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~ .- IHTRODüCCIOil 



1.0 IntroCucci6n 

Ante el empleo cada ve::: ::1:~yor Oc lon incectici<.1as para 

el control do :;:ilo.:r1'J do una mul ti tua. do productos vcuo,.. 

talos, se hace ncc0s::i.rio el uso de t6cnicn.o de anúlü.:is 

que por:ni t::n clctectn.r lo. pre:::encü~ clo tales compuenton 

que frec11cntcmonto se encuentran presentes en dosis que 

pueden perjudicar la salud de las personas o o.nim·ilcs que 

los in::;ícren cont::!.lnin::i.doo. 

El objetivo principal de este trab:i.jo co prcsentCT lo.a 

técnicas para la detcrminu.ción do ro:::iduos ele mn.lo:tión 

en vegetale::i de consur.io genorclizo.clo, y que pucclo.n :Jer -

vir como una referencia concisa con la:J fllontos de infor -

maci6n orie;iri::i.J.cs y confiables de lon mótodos in.veoti:F· 

dos. También se muestr'..'..n c1os métodos por croinnto ;!'3..ffo. 

gas - l!quido para detectar malaoxón ( :neto.bolito c1el 

malatión ) • 

Se hace una revisión de tres m6todos: Colorirnetríri, Oro 

roo.to grafía. :;as - lÍquido y Croma to '9-"afía en capa finé'.. 

Concretamente se muestran los procedimientos incluyendo 

los reactivos y aparatos de cada una de lo.:J técnicas se 

ñnladas. Se hc.co ~nfo.si::; en el anó.lisis crom::i.tosrúfico 

gas - líquido por ser en la actunlil\a.d mucho m:~ts prccir:o 

que lo:J otroo dos en lo. detección ele insccticid'.1.s fc.,fo -

ro.dos como el ma.latión. Tn::lbi~n ce presentan los reAult::i -

dos corresr.onclicntcs, a.1. ;un~"!~ conclunioncs y cl<i.to8 com;;lc -

mentcrios. 
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2.0 Genora.lidades 

2.1 Propiedades f!oicaa 

El c:1nti6n tcr.bi~~ oo conoce como coopacsto 4049 o co -

mo n:alc.tó:1. 1:1 nor:.brc qu:fcico oc Di tiof.'oc::'o;:;o do O ,o c1i .. 

motil, S - ( l, 2 - c'licczl:o ctoJ:ilo:~o v. ele c·:;:tlo. a cou -

puesto f!1..'.r0 00 V.!l 1Íq1..1.ic'lo OJ.COCO C.:::~illc:'l":;o, <lo :p"J.ntO ÜO 
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ebullición c:y~i·o 156 y 157 °c, cu.e c::ic',,;clco fi.c:u.0.cn e 7 oo, 
os co.ci iri.oolt'.blo c~1 nc..:.c. ( lt,.~ i:¡:::i ) pci·o col.t.:bJ..o c:1 c'.li -

ool vc1;:~0 o::.· cc":.:1:i.co::::, cu p:.•co:l.li.1 C::.o vc.:-;oz- o. zo 0 c cq c:o: l º 25 

l: io-4 I:.:l r:c., c·J. cJ.c::ciC:c.cl n ::1 °c c:::i Clo l.23, ca volc/,,;i -

liéla.t1 co ele 2 .z5 m::;./o3. ll cc::::-:..:co·:;o ·~úc:::.ico co c.1 l~qcl -

do t:Llt:l':.i.llo o cdú occ¡,::.~o Co ¡;;.u:·~o C.o c.1::.D.l:~c:LC:i üo 1~7 °o 

Su fór;;:;.:lo. co la. c:.!.c .. ::':.c:-:.to: 

Lo. cb:::m.•ciC:-i del i:::.:c.t:'..é:1 p:::- cJ. c::::::::.c'~o cotc~:::.ccl ce 

r -:.,.,.1,-" .,..,º ... o···;,, .. ,...., i:., ,..o c, .. , .. ·c····c C°' r.:~ 1 ~,.,··C·0 C'.1.'0 es t.¡.J-"":....' l/ • -~ _ .......... _........ ..... ""'!-. - - "" ...... - ............... - .... ' "' • 

1i ~ ... """'"''"' ~ ~--·· e .... ,···~··--" ( (". ,., ' co- no._."ª-'-·-''"'" J.n \ .· .. : ...... _. \, - ...... v """º .... • • 



voca un aumento de la actividad de la transaminasa ti -

rosínica y 'de la. fosfo.tasa a.lcnlinn. hepáticas, as:! co -

mo en el descenso del ácido asc6rbico suprnrrenaJ., lo 

cual parece confirmar la hip6tcsis c1o que la into:id.ca -

ci6n aguda provoca alteraciones mctab6licas en las que 

interviene el sistema hip6fiso suprurrena.l ( 6.3 ). 

Se han hecho estudios en el hombre ( 6.4 ) y en los ani -

malea ( 6.5 } para medir la toxicidad del molo.tión y so · 

han obtenido recultados u.l rospocto. 

En el hombre las dosis que no dafian van de o.o a 0.02 mg. 

por cada Kg. do peso de la persona. En la rata las dosis 

,que no le causan daiio van do o.o a 5 mg. diorios por Kg~ 

de poso del a.nimaJ.. 

La tabla 4.1 muestra los datos de toxicidad aguda del 

malati6n para algunos anima.les domésticos. 

2.3 Obtención 

El malat16n se obtiene mediante la reacci6n entre el Di -

tiofosfato de o,o dimetil y el E\.unarato o Maleato de di -

etilo, como se observa a continuaci6n: 

s 
" HC-COOC2H5' --o (CH30)2-P-S-CH-COOC2H5 

p 1 
HC-COOC2H5 CH2COOC2H5 

3 



El éi.iotil fuma.rato es w1 co:n::uesto en el quo el (9.'Upo ·e -

tilo es derivado del eta..YJ.ol. El Ctciuo fun!!.rico puedo ob -

tenerse por oxido.ci611 do butcnt) ;~ o por o;:idacióu do fur -

fural. El ditiofosfato se prcpru.•o. haciondo reo.ccionar el 

pentasulfuro de f6oforo con mótn.nol. 

Los datos de la obtcnci6n y operación del oalati6n son 

los siguientes: 

'Temperatura.- Lo. reacción se lleva a ca. -

bo favorablemcnto en un rD...~go a.o 20 - 150 oc. 

FrcsiÓno- Se recociendo. la presión at -

mosf~rica. 

Ucdio a.e i•ca.cción.- So rocoraien<lll que 

la reacci6n so efectúo en proocncio. de c1icolvontes como· 

acetona o 6ctcrca olifbticos. 

Catalizador.- La reacción puede ser ace 

lerada usando una pequeña cantidad de ecina alifática ter 

cia:ria, como trietil a.mina o trihexil c.:tina, la cantidad 

va de 0.2~~ - 2% :respecto aJ. peso total de los reactivos, 

Reactor.- Se utiliza wi reactor de agi 

taci6n enchaquota.do o de tipo convencional.' 

Recuperaci6n del producto.- Despu~s de 

que se enfría, la oezcla se trata con benceno; se lava 

con carbonato de sodio al· 10~ y enseguida con agu.n, 1.a capa 

4 
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or ~ó.nica es luego lavada con sulfato do sodio anhidro, fil -

tr8.ñ<.1 y concentrada. o.l vacío para obtener finnlmcnto al pi·o -

dueto. 

2,4 Usos y uplicacioncn 

El rualo.ti6n so u.oo. a111plio.mcnte p3.l'a combatil· plo.:;as que ata -

can a Ul.48. multitud do ve~ctalcs. 

;)u forma do aplicación se hace gcncralmcnto de la sio.tion .•· 

te manera: 

/,ntcs de lo. rocolccci6n.- Principalucn -

te en frutas con huooo como ci:molns, duraznos y a&Uacatos; 

de pepita como r.mnzo.:10.G y pcro.n; pcqucüan verduras como za -

nallorias, tomatcn y vcrGure.s do hoja. como lo. lcchu'.r-l y lo. 

col. 

La tabla 4.2 muestro. los lÍr:útes de tolera::icia dol mala -

t16n para ~iversos productos vegetales en llÓxico y en otros 

pa!ses. 

Después de la recolecci6n.- Se aplic~ 

pe.ra proteger un':l. ,gran variedad de granos durante su al -

macene:niento, directa:nente sobre los grroios o indirecta -

mente rociando el nlmac~n. 

Otros usos.- El malati6n se emplea ta:n -

bi~n como parte de r:iezclas de insecticidas mi:r.:tos para corn -

batir diversos insectos donésticos o de im~orta.ncia sunita-

ria. 

~·~-.,. 



2.5 Persitcncia 

Se sabe que la concontr~ción del enlati6n en productos 

vegeta.les está en relación inversa con el intervalo de 

tiempo ontre el tratamiento químico y la rocolecci6n ( 

6.15 ), por ejemplo en lno coleo rizadas, n los tres di

as de aplicarse este insecticida oo oncontr6 que tenía 

3.9 ppm de rcsiCuos de mnlatión ( 6.16 ), en les man -

zunes y en otras.frutas como no.rn.njas, toronjas y pe -

ras, los rosiduoo desaparecen en un 50~ a los dos o tres 

días de su cplicacióu ( 6.17 ). 

So conoiüera que con un trctc.:Jicuto correcto de aplica -

ción c1ol mnlatión, no hcyo. m~s c1o 5 ppr:i. cor.lo mñximo a.l 

cabo ele 1.5 Gíco ( 6.18 ). 

Se ha comprobado que los residuos do m".lati6n se elimi 

nan répida~ente en la3 harte.lizas y en las frutas fres -

cas, en un 50;~ a los dos días de su aplico.ci6n como má -

ximo ( 6.18 ) • 

La tabla 4.3 muestra las ca~tidades de residuos encon -· 

trados en frutas y legtl!llbrea al tratarse con m8lati6n. 

2.6 t!ete.bolitos 

El número de motabolitos del m!lJ.ati6n reportados por va -

rios autores ( 6.19 ) va de 6 a 8, los principales son: 

El ma.laox6n, el mono-ácido, el di-ácido y los tiofosfa -

tos &cidos del malati6n. 

6: 



La figura 2.6.1 mueotra uno. oocuoncia clo la ruto. pooi -

ble do la formaci6n do loo moto.bolitoo dol maJ.nti6n en 

productos y plantao ve~otalon ( 6.19 ). 

Figura 2.6.l 

s o 
11 

(LieO )2P ... S-CH-C02Il 
• CII2-C021I 

11 

( IJcO) ,,P-S~Cil-C02II 
... 1 

C.:Il2-C021I 

(Di-úciclo dol nmlati6n) (Di-ácido dol malaox6n) 

~r Rr 
(l.1c0) 2P-S-?H-C02H ( LlcO) 2P-S-CH-C02H 

1 
OH2-C0202II5 CH2-C02C2H5 

(~ono-úcido dol m::ü.ati6n) (L~ono-6.cido dol m.::i.la.oxón) 

~ l º"'"'-'' 6n (lleO) 2P-S-CH-C::>2C2R5 .. ~ 
1 
carco2c2H5. 

