cóntribüció  de dós analistes per realitzar la validació , per póder 

veüre la repetibilitat dels analistes a l’hóra de fer l’ana lisi córrespónent. 

A pósterióri, es va decidir qüin seria l’interval de linealitat amb el qüe es treballaria, 

tenint en cómpte tambe  la legislació  qüe hi ha actüal de plagüicides i qüins lí mits hi 

ha establerts. Es va creüre ópórtü  qüe l’interval de linealitat estigüe s entre 0,010 i 
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0,15µg/L, amb ló qüal es va cónstitüir üna recta de calibratge qüe cónsta d’ün blanc 

i de vüit pünts a diferents cóncentracións perfectament cónegüdes.  

Una vegada tenim aqüestes dades, es cómença a fer üna planificació  per veüre 

qüantes móstres s’han de preparar i la dürada qüe pót tenir la validació . Dins de 

l’interval de cóncentracións, es va creüre ópórtü  selecciónar ünes cóncentracións 

determinades, de 0,010 µg/L, 0,050 µg/L i 0,15 µg/L, cóm a cóncentracións a rang 

baix, mig i alt respectivament a me s del blanc. Per fer-ne ün esqüema, qüedaria tal 

qüe així : 

  
Codi ID Mostra Blanc 0,010 0,050 0,15 

 

ANALISTA 1 

A1 
Aigua 

envasada 
FONT VELLA 

✓ ✓ ✓    

  ✓ ✓    

A2 
Aigua 

envasada 
PLA NOVA 

✓ ✓ ✓    

  ✓ ✓    

A3 
Aigua 

envasada 
VILADRAU 

✓ ✓ ✓    

  ✓ ✓    

A4 
Aigua NO 
envasada 

Conductivitat 
Baixa 

✓ ✓ ✓ ✓  

  ✓ ✓ ✓  

A5 
Aigua NO 
envasada 

Clorada 
✓ ✓ ✓ ✓  

  ✓ ✓ ✓  

ANALISTA 2 

A6 
Aigua 

envasada 
BOIX 

✓ ✓ ✓    
  ✓ ✓    

A7 
Aigua 

envasada 
VERI 

✓ ✓ ✓ ✓  
  ✓ ✓ ✓  

A8 
Aigua NO 
envasada 

Conductivitat 
Alta 

✓ ✓ ✓    
  ✓ ✓    

A9 
Aigua NO 
envasada 

Osmotitzada 
(Nobadis) 

✓ ✓ ✓    
  ✓ ✓    

A10 
Aigua NO 
envasada 

Conductivitat 
Intermitja 

✓ ✓ ✓ ✓  
  ✓ ✓ ✓  

        Taüla 6: Esqüema de la validació  de pesticides 

Tal cóm es móstra en la Taüla 6, l’analista 1 faria l’ana lisi de les móstres códificades 

des de la A1 a la A5 i l’analista 2 de les móstres A6 a A10, a les cóncentracións 

indicades i veient si s’han de realitzar per düplicat ó nó. 

 

6.1. Sensibilitat 
 

La sensibilitat analí tica e s la capacitat qüe te  ün me tóde de detectar petites 

qüantitats d’ün ana lit determinat en üna móstra. Cóm s’ha menciónat anteriórment, 

qüan es va arribar al labóratóri per cómençar a tractar-ne el tema del treball, ja 

s’havia avalüat la sensibilitat de la calibració . La sensibilitat d’ün me tóde analí tic 

córrespón al pendent de la recta de calibratge, encara qüe mólts cóps va relaciónat 

amb els lí mits de detecció  per veüre si pót ser distingit ün senyal d’ün ana lit respecte 
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el senyal d’ün blanc. Es pót cónsiderar cóm el factór de respósta entre la variació  

d’ün senyal assóciat a ün ana lit i la variació  de la seva cóncentració . 

 

6.2. Selectivitat 
 

Un me tóde es cónsidera selectiü qüan e s capaç de determinar-ne els ana lits d’intere s 

sense qüe hi hagi la interfere ncia d’ün altre cómpónent qüe te  ün cómpórtament 

similar a l’ana lit d’intere s. Nórmalment, per avalüar-ne la selectivitat en ün 

labóratóri, s’addicióna intenciónadament ünes interfere ncies especí fiqües, les qüals 

sigüin próbables de tróbar en fütüres móstres. 

Per estimar la selectivitat, es pót realitzar ün estüdi d’üna matriü blanca per afirmar 

qüe nó hi ha senyals qüe pügüin interferir amb la detecció  de l’ana lit. Aixó  es 

cónfirma qüan en els crómatógrames dels blancs de les diferents aigü es, es visüalitza 

qüe al vóltant dels temps de retenció  dels ana lits estüdiats, nó apareix cap pic qüe 

pügüi córrespóndre a ün cómpóst determinat i així  inflüir en el resültat óbtingüt. 

