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INTRODUCCION

Uno de los problemas mfs controvertidos de los Gltimos ados
es ol uso masivo y sistemfitico de pesticidas, y las cantida
des usadas se incrementan diariamente. El desprecio induda-
ble a los daflos causados por el uso no adecuado de estos ma
teriales, afecta y son expresados por efectos dafiinos, alre
dedor de 8sto se han manejado un sin nlmero de argumentos -
en pro y en contra, las conclusiones mfs firmes que se des-
prenden son las siguientes:

A) Que los residuos que dejan los pesticidas sf tienen efec
tos contaminantes.

B) Que como consecuencia de esa contaminacién ya hay espe--
cies animales que han sido dafiados.

C) Que la polftica, sobre el uso de pesticidas debe ser con
secuencia de los niveles residuales presentes y de las -
necesidades econfmicas de cada regién.

D) Que en la mayor{a de los pafses, como en el caso de Méxi
co, no hay informaciSn suficiente para establecer esas -
polfticas.

El presente trabajo bibliogr&fico trata de llevar una des--
cripcién somera, como nos es posible, de la determinacién -
cromatogrifica de los residuos de pesticidas en los cerea--
les mfs comunes, descando contribuir un poco, a la informa-

cién existente al respecto.



GENERALIDADES

I CROMATOGRAFIA
I.1.- Historia de la Cromatograffa

En 1906 el investigador ruso Tswett, (considerado por mu--
chos como el padre de la cromatograffa) realiz§ un experi-
mento, que pasS a ser legendario, con el cual demostr§ que
el color verde de las hojas estf originado por distintas -
substancias coloridas, experimento al que la cromatograffa
(1iteralmente escritura de colores) debe ademfs su nombre.

En el aiio de 1950, hace aproximadamente un cuarto de siglo
desde que comenz§ el desarrollo sistemfitico de la cromato-
graffa, es decir la cromatograffa de papel como técnica de
anflisis, fue llevada a cabo por un grupo de investigado--
res britfnicos, constituyendo as{ una base para un método
que finalmente se convertirfa en el mftodo principal y mas
utilizado de separacién, en el campo de la quimica.

Uno de los colaboradores mfs inspirado de este grupo, fuf
el profesor Dr. A. J. P. Martin, que por su trabajo en es-
te terreno recibiS en 1952 el premio Nobel de quimica.

A pesar de que la cromatograffa en sus distintas formas ha
llegado en el mundo de la quimica a pertenecer a las ta---
reas rutinarias, sigue con todo el vigor el hecho de que -
una caja con botones tan complicada como es un cromatSgra-
fo de gas, continfia siendo para los no profesionales un ex
trafio inscriptor totalmente automftico con el que se puede
hacer mucho, pero no comprenden qué es cxactamente,



Todos nosotros seguramente alguna vez nos hemos formulado
la pregunta ¢Qué es la cromatograf{a?.

La cromatograffa puede definirse como la técnica de sepa-
racién de una mezcla de sustancias, separaciSn que se ba-
sa en la diferente velocidad con que se mueve cada una de
ellas a través de un medio poroso, al ser arrastradas por
un disolvente en movimiento.

I.1I.- Cromatograffa de Papel.

Cuando dejamos caer una gota de "tinta” sobre un papel se
cante, sabemos por experiencia que la tinta es chupada §
absorbida ffcilmente por la superficie porosa.

Pongamos ahora el papel poroso con la gota de tinta en un
fondo de agua (disolvente). El agua subirf poco a poco -
por el papel, y la mancha de tinta, que tiende a disolver
se en el agua, se hallarf expuesta a dos influencias; --—
tiende a ascender con el agua, pero es retenida por la fi
bra de papel. Ahora bien, resulta que Estas fuerzas no -
son iguales para clases de tintas diferentes. Una serfa-
ufs soluble que la otra, y también la fuerza con que son-
absorbidas difiere por lo general. Por lo tanto, tomando
en cuenta esto, si vertemos una mezcla de tintas en papel
poroso y repetimos la prueba antes mencionada, un color -
se disolver§ primero que el otro en el agua, de manera ——
que despufs de algfin tiempo se verfn separadas en el pa--
pel. Con &ste experimento queda demostrado el principio-
de la cromatograffa.

El principio es, en el fondo, que cada sustancia se ve --
forzada a clegir entre una face no-mSvil (estitica § esta

cionaria) y una fase en movimiento (dinfmica & eluyente).



La fase estfitica es en este caso el papel, la fase m5vil el
agua, o sea que para cada sustancia la eleccién es distinta

Otras formas distintas de cromatograffa son:

a.- Cromatograffa de capa fina: Es el mftodo mfs
estrechamente relacionado a la cromatograffa
de papel.

b.- Cromatograffa de columna: Es la forma bfisica
de la cromatograffa.

c.- Cromatograffa de gas: Es una variante muy me
canigzada y automatizada de la cromatograffa
de columna.

1.1II.~ Cromatograffa de Capa Fina.

Para la cromatograffa de capa fina se usa en lugar de papel
una placa de cristal, donde se coloca una capa muy fina, y-

scbre todo muy iqual § uniforme, de ia absorb -
(p.e. 8xido de aluminio) como fase estacionaria, (se hace -
diluyendo la ia hasta obt una p , que se ex—

“tiende sobre la placa de cristal, dejando hasta que se se--
que). Despufs se coloca una pequeila cantidad de la mezcla-
que hay que separar, en la placa, y a continuacién se colo-
ca en un depSsito, con una sustancia lf{quida, (fase mSvil,

solvente § eluyente). Como sustancia mSvil, se usa general
mente disolventes orgfnicos, camo por ejemplo benceno, clo-

roformo, acetona, etc., § una mezcla de cllos.

I.IV.- Cramatograffa de columna.

Los procesos bisicos responsables de las separaciones croma
togr&ficas son, absorcién y separacién o particién. La G1-
tima es mSs popular. Aunque las separaciones pueden llevar
se a cabo por medio del anflisis de elucién, frontal, y de



desplazamiento, en la préctica, la técnica de elucién es la
nfs com@n y la Gnica que se considera.

I,V.- Cromatograff{a de gas.

La cromatograff{a de gas es una técnica para separar sustan-
cias volftiles por medio de la filtracién de una corriente-
de gas sobre una fase estacionaria. Si la fase estaciona--
ria es un s81ido, se habla de cromatograffa gas-sSlido. Es
ta técnica depende de las propiedades de absorcién del empa
que de la columna para muestras, en especial gases.

Si la fase estacionaria es un 1fquido, se habla de cromato-
graffa de gas-1{quido.

La amplia variedad de fases 1fquidas con temperaturas usa--
bles hasta 400°C hacen de la cromatograffa gas-1{quido la -
forma mfs versftil y selectiva de la cromatograf{a de gases

Ramsey en 1905 fuf el primero en usar la cromatograffa, se-
parando mezclas de gases y vapores; en estos experimentos -
us8 absorcién selectiva § desorcién de sSlidos absorventes,
tales como carbSn de lefia activo. Al afio siguiente Tswett-
obtuvo bandas discretamente coloreadas de pigmentos de plan
tas en una columna cromatogrffica.

La sensibilidad, exactitud y simplicidad de este método de-
separacibn, identificacién y determinaciSn de compuestos vo
18tiles, ha dado como resultado un admirable desarrollo de-
la cromatograffa de gas.

Las partes bSsicas de un cromatSgrafo son:

1.- La fuente de gas portador § acarreador puro.
(a presién alta).

2.- Un controlador exacto de flujo.

3.~ Inyector.



4.- Columna empacada con:
Una fase l{quida de distribucién constante.
Un soporte sSlido inerte con una superficie
de absorcién grande.

S.- Detector. (Con electrSnica necesaria).
6.~ Registrador.

7.- Termostato para inyeccién, columna y detec-
tor.

A.- GAS PORTADOR

Un cilindro de gas de alta presién sirve como fusnte de gas
protador. La gratfa de gas isotérmica, la permeabi-
lidad o resistencia de una columna no cambia durante un ank
lisis. Se usa un regulador de presiSn para asegurar una --
presién uniforme en la entrada de la columna y por lo tanto
una tasa de flujo de gas constante. A una temperatura dada

esta tasa de flujo constante eluirf los componentes en un-

tiempo caracter{stico (tiempo de retenciém).

