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Resumen

La producción intensiva de cultivos hortícolas genera grandes cantidades de biomasa agrícola (BA), la cual es combustionada a

campo abierto o depositada en vertederos convirtiéndose en un problema medioambiental, más aún si están contaminados por

residuos de plaguicidas. El objetivo del estudio fue evaluar la presencia de plaguicidas en BA de pimiento morrón, chile jalapeño y

chile poblano, utilizando un método QuEChERS acoplado a LC/MS-MS y GC/MS/MS. Se realizó un análisis de los límites

máximos de residuos, contrastando diferentes normativas a nivel mundial. Se cuantificaron residuos de plaguicidas en los tres tipos

de biomasa, siendo la de chiles jalapeño y poblano las más contaminadas, destacando por su presencia y cantidad lambda-

cihalotrina (1.11 mg/kg⁻¹), bifentrina (1.62 mg/kg⁻¹), cipermetrina (0.34 mg/kg⁻¹), imidacloprid (4.51 mg/kg⁻¹) y ciromazina (4.04

mg/kg⁻¹). Se identificaron residuos de plaguicidas en la BA de chiles, por lo que su disposición se recomienda sea normada y

monitoreada. 
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Abstract

The intensive production of horticultural crops generates large amounts of agricultural biomass (BA), which is burned in the open

field or deposited in landfills becoming an environmental problem, especially if they are contaminated by pesticide residues. The

study aimed to evaluate the presence of pesticides in the BA of bell pepper, jalapeño pepper, and poblano pepper, using a

QuEChERS method coupled to LC/MS-MS and GC/MS/MS. An analysis of the maximum residue limits was carried out,

contrasting different regulations worldwide. Pesticide residues were quantified in the three BA, with jalapeño and poblano peppers

being the most contaminated, highlighting lambda-cyhalothrin (1.11 mg/kg⁻¹), bifenthrin (1.62 mg/kg⁻¹), cypermethrin (0.34

mg/kg⁻¹), imidacloprid (4.51 mg/kg⁻¹) and cyromazine (4.04 mg/kg⁻¹). Pesticide residues were identified in the BA, so its disposal

is recommended to be regulated and monitored.

Keywords: Pesticides, pepper, xenobiotics, chromatography, agricultural biomass.
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Residuos de plaguicidas en biomasa agrícola de chile (Capsicum annuum L.) usando un
método QuEChERS acoplado a LC-MS/MS y GC-MS/MS

Pesticide residues in agricultural biomass of pepper (Capsicum annuum L.) using a QuEChERS method coupled to LC-
MS/MS and GC-MS/MS
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Introducción

El género Capsicum pertenece a la familia de las
Solanaceas la cual se conforma de al menos     30
especies, de las cuales resaltan C. annuum, C.
chinense, C. frutescens, C. baccatum y C.
pubescens por su potencial económico, usos
gastronómicos y medicinales (Wahyuni et al.,
2013).     China y México son los primeros países
productores de chile a nivel mundial con una
producción de 16,680,927 ton y 2,818,443 ton,
respectivamente (FAO, 2022). Los principales
tipos de chiles producidos en México son morrón,
jalapeño, poblano y serrano, siendo Sinaloa el
estado líder en su producción (SIAP, 2022;
SEDER, 2016).
La agricultura intensiva se ve expuesta a factores
que pueden comprometer la seguridad alimentaria.
El ataque de plagas causado por microorganismos
fitopatógenos es responsable de pérdidas
cuantiosas tanto económicas como de alimentos,
por lo que la utilización moderada de plaguicidas
es necesaria para su control, prevención y
erradicación. Sin embargo, el uso desmedido puede
ocasionar severos daños al medioambiente y a la
salud del consumidor, estos últimos destacan por
su letalidad ya que pueden producir daños
teratogénicos y mutagénicos, propiciando la
aparición de cáncer, daños hepáticos, neurotóxicos
y si la exposición es aguda, puede ocasionar la
muerte (Karalexi et al., 2021; Lucero y Muñoz-
Quezada, 2021; Martínez et al., 2019; Leyva et al.,
2017).

