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2 .5 residuos de pesticidas, tarto en los -=

suslos como en productos a.rfezlas desescndc contribuir un po-

eo, a la irrormacién existente al respecto.

Como subemos, el uso de insecticias on la sgricullu
ra estd fimenerts estatlecidc y laz contidades usadas se in~
crener. tan diariz-.ente, Bl desprecic indudatle e los daflos ~--
cazusados por el uso nd =decusdo de estos materieleg afscte y

307, sxprecrt ios ror ¢fectos dafiines, los cus

l2g son extremade-

zente esinnles ; puelden umcumularse en el hombre y su zedio —-

erntriente,

Un exzmen de alirentoz tomnados en l: cosecha, o Yien,

da de la canti-

e

er. ¢a-2do final de produccidn, nos e une med

d2¢ -dxira de residuo de pesticide gucs g2ri ingerido por el -

ke
D
i

’
he: tre, Asi puss, algonos slf

15=3

g.2dos y ex.. -———
idos antes de ssr conmsunidos, como parte de fste estudic ti--
tlirgrdfico de métodsrs de determinacidn de residics ie pesti-
cidas, se ccnsidsre irteresznte determirar el .redo de perdi

do de es* s compuestos durente lsa wxiraccidn,



ormz2cidn sozera an

fate itrabzjo trate de dnr wz r

lzg jas cortizner 4:t0s sobre su extraccidn y mé

forms de izt T

todo croratogrf{fico solrs su anflisis cozo por ejemplo si ng
sotros queremos an=lizer un prohiema cuslgaiere, vseros las -
tzblas y buscemo: el pzsticida, urz vez localizado veremos -
ls irformscidn acerca de l2s condicinsres de trakejo para rez
lizar 1z cro-wtegieffs de zos o identifiasrls cualitative y-
cuan sitetivomente, por Ejempl?, gi nuisieremos saber si unu-
muestre determinzds de suelo o si algdn producto 2grfcola --
contiene Aldrin; primersmente busezioc la téenice de extroc—
cién edecnrda para &ste, uns vez Jue tengzmos el producto de
le extraccidn ruscawos en tables y veros cudles son las cor

diciores adecusies pars el snflisis. { 2 )
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la Crormatografia:

e
m 1306 el inv::tigador ruiszc Tswett, {(jue yor -
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muchos es considerado el padre de la cromatograffa) rea-

lizd un experinento, que pa:é 2 ser le

Y

o
i

que i=mos*rd guc el color verde de las hojz- e¢std origi-

nado por distintas substancizs colorifss, exrarimento al
gue la crematograifa {(1itaralrente:eccritura de colores)

dete ader=az s norm-re.

En el aflo de 1950 hace aproxinzdamente un cuar
to de siglo desde sue comenzd &l deserrolly sisterdtico-
de la cromato.rz“fe, es Jdecir la cromztograffa de papel-
coro teecnica de andlisis, fue llev-da 2 cato por un gru-
pe de investizsdores britdniccs, cons*ituyeron ec<i uns
tese pere un mévode pie fin .. :rts se convertirfa en el
:4todo principel y mes utiliradc de sererscidn, en el =
feelsdng e 1 Zotwrad, )

Tno de 1l-s colaborziores rmfs ‘nspirado de ¢ e
gruro fue el profescer Tr. A.J.P. Mariin, gue por su tra-
vajo en este terreno recinfo en 13552 el nremio ncbel de
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A pes=r de que le cromaty raffa en svs distin-es
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fr1mes ha c-5d0 en e

e las tarsas rutinarias, sigzue con todo €l vigecr el hecho
de que una caja cor L-otoo el ten complicuda COmO es un Cro
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de gas, continfa siendo para los no nrofesionales un extrafio
inscriptor totalmente automdtico con el que se puede hLacer —-

mucho, pero no comprenden gque es exactamente,

Todos nosotros seguramente alguna vez nos hemos for-

mulado la pregunta ; Qué es la cromatograffa ?

Cuando Ud. deja czer una gota de "tinte" sobre un --
papel secante, sabe por experiencia gue la tinta es chupada &

absortida fédcilmente por la superficie fibrosa.