(I.:alc.ti6n) J 
sA . n 11 

(l.!eO )2P-Cli .o-( L:cO h?-SH 

71 

(!iofosfato (Ditiofoa
'cido de ei.;.. . fato 6.ci -
metilo) do de dimeti1o) 

(Acido foo
f6rico do 
dil!letilo) 

( Fosfotio -
lato ~cido 
do dimctilo) 



2.7 An6.l.icis 

El a."lúlisis ao pcot:l.ciclc.a i·oo:lC::.t1cü.co C:.l ¡:::.~ot1uo·000 VOGC 

te.los os un p:.~oblcca. aif:fcil Co l'.'c::.olvcr? la. p:;;:!..ncipol 

d:l.ficul te.el oa ol c1o ¡::oclcl" co:1tcx con cl:J'~c:::c.a cu.y oi'i -

cic:¡too pc.::.-o. dotcctox le.a pc;uc:Ia.o cc::cc;.r;;:.0 cd.c•:co Ci.l 

o 

q,í.~O so c;::c;.~C:l·~:::c.:1, ucl C:-c1c:1 clo io-4 03. po:.' r:c. clo r;¡uoa 

t.:-o.. Loo oótouoo c..:.;.c.li'~:l.coo cor..-.:u1os oc¡1 iop:.•ú.cticos :po:i.., las 

Lo.o túc:üc:::.::i e.o c:.:Úlicio c:.uo co hc.;.1 uoc.:lo 00•1 ü.mu:::.!4lcn 

tclc.c::·;;o, la. Colc,::;ioct:.·~a. ( G. G ) , lo. C¡;oca·~o Q."c.ffo üo 

¡:;::~co ( G.O ) y la. C=qr.:~toc:"c.~ia en cepa. f:l.40. ( 6.7 ). 
~ 

La. C::'co::i:~Oc;:'C..::-ia (lo C~OC:J? c::ipcc:í.flc:::D.c:1·;;0 Oi.l c.::i.o - 1:1'.qui 

e.o tic~10 Q:'.\ :::.::J::'..~a. q:il~c::c:.!.l:1 ücouo lSGO c.;1 G.UO Lovolock 

y I::i.pzl'Y ( 6. 9 ) Cc:Jc:::';:'01lc.:."on ol do'.;oc'~or <le cc.:ptura. ele 

olcct~onco ~uo es ~o {;L'C....J. cc~~itil~C~ü pa=o. susto.ncio.s do 

s::-c.:1 ri'iniC.:.cl c!.cct:-óctca co::o 0011 en su r.:a.yode. lo!J in -

écoticiC:c.o. 

E:J. ol oiC"~ic:::.to cc.pítulo oo ilcscribcn cstao t6cnicco y 

S-.!D c.plioc.c:l.c::.os co1-:.c::otco c;:i la. dotc.."'Cin::i.oión do rccidu 

os üo ~~ct~é~ e~ r.~odactoo VOGot::i.lcs, 

Pcc-o. lo. clotocci6n ilo nnl.aoi:én se muestran dos métodos. 



III.- TECNICAS DE ANALISIS 
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3.1 Colo~i .. ~i~ia 

~it este tipo de a.'1.ÍlisiG el coJ..c.r· ce la. r:roiJicdo.d en.rae 

ter:!stica p~o. la idcmtifico.ci6n de wia "7an divcr:-;idtid 

de suctancian. 

Se sabe que cuando un oaterinl absorbe luz de determina -

da lon'ji tutt de ene.la \ianificsta uno. colornci6n específica. 

2n el uso co:-m.'m en le c'ctección do suntc.."lcirrn, se emplean 

solucior.ea qua r.bsoruen y trc.ns:ni ten lo. luz. 

Cuando :::e r.br.:ort;e m~o. li.;.~ c4o dctcruinc.da lon? tutl de onda, 

la sur;tn.ncia p1·cocr:.tarú. un color c;::.r::;.cter:í.stico que ciopen 

úei·ú do la il: tcnciG.c.<1 con c;_c:c se lla v.b:::crbic"'.o y clo lr. ciue 

se ha tr:o.ns1ai tico. 

La colorimet=ía está funde~eutada en la ley de Boer y e~ la 

ley de Ls.inbe:!:'t. 

Ls ley ~e LaCTbert dice que cue..,do un haz luminoso entra en 

un medio absorbente perpendiculn.r al plzno y paralelo a la 

superficie, cad~i capa inf:i.n:!.tesimal disminuye le. intensidad 

del ha.z lw:iino::io qt~o e!:'l.tra en lo. capa en una fracci6n Cona -

tante. Bl modelo metem~tico de lo a~tcrior es: 

lo.; 10 -- l'b ( .. ) "' • • • • • • • • • • • c,.6lo 

I 



Donde: 

K = Constante 0.e pro¡_)c:ccfr:·::li::'.::.'.l. 

b = 8sposor de la capa 

lo = IntenGitlúd de la rediaci6n incidoate 

I = In!;ensidacl tle lu r<..ui.;.ción tr.::nsrnitida 

La ley de Bcer dice que la disminución do la. enor:;ía ra -

diantc de un haz do luz monocromática inciclente en un me 

dio absorbente, es di:cecta.il0!1te proporcional a la concen 

traci6n y a la. intencidad de la luz transmitida, iü mode -

lo matemático que º'~prcon. esta ley es: 

_ dJo o: Kc 

dI 
o con loguri tmos: 

lo~ ..1..... = Kc ••••••••••••• ( b ) 
Io 

Tomando como modelo la figura 3.1.1, la deducci6n de la 

ley de Lambert - Bcer es la siguiente: 

Io ----1---;'J 
... L-

1 1 

s 1 • --+---+---a I 
-.,,J>--... "' ...... 

.... -; , 

10 



Io = Haz de radiación incidente 

I = Haz de radin.ci6n trmrnmi tida 

b = Lon1'ji tud que recorre el h::~z de luz. 

S = Sección transvorso.l 

dx = Espesor infinitesimal de la secci6n trnn3vorsal 

dn = Diferencial de un n~mero n de parxícUJ.os 

ds = Area de captura de fotones del haz do racliación 

ds = F·robabilidnd do captura de un fotón en la sección S 
e 

"" ~ ~ Fracción del haz de luz capture.do en el medio 
I 

absorbente. El signo indica que I disminuye. 

üio clS --= •••••••••••• •'• 1 

I S 

u3 ::: Kdn , 

cionaJ.idad. 

~ ••••• ~ •• ~~ •• ~2.' K = constante de pro -

Combinando las dos últimas ecuaciones e integrando: 

j f" .. ( lli = Kdn J.1 0-s-
t f 11 o simplemente: i dI _ lL.fuL - -- - s 

Za I o 

ln J.... 
lo = ~ , cambiando a lo ,jnri tmo s base 10, se ti e -

ne: 

lo g ..1.2... '= ..!!l. .............. 3 
I 2.303 S 

11 . 

Expresanc1.o S en funci6n del volumen V y de la longitud. b, 



Se tiene: 

S = ..:J._= cm3 = Cm2 , Sustitu.yendo s en la ocuaci6n 3, 
b Cm 

so obtiene: 

105 _!E._ 
1 

Kn = -'""'=-----
2. 3o3 _y_ 

b 

= Knb • • • • • • • • • • • 4 
2.303 V 

12 

EJ~prosando ~ en términos do la concentración e, se tiene: 
b 

o= n 1000 

6.023 1023 V 
mol =-
litro 

l cm3 = l ml de 
soluci6n. 

Despojando n de la ecuación anterior y sustituyendo en 
la ecuación 4, se obtiene: 

log ..!!?,_ = 
I 

6.023" 1023" ICbC 

2.303" 1000 

Tomando E como una sola constante: 

••••••••••••• 5 

B = 6.023 " 1023 K 

2.303"1000 

y sustituyendo ~n la ecuación 5, 

se obtiene finalmente: 

1og .-!2,_ 
I 

EbC =- = A •••••••••••••• 6 



Donde : 

A = Absorbancia = bC 

E = Absortividad molar o coeficient<:: c!.c cxtinci6n molar 

C = Concentraci6n, mol/litro 

b = Longitud de la trayectoria, Cm 

El t6rmino ~I- es la transmita.ncia T, que corresponde a 
Io 

la fracci6n del poder radiante quo incide y que transmite 

la muestra. La transmitc.ncia so puedo do.r en porcentaje: 

T x 100, y sustituyendo dicha c~prcsi6n en la ecuaci6n 6, 

se tiene: 

- log T = EbC e A •e••••••••••• 7 

La comprobaci6n de esta ley en una solución se hace .~o. -

ficando la tra.ns~itancia contra la concentrnci6n o la ab -

sorba:ncia contra la concentración. 

Los aparatos utilizados en este tipo de e..~álisis son los 

fotocolorímetros o simplemente colorímetros, los cuales 

tienen una celda fotoel~ctriea que detecta eficientemente 

la radiación de la luz monocromática que incida en una sus -

ta.ncia determino.da. 

Un fotocolorímotro para estas determinaciones tiene ba~i -

camente las sieuientes portea: 

13 



l.- fuente de encr:r{o. radiante: í~sta fuente tlá la. luz in -

cidente para lo. medici6n; debe ser contínua y cota.ble. La 

forma má.s usada es una lámpara ti.ncandescente con filamen -

to de tun~steno. La estabilidad se controla con la varia -

ci6n del voltaje. 

2.- Selector de la longitud do onda: Sirvo para reducir la 

radiación policromática. de b:mda ancho. a banda anGQsto., oe 

conocen comunmente dos tipos do selectores, filtros y mo -

nocromadores. Ha.y dos fotmas do filtros: los de absorción, 

que limitan la radiación absorbiendo algunas partes de los 

espectros; el vidrio coloreado sirve para este propósito, 

los mús baratos y más sencillos non nint~ticos. Los fil -

14 

tros de interferencia, que producen bandas estrechas de ra -

diación del Órden de 10 mm., dun mayores transmitancias 'l""

de la longitud de onda que se desee, lo cual no sucede' con 

los filtros de absorción. 

Los monocromadores son aparatos que separan la radiación 

policromática en las longititudes de onda que la forman 

obteniéndose ba.ndas muy angostas que varían entre 35 y .l 

"1• Las partes fundamentales de un monocromador son ( Fig. 

3.1.1 ): 

a) Rendija de entrada,- Es la parte por 

d.onde entra lo. ro.diaci6n policromi -

tica de la fuente de luz. 

b) Colimador.~ Puede ser lente o espejo. 



Figura 3.1.l Partos fundo.mcn -

talos de un monocromutlor de pris -

ma, 

Lente Colimadorn Lente de enfoque 

\ 
\\ 

Rcnura de 
entrcd.a 

1 
Pris.oa 

Curva 
focuJ. 

// 
Ranura de 

salida 

15 
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c) Dispersor.- Puede ser prisma o rejilla. 

d) Lente de enfoque o espejo. 

e) Ranura do salida. 