Crómatógrama 2: Representació  de la móstra addiciónada a 0,05ppb A4 pel cómpóst DDE-ó,p 

Crómatógrama 1: Representació  del blanc de la móstra A4 pel cómpóst DDE-ó,p 
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En els crómatógrames anteriórs (1, 2 i 3), es móstren els pics de qüantificació  (el 

primer de dalt a l’esqüerra) següit de tres pics de cónfirmació  pel cómpóst DDE-ó,p 

córrespónent a la móstra códificada cóm A4 a diferents cóncentracións. A la dreta, 

me s gran i de cólór vermell, s’óbserva el pic de qüantificació  a majór escala. Cóm es 

veü en el Crómatógrama 1, el qüal córrespón a ün blanc de la validació , s’óbserva 

clarament qüe els pics qüe sürten tenen póca a rea i qüe el qüe apareix me s qüe res 

es tracta de sóróll de fóns. Per cóntra, en el Crómatógrama 2, qüe córrespón a üna 

móstra addiciónada a cóncentració  0,050 ppb de la mateixa aigüa, es percep 

l’aparició  d’ün pic me s definit i amb üna a rea süperiór. A me s, tambe  es dispósa del 

crómatógrama córrespónent a la móstra addiciónada de cóncentració  0,15 ppb 

(Crómatógrama 3), encara amb me s a rea i ün pic me s ben definit. 

Veient els resültats óbtingüts, pódem cónclóüre qüe e s selectiü, ja qüe nó es preveü 

l’aparició  de cap interfere ncia própera al temps de retenció  de l’ana lit determinat. 

Amb la resta d’ana lits estüdiats, els crómatógrames de cómparativa de blancs i 

móstres addiciónades, es veüen similars als d’aqüest cómpóst. Addiciónalment, es 

pót recólzar d’ün estüdi de recüperacións, en el qüal, ün valór elevat de recüperació , 

pót indicar üna bóna selectivitat.  

 

6.3. Interval de treball del mètode 
 

Es defineix cóm l’interval de cóncentració  en el qüe el me tóde a óptimitzar, 

própórcióna üns resültats amb üna incertesa acceptable amb termes de desviació  

esta ndard relativa (%RSD). L’Eurachem Guide, süggereix almenys la realització  d’ün 

blanc de calibratge i d’entre sis i deü patróns amb üna cóncentració  perfectament 

cónegüda i es própósa realitzar üna gra fica per dónar cónfirmació  visüal de si 

l’interval de treball e s lineal ó nó. Pósteriórment, remarca la impórta ncia de calcülar 

les estadí stiqües de regressió  adeqüades cóm així  tambe  els residüals. Si la 

distribüció  aleató ria de residüals e s mólt própera a zeró, es cónfirma la linealitat, 

tambe  tenint cónsideració  qüe nó tóts estigüin per sóbre ó per sóta del valór zeró, 

sinó  qüe es dispósin aleató riament. A me s, la linealitat del me tóde ve indicada tambe  

Crómatógrama 3: Representació  de la móstra addiciónada a 0,05ppb de la móstra A4 pel cómpóst DDE-ó,p 
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pel valór del cóeficient de determinació  R-qüadrat (R2), el qüal ha de ser süperiór ó 

igüal a ün valór de 0,99.  

Cal esmentar qüe en aqüest cas, es treballa amb üna recta realitzada amb la mateixa 

matriü amb la qüal analitzem (aigüa de cónsüm) i nó amb metanól qüe e s el reactiü 

qüe s’injecta al crómató graf. Aixó  s’anómena recta matriü ó “matrix matched 

calibratión”, i e s ün me tóde mólt emprat en ana lisi de pesticides per facilitar l’efecte 

córrectór, redüir els póssibles errórs i tenir üna majór exactitüd.36 

Cal tenir en cómpte qüe al treballar amb Patró  Intern, (en tóts els casós Clórpirifós 

D10) al fer la recta de calibratge, a l’eix de les órdenades es fica el valór del qüócient 

de l’a rea de l’ana lit respecte a l’a rea del Patró  Intern. A me s, es te  en cómpte qüe 

l’a rea del Patró  Intern ha d’estar entre üna acceptació  de 50% i 200% de la mitjana 

de tóts els patróns de la recta. En les segü ents taüles (Taüles 7, 8, 9 i 10) es veüen els 

resültats d’acceptació  del Patró  Intern, tant per la recta de calibratge de l’analista 1 

cóm per la de l’analista 2. 