Pongamos alkore el rapel secante con la goia de "tin-
ta" en un fondo de agua. El agua subird poco a poco por el -
pepel, y la mancha de "tinta" que tiende a disolverse en el -
agua, se hallard expuesta a dos influencias: tiende a ascen-—-
der con el agua, pero es retenids por la fibra del rapel. -
Ahors bien, results que estas fuerzas nc 8on iguales para cla
ses de "tintas" diferentes. Una serfa mds soluble que la - -
otra, y tambidn la fuerza con que 3or absortidas difiere por
lo general, Por tanto, tomzndo en cuenta esto, 8i vertemos -
une mezcla de "tinta" en peyel secante y repetimsla prueba en
tes mencionada, un color se disolverd primero que el otro en
el s23ua, de maners que despuée de algdn tiempo se verdn sepa-
rada@qnie en el papel, Con éste experimentc queds demostrado

el princirio de la cromatografia,



El principio es, en el fondo, gue cads sustancia se
ve forzada a "elegir™ entre une fase no-mdvil (estdtica) y --
una fese en movimiento (dindmica). Ia fase estdtics es en ds
te csso el papel, la fase médvil el agua o Sea que para cada -

substancis la eleccidn es distinta.q)

Otras formas distintas de cromatograffa son:

1.- Cromatografia de capa fina: Es el método -
mds estrechamente relacionsdo a la cromato
grafia de papél.

2.- la cromatografia de columna: Es la forma -
bdsica de la cromatografia.

3.- Cromstogsrafia de ges: Es una variante muy
mecanizada y automatizada de la cromatogra

f{a de columna.

1.~ Cromatografia de Capa Fins,

'Para la cromatografia de capa fina se uss en lugar -
de paspel, uns place de cristal, donde se cocloca una capa may
fina, y sobre todo muy iguel § uniforme, de substancia absor-
tente ( p.e, éxido de aluminio ) como fsse estdtica.(se hace
diluyendo la substancia hasta ottener una pasta,que se extien
de sobre la placa de cristal, dejando hasta que se seque) Des
pués se coloca uns pequefia cantidad de la mezcla que hay que
serarar, en la plsca, y a continuaacidn se coloce en un depdsi
to, cor una substancia liquida (fase mdvil,K solvente 9 eluente

o eluyerte)., Comc sutstancia mdvil, se usa en ~anerel 1is-

ventes orgénicos, como por ejemplo benceno, cloeroformo, ace-



tona etc. 6 mezcla de ellos. ()
2.~ Cromatografia de columna.

Los procesos bdsicos responsables de las separaciones
cromatogréficas son, absorcidn y separacidn o pa:rticidn. La
dltima es mds popular. Aungue las separaciones pueden llevar
se a cabo por medio de andlisis por elucidn, frontal, y de -
desplazemiento, en la prdctica, la técnica de elucidn es la -

m4s comdn y la drica que se consicders.(g)
3.~ Cromatograffa de gas

la cromatograffa de zas es una técnica pars separar
substancias vol4tiles por medio de la filtracidn de una co- -
rriente de gas sobre una fase estacionaria. ©Si le fese esta-
cionarie es un sdlido, se habla de cromatografia gas-sdlido.
Esta téenics depende de las proriedades de adsorcidn del em——

peque de la columna para muestras, en especial gases,

Si la fase estacionaris es un liquido, s8¢ habla de -

cromatografia de sas-liquidoe,

La amplia variedad de tases liquidas con temperatu--
ras usables hasta 400 C hacen de la cromatografia gas liquidec

ls forma mgs versdtil y selectiva de la cromatografia de gases,

Hamsey en 1905 fué el primero en usar la Cromatoira-
f{s, serarando mezclas de :ases y vapores; en estos experimer
tos usd adorcidn selectiva o desorcidn de sdlidos adsorbentes,
tales como carbdn de lefia activo. Al aro siguiente Tsweet ob

tuvoe bandas discreramerte colorendas de rigmentos de nlantas



en una colurna cromatogréfice,

Tla sensibilidad, exactftud y simplicidad -
de fate métodc de separacidn, identificacidn y determinae
0idn de compuestos voldtiles, he res:ltado en un adrirae
ble deserrollo de la cromatogref{e de gzs. ( § )

Las nzrtes bfsices de un cronetdgrefo son: (12)

2.,~ Lag fuente ce cmas portador puro
( & rresi4n alta)
b.- Un controlador exacto de flujo,.
c.= Invector
d.- Colurne erpacada cons
Una face lfquids de distribucién
constan te,
Un soporte aflido inerte con une -
surerficie de sztcsorcidén grande.