3.- Recipientes para la muestra: Sirven para colocar la 

muestra problema; se usu.n celdao o cubetas do vidrio o de 

cuarzo; las celdas para las soluciones tienen longitudes 

que van desde 1a10 cm., el medio de limpieza es el agua 

o el ácido nítrico caliente. 

La colocaci6n de la celda debe estar perfectamente encuadra -

da po.ra que el haz de radiaci6n incidente llegue sin proble -

mas de reflexi6n y de refracci6n. Cuando so utilizan celdas 

cilíndricas es recomendable marcarlas para ase~arso de que 

las mediciones se hacen de la misma forma en determinaciones 

consecutivas. 

4.- Medidor: Es un detector de eners{a radiante que respon -

de linealmente dentro de los límites del espectro visible. 

Los fotones del espectro visible tienen la ener'.da suficien -

te para proyectar los electrones sobre superficies tratadas 

con determin~das sustancias, de tal manera que se genera u -

na corriente el6ctrica que es directamente proporcional al 

poder radiante de los fotones absorbidos. 

Los aparatos utilizados para re ;j.strar ~tas señales eléctri -

caa son las celdas fotovoltaícas y los fototubos. 
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La celda voltaíca consiste básica.me~te en una capa delgada 

de 6xido cuproso o de $olenio colocada sobre una capa de 

cobre o de hierro respectivaz1ente. 

Cuando chocan los rayos de luz, los electrones fluyen del 

semiconductor hacia el metal cobre o hierro originando u -

na respuesta medible como corriente eléctrica o como fuer -

za electromotriz. 

Los fototubos son I!lUCho más sensibles, pudiéndose lo~ar 

un 3I'ado mayor de amplificación de la sefial. Básicamente 

están formados por upa cubierta de vidrio al vacío, por un 

cátodo semicilíndrico con una superficie interna recubier -

ta por un compuesto que ten.~ electrones con una fuerza de· 

uni6n relativru::.cnte pequeña como los Óxidos de los'cetaJ.es 

alcalinos t~rreos, y un ánodo central de alambre. 

Los electrones se recolectan a un voltaje del ánodo de 

aproxima.dru::ente 90 volts respecto al cátodo. 

El medio para la transformaci6n de las señales generadas 

son los fototubos mu1tiplicadores, los amperímetros y los 

potenci6metros. 

En el estudio de la absorción de la luz en la reJi6n vi -

sible se utilizan los colorímetros fotoel6ctricos,los espectrO -

fot6metros y los absorciómetros. 



Los modelos b~sicos de colorímetros fotoel6ctricos son: 

~ de un solo haz y el de doble haz. 

Las figuras 3.1.2 y J.1.3 muestran esquemátiva.monte los 

dos tipos. 

3.2 Cromato8I'afía 

Este m6todo de análisis os un sisteraa de separación físi -

ca de los componentes de una mezcla, es un método basado 

en los diferentes coeficientes do partición de las respec 

tivas sustancias involucradas que se distribuyen entre dos 

tases, una estacionaria y otra móvil o fluida. La cromato -

grafía puede ser de eüsorción o de absorción. 

En la cromatografía de adsorción, la fase estacionaria es 

un s6liido como la alúmina, gel de sílice u otros¡ la fase 

móvil puede ser un ga~ o un líquido. 

La separación tiene lu:;ar cuando uno de los componentes 

es más intensamente adsorbido que otro por el sólido, lo 

cual depender~ de la superficie de que se dispon~. La se 

paracicSn por adsorción puede ser por Croma to yafía en G:.>.s -

S&lido.( c.:r.s ), Cromato:;rafía en Columna (e.e. ) o 

Cromato ~afia en Capa Fina ( e .e. F ) • 

18 
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Figura 3.1.3 Colorímetro 
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Bn l:i croi.nto :i;r::lfÍC. de absorci6n, la sepa.ración de los . 
componentes se debe a la purtici6u ( reparto ) entre la 

fase móvil y l~ fase estacion~ria; la fase m6vil puede 

ser un gas o un líquido y la estacionaria un líquido, ge -

neralmente agua; se requiere también la presencia do un 

inerte. 

Si la distribución ea entre un líquido y una gas, se tie -

ne entonces la cromato3I'afía gas liquido ( C.J.L ), si es 

entre un líquido y un líquido se tiene la ctomato~afía 

en columna ( e.e ), en papel ( C.P ) y en capa fino. -

( c.c • .l" ). 

El. dia~ama 3. 2.1 mueatra una clasificaci6n ~eneral del 

concepto croma to ~á.fico. 

3. 2.1 Cromatoerafía L~a:J líquido 

Esta técnica sirve primorfü.almente 'Pnl'a separar sustnn -

· · cias vol~tiles a al tas temperaturas en que interactúan 

con una fase líquida y donde son eluídas por una fa.ne 

gaseosa. La separaci6n depende del punto de ebullición 

del co;npuesto o sustancia problema., de la fuerza y tl.cl 

tiempo de interacción co11 la fo.ce líquid'.l y do la velo -

cidad del gas portador. 

Lo. separacién se fundn:ncntn. en la diferencia de los coa -

21 
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Dia'.r.['runa 3.2.l Secuencia conceptual .. 
de m~todos cromato:µoáficos. 

A C.J.:3: Soparnción entre un 

~< 
s6lido y un gau. 

e.e e.c.F: Separnci6n i y 
~~· 

, 
o 
n entre un s61ido y un l! -

quido. 
e 
r 
o 
m 

o 
g 
r 
a 
f 
í 
a 

A C.G.L: Separaci6n entre un 

~< 
líquido y un gas. 

e.e., C.P., C.C.F: Separa -i , 
ci6n un l!quido y líquido. o 

n 



ficientos do p&rtición e.e los compone!:tc:; ;::.l ser oluíüo:::i 

por un gas inerte co:no el ni tró.:;ono, el dióxido de carbo -

no, el ar.;ón o el helio a trav6s de una columna, 6sto. con

tiene un s6lido inerte qua sirve como soporto a.l líquido 

nbcorbont e. 

iü ~as portador lleva ln suo·toncio.. inyectada. en la coluro -

na. donde loo cociponcntos sufren la r;ertici6n en el lÍqui -

do de absorción y ne sep[tran; 3.1 paoar una fracción por 

el detector seleccionado éote I:ln.ndo. uno. sc:?ía.l al i·cgis -

· \ tra.éior c:londo ~s trc:.risform=i.da 6n uuo. ¡;¡~áfica. 
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Bl equipo fundi:u:.cnt•d de un crocat6G!"afo de gas se ilus ~ 

tra y se de:;cribon suo po.r~es a continuación ( Fig. 3.2.2 ) : 

l.- Sur..inistro C:o gas: Es una parte o 

fuente liUe proporc:.c::m. gas G.c m.3.11.era cons·ta.nte, lo c~.s 

puro ~osiblc; debe ser inerte Dnro. evitar la intero.cc~én 

con la c:uestra o co:'l el ~Ólvcrnte. \icneraloente se usa hi 

órÓJcno, ar ;ón, ni trégeno o diÓ:dC.o clo ccrbono. 

2.- Gontrol de flujo: Re.;ula le veloci 

riacl de flujo del ::;as, que es w20 de los as-pactos i:nportan 

tes que influyen en lo. eficicncic. do la sepo.ración; se de 

oc cont::;r con w1 siet.:r:,a ce con·~rol lo m:fo pr,eciso posible, 

para lo cual no puec'.e util:i.zar un sü:to.na do vf,lvnln. con 

:~ot<L1e~ro, u1 ¡n;.?c1ic1or cnriilc.~ o \.L"l ocuidor de ·ourbujn.. 



Jeringa. 
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3.- Introductor d.e la mueetra: Ea la par -

te por donde se introduce la muestra a. la columna croma -

tográ.fica; se recomienda que durante la operaci6n no se 

interrumpa el flujo de gas. La forma mh común para. intro -

ducir la muestra ea por medio de inyecci6n con una jeringa. 

hipod~rmica. de l a 10 J.1]. a travh de una ,goma sella.da.. E1 

inyector se acopla a un termostato para regular la tempe -

ratura, de tal manera que la muestra se vaporice instant&. -

neamente. 

4.- Colwnna: Es la parte central del sis -

tema donde se lleva a cabo la aepa.raci6n. Es un tubo de di -

mensiones variables, en forma de n U ", recta o en espiral; 

puede ser de e.obre o de vidrio o también de acero inoxida -

ble. La columna está dentro de un horno con termostato y 

pir6metro para controlar la temperatura. 

5.- Detector: Es un dispositivo muy impor -

tanta que indica la. presencia de los componetes de la mues -

tra cuando sal.en de la columna y la cantidad que hay de ca. -

da uno de ellos. 

Existen detectores de diversos tipos: de conductividad t~r _ 

mica, de ionizaci6n de flama, de helio, de f6sforo y de 

captura de electrones de los más conocidos. 
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La fi~a. 3.2.3 muestra dos tipoa de detectores. 

6.- Re~strador: Es un aparato que 

consta de dos partes básicamente, una. tira do papel con 

m1a determino.da velocidml y una plwnillo. :n6vil quo ::io o.e -

ti va con la señp.l eléctrica de un amplificador¡ de esta 

manera se obtiene lo que se conoce como croma·t;ogr(l[lla, el 

cual morca los picos obtenidos del re¡µstro do micro - vol -

.ts contra tiempo. ( Fig. 3.2.4 ). 

~l cromatograma proporciona los datos que se requieren pa -

ra estimar la eficiencia y la resolución de la separación 

y para hacer el análisis cualitativo y cuantitativos corros -

ponclicntes. 

En un croma.togra.ma. se observan los siguientes t~rmi11os: 

( li~. 3.2.5 ) 

O = Punto de inyección.- Lu~a.r y mo::uon -

to donde se inyecta la muestra. 

Tm = Pico de aire.- Tiempo que tr.rcla un 

compuesto que no es retoniuo por la 

columna. desde el momorito de su in -

yección h~lsta que se detecta. 

Tr = Tiempo de retención.- •rier.mo que tar -

c~a un cowpuento en clttirno on 11 co -

lt•::1nn.. 
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Fi::;ur2. 3.2.3 BsCJ,uemas c1e dos. 
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· n) Ionizr:i.ci6n de 'flema. 
b) Captura de electrones 

Alc.mbro c1o 
ioiicié::i. __,. 
c1o plo.tino 

tifusor do 
a.ir o 

Salida. clel 
gas/ 

( a ) 

f:ltro.cla dol . T · · 

.P J . IJ • i./ºª~ -;iJ r 
( b ) 

..._ ____ Entrada. de aira 

-Entra.da· de la 
muestra.· 

Malla 

¡-
y'An.odo 

'\ 
L&nina de tritio 



Volts 

Figura. 3. 2. 4 Variables clo Ul'l. 

Croma to grumo., 

Tiempo 

28 



T'r = Tiempo de correcci6n corregido: 

Es el tiempo de retenci6n menos 

el tiempo necesario para el pi -

co de aire. 

Wb = Ancho de la base : Es la distancia. 