Analista 1: 

Concentració del Patró de la recta Àrea Patró Intern (Clorpirifos D10) 

Blanc 45726 

0,010 65979 

0,020 64664 

0,030 66116 

0,050 55478 

0,080 52036 

0,10 52609 

0,15 57034 
Taüla 7: A rea del Patró  Intern de cada pünt de la recta per l’analista 1 

Mitjana de les àrees del Patró Intern 58419 

Acceptació 50% 29209 

Acceptació 200% 116838 
Taüla 8: A rea mitjana del Patró  Intern i lí mits d’acceptació  per l’analista 1 

Analista 2: 

Concentració del Patró de la recta Àrea Patró Intern (Clorpirifos D10) 

Blanc 40985 

0,010 59162 

0,020 55396 

0,030 54189 

0,050 42176 

0,080 39623 

0,10 38190 

0,15 42688 
Taüla 9: A rea del Patró  Intern de cada pünt de la recta, inclósa la mitjana i els lí mits d’acceptació  de l’analista 2 
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Mitjana de les àrees del Patró Intern 46660 

Acceptació 50% 23330 

Acceptació 200% 93320 
Taüla 10: A rea mitjana del Patró  Intern i lí mits d’acceptació  per l’analista 2 

En els segü ents gra fics (Figüres 11 a 15), s’óbserven tóts els resültats de les rectes  

realitzades: 

 

 

Figüra 11: Rectes de calibratge pel cómpóst DDE-ó,p per ambdó s analistes 

 

Figüra 12: Rectes de calibratge pel cómpóst DDE-p,p per ambdó s analistes 
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Figüra 13: Rectes de calibratge pel cómpóst Endrin per ambdó s analistes 

 

Figüra 14: Rectes de calibratge pel cómpóst Heptaclór per ambdó s analistes 

 

Figüra 15: Rectes de calibratge pel cómpóst Linda  per ambdó s analistes 
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Cóm es pót óbservar, en tótes les rectes de tóts els cómpóstós, es cómpleix els 

reqüisits indispensables qüe l’a rea del Patró  Intern cómpleixi el % d’acceptació  

d’entre 50 i 200% i tótes les rectes realitzades tenen ün cóeficient de determinació  

R-qüadrat (R2) süperiór a 0,99. 

Per acabar, si es valóren els residüals (Figüres 16 a 25), veiem qüe en cap dels casós 

hi ha üna tende ncia per sóbre ó per sóta la lí nia de la recta, sinó  qüe estan dispósats 

aleató riament, per tant, pódem cónclóüre qüe la dispersió  e s independent de la 

cóncentració . 
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Figüra 16: Residüals Analista 1 pel cómpóst DDE-ó,p Figüra 17: Residüals Analista 2 pel cómpóst DDE-ó,p 
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Figüra 18: Residüals Analista 1 pel cómpóst DDE-p,p 
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Figüra 19: Residüals Analista 2 pel cómpóst DDE-p,p 
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Figüra 20: Residüals Analista 1 pel cómpóst Endrin 
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Figüra 23: Residüals Analista 2 pel cómpóst Heptaclór 

Figüra 21: Residüals Analista 2 pel cómpóst Endrin 
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Figüra 22: Residüals Analista 1 pel cómpóst Heptaclór 

Figüra 24: Residüals Analista 1 pel cómpóst Linda   Figüra 25: Residüals Analista 2 pel cómpóst Linda  
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6.4. Límits de detecció i quantificació (LOD i LOQ) 

El límit de detecció és el valor de concentració mínima detectable i en què inferior a 

aquest, la detecció de l’anàlit s’esdevé ün próblema. Per tal de saber quin és aquest 

límit, el que es fa és mesurar diferents mostres de blancs que no continguin 

qüantitats d’anàlit detectable o bé fórtificar móstres d’assaig amb üna cóncentració 

baixa d’anàlit per tal d’óbtenir üna desviació estàndard diferent de zero. En cas que 

es fórtifiqüin móstres amb üna cóncentració d’anàlit baixa, cal que la concentració 

sigui prou alta per tal que es detectin els pics per sobre del soroll de fons que té 

l’eqüip. El LOD es pot calcular cóm tres vegades l’àrea del blanc de calibratge de la 

recta corresponent 37. En aquest cas, nó s’ha fet ün estüdi fócalitzat a büscar el LOD, 

però hi ha üna fünció al sóftware qüe marca l’àrea amb la qual posteriorment, podem 

saber el valor concret. El software agafa el blanc i ho compara amb el pic de l’anàlit 

a una concentració determinada i diu que el senyal/soroll ha de ser tres vegades el 

senyal del blanc. 