6.- Detectdr ( con :l.ctronica necasaria)

era inyeccién, c>luns ¥
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A.- 3AS POAT LCK

Un cilindro de 28s a alta ;res:dén sirve como fuente
de 3as portador. la cromatografia de 3as isotérmica, la per-
meabilidad o resistencia de uns columna ne cambia durante un
andlisis. Se usa un regulador de presidn para asegursr una -
presidn uniforme en la entrada de la columna y por lo tanto -
una tasa de flujo de gas constante. A una temperstura dads,
esta tasa de flujo constante eluird los componentes en un - -
tiempo caracterfstico ( tiempo de retencidn ). (13) |

Los gases comunmente usados son hidrdzeno, helio, ni
trdseno.

El gas portador debe ser:

1.- Inerte
2.- Capaz de minimizar la difusidn gaseosa.
3.~ Puro y fdcil de obtener.
4.,- Barato
5.~ C@Qnveniente para uso del detector,
la eficiencia de la columna depende de la seleccidn
de la velocidad lireal correcta de :as, Un valor comin ners =
columnas de 1/4" DO es de 75 ml/mm., para columnas de 1/8%" DO
25 ml/mm. La tasa de flujo dptimo puéde ser determinada expe
rimentalmerte heciendo una simrle delineacién de Van Deemter
de AEPTC ( alto equivalente de platos tedrico ) contra veloci
dad lineal de gas.
Una manera de medir las tasas de flujo de gas es con
un medidor de flujo de burbuja de jebdn y un crondmetro & con

un rotémetro.



E.- Introduccidn de la Muestra.

La muestra debe introducirse er. forma irstarténes ern
la ¢-luamna, en ‘orma 18 inyeccidn por mecdio de jeringsas espe-
ciales. TUna buena revisidn en la técnica de muestreo es subir
ia temperatursa de inyeccidn y reducir el tamano de la muestra,.

Si cualquiera de estos factores aumenta el ndmero de
prlatos tedricos, es jue se ha usado an procedimiento pobre de
muestreo,

Recientemente han aparecido en el mercado dispositi-
vo8 para la inyeccidn directa de sdlidos. (Pirolizador, en -
el cual aumentando la tewmperatura volatiza las substancias, -

ya sean pldsticas, pinturess, alkaloides, etc.).

La técnica usada para la introduccidn de gases, ligui
dos y soluciones, es la introduccidén de una aguja hipodérmica
a través de una tepa de goma Sellada e inyectar volumenes pre
viamente medidos de una jeringa adjuntas y dsr una reproduccidn

de un 2% relativo.(13)

C.- Columnas,

La tuberia de la columna puede ser de cobre o acero
inoxidable, aluminio y vidrio, en forma rscta, doblada o en eg
piral. El cobre es el menos apropiado debido a que Se presen-

ta adsorsidn o reaccidn con componertes de 1a muestra.

Ciertos compuestos inestables, tales como esteroides,
pueden ser sepsarados mejor en columnas de vidrio. En zeneral
se usan columnas de acero inoxidable, empacsdas cuando se pre
senta en forma recta, para obtener un empague uniforme y lue-
80 puestos en espiral para faciliter tamaios largos en el ter

mostato usado. Ias columnas rectss son m4s eficientes, pero
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pueden ser diffciles, especialmente cuando se trabaja a_altas
temperaturas; si se presenta en forma enrollada el didmetro -
espiral debe ser & lo menos diez veces el didmetrc de la co--
lumna para evitar efectos de difusidn destructivos; loe lar--
gos del empague de las columnas varian desde unos pocos centi
metros hasta 50 metros de largo. Mayores longitudes de las -
colurinas dan nds platos'téoricos; pero debido a una caida de

presidn mayor, las columnas de mds de J metros son m4s difi-

ciles de usar siempre y cuando no sean columnas capilares.

Los didme:ros de las columnas varfian de J2.01" a 2" -
LI (pulgadas). Columnas mds anchas muestran efectos de difu—-
8ién destructivos y pueden ser muy carss de llenar. Columnas
demasiado angiostas presentan problemas de empaque y requieren

altas presiones y tamarios de muestras aln mds pequeilos.