Los .gases comunmente dos son hidrSg , helio, nitrSgeno

Bl gas portador debe de ser:
a.- Inerte.
b.- Capaz de minimizar la difusiSn gasecsa.
c.- Puro y ffcil de obtener.
d.- Barato.
e.- Conveniente para el uso del detector.

La eficiencia de la columna depende de la seleccién de la -
velocidad lineal correcta de gas. Un valor comin para co--
lumnas de 1/4" DE es de 75aml/mm., para columnas de 1/8" DE-
es de 25ml/mm. La tasa de flujo Sptimo puede ser determina
do experimentalmente haciendo una simple delineacién de Van
Deemter de AEPIC, (alto equivalente de platos teSricos), --



contra velocidad lineal de gas.

Una manera de medir las tasas de flujo de gas es con un me-
didor de flujo de burbuja de jabSn y un cronSmetro § con un
rotémetro.

B.- INTRODUCCION DE LA MUERSTRA.

La muestra debe introducirse en forma instantfnea en la co-
lumna, en forma de inyeccisn por medio de jeringas especia-
les. Una buena revisién en la técnica de muestreo es subir
la temperatura de inyeccién y reducir el tamaiio de la mues-
tra.

Si cualquiera d@ estos factores aumenta el nfmero de platos
teSricos, es que se ha usado un procedimiento pobre de mues
treo.

Reci han ap ido en el dispositivos para
1a inyecciSn directa de sSlidos. Pirolizador, en el cual -
aumentando la temperatura volatiliza las sustancias, ya -——
sean plésticas, pinturas, alkaloides, etc.

La t8cnica usada para la introduccién de g , 1fquidos y-
soluciones, es la introduccién de una aguja hipodérmica a -
través de una tapa de goma sellada, e inyectar vol(menes —-
previamente medidos de una jeringa adjunta y dar una repro-
duccibn de un 28 relativo.

C.- COLUMNAS.

La tuberf{a de la columna puede ser de cobre o acero inoxida
ble, aluminio y vidrio, en forma recta, doblada o en espi--
ral. El cobre es el menos apropiado debido a que se presen

ta adsorcién o reaccibén con componentes de la muestra.

Ciertos compucstos inestables, tales como esteroides, pue--

den ser scparados mejor en columnas de vidrio. En general-



se usan columnas de acero inoxidable, empacados cuando se -
presenta en forma recta, para obtener un espaque uniforme y
luego puestos en espiral para facilitar tamaiflos largos en -
el termostato usado. Las columnas rectas son afs eficien--
tes, pero pueden ser diffciles, especial do se tra
baja a altas temp uras, si se p a en forma enrolla-
da el difmetro espiral debe de ser a lo menos diez veces el
difmetro de la columna para evitar efectos de difusiSn des-
tructivos; los largos del empaque de las columnas varfan --
desde unos pocos centfmetros hasta 50 metros de largo. Ma-
yores longitudes de las columnas dan mfis platos teSricos; -
pero debido a una cafda de presién mayor, las columnas de -
nfs de 9 metros son mis diffciles de usar siempre y cuando-

no sean columnas capilares.

Los difmetros de las columnas varfan de 0.01" a 2" DI (pul-
gadas). Columnas mfs anchas muestran efectos de difusién -
destructivos y pueden ser muy caras de llenar. Columnas de
masiado angostas presentan problemas de empaque y requieren
altas presiones y tamailos de muestras aGn mfs pequeiios.

D.- SOPORTE SOLIDO.

El propSsito del soporte es proveer el medio de distribu —
cién de la fase 1fquida en forma uniforme sobre una gran su
perficie. El soporte s§lido debe de ser:

1.- Inerte (para evitar la absorcién).

2.- De fuerza de opresiSn alta (duro para que
no se quiebre al manejarlo).

3.- Superficie total grande.

4.- De forma rectangular y tamafio uniforme.,

E.- PASE ESTACIONARIA.

La seleccién correcta del solvente de particidn a usarse cs
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probablemente el parfmetro mfs importante en la cromatogra-
ffa do gas-1f{quido. Igualmente el solvente debe de tener -
las siguientes caracterf{sticas:

1.- Las muestras deben exhibir diferentes coefi-
cientes de distribucién.

2.- Las musstras deben tener una solubilidad ra-
zonable en el solvente.

3.- El solvente debe tener una presiSn de vapor-
imperceptibles bajo temperaturas de opera --
cién.

F.- TEPERATURA.

Para ser mas exactos se debe describir la temperatura de la
cémara de inyeccién, de la columna y del detector. Debido-
a que estas tres temperaturas proveen diferentes funciones,
es mejor que el aparato posea tres controles de temperatu--
ras diferentes.

1.- Temperaturas del puerto de inyeccién; debe -
ser suficientemente alta para que vaporice -
1a muestra tan rfpidamente como se inyecte,-
de manera que no haya pérdida de eficiencia
en la técnica de inyecciSn. Por otra parte,
la temperatura debe de ser suficientemente -
baja para evitar descomposicién o rearreglo-
témmico.

2.- La temperatura de la columna debe de ser su-
ficientemente alta para que el anflisis se -
obtenga en un lapso razonable, y suficiente-
mente baja para obtener en los picos del cro
matSgrama la separacién deseada.

3.~ Temperatura del detector: la influencia de-

la temperatura sobre el dotector depende con

-9 -



siderablemente del tipo de detector usado,
sin embargo, puede decirse que el detector
y las conexiones de salida de la columna -
al detector, deben de tener la temperatura
necesaria para evitar que se condanse la -
muestra, (o la condensacién de la fase 1f-

quida).

G.- DETECTORES.

El detector indica la presencia y mide la cantidad de com
ponentes en el efluente de la columna. Los detectores se
clasifican de acuerdo al tipo de cromatograf{a que produ-
cen, los cuales puesdsn ser de tipo integral o de tipo di-
ferencial.

Los detectores integrales ofrecen una seial, en funcién -
del tiempo, proporcional a la cantidad total que ha pasa-
do por el detector; la sefial se mantiens en el valor que-
indica el total de sustancia detectada, incluso cuando §s
ta ya ha salido del detector, y cuando aparece una segun-
da sustancia, la sefial correspondiente se adiciona a la -
anterior. Con este tipo de detectores se odtiene un re--
gistro en el cual a cada sustancia le corresponde un pel-
daito y la altura de cada uno de ellos es proporcional a -
la cantidad de la sustancia correspondiente.

Los detectores deferenciales p la inf i6n en-
forma de una curva, que en realidad es la derivada del re
gistro integral, pues no registra la relacién (m/t), o --
bien (m/v). En efecto, el punto de inflecciSn, en el re-
gistro integral, corresponderf a un miximo en el diferen-
cial y la linea de registro volverf a cero (o el valor de
sefial de cero), entre dos sustancias que estén perfecta--

mente separadas.

- 10 -



Hay detectores de conductividad térmica, detectores de io

nizacién de flama, det de captura de electrones, -
detectores de helio, detect de f&8sforo, 4 ai
cro-transversal.

La préctica actual es usar un registrador con gréfica de-
banda para obtener un registro permanente. Se recomienda
una escala total de 1 mv/seg. Cada dfa se presta mfs ---
atencién a los anfilisis rfpidos y a la influencia de la -
velocidad del registrador en la forma de los picos. Ac--
tualmente se den registrad hasta con siete veloci-

dades, que van de 0.1 a 10 pulgadas por minuto.

-11 -



I1 PESTICIDAS.

A las ias o prod quimicos que se utilizan pa-
ra el combate de las plagas que atacan los cultivos se -—-
les clasifica de acuerdo con su naturaleza quimica en:
Productos derivados de la quimica orgfnica, y derivados -
de la quimica inorgéinica, estando entre los derivados de-
la qufmica inorgfnica los productos de origen mineral co-
=0 el asufre, arsénico, compuestos fluorados, tales como-
el flucaluminato de sodio (criolita), y entre los deriva-
dos de la quimica orgénica, los derivados de las plantas-
S de origen vegetal y los de origen mineral como los acei
tes minerales, y de acuerdo con su especificidad se les -
denomina insecticidas (del latin: Insectorum-Insecto y —
Casdere-Matar) .