La producción intensiva de chile genera grandes
cantidades de biomasa (hojas, tallos y raíces), lo
cual si no se aplican disposiciones amigables con el
medio ambiente pueden ejercer un impacto negativo
al mismo, ya que propician la proliferación de fauna
nociva, putrefacción y afectaciones paisajísticas,
entre otros (Oluseun et al., 2020; Nagendran, 2011).
La combustión al aire libre de estos residuos o el
arrojarlos a cuerpos de agua, puede generar una
contaminación aún mayor, extendiéndose a zonas
aledañas. Así mismo, si la biomasa se encuentran
contaminada con plaguicidas, estos se pueden
desprender al ambiente ocasionando serios daños
medioambientales (Figura 1), ya que se pueden
transportar miles de kilómetros a la redonda. Por
ejemplo, se han identificado residuos de dieldrin,
lindano y clorpirifos en Estados Unidos,
provenientes de incendios forestales y quemas
agrícolas realizados en Siberia, Rusia (Genualdi et
al., 2009).  
En México aún no se cuentan con estudios que
demuestran la presencia de residuos de plaguicidas
en biomasas agrícolas. Sin embargo, es necesario
llevar a cabo investigaciones con la finalidad de
establecer regulaciones estrictas sobre la
disposición sustentable de estos recursos, ya que
por décadas se ha documentado su quema ilegal.
Por lo anterior, el objetivo de la presente
investigación fue identificar y cuantificar mediante
un método QuEChERS modificado acoplado a LC-
MS/MS GC-MS/MS los residuos de plaguicidas en
BA de chiles con mayor producción en Culiacán,
Sinaloa, México.
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Figura 1. Daños ambientales producidos por la quema de residuos agrícolas y alternativas de su valorización
con fines de brindar un valor agregado y mitigar el impacto medioambiental producido de disposiciones
inadecuadas. 
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Materiales y Métodos 
Reactivos 

Se adquirieron los estándares analíticos de los
plaguicidas malation, bifentrina, lambda cihalotrina,
ciflutrin, cipermetrina, miclobutanil, dinotefuran,
acetamiprid, flonicamid, tiacloprid, imidacloprid,
tiametoxam, boscalid, piraclostrobin, piradalil,
flutriafol, ciromazina, clorantaniliprol, dimetomorf y
metil carbamatos. Atrazina deuterada y TPP (tifenil
fosfato) se usaron como estándares internos. Todos
los estándares fueron obtenidos de Sigma Aldrich,
ChemService o Accustandard con una pureza
superior al 95%. Las soluciones stock se prepararon
en acetonitrilo, metanol o acetona. Los disolventes
usados son de grado cromatográfico (acetonitrilo,
acetona, ácido acético glacial y metanol) y fueron
adquiridos de JTBaker y Tedia. Agua grado ACS
tipo 1 se adquirió de RICCA, ácido fórmico grado
ACS y el formiato de amonio se adquirió de
JTBaker, acetato de sodio grado ACS se adquirió de
Sigma Aldrich y amina primaria secundaria (PSA)
de Supelco.

Recolección de muestras y acondicionamiento

Se colectaron las biomasas senescentes (hojas y
tallos) de pimiento morrón variedad Thames, chile
jalapeño variedad Orizaba y chile poblano variedad
Allende. El muestreo se realizó en campos de
producción intensiva ubicados en Culiacán, Sinaloa,
México. La recolección de las muestras fue de
forma aleatoria al final del ciclo de cultivo. Para
cada tipo de chile se realizó una mezcla de tallo
(75%) y hoja (25%). Previamente las muestras se
deshidrataron en un horno a 40 °C durante 6 h. Se
pulverizaron con un molino semi industrial, se
pasaron por un tamiz de malla número 40 y se
conservaron a -20 °C hasta su análisis. 

Extracción y limpieza

Para la determinación de plaguicidas en productos
de bajo contenido de humedad se empleó un método
QuEChER´s (Quick, Easy, Cheap, Effective, Rugged
and Safe) propuesto por Anastassiades et al., (2003)
y Lehotay (2007). Se pesaron 2.0 ± 0.01 g de BA en
un tubo de centrífuga de 50 mL y se añadieron 13
mL de agua miliQ, esto para ajustar a 15 g de peso. 