Per altra banda, el lí mit de qüantificació , e s el valór de cóncentració  mí nima 

qüantificable amb üna destresa acceptable. A la pra ctica, es pót calcülar cóm la 

cóncentració  d’ana lit córrespónent a la desviació  esta ndard óbtingüda a nivells 

baixós mültiplicada per ün factór kQ (10). En aqüest cas, el LOQ, l’establim mitjançant 

la recta perqüe  segóns la nórma, es tracta d’ün 30% del valór parame tric de cada 

cómpóst, el qüal e s 0,03 µg/L, per tant el LOQ córrespón a 0,01 µg/L.15 

 

6.5. Precisió 
 

La precisió  del me tóde e s üna mesüra qüe indica qüan de própers estan els resültats 

entre si. Es pót avalüar en diferents cóndicións: cóndicións de repetibilitat ó be  

cóndicións intermitges.  

Per avalüar la repetibilitat del me tóde, cal realitzar ün mí nim de cinc determinacións 

ütilitzant el me tóde qüe es vól validar. Aqüestes, les ha de preparar el mateix analista 

amb els mateixós eqüips, el mateix labóratóri i el mateix dia. A me s a me s, es pót 

desenvólüpar ün dia per ün analista i ün dia per l’altre i així  óbtenir la repetibilitat 

dels diferents analistes.  

Aqüests resültats s’expressen cóm el cóeficient de variació  (%) de les dades 

óbtingüdes en aqüestes cóndicións i es calcüla cóm: 

%RSD =
desviació estàndard

Valor mitjà
× 100 

Cal anómenar qüe aqüest valór nó pót süperar el 20%, sinó  el me tóde nó tindria 

süficient precisió .  

S’ha estimat la precisió  realitzant el mateix prócediment per les deü móstres d’aigüa 

i fent-ne ün düplicat a les diferents cóncentracións analitzades pels dós analistes 
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córrespónents, i els resültats es veüen reflectits a les Taüles 11 a 22. Cal recórdar 

qüe, cóm s’óbserva a la Taüla 5, a les móstres fórtificades de cóncentració  de 0,15 

µg/L, nóme s s’han realitzat per düplicat en dües de les cinc aigü es tractades per cada 

analista. Aixó  s’ha realitzat d’aqüesta manera, ja qüe nó es tenia me s temps per fer 

l’ana lisi degüt a qüe e s ün próce s lent i el nómbre de móstres i d’ana lits qüe 

s’estüdien e s elevat. 

Analista 1 prócedent de móstres fórtificades a 0,010 µg/L 

 A1.1 A1.2 A2.1 A2.2 A3.1 A3.2 A4.1 A4.2 A5.1 A5.2 

DDE-o,p 0,009 0,009 0,008 0,010 0,009 0,009 0,009 0,009 0,009 0,008 

DDE-p,p 0,010 0,009 0,009 0,009 0,009 0,009 0,009 0,008 0,009 0,008 

Endrin 0,012 0,012 0,010 0,011 0,011 0,012 0,012 0,009 0,009 0,008 

Heptaclor 0,010 0,010 0,009 0,011 0,010 0,010 0,011 0,008 0,010 0,008 

Lindà 0,012 0,009 0,009 0,012 0,010 0,010 0,011 0,008 0,011 0,009 

Taüla 11: Resültats Analista 1 de móstres fórtificades a 0,010 µg/L 

 Mitjana Desviació estàndard %RSD 

DDE-o,p 0,009 0,00059 6,69 

DDE-p,p 0,009 0,00071 8,01 

Endrin 0,010 0,0016 15,41 

Heptaclor 0,010 0,0010 10,40 

Lindà 0,010 0,0012 12,14 
Taüla 12: Resültats de mitjana, desviació  esta ndard i %RSD de l’Analista 1 de móstres fórtificades a 0,010 µg/L 

 

Analista 2 prócedent de móstres fórtificades a 0,010 µg/L 

 A6.1 A6.2 A7.1 A7.2 A8.1 A8.2 A9.1 A9.2 A10.1 A10.2 

DDE-o,p 0,010 0,010 0,009 0,011 0,009 0,008 0,011 0,010 0,012 0,010 

DDE-p,p 0,009 0,010 0,009 0,011 0,009 0,009 0,012 0,010 0,012 0,011 

Endrin 0,008 0,011 0,009 0,012 0,010 0,008 0,012 0,011 0,012 0,010 

Heptaclor 0,008 0,009 0,011 0,011 0,009 0,010 0,009 0,010 0,010 0,010 

Lindà 0,009 0,009 0,011 0,011 0,009 0,011 0,010 0,009 0,011 0,009 

Taüla 13: Resültats Analista 2 de móstres fórtificades a 0,010 µg/L 

 Mitjana Desviació estàndard %RSD 

DDE-o,p 0,010 0,0013 12,66 

DDE-p,p 0,010 0,0012 11,56 

Endrin 0,010 0,0015 14,70 

Heptaclor 0,010 0,00096 9,89 

Lindà 0,010 0,0010 10,18 
Taüla 14: Resültats de mitjana, desviació  esta ndard i %RSD de l’Analista 2 de móstres fórtificades a 0,010 µg/L 
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Analista 1 prócedent de móstres fórtificades a 0,050 µg/L 