Soporte sdlido:
El propdsito del scporte es proveer el medio de dis-
tribucidn de la fase lfquida en “oma uniforme sobre una gran

suygerficie, El soporte &dlido ceze sar:

1o~ Inerte (para evitsr la adsorcidn)
2.- De fuerza de opresidn alta (duro para que no
se quiebre al mansjarlo)
3. Superficie total srande,
4.~ De forma rectangular y tamano uniforme.
Fase Estacicnaria,
La seleccidn correcta del solvente de particidn a -

usdrse es probablewente el pardmetro m4s importante en 13 —--



cromatografia de

1

gas-1fquido. Izualmente el solvente debe tener

las siguientes caracteristicas:

1.- Las muestras deben exhibir diferentes coefi-

cientes de distribucidn,

2.~ Las muestras deben tener una solubilidad ra-

zonable en el solvente,

3.- El solvente debe tener una presidn de vapor

Temperatura.

impercertitles bajo temperaturas de operacidn.

Para ser méds exactos s8e debe describir la temperatura

de la cdmara de inyeccidn, de la columna y del detector. Debi-

do a que estas tres temperaturas proveen diferentes funciones,

es mejor que el aprato posea tres controles de temperaturs di-

ferentes.

Te=

J.-

Temperatura del pucrto de inyeccidn; debe ser
suficientemente alta para que vaporice la --

muestrs tan rdpicamente como se inyecte de -

manera que no haya pérdida de eficiencia en -
la técnica de inyeccidn. Por otra parte, la

temperaturs debe ser suficientemente baja pa-
ra evitar descomposicién o rearreglo térmico.
La temperatura de la columna debe ser sufi--

cientemente alta para que el andlisis se ob-

tenga en un lapso razonable y suficientemen-

te baja para obtener en los picos la separa-

cidn deseada,

Temperatura del data2ctor,

la influencia de la temperatura sobre el -
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detector depende considerablemente del
tipo de detector usado; sin embargo, =~
puede decirse que el detector y las -
conexiones de salida de la columna al
detector deben tener la tempersturs -
necesaria para svitar que se condenw-
se la muestra( o la condensacién de -

la fase 1{quida).

Detectores.

El detector indica la presencis y mide la can-
tidad de componente en el efluente de la columna. Los de~
tectores se clasifican de acuerdo al tipo de cromatograffa
que producen, los cuales pueden ser de tipo integral o de
tipo diferencial.

Los detectores integrales ofrecen una sefial, en
funcién del tiempo, proporcional & la cantidad total que
ha pasado por el detector; la sefizl se mantiene en el va~
lor que indica el total de sustancia detectada, incluso -
cuando ésta ya ha salido del detector, y cuando aparece -
una segunda sustancia, la sefial correspondiente se adicio
na a la anterior.Con este tipo de detctores se obtiene un
registro en el cual a cada sustancia le corresponde un ~
peldafio y la altura de cada uno de ellos es proporcional
& la cantided de la sustancia correspondiente.

Los detectores diferenciales presentan la infor-
macidn en forma de una curva, que én realidad es la deri-
vada del registro integral, pues no registra la relacidn
( m/ ¢t ), o blen ( m/ V), En efectc: el puntc de infle-
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xién, en el registro integral, corresponderd a un méximo
en el diferencial y la linea de registro volverd a cero--
( o o1 valor de sefial de cero) entre dos sustancias que -

esten perfectamente separadas.

Hay detectores de conductividad témmica, =--
detectores de ionizacién de flama, detectorcs de captura-
de electrones, detectores de Helio, detectores de fosforo

detectores micro-transversal.

Registrador.

La practica actual es usar un registrador -
con gréfica de banda pars obtener un registro permanentes
Se recomienda una escala total de 1 mv/l seg., Cada dia se
presta més atencién a los andlisis rdpidos y a la influen
cia de la velocidad del registrador en la forma de los pi
cos. Actualmente se venden registradores hasta con 7 velo

cidades, que van de 0.1 a 10 pulgmdas por minuto.( 5,13,14)
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L lag sistancias d rrodictos guimicos que se uti
zen para el combate de las plsgmes gue atacan los cultivos
se les clasgifica de acuerdo con su naturaleza guimica en:
productos darivesdos de la quinica orednice y derivados de
la quimica inorgdnica, estando entre l:s derivados de la
qufmica Tnorgfnica los productos de origen mineral como
el azufre, Arsénico, compuestos fluorsdos, teles como el —
Fluoaluminato de sndic {Criolita), y entre los derivados
de la qufrica orgdnica, los derivadcsd de las plantas § -
de origen vegeltal y 1.s de origen mirerzl como 109 acel-
tes minerales y de zcuerdo con su esgpecificidad se lea de
nomina insecticidas { del lstin : Insectorum-insecto y de
Caedere-matar).(7.10)