29 

entre las intersecciones de las ta.n -

gentes a los puntos de inflexi6n 

con la línea de~la base. 

h ~ Altura del picos Es la distancia 

perpendicular desde la base ya la. 

ináxima deflexi6n del pico. 

La eficiencia de la columna ( Fig. 3.2.6 ) y las condicio -

nea da separaci6n se estiman en forma cualitativa por la 

altura. equivalente de un plato te6rico, donde el concepto 

ea •l mismo que se utiliza en los procesos de deatilaci6n 

en forma discreta. 

La altura equivalente a. un ple.to te6rico ( A.:E.P.T ) está· 

en :f'unci6n de la longitud de la. columna y del número de -

platos te6riCOlJ• 

Eficiencia. de la columna: 

L A.E.Pe!!! e:_ 

N 



• 
Figura 3.2.5 Partos fundUlilcntoJ.os 

do un cromo.tograma. 
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L = 1011:;1 tud de la colu.ru.i.s. 

Ni = iiv~110ro de platos teóricos 

H = 16( .{ )2 
y 

La rosoluci6n es uno. me<lidn de la scpm.·aci611 rocl do dos 

zusto.ncias que emert;cn consocutivo.mo11.'~0 y por lo to.nto de 

todo el sistema. Se co11::iidc:i:'::m los siuuicntes pc.rúmot:i.-oo 

d = Distancia entre los mfu~imos 

\'I = Ancho de la baae 

R = 2c1 = Reooluci6n 

Si R = 1, ln separa.ci6n es del 98;·~ 

Si R = 1.5, la separación es del 99.7fo 
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An&lisis cualitativo.- Cuando las condiciones de operaci6n 

son constantes, el tiempo que tarda un compuesto en eluir -

se en la columna es característico de ese compuesto, el 

cual se obtien~ directamente del cromatogrrunu. Precucnte -

aepto se emplea una variaci6n del anterior, Gsto es el con -

cepto y uso dei tiempo de retención corregido ( T'r ), que 

corresponde al tiempo de retención ( Tr ) menos el tiempo 



1 

1 
1 

Pieu.ra 3.2.7 nosoluci6n do la 

colu.nm~. crocatocrúfica. 
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que taró.a en emerger un com:;iuesto que no se reten'.;a, co -

!:1.0 el. aire o el frente de U11. cli::iolvente nuy volátil; es -

ta forma es aún más precisa si se doscn.I'ta ol tiempo q• 

los componen·~es perm3.?lccen en el voluucn E:uerto de la co -

lumna. 

A..."l6lisi2 cuanti ta'~i -vo .- El úrea de cadn pico de un ero -

mato~~ª es propor~ional a la cantidad de componente que 

cmorgo de la colw..na, normaloente cr..ntidndo::i iguales de 

sust<::.ncias ci.ifere11to3 no producen la ois::ia respuesta, por 

lo c,.ue es nccescrio w1 ajuste o calibración. 

Hay varios m8tocloc de calibración, coco los factores de 

rc::;pu.estc:., lo. en.libración absoluta y la ca.libración in -

ó.irecta. 

Cuando ::;e ·trabaja con c!etectores específicoa col:O!o el de 

ca~tura de electrones por ejemplo, el m6todo más útil es 

la c~ibraci<Sn i..'ldirect:i., la cual consiste en preparar mez 

cln.s de la suste.ncia que se va a detercina.r y de una sus 

tancin como referencia, se recomienda que tenga una es -

tructura similar a la susta.~cia problema.¡ la mezcla se in -

yecta a.l sistema cromatográfico, se utiliza el cromatogra -

~~ obtenido relacionando las úreas de los picos con las 

concentraciones de las sust~~~cias empleadas. 

Para obtener las ércas de los picos existen varios siste 

~as: electr6nicos, elect!'Omecl."licos y de tria.~GUlaci6n. 

-,-.-,_·· 
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para el m~todo de calibraci6n indirecta se tienen las si -

&'Uientes ve.riables: 

As = Area de referencia. o otandard 

;.x = Area do lu oustencia problei!la 

Cs = Concentrnci6n de la s~stancia de 

referencia 

O:~ = Conccnt;¡,•o.ci6n de la sustancia 

problema. 

Conociendo tres de lao cuatro vCJ.•inblco, se resuelve po.ra 

C:~ ele la igu::i.l.dcd: 

Ao A:: ., 
= es C •• .. 

1 

Este force de e..~tlisis cro~~tog:"áfico es \!?la de las m1s ú 
. r 

tiles r.ara la Dc~crc.c:ón de ~n~ gre...~ vc.rielcd de sust&n -

cias; se obtic~cn dctcrn:ir-cz~c~oo rl,idas y baotcnte com -

pleta.s, rcqt~icre do cr.ntiC:.c.e.c:J e e i::1.1cst:?."c.o mucho cicnorca 

en comp31'aci6n ccn le. croo::::.tor;:.•o.:":fo en pc.pcl por' ejcoplo; 

88 puedc::i log:.-cr c.t~!.':dt"C'.Ci.C~.CG c1ol -Órdc~ e.el C5' ciJ. ·95~.I 

Bl ma.terin2 c.l'.::cr~ci.:tc, c,:::l Ce c1.lico , óxiC::.o de clc...-::inio 
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o celulosa, se extier:.de uniformemente en forma do cc.p::i f'i -

na sobre unR plnc~ de vidrio o do clúmina. 

loa muestra problema se cplica con una micropipo'.;a en. un 

o:~tremo de lo. placa; el punto de aplicaci611 no clobe ser 

mr.yor cJ o l ílllll; la placa. so coloco. vortico.l::icnto en una cá ·

mera de vitlrio con el solvente seleccionado. 

Los componentes de la muestra se scpru.•n.n independientemcn -

te cnt::.:-e s! c;;i funci6n do la adsorción de cada uno de ellos 

y¡ por lo. acción del solvente. 

E:i u11 tiempo ro.:::onabla do 5 a. 30 horas, se so.ca la. placa, 

so soca y se detecten los coraponontes del problema. 

E~1 coto m6todo cl·oraa.toeráfiéo se _utili::o. una propioc1ad rnay 

icpo¡"'.;c.¡1to p::::.•a. lao actorclnacioncs CO:L'l'O::lpOUdiC:l~OS a la 

oopG.l"ación, eotn propiedad es el factor Rf, que se refiero 

nl movimiento rele.tivo de un com:Jouesto respecto al fronte 

<lol :::olvcnte; es valer reproducible y específico. 

En esto concepto so utili:::c.::1 las si~\ientes VQ.l'iables ( .Fi.~• 

3.2.2.1 ): 

36 

e = Distancia recorrida por la susti::.ncia A 

x = Distancia recorrida por el frente del 

solvente. 

Uf ( A ) = Factor do movimiento pa.ra. la 

sustancia A. 

Rf ( A ) = a 

X 



37 

Cuwido el fronte del solvento excedo de la.s orillas de la 

placa, so emplea tmo. sustancio. ( x ) do roforcncin to.:ion -

dose la oistancia recorrida por la su~tu.ncio problema res -

pecto a coa sustancia. ( x ) •. Pora. e::ite caso so tiene: 

l.\ 

X: 

a.= Diatoncia recorrida por la sustancia A 

x = Distancio. recorrida. por la sustancia de 

rofc;rencia. 

R ( X )A = Factor de movimiento para lo 

austo.ncia A reopecto a la 

susto11cia de rciferencio. • 

... 



Figura 3.2.2.l Vo.riablos do un 
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3.3 Aplicación de los métodos 

3,3.1 ~étodo colorim6trico 

Esta determinación ( 6. 6 ) está ba:mda en la rápida des -

composición del malatión por un álcali a la sal del ~ci -

do dimetil ditiofosfórico y la subsecuente determinación 

del producto. 
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Se ha encontrado que el malatión se descompone por la acc -

ión do NaOH en dimctil di tiofosfato de sodio y en fumarato 

de sodio usando como disolvente cloroformo, benceno o tetra -

cloruro de corbono; los mejores resultados han sido con cci4• 

Se prepara unu curva· ooté..~dar con dicho disolvente, donde so 

mucctro. una absorbuncia m{;,xima de 418 mµ con rnalatión puro. 

( Gráfica 4.1 ) • 

Se posan ce.ntidades de m:::J.atión y se disuelven en 500 ral de 

cc14 , se concentra por evaporación hasta 75 ml y se sepa 

ra como se indica en el procedimiento. 

Las soluciones son estables en ;;eneral a un pH de 4. - 7. 

Le. recuperación de malatión es en gener:::i.l superior a.1 95~, 

( 'fabla 4 •. 4 ) • 

Reactivos: 

Tctr~cloruro de cnrbono, puro. 

Alcohol etílico, a."lhidro. 

Acido clorhídrico, 7 N. 
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Sulfato de cobro,, pentahidratado, Q.P., dicolvor l gr 

en 100 ml de ª5Uª dcotilada. 

Idal.atión , puro. 

Cloruro de sodio, Q.P., disolver 20 gr en l litro de agua 

destilada. 

Aparatos: 

Colorímetro fotoel6ctrico. Klet - ,Summorson, con filtro 

1 42 y celdas cilíndricas de 1.2 Cm. 

A&itador mecánico de 40 rpm. 

Procedi1niento: 
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Curva eet~ndar.- Se disuelven 0.25 gr. de malati6n en aleo -

bol etílico diluyendo a 250 ml, ( l ml de EtOH por cada 0.1 

mg de ma.latión ) y se separan partes alícuotas de 2.5, 5, 

10, 15 y 25 ml. 

Cada parte se lleva a un embudo de sepa.ración de 250 ml que 

contenga 100 ml de CCl4. Se agregan 25 ml de EtOH, 1 ml de 

NeOH 6 N y se agita vigorosa.mento durante l minuto, inrne -

diátamente despu6s· so agregan 75 ml de la solución de Na.Cl 

enfriada a 15 °c., se agita durante l minuto y se extrae la 

oapa orgtinica de cc14 llevándola a un matraz de 100 ml; so 

a.Jregan otros 25 ml de CCl4 extra.yendo nuevamente la capa 

or~ica. Se hace otra extracci~n con otros 25 ml de CCl4 y 
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l ml de HOl 7 U e.31tando previamente durante l minuto. 

Agregar al llllltraz de 100 ml con los extractos, 2 ml de 

sulfato de cobre y 25 ml de cc14, se ag.itn vigorosEl!llcnte 

durante 1 minuto y se mide la absorba.ocia del complejo for -

mado a 418 m p... 

La curva est6.ndor se prepara grnfica.ndo la nbsorbnncia Aol 

complejo forlll.lldo do onda alícuota contra los mg do molatión 

presentes onca.da. una. do ellas.· ( ¡;ráfica. 4.1 ) • 

Doterminaci6n do residuos.- So coloca en un recipiente, una 

muestra. de 500 - 1000 gramos do producto vocotol y so le a -

grega CCl4, ( de l - 3 ml do CCl4 por gr de muestra. ) se ta -

pa 1 aa agita durru:ito U.."'l ticr:::i:JO de 5 - 60 minutos.· 

Extra.cci6n.- Se lleva. una alícuota del e::trc.cto con CCl4 a 

un embudo de sepcraci6~ do 250 ml, diluyendo hasta. 100 ml, 

se agregan 25 ml c'ie. alcohol ct:i'.lico mezola."'ldo perfectrune?ito, 
' 

agregar l ml de NaOH 6 N y c..?.ti::.r ··· v-.!.goroe:o.mcnte durante l 

minuto, Extraer la capa cr~..ico. lo CCl4 y llevarla.a un 

matraz adccuedo. 

