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I. RESUMEN

Para los propdsitos de exportacién de Arveja China; (RPisum

sativum L.), ésta debe encontrarse libre de residuos del

fungicida Clorotalonil (2,4,5,6-tetracloro-1,3-
Bencenodicarbonitrilo), porque asi lo exigen los paises
importadores.

Por ello, y como parte de su control de calidad, el vegetal es

sometido a un andlisis de residuos de plaguicidas.

En el presente trabajo se hace una comparacién entre los
porcentajes de recuperacién de residuos de Clorotalonil en
muestras de Arveja China, usando Florisil versus Aldmina Neutra

como adsorbentes para la limpieza de los extractos (Clean-up),

. obtenidos usando como solvente de extraccidén acetonitrilo.

La deteccidén y cuantificacién del Clorotalonil en los extractos
concentrados se hizo por medio de cromatografia de gases, usando

detector de captura de electrones.

Estos porcentajes de recuperacidr. obtenidos, fueron analizados

por medio de la t de estudent para comparaciones pareadas;

encontrando una p inferior al o calculado.




Como resultado del andlisis estadistico se encontrd que el método
que utiliza Florisil para la limpieza (Clean-up) de 1los
extractos, proporciona un mayor poréentaje_de recuperacién y una
menor variabilidad. A la vez este»método resulté ser mds efectivo
- para la adsorcién de 1los interferentes que contienen 1los
extractos y que impiden 1la deteccién y cuantificacién del
compuesto a analizar.

Se comprob6 por consiguiente que lé utilizacién del Florisil como
fase estacionaria para la limpieza del extfacto, resulté més

eficiente que el uso de AlUmina Neutra.




II. INTRODUCCION

El uso de agroquimicos para controlar las plagas y mejorar
el rendimiento de los cultivos en la produccién de alimentos, ha
traido como consecuencia la contaminacién de fuentes de agua,
alimentos, medio ambiente en gehéral y efectos nocivos en ia
salud de la poblacidn.

Las malas técnicas de aplicacién de los quimicos o bien,
cosechar antes del tiempo establecido para un compuesto dado, ha
tenido como consecuencia 1légica contaminacién en productos
agropecuarios de exportacién,'y que han sido causa de rechazo de
embarques completos a su entrada a los paises de destino,-
principalmente a los Estados Unidos.

En la década pasada, se han implementado las actividades de
comercio y se ha dado impulso a la exportacién de ios llamados
prbductos no tradicionales, como las hortalizas y frutas, cuyo
mercado principal al igual que la carne, es el de lds Estados
Unidos.

Para el caso de la arveja china, muchos embarques han sido
rechazados porque han presentado residuos de clorotalonil, lo

cual viola lo establecido pdr el gobierno de dicho pais.




Lagnl

En las condiciones de aceptacidn dé la arveja china, el mercado
estadounidense no ha establecido en el cultivo de ésta el empleo
del fungicida clorotalonil, por lo cual la.érveja china no debe
contener residuos de dicho plaguicida.
Este estudio trata de métodos de andlisis de residuos para dicho
plaguicida, y de la forma de efectuar un mejor procedimiento
analitico para el control de las trazas de este quimico en el
mencionado vegetal.

Se pretende comparar dos métodos de limpieza (Clean—up) del
extracto para 1la determinacién de residuos de Clorqtalonil

(2,4,5,6-tetracloro-1, 3-Bencenodicarbonitrilo) en muestras de

Arveja China (Pisum sativum L.), usando para ello Florisil y
AlUmina neutra, con el proposito de eliminar interferentes que

puedan producir resultados de falsos positivos y la senSibilidad‘

necesaria para detectar cantidades de 0.01 mg/Kg (ppm).

Para la deteccidén y cuantificacidén se utiliza cromatografia de
gases con detector de captura de electones. ?inalmente se evaldan
los resultados de las recuperaciones obtenidas con cada método,
para implementar el que econdmicamente resulte a un costo més

bajo.




III. ANTECEDENTES

Son muchos los casos en los que se mencionan los efectos en
la salud por el uso de plaguicidas y la contaminacién de losr
alimentos. En Guatemala se efectué el primer estudio de
contamihacién de leche humana en 1971 (1). SéAencontré.un nivel
maximo de 12.2 (mg/Kg) de DDT, casi 250 veces mayor que el nivel
de 0. 05 mg/Kg para leche de vaca, recomendado por FAO/OMS En un
‘segundo estudio efectuado en 1982 en leche humana el nivel mdximo
de DDT se ecnéontraron’ residuos de HCH, heptacloro epéxi-do,‘
dieldrina y endrina. De estos mismos blaguicidas se encontraron
niveles altos también, en tejido adiposo humano. El valor mdximo
de 191 mg/Kg es 13 veces mds alto que el nivel de 15 mg/Kg, que
la CMS fepdrta como un nivel probable, en una poblacién no
eXpuesta. Se encontraron niveles hasta 75 mg/Kg ern nifios menores

de. un afio. Estos niveles se refieren a DDT. (2)

En CoSta Rica se encontraron rpsiduos>altos de DDT total en
huevos de ave y una relacién dlrecta entre el grosor de la

cadscara de los huevos v la cantldad de re51duos (3)




El uso de plaguicidas es generalizado en précticamente todos
los cultivos y por casi todosvlos‘agricultores. (4)

En El Salvador se realizdé una investigacién sobre la
traslocacidn de productos organoclorados, desde el suelo hasta
la leche materna. Los resuitados fueron la base paré la
prohibicidén del uso del DDT a partir de 1976. En 140 muestras
de 1leche y productos l4acteos analizadas, todas resultaron
contaminadas con lindano, heptacloro epdéxido, dieldrina y DDT.
Més de la mitad de las muestras sobrepasé los limites m&ximos
de residuos. En aceites y grasas comestibies también se

D

encontraron valores hasta de 0.5 mg/Kg. (5)

En Honduras se han 1llevado a cabo éstudios sobre ios
plaguicidas organoclorados en aguas, peces, alimento animal,
aves de rapifia, leche humana, plasma humano, tejido adiposo de
pacientes de cirujia hospitalizados y de otras personas
escogidas al azar. Casi todos estos estudios han demostrado una
situacidén alarmante en la zona sur del pais, en lo que se 
refiere a la cantidad de intoxicaciones y concentraciones en

los tejidos. (1)




Otroé plaguicidas de importancia son los organofosforados‘cuyo
uso se ha incrementado como lo demuestran las estadisticas de
importacién de estos productos en Guatemala para 1985. De los
insecticidas importados, el 7% corresponde a organoclorados, el
56%. a organofosforados, el 21% a carbamatos, el 15% a
piretroides y el 1% a otros. (2)

Esta misma tendencia ocurre en otros paises de Centro.América

como Costa Rica, El Salvador y Honduras. (3)

Existe mucho desconoqimiento ehtre los usuarios de plaguicidas
sobre la forma correcta de aplicarlos. Es muy comin qué no se
" observe el tiempo recomendado entre la Gltima aplicacién y la
cosecha. Esta prdctica es muy frecuente en el cultivo de
hortalizas y frutas. Los residuos que mds frecuentemente se
encuentran en hortalizas son metamidofos, metasistox Y.
dipterex, algunas veces, estos >sobrepasan los limites

establecidos por el Codex Alimentarius. (2)

En El Salvador se presenta la misma situacién. Se han
encontrado residuos de organoclorados, carbamatos y piretroides

que sobrepasan los limites permisibles. {5)




En muestras colectadas a nivel de mercado se encontréfon
residuos de metil paratién, dipterex, ;olatén, metamidofos,
diazinon y dysistén. En mueétras de repollo y tomate se
obtuvieron valores que sobrepasaron las tolerancias para

dipterex y metamidofos. El valor mds alto para metamidofos fue
de 2.31 mg/Kg. (5) |
En un estudio efectuado en 1990-1991 en una zona productora se

han encontrado residuos de metamidofos, metomil, carborufano y

deltametrina.