Segln el modo de actuar de los insecticidas, estos se cla
sifican en:

a.- Insecticidas de contacto.
b.~ Insecticidas de veneno estomacal.
c.~- Fumigantes.

I1.1.- INSECTICIDAS DE CONTACTO.

S les da este nombre a aquellos materiales que son apli-
cados directamente sobre los insectos en algunos estados-
del ciclo de su vida, ya sea al estado de huevecillos, --
larvas o pupa o bien en estado adulto, preservan su ac --
cibn destructiva por penetraciSn a través de los espirficu
los § bien por los poros sensoriales, que se encusntran -
en varias partes de su cuerpo § bien directamente a tra--
vés de las paredes del cuerpo del insecto. Para que sean
ofi estos P . tienen que ponerse en contacto
con todos los miembros de una poblacién de insectos.

- 12 -



También se les conoce con el nombre de insecticidas exter
minadores.

II. II1.- INSECTICIDAS DE VENENO ESTOMACAL.

Son aquellos insecticidas que son ingeridos por los insec
tos junto con las partes de las plantas con que se alimen
tan, pasando a su estimago y originando la muerte del in-
secto por destruccibn del aparato digestivo.

Estos vensnos se pueden aplicar tanto en forma de asper--
ciones como de espolvoreos, otros se aplican en forma de-

bos adicionados a un ag atrayents, o también en tal
forma qus el insecto incidentalmente ingiera el vensno, -
al adherirse Este a sus patas, antenas y limpiarse con su
aparato bucal.

II. IIX.- PUMIGANTES.

Los fumigantes son aquellos materiales que pasan al esta-
4o gaseoso y que destruyen a los insectos al ponerse en -
contacto con ellos, en alguno de los estadios de su vida-
y se aplican generalmente en espacios cerrados.

II. IV.- DIVISION DE ACUERDO A SUS CARACTERISTICAS.

Insecticidas Inorgfnicos:

1.- Oxido Arsenioso.

2.~ PentSxido de Arsénico.

3.~ Arseniato TricSlcico.

4.- Criolita o Plucaluminato de Sodio.
5.- Acido BSrico.

6.- Borax.

7.- Seleniato de Sodio.

Insecticidas Orgfnicos Naturales:
1.- Nicotina.
2.- Nornicotina.

- 13 -



3.- Anabasina.
4.- Piretro.

5.~ Cinerinas.
6.~ Aletrinas.

Insecticidas Orgénicos Sintfticos:
1.-D0DT.

2.- Mstoxmiclor.

3.-TD8S.

4.-DPDT.

S.- Clordano.

6.- Aldrin.

7.~ Dieldrin.

8.- Pirofosfato tetra et{lico.

9.~ Paration.
10.- Octametil Pirofosfaramida, etc.

Pumigantes:

1.- Acido Cianhfdrico.

2.- Tetracloruro de Carbono.
3.~ Dicloruro de Etileno.
4.~ p-Diclorobenceno.

5.~ Naftaleno.

6.~ Sulfuro de Carbomno.

- 14 -



II MOMBRES Y FORMULAS.
Insecticidas Inorgfnicos:
1.~ Ozido Arsenioso.

Asg 03
2.- PentSzido de Arsénico.
Asg O3p0-e Asg Og
3.- Arseniato Tricflcico.
Cag (As0g) 5
4.- Criolita 8§ Plucaluminato de Sodio.
SagALFg
S.~ Acido BSrico.

B5Bog

6.~ Dorax.

BagB g0, - 10850

7.- Seleniato de Sodio.

FaySe0y

- 15 -



Insecticidas Orgénicos Naturales:

1.- Wicotina.
c8 CHg=CHg
8c Comee CH 2
(4 CH ¥

N
4.- Piretro.
CH
o~
Clng - ca, CHy
CHy CBam CB y=e00
S.- Cinerinas. 2
6.~ Aletrinass.
<"
7\
BO~= CH \s:_ CHy—CE=x=CHj
g CO

Insecticidas Orgfnicos Sintéticos:

1.-DDT.
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2.- MetSxiclor.

¢cLs
@
P

8.- le!o-!ato ‘htnotiuco.

02850>1_ 0_] Pk

Cols0 OC ol g
9.- Paratién.



10.- Octametilpirofosfaramida.
4

o
(CHJ)B'\T P/'(ml)?
e ) e, \
(033)/ N(CH3) o

11.- Penoxatifna.
Pumigantes:

1.- Acido Cianhfdrico.

acn

2.~ Tetracloruro de Carbomo.
CCL gy

3.~ Diclorurc de Etilemo.

CalgCle

4.~ Para-Diclorobenceno.
CellgCls
5.~ Baftaleno.

C1o8s

6.~ Sulfuro de Carbono.

CSg
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IV TECNICAS DE EXTRACCION Y SEPARACION DE PESTICIDAS.

En el anflisis de pesticidas, el problema mfs importante-
es el que se refiere a la separacién y extracciSn del pes
ticida, ya que no existe un procedimiento general que pus
da emplearse para todos los pesticidas § para cualquier -
tipo de muestra.

Por esta razén, aln existiendo un gran nGmero de procedi-
mientos para el anflisis de pesticidas se tendr§ un pro--
blema mfs o menos camplicado, dependiendo de si el anflis
ta estf familiarizado oon la historia de la muestra.

METODO CASBIL

Este es un procedimiento de separaciln y extraccién msuy -
simple y muy efectivo, diseillado en especial para los ti--
pos de extractos que contienen una cantidad apreciable de
grasas, que deben eliminarse porque en algunas ocasiones,
por descomposicién de las mismas, pusden falsearse los re
sultados.

Material Requerido:

Benceno saturado con agua.
Isopropanol.

Papel filtro.

Babudos.

Absorvente. MNuchar-Attaclay.
Embudos de separacién.
Probetas graduadas.

Pipetas.

Vasos.

Matraces Erlenmeyer.
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PROC

4.-

S.-

8i la concentracién del pesticida es mayor que el lfmite
de deteccisn y resoluci6n del sistema empleado para la -
separacidén ( CC 6§ C C F ), deberfn hacerse diluciones.

EDIMNIENTO

La muestra para el anflisis se tama al azar

o estadfsti y se prepara en forma --
adecuada para la extraccién con el solvente.

Por cada gramo de material que se tome como

es io adicionar 3ml., de una
solucibn de 12ml., de benceno y 1ml., de -
isopropanol.

La muestra y el solvente, se mezclan duran-
te 5 minutos con un homogeneizador.

Debe evitarse lo mas posible la formacién -
de emulsiones. S5i &sto sucediera ser§ nece
sario centrifugar pera romper la emulsidn.

Colocar aproximadamente 25al., del extracto
en un embudo de separacién y extraer con 2-
porcionss de 25al., de agua para eliminar -

el isopropanol.

AMgzegar 2.5 g., de absorvente Nuchar-Atta--
clay, a los 25ml., del de b
agitar durante 30 segundos y filtrar.

Inyectar 5 ul., del filtrado en el cromatS-
grafo de gas o aplicar esta cantidad para -
separaciSn ¢ identificacién por cromatogra-
ffa de capa fina.

METODO DE LANGLOIS-STEMP-LISKA:

El Langlois-Stemp-Liska, es r&pido, e¢s un solo paso y --
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aplicable a una gran variedad de muestras.

Usando este sftodo, un técnico puede analizar de 25 a 30
muestras en un perfodo de 8 horas.

Material Requerido:

Cloruro de etileno.

Bter de petroleo.

Columna (20 mm. x 600 =m.)
Lana de vidrio, para tapar uno de los
extremos de la columna.

Plorisil (malla 60-100) activada a --
650°C (activada por el fabricante).
n-Hexano.

Bl florisil puede reactivarse, calentfndolo durante 12 o
14 horas a 140°C. Posteriormente es desactivado parcial
mente agregando 5% de agua y colocfndolo en un recipien-
te cerrado durante 48 horas antes de emplearse.

PROCEDIMNIEBNTO::

1.- Colocar 25 g., de florisil en la columna-
y lavar con 50ml., de cloruro de etileno:
Bter de petroleo (50:50), descartando los
lavados.

2.~ Nezclar completamgnte la muestra, (que --
contiene menos de 1g., de grasa), con los
25g., de florisil, para formar una masa -
semilfquida. Agregar esta masa a la co--
lumna, a modo de formar una capa de sus--
tancia en la parte superior.