Segun el modo de<actuar de “osg insecticidas. eg
tos se clesifican en: .
" &.- Insecticidas de Contacto
b.- Insecticidas de veneno Zsticmacal
C.- Fumigentes .
a.~ Insecticidas de contacte.
Se les dc ésate nombre sguslles materiales -
que son aplicados dirccramente edtre .ns insecios en algu

-

5 .
ros estadfos Jdel

ciclny de su vila, va ces al -stado de hug
vecillos, larvas o pupem 0 bien en estad> adulto, preservan
su accidr destructive por peretvscidn a través de los eg

pirdcnlos o hien Dor i3 DIrcs sensor tles, i@ se encuer

tror. en verias partes de su cuerpo £ tien dircctixerte
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a trevis de las paredes del insecto. Para guie sean eficae
ces , estos corpuestos tienen que ponerse en contacto con
todos 1los miembros de una noblecion de inszctos.

Tamtien se les conoce con el nombre #e insecti
cidaes exterminedores.
Insecticidas de Veneno Tstomacal.

Son aquellos insccticidas gue sdn incerfdos
vor los ins2ctos junto con lgs narties de las plantas corn
gue se zliments, pasando & su estdmago v originendo la —-
muerte del insecto por dostruceidn del apzrato digeutivo.

Estos verenos se pueden aplicar tanto su for
mea de »rpersleowes om0 de “soslvorecs, otros ze znlfzan er
Sorre de cebos ndicionados e un agente atreyente, o ban--
tlen en tal forme que el insecto incidentelmente ingiers
el veneno al acdherirze fecte a sus pitas, zntenz2s y limpiar
¢e con su aparato bucal,

Pumnigentes.
wo0s fumips:s tes son 2guellos masteriz..s gue

f 3l rstade gaseosou y que destiruyen z los insectos =i
ponerse en contacto con ellcs, en alguno de, los estadfos
de su vide y se splican gorerslpy onte en =3p2cios cerraljos.
LITLRION DE ACTHESDR & OT5 CARAC TRRLIETICAS.
Tnsecticidas Tnorgdnicoas:

1.=- Txide Arsenioeod

2.- Pentoxido de A.sérico

.- Arseniato tricélcico

4.-Crislita $ Tluoaluwinaty Ze Iyviio




5.-

Bo=s

70-

Insecticidas
p
3.-
3.-
Se=
6.-

Insecticidas
1.~

2.-

3.-

4.-

5=

" 6.

Fumigentes,

Acido Bérice
Rorax

Selenieato de Sodio

Orgénicos Naturales
Nicotina
Nornicotina
Anabtasina

Piretro

Cinerinas

Aletrinas

Orgénicos 3intéticos

DR 7.- Dieldrin
Metoxiclor 8.- Pirofo$fato Tetra
TDE etflico

DEFPT . 9.~ Paratidén

Pl EAEnG 10.- Octametil Pirofos

sldris faramida. etc.

Acido Jdasnnhfdrico
Tetrecloruréd de Zarbono
Dicloruro de Ztileno
p=Piclorvehenzeno

Naftaleno

Sulfure de Certvonce
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Inzecticidas Irorganices:

l.- Cxido Arsernicszo
Re=O

A&S,C); 7;9
. . As'=0
2.~ Pentoxido de rrsénico
°=A$=o

A54 Om =t At; O‘ So

P d
; S —~ » O-As-o
3.- arseniatc Tricdlcico

C“'(A‘O‘)‘
4.- Criolita -8 71 pelumirsate 34 Sodio
Nay AL Fe
5.= Acido DBérico
0 B,oaH
—0
,ESCh Nown
6,~ Borsx
Na,8(0;- 10 H,0
7.- 3eleniato de Iodio

Na,Se O,

Insccticides Orgénicos Naturales:

1= Wiegtina c“;-—ﬂ-“l-
C “l’”l CH@C"‘%—H\/%
“ e H N
cWy

2.— Wormicotina

CH C\-“; C\“[
(i“ ¢ —0Cn /C“t
~
CH % L
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6 5505 Cuy
o' | B e
T7C*C“-"C“ CH— (Wa- COO
CHy
\'\; =0

S¢= Cirnerinas

C=cWy
£.~ Aletrinas
HO — CW €~ CWy —CW= (M
\
O —Co

Insecticides "rorrnicos “intéticos:

Taoe B T
.C- c\
&"C‘“‘);C“ " °'-'3 ch-ccly
ch
2,- Yetoxizlor
C("

4.-D7F DT

E(Fc‘mlcn-ccb]

5.~ Clcrdano

6. = f.ldl‘ir‘
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7.~ Diel - rir

Zo= Pirofoefaby “c,‘“aetiuco
G WO /OC:”S
>P O—P\oclus

C HsO
9,~ Paration ‘
C
1%0 \ p-—o__OMoz
Cz“‘o
lO.—Octametilpirofosfaramida‘
9
(Cm)N ‘ Y ﬂ((“l);
\P"'O —P )
n(ews),

(C \"3); N

11.- Fenoxstifna
O

1.- Acido Tianhfdrico
H-C2N .