Hacer dos extracciones sucesivc.s con 25 Cll de CC14 agitan -

do vigoroerunonto ceda vez. 

La extra.coi6n do la. cc.po. 6.cidn en los pasos C.:3.to!'iores, oli -

mina los pig¡;icntos fori::::.~os por la. acci6n del ~cali que 

pudieran interferir en el c..~~lisis • 

• 



Con una pipeta a.gre39.l' a lo:l extractos 25 rol de cc14 y 2 

ml de sulfato de cobro, agitar vigorosamente durante l mi -

nuto y medir la absorbancia a 418 mp.. 

De la curva estándar, se lee la cantidad de malnti6n co -

rrcspondiente a la absorbancia medida y se determinan las 

ppm de malati6n en las muestras. 
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Resultadoo.- En general se obtienen recuperaciones suporio .. -

res al 80;~, dependiendo del nivel de mnl:;i.tión en la!3 mues -

tras. (Tabla 4.5 ). 



3.3.2 J.i6todo cromatográfico gas - l:Í. -

quido. 

• '.'i' 
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En la rovi:;¡;i.Ón de los métodos cromntográficos .~as - lÍqui -

do pura. la determinación de pcnticida.s en JCnernJ. y do ma -

lati6n en particular, so consideran eficientemente aceta -

bles en un intervalo práctico de 80 - 100;~ do rccuporo.ción, 

principalmente los siguientes: El de Abbott et al ( 6 .l l ) , 

el do Watts et al modificado ( 6.12 ) , ol reportado por 

Perreiru y Fernóndoz para malatión y mnlao:x:6n ( 6.13 ), 

. el do Storherr y Watts ( 6.14 ) y el de Corley - Boroza 

para malaoxón ( 6 .·2 O) 

Método de Abbott ot al. 

Reactivos; 

Acetona, grado a.nálítico. 

Acetonitrilo, &rado distal o equivalente. 

Cloroformo, grado distol o equivalente. 

Sulfato de sodio, anhidro, granular. 

Sulf<•to de sodio, solución acuosa al 2.5~. 

Fropil6n ~licol, solución al 50,~ en acetona. 

Malatión ' 
puro 

Mitr6¡eno, para ~as portador. 

Ox{~eno, pura el detector de la columna crom1tosr~fica. 

Hidr6 ~ano, pn.ra el detector. 



Aparatos: 

l11ezclador. 

Embudo de separaci6n, de 1 litro. 

Pibra de al.god6n. 

Matraces graduados. 

Gr4.nulos contra burbujas. 

Embudp pm:a filtrar, de 15 Cm de diámetro. 

Uicroje~inga.. 

Oolumna cromatográfica, de 300 x 15 mm. 

Evaporador, Kuderna - Da.nish, con tubo graduado de 10 ml. 

Baño de vapor. 

Baño de asua. · 

Oromat6grafo 9e gas, con registrador y detector pora pes -

ticidas fosforados. 

Procedimiento: 

Se pasan 20 gr de la muestra fínamente cortada y se llevan 

al mezclador con 30 gr de sulfato de sodio anhidro, se le 

agregan 50 ml de acetonitrilo y se mezclan duro.nte 3 minu -

tos, se separa el extracto ·filtrando en el embudo con fi -

bra de e.lgod6n. Enseguida se lleva al embudo de separnci6n 

que contenga 500 ml de soluci6n de sulfato de sodio al 2. 5,&, 

repeth· la operación con 50 ml de acetoni trilo y ln misma 

.cantidad de sulfnto de sodio. 
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t!o::clcr al contenido del embudo de saparnci6n con 50 ml 

do cloroforrJo y eliminc..r ln. c::i.pa e.cuoca; llevar la. capa 

de cloroforino a la colun:.1.a. quo contc::ic:J. 10 cr:1 U.e sul:La -

to do sodio r..nhic"1.ro :;,:cG.nulnclo, ropotir la opcra.ción 2 

vocea utilizc.i1áo 50 ml. do cloroforco y O.l I'Jl clo propi 
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l6n GJ.icol cor.io co:-i:::c::..~vciC.or y m-:.oo 0·6.1tüoo cont¡•a. 'tt::.•";;u::- • 

ja.o. 

Reducir el volu!4Cll ele cloro:Co::."t:o hc.::i·~n. 2 ral mcclic .. rr~o ba.i'lo 

de vcpor y ~cjc.r c¡1fl•ic..r a. lo. tCOj.JCl1o:~ura. c.::lbicn-~o, l:l.m -

piar el cv~vore.Cor con 3 

ri.'l.ttoc; ol:i.1::::..i:::.:.• ci:..c+c:.uicr re::::!.C.t:..o c;,;::.'J cstó i·o<J.c::.nG.o el ta -

bo ovcporc.l'.or, c0.'.:;.p·~c.r la. z:tlc:.·o~ c:dn.:;::i. y Ci.".t:i.'~c.l"' coa c;.1.:l.élc.Q.o 

ol COlVcuto !:::.oto. c;,<.:O b:.yn O.~ oJ. del tlic::o Cil la. P::J.00 uc1 

·~ubo. Pcr.c¡• C ¡;::; r.:::. f.o c.cctc:m e:¡ ln cic.:.·0 j c:;..·:!.n-:;J. o :i.1:yoc 

t::a-la en el tt:'..':o .:;:;•:::.C.::::::.Co colocC.:-..C.olo c:1 t::-:iio c1o cgy~n a 

30 ºe vi:m.tcc.:1c~o el ve.pe:- cot:•o lr.. r.c:i.::i. e.el c::'ü:::'c.cto ho.s 

. ta. que ho.~':l u.."'l. vclt:r.:c:-:. cc:1~t:-.::to, rc·~:L::..·::::r el t<.ibo ¿;rc.c1u:. 

do h~ct:::. te::·::•. ln cc.:.:tic~c;1 c:co e o ve. o. llevc.r c. lo. colt1.:t::.::l. 

crom~to z:'lf:!.cu pr.=c. su c.:::!.~icic. 

P.oc.c·~i vo o: 

Acotc:to do ct:l.1'>, .~:'''·:: ,_, ::0:· c.·~o:;_-:{'l. 

'.l!olucno, ,;::-c.é1o :::c.::.•:;ti vo. 

Acoto!'la, c;;::.~~o ::.·e:-.·.::t::xo. 



Sulfato do sodio, ~a.do ronctivo. 

Carbón activa.do. ( 6.11 ) 

º';ido de ma:;n o zio • ( 6 .11 ) 

Oolito 545. 

Llozcla. C.i.'01.io.iio:;~'[..Hco.. 20 :;,,•. do qm·bóa c.ctiv·c .. clo, 40 r.;r. tlo 

ó::ido c1c m::i-;;:1c::iio, GO .r~·. clo coli ,~a. 545. 

Fl"opilún t;licol. Hodostil:::.tlo, solucióa oJ. 501~ con a.co,~ona.. 

Z.:oJ.a.ti6n puro. 

Apo.1•0;~0 o: 

L1ozclc.c1o!:', con oodio c1o c:1frü::Ji cnto. 

Colv.c::~o. croco.toc:•ú.fico.'. 180 J; 16 r.,:i, <.lo di&iot:ro interior. 

Con cc.po.c:i.da.cl c:1 la. lJ~·-to cupo:..•io:c· tlo 150 r.U.. L::i. pm•to in -

fc~io~ ~oüuciü~ a. 4 - 5 r.::::1. do Cj.fu:iotro. 

li'ibr~ do algodén. 

E::1:.uc1o po.ro. fil t~r.r. Do 100 - 150 í:l."ll. de clilootro. 

E:-i~o e.e c.i;.to.. 

E·1Tr.porcC:.c1·. 
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C:'cc.:::.'.;ó e?"cfo do ¡;o.:J. Con rcc;i:::tro.dor y detector paro. pes'.:.. · .... 

t1c~.cl''.'.? f.or,foraC.oo. 

I?rocccl:!..m:lcnto: 



So colocan en el mo~clndor 50 31' de mucotra del produc -

to ve5ctal f!110.nc:1to cort"1.c1o, ju:1to co:1 250 ol ele ncetu-

to ce etilo, se lo c.;:?.·o.~;:::...'1 40 ,;r do sulruto ele coclio o.n 

hidro y ce c.gl"'.;o. C::.u::..•cJ.1.·~o 5 cir:u,rno a cl,i;a volocicl:i<l y 5 

minutos a bajo. volocic1o.cl; oo fil,i;:.·o. el o;:'lil·o.~·::o utili 

zando fib:'o. a.e c.l::;ot..ú11, tr.pcr la b:::.:::e e.o la. colt:.:::.io. po. -

ra llenarlo. bajo oucciún con 10 Ci' e.e lo. cczcla. ci·ou:.o.•i;o -

grú.fica. 

Colo cm• en la. colu:.::m, 50 r;.l d.c t:.cct;o:~o ele otilo, e.cotona. 

y tolucno c:1 la. pro:r:orc:!.611 l ..¡. l + 2 y 12:i tll clcl c::tra.c 

to do lo. mucotr<-> c.jv:ctc.:::.G.o la vcJ.oc:1.<1c..<l C:o flujo o. 5 -6 

tolucno en lo. }.J:'opcr::;:'.Ó:1 c..:.:tco il:c.:·.c::.C.::i., r'..;..·cG:.:.· O.l ru 

m6toc1os )1 

d ... l - 2 m ,1 0 J."" .-1 .·.,, -~ ··--·e "e--,···,-······~·'.·" ,• 0 1 M. Ce 2 - 4 \01 l..o. .,. ..... ,~-"' ·:i ... ·- •· ~·,._,1-J\,,. .... .., ..... ".JU '-~ •• l-tJ 

~.~ e::. c::.!'.!.c. 60 - üO Clc.o - C!ll'om 
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Bo - 100 con Chromosorb J. 

La temperatura de la columna: 180 - 200 ºc. 
Detector: Captura de electrones. 

Pf:l ;03 pura l::i. prc1::ai·aciÜn do la columna: 

a) l'eaar 0,5 '7• U.e OV - 17 y 0.002 ,";r. de l!':pikote 1001, 

disolverlos en un vaso de vidrio con 25 ml de cloroformo. 

b) Agregar 10 ~· de Gas Chrom Q ~alla 80 - 100, mozolar 

y a:;;:i.tar durante 10 minutoo •. 

e) Mantener el recipiente en agua caliente a 40 oc, a~ta.r 

suavemente con una esp~tula mientras le pasa una corriente 

do aire o de nitrógeno. 

d) Cuc.ndo co·t6 ci polvo coco y no haya olor del solvento, 

taparlo con una hoja de pcpol liopio óura.nte un día. 

e) Empacar la colu.."n?la con fibra de vitlrio silaniz~tla. 

f) Ase:;ura~ la colwr..~a sin ln concr.ión p~ra el ¿ctcct~r y 

mantener el flujo de r;c.s portador a 4 · ml/r.:iin. y la tem:;iera -

tura a 265 °c. 
· g) Reducir lo tcmpcrnt\.~ra del horno de la colum..'1a hasta. 