Es importanté resaltar Que algunos metabolitos de plaguicidas
organbfosforados pueden ser mas tdéxicos gque el compuesto
originalmente aplicado'él‘cultivo Y que si los agricultores no
cumplen con observar el tiempo entre la Ultima aplicacién y la
cosecha, éstos podrian ser causa de intoxicaciones agudas o
fuentes de contaminacién al consumidor. Ahora se sabe que los:
organofosforados pueden ser causa de efectos crdénicos como las

neuropatias retardadas. (6)

El uso indiscriminado de plaguicidas ha sido la causa de un
gran ntmero de intoxicaciones. La magnitud del problema no se
conoce en su totalidad pero se estima que el numero de

intoxicaciones agudas en la regidén centroamericana es muy alto.
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Las intoxicaciones crdénicas son ain mas dificiles .de’
cuantificar. En Costa Rica, el 50% de las intoxicaciones agudas
se deben a inhibidores de la acetilcolinesterasa; 16.1% se

deben a paraquat. (7)

A pesar del subrrégistro en la informacién de las causas de.
intoxicacién, los organofosforados han sido 1la causa de un 38%
de las intoxicaciones agudas en Guatemala. Paraquat y Fosfina
también han causado intoxicaciones agudas _ por 'exposicién
laboral o por accidente. A pesar de su prohibicién, la endrina
ha sido implicada en varios casos de intoxicaciones agudas con

37 personas- afectadas. (2)

En cuanto a los efectos a largo plazo, en Cosca Rica, en 1980
se encontraron 72 trabajadores bananeros estériles por
exposicién laboral al nematicida 1,2-dibromo-3-cloropropano

(DBCP) . (8)

La contaminacién de los alimentos por plaguicidas ha sido-
causa del rechazo de embarques completos a su entrada a los

paises de destino, principalmente a los Estados Unidos.
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La mayoria de los paises de la regién han sufrido el rechazo de
“embarques enteros de carne de. res por contener altos residuos

de plaguicidas organoclorados. (10)

En Guatemala, en la década de los 70 se encontré DDT y sus
metabolitos en mniveles alrededor de 200 mg/Kg en la grasa

bovina. (2)

El limite permitido en los Estados Unidos es de 5 mg/Kg. Las.
perdidas econdémicas fueron cuantiosas, del orden de los 2

millones de délares (ROCAP/USAID, 1984). (11)

En Guatemala, las acciones de restriccién o‘prohibicién del uso-
de los organoclorados en la década de los 80 se refleja ahora
en el descenso de los niveles de contaminacidn, tanto en la
carne de res, en la que précticamenté va no se detectan este

tipo de residuos como en otro tipo de alimentos.

Entre 1982 y 1985 se analizaron 34 muestras de grasa de carne
de res de consumo local en Guatemala. Los valores de DDT total
encontrados estdn entre 0.00l_y 2.22 mg/Kg comparados con
niveles de hasta 200 mg/Kg encontrados antes de la prohibicién;

También se encontraron residuos de dieldrina y heptacloro




epéxido en niveles por debajo de los limites establecidos por

FAO/OMS.

En el andlisis de 15 muestras de dietas totales los niveles
encontrados estdn entre 0.001 y 0.04 mg/Kg para DDT total y
para dieldrina los valores estaban entre no detectados y 0.001

mg/Kg. No se detectaron otros organoclorados. (2)

Dentro de las actividades de comercio en la década pasada
se ha dado impulso a la exportacién de hortalizas y frutas. El
mercado principal, al igual que la carne, es el de los Estados

Unidos.
Numerosos embarques han sido rechazados por violaciones a las

tolerancias establecidas por la Agencia para la Proteccién del

Ambiente (EPA por sus siglas en inglés).
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Detenciones en 1991 por rgsidgog‘gg plaguicidasg (12

Pais

- Coasta Rica
El Salvador

Guaterala

Honduras
Nicaragua
Panamé&

Repiblica
Dominicana

10

14

28

07

01

176

Prodjycto

{moras, chayotes)
(okra)

(arveja china, ejote frances,
okra, moras, fresas, brécoli)

(banano, melén, okra)

(melédn)

(melén, pimientoa, ejotea, baren-
jenas, tomatesa, okra, naranjas)

Principsles plagquicidas cauga de dgggngioneg (12>

Costa Rica
El Salvador

Guatenala

Honduras
Nicaragua
Panamé

Repiblica
Dominicana

(Al

Kelthane y acefate.
Metamidofos.

Pirimifoa metil, permetrina,
clorotalonil, EDB, metamidofoa.

Profenofos, sulfato de endosulfan.
No hubo detenciones en 1991.

Monocrotofos.

Monocrotofos, profenofoa, acefate,
metamidofos, pirimifos metil.




Algunas veces las violaciones se han debido a residuos

elevados pero en otras, al uso inadecuado de plaguicidas, lo

. quedemuestra el poco conocimiento que se tiene por parte de

losagricultores al uso correcto de los plaguicidas.

En la mayoria de los paises:los agricultores practican sus
propias costumbres agricolas con la mezcla de hasta cuatro
productos diferentes en la misma aplicécién, con aumento en la
frecuencia de las aplicaciones y en no observar el tiempo entre

la Gltima aplicacién y la cosecha.

Después de conocerse los efeétos residualeé de los plaguicidas‘
organoclorados y sus efectos en la salud y el ambiente, este
grupo de compuestos fue retirado de la mayoria de los paises o
se restringid él uso a un numero reducido y de menox
residualidad. En la actualidad por ejemplo, se utiliza
endosulfén en Costa Rica, El Saivador, Guatemala vy Honduras. En
México, el DDT y el BHC tienen registro restringido para ser
utilizado por las dependenciés del estado en campafias
sanitarias. (12)

En Cuba también estd aun vigente el registro del DDT. (13)
Otros organoclorados permitidos en la mayoria de los paises de

la regién son el dicofol, clorotalonil y vinclozolin.
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En trabajos de_investigaciénuefectuados en vege;ales y frutas
en la mayoria de los paises de la regién, se han encontrado
residuos de organofosforados,- carbamatos y piretroides en
niveles variables que en ocasiones rebasan los limites maximos
establecidos por el Codex Alimentarius.