Posteriormente se añadieron 75 µL de atrazina (9.8
ng/µL) como estándar interno y 15 mL de
acetonitrilo acidificado al 1% con ácido acético. Se
colocó la muestra en un baño ultrasónico durante 10
min y se añadió 1.5 g de acetato de sodio anhídrido y
6 g de sulfato de magnesio anhídrido. La mezcla se
agitó en vortex y se centrifugó a 4,000 rpm durante 5
min. Para la limpieza de la muestra, se recuperó el
sobrenadante (8 mL) y se añadieron 1.2 g de sulfato
de magnesio y 400 mg de PSA (amina primaria-
secundaria); se mezcló en vortex nuevamente y se
centrifugó durante 5 min a 4,000 rpm. 

Reconcentración y determinación
LC-MS/MS
Se tomaron 100 µL del sobrenadante obtenido de la
centrifugación y se disolvieron con 890 µL de fase
móvil (formiato de amonio y agua mili Q,
acidificada con ácido fórmico ajustada a pH 3). Se
añadió atrazina (10 µL) como estándar interno.

GC-MS/MS

Se tomaron 4 mL del sobrenadante y se concentraron
en un rotavapor a 42 °C. Se re suspendieron con 950
µL de una solución de acetona/hexano 9:1 v/v. Se
añadió 50 µL de TPP (trifenilfosfato), como estándar
interno. 

Condiciones de LC-MS/MS

Se realizó el análisis en un sistema UPLC Acquity
Clase H marca Waters, con un detector
espectrómetro de masas Xevo TQ-S marca Waters.
Se usó una columna Acquity UPLC BEH C₁₈, 1.7
µm, 2.1 x 50 mm. Cada muestra fue inyectada de
forma automática a través de un sistema Sample
Manager – FTN Acquity de Waters, en un volumen
de 5.0 µL. Las condiciones empleadas fueron
establecidas durante el desarrollo del método
cromatográfico. Se usó como fase móvil A (formiato
de amonio 5 mM, pH 3.0) y fase móvil B (metanol y
formiato de amonio 5 mM + 0.1 % de ácido
fórmico); con un tiempo total de corrida de 9 min. Se
usó el siguiente gradiente de elución: 17% B (0 min),
90% B (5 min), 90% B (5.1 min) y 17% B (7 min),
con un flujo de 0.35 mL/min y una temperatura en
columna de 42 °C. Los parámetros de adquisición
fueron el gas de collision (argón), gas de secado y 
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nebulizante (nitrógeno), con una temperatura de 150
°C y de desolvatación de 400 °C, el flujo de gas del
cono fue de 200 L/h y el flujo del gas de
desolvatación de 650 L/h. La identificación y
cuantificación se realizó mediante una sonda ESI⁺
en un espectrómetro de masas usando la estación de
trabajo MassLynx. Los iones fueron monitoreados
usando reacción múltiple para al menos una
transición bajo las condiciones de tándem MS
especificadas para cada analito.

Condiciones de GC-MS/MS

Se realizó mediante un cromatógrafo de gases
marca Agilent 7890B con detector de
espectrometría de masas de trampa iónica 7000D
(CG-IT-MS Agilent 240), y automuestreador 7693
(Agilent Technologies). La separación de los
analitos se efectuó en una columna HP-5MS (30 m
x 0.25 mm x 0.25 µm). El inyector fue operado a
280 °C. Los estándares y las muestras fueron
inyectadas en modo splitless. La temperatura del
horno fue programada con las siguientes
condiciones 60 °C durante 1 min, después se elevó a
170 °C (40 °C/min) y posteriormente a 310 °C (10
°C/min) y se mantuvo durante 3 min. El gas
acarreador fue helio con un flujo de 1 mL/min. El
espectrómetro de masas fue usado con una sonda
ESI (ionización por electrospray) con una energía
ionizante de   70 eV. El voltaje multiplicador de
electrones fue de 1300 V. Se monitorearon las
masas mediante el modo de múltiple reacción.