210 °c, conects.r 'el dotec'~or o inyecte.?" do 5 - 10 Jll al 

empezar ol a.~~lisio. 
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Resulte.dos.- rln el c:~;.ilco C:.o loa <los o.étodos, se obtienen re -

cupera.cioncs ct~!)cricrco c.l ~C~°j cor:l~ promedio para distintos 



1aboratorios que hicieron pruobas con diferentes proCiuctos 

vegeta.les. ( Tablas 4.6 y 4.7 ). 

M6todo de Ferreira y Fernández, para maloti6n y mal.aox6n. 

Reactivos: 

Acetona, desti1oda. 

Hexm10, destilado. 

I?lorioil, malla 60 - 80, a calor durante 2 horas a 300 oc 

y desactivado con 6fo de agua. 

Maratoa: 

, 
1 Columna cromatog.ráficu, 300 x 22 mm de diámetro interior. 

'. ~ 

Cromo.Mgrafo clo gas, Vo.rian Aero~aph 2700 con dotcotor 

termi6nico de sulfato de rubidio, o cromat6grafo de gas 

.. Pcrkin Elmer P - 17 con detector termi6nico de f6sforo -

nitr6gcno • 

. La columna de vidrio se el!lpaca. con 21~ ne - 200 + 3~ QP - 1, 

1,57~ OV - -17 + 1.95% QF - 1 y 107' ce - 200. Todo en malla 

80 - 100 - Chrom. ·Q, Todo lo anterior para una columna de 
1.8 m x J mm.' 

Cromat6grafo de gas Varian Aerograph: 

Temperatura de in;reoci6n: 225 oc. 

Temperatura del detector: 235 oc. 

Volooidad de f'lujo del gas portador: 40 ml/min. ( N2 ) 
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) " 

Volocida.d de flujo de a.1re: 120 ml/min. 

Velocidad de flujo de hidrógeno: 50 ml/min. 

Croma:t6~·afo Pcrkin Elmer - 17: 

Tcmpor::itura de inyección: 250 °c. 

Volocidad de gL?.s portador: 40 ml/min. ( H2 ) 

Volocido.d "do flujo do aire: 135 ral/min. 

Volociclo.d do flu·jo <le hidr6¡;ono: 8 ml/min • 

. l'rocoditli.cnto: 
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r;,:tra.cción.-· r.iacc;;:ar y mezclar la muootra. de producto vaga ~ 

tcl, llcvru.• 50 f7 • o. un i·ocipionto do 500 ml y o.~ t::ir C::urunto 

3 cinu-tos 0011 ÜO ml do o.cotona. Fil ti·ai· ol extracto por su -

cci6n con papel who.t!:!an /1 4, éi'rijuagt>-l' la pasta con 2 por -

cionos do 15 ml de a.cotona.; llevar el extracto a un embudo 

do oopc.ración do l litro, a.greg-or 250 ml de sulfato do sodio. 

r.l 2~ y tn:t:::-o.cr con .)5 m1 de hexano. Completar la separaci6n 

de las dos capas, la que tiene hexo..~o con un embudo y fibra 

de al,goc'l.611 colocaneo tmos grt.."!ulos do sulfato de sodio Mhi -

c'!ro en un m::i.trcz de 150 l!'.l; repetir la e;:tracci6n lavando 

con otra porción de 35 m1 do acetona, llevar este extracto 

hn~ta t!na conccntreci6n de 5 ml en un evaporador rotatorio 

e.l ~c:!o y e 40 ·oc. 



.'•,' 
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Purificaci6n.- Se proporo. la columna croma.togrú.fica. con 113 

r;r. de florisil y con 2 cm de zulfato de coc1io ail1idro en la 

parto al ta. do la colcr:.:.10., so lo.va c::m 4.0 ru clo ho;::o.."10. Lle -

vr~ ol o::.tracto y ajuoto.r a 3 go·~ao/cos. hasta quo o.leo.nea 

el ni vol do la cepo. clo sulfato, onjuo.G"'--r la coliu:;ma 2 voces 

con ~ ol <lo hc:;:c.no ¡ cluii• con 250 cl de o.co'~ona. y ho~cono ( 4 

~ 96 ) y concc:::r~:;,·o.r en ova.po;;a.cloi• rota.torio al va.cío y a 40 

:ºc. 

'.r.c:::iultc.'100.- t:cclic.nto coto r.:.Ütoclo le.o roc11pol•c.cionca son de 

o.J. a. 2.0 ma po:r r.::a clo·'~oct¡oa. con porccntajco cuporiorao D.l. 

9C~S con t.:n lío:!:~a c1o oc:ioibilic1ad monor do O.l mdKa. pera 

al oJJ..o -~:léno ( 2~.bla. 4 ºO ) • 

I'r.::.•o. ol oo.lo.o:i:611, la. rcct'.pc¡oación ca cupcrior al 87% en los 

cic~o.s condicionoa qua pe.:!:'a el m::ll.o.ti6n. ( Tabla 4.9 ). 

L:ótoc1o do S~erl~crr y \':atts. 

ncc.cti vo o: 

Acoto.to do otilo, redostilado. 

eolito 545. 

Clo~~o do sodio, QoP• 

~:llc.tión, puro. 

Solución csté.."1do.l', 100 Cll de mnlatión / ml. 
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Ap::.rato s: 

I\!ozcla.tlor Om1i. ServoJ.l, Inc. 

Adaptador de ve.cío. Kontes Glass, Co., K - 20500, 24 / 40. 

Embudo de scpe.racién cilÍndrico. Kontc:J Gla:H;, Co., ;rad.ua. - . 

do de 250 ml. ( 1: - 63225 filodii'icudo ) • 

.i:;va.porador. l~u<lcun. - Dn.nish, de 500ml. 

Tubo do Storhcrr. I:ontcs Glas o, Co., ,!f 1? - 1423 A. 

Fi.bra·.c;.o vidrio. PyrcJ: p;;.ru fil ti~ru.·, cclcntado. a 130 ºe du -

rante 18 horas. 

SorpcntÍll de toflcfo. f.',JG ;f 16 • 

.t.ücrojcri~Q='.º• io, · 1co y 250 JÜ• 

~bos do concc:::it:::.cién. Kcntos Glc.ss, Co., 1~ K - 57005, 10 E 

~ eq1,¡ivalcnte. 

Tepas do c.::lc;itc:nr; en to. 12 pulc=.C.co ele lon:;i:~ud, O.~ ~ul[;!. -

dc.s de &:lCh.o. 

Tubo do cobro. e11 de lo~~:-.:.tut., O.!i" C:c C1.iC:::ct:.1 0 intc:-:!.or. 

Tapas do o.c'bcoto. Do 0.511 do c.:1C'!10. 

Crom:J.t6c;rafo ce c:-.:J. !::-.:.•be:: C':'l~.'.".::-.:1, r.':'lc1.0J.o 5360, con <lotee -
, 

tor tcrciónico y co,,t:.-.:::'.'. e.o rccoJ.ccciú:i C.o Y:lcl:'io do 61 x 5 

mm. E=.v:::.cí:'.füi. con L::::!::·c::i CO - !)') t.:3, con"'.;cdCo do lO¡S do 

· DC - 200. 
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Procedimiento: 

3xtracci6n.- l?esar y poner en trozos 20 gr. do producto ve -

getal en ol mezclador n.~egando 80 ml de acetato do otilo, 

agitar vigorosamente durante 5 minutos, en1JOBUida poner 10 -

15 ~· de Celite 545; acoplar el aparato de filtración colo - : 

cando ol adaptador de vacío a la boca dol embudo de sopara -

ci6n cilíndrico con una cinta de hulo. Poner un papel fil -

· tro blanco de 70 mm ti 589 en el " bucl111or " y filtrar el 

extracto. Recoger ol filtrado en el embudo do sepa.raci6n 

cilíndrico, quitar el vacío y enjuagar 2 veces con acota -

to,de etilo repitiendo la operación de filtrado. 

Af$rcgo:r al extracto en el embudo de separación, 0.5 gr. do 

cloruro de sodio y agitar vigorosaJllente por varioo segundos, 

dejar que se formen le.s capas durante algunos minutos; dre -

nar el a.~a, ajustar la capa de acetato de etilo a 125 ml. 

'" ( con aceta.to de etilo ) • Pil trar nuevamente en un embudo 

con fibra de vidrio. Tomar con una pipeta 50 ml ( 10 gr. ) 

del extracto y llevarlos o.l evaporador, concentrar con baiio 

de vapor el volW11en requerido para la purificaci6n. 

Purificaci6n.- Concentrar a 5 ml del extracto equivalente a 

10 gr. de muestra. InyecGa.r 4 veces porciones de 250 )11 de 

acetato de etilo, ( 250 µl por cndn 2 :;r. de muestra ) con -

secutivamente cada 3 minutos. Recojer el extracto durante 15 
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minutos despu6s de lo. ú:l:tima. inyección; desconectar el re -

colector del tubo de Storherr y reti~o.rlo tlol bcií.o de hia -

lo. Enjuagar con 250 ml de acetato ele otilo y concontro.r has

ta 5 mJ. utilizEmdo ni trÓGono o a.il"o. 

Pura doterrainacionos de residuos u nivolco üo o.5 ppw, lle -

var la conccnt::co.ció11 a l ral. l?a.ro. niveloo mcno1•00, llevarla 

a 0.1 o 0.2 ml. 

Resultados.- Loo valoras de recupcraci6n on los diferentes .-, 

nivolco Üe p:;:'".lO!:m. VC.."1 doGÜO Ull 91~ ha.oto. un llOp, Y' en pro -

moCio cupoxio~co oJ. 97~. ( Tablo. 4.10 ). 

Ilótoüo clo Co:-doy - Doi•o:::;o., para calom:ón. 

Reactivos: 

.Ácótato de etilo, destilado. 
-~ ' 

.•! 

,, 1l.coto11:1. triló r dostilndo. 

Cloruro do motilona, destile.do. 

Sulfc.to de soüio, a.•1.hidro. 
Icooctcno, dostilcco. 

Aparatos: 

Croma.t6grafo Bc.rber Coll:lan, modelo 5220.Equipado con fot6 -

motl'o de tle.!:!a. 

Mezclcdor mec~.nico. 



Matraces Graduados. · 

Embudos de separaci6n. 