En Costa Rica se han encontrado residuos de clorpirifos en
varios productos horticolas. (14)

En Guatemala, se han encontrado residuos de endosulfdn en okra.
(15)

Informacidén obtenida a través de los Departamentos de Sanidad
Vegetal de los paises de Centro América y México reflejan que
de los plaguicidas, los insecticidas son de los méslutilizadosv
y entre ellos, ios organofosiérados ocupan el primer lugar eh
importacioneé, seguidos eni su orden los carbamatos,
piretroides, organoclorados y oc:os de varios grupos quimicos.
En casi todos los paises de la regidén el Mefamidofos es uno de
los organofosforados'que mds se utiliza. En El1 Salvador los
agricultores mezclan usualmente metomil (carbamato),
metamidofos (organofosforado) y un piretroide que puede ser

deltametrina o ciflutrin. Entre otros, el uso del herbicida

paraquat es muy generalizado. (3)




Principales Plaguicidas utilizados en la regidén (3)

Organoclorados Q;ganofosforadosv Piretroides
clorotalonil metamidofos .permetriné
dicofol terbufos : deltametrina
vinclozolin pirimifosmetil ciflutrin
endosulfan clorpirifos
DDT " metil paration

monocrotofos
acefate
Qtros
Kelthane
EDB

El FDA (Administracién de Alimentos y Drogas)  (21), es‘ia
agencia gubernamental de los Estados Unidos con la
responsabilidad de proteger al consumidor norteamericano contra
la contaminacidén y adulteracidén de todos los alimentos que se
venden en los mercados del pais, producidos tanto dentro como

fuera del mismo. Ademds de la revisidén de la etiqueta del
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producto y de andlisis microbiolégico, otra de las inspecciones
que realiza la EPA [Environmeﬁtal Prdtectidn.Agency (Agencia de
Proteccién del Medio Ambiente, EE.UU)], para cumplir su
cometido es un andlisis de residuos de plaguicidas. ‘Al
encontrar violaciones, el FDA puede detener el envio y si el
probiema no puede ser corregido, el importador puede optar por.
la destruccién o reeXportaciéh del producto a otro pais. Por lo
general escoge la destruccién porque es mds barato y facil
(22) . |
En 1992, el FDA détuvo del siguiente nidmero de productos

agricolas guatemaltecos durante los afios 1989 - 92 (22):

AfiONo. DE DETECNIONES % DE DETENCIONES VALOR ESTIMADO

DE GUATEMALA POR PLAGUICIDAS DE PERDIDAS ($)
1989 87 - B2% 1,352,410.00
1990 192 . 63% 2,984,628.00
1991 99 27% 3,215,701.00
1992+ 296 - 100% 9,614,621.00

* Durante los primeros cinco meses del afio,

son casli todas solamente en arveja china

18



Durante 1991, el 27% de las detenciones fueron por la
precencia de ‘residuos de plaguicidas prohibidos. En 1992,
durante los primeros cinco meses, el 92% de todas las
detenciones fueron en arveja ﬁhina y se debieron a la misma

causa.

Entre los plaguicidas detectados en orden de importancia se
ecuentran el clorotalonil (Bravo, Daconil, Clortosip),

metamidofdés (Tamardn, MTD), vinclozolin (Ronilan).

El 82% del cultivo de la arveja china se dirige a los EStados
Unidos y en 1992, el valor de vlas exportaciones fueron -
aproximadamente el 22% del valor total de las exportaciones de

hortalizas y plantas comestibles que exporté Guatemala.

En marzo de 1992, Guatemala fue puesto bajo detencién
automdtica por el FDA en las exportaciones de todo tipo de

arveja.
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CLOROTALONIL

CN

Cl Cl

cl CN
Ccl

(Tetracloroisoftalonitrilo) (17)

I. Generalidades
A. Férmula empirica:
C , C1, N, (peso molecular: 265.9)
ﬁ. Nombres alternativos:
Clorotalonil es el nombrg comin del Tetracloroisoftalonitrilof

Daconil 2787, Bravo, Termil y ExothermTermil, son marcas

registradas de Diamond Shamrock Corporation.

r

C. Fuenteé para estéandar analitico:
Agricultural Chemicals Division, Diamond Shamrock Corporation,

Cleveland, Ohio.

20




'D. Propiedades Bioldgicas:'

- Clorotalonil es un fungicida de &mplio ‘espectro efectivo
contra patégenos que_afectanfplantas de importancia edonémica;

drboles de importancia agricola y plantas ornamentales.

La - diversa actividad fungibida del <clorotalonil es
' caracteristica de su modo de accién, la cual consiste én la.
alquilacién de tioles-glutationes y los glicoles dependientes
de tioles asi como de ~nzimas respiratorias celulares. La
actividad selectiva del clorotalonil cdntra ios hongos ‘es
correlacionada con la seléccién parcial por las }células
micdticas. |
En el suelo.y en preséncia de humedad él~clorotalonil se
degrada. En las regiones de_temperatura‘moderada y marcada -
humedad, el cldrotalonil ha presentado una ?ida media de uﬁ
mes y medio é tres meses, aependiendo del tipo de‘suéld.
Andlisis quimiéés de suelos travﬂdoé por aﬁoé ‘con dicho
fungicida demostraron Que el clorot: lonil ho se acumula én él

suelo.
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E. Toxicidad:

La toxicidad oral critica (LD 5,) de clorotalonil en-
ratas albinas hembras y machos es mayor que 10,000 mg/Kg B
por peso de su cuerpo.
. La toxicidad oral critica en perras es mayor de 5,000 mg/Kg.
No se ha estimado la cantidad necesaria para producir signos

téxicos, la cual podria determinarse de acuerdo a la emesis.

La toxicidad critica (LC s,) en patos de 7 dias es mayor
que 21,500 ppm Yy en codornices de 7 dias de edad se
estima en 5,200 ppm.
Los valores de (LC ) para peces fueron de 250 ppb en
truchas, 286 ppb en otros peces y 432 ppb en pez gato.
La toxicidad critica dérmica (LD ,,) de clorotalonil en conejos
albinos es mayor de 10,000 mg/Kg por peso de su cuerpo.

La aplicacién repetida de Bravo W-75 en la piel

afeitada de conejos hembras y machos albinos en una
concentracién de 500 mg de material activo por Kg de peso,
aplicado durante un periodo de 21 dias produjo una

irritacién media moderada en la dermis de los animales.
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Una aplicacién simple de 3.0 mg de clorotalonil en
los ojos de los conejos produjo irritacidén media
consistente en conjuntivitis, la cual persistio y en
algunos casos empeéré entre los siete dias o menos

siguientes a la aplicacién.

En pruebas de toxicidad crénica realizadas durante dos afios,

el nivel de ineficacia en ratas fue mayor de 60 ppm y menor de

120 ppm en la dieta diaria. Para perros“el nivel de ineficacia

fué mayor de 120 ppm.

F. Historia:

El clorotalonil fue primeramente sintetizado en el centro de
investigacién T. R. Evans de The Diamond Shamrock Corporation

en 1962.

El clorotalonil fue primeramente usado en los_Estados Unidos
en papas para el control,temprano y tardio de las manchas o
tizén en 1969. En 1971 se registrdé su uso en 17 vegetales de

importancia econdémica y en cosechas de importancia agricola.
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G. Propiedades Fisicas:

Inoloro, blanco, cristalino, sélido (Grado técnico, con olor

levemente picante).
Punto de fusién : 250 - 251 °cC.

punto de ebullicién : 350 °C. a 760 mm Hg.

Gravedad especifica : 1.73
Temperatura Presién de vapor
'(°C)_ (mm Hg)
40;00 0.01
170.40 . 9.20
120.80 : 17.40
211.50 27.30
229.50 43.30
Solubilidad (a 25 °C) Porcentaje en peso
Xileno 8%
Dimetilformamida 3%
Acetona 2%
Dimetilsulfdéxido 2%

Agua ’ 0.6 ppm




H. Propiedades Quimicas:

1. Sintesis:
La sintesia del clorotalonil ase efectia por la .
anonoxidacién del m-xileno para producifr
_1ao£talonitriio, el cua} ea luego clorinado para

obterner el material técnico.