 A1.1 A1.2 A2.1 A2.2 A3.1 A3.2 A4.1 A4.2 A5.1 A5.2 

DDE-o,p 0,061 0,052 0,051 0,049 0,049 0,055 0,053 0,046 0,054 0,049 

DDE-p,p 0,057 0,054 0,053 0,050 0,047 0,055 0,052 0,047 0,054 0,050 

Endrin 0,059 0,057 0,056 0,050 0,056 0,060 0,052 0,054 0,050 0,052 

Heptaclor 0,057 0,055 0,052 0,056 0,056 0,056 0,057 0,062 0,050 0,051 

Lindà 0,056 0,053 0,047 0,056 0,058 0,057 0,046 0,056 0,055 0,056 

Taüla 15: Resültats Analista 1 de móstres fórtificades a 0,050 µg/L 

 Mitjana Desviació estàndard %RSD 

DDE-o,p 0,052 0,0043 8,25 

DDE-p,p 0,052 0,0035 6,65 

Endrin 0,054 0,0035 6,42 

Heptaclor 0,055 0,0036 6,47 

Lindà 0,054 0,0041 7,57 
Taüla 16: Resültats de mitjana, desviació  esta ndard i %RSD de l’Analista 1 de móstres fórtificades a 0,050 µg/L 

 

Analista 2 prócedent de móstres fórtificades a 0,050 µg/L 

 A6.1 A6.2 A7.1 A7.2 A8.1 A8.2 A9.1 A9.2 A10.1 A10.2 

DDE-o,p 0,052 0,053 0,047 0,046 0,045 0,051 0,049 0,053 0,054 0,052 

DDE-p,p 0,053 0,054 0,047 0,048 0,048 0,052 0,048 0,054 0,056 0,054 

Endrin 0,053 0,053 0,051 0,050 0,050 0,047 0,052 0,053 0,053 0,053 

Heptaclor 0,051 0,049 0,047 0,048 0,051 0,045 0,053 0,047 0,054 0,052 

Lindà 0,051 0,048 0,046 0,047 0,054 0,046 0,056 0,050 0,053 0,052 

Taüla 17: Resültats Analista 2 de móstres fórtificades a 0,050 µg/L 

 Mitjana Desviació estàndard %RSD 

DDE-o,p 0,050 0,0032 6,37 

DDE-p,p 0,051 0,0032 6,31 

Endrin 0,051 0,0020 3,87 

Heptaclor 0,050 0,0030 5,96 

Lindà 0,050 0,0036 7,16 
Taüla 18: Resültats de mitjana, desviació  esta ndard i %RSD de l’Analista 2 de móstres fórtificades a 0,050 µg/L 
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Analista 1 prócedent de móstres fórtificades a 0,15 µg/L 

 A4.1 A4.2 A5.1 A5.2 

DDE-o,p 0,16 0,16 0,16 0,16 

DDE-p,p 0,16 0,17 0,16 0,16 

Endrin 0,16 0,16 0,16 0,16 

Heptaclor 0,15 0,16 0,16 0,16 

Lindà 0,15 0,17 0,17 0,16 

Taüla 19: Resültats Analista 1 de móstres fórtificades a 0,15 µg/L 

 Mitjana Desviació estàndard %RSD 

DDE-o,p 0,16 0,0036 2,29 

DDE-p,p 0,16 0,0051 3,13 

Endrin 0,16 0,0021 1,32 

Heptaclor 0,16 0,0032 2,06 

Lindà 0,16 0,0080 4,90 
Taüla 20: Resültats de mitjana, desviació  esta ndard i %RSD de l’Analista 1 de móstres fórtificades a 0,15 µg/L 

 