Procedimiento: 
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Cortar y macerar 50 gr de muestra vegetal mezclándola du -

ra.nte 3 minutos con 200 ml de acetonitrilo, enseguida fil!""' 

trar con papel watman # 12; l.1eva.:r 100 ml del extracto a 

un matraz de 1000 m.l y concentrar li~eramente c~n vapor, 

llevar todo el. extracto a un embado de seporeci'Ón .de ·~50 iü. 

y agragarle 50 ml de acetoni trilo. Hacer 3 extracciones con -

secutivas con porciones de 50 ml de isooctano cada una, a -

gre.gDr 50 ml de cloruro de metileno, filtrar y tratar la 

capa inferior con 50 gr de sulfato de sodio anhidro, ex( -

juagar 2 veces con porciones de 25 m.l de cloruro de meti -

leno. Tratar el residuo con 15 ml de acetato de etilo 7 

concentrar a 5 ml baño de agua. a 50 oc para el análisis ero -

mato¡;rMico. 

Las condiciones de operaci6n son: 

Columna de Al., de 61 cm x 4 m!ll de diámetro interior. 

Empacada con 2~ de succinato de etil~ glicol malla 100 -

120 Gas Chrom Q. 

~as portador, nitr63eno a 100 ml / min. 

Tempera.túra de la colu.~, 160 oc. 



Temperatura de inyección de la muestra, 190 °c. 
Tiempo de retención para el malnox6n, 9.1 min. 

Resultados.- Las recuperaciones que se obtienen por esto 

ro~todo para el mo.laoxón non de un 90fo con ni volcs de prue 

bade O.l a0.05 ppm. (Tabla 4.11 ). 
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3.2.2.3 i .. ótodo cro:n:i.to;ráfi,co en capa 

fino.. 

En este procedimiento ( o.7 ) ol malati6n os extraído con 

diclorometano y purificado en cromoplutos con sílica gel 
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con una soluci6n de hoxano - ucctc;!:t 5 : 1 • Despué!J 6e oxi -

da con persulfato de amonio y so hacen lao determinaciono3 

con azul de molibdeno • 

.l\í.hodo de Abbot, Thomson y Webb. 

Reactivos: 

Diclorometano, ,;rado reactivo. 

Hexano, Jrudo reactivo. 

Acetona, ~ado reactivo. 

Sílica gel, :r. r:iara determinaciones cro;r::.i.to ;ráfica3 en capa 

fina. 

Sulfato de sodio, ~nhidro, ::;ranul[l.I'. 

· Persulfato de SOlÜO, solución O. 25 fil. 

Soluci6n de urea, O. 25 M. 

!iiolibdato de a~onio. !:iolución al 2. 5 .. ~ en 6.ci1lo ,fülfLlrico, 

lü N. 

Acii• aec6rbico. :3oluci6n al 2,~. 

los.to.to dihidr6 :~cno de potasio. 
. .. 



Aparatos: 

Equipo para cromatogro.fía en capa. fina. 

Cromaplatos de 15 x 7. 5 cm. 

Cámara de vidrio. De 22 x 21 x 9 cm. 

Idacerador. 

Bvaporador. Danish - Kudcrna. 

Tubos do enaayo. irnduatlos de 10 ml. 

tlspectrofot6metro. Con celdas de 2 cm. 

Baño de agua. 

Procedimiento: 

. _· 
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Extr::i.cci6n.- Iilacerar 50 3!'· de producto ve¿etal fínnmente pi -

cado con 50 ml de diclorotletano durante 1 minuto. Dec.mt·:.r ul 

solvente y repetir la oper·:i.ción con 2 porciones de -25 ml t: e 

diclorometuno. Llevar el extracto al ev~porador con colum.~a 

de 10 x 1 cm, con sulfato de sodio anhidro, llW<U' el evapo -

rador con 15 1111 de diclorometano y evaporar la solución has -

ta 0.5 ml. 

Purificaci6n.- Preparar c::r:::Jas de 250 }J de sílica :;í.!1 1 0!1 

los platos de lj x 7.5 cm y activarlos a 120 °c. A~liclU' 

el extr'acto obtenido en una b::tnda de 3 cm de loncp. tud a 1 cm 

del borde del plato. 
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de la capa; q_uitar el ·,-:.1:::.'.;:: ó.c l::i. c:':::._>.r:•. y ev.:.::pornr el sol 

vente. '.i?razar uná 1Ínco. ::;. lo l'..!.r :.;o t~G le. bant'.a i:~plicaca, 

tre.zar dos 1Íncr;1.;:; a tre.vés cle:l plato porpcndicularruente a 

lo. primer<-, de :.12.neru. que queden encerradas las árcu::i para 

el cromatogrc.ma.. 

i.¿ui tar cuicladoso.1:1a::.:i;c el e.d::rnrbente contenido en el área 

m<J.rce.da y llevarlo a. un embudo con fib!"a e.e algodón:J Eluír 

cor;. 5 porciones da la solv.ciÓn O.e hexn.no - acetona { 3:1 ) , 

reco.p.endo lo. solución en los tubos de ensaye, evaporar cui -

t~uc1osamente en el bo.Lo C.c azua. caliente. 

O;:idaciC.n húmedo. ;y cleter:nin!J.ción de fósforo.- Se colocan 2 

rü c1e persulfato c~e cmonio nl residuo del puso anterior y 

se calienta en el ba.::.o C:.e c..::;ua a ebullición durante 10 mi·

nutos, enfricr r6:1iii<'<.:nente y a:p."ec:;n.r 3 ra1 de la soluci6n de 

ureo., mezcle.r y c::-,lentar durante 5 minutos, enfriar y a·;re -

·12-rle 1 ml de ácido r.scórbico, mezclar y cc>..lentar durante 1 

minuto, enfriar rá··~idu.'!lent e; dilufr la solución a 7 ml con 

a)la y determin~r la ¿ensidad Óptica a 820 mp tomando egua 

como referencia. 

11;tcr;ninc.r la c:?.nticlc.a. ele fósforo medümte la curva está..'1. -

dc.r. 

Curva cstándcr.- ~v~~orcr VQrias cantidades de la solución te 



fosfato dihidr6geno de potasio en los tubos do en!:m.yo y 

proceder como en el paso para la oxida.ci6n y determina. -

ci6n de f6sforo. 

El valor de la .temperatura del horno es de 120 ºo y el 

. valor del Rf en los croaoplatoe de 250 _,. con hexano -

ace~ona 5 : 1 es de 0.33. 

Resultlldos.- Se obtienen recuperacionos superiores al 85~ 

con nivel de malati6n de 0.2 ppm. ( Tabla 4.!l.:2 ) 

GO. 



IV.- TABLAS, GRAFICAS, RESULTAOOS 
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4.0 Tnblas, Jrá.fico.s, Resu.ltados. 

Tabla 4.1 Toxicidad aguda del molatión 

para algunos animales domésticos. 

t.nimal Vía. do entrado. DL50 
907~ de 9911 do 
Pu\"C":O. FU."C'OZO. 

Rata z::ncho Oral 940 - 1156 4700 - 5853 

Rat6n macho Oral 720 - 866 3300 - 4060 

Pollo Oral 850 - n.d. n.d. 

ternera Oral 80 - n.d. n~d. 

Vaca Oral 560 - n.d. n.d. 

n.a. e no determinado. 



A .o 
b 

o 
o .6 
r 
b 

B 

D 
.4 

e 
1 
e .2 

e 

GrÚfica 4.1 Ctn'Vc. c:Jtl.nac.r para. 

oclc.ti6n. 

" 
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Tabla 4.2 Límites de tolerancia de 

malatión para diversos productos ve~~-

tales en M6xico y en otros países. 

Productos País Tolerancia ( ppm 

Frutaa, verduras México 8 

y cereal:es. 

Cereales. Austria. 7 

Brasil 8 

Canadá. 8 

E.U. 8 

Frnncie 8 

Italia 8 

Inglaterra 8 

Frutas y verduras. Bulgaria. 5 

Rumanía 5 

Alemania Fed. 5 

Polonia. 5 

Checoslovaquia 5 

!a.~zanns, peras, E.U. 8 
molones, ciruelas Ca."ladá 8 
y toma.tes. 
Verduras de hoja. B.U. y Canadá 8 



• 

Pro dueto 

Ooles 

!apas. · 

Lechugas 

Otras clases de 
coles 

· ~bas 

llansanas 1 peras 

Tabla 4.3 Fersistcncia del malati6n 

entre el tratamiento y la recolecci6n 

de frutas y legumbres. 

Intervalo ( dias ) Residuos ( H!!!...) 

2 2 a. 30 

7 

No ee encontraron residuos 

o 21 

7 5 

2 3 

7 < 0.5 

o 1 a 50 

3 0.5 

o 5 

3 1.5 

7 0.5 

1 l 

l 0.1 

64 
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Continuaci6n de la tabla 4.3 

Producto Intervalo ( días ) Residuos ( l?l?! ) 

Remolacha l 15 

4 9 

Cerezas y Ciruelas o Hasta 10 

7 1.5 

Uvas l 2 

7· 0.5 

Melones o Hasta 18 

7 3 J 

Tomates o -HB81ia 6 

3 a 4 0.5 

O!tricos l 3.5 

7 l.5· 

21 0.5 

Cereales ( antes 3 Hasta 4 
de la recolecci6n ) 7 ( 0.5 
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Tabla 4.A Recuperaci6n de malati6n 

en soluciones de tetracloruro de car -

bono. 

Soluciones !Jalati6n: Recupe -
de CCl4_(..!E!,.J Age!ja.do ( mg. Encontrado tUtJ. ) rt\ci6n (ífr) 

500 0.28 0.25 89 

5.00 o.~5 0.55 100 
1. 

500 0.55 0.55 100 
.. 
' 

500 o.69 0.69 100 

500 0~97 0.93 S6 

500 l.J8 1.43 103 
·1,, 

500 1.73 l.73 100 

500 2.08 l.98 95 



.. 

Vec;etsl 

ltnnzcnas 

Espino.ce.e 

,'.• 
'• 

. ' 

Ji tomates 

Uvas 

Chicha.roo 

Altolta 

Tabla 4.~ Recuperaci6n de malati6n en 

frutas y legumbres por colorimetría. 
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t:~:.cntr.a. Nivel de malati6n. nocuporaci6n P.ccitp, 

( gro• ) ( pp:n ) ( Pl'º ) ( ~ ) 

500 l.O l.l 110 

500 2.0 2.1 , 105 

055 o.a o.a 80 

6SO o.a o.a 80 

500 0.5 0.3 60 

500 l.O 0.7 70 

500 2.1 1.5 71 

610 l.O 0.9 90 

628 l.O 0.9 90 

1660 0.5 0.4 ªº 
636 0.5 0.3 60 

·• 

925 l.O o.a :,,. 80 

247 l.O 0.9 so 
504 1.0 0.9 90 
711 l.O o.a 80 

S04 1.0 o.o eo 
204 1.0 Oo$l 90 

210 2.0 
, l.g 95 



.... , .... 
,·; 

~-"' 

~:-

Pr.oCt,C'to 

Zancllot'ic1s 

· Ua:ic~-:.o.s 

<füic!lc.ro s 
(' 

Tabla 4.~ Recupo~ación do r::a.lotió~ 

do proc1uctos VOGOtalos por el mótoüo 

do Abbott e'.; cl.. 