2. Estabilidad:

El‘clor§télonil esa téryicameute estable bajo temperatura

normal de almacenamiento. Arriba de 250 °C, sublima
répidamente sin desconposic#én, eata propiedad ha aido

utilizada'para aplicarlo como fungicida activo en polvos
calientes de clorotalonil.

En solucionea bésicas de solventea oxrgénicos, y a

temperatura normal, el clorotalonil puede reaccionar
leniamente fdtodegradéndoee a producioa deaconocidoa.

El clorotalonil no se hidroliza en un medio alcalino

moderado pr = 9) ni en Qn medio acuoso 4cido.

A un pH = 9 o mayor el clorotalonil se hidroliza

produciéndo 3-ciano~2,4,5,6-tetraclorobenzenine | Yy

4-hidroxi-2,5,6-tricloroisoftalonitrilo.

25




El clorotalonil es altamente reactivo hacia los compuestos
que contienen tioles.
La vida media de reaccién con 4-nitrotiofenéxido es alrededor

de 0.56 minutos a 20 °C., en soluciones acuosas milimolares.
I. Formulaciones:

El clorotalonil se encuentra comercialmente disponible como:

1. Daconil 2787, W - 75 y Bravo W - 75, en formulaciones de
polvos disolvibles ‘en agua que contienen el 75% de

ingrediente activo por peso.

2. Bravo 6 - F, un concentrado disoluble en agua que.

contiene seis libras de ingrediente activo por galédn.

(O]

Exotherm Termil; es una formulacién en polvo que

contiene 20% de ingrediente activo por peso.

4. Termil, tabletas compactas que contienen el 90% de

clorotalonil.
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II. Apélisis de Residuos

En el andlisis de residuos de clorotalonil en vegetales, se
han presentado varios métodos. Dentro de los mds importantes y

reconocidos se encuentran los siguientes;
‘A. Método de Zweig (17)

El clorotalonil se obtiene del vegetal -efectuando una
extraccién con acetona en medio 4cido (5 ml de una mezcla 1:1
de &cido sulfﬁriéq concentrédo~agua, en 95 ml de acetona).
Subsecuentemente se efectla una separacién por medio, de
particidn sélectiva uSandoléter isopropilico cémd solvente
extracter. Efectuada la extracéién, el éxtracto se concentra
a un volumen de 5 ml. eﬁvbencéno.

Para la limpieza dél extracto (Ciean-up), se hace pasar éste
por una columna que contiene Alimina &cida activada, y como
" eluyente se usa una mezcla de acetona-cloruro de metileno
(5:95) . |

El extracto ya libre de interferentes se lleva a un volﬁmen
adecuado en benceno y se analiza en cfomatbgrafia de gases con

detector de captura de electrones.
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_ B. Método del AOAC-PAM para multiresiduos. (17), (19)

El clorotalonil es extraido del vegetal usando acetonitrilo.
Una alicuota del extracto de acetonitfilo es diluida con agua '
'y los residuos del fungicida son transferidos de la mezcla de
acetonitrilo—agua a éter de petréleo, el cual se concentra é
un volumen adecuado para el Clean-up. |

El clorotalonil se aisla de las sustancias que le acompafian
por medio de una elucidén en una columna de Florisil, usando
como eluyente una mezcla de éter etilico- éter de petréleo, o
bien hexano-acetonitrilo-cloruro de metileno. El eluato se
cencentra a un volumen adecuado Yy se analiza por medio de

cromatografia de gases con detector de captura de electrones.

C. Método del FDA; (PAM) (20)

Se desarrolld un precedimiento que permite el andlisis de los
residuos de Clorotolonil y su metabolito 4~hidrdxi%
2,5,6-tricloroisoftalonitrilo. Usando para el efecto la misma

muestra.
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El procedimiénto se basa en la éxtraccién simulténeafde ambos
-compuestos, usando como solvente extractor una‘solucién de-
acetona acidificada.

El Clorotaionil es separado de su metabolito en el extracto
"driginal.medianté la utilizacién de una columna cromatogréfica
‘de Florisil parcialmente deéactivada.

~ Despues de la separacién, el metabolito es cbnvertido a’métil
éter por reaccidén con dlazometano El éter derlvado, volatil,
es entonces anallzado por cromatografla de gases.
Los:-res¢auos de Clorotalonll se determlnan "al someter a
andlisis él correspondiente eluato obtenido de la columna de 
-Florisil} se. uSé como eluyente una mezcla de acetona-
'_dilerometano (5:95)._E1.e1ﬁato se concehtré a un volumen
- adecuado y sé'analiza:pdr medio dercrOmatogréfia de gases coh'

detector de captura de electrones.
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TV. JUSTIFICACIONES

Guatemala cultiva Arveja China, de la cual la mayor parte de
la cosecha es exportada principalmente al mercado de los
Estados Unidos. |
El gobierno de dicho pafis en su politica devaceptacién del
producto ha establecido tolerancias para 1los plaguicidas
permitidos de usar en este cultivo. El1 Clorotalonil no esta_
entre los permitidos y por ende la Arveja china no debe tener

residuos de este compuesto.

La produccibén que no es exportada se consume en el mercadd
local, y se hace necesario conocer, por razones de salud para
nuestra poblacién si se encuentra presente el plaguicida, ya
que por su toxicidad, EPA lo clasifica en la categoria I o II

dependiendo de su formulacidn. (*).

El presente trabajo estudia dos metodologias de limpieza del
‘extracto para la determinacién de residuos de Clorotalonil, en

muestras de Arveja China.

(*) Ver en anexos Tabla 2.
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V. OBJETIVOS

A. General:

Realizar un estudio comparativo entre dos

procedimiéntos de limpieza (Clean-up), del extracto en

. acetonitrilQ, de muestras de Arveja China (Pisum sativum L.),
para el andlisis de = residuos de Clorotalonilv
(2,4,5,6—tetrécloro-l,3— Bencenodicarbonitrilo). La limpieza

del extracto se efectta por medio de cromatografia de columna

abierta, usando como adsorbente numero uno Florisil y AlUmin&

neutra como adsorbente niumero dos.

B. Especificos:

1) Comparacién cuantitativa entre el proceso de limpieza

‘del extracto usando Florisil y el proceso de limpieza

del extracto usando Aldmina neutra.

2) Con la comparacién de la limpieza de los extractos a

. ' realizar, se pretende implantar la metodologia més

econdémica y confiable.




VI. HIPOTESIS

En eivahélisis de residuos de Clorotalonil en muestraé'de
‘Arveja China, la limpieza (Clean-up) del extracto efectuada en
cromatografia en columna abierta, ﬁsando como adsorbente
.Florisil, no parece diferenciarse cuantitativamente de 1la
limpieza en la que se use como adsorbente Alumina neutra, pero

si representa diferencia en cuanto al costo o valor del

andlisis.
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VII. MATERIALES Y METODOS

A. Universo de Trabajo:

Arvéja China (Pisum sativum L.) muestras libres de

residuos de plaguicidas organoclorados y especialmente

de Clorotalonil. Serdn proporcionadas por el Laboratorio

de Cromatografia del ICAITI y muestras compradas en’

diferentes mercados de la capital.