3.- Diluir el pesticida con cloruro de etile-
no al 208 en &ter de petroleo (rango de -
ebullicibn 30-70°C). Usando las siguien-
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tes cantidades del solvente para:

DOT, DDD, DOB y Lindano..........150 al.
Heptacloro y Heptacloro EpSxido..250 ml.
Di@ldrin...ccccceccecccccsccecss 550 ml.
Endrifeccecrcccsccsocccccaccesss 650 ml,

4.- Evaporar s sequedad, en bafo marfa a 50-60°C.

S.~ Disolver el residuo en 10 ml., de hexano e in
yectar 5 ul., en el cromatfgrafo de gases § -
tomar esta cantidad para aplicarla en las pla
cas de capa fina.

En caso de ser necesario hacer diluciones del con
centrado.
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V KETODO PARA PREPARAR EL MATERIAL PARA COLUMMAS
PARA CROMATOGRAFIA GAS-LIQUIDO EM LA SEPARA
CION DE ALGUNOS PESTICIDAS

(38)

Los procedimientos que tienen por condiciSn una agitacida
simple para fluidizar secos, han sido propuestos para pre
parar materiales para columnas empacadas para gra-
ffa de gas de productos qufmicos orgfnicos y pesticidas -
orgénicos.

Una separacién satisfactoria de pesticidas organoclorados
ha sido obtenida con Anachrome ABS, Chromoport XXX, Gas -
Chrom Q y Chromosorb W recubiertos con silicones, pero el
empaque de las columnas requiere condici larqufsisas-
con inyecciones repetidas dentro de una temperatura espe-
cificada y flujo de gas. Por ejemplo el Gas Chrom Q recu
bierto con DC-200 y QP-1 requiere de 3 a S dfas de condi-
ciones y no puede separar el Endrin del o,p-DDT().

Variaciones entre las preparaciones las podemos atribuir-
a un desigual recubrimiento del soporte debido a una ina-
decuada mezcla o a una ruptura de las partfculas durante-
1a agitacién.

A continuacién se describe un mftodo simple de prepara --
cién de materiales para columnas para dar cramatSgramas -
reproducibles y para eliminar sangrfas y condiciones lar-

gas.

RECUBRIMIENTO DEL SOPORTE CON SILICONES.

Los materiales y las condiciones usadas en la preparacién
de las columnas son listadas en la tabla I. El SE-30 y -
©l QP-1 gon disucltos en etil acetato (10 ml/g. de sopor-
te), en un frasco de 500 ml,, de lecho redondo (T 24/40);
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el SE-30 fuf quebrado en piezas pequeiias para acelerar la
dilucién. La solucién es calentada suavemente (en un Va-
riac a 25-30 V), y agiténdolo de ver en cuando por 1 hora
&6 hasta la apariencia de goma disuelta.

Bl soporte fuf agregado a la solucibn de silicon; el escu
rrimiento es reflujado en un cal do y lado
por un Variac a 50 V y arremolinado ocasionalmente por un
perfodo de 1, 2 § 4 horas. Con arremolinamientos peri&di
cos del contenido del frasco, el etil acetato es evapora-
do (Variac a 50 V), dentro de un flujo suave de nitrSgeno.
El frasco es tapado para desalojar los grénulos adheridos.
Los grfnulos parcialment dos son t feridos a una-
cSpsufh cristalisadora y calentada (35°C) hasta que esté-
libre de aglutinaciones. El secado es completado en un -
horno a 110°C por 2 horas; porciones del material recu --
bierto es ent P dicionado a 230°C por 2 § 4 ho--

ras, o bien a 250°C por 1.5 horas.

EMPACADO DE LA COLUMMA DE VIDRIO CON EL SOPORTE RECUBIER-
T0.

Bl soporte recubierto con silicon es empacado al vacio --
dentro de la columna, tubos de vidrio de borosilicato de-
4% £t x 1/4 in de di., enrollados convenientemente a un -
Aerograf Hi-Fi modelo 550. Para asegurar un cerrado her-
sftico y un empaque uniforme, el material es vaciado en -
porciones pequeiias y el empaque final de la columna es a-
=25 psi de presién.
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TABLA I

MATERIALES Y CONDICIONES USADAS EN LA FREPARACION DE

COLUMNAS
la. Inyeccién
Material de Columna . despufs de la Cromatograma
Soporte de Columna (Ch b) R iento/q Tri iento/Krs. !nlt:“uewn/

Columna Tipo Malla Peso Gramos SE-30 QP-1 Reflujo Temperatura Calidad
1 w 60-80 9 0.4 0.6 1 [¢] 22.5 Incorrecto
2 w 60-80 10 0.4 0.7 1 0 19.2 Incorrecto
3 w 60-80 10 0.5 0.6 1 o 64.2 Incorrecto
4 w 80-100 10 0.4 0.6 1 (1] 20.8 Incorrecto
S w 60-80 9 0.4 0.6 1 (4] 1.8 Incorrecto
6 w 80-100 10 0.5 0.6 1 o 23.8 Incorrecto
7 w 60-80 10 0.4 0.7 1 (1] 18.7 Incorrecto
8 w 60-80 10 0.5 0.6 1 ] 0.8 Incorrecto

9 L 80-100 20 0.8 1.2 1 2.0 (230°C) 0.8 Correcto
10 w 80-100 20 0.8 1.2 1 ] 3.2 Incorrecto

11 L] 80-100 20 0.8 1.2 1 4.0 (230°C) 0.7 Correcto
12 L] 80-100 20 0.8 1.2 2 [} 2.8 Incorrecto

13 L] 80-100 20 0.8 1.2 2 4.0 (230°C) 0.7 Correcto
14 W 80-100 20 0.8 1.2 4 o 1.5 Incorrecto

15 L] 80-100 20 0.8 1.2 4 2,0 (230°C) 0.6 Correcto
16 W 80-100 10 0.4 0.6 1 0 2.3 Incorrecto
17 (HMDS) W 80-100 20 0.8 1.2 1 ] 1.5 Incorrecto
18 (HMDS) W 80~100 10 0.4 0.6 1 [} 4.0 Incorrecto
19 G 80-100 20 0.8 1.2 1 [} 0.9 Incorrecto
20 G 80-100 20 0.8 1.2 1 1.5 (250°C) 3.0 Incorrecto
21 G 80-100 20 0.4 0.6 1 0 3.8 Incorrecto
22 G 80-100 20 0.4 0.6 1 1.5 (250°X) 1.0 Incorrecto
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El material que fuf recubierto y calentado a 230°C por es-
pacio de 2-4 horas y despufs empacado (tabla 1 columnas 9,
11, 13 y 15) no contaminaron el detector de captura de ---
electron (E.C.) y produce resoluciones separadas de pesti-
cidas, as{ la temperatura de operacién es obtenida.

Calentando el material se incrementa la recuparacién de --
sensibilidad S veces para los pesticidas organoclorados y-
aproximadamente 10 veces para los organofosfatos estudia--
dos.

Porciones de los mismos materiales recubiertos pero empaca
dos sin calentamiento (tabla 1 columnas 10, 12 y 14) san--
graron y i el det E.C. mfis importante, los
materiales que no fueron calentados no dan separaciones sa
tisfactorias de los pesticidas y la sensibilidad de detec-
cién es pequeiia ain despufs de limpiar el detector de E.C.

El uso de diferentes difmetros de soporte s51ido y propor-
ciones del material para recubrir WO mejoraron el funciona
miento de las columnas; el soporte de 80 a 100 mallas es -

apretad a -

a

preferido porque puede ser emp

de una columna de vidrio.