Analista 2 prócedent de móstres fórtificades a 0,15 µg/L 

 A7.1 A7.2 A10.1 A10.2 

DDE-o,p 0,14 0,15 0,14 0,15 

DDE-p,p 0,14 0,16 0,15 0,16 

Endrin 0,15 0,16 0,15 0,14 

Heptaclor 0,16 0,16 0,17 0,16 

Lindà 0,16 0,16 0,15 0,15 

Taüla 21: Resültats Analista 2 de móstres fórtificades a 0,15 µg/L 

 Mitjana Desviació estàndard %RSD 

DDE-o,p 0,15 0,0073 4,99 

DDE-p,p 0,15 0,0090 5,86 

Endrin 0,15 0,0079 5,16 

Heptaclor 0,16 0,0070 4,27 

Lindà 0,15 0,0082 5,32 
Taüla 22: Resültats de mitjana, desviació  esta ndard i %RSD de l’Analista 2 de móstres fórtificades a 0,15 µg/L 

 

Per avalüar-hó en cóndicións intermitges, es realitzen mí nim deü determinacións 

ütilitzant el me tóde a validar i s’ha de variar üna de les segü ents variables: analista, 

eqüips, recta de calibratge ó dia, peró  fent l’ana lisi en el mateix labóratóri. Cal 

remarcar qüe si ün analista ha fet ün mí nim de cinc repeticións en cóndicións de 

repetibilitat i ün altre dia ün analista n’ha fet cinc me s, el cónjünt de les deü mesüres 

só n les cóndicións intermitges. Cal destacar qüe si s’ópta per fer la precisió  en 
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repetibilitat amb düplicats de cada móstra, hi haüra  d’haver cóm a mí nim deü 

determinacións a cada nivell de cóncentració , de les qüals algünes móstres del 

mateix nivell, han de ser en dies diferents i fetes per analistes diferents. 

Cóm es pót veüre en tót el cónjünt de taüles de resültats, es cómpleix els criteris 

d’acceptació  establerts (qüe el valór del %RSD sigüi inferiór a 20%) en tóts els casós, 

i per tant pódem dir qüe el me tóde e s süficientment precí s. 

 

6.6. Exactitud 
 

L’exactitüd expressa la próximitat entre ünes mesüres individüals i ün valór 

veritable. Es pót dir qüe englóba els termes de veracitat i de precisió . Amb altres 

paraüles, es refereix a qüe la mesüra a me s de ser exacta, tambe  e s repetible i 

cónsistent. 

En aqüest estüdi, s’avalüen els errórs sistema tics i aleatóris qüe póden presentar-se 

al llarg de l’ana lisi. Tracta de determinar el percentatge de recüperació  mitjançant 

l’eqüació : 

 

R (%) =  
mitjana dels valors obtinguts

valor real o referencia
 ×  100 

 

El criteri qüe s’ha de cómplir per avalüar l’exactitüd, e s qüe els percentatges de 

recüperació  estigüin entre 70% i 120%  

 %R (0,010 µg/L) %R (0,050 µg/L) %R (0,15 µg/L) 

DDE-ó,p 93,3 104,6 101,5 

DDE-p,p 94,9 104,8 105,6 

Endrin 103,5 105,4 104,6 

Heptaclór 96,6 104,3 106,9 

Linda  100,2 102,6 105,6 
Taüla 23: Resültats dels percentatges de recüperació  per avalüar l’exactitüd del me tóde 

Cóm s’óbserva a la Taüla 23, tóts els valórs es tróben dins de l’interval d’entre 70-

120% de recüperació  i per tant, fa qüe es cómpleixi el criteri d’acceptació  plantejat. 
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7. ANÀLISI DE MOSTRES REALS 
 

Una vegada s’ha realitzat el próce s de validació  al cómplet, es prócedeix a aplicar el 

me tóde óptimitzat per analitzar móstres d’aigüa de cónsüm hüma  qüe arriben al 

labóratóri. Per aixó , es dispósa d’ün següit d’aigü es, a póder ser, envasades en 

recipients de vidre de me s d’ün litre i refrigerades pre viament a la seva ana lisi. 

Pósteriórment, es realitza tót el prócediment qüe s’ha menciónat anteriórment per 

preparar la móstra i póder-la injectar al crómató graf de gasós amb les cóndicións 

esmentades. 

Pre viament a la preparació  de les móstres reals, es preparen els patróns de la recta 

de calibratge, cónstant d’ün blanc i de diferents patróns de cóncentració  cónegüda: 

0,010 µg/L, 0,020 µg/L, 0,030 µg/L, 0,050 µg/L, 0,080 µg/L, 0,10 µg/L i 0,15 µg/L. 

Una vegada s’han analitzat els patróns de la recta, s’óbtenen els resültats móstrats a 

la Taüla 24 així  cóm tambe , l’eqüació  de la recta pel cómpóst Endrin. (Per tóts els 

cómpóstós es fa igüal) 

Concentració (µg/L) Àrea 

Blanc 10 

0,010 976 

0,020 1742 

0,030 2643 

0,050 4063 

0,080 5632 

0,10 8246 

0,15 12885 
Taüla 24: Valórs de cóncentració  i a rea óbtingüda per la recta de calibratge pel cómpóst Endrin 

L’a rea del patró  intern per a tóts els cómpóstós (Clórpirifós D10) en el calibratge e s 

de 40914. 