Resultados y discusión

Se identificaron diferentes tipos de residuos de
plaguicidas en las tres biomasas estudiadas (Cuadro
1). Para tener un punto de referencia sobre la
cantidad-seguridad de plaguicidas presentes en las
BAs, se tomaron en cuenta los LMR (límites
máximos de residuos) regulados en frutos de chile,
debido a que no se cuenta con normatividades
ambientales-toxicológicas que regulen los residuos
de plaguicidas en biomasa (Cuadro 2). Las
biomasas de chile jalapeño y poblano fueron las que
presentaron mayor cantidad de plaguicidas, lo cual
puede ser debido a que estos chiles se comercializan
principalmente en mercados nacionales; en cambio,
la mayor parte de la producción de pimiento morrón

se destina a la exportación (SIAP, 2022), por lo
que los controles de inocuidad son más rigurosos. 
La mayoría de los productos identificados
corresponden a insecticidas y fungicidas
principalmente. Las familias correspondientes son
piretroides, conazoles y carbamatos. Con respecto
a la peligrosidad, la mayoría de los productos
identificados corresponden a la categoría
toxicológica II establecida por la OMS (OMS,
2020) lo que indica un riesgo moderado a la salud.
Sin embargo, la persistencia en el medio ambiente
de los plaguicidas con mayor presencia y cantidad
en las biomasas es moderada-alta. Los LMR
permitidos por las regulaciones contrastadas
revelan que la normatividad mexicana se
encuentra dentro de los lineamientos de
regulaciones establecidas por la Unión Europea y
estadounidense. Sin embargo, debido a la ausencia
de normatividades que regulen los LMR en
biomasas agrícolas, se tomaron como referencia
los LMR en frutos de chiles y otros cultivos
agrícolas. El tipo de aplicación, la clase de
plaguicida y su metabolismo definen su presencia
en las partes vegetativas de la planta (Li, 2022). Si
el plaguicida es aplicado vía foliar existe una
mayor probabilidad de que se encuentre presente
en hojas y tallos, por otro lado, si es aplicado vía
drench, el producto debe translocarse a las partes
aéreas o bien metabolizarse en productos de
descomposición los cuales de igual forma pueden
ejercer el efecto deseado y presentar residualidad
y en algunos casos toxicidad medioambiental
(Feola et al., 2010; Yang et al., 2019). Los
patrones de disipación de plaguicidas pueden ser
influenciados por la presencia de
microorganismos en el suelo, por factores
ambientales como la radiación solar, lluvia y por
las prácticas culturales aplicadas, entre otras
(Farha et al., 2016). 
En nuestra investigación el muestreo de la
biomasa se realizó después de la última cosecha
de los frutos, el sistema de riego había sido
retirado y la planta se encontraba en estado
senescente. Sin embargo, la presencia de residuos
fue considerable comparando con los LMR
normativos. Esto se puede deber al metabolismo
de los plaguicidas difiere entre las partes
vegetativas de la plantas de chile (frutos, tallos,
hojas) (Chen et al., 2021; Mei et al., 2019).
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Cuadro 1. Contenido de residuos de plaguicidas en biomasa de cultivos de chile
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Las biomasas después de su recolección se suelen
almacenar durante largos periodos de tiempo o
verter a zonas de compostaje. Según nuestro
resultados al estar contaminadas de residuos de
plaguicidas, potencialmente estos se pueden
lixiviar al suelo, llegando así a contaminar mantos
friáticos y cuerpos de agua (Navarro et al., 2021).
Si se combustionan, los residuos de plaguicidas
que pudieran estar presentes son liberados al medio
ambiente contaminando cientos de kilómetros a la
redonda (Santiago-De la Rosa et al., 2017). Es por
ello que las disposiciones finales deben evitar la
contaminación medioambiental, principalmente la
quema y el arrojo a cuerpos de agua, en México se
cuenta con programas de control de fuego y
quemas agrícolas y la NOM-015-
SEMARNAT/SAGARPA-2007, que establece las
especificaciones técnicas de métodos de uso del
fuego en los terrenos forestales y en los terrenos de
uso agropecuario, sin embargo aún es muy común
la quema ilegal de biomasas tanto por pequeños
como grandes productores a nivel nacional. 
Nuestros resultados concuerdan con lo reportado
por da Costa Morais et al. (2018) donde analizaron
mediante un método QuEChERS y LC-MS/MS
chiles cultivados en distintas regiones de Brasil,
resaltando la presencia de analitos identificados en
nuestro estudio como metamidofos, acefate,
imidacloprid, thiametoxam, tiacloprid, carbofuran, 