2.- Tetracleorure de Carbomo

wrragntas!

cc\y
Ju~ Meluraro & TTLLEN0
C;“4C|t
1= Pors=Dals 2obeRetno
c Hycl,

5. — Xaftaleno

Co “3
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TEENICAS D7 ZT7ACCION ¥V SERITACTON TE TIUSTICIHAS.

Fn el anélisis de pesticidas, el probleme mas
importante es el gue se reficre a la sepuracidn y oxtroe-
ccidn del vesticida, ya que no existe un procedimiento ——
gencral gque pueds emplearse para todos l:s pesticidas o -

para cualquier tino de nmuesgtra.

For esta rezén, adn existiendo un gran numero
de procedimientos porz el andlisis de pesticidas sge ten—-—
dra ur problems mds o menos comnlicado dependiendo de si
el shélista esta familiarizado con la historia de la mues

tro. €1)

M€todo Cassil

Tste es un procedimiento de separacidn y extra
ccidn muy simnle y muy efectivo, disefiado en especial pare
ciertos tiyos de extractos de legumbres y frutas.
~0s exiractos de holus de lezunhres, contie~
nen una cantidsd spreciable de clorofila y grasas que de-
ben eiiminarse porque en alguness ocasionss poar descomposi
cidn de los misnos pueden falsearse los resal tados.

Eate pr-cedinmliento se erplza gon muy buenos

r: gul iwdog en aplo, slfelfe,col,remolache,d:rczn, rerres

y =extracto de »era.
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Material requerido:
Benceno satursdo cocn sgua
Isopropenol
Parel Filtro
Embudos
Adsortente: Nuchar-Attaclsy
Embudos de separacidn
Probetas greduadas
pipetas
Vesos

Watraces Erlenemeyer

Procedimiento:

l.- Ta mueszra para el anéliq}s se tor al acvar o estadig

ticamente y s2 nrevars en forms ad:z:c .a rare la extreccion

con €. solvente, -
Log vegetieslesg y el heno se desmenuzsn en forms
nermal y- se mezeisn con el solvente de extraccidén.
En el cnsc de frutas hay dos formaes de tretar

las

.- La superficie conteminade se puede obtensr
q:itendo la cfscera, -:edninle y mezcelandg
la con un voluren igusl de solvente,

b.~ Pedezos de frutess, de peso conocido,bse oue
den rraparar suspendiéndolors en el solven
te v honogeneicando,

k
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2.- Por cada gramo 3de material oue se tome como muegtre -
es rnecesario adicionzr 3 ml de una solucidn de 12 ml

de penceno y 1 ml de Tsopropznol.

3+~ La muestra y e golvente, se mezclan durante 5 minutos

con un homogenelzador.

NOTA.- Debe evitarse lo mas rcsihle la formacidn e

f

mulsiones. i edto sucediera serd nccessrio centrifugar

pere romper la emulsidn .

4.~ Colocer eproximademerte 23 ml1 del ex:iracto en un ambu
do de sevsracidn y extraer con 2 wnorcioncs de 25 ml de a=

gua pere elininar el TIseo rorsnol.

5.~ Agregar 2.5 g de Nuchsr-Attaclay, & 1los 25 ml del ex-—
tracto de benceno; agitar durante 30 segundos y fil-
trar,
€£.- Inveetar S ul , del filtrado en el cromatferafo des =~
2z

gas 4§ eplicer -sta czntidad par:z separaciin e identi-

ficaeciédn por cromatografia de capa fina.

NOTA.- Si le concentrzcidn d=1 pesticida es mayor gue
el limite de detacecidr v resolucidn del sistema
zmpleado  para le sevarnciS$n { € C 8 CCF), -

debheren hgrerse dilucion s.
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*étodo de langlojg-Stemp-lLisksa

El Tanglois-3temp-Tiska, es fﬁpido, v Ln
gol- p2sc y aplicatle & mna gran variedad de muestras.
Con éste método se obtienen excelentes resul
tados al snalizar productos de leche y de:ivedos, hueves
tejides grasos, Jjamér,scngre y suelos. Usando éste método

un tecriico nuade anslizar de 2% & 3

5]

s stras en un perio

do de 8 horss.