L’eqüació  de la recta e s: y = 2,02x - 0,001, amb ün cóeficient de córrelació  R2 de 

0,9903. 

A cóntinüació , a la Taüla 25 es móstra el valór de l’a rea pel cómpóst Endrin per cada 

üna de les cinc móstres reals, les seves respectives a rees del Patró  Intern per cada 

üna de les móstres i la cóncentració  qüe s’óbte  d’aqüest mateix cómpóst cóm a 

resültat final. Per fer el ca lcül, s’ha sübstitüí t la y de la recta pel valór del qüócient de 

l’a rea del cómpóst respecte l’a rea del Patró  Intern i s’ha büscat el valór de la x. 
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Codi Mostra Àrea Mostra Àrea Patró Intern  Concentració (µg/L) 

M1 34 35492 <0,010 

M2 18 35877 <0,010 

M3 28 28937 <0,010 

M4 34 34876 <0,010 

M5 29 39711 <0,010 
Taüla 25: Valórs de cóncentració  i a rea óbtingüda per les móstres analitzades pel cómpóst Endrin 

Per póder detectar i qüantificar les móstres, els valórs óbtingüts han de ser süperiórs 

als LOD i LOQ. En aqüest cas, cóm qüe el valór de cóncentració  es inferiór al valór del 

LOQ, nó pódem assegürar qüe es pót qüantificar el cómpóst i es fica qüe el valór e s 

inferiór al LOQ (<0,010 µg/L). 

Per ü ltim, a les Taüles 26 i 27, s’óbserven els resültats per a tóts els cómpóstós 

estüdiats en aqüest estüdi de les cinc móstres analitzades: 

 Àrea 

Codi 

Mostres 

DDE-o,p DDE-p,p Endrin Heptaclor Lindà 

M1 101 55 34 15 561 

M2 12 17 18 8 123 

M3 57 26 28 8 54 

M4 15 95 34 8 15 

M5 9 52 29 26 115 
Taüla 26: Valórs d’a rea per tóts els cómpóstós i per tótes les móstres reals analitzades 

A cóntinüació , amb ajüda de la recta, es qüantifiqüen els resültats, qüe han sigüt els 

segü ents: 

 Àrea 

Codi 

Mostres 

DDE-o,p DDE-p,p Endrin Heptaclor Lindà 

M1 <0,010 <0,010 <0,010 <0,010 <0,010 

M2 <0,010 <0,010 <0,010 <0,010 <0,010 

M3 <0,010 <0,010 <0,010 <0,010 <0,010 

M4 <0,010 <0,010 <0,010 <0,010 <0,010 

M5 <0,010 <0,010 <0,010 <0,010 <0,010 

LOQ 0,010 0,010 0,010 0,010 0,010 
Taüla 27: Valórs de cóncentració  per tóts els cómpóstós i per tótes les móstres reals analitzades 

Cóm es pót veüre, en cap de les cinc aigü es analitzades s’ha vist prese ncia süficient 

de cap dels ana lits estüdiats, ja qüe els valórs óbtingüts de cóncentració  sempre 

seran inferiórs al LOD i al LOQ, per la qüal cósa es pót dir qüe nó es detecta prese ncia 

d’aqüests cómpóstós i per tant pódem cónclóüre qüe nó süperen el lí mit establert 

per legislació  i per tant, l’aigüa nó cónte  süficient qüantitat d’aqüests cómpóstós i 

seria apta pel cónsüm hüma . 
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8. CONCLUSIONS 
 

El me tóde analí tic desenvólüpat en aqüest treball, ha demóstrat l’efica cia de la 

crómatógrafia de gasós acóblada a l’espectrómetria de masses (GC-MS) cómbinada 

amb l’extracció  en fase só lida (SPE) per la detecció  de pesticides órganóclórats en 

aigü es de cónsüm hüma . S’han estüdiat cinc cómpóstós especí fics en prófünditat i 

els resültats óbtingüts han estat satisfactóris, ja qüe só n inferiórs als especificats per 

la legislació  vigent respecte a termes de sensibilitat, selectivitat, lí mit de detecció  i 

qüantificació , precisió  i exactitüd. 