En la separacién de pesticidas organocloruros y organofos-
furos; el cramosorb W recubierto con DC-200 y QP~1 -==—=---
(20:0.8:1.2 g) y calentado a 230°C por 2 horas antes de --
ser empacado es comparable al que fué recubierto con SE-30
y QP-1.
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GAS LONGITUD | MATERIAL | TRNP. TIPO CROMATO | BIBLIO-
COMPUESTO _ | PASE ESTACIONARIA [  SOPORTE ACARREADOR | coLmet | coLumin | coLme | DETECTOR | GRAPO (OPC.Y | GRAPIA.
ALDRIN XE-60 5% CHROMOSORB | NITROGEWO | 1/4" DI VIDRIO 10M1ZA- | AEROGRAPH 17
1M Clom pe
AFL 26 W 60/80 Ma PLAKA. M0, 1700 18
ALDRIN APIEZOL L 1.38 | CHROMOSORB | 100 M1/Min | 1/8" DI VIDRIO | 190°C | CAPTURA 19
EPIKOTE 1001 28 | W 80/100 Ma | NITROGENO | +2 Pt. :um"—
- DC-200 108 DIATOPORT ARGON 95% | 4am. DI VIDRIO - - rFeHM 22
METANO 5% BOROSI
B 80/100 Ma [ o N i | ¢ 12 M LICATS MOD. 810 23
- Mozcla: SE-30 CHROMOSORB | NITROGENO | 1/8" DI ACERO 185°Cc . AEROGRAPH 19
2.5QP-1 1.0y moX. Y
XBo60 1.5 todn | G Aw-DMCS 40/60 M1/ | +5 Pe. VIDRIO MOD. 1520 20
+ EPIKOTE 1001 | 80/100 Ma Min PYREX 21
018
- GOMA SILICON CHROMOSORB | NITROGEWO | 1/8" DI vibrIo | 160°C - 19
GE-SE -62 1.3% |y 85/100 Ha | 100 ML/Min | +2 Pt
EPIKOTE 1001 "
24
ACIDO 2 ME
TIL 1,4 CLO | SE-30 SILICON CHROMOSORB | NITROGENO | 1/4% DI ACERO 150°C | IONIZA- | PERKIN-EL- 24
ROPENOXIA- INOX. CION DE | MER MOD.
cBTICO 108 W 80/100 Ma | 1.0 Xg/Cm | +2 M. p FLAYA P11 25
(MCPA) VIDRIO
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aas LONGITUD | MATERIAL [TENP. TIPO CROMATO | BIBLIO-
coupursto | rase sTactomaria|  sororTE | acARREADOR |conmom | cormem  foonmen | perecron | craro (opc.) | cRaPIA.
BTER METILI| SB-30 SILICON | CHROMOSORB | NITROGEWO | 1/4® DI | ACERO mmox| 15o°c| zowrza- | PemxmN-EL- | 24
CIom DE | MER MOD.
O DEL MCPA 108 ¥ 80/100 a| 1.0 Kg/cm | +2 M. | o vIDRIO cIam . 25
BENZOMARC | E-301 S0 cAs-CHROMO-|  WITROGENO | 3.5 mm DY AcERO o) 150°C| CAPTURA | vARZAN Az
SORB Q Y AIRE LI | +1.5 . DE BLEC | ROGRAPH 26
METIL BILICON | (/80 Ma. BRE S0 M1/ TROM. MOD. 1520
Min.
BROMACIL QF-1 3.00 + . NITROGENO | 1/8° Do | vIDRIO DB | 200°c| = AEROGRAPH 29
FLUOROSILICO- | 80/100 Ma 30 M1/Min. | + 5 Pt. | BOROSILI- MOD. 204-B
HES 12654DC- cato
200 SILICON 2%
BUTOXIDO SE-30 3% curoMosors | W2;Hz y Ax{ 1/8 o1 - 190°c | 1owxzA- | vamman ag 2
DE le RE 25;25 y | + S5 Pt. CION DE ROGRAPH
HILO. (pBR) | SILICOW 5% W 80/100 Ma| 00 M) /Min ] LA serte 1200 | 2®
CARBAMATOS QF-1 48 - N2 )H2 ¥y AI4 1/4" DO VIDRIO 115°C o F&B 30
RE 68;123;3 + 8 Pt. PYREX k)
o MOD. 1609 -
- GE-XE-60 1% CHROMOSORB NITROGENO 1.5 mm DI} VIDRIO 200°C - - 30
EPIKOTE 1001 G AW/DMCS 180 M1/Min | + 1.4 M. k) S
0.1v. 80/100 Ma.
DIAZINON APIEBZON L 1.0 CHROMOSORB NITROGENO 1/8" DI VIDRIO 190°C | CAPTURA Rk
EPIXOTE 1001 W 80/100 Ma| 100 M1/Min |+ 2 Pe. DB PLEC
2,08 TRON
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GAS LONGITUD | MATERIAL TEMP. TIPO CROMATO BIBLIO
COMPUBSTO PASE BSTACIONARIA SOPORTE ACARREADOR | COLUMNA COLUMMA COLUMNA| DETECTOR| GRAFO (OPC.) GRAPIA.
DIAZINOR GOMA SILICON GE-XB-|CHROMOSORB | NITROGENO 1/8" DI VIDRIO 160°C | CAPTURA 3
52 1,.3% RBSIMA EPI-|W 80/100 Ma| 100 M1/Min| + 2 Pt. Y COBRE DE ELEC
KOTE 1001 0.15% TROM
. SILICON GE-XE-60 CHROMOSORB - 1/8" b1 VIDRIO 200°C - 33
1.3% EPIKOTE 1001 |G 70/80 Ma + 6 Pt.
0.13%
DIELDRIN DC-200 108 DIATOPORT ARGON 95% 4sm DI VIDRIO 190°C - P & B MOD. 34
S 80/100 Ma| METANO 5% +1.2 M DE BORO 810 35
70 M1/Min SILICATO
® Mezcla: SE-30 CHROMOSORB | NITROGENO 1/8" DI ACERO INOX{ 18S°C - AEROGRAPH 19
2.5% Qr-1 1.0% G AW-DMCS + 5 Pt. VIDRIO PY- MOD. 1520
XE-60 1.5% TODO 80/100 Ma REX.
+ EPICOTE 0.01%
° APIEZON L 1.3% CHROMOSORB | NITROGENO 1/8" D1 VIDRIO 190°C - 36
EPIKOTE 1001 W 80/100 Ma| 100 M1/Min| + 2 Pt.
2.0
- GOMA SILICON GE- - - - VIDRIO Y 160°C - 36
XE-52 1.3V RESI- COBRE

NA EPIXOTE 1001
0.15%
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GAS LONGITUD | MATERIAL | TEMP. TIPO CROMATO  |BIBLIO-
COMPUBSTO | PASE ESTACIONARIA | SOPORTE | ACARREADOR | coruMeA | COLUMNA | coLumsa GRAFO (OPC.) GRAFIA.
DIELDRIN SILICON GE-XE-60 | CHROMOSORB - 1/8" DI | VIDRIO 200°C 36
1.3% EPIKOTB 1001 [G 70/80 Ma + 6Pt
0.13%
DISULFOTOM | DC-200 (.4 g); CHROMOSORB | NITROGENO 2mm DI VIDRIO | 173-193 VARIAN AERO- 37
QF-1 (.6 g) AMBOS |W 80/100 Ma |H2 y AIRE +55ca| en "U" °c GRAPH MOD. 18
+ CHROMOSORB DEGS 20514 y 2100
ESTABILIZADO 5% 170 M1/Min.
p/p
- - CHROMOSORB - 1mm DI - 162-182 - kY]
W AW-DHCS +110 Ca °c 18
80/100 Ma
DISULFOTON - CHROMOSORB 2sm DI - 173-193 - 37
02 AMALOGO W 80/100 Ma - + 55 Ca °c 38
- - CHROMOSORB - 1mm DI . 162-182 - 37
W AW-DMCS + 110 Ga °c 18
80/100 Ma
DISULPOTON - CHROMOSORB - 2mm DI " 173-193 - 37
SULPOXIDO W 80/100 Ma + 55 °c 38
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Gas LONGITUD | MATERIAL |TEMP. TIPO CROMATO | B1BLIO-

COMPUESTO | PASE ESTACIOMARIA | SOPORTE | ACARREADOR | cOLUMMA | coLioth | cowoi | DETECTOR |GRAYO (OPC.) | GRAFIA
DISULFOTOM . CHROMOSORB - 1m DI - 162-102 . - LY

L]
SOLFOXIDO W AW-DHC ¢ 38
80/100 Ma +110 Ca
D. D. T. |DC-200 108 DIATOPORT |ARGON 95¢ | 4mm DI | VIDRIO DE | 190°C [CAPTURA DE| P & M 34
METANO 5% BOROSILI- ELECTROM

