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RESUMEN

Se realiza un estudio comparativo de cuatro reveladores para analizar plaguici-
das organosfosforados por cromatografia en capa fina. El revelador mas sensible
ha sido el formado por molibdato aménico y acido nitrico. Se han ensayado 15
fases moviles y 2 fases fijas. Las mejores separaciones de los plaguicidas emplea-
dos se obtienen con hexano-acetona (70-30) y benceno-cloroformo (70-30),
cuando se utilizan capas de silicagel 60 G.

SUMMARY

A comparative study has been done four revealers to analyze organophospho-
rus plaguicides by thin-layer chromatography. The most sensitive revealer was
that formed by ammonium molybdate and nitric acid. 15 mobile phases and 2
stationary phases have been tested. The best separation of plaguicides were ob-
tained using a mixture of hexane-acetone (70-30) and benzene-chloroform (70-
30) on silicagel 60 G layers.

INTRODUCCION

En el presente trabajo se realiza un estudio comparativo de diversos métodos
para identificar plaguicidas organosfosforados por cromatografia en capa fina,
utilizando el molibdato aménico en medio 4cido. Estos métodos, aparte de su sen-
cillez y economia, ofrecen la ventaja de permitir detectar toda clase de plaguici-
das organofosforados y evitar la interferencia de otros plaguicidas, al ser el molib-
dato amoénico un reactivo especifico del grupo fosfato. Los métodos se basan en
la hidrolisis del plaguicida por calentamiento y conversion del fosfato inorganico
formado, en fosfomolibdato por reaccién con molibdato aménico.
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MATERIAL Y METODOS

Se ha empleado un equipo de cromatografia en capa fina, Desaga. Los adsor-
bentes o fases fijas han sido silicagel 60 G vy silicagel 60 GF-254, ambos de la casa
Merck. Los eluyentes o fases moviles se indican en la Tabla II. Para la preparacién
y desarrollo de las placas se ha seguido la técnica de Randerath (1). Las soluciones
patron de los plaguicidas (diazin6n, dimetoato, etion, malatién, metilparation y
paration) se han hecho en hexano o en hexano-acetona, a concentracién del 1 mg/
ml, y a partir de esta se han preparado las diluciones de trabajo.

Reactivos de revelado:

a) Molibdato amoénico-dcido nitrico: Mezcla de molibdato amoénico al 15 por
ciento y 4cido nitrico concentrado en la proporcion de 2:1.

b) Molibdato aménico-icido sulfiirico (2).

¢) Molibdato amoénico-dcido clorhidrico (3).

d) Molibdato amoénico-icido perclérico (3).

RESULTADOS Y DISCUSION

La cromatografia en capa fina es un método sencillo, rapido y econémico para
analizar residuos de plaguicidas. Se han ensayado 15 fases moviles, 2 fases fijas y
4 reveladores para analizar los plaguicidas organosfosforados mas frecuentemente
utilizados en la Provincia de Granada.

En la tabla I se indican las cantidades detectadas de plaguicidas, variando la
temperatura y el tiempo de calentamiento de las placas. De las condiciones ensaya-
das se eligen como idoneas las de 150°C durante 2 horas, por permitir detectar
menor cantidad de plaguicidas.

Los valores de Rf (x100), que permiten identificar cada plaguicida, se represen-
tan en la tabla II, para los 15 eluyentes y los 2 adsorbentes. Los eluyentes que pro-
porcionan mejores separaciones han sido hexano-acetona (70-30) y benceno-cloro-
formo (70-30), en capas de silicagel 60 G.

Las Tablas III y IV indican las minimas cantidades detectadas de plaguicidas
sin desarrollo y con desarrollo previo, respectivamente. El revelador mas sensible
ha sido el molibdato aménico-dcido nitrico, con el que se han detectado niveles
de 0,03 u, siendo el diazin6n y el dimetoato los plaguicidas de los que se detecta
menor cantidad. Con el revelador molibdato amoénico-dcido sulfiirico hemos obte-
nido una sensibilidad ligeramente superior a la obtenida por Satyanarayana (2)
debido probablemente a que hemos sometido las placas a un calentamiento supe-
rior.
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TABLA I

285

Cantidades minimas de plagiicida detectadas en capa fima, sin desarrallo. Galartado a diferentes
teonperaturas y tienpos; Adsxrbarte Silicagel G-60. Reveladar, Molibdato amnico-cido nftrico.
Bresxio en micrograms.