¥aterisl:
Clorurs de [tileno
Eter de petrolgo
Columna ( 20 mx X 60C mm -
Lena de Vidri_, pera taper v v 1's exireros

d=2 1la colurna,

lorisil { @alle <0-100) ectivada » 850 € ( acg

tivada por el fatriean‘:'

n-hzx=no

N hs= EL ficrieil puedse rocctiveree, o . entandalo du

pepite 29 & 14 horas & 3. ., Posteriormer 1 as

iesactivady prrefazhrante arregscrdo 54 de agua
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Procedimientos

le= Colocer 25 g de Florisil en 1la columna y lavar
con 50 ml de Cloruro de Metileno: Fter de petro

1e¢o (50:50), & cartando los lsvados.

2= ¥ezclar comple:apente la muestra ( gue con-——-—
tiene menos de 1 g de grasz,) con loz 25 g de -
florigil, pars formar una masa semilfquida. A=
greger ects maes 2 lg colivung, a modo <&@ fermar
una capa de subsiencic er la psrte superior.

~

te=Diluir el pesticida con Z'oruro de “eiileno al
20 % en éter de Petrolec ( rzngo ds etullicidn
30-70 € ). Usando lss sis iertes cantidadss del

sclvente prias

N

DT, TN 2B E ¥y Lindand e.s...150 ml
Heptacloro y HJeptacloro "poxido.....250 =l
DAeLATAT G v i 6 v w09 65 0 8005 wbve w Gw 98 00 mow woh FIG AL

Endrin scesvswsssosnas ssannmmess vans 200 XL

4,- Evsporar a sequedad, e vello maria a 50-F0 C

S5.; Disclver el residus en 10 ml de hevano & invec

tar S ul er &1 crometlarsfo de gsses o to---

mer est: cuntidad pers aplicerla en lsg i

de capa fin=.
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|
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200 C
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i GAS LONGITUD MATERIAIL TEME.
TS ASE ESTACIONARIA ; SOPGRTE MCARREADOR OLiMNA COLUMNA COLUMMA
T T T CHROMOBQRB W T yiorio ¥
GOMA SILICON GE- X653 ngALLAS 2R XN ¥ ComRe 180%
13%RESINA EPIKOTE 1001 | NITROGENO
DIAZINON | 045 | CHROMOSORE W | i 2"“ ‘/3"*‘« VIDRIO 190% |
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! | | PYREX ' i
= o B SR e AR 7—‘* i fome e L Sy e g e —-—
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i
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|
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o,P0DDT
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P4 ot

_ EPIKOTE 1001_11.3%.
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DO 5% Ww
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QF-1 107
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+EPIKOTE Y,
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DIECUBIZE T CONCLUSTEReS
Le Cromatograffe de ems, tal como su rombre lo
indica, es particularmente 2decuada vera la separacid: de

zases y 1{duidos volatiles 8 s81idos en estzdo gzseoso.

Taz difrrenciss de -~dgorsidn & osarticidn de el
materiel er lz columna es sierpre el fector que hard las
severaeciones pnsitles.

Como pn2zios >lservar on 1z : tablas, exlsten

~lguros pesticidas 1og cuales se pueden enalizar por Va=—-—

?

rios métodcs, en 108 cusles hasiczrente combia el gas a-

«

ot

ctec

s

carreador y o1 iipo de o1, pPi1es ¢sto eg desldo & que

~t

le neturaleza de la muesira es Jdiferente. Hidrogenc y e+~
lio, por ejemplo, son particulermente adecuados para usar
los con w tipo de detector iz conductivides térmice por
qiie am~osg sases pogeen ung conductiviied térmice eleveda
Yy por tanto, permite une respucsta rapida parz el detector.
Respec:o & le introduccidén de le muestra, la
cantided inyectada a1 crometésrefs de gsases dependerd de
la puturaleza de la muestra, del tamefo de la columna y =~
del tive de detecter, perc generslsnte 1=z rertidades -
usadas son muy pegvefizs en cromatogwe s dz smses. Son -
rengos de le—40 ul, peras gases - 1fjuidos y dc frscciones

"

de miligrame pere muestros sélidas.
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A & 4