I·ri.r"r.n~ r.cirw:1c:rC'~:l6n ( 

2 92, 9'.j 

5 ca, 79 

G 97, $9 

11 93, 90 

l'l1oocc1:1.o 93 

7 102, 107 
\ 

o 90, 100 

10 95, 101, 105 

Frocoü.io 101 

l 93, 95 

4. 87, 88 

5 89, 87 

9 92, 89 

Prcoodio 90 

~) 

1;0Tt..: :el. núocro c1o le.boro.torio correspondo ll la tucnte ori -

68 
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Continuaci6n do la tnblu 4.9 

Frocluoto Lf:lboroto.rio Rccupcraoión ( 1o ) 

Lechugas l 74, 76 

2 97, 97 

5 95, 94, 92 

7 99, 98 

10 97' 96, 97 

Promo<lio 93 

JjO~A: · El nÚilero de la.borntorio correspondo a lo. íuonto ori -

ginal. 



- '».'' .,. 

'. :·: ··:., \·'·: 
..• ...._,_, '"t -
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Ta.bla 4.'f Recuperaoi6n de malati6n de 

Productos vegetales por el mhodo de 

Watts, modificado. 

Producto Laboratorio Recuperaoi6n ( :' ) ' 

•. Lechugas 2 77, 79 

4 88, 92, 98, 99 

. - "~ 5 95, 94, 92 
'· .... 

6 90, 92 

7 98, 107 

8 9i 

9 95, 101 

10 100, 98, 103 

Promedio 94 

Zanahorias 2 100, 102 

5 100, 102 

6 94, 89 

7 111, 105 

10 92, 96 

Promedio 99 
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Continuaci6n de la tabla 4.7 

Producto: J,abora torio Rec11peraci6n ( ~ ) 

Chicha.ros l 88, 108 

6 100, 94 

8 98, 79 

10 95, 98 

:·. ll 80, 84 

Promedio 92 

11anzanas 4 89, 96 

8 96, 93 

10 94, 98 

11 
83, 79 

Promedio 90 

Ji tomates 2 99, 103 

5 96, 98 

6 99, 95 

7 106, 94 

10 92, 84 

Promedio 97 



Producto 

Manzanas 

.. Naranjas 

.... 

•elocotones 

Tabla 4.8 Recuperación de malati6n 

de productos vegetales por el m~todo 

de Ferreira y Ferná.ndez. 

Nivel de Recul?eraci6n 
prueba ( mg./ Kg. ) . ' 

2 98 

l 93 

0.5 95 

0.2 92 

2 96 

1 94 

0.5 98 

0.2 90 
.. 

2 96 

l 99 

0.5 98 

0.2 98 
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Producto 

uvas 

' ~itomatea 

Ool 

Continuación de la tabla 4.0 

Nivel do 

Prueba ( mg. / K~. ) 

2 

l 

0.5 

0.2 

2 

1 

0.5 

0.2 

2 

l 

0.5 

0.2 

.... . 

Recuporoci6n ( % ) 

98 

97 

99 

99 

95 

97 

96 

96 

98 

88 

90 

87 

; •,- . · ·. ,: .. · '' 
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Producto 

Manzanas 

Naranjas 

Melocotones 

-
Uvas 

Ji tomates 

Col 

Tabla 4.9 Recuperación de ma.laoxón de 

productos veGetales por el m~todo de 

Ferreira y Pernúndez. 

Nivel de RecuT)eración ( 
prueba ( mg./ Kg. ) 

0.2 94 

0.1 93 

0.2 91 

O.l 87 

0.2 e:a 
0.1 84 

0.2 87 

0.1 88 

0.2 100 

0.1 95 

0.2 92 

0.1 89 

74 
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C~l 

Zt-.r.ruiorio.s 

Tabla 4.10 Recuperación de mo.1.ati6n de 

productos vegetales por el mótodo de -

Storherr y 1.10.tts • 
• 

75 

~ l:.uostrn ( &l' ) . li,?.2._Upora -
do pruebo. ( ppo ) ~{ ~ >. 

1.0 0.5 107 

o.s 2.0 95 

0.1 1.0 104 

11 2.0 94 

o.o 2.0 

Promedio 100 

1.0 o.s 95 

n 1.0 102 

n 2.0 101 

0.5 2.0 106 

o.o 2.0 

Promedio 100 
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Oontinuaci6n do la tabla 4.10 

Producto fil..Y21 ~ r.:uestr.a ( gr ) ncctrnero. -

¡lr.-t.'..Cb'\ ( pplil ) ~ ( ~) 

Uanzanas 1.0 2.0 106 

0.5 2.0 110 

0.1 2.0 ~ 106 

o.o 2.0 

Prcr;:cclio lOl 

Papas 1.0 2.0 91 

0.5 2.0 100 

0.1 2.0 104 

o.o 2.0 

Proc.c:':.io 98 

Pre e as l.O 2.0 104 

0.5 2.0 98 

0.1 2.0 104 

o.o 2.0 .-
ProccJ.io 102 



Producto 

Espinacas 

Ji tomates 

~abla 4.11 Recuperación de maJ.aox6n 

de productos vegetales por el m~todo 

de Corley - Beroza. 

Nivel de Recup0rMi6n ( % ) 
prueba ( ppm ) 

0.1 90 

0.1 90 

0.2 95 

0.2 95 

0.1 90 

0.1 92 

0.05 90 

0.05 90 
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Ropolloo 10.7 

Cll:1cllc=oo n 

Papo.o n 

Ji toma.toe 11 

Tabla 4.12 Rccuporaci6n clo c::U.ctión do 

pro~uctoo vocoto.loo po~ c~oc~toc:c.Z1a 

en cc.pa fin:l por ol rr.~H;oclo clo Abbot, 

'I:.loocon y 'ilobb. 

1::1.~~'11 in:l.c:l.ol. 

( rro ) 

0.19 

0.19 

0.12 

0.13 

Jl:l.vol f:~ 

( p¡J:::l ) 

0.2 

0.2 

0.2 

0.2 

r.ocun. -( % ) 

90 

67 

93 . 

100 

78 

Fo.ctor c1o convcrsién.: )lg do f6sf"oro e. )lfl de mala.ti6n.~ ·· ' 



To.bla 4.1'3 Tiempos do retención ( Tr ) 

y Rf del malati6n en cromatografía do 

gaq y en capa fino.. 

__!!:._ _.!!!.. 

Cromatol?l"afía do eys Cr:orn. en cnna 

...!-... ...?... .i. l .L -
66 85 75 Oo37. 0.95 

1 = 2~ Apiozon i y 0.2~ Epikoto 1001. 

2 = 4~ S.E. 30 y 0.4~ Epikote 1001. 

3 = 2~ X.E. 60 y 0.2~ Epiltote 1001. 

Los valores de Tr son respecto al Parnt16n = 100. 

Longitud de la columna = 150 cm. 

Diá::ietro interior = 0.3 cm. 

temperatura de la columna= 195 oc. 

Los sistemas para nt son: 

1 a Hexa.~o - Acetona ( 5 l ) 

2 a Cloroformo - Acetona ( 9 1 ) 

3 =Cloroformo -.Acido ac,tico ( 9 ; l) 

finn.. 

i. 

Los sistemas fueron e:i cnpns do 250 )l de s{lica gel G. 

7J 



:.e-··· 
·~. '; 
~ , 

... 
· .. 

Tabla 4.14 Ticopos do rotonción T~ 

dol c.::i.latión roEpcoto c.l pci~atiGn ( lCO ) 

en cliforontoo tipoo e.o col~o.-

DoJ~Oil 300 OV-101 ov-210 ov- 225 

0.09 0.98 o.a1 0.92 
'. 

Do;:oil 300 "' FolicCI"bor.:ilc.no. 

OV-101 = Diootil silic6n • 

OV-17 = Fc:.lil ~ cotil - cilicón. 50~ do Pcnil. 

OV-210 = T~lfluo~o - ~r6D1l- ~otil - oilic6~. 50~ do Tri -

·. tluoropropil. 

OV-225 = Cir:mop~opil - fcn1l - cot1l ~ silic6n. 25~ de cia -

propiÍ y 2;;~ de fcnil. 

."i·; 

'Tccpcrctt'.Z'a do la columna= 150 oc. 

.. :•'·:' 
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1. Columna. de 
cobre. 

Tablo. 4. 15 Scnsi bilidad y tiempo de 

rotenci6n del ~'31.ntión on doo tipoo 

de columnus. 

Sensibilidad ( n~ )~ 

Columna do 
acero Ino:c. 

5 

Silicón 
iaoºc ) 

47 

Tr 

Apiozon 
( 180°0 ) 

28 

Los tiempos de retención son relativos al Dieldrín = 100. 
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Col.ur...ua do silic6n = 2 pies J• 5 pulg. do cliúmotro interior. ··-32 

kpacec1o. con 10~ v1/;¡ elastómero de silic6n E - .25, con 2. 5~ 

· Epikote 1001 en Celi ta malla 100 - 200. 

Col.umna de Apiezon = 3% w/w Apiezon L o N con 0.3~ E:pilrnto 

1001. 

Se utiliz6 detector de captura de electrones en ambas columnas·~! 

ng = nanogramos. 



Sistema 

Eter de petroleo -

11 " 
" " 

Etcr de petroleo -

11 11 

.. 11 

Tabla 4 .16 Valores ée Rf del mcla.ti6n 

en diferenten sistecas eluyentcs en ca -

pa. fino.. 

-.!iL 

Acetona 90:10 .34 
11 75:25 ,55' 

" 50:50 .98 

Cloro formo 90:10 o.o 

" 50:50 .22 

11 10:90 .D3 

E ter ele pe trol. - Acot. Ctil. 75:25 .73 
11 11 11 50:50 .89 

Eter de petrol. - Etenol 97.5:2.5 .30 

11 " " 95:5 .52 

Eter de petrol. - metenol 98:2 .33 

11 " " 95:5 .64 
.. " " 90:10 ,45 

Benceno - Cloroforoo 50:50 .35 

Benceno - Acet. do Etilo 95:5 .4ó 

.. 11 11 90:10 .70 
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V.- COHCLUSIOHES 



5.0 Conclusiones 

5.1 Los residuos de los insecticidas en genexal, y del 

ma1ati6n en particular tienen efectos nócivos en la 

salud de las personas y de los o.nimales. 

5.2 El empleo de los insecticidas como agentes do fumi -

eaci6n en productos comestibles dobo ser racionoli -

zado y conforrae a las nor~as de seguridad que se re -

comienden. 

5.3 Ea necesario conto.r con m6toaos de ané.lisia para la 

detorminaci6n de residuos en productos vogotales. 

5.4 La colorimetría, la cromatografía gas - liquido y en 

capa fina, son t6cnices confiables pa::a osas determina -

ciones. 

5.5 Estudiados los resultados de la~ t6cnicas anteriores, 

la Cromatografía en Gas - Líquido es la más eficien -

te y ~ecómendable para la determinnci6n de residuos 

de malati6n en productos vegetales en general. 
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