Al llarg de l’estüdi, s’han óptimitzat ün següit de cóndicións experimentals per tal de 

dür a terme l’ana lisi, tant de l’extracció  en fase só lida cóm de les cóndicións 

crómatógra fiqües, acónsegüint üna recüperació  adeqüada dels pesticides i üna 

identificació  precisa per cada cómpóst. La realització  de la validació  del me tóde 

indica qüe el me tóde e s próü ü til, róbüst i repródüí ble per la determinació  de 

pesticides en aigü es de cónsüm hüma  de manera rütina ria. 

Cal destacar qüe es vól demóstrar qüe la qüalitat de l’aigüa destinada al cónsüm 

hüma  e s mólt impórtant de cara a la prótecció  de la salüt pü blica de tóts els 

cónsümidórs. En aqüest me tóde nóme s s’han estüdiat cinc cómpóstós 

prófündament, peró  aqüests óbren la pórta a fütüres investigacións per tal d’ampliar 

la llista de cómpóstós analitzats i millórar els me tódes de detecció . 

En resüm, la cómbinació  de SPE i GC-MS es presenta cóm üna te cnica póderósa i 

eficient pel cóntról de pesticides en aigü es de cónsüm per tal d’assegürar qüe els 

nivells d’aqüests cóntaminants es mantingüin dins dels intervals segürs i 

acceptables. E s essencial qüe es pügüi cóntinüar investigant i millórant aqüests 

me tódes per tal d’assegürar la qüalitat l’aigüa qüe ütilitzem dia a dia. Se sap qüe hi 

ha me tódes d’extracció  me s aütómatitzats de SPE, encara qüe nó s’han dispósat en 

la realització  d’aqüest estüdi. 

Es pót cónclóüre qüe el me tóde pósa en manifest la necessitat de la cól·labóració  

entre els centres de recerca, les institücións pü bliqües i les empreses privades per 

tal de desenvólüpar i implementar les tecnólógies a ünes de me s eficaces i 

avançades. Si hi ha üna acció  cónjünta per tótes les parts, es pódra  assólir l’óbjectiü 

de própórciónar a la póblació  üna aigüa de cónsüm següra i de qüalitat, cóntribüint 

en el benestar i la salüt de la sócietat. E s fónamental qüe es cóntinüí  investigant en 

aqüest camp, per millórar els prócessós analí tics i afróntar póssibles reptes qüe 

pügüin sórgir en el fütür. 
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The analytical methód develóped in this wórk has demónstrated the efficacy óf gas 

chrómatógraphy cóüpled tó mass spectrómetry (GC-MS) cómbined with sólid phase 

extractión (SPE) fór the detectión óf órganóchlórinated pesticides in hüman 

cónsümptión waters. Five specific cómpóünds have been stüdied and the resülts 

óbtained have been satisfactóry, since they are lówer than thóse specified by cürrent 

legislatión in terms óf sensitivity, selectivity, detectión and qüantificatión limit, 

precisión and accüracy.  

Thróüghóüt the stüdy, a series óf experimental cónditións have been óptimized in 

órder tó carry óüt the analysis, bóth óf the sólid phase extractión and óf the 

chrómatógraphic cónditións, achieving an adeqüate recóvery óf pesticides and a 

precise identificatión fór each cómpóünd. The validatión óf the methód indicates 

that the methód is üsefül, róbüst and repródücible enóügh fór the determinatión óf 

pesticides in water óf hüman cónsümptión róütinely.  

It shóüld be nóted that the aim is tó demónstrate that the qüality óf water intended 

fór hüman cónsümptión is very impórtant in terms óf prótecting the püblic health óf 

all cónsümers. In this methód ónly five cómpóünds have been stüdied deeply, büt 

these ópen the dóór tó fütüre research tó expand the list óf cómpóünds analyzed and 

impróve detectión methóds.  

In sümmary, the cómbinatión óf SPE and GC-MS is presented as a pówerfül and 

efficient techniqüe fór cóntrólling pesticides in drinking water tó ensüre that the 

levels óf these cóntaminants are kept within safe and acceptable intervals. It is 

essential that these methóds can cóntinüe tó be researched and impróved tó ensüre 

the qüality óf the water we üse every day. It is knówn that there are móre aütómated 

extractión methóds óf SPE, althóügh they have nót been üsed tó carry óüt this stüdy.  

It can be cónclüded that the methód highlights the need fór cóllabóratión between 

research centres, püblic institütións and private cómpanies in órder tó develóp and 

implement technólógies in móre efficient and advanced ónes. If there is jóint actión 

by all parties, the óbjective óf próviding the pópülatión with safe and qüality 

drinking water can be achieved, cóntribüting tó the well-being and health óf sóciety. 

It is essential tó cóntinüe researching in this field, fór impróve analytical prócesses 

and face póssible challenges that may appear in the fütüre. 
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