8 80/100 K&l ;" | 124 | o no. 810 39
O.P-DOT | GOMA SILICON GE- | CHROMOSORB | RITROGENO VIDRIO Y | 160°C | CAPTURA DE 40
SE-52 1.3v; EPI- 33
XOTE 1001 0.15% W 80/100 HMal 100 H1/Min COBRE ELECTRON pos
- APIEZOM L 1.3% - - VIDRIO 1%°c| = 33
36
EPIKOTE 1001 2% ©
- SILICON GE-XE-60 | CHROMOSORB | = . 200°c| ° 33
1.3y, EPIXOTE G. 70/80 Ma 3
1001 0.13¢ 40
P.P-DOT  [GOMA SILICON GE- | CHROMOSORB | NITROGENO VIDRIO Y | 160°c| * 33
SB-52 1.3%; EPI- | W 80/100 Ma coBRE 36
KOTE 1001 0.15% 40
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GAS LONGITUD | MATERIAL | TEMP. TIPO CROMATO | BIBLIO
COMPUESTO | PASE ESTACIOMARIA | SOPORTE  |ACARREADOR | comoia | cormen COLIMMA | DETECTOR _|GRAFO (OPC.) | GRAPIA
P.P-DOT APIEZOM L 1.3% - . VIDRIO 190°C - 33
EPIKOTE 1001 28 :g
- SILICON GE-XE-60 | CHROMOSORB
1.3%; EPIKOTE - - . -
1001 0.185% G 80/100 Ma 200°c 33
36
40
D. D. E. DC-200 108 DIATOPORT | ARGON 95¢ | 4sm DI  |VIDRIO DB 190°C . PeM a
METANO SO BOROSILI-
8 80/100 Mal o T |t 128 o MOD. 810
P.P-DME GOMA SILICON GE- |CHROMOSORB | NITROGENO VIDRIO Y 160°C | CAPTURA DE 33
SE-S2 1.3%; EPI- |W 80/100 Ma 36
KOTE 1001 0.15% 100 M1/Min conRe ELECTRON 0
- APIEZON L 1.3% - - VIDRIO 190°C - 33
36
EPIKOTE 1001 2% o
- SILICOM GE-XE-60 | CHROMOSORB - - 200°C - 33
1.3%; EPIKOTE G 80/100 Ma 36
1001 0.15% 40
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GAs LONGITUD | MATERIAL | TEMP. TIPO CROMATO | BImLIO-
conpuesto | rase mstactomaria | sororre  [acammeacor | cormom | cormem | corwem | oerector | craro (oec.y | craria
BORIN GOMA SILICON GE-SE| CHROMOSORB - vIoRIO ¥ | 160°C - 33

52 1.3, EPIKOTE 36

ot oy W 80/100 Ma COBRE %

- APIEZON L 1.3% . . VIDRIO 190°c - 33
EPIXOTE 1001 2% 36

40

. SILICON GE-XE-60 | CHROMOSORB - . 200°¢ . 33
1.3%; EPIKOTE 36

1001 0.15% G 80/100 Ha 40

ENDOSULPAN| GOMA SILICON GE-SE| CHROMOSORB [NITROGENO VIDRIO ¥ | 160°C | capTURA DE 3
Ays | 521.3% EPINOTE | g5/100 Ma (2100 M1/Min COBRE ELECTRON 36
1001 0.15% 40

- APIEZON L 1.3 - . VIDRIO 190°c - EY)
EPIXOTE 1001 20 3

40

- SILICON GE-XE-60 | CiROWOSORB | * - 200°¢ - 3
1.3%; EPIKOTE 36

1001 0.15% G 80/100 Ma 40

ETERES 2,4 GE-XE-60 18 CHROMOSORB 1.5em DI - 215°C - CROMATOGRAFO 42
::3 EZPIKOTE 1001 O.1% G 60/80 Ma +1.4 M GAS-LIQUIDO ::