metiocarb, entre otros. Así mismo, Fernandes et al.
(2020), analizaron mediante QuEChERS y GC/MS,
residuos de plaguicidas en chiles orgánicos y
convencionales, identificando clorpirifos,
diclorvos, disulfoton, etoprofos, fenchlorfos y
protiofos. Zhu et al. (2014), identificaron tiofanato
de metilo, procloraz, spinosad y piraclostrobina en
chiles picantes de origen coreano, así mismo
desarrollaron un método QuEChERS acoplado a
LC-MS/MS, para la determinación de 227 residuos
de plaguicidas en este mismo cultivo
Estos reportes concuerdan con los tipos de
plaguicidas identificados en nuestras muestras, sin
embargo, las matrices fueron frutos de chiles y no
en biomasa. Antonious (2004), reportó la presencia
de piretroides en hojas de pimiento morrón,
denotando un contenido mayor que en los frutos,
esto debido a las diferencias de área superficial
entre ambos y a la posición horizontal de la lámina
foliar, ya que la aplicación fue por aspersión.
Antonious et al. (2007), mencionan que el
contenido inicial de dimetoato en hojas de brócoli
fue mayor que en las cabezas (parte comestible),
sin embargo, la vida media fue menor en las hojas
en comparación a estas últimas, debido a la mayor
exposición a la luz solar y la lluvia los cuales
degradan los compuestos activos.
En este sentido, el contenido de plaguicidas en la
biomasa puede ser degradado con mayor rapidez 
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Cuadro 2. Comparación de los límites máximos de residuos (LMR) de los diferentes analitos
identificados en las biomasas de chile estudiadas.
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que en los frutos, sin embargo, se puede encontrar
en mayores concentraciones. Es por ello que es
necesario realizar estudios de disipación y
residualidad de analitos de interés en partes
vegetativas del cultivo de chile durante y después
de la cosecha, para poder esclarecer el
comportamiento de los plaguicidas y dilucidar su
potencial contaminante por el manejo inadecuado.
Sin embargo, este primer reporte demuestra la gran
variedad de plaguicidas en biomasa de diferentes
chiles cultivados en Culiacán, Sinaloa, México.
Cabe mencionar que el 99% de los plaguicidas
identificados en la biomasa de pimiento morrón se
encuentra dentro de los LMR (tomando en cuenta
las regulaciones para frutos de chile). El boscalid
fue el único plaguicida que sobrepasó la regulación
mexicana (1.2 mg/kg⁻¹), este producto según la
OMS (OMS, 2020), es poco probable que presente
un peligro agudo en el uso normal. Sin embargo, en
estudios recientes Aksakal, (2020); Qian et al.
(2018); Qian et al. (2019); Qian et al. (2020);
Wang et al. (2020), se ha demostrado en estudios in
vivo, sus efectos neurológicos, metabólicos,
oxidativos y apoptóticos, además de causar
peroxidación lipídica y disminución de enzimas
antioxidantes, por lo que la exposición crónica
puede causar daños a la salud de los manipuladores. 
En la biomasa de chile jalapeño, siete plaguicidas
superaron los LMR establecidos por las
regulaciones mexicana, europea, estadounidense y
del CODEX. En particular se observó que la
bifentrina, lambda cihalotrina y ciromazina,
superaron considerablemente los límites, al igual
que el imidacloprid el cual se encontró en
concentraciones de 5.59 mg/kg⁻¹. Estos plaguicidas
pertenecen a la clasificación toxicológica II
(moderadamente peligroso); sin embargo, reportes
previos apuntan que el imidacloprid genera
toxicidad en órganos reproductores, debido a la
fragmentación del ADN, produciendo apoptosis
(Bal et al., 2012). Janner et al. (2021), demostraron
en Drosophila melanogaster cambios en el
comportamiento por la exposición al imnidacloprid,
observando una disminución sustancial en los
niveles de dopamina, además de aumentar el estrés
oxidativo. En cuanto a la presencia de plaguicidas
en la biomasa de chile poblano, ocho analitos
sobrepasaron los LMR, resaltada por su toxicidad
la bifentrina, lambda cihalotrina, miclobutanil y 

