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RESUMEN

Se estudia la cromatografia en capa fina en su aplicacién a los residuos
de pesticidas clorados. De todos los sistemas ensayados el que mejor resul-
tado nos ha dado es el formado por la fase fija silicagel-G y fase movil éter
de petrdleo/parafina liquida (80/20) usando nitrato de plata amoniacal como
revelador.

SUMMARY

A study an the separation of different pesticides chlorinated by thin-layer
chromatography, has been made. From all the systems used, the best results
have been obtained by the stationary phase Silicagel-G, and as mobile phase,
petroleum eter/liquid paraffin (80/20), using ammoniacal silver nitrate as
a detector reagent.

RESUME

On a realisé une étude por chromatographie en couche mince sur la sé-
paration de differents pesticides chlorés, De tous les systemes employés, le
meilleur résultat est obtenu pour celui de la phase fixe Silicagel-G et comme
Phase mobile, I’ether de pétrole/paraffine liquide (80/20), utilisant nitrate
d’argent ammoniacal comme revelateur.

INTRODUCCION

En 1963, Kovacs (1) aplica la cromatografia en capa fina a la
deteccion de pesticidas organoclorados en alimentos. Posterior-
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mente otros autores (2) (3) (4) utilizan la técnica modificandola
por introduccién de diferentes adsorbentes, fases méviles y reac-
tivos de revelado. Algunos de los procedimientos descritos han sido
ensayados por nosotros, comparativamente, para encontrar el sis-
tema maéas idéneo de separacién de los pesticidas organoclorados
mas frecuentes en la provincia de Granada.

MATERIAL Y METODOS

Se ha utilizado un equipo de cromatografia en capa fina, tipo
Desaga. Los absorbentes empleados han sido éxido de aluminio G
y silicagel G, ambos de la casa Merck, y la preparacion de las
placas segin Randerath (5).

Las soluciones de los pesticidas patrones (aldrin, TDE, DDE,
DT, dieldrin, heptacloro y lindano) se hicieron en n-hexano a con-
centraciones de un mg/ml y de estas soluciones se hacia la dilu-
cion conveniente para las experiencias. Como reveladores se em-
pled el nitrato de plata amoniacal (1) y el nitrato de plata/azul
de bromofenol (6).

RESULTADOS

Los resultados se expresan en las tablas siguientes:

TABLA 1

RF (X 100) DE LOS DISTINTOS PESTICIDAS ENSAYADOS, SEGUN LAS
FASES FIJAS
MEDI®) DE 10 ENSAYOS)

Condiciones Rf x 100
Fase mdvil Fase fija Aldr. TDE DDE DDT Diel. Hept. Lind.
i ‘ : : ] Il
Silicagel-G 92,96 95,23 92,554 92,71 5550 90,98 83,55
Xileno
Oxido aluminio-G 88,36 85,21 91,50 90,22 61,01 90,67 78,99
Eter petroleo [ qiicaoel.c 60,05 1564 5321 3936 4,16 41,12 12,78
parafina
(80/20) Oxido aluminioG 68,69 17,85 56,93 4283 8,77 53,63 19,57

Hexano { Silicagel-G 90,21 83,63 89,45 86,48 93,08 96,49 91,39

acetona
(60/40) Oxido aluminio-G 96,47 91,31 94,31 92,89 93,15 96,84 94,77




TABLA 1II

LIMITES DE DETECCION DE LOS PESTICIDAS ENSAYADOS Y SEGUN LAS CONDICIONES UTILIZADAS

(EXPRESADO EN NANOGRAMOS)

CONDICIONES PESTICIDA

Revelador Fase mdvil Fase fija Aldr. TDE DDE DDT Dield. Hept. Lind.
Nitrato de plata Xileno J Silicagel-G 50 50 200 50 50 50 50
el L | Oxido aluminio-G 400 100 200 200 200 100 200
Eter petrdleo/parafina J Silicagel-G 100 100 100 100 400 50 400
liquida (80/20) |Oxido aluminio-G 400 100 100 50 200 100 100
Hexano/acetona (60/40) J Silicagel-G 300 200 200 200 250 250 750
l Oxido aluminio-G 200 200 200 200 300 200 200
Nitrato de plata/ Xileno J Silicagel -G 1.000 1.000 1.000 200 1.000 1.000 1.000
A oy ] Oxido aluminio-G 750 750 750 750 750 750 750
Eter petroéleo/parafina ] Silicagel-G 1.000 1.000 1.000 200 1.000 200 1.000
liquida (80/20) | Oxido aluminioG 1000 1000 1000 750 1000 500 1000
J Silicagel-G 1.000 1.000 1.000 200 200 1.000 1.000

Hexano/acetona (60/40)
/ 4 ] Oxido aluminio-G 1000 1000 1.000 1.000 1.000 1.000 1.000
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DISCUSION

Como se observa en la Tabla I el sistema que nos da mejores
resultados para la separacidon de la mezcla de los pesticidas ensa-
yados y por consiguiente para su identificacion, es el constituido
por la fase movil éter de petréleo/parafina liquida (80/20), bien
con silicagel-G como con 6xido de aluminio G como fases fijas.
Las otras dos fases mdviles ensayadas acumulan los pesticidas
proximos al frente del disolvente.

En cuanto a la sensibilidad de los dos reveladores utilizados
frente a los pesticidas ensayados, en términos generales el nitrato
de plata amoniacal se revela como mas sensible que la férmula
nitrato de plata/azul de bromofenol, siendo el sistema de desa-
rrollo, silicagel-G y xileno el que permite detectar menor can-
tidad de pesticida.

Durante el proceso de desarrollo de las placas, los pesticidas
organoclorados ensayados, se difunden facilmente por la masa del
adsorbente en cualquiera de los sistemas utilizados por lo que la
sensibilidad de los métodos de revelado usados es muy diferente
si el revelado se hace con o sin desarrollo previo. Si el revelado
se hace sin desarrollar la placa la sensibilidad es del orden de
5 a 10 veces mayor.
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