- 33 -



roncrwn | maTERIAL| TRIE. 7170 CRONATO | BIRLIO-
conpuESTO | asE ESTACIONARIA | SOPORTE _ |acammeacor | cormwm | cormem | cormen GRAPO_(OPC.) | GRAPIA.
PENOLES - . - - . . @
43
prs
FORATO DE-200 (4g) QP-1 | CHROMOSORB [N, Hp Y AZ | 2em DI | viDRIO | 173-193 VARIAN AERO- | 37
{6g) Todo + 10g B2 a 20; 1) . °c GIAPH MOD.
amowosors pegs | M 80/100 Malioo e |35 | B U 2100 38
ESTABILIZADO 5%
P
- . CHROOSORB | * 1mm DX . 162-182 - 3
L7
;’,";;o"ﬁ +110 n ¢ 38
PORATO APIEZON L y CHROMOSORB Sem DI | VIDRIO | 165y VARIAN ARRO- | 46
EFIXOTE 1001 G 80/100 Ma +1.5HK 190 °c m HoD.
PORATO DC-200 (4g), QP-1 | CHROMOSORB b% B YAl [2mopr | vibrro | 173-103 VARIAN AERO- | 37
(65) Todo + CHRO- a 20, 19 oc GRAPH MOD.
SuLroN nos0Re DEGS EsTA- | ¥ 807100 WAooy g [ * 55 Om | EN TOT 2100 8
BILIZADO 5% p/p
- . QroMosORB | * 1mn DI - 162-182 . »
W AN-DMCS oc
80/100 Ma + 100 38
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GAs LONGITUD |MATERIAL | TEMP. TIPO CROMATO | BIBLIO-
COMPUESTO | PASE BSTACIONARIA | SOPORTE | ACARREADOR | COLIMNA | COLUMNA | corwow | peTECTOR | GRAFO (OPC.) | GRAPIA
PORATO . CHROMOSORB |  * 2mm DI - 173-193 . . EY)
SULFOXIDO W 80/100 My +55 *c 38
- - curoMosors | ¢ 1mm DI . 162-182 - . EY)
W AW-DNCS c
Bo/ion e +110 Cn 38
PORATOXON - CHROMOSORB | * 2m DI - 173-193 - - 7
W 80/100 M4 +55 *c 38
- - CHROMOSORB [ " 1m DI - 162-182 . - 37
W AN-DHCS o
80/100 Ha +10C 8
PORATOXOM | DC-200 (4g) QP-1 | CHROMOSORB | N;, Hy ¥ AL| 2m DI | vIDRIO 173-193 | PosPORO | VARIAN ABRO | 37
(69) Todo + CHRO RE A 20,14; .. o GRAPH MOD.
SULPON m0SORB DEGS ESTA | ¥ 507100 M 150 wiuin |t SR | BN U 2100 »
BILIZADO 5% p/p
- . CHROMOSORB| = 1mm DI - 162-182 - - 37
W AH-DHCS o
o0 e + 110 on 8
PORATOXON - CHROMOSORB - 2= DI - 173-193 - - 3
.
SULPOXIDO W 80/100 M4 + 55 om ¢ 8
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GAS LONGITUD | MATERIAL | TENP. TIPO CROMATO | BIBLIO-
COMPUESTO | PASE ESTACIONARIA | sopoRTE _|acARREADOR |corman | cormem | cormem GRAPO (OPC.] | GRAPIA
| PASE BSTACIONARIA | SOPORTE | | COLUN | DETECTOR |
PORATOXON . CHROMOSORB . Lmm DI - 162-182 . »
W AN-DHCS o
SULPOXIDO g +10cm 38
POSPAMIDON | APIEZON L Y CHROMOSORB om 00 | vIDRIO | 165 ¥ VARIAN AERO 46
190 *°C GRAPH HOD.
EPIKOTE 1001 G 80/100 Ma +1.5M onp
FOSPATOS | SE-30 10%, EPIXD |CHROMOSOR® [Nz, Ky ¥ AI [ Sem DX . - "
TEZ 1001 TECNICA RE A 20; 25
EVAPORACION W 80/100 Ma| 0o wyi/uin |t 10 ® 48
- APIEZON L, EPIKD  |CHROMOSORB |Ng, Hp ¥ AL . . - 4
TE 1001 TECNICA RE A 20; 22
PILTRACION G 70/80 Ma {306 ) /Min 48
rosroroT1o | SE-30 108, ZPIKO  |crROMOSORB [Ny, By ¥ A1 [Sem DI | vIDRIO VARIAN ABRO 4
TE 1001 TECNICA RE A 20, 25) GRAFH NOD.
LaTOS EVAPORACION W 80/100 Maloo wy/min |+ 150 @ 205-8 e
- APIEZON L, EPIKO  |CHROMOSORB [N, By ¥ AI - - - 4
TE 1001 TECHICA RE A 20; 22)
PILTRACION G 70/80 Ma {355 w1 /Min 8
FOSPOROTIO | 8E-30 108, EPTKO  [CHROMOSORB [Ny, Hy Y AX - - . 47
TE 1001 TECHICA RE A 20, 25,
LATIONATOS | pyapoRACION W 80/100 Mafo00 Ma/Min hd
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MATERIAL |TENP. TIPO CROMATO| BIBLIO-
COMPURSTO | PASE ESTACIOWARIA coLmom _ jcoLwan | perector | craro (opc.Y| crAPIA
- APIEZON L ¥ EPIKO | CHROMOSORB [W,, Hj ¥ AL - - - . o
7E 1001 TECNICA RE A 20522,
PILTRACION G 70/60 Ma |306 41 /Min 48
POSPOROTIO | SB-30 108, EPIKO | CuROMOSORB iuz, By Y AT - - - - @
TE 1001 TECNICA RE A 2025
mATOS EVAPORACION W 80/100 Ha [550"0 /Min 8
. APIEZON L Y EPIXD | CHROMOSORE [Nz, Hp ¥ AX - - . - 47
TE 1001 TECNICA RE A 20,22
PILTRACION G 70/80 Ma {355 w1/Min 48
FUNGICIDA | POLIETILENGLICOL | CHROMOSORB [NITROGENO | 3mm DI - h40-180 | BOJA DEL | CROMATOGRAPO | 49
ORGAO 1% SUCCINATO G 60/80 Ma +1.5M *c GADA DE | ey 100IDO
NERCURIAL POISSON
HEPTACLORO | DC-200 108 DIATOPORT [ARGON 95% | dem DI | VIDRIO DE|190°C | cAPTURA PN 56
METANO S50 BOROSILI- DE ELEC
5 80/100 Ma o5 i /min | * 12 M | caro TRON oD 810
- GOMA SILICON G- | CHRoWosoRs puiTmocewo | 176" o1 | viorzo | 1occ - 57
SE-52 1.3v; EPI-
o roor s Tiie | w 807100 maf100 Mi/min |+ 2 Fe.
- APIEZON L 1.3% CHROMOSORB |  * - - 190°c - 57
EPIKOTE 1001 28 | W 80/100 Ma
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GAs Lowcrtw | marerian  |rEae. TIPO CROMATO | BIBLIO-
COMPUESTO | PASE ESTACIONARIA | SOPORTE _ |ACARREADOR | coLuwea | corowa  |comem | perector | Graro (opc.] | craPa
HEPTACLORO | SILICON GE-XE-60 | CHROMOSORB | * 1/8* ox - 200%¢ - 57
1.3%, EPIKOTE
oo G 70/80 Ma + 6 PL.
HEPTACLORO | DC-200 10% DIATOPORT |ARGON 95¢ | «m 0 | vIDRIo DE | 190°c . 61
METANO 5% BOROSILI~
EPOXIDO 5 80/100 ma[JoTMIO Y | 412w | 20O
- GOMA SILICON GE- | CHROMOSORB |NITROGENO | 1/6* DI | ViDRIO 160°¢ . 62
SE-52 1.3% EPI- | | 45/100 Ma[100 M1/Min | + 2 Pt
KOTE 1001 0.15% n .
- APIEZON L 1.3% . - - - 190°c - 62
EPIKOTE 1001 2%
- SILIOCON GE-XB-60 CHROMOSORB - 1/8" DI - 200°C - 62
1.3% EPIKOTE 1001
o G 70/80 Ma +6re.
HEXACLORO APIEZON L CHROMOSORB |NITROGENO 1/8" D1 ACERO 145°C AFPINIDAD WILKINS
BENCENO Y ELECTRO-
sus 1500z P 60/80 Ma |60 M1/Min | + 2 Pe. | mNOX. by MOD. 600-C 53
ROS
HEXACLORO | GOMA SILICON GE- | CHROMOSORB [NITROGENO | 1/6® DI | VIDRIO ¥ | 160°C | CAPTURA 54
BENCENO SE-52 1.3%, EPI- DE ELEC
B ) xors 1001 b.1en. | G 807100 Maf100 Mi/Min | 4 2 Pe. | comme o ss
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aas LORGITUD | MATERIAL | TEMP. TIPO CROMATO | BIBLIO-
CoMpuRSTO | PASE ESTACIONARIA | SOPORTE | AcAmREADOR | coruien | coumma | counmen | perecror | ravo (opc.) | GrarIa.
. APIEZON L 1.3% CHROWOSORB . - VIDRIO 190°c . 54
EPIKOTE 1001 28 | G 70/80 Ha 55
- SILICON GE-XE-60 . . 1/8° pI . 200°c . s
1.3% BPIKOTE 1001
R + 6Pt 55
. GOMA SILICON GE- | CHROMOSORB . 1/8* bt . 160°c . 54
5E-52 1.3V, EPI-
P aoy v | v 807100 na + 2P, s5
. APIEZON L 1.3% - . . . 190°c - 54
EPIXOTE 1001 2% ss
. SILICON GE-XE-60 | CHROMOSORS - 1/8* b1 - 200°¢ . 54
1.3v, EPIXOTE 1001
REeid G 70/80 Ma + 6. 55
HIDROCARBU | DC-200 9.8% + ANACRON ABS{ N,, Hz Y AL | Jmm DI VIDRIO 190°c |rLaen ar- | Barser-core- | so
ROB CLORA- RE a 33,507 CALINA NE | AN MOD.5320 | 51
o oF-1 15.8% %0/100 wa |55 830500 1y | pvmex Suna 1
METIL PARA | APIEZON L 3v, GAS CHROMO | FLUJO IGUAL | 4um DI VIDRIO 240°c | FLAMA DE | HEWLETT-PAC- | S8
. SORB Q DE Ny, Hy Y e HIDROGE- | KARD MOD. 402
TION 1Y 80/100 Ma AIRE + 2 Pt, EN "0 "y
. APIEZON L 5% CHROMOSORB | M, H2 ¥ AI - VIDRIO 170%¢ - . 59
RE a 40;21) 190°c
Q 80/100 K% 356 w1/uin 200°C
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GAS LOWGITUD | MATERIAL |TEMP. TIP0 CROMATO | BIBLIO-
COMPUESTO | PASE ESTACTIONARIA | sopomTE | AcARREADOR | coLuemn | cormem | coumenm | osrecror |araro (orc.) | crarma
- DEGS 1.4% . - - - - - . 59
- APIEZOW L Y CHROMOSORB Sem DI - 160°Cc | PoSFORO | VARIAN AERO- 60
EPIXOTE 1001 G 80/100 Mal +1.5H 190°c GRAPR HOD.
205-B
MALATION | GOMA SILICOW GE- - NITROGEWO |1/8° I | vIDRIO Y | 160°C | cAPTURA 62
SE-52 1.3%; EPI- DB ELEC
XOTE 1001 0.15% 100 Ml/Min |+ 2 Pt. | COBRE TROW
. APIEZON L 1.3% CHROMOSORB
EPIKOTE 1001 28 |G 70/80 Ma | = - VIDRIO 190°C . 62
- SILICON GE-XE-60 - - 1/8* b1 . 200°c - 62
1.3\, EPIFOTE
1001 0.13% + 6 Ft.
HETIL APIEZON L 5% CHROMOSORB | N2, Hy Y AI | 4m DI - 170°c | FLaGA DE | EBMRETT-PAC- 63
RE'A 40521, 190°C KARD MOD. 402
PARAOXON @ 807100 mal 0 A HNEN e 2 b, ragee | wtoRocEmo
- DEGS 1.4% - - . - - . - 63
N-OCTIL BI- SE-30 SILICON CHROMOSORB |N,, Hy Y AT [1/8" DI | ESPIRAL | 190°C | IoNIZACIONW|VARIAN AERO 65
c1cLo-nEPTA RE A 25525 DE VIDRIO GRAPH AUTO-
#o prcarsoq 3% 5 ¥ 80/100 Mal 300 mi/min | * 5 T | pE BoRos: DE FLAMA | pREpPARADO 66
XIMIDA LICATO MOD. 705
( NOBD )
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LONGITUD | MATERIAL | TEMP. TIP0 CROMATO | BIBLIO-
COMPUESTO | FPASE ESTACIORARIA coLmwA | couwem | coLuwna | pETECTOR | GRAPO (OPC.) | GRAPIA
PARATION | APIEZON L SV CHROMOSORB M3, Hz ¥ AL | 4mm DI VIDRIO 170°c | v o2 | EBWLETT-PAC- | 67
A 40,217 190°c KARD MOD. 402
DEGS 1.4% Q 80/100 Ma 300 M1/Min +2re. 200°C HIDROGENO 68
- APIEZON L Y CHROMOSORB Sem DI - 165°c | rosromo | varzaw AEmo 69
EPIXOTE 1001 G 80/100 Ha +1.50 190°c GRAPH HOD. 70
205-8 n
- COMA SILICON GE- | CHROMOSORB 1/8° b1 . 160°c | cAPTORA 72
SB-52 1.3% EPI- DE XLEC 73
e 1000 h.aes | W 807100 Mafroo ma/min | 42 pe. e i
. APIEZON 7 1.3% - - - - 190°c - 72
EPIXOTE 1001 2% 3
7
- SILICON GE-XE-60 | CHROMOSORB | * 1/8* o1 . 200°c . 72
1.3\, EPIXOTE 73
Too1 0 108 G 70/80 Ma + 6 Ft. e
PIRETRINAS | §E-30 SILICON CHROMOSORB :; Hy YAL| 1/8" DI | ESPIRAL DY 190°C | IONIZA- | VARIAN AERO 75
A 2525, VIDRIO DE CION DE | GRAPH AUTO- 76
3n, 58 W 80/100 Maloon yy/min | * 5 PR BOROSILI LA PREPARADO 7
0 MOD. 705
N-BUTIL APIEZOW L 5% CHROMOSORB [Nz, Hz Y AL | 4mm DI VIDRIO 170°c | o o2 | HEWLETT-PAC- | 78
A 40521, 190°C
PARATION | DEGS 1.4 @ 80/100 a fEE AR 4 2 pe. rogec | n1oRocENO | KARD MoD.402 [ 79
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LONGITUD MATERIAL | TEMP. TIPO CROMATO | BIBLIO-
COMPUESTO FASE _ESTACIONARIA SOPORTE ACARREADOR COLUMNA COLUMMA COLUMMA | DETECTOR | GRAFO (OPC.) | GRAPIA
N-PROPIL - - - - - " - - 78
PARATION
N-BUTIL - - " " - - - - 79
PARAOXON
PARAOXON ® . " " - - - " 78
79
THIOMETON APIEZON L Y CHROMOSORB Som DI - 160°C POSFORO VARIAN AERO 82
o, GRAPH MOD.
EPIKOTE 1001 G 80/100 Ma +1.5 M 190°C 205-B
THIONAZIN - " - " - . - 83
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VII NOTACIONES.