‘B. Mediés:

1. Humanos;

Estudiante: Pedro Guillermo Jayes Reyes

Asesor: Licda. Julia Alicia Amado de Zeissig

.ColaboradOres: Personal técnico y profesional del

Laboratorio de Cromatografia del
Instituto Centro Américano de
Investigacidén y Tecnologia Industrial

(ICAITI).

2. Institucionales;

Biblioteca y Laboratorios de la Unidad de Servicios

Laboratorio del ICAITI.
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C. Materiales

1. EQUIPO:
1.i. Crématégrafo de gases Hewlett-Packard 5710 A, o
equivalénte, con detector de captura de electrones;
1.2.vBalanza semianalitica.
_‘1.3. Balanza analitica.
1.4. Molino, cortador-mezclador, marca USBerkel o
equivalente. 1.5.Homogenizador modelo OMNI MIXER

17105 (Du Pont Instruments) o equivalente.

2. Reactivos
2.1. Aéetonitrilo calidad nanogrado.
2.2. Acetona calidad nanogrado.
2.3. Cloruro de sodio grado reactivo.

2.4. Eter de petrdleo calidad nanogrado.

2.5. Hexano calidad nanogrado.
2.6. Florisil 60-100 Mesh. PR.
2.7. AlUmina neutra Woelm 200.

(Nota: Solventes calidad nanogrado, son solventes
especialmente purificados para andlisis de
residuos de plaguicidas por medio de
Cromatografia de Gases, para usar detector
de captura de electrones .y fotométricos.)
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9.

3.2.
3.3.

! 2.10.
2.11.
2.12.

3.1.

Columna cromatogrdfica de vidrio, de 1.83 - m de largo.
(6pies) con didmetro externo de 6 mm. y didmetro interno

de 2 mm. empacadas con:

Mezcla 50:50 de GP 1.5% SP-2250/1.95% Sp-2401 :

10% SP-2401. en Supelcoport 100/120 Mesh.

Agua desionizada y bidestilada en vidrio.
Lana de vidrio.
Etanol absoluto.

Fenolftaleina.

. Acido l&urico purificado.

. Hidréxido de sodio en lentejas grado reactivo.

3. Cristaleria:

Embudos Buchner de porcelana de 12 yv16 cm.

Embudos de vidrio de diferentes tamafios.

Columnas Snyder de 3 bolas Konﬁes Glass Co.

CAﬁ, No. K-570000 o equivalente.

Columnas cromatogrédficas de 22 mm d.i. x 300 mm con
llave de teflén. Y de 13 x 250 mm. con llave de teflén

y reservorio de 200 ml.
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3.5. Microjeringas de 10 ul.

3.6. Probetas de 100, 250 y 500 ml. Las probetas de 100 ml.

3.10.
3.11.
3.12.

W W

.15.
.16.

con tapdén de vidrio.

Erlenmeyers'de 125, 300 y 500 ml. con uniones $ 24/40.

. Kitasatos de 500 ml.

. Kuderna Danish (K-D) de 500 ml. y 200 ml.

Ampollas de decantacién de 1000 ml.

Tubos receptor de Mills.»

Pipetas Pasteur.
. Papel filtro de 11 y 15 cm. Whatman No. 44.

. Espédtulas.

Bureta de 25 ml. con graduaciones de 1/10. -

Pipetas volumétricas de 10 y 20 ml.

. Balones de fondo redondo de 250 ml..

.‘Metddologia

Toda cristaleria debe estar escrupulosamente lavada con jabén

que no deje residuos, agua destilada y previo al andlisis

enjuagada con acetona y el solvente a usarse.
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1. Obtencién del extracto: (19)

1.2.

1.9.

1.12.

1.13.

La muestra fresca, se muele y homogeneiza.

Pesar 100 g. de muestra ya molida y homogeneizada, y
contaminarla con el estdndar de clorotalonil de

calidad y pureza conocidas.

. Agregar 200 ml. de acetonitrilo, y extraer por dos

minutos en una licuadora de alta velocidad.
Filtrar con succién.
Transferir el extracto a una probeta de 250 ml. y

medir el volumen (volumen F ).

.  Transferir el extracto filtrado medido (F)-a una

ampolla de un litro.

Con la probeta usada en el numeral 5 medir 100 ml. de
éter de petrdleo.

Agregar el éter a la ampolla que contiene el extracto
filtrado. |

Agitar vigorozamente por 1 a 2 minutos.

Agregar 10 ml. de solucidn saturada de cloruro de
sodio, y 600 ml. de agua desionizada y bidestilada.
Colocar la ampolla horizontalmente y mezclar por 30 a

45 segundos.
Permitir la separacién de las fases.

Eliminar la fase acuosa.
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1.14. Lavar la fase orgdnica (suavemente péra evitar
emulsiones y pérdidas), con dos porciones de 100 ml.

de agua desionizada y bidestilada en vidrio.

1.15. La fase organica se hace pasar por un embudo de 
vidrio que contiene un tapén de lana de vidrio y
suficiente sulfato de sodio anhidro Yy se colecta en

un recipiente para medir el volumen (volumen P ).

(Nota: El embudo de vidrio con el sulfato de sodio,

previamente deben lavarse con porciones de hexano 2-3

lavados.)

1.16. Ya determinado el volumen (P) se transfiere el
extracto a un sistema;de evaporacién Kuderna-Danish,
efectuando 2 a 3 lavados del récipiente con éter de

petrdleo.

1;17.vConcentrar el extracto en bafio Maria a no mds de
60 °C hasta un volumen de 10 ml.

1.18. Dividir los 10 ml. anteriores en dos porciones de 5
ml. Una se usard para Clean?up con Florisilvy ia

otra para Cleéan-up con AlUmina neutra.
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2. Limpieza del extracto (Clean-up) con Florisil:

Previo a éste debe estandarizarse el Florisil, para conocer la
cantidad que debe usarse en un lote dado.
(Nota: Ver en referencia (3) pasos para estandarizacién del

Florisil.)

2.1. Proceso

Preparar una columna de vidrio de 22 mm d.i. con un peso ya
determinado de Florisil activado. Poner en la parte superior
del Florisil aproximadamente media pulgada de sulfato de sodio
anhidro. Lavar la columna con 40-50 ml. de éter de petrébleo,
colocar debajo de la columna para recibir el eluato en un
concentrador Kuderna-Danish de 500 ml. Transferir la solucién
concentrada del extracto a la columna dejdndola pasar a través

de la misma a una velocidad aproximadamente de 5 ml por'

minuto.

Lavar el tubo con dos porciones de aproximadamente 5 ml. de
éter de petrdleo, transferir los lavados a la columna y lavar
las paredes de la columna cromatogrdfica con pequefias

porciones adicionales de éter de petrdleo.
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Eluir la columna con 250 ml. de una mezcla preparada con; 500
ml de diclorometano, 485 ml de hexano y 15 ml de acetonitriloﬂ
haciendo 1000 ml de dicha mezcla (500:485:15 v/v/v
diciorometano:hexano:acetonitrilo). Se eluye a una
velocidad aproximada de 5 mililitros por minuto, (segun tablas

presentes en referencia 3).

Concentrar el eluato en bafio Maria a un volumen menor de 10
ml. y luego ajustarlo a 10 ml.
(Nota: este concentrado no debe contener diclorometano

ni acetonitrilo)

Al final de este paso el =xtracto estd listo para ser

inyectado al cromatégrafo de gases.