Laz columngs son h=2chas

L

¢ .na varicdsd de 1a
teriales ircluyendo vidrio,plestico y metsmles t=les como
cotre, Niquel y tcero 'roxidstle. os tubos de vidrio son
tar=z=tos e inerzes p:ro son muy fragiles y dificiles de en
rrollasr. Los *utos de nlestico hechos de Polietileno 6 -
Nylon son faciimente enrrollados y desenrrollados pero =«
tiender 2z disolverse con los 1fq.ids>s orgdnicos - =1 sopor
te en el interior de la2 culwrna s temperziuras elevadas.
Las colunnas de metal , p rque sor inertes y
fuertes y poseen siemes tuenas propiedcdes térmicas, son
generalrente preferides, pero son mas costosas.

Pare la zcyorig de 1os sndlis’s, lasc column-
de 5—1% pies de longitud y 2—10 mm de diametro son las
las seleccionadas. Psra la crometdgraffe de gas (caniiar)
leos tubos usados son de 1C—1000 pies de lungitud y de -
0.1=1,0 mm de diametro. -

Tas terperaturss ~pie vparecsn en czda and«
ligisz se dgﬁen de resretar sl rc¢alizer 4ste porqu: una ve
riecidn de estas nos produce una slieracidn en la lectu—-—
ra. Fn los detectores de temperztdre de Flare, por ejem-—
nl~, 1z nezcla de geses senrr riores (. Uitrogeno e Hidro=
geno) son querados ners dee uns [leme fina la cudl choca

gorre un terrocople ( par-térmico) en ur tuto de 3flice.
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T2 caler de combustiin de Tz compuestos ot

nicos pzsindo atraves de el deiector ¢zusan ur ircremen

to en 1

o

temperature de la flema, y vor tanto en laz c.m.f,
generada por el per-térmico. @1 incremento en e.m.f. es
detectado por .n métbdo potencioméirico y dn una nedida de
Za certidad de cada compuesto zezrdo asreves del detector.
Comoe vemos, agul nos explicsmos el porgue del contrsl de
la temperztura, y pers cada tino de detector existen " al
verndores"” que nos modificen nuestraz nusstra lectuiss -
finales si no mantenemos nuesirss temperaturas de trabajo.
Ta temperaturs de la columra Jete ser 1. su
ficienterente alte pzrs jue el andlisis se 5btenga an in
lapso rszonatle y suficientemente baja vare onrtener en los
picos lo sepasracidn deseads, como vimos snteriormente. S3e
encontrd, de wcuerdc a una aproximacidn, que vara cade -
30 € de disminucidn en la temperuiura, el tiempo de reten_
cidn se duplica ( pars mues*ras de a’ to pirto de eiuilicior
se puscde emplear un progrzmador de ‘emperaturss). .t declir,
clie si 1u tempernturz es ruy elta pues todos los compuestos
resaran muy rapidemente y lz sepa:rcidn de l:e picos se-
ré ncco clara.

Ordinariamen‘e, larges columnas ( 7=——10 m) con un
glto piso de mrteris! ravesiido {£0-30%) son usados en -
cronaograifa de gmses. n est: e¢studio sa encon‘rd, sin
embargo, aue 127 buenss separacisnes de les snbstenci = -

se chiuvieren cor culumnas corias {3m) y h.jo peso & ecer-
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ga ( 5—10 %2) en mucho menor tierpo. Esﬁo tembien per- -
mitid Za spliczcidn de esite método de purifiezeidn pora -
algures drocas d2 alts nsas miiecualar., Jtra dific:ited en
cor.trada con la columna de grsn pesn § carga fué la conta
minacidn de la misma con msterisles exiraflos en el extrac
to. EZn algines casos el instrumento tuvo que correr a tem
paraturas elevadas por 6-8 he., entes 2e¢ gue ls cclumna -
fuere prerarads pore otra inyecciédn . Esto no ocairre con
lzs columnas cortas y menos czrgaiss, “dem=s, la contemi-
necidn ce 128 materisles recogidos con grssa siliecédn o--
currié menos sezuido con columnes de bajo peso 5 cargsa.
El procediriento Ze capa fina cspaz 16 h=cer
deteccion<e por ebajo de lug rpuede ser aplicado paras a--
guas conteniendo 0.0Cl ppm de pesticida, en tanto que el

procedimiento mes sensitivo en cromatograffa de gases se-

rf{ usado para medir niveles @ un factor de 10 & mas baja.
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