tiametoxam. Los niveles de imidacloprid y
ciromazina fueron de 4.50 y 4.04 mg/kg⁻¹,
respectivamente. La ciromazina es un insecticida
comúnmente empleado para repeler insectos
voladores, sin embargo, este puede crear resistencia
con facilidad por lo que su uso se puede ver
incrementado (Khan et al., 2017). Este producto se
ha identificado en tejidos musculares de animales
de consumo humano, por lo que potencialmente
puede ocasionar un daño a la salud tanto del animal
como del consumidor (Liu et al., 2010). Esto puede
ser también un grave problema de salud pública ya
que las biomasas comúnmente son empleadas
como alimento para ganado. 
Nuestros resultados concuerdan con lo reportado
por Pérez et al. (2013), donde muestran la
presencia de plaguicidas no autorizados y/o
prohibidos en México, en los cultivos de chile
como la cipermetrina, la cual se identificó en la
biomasa de los tres tipos de chile. Singh et al.
(2015) mencionan que la vida media de la
cipermetrina en frutos de chile es de 4.43 d con
dosis recomendadas; después de 25 d de aplicación
los niveles tienden a descender <0.05 mg/kg⁻¹.
Nuestros resultados mostraron una importante
contaminación en la biomasa de chile poblano
(3.34 mg/kg⁻¹) y en la de chile jalapeño (3.39
mg/kg⁻¹), lo que indica que la disipación en otras
partes vegetativas como hojas y tallos es menor,
persistiendo la contaminación par mayores
periodos de tiempo. Rodríguez et al. (2019),
mencionan que la agricultura intensiva es la
principal causa de contaminación por plaguicidas
en el agua superficial de la cuenca del río
Ayuquila-Armeria, en Jalisco, México,
incrementando en la temporada de lluvias. Esto
debido a las malas prácticas agrícolas como verter
la biomasa vegetal en ríos, arroyos, lagos, que en
vez de puntualizar la contaminación la expanden
regional, estatal y nacionalmente. Así mismo,
García et al. (2018), recopilaron las investigaciones
de presencia de plaguicidas en los últimos 20 años
en México, resaltando los estudios efectuados en
Sinaloa, indicando que alrededor del 53% de los
productos identificados pertenecen a la
clasificación altamente peligrosos, siendo los más
usados fungicidas y herbicidas, como el mancozeb,
paraquat y clorotalonil.
Se han identificado residuos de DDT, endosulfán I, 
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diazinón, heptacloro, aldrín y lindano en
sedimentos de cuerpos de agua, aguas y fauna de
diversas regiones de Sinaloa como Ensenada del
Pabellón, Bahía de Ohuira, Altata, Reforma, Bahía
de Santa María, Navachiste-Macapule y Huizache-
Caimanero. En suelos y drenes agrícolas se han
identificado diazinón, 4,4´-DDE, endosulfán,
lindano, clorpirifos, malatión, cipermetrina,
boscalid y thiametoxam, entre otros, estos últimos
presentes en las BA de los chiles estudiados en el
presente estudio. Estos resultados demuestran que
la persistencia ambiental de residuos de plaguicidas
se presenta en diferentes puntos aledaños a las
zonas de cultivo, lo cual puede verse incrementado
en zonas con alta producción agrícola como lo es el
valle del estado de Sinaloa, aunado a esto, si los
residuos son esparcidos, la contaminación se puede
extender a otras regiones (García et al., 2018). 

Conclusiones 

Se identificaron y cuantificaron residuos de
plaguicidas en la biomasa de los cultivos de chiles
producidos en el valle de Culiacán, Sinaloa. Se
lograron identificar 14 plaguicidas, algunos de
ellos por arriba de los límites máximos permisibles
por las normatividades mexicanas e
internacionales. Los resultados de la presente
investigación pueden servir de antecedente para
establecer monitoreos y legislaciones rigurosas
sobre la disposición de subproductos y biomasas
agrícolas, por lo que se recomienda seguir
indagando acerca de la presencia de residuos en
otras biomasas agrícolas y frutales con mayor
producción en el país. 
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