3. Limpieza del extracto (Clean-up) con Alumina neutra:

3.1. Activaciénvde la Aldmina. (16)

Se calienta la alimina por cuatro horas a 800 °C para remover
de la superficie los grupcs hidroxilo. Luego se coloca en un

horno de secado a 130 °C para que se enfrie.
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Laanl

La alimina se mantiene a 130 °C y se saca a medida que se vaya

‘utilizando.

3.2. Desactivacidén de la Aldmina. (16)

Se pesa una cantidad adecuada de alimina en un erlenmeyer con
tapén esmerilado y se deja llegar a temperatura ambiente, Sé
le agrega 19% de agua, o el porcentaje de agua necesario segun
ensayos. Se agita vigorosamente por una hora y luego se deja

equilibrar por lo menos tres horas antes de usarla.

3.3. Proceso

Llenar aproximadamente 3/4 de la columna con n—héxano,
Lentamente agregar 10 g. de alumina desactivada, dejar que se
deposite y drenar el n-hexano hasta que lleguf a la superficie
del empaque de la columna. éolocar un beaker debajo de la

columna para recibir el n-hexano.

Utilizando una pipeta Pasteur, tomar 5 ml. de los extractos
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destinados para la limpieza con alumina neutra obtenidos en el
paso‘1.19. Y hacerio pasar por la columna de alﬁminé, eluyendo
con 60 ml. de éter de petrdleo.

Los plaguicidas se éluyen de ‘la cblumna con la cantidad
predeterminada de éter de petrdleo a una velocidad de una gota
por ségundo. El eluato se colecta en un baiéh de fondo redondo
de 250 ml. o una Kuderna-Danish y tubo concentrador de 10 ml.
yse concentra da menos de 10 ml. No evaporar a sequedad, pués
puede haber pérdidas del plaguicida. .Llevar'las
"muestras a un volumen de 1d ml. e inyectar en el cromatdgrafo

de gases.

4.Inyeccidén del extracto despﬁés del Clean-up al cromatégrafo

de gases:.

Se inyectardn de uno a dos_ microlitros del extracto al
cromatégrafo de gases de cada uno de los coﬁcentrados
obtenidos en las limpiezas efectuadas al extracto (Clean—up).v
Se identificard el pico del clorotalonil por comparacién.de su
tiempo de retencién contra el tiempo de retencién de un

estandar _inyectado al cromatégrafo bajo las mismas

condiciones.
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5. Condiciones cromatograficas:

Flujo gas :

portador: - 20 ml/minuto en Argén/metano 95:5
[ Temperatura

de columna: 190 °C.

Temperatura

del Inyector: 250 °C.

Temperatura del Detector : 300 °cC
(Captura de electrones, Ni® ) :

Atenuacidn: 32
Velocidad :
del papel: 0.25 pulgadas/minuto.

6. Cadlculos:

6.1. Célculo de humedad corregida.

Se usard la humedad establecida por FDA en PAM (85% de humedad
para vegetales que no se encuentran en el listado, la arveja

china no aparece en dicho listado) ,
. T = (200 + humedad de la muestra) - 5 (*)

T = ml. de muestra.

(*) 5 ml. de contraccidén del acetonitrilo.
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6.2. Calculo de gramos equivalentes de muestra.

100 g. de muestra Xx A = ¢g. de muestra
T

6.3. Cdlculo de la Recuperacién.

(std) x aM x VEf x T x 100 .= % de Recuperacién
astd x ulM x A X F
6.4. C&lculo de los compuestos detectados.

(ul std) x (std) x aM x VE x D = mg/Kg. (ppm)
(ul M) x astd x W x (%R)

En donde:

ul std

microlitros inyectados del esténdar.

(std) concentracién del estdndar.

aM = altura del pico de la muestra.

=
1

humedad corregida de la muestra expresada en ml.

100 = para conversidén a porcentaje.

astd = altura del pico del ésténdar.

ul‘M = microlitros inyectados de la muesﬁra.
A = Alicuota de la muestra.

F = ng de la fortificacién.

D = diluciones.

W = peso en gramos de la muestra.

%Rec. = porcentaje de recuperacién.
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7. Disefio Experimental:

El tratamiento estadi{stico consistié en medir la
diferencia en porcentaje de respuesta que presento el método
gue usa AlUmina neutra contra el método que usa Florisil,
éste Ultimo fue utilizado como método de referencia.

Por lo cual se usdé un Disefio Pareado. Las variables fueron
controladas; Yy consistieron en extractos contaminados con
concentracién diferente efectuada eﬁ' diferente dia,

realizéndose la determinacién por cada uno de los métodos a

cada muestra del par al azar.

En el andlisis de resultados se encontréd que existen

diferencias cuantitativas entre los métodos:

Ho : d = 0
Ha : d = 0
Donde d = La diferencia que se presente entre las

respuestas en porcentajes de recuperacién
entre los métodos, (d = % recuperacién con

Florisil - % recuperacidén con AlUmina neutra)
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Como prueba estadistica se utilizé la t de Student para
diferencias pareadas a una cola. Seguin el cdlculo de muestra,
puede usar un n muestral de 5, pero para mayor seguridad en los

resultados se analizaron 10 muestras, es decir 10 pares.
El numero de muestra se calculdé con la férmula:

= 2NC3¢?

% LE?

Donde:

n; ‘= Numero de muestra por tratamiento (péres);-

NC? = Nivel de confianza para o = 0.05y R = 0.1

= 2.925 |
6° = Varianza de la respuesta = 25 (tomando como
desviacién estdndar un 5% que es lo méximo tolerado para
cada método) .

LE = 10% (es decir que lés métodos se considerarédn
diferentes si existe una diferencia de por 1lo
menos dos veces la desviacién estdndar.)

ny = 2 x (2.925)/x 25 = 4.27 = 5 [muestras por grupo

(10)2 ‘ ‘ (pares) ].
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VIII. RESULTADOS

A continuacién se presentan los datos cuantitativos
obtenidos de los cromatogramas correspondientes a diez pares de
muestras de contaminacidén conocida que fueron tratadas por los

dos métodos a prueba.

RESULTADOS EN % DE RECUPERACION DE CLOROTALONIL
DE LAS CONTAMINACIONES EFECTUADAS

Concentracidn | ~ Método Método

de Clorotalonil con con
ug/ml (ppm) Florisil AlUimina Neutra
1. 0.00940 ) 100.00 ~ 75.53
2. 0.01044 100.57 80.46
3. 0.01910 82.78 ~70.05
4. 0.02819 87.23 61.00
5. 0.05220 100.19 103.25
6. 0.05220 100,38 76.82
7. 0.06264 90539 76.48
8. 0.08352 ‘ 92572 90.28
9. 0.09400 134.36 1112.02

10. 0.10440 74.71 67.24
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Las condiciones cromatogrdficas de los andlisis efectuados

fueron las siguientes:

Cromatdégrafo de Gases; Hewlett-Packard 5890

Columna de vidrio de 1.83 m (6 pies) con didmetro
externo de 6 mm y didmetro interno de 2 mm.

Empacada con: Mezcla 50:50 de GP 1.5% SP-2250/1.95%
| SP-2401: 10% SP-2401. en Supelcoport

100/120 Mesh.
Detector de captura de electrones Ni®

Temperaturas:
Columna: 190 °C isotérmica.
Inyector:'250 °C.