PLAGUIOC CTIDA

te eC tiewo hr  DIAZINN ~ DIMETGATO  ETION MALATION ~ M-PARATICN PARATION
10 2 3'00 0'0 1'00 3'00 2'00 1'00
110 3 1'00 0'% 1'00 3'00 2'00 1'00
150 1 0'08 0'07 0'09 0'30 0'09 0'10
150 1% 0'06 0'06 0'07 0'20 0'c9 0'09
150 2 0'03 0'03 0'04 0'09 0'07 0'04
200 1 0'06 0'06 0'07 0'20 0'09 0'0
200 1% 0'04 0'04 0'05 0'10 0'07 0'06

TABLA OO

Rf (x 100) en distintas fases moviles de los plagiicidas esgyados. Adsrbtestte, Silicagel G-60
(G) y Silicagel G-60 (GF).

PLAGUTITCTIDA

DIAZINGH DIMETOATO ETION MALATION M-PARATION  PARATION
G & G & G & G & G & G &
1 2 75 5 Y7 78 83 k] ) 0 84 75 8
jud 6 5 0 0 61 54 10 6 a3 20 2 50
m 10 73 0 Pl e 8 15 73 6 ) 51 80
v 78 61 9 8 al 7 68 66 74 9 78 e
v 9 24 0 0 65 ! 14 pee) % 0 e 64
VI 67 a4 3 0 62 . ] B 19 20 20 57 »
vIx 8 Y 17 12 8 & ) 75 8 75 8 78
vViIll 8 a3 0 a 64 87 1 2 29 68 8 Y
X 0 74 2 2 7% & % 80 57 78 72 a
X 8 83 57 53 8 8 78 ) & 77 8 8l
XT 84 & 2 A &6 83 67 7% ;] 7 75 &
Xx 7 78 7 15 ] 7% 51 0 50 62 67 0t
ar 7 67 10 9 85 8l 7% Y ) 75 8 80
xwv 87 77, a 7 84 ) 7% 78 80 ) 8 78
XV 94 & 2] & 3} & =3 8 e 2] 3} 86
FASES MOVILES:
I.- Clarofamo II.- Berao
II.- Clarofamo/Baxero (50/50) V.- Bencern/Acetora (90/10)
V.-  Bencern/Clarofamo (90/10) VI.- Heao/Acetom (70/30)
VII.- Acetato de etilo/Hexaro (60/40) VIII.- Bercearn/Clarofao (70/30)
IX.- Heano/acetato de etilo (70/30) X.- Heao/Acetora (40/60)
XI.— Heano/Acetoa (60/40) XIO.- Heano/Acetoa (65/35)

XIII.- Bencarn/Acetato de etilo (70/30)

XV.-

Acrton/Eaml/Aga (25/25/50)

XIV.—

Etannl
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TABLA III

Cartidades minimas de plaguicidas detectidas par los distintos reveladores en cgpa fima sin de-
sarrollo. Bxpresaxdo en micrggramos.

PLAGUTICTITDA

Reveladar Diazinon Oiretrato  Etian Malatian M-Paration Paratian
Molibdato/A.nitrico 0'a3 03 0'o4 0'| o'a7 0'o4
Molibdato/A.perclarico 0’6 0'06 0'06 0'o| 0'09 0'06
Molibdato/A.clarhidrico  0'04 0'04 0'06 0'20 0'| 0'6
Molibdato/A.sulfurico 0'06 0'06 Qo7 0'20 0'10 0'06

TABLA Iv

Cartidades minimas de plaguicidas dectextadss par los distintos reveladores en cgpa fima can de-
sarmallo. Capa de Silicagel G-60; A) Hexano/Acetsana (70/30) y B) Berrero/Clarofammo (70/30). Ex-
presado en miarograms.

PLAGUTICTITDA

Revelador Diazinon Dimetoato Etion Malatian MParation Paratian

Molibdato/A.nitrico
Molihdato/A.perclarico
Molibdato/A.clarhidrico
Molihdato/A.sulfurico
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