In: Pulgadas

DI: Difmetro Interno
DO: Difmetro Cxterno
re: Pies

M. Metros

m: Cent{metros

- Mil{metros

Ml: Mililitros

Min: Minutos

Mod: Modelo

5, " HidrSgeno

LA NitrSgeno

®: Igual a las condiciones del cuadro de arriba.
Ma: Mallas
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VIII DISCUSION Y CONCLUSIONES.

La cromatograffa de gas, tal como su nombre lo indica, es
particularmente adecuada para la separacién de gages y 1f
quidos volftiles o sS1idos en estado gaseoso.

Las diferencias de adsorcién o particiSn del material en-
la columna es siempre el factor que har§ las separaciones
posibles.

Como podemos observar en las tablas, existen algunos pes-
ticidas los cuales se pueden analizar por varios mé&todos,
en los cuales bfsicamente cambia el gas acarreador y el -
tipo de detector, pues esto es debido a que la naturaleza
de la muestra es diferente; HidrSgeno y Helio, por ejem--
plo, son particul d dos para usarlos con un ti

po de detector de conductividad t€mmica, porque ambos ga-
ses poseen _una conductividad térmica elevada y por lo tan
to, permite una respuesta rSpida para el detector.

Respecto a la introduccién de la muestra, la cantidad in-
yectada al cromatSgrafo de gases, depender§ de la natura-
leza de la muestra, del tamaiio de la columna y del tipo -
de detector, pero generalmente las cantidades usadas son-
muy peques
1-40 ul para gases y 1fquidos y de fracciones de miligra-
mo para muestras sSlidas.

en graffa de gases. Son rangos de --

Las columnas son hechas de una variedad de materiales in-
cluyendo vidrio, pléstico y metales tales como Cobre, Ni-
quel y Acero Inoxidable. Los tubos de vidrio son baratos
e inertes pero son muy frfgiles y diffciles de enrollar.

Los tubos de pléstico hechos de polietileno o nylon son -
ficilmente enrollados y desenrollados pero tienden a di--
solverse con los lfquidos orgénicos del soporte en el in-

terior de la columna a temperaturas eclevadas.

- 44 -



Las columnas de metal, poique son inertes y fuertes y po-
seen ademfs buenas propiedades térmicas, son generalmente
preferidas, pero son mas costosas.

Para la mayorfa de los anflisis, las columnas de 5-15 Pt.
de longitud y de 2-10 mm., de difmetro son las mfs selec-
cionadas. Para la cromatograffa de gases (capilar) los -
tubos usados son de 10-1000 Ft., de longitud y de 0.1-1.0
mm., de difmetro.

Las temperaturas que aparecen en cada anflisis se deben -
de respetar al realizar §ste, porque una variaciSn de 6s-
tas nos produce una alteracidn en la lectura. En los de-
tectores de temperatura de flama, por ejemplo, la mezcla-
de gases acarreadores (NitrSgeno e HidrSgeno) son quema—
dos para dar una flama fina la cufl choca sobre un termo-
cople (par-témmico) en un tubo de sflice.

El calor de cumbustiSn de los compuestos orgénicos pasan-
do a través del detector un incr en la tempe

ratura de la flama, y por tanto en la e.m.f., generada --
por el par-témmico. El incremento en e.m.f., es detecta-
do por un método potenciométrico y da una medida de la --
cantidad de cada compuesto pasando a través del detector.
Como vemos aquf nos explicamos el porqué del control de -
la temperatura, y para cada tipo de detector existen "al-
teradores” que nos modifican nuestras lecturas finales si

no mantenemos nuestras temperaturas de trabajo.

La temporatura de la columna debe ser lo suficientemente-
alta para que el anflisis se obtenga en un lapso razona--
ble y suficientemente bajo, para obtener en los picos la-
separacién deseada, como vimos anteriormente se encontr§,
de acuerdo a una aproximaciSn, que para cada 30°C de dis-
minucién en la temperatura, el tiempo de retencién se du-

plica, (para muestras de alto punto de cbullicién se pue-
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de emplear un programador de temperaturas), es decir, que
si la temperatura es muy alta todos los compuestos pasa--
r&n rSpidamente y la separaciSn de los picos ser§ poco --

clara.

Ordinariamente, largas columnas (7-10 M.) con un alto pe-
8o de material revestido (20-30%) son usadas en cromato--
graffa de gases. En este ostudio se encontr§, sin embar-
go, que las buenas separaciones de las sustancias se obtu
vieron con columnas cortas (3 M.) y bajo peso o carga (5-
10%) en mucho menos tiempo. Esto también permitis§ la ---
aplicacién de este mftodo de purificacién para algunas --
drogas de alto peso molecular.

Otra dificultad encontrada con la columna de gran peso o
carga fué la contaminacién de la misma con materiales ex-
trafios en el extracto. En algunos casos el instrumento -
tuvo que correr a temperaturas elevadas por 6-8 horas an-
tes de que la columna fuera preparada para otra inyeccién.
Esto no ocurre con las columnas cortas y menos cargadas.
Adenfs la contaminaciSn de los materiales recogidos con -
grasa silicdn ocurrié menos segquido con columnas de bajo-
peso o carga, (ver final del mftodo para preparzr el mate
rial para columnas, pfgina 24).

El procedimiento mfs sensitivo en cromatograffa de gases-
ser§ usado para medir niveles a un factor de 10 ug o més-
baja.
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