Detector: 300 °C.
Flujo: 11.5 Argdén/metano (95:5).
Atenuacidén: 4

Velocidad del papel: 0.3 cm/minuto.

48




El andlisis estadistico de las recuperaciones obtenidas

por medio de la t de estudent para comparaciones pareadas

arrojdé los siguientes resultados:

d = 15.02
sd = 10.089
t = 4.708
= 0.0012
@ = 0.05
Ho: d =0
Ha: d =0

Como p < o entonces Ho se rechaza, y se acepta la
hipétesis alterna.

"Por lo cual se concluye que si existe diferencia
significativa entre los dos métodos probados. Segun
estos datos el método que usa Florisil es més efectivo

que el método que utiliza Alumina Neutra.
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IX. DISCUSION

La comparacidén de los dos métodos; el que utiliza columnas
de Florisil contra el que utiliza columnas de AlUmina neutra,
para la determinacién de residuos de Clorotalonil en muestrﬂs

de arveja china, presentdé los siguientes problemas:
A. En la obtencién del extracto concentrado

En lo que fue propiamente la obtencién del extracto
concentrado de las muestras, se efectuaron pocas modificaciones
al método Qque se presenta en la bibliografia. Estas
consistieron en lo siguiente:

En el punto 1.10. al agregar 10 ml. de solucidén saturada de
cloruro de sodio y 600 ml. de agua desionizada y bidestilada,
se debe agitar vigorosamente por un espacio de un minuto y
luego se debe dar el suficiente tiempo para la separacién de
las fases. Aproximadamente unos 20 minutos. \

En el punto 1.14. se debe lavar la fase orgdnica con una
porcién de 100 ml. de agua desionizada y bidestilada.

En ambos puntos (1.10. y 1.14.) se crée que se pierde parte del

clorotalonil al ser adsorbido por la fase acuosa.
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B. En‘la limpieza del extracto (Clean-up)

En este paso del proceso, presentd problema el Clean-up
con AlUmina neutra debido a que el manejo de la columna es muy
delicado. La fase tiende a quebrarse con las vibraciones, o por
una mala técnica al momento de llenar la columﬁa. Esto dltimo
resulta ser la causa principal pof la cual se hace necesario
poseer cierta experiencia en el llenado de las columnas para
evitar que éstas se quiebren.

En el Clean-up con Florisil también es muy importante la buena
técnica del llenado de la columna para evitar que se separe, Y
aun asi ésta resulta ser menos delicada que la columna de

AlUmina neutra.

C. En la obtencién de los Cromatogramas

Previo a la realizacién del andlisis cromatogrdfico de los
- extractos, se efectuaron algunas corridas inyectando estdndar
de clorotalonil, para determinar las condiciones adecuadas para
su identificaciédn y cuantificacién.

Una vez determinadas las condiciones apropiadas se procedié a
la obtencidén de la primera pareja de extractos (un -extracto
tratado con Florisil y el otro con Alumina neutra), para

efectuar el primer andlisis cromatogrdfico.
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En la primera corrida cromatogrdfica el esténdar de
clorotalonil presentd un tiempo de retencién de 11.02 minutos
y en el crématograma se obtuvo un pico grande que salio despues
del estéandar, probablemente por algin tipo de suciedad en la
columna. (Ver fig. No. 2)

Sin embargo, el pico extrafio nb afecté la identificacién y
cuantificacién del pico de clorotalonil; tanto en el
cromatograma del esténdar como en los cromatogramas de Florisil
y de AlGmina neutra.

Con el objetivo de 1limpiar la ' columna de ©posibles
contaminaciones se elevé la temperatura del horno hasta

220 °C, manteniendose a esa temperatura por un tiempo de dos
horas.

La siguiente inyeccién de los extractos, es déqir la segunda
pareja a comparar se realizdé a una temperatura en el horno de
190 °C. La anterior pareja se realizd a 160 °C de temperatura en
el horno. En esta segunda prueba el pico del estdndar presenté
un tiempo de retencidén de 8.7 ndnutos. El cromatograma se
presentdé mds limpio, o sea, no se obtuvieron picos extrafios.
Sucediendo lo mismo en los cromatogrémas de Florisil y Aldmina
neutra. Lo cual permitié una adecuada identificacién Y
.cuantificacién del pico del clorotalonil (ver fig. No. 10).

Las restantes corridas cromatograficas se efectuaron a 190 °C
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en el horno, presentando el pico del clorotalonil un tiempo de
retencidén promedio de 8.7 minutos.

Se corrid un blanco para una de las parejas, la que corrkesponde
a 0.0522 ug/ml. en clorotalonil. (ver'fig. No.—g) La dltima
pareja a prueba consistié en una muestra de concentracién
desconocida obtenida de un lote de muestras contaminadas, por
lo cual se corridé un blanco para cada método (ver fiéuras 11 vy
12) .

En ambos métodos probados, se observa variabilidad en los
- porcentajes de recuperacidén, esto es caracteristico en el
anélisis de residuos y principalmente con el plaguicida
analizado.

El FDA (*) acepta para el clorotalonil una variabilidad'de

* 30% en la recuperacién.

La cuantificacién de los resultados obtenidos de cadavmétodo se
efectud por altura de pico, debido a la facilidad y comodidad
de dicho método, éste es el utilizado en elbiCAITI

para la cuantificacién de los cromatogramas de hecho este es el

método adoptado y aceptado por el FDA. (19)

(*) FDA: Food and Drug Administration.

En toda la literatura consultada la cuantificacién de 1los
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cromatogramas de andlisis de residuos se realiza por el método

de altura de pico. Asi, encontramos que, Ambrus, et.al., pag.
750, (16), lo utiliza, lo mismo que en Zweig y Sherma J. pag.
268, (17), en donde se cuantifi;a por altura de pico; esta
técnica también fué utilizada en el curso impartido por el
LUCAM, en 1992 para el andlisis de residuos de plaguicidas en
alimentos. (3).

En la presente investigacidén no se efectud curva de linealidad
para la respuesta del detector. Esto debido a razones de tiempo
Y recursos, pero principalmente a la confiabilidad de las
condiciones cromatogrdficas, ya que éstas, son las que se
aplicaﬁ en el ICAITI para el andlisis de muestras. En dicho
instituto, por cada lote de muestras que se analizan se corre
una muestra de recuperacién, y cada vez que se cambia de
columna cromatogrédfica se vefifican las condiciones -

cromatogréficas incluyendo 1la linealidad de respuesta del

detector.
También el tratamiento estadistico utilizado en la comparacién

de los métodos, permite precindir de dicha curva de linealidad.




D. En el andlisis estadistico de los resultados

El orden por el cual se efectuaron los andlisis de las
comparaciones pareadas fue ~ completamente ai azar,
determinandose por el orden de aparicién de datos que
proporciona una calculadora cientifica usando'la tecla para
generar numeros al azar entre 0.000 y 0.999 (RAN #). Lo cual
correspondid con las conéentraciones disponibles para
contaminar las muestras {0.0i, 0.02, 0.03, 0.05, 0.06, 0.08,
0.09 v 0.10 mg/ml (ppm)}.

El orden de andlisis de las muestras fué el siguiente:

| Figura
lera. (0.0191) = 0.02 ug/ml (ppm)..... 2
2da. (0.1044) = 0.10 ug/ml (ppm)..... 10
3ra.  (0.0522) = 0.05 ug/ml (ppm)...... 4
dta.  (0.0104) = 0.01 wug/ml (ppm)...... 1
5ta. (0.0626) = 0.06 wug/ml (ppm)...... 7
6ta. (0.0835) = 0.08 wug/ml (ppm)...... 8
Tma. (0.0902) = 0.09 wug/ml (ppm)...... 9
8va. (0.0282) = 0.03 wug/ml (ppm)...... 3
9na. (0.0522) = 0.05 ug/ml (ppm)...... 5

10ma.  (0.0094) = 0.01 ug/ml (ppm)..... 11
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Para efectos de presentacién y andlisis estadistico, 1los
resultados fueron ordeﬁados ascendentemente. Como se muestran
en la Tabla No. 1. En dicha tabla se presenta el andlisis
estadistico de los resultados hasta el cdlculo de la t de
estudent para comparaciones pareadas.

En la figura No. 13 se presenta una grdfica que compara los
porcentajes de recuperacién de cada método probado, es decir
como se comportan las columnas usando Florisil contra las
columnas en que se usa Aldmina Neutra. La presentacidén se hace
por medio de una caja de Tukey para cada método. Se observa un
‘mayor porcentaje de recuperacién para el método que utiliza
Florisil, as{ también en la grafica se nota que la variabilidad
para el Florisil es ‘menor que para el método que utiliza
AlUmina neutra.

En la figura No. 14 se comparan los pofcentajes de recuperacién
para cada método obtenidos en cada una de las concentraqiones
que se probaron. En dicha grdfica se nota claramente como el
método que utiliza Florisil es mé&s efectivo, las barras son mds
éltas a excepcidén de una de las dos concentraciones de 0.0522
ug/ml. Sinembargo, en este caso la diferencia entre los métodos
-es minima y podria atribuirse a algin error de medicidén en la

ejecucién de los métodos.
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X. CONCLUSIONES

1l.- En la comparacidén efectuada entre los adsorbentes Florisil
Yy Aldmina neutra, utilizados en la limpieza (Clean-up) de

los extractos de muestras de Arveja China (Pisum sativum

L.), en el andlisis de residuos de Clorotalonil
(2,4,5,6-tetracloro-1,3- Bencenodicarbonitrilo), el
procédimiento que utiliza Florisil resultd ser més efectiVo
debido a que presentdé un mayor porcentaje de recuperacién
y una menor variabilidad que el método due utiliza Aldmina

neutra.

.- Para la limpieza de los extractos (Clean-ﬁp). de muestras
de Arveja China, la preparacién y el manejo de la fase
adsorbente es determinante ya que dicha fase puede retener
parte del Clorotalonil proporcionando por lo consiguiente

un bajo porcentaje de recuperacién.
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3.- E1 procedimiento que utiliza Florisil como adsorbente
presentd una mayor capacidad adsortiva de las impurezas que
contienen los extractos de Arveja China, y por ende un

cromatograma mds limpio.

4.- Los porcentajes de recuperacién de Clorotalonil, en

cualquier cantidad son siempre variables.
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XI. RECOMENDACIONES

1.- En la obtencién de loas extractos, se debe tener cuidado

vya que por tratarse de cantidades residuales, las
pérdidas gue se producen en el manejo de la nmuestra
resultan ser muy significantes bajando asensiblemente el
porcentaje de recuperacién de los plaguicidas.
Especiélmente en los pasos de filtracién, ya que esta se
realiza haciendo pasar el e#tracto a traQé;—de aulfatb de
sodio anhidro, parte del pléguicida puede quedar adherido
al desecante. Por lo cual aé deben realizar de dos a tres

lavados del filtrante con pequefias porciones de éter de

petroleo. Y en la separacién de fases, en este paso ea

. frecuente la formacién de emulsionea, de no llevarse a

cabo la perfecta separacién de fases, parte del

clorotalonil se perdéria al desechar la fase acuosa.

En el trabajo efectuado se comparé ﬁnicamente una fase
adsorbente; Aldmina neutra contra Florisil. Seria
conveniente comparar Flofisil contra otras fasesa
adsorbentea como por ejemplo: Sflica gel, Carbén activa¢6

o Magnesia.
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DIAGRAMA No. 1

OBTENCION DEL EXTRACTO

Moler y Homogeneizar la muestra

Pesar 100 g. y contaminar (marcar) con el estandar

Agregar 200 ml. de 'acetonitrilo
y licuar por dos minutos

. V¥
Filtrar con succidn

A 4
Medir el volumen filtrado

A 4
Transferir el filtrado a una
ampolla de un litro

v

Agregar 100 ml. de éter de petrdleo

Y
Agitar vigorozamente por 1 a 2 minutos
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DIAGRAMA No. 1
(continuacién)

Agregar 10 ml. de solucidn saturada‘de NaCl
y 600 ml. de agua desionizada y bidestilada -

A A
Mezclar por 30 a 40 segundos

v

Permitir la separacidén de fases

v

Eliminar la fase acuosa

\4

Lavar fase orgdnica con 2 porciones de
100 ml de agua desionizada y bidestilada

L

La fase orgdnica se hace pasar por un embudo de
de vidrio conteniendo Na,SO, anh.

'

Medir el volumen filtrado

!

Transferir el extracto a un sistema Kuderna-Danish

l

Concentrar el extracto en bafio Maria a
no mas de 60°C hasta volumen de 10 ml.

i

! v

Tomar 5 ml para Tomar 5 ml para
Clean-up con Clean-up con
Florisil Alumina neutra
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DIAGRAMA No. 2

Clean-up con Florisil

»

Colocar el Florisil activado en una
columna de vidrio de 22 mm d.1i.

|

Agregar en la parte superior del Florisil
aprox. media pulgada de Na,SO, anhidro

|

Lavar la columna con 40-50 ml. de éter de petréleo

l

Colocar debajo de la columna un concentrador
Kuderna-Danish de 500 ml.

!

Pasar el extracto concentrado por la columna
- a aproximadamente 5 ml/minuto

!

Eluir la columna con 250 ml.
de la mezcla de solventes. *

l

Concentrar el eluato en bafio
Maria a un volumen de 10 ml.

* La mezcla se prepara con 500 ml. de diclorometano,
485 ml. de hexano y 15 ml. de acetonitrilo.
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DIAGRAMA No. 3

Clean-up con Alumina neutra

Colocar la AlGmina neutra desactivada en una
columna de vidrio de 13 x 250 mm.
con llave de tefldn y reservorio de 200 ml

Llenar aproximadamente 3/4 de la
columna con n-hexano

|

Agregar lentamente 10 g. de AlUmina neutra

|

Drenar el n-hexano hasta la
superficie del empaque

/

Pasar el extracto concentrado a la columna

!

Eluir con 60 ml. de éter de petrdleo
a una velocidad de una. gota por segundo

l

El eluato se recibe en un sistema
Kuderna-Danish y se concentra en
bafio Maria a volumen de 10 ml.
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FIGURA No.t1

Cﬁomatogramas para 0.0104 ug/ml = 0.010 ppm de Clorotalonil
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FIGURA No.2

Cromatogramas para 0.0191 ug/ml. 2 Q.02 ppm de Clorotalonil
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Cromatogramas para 0.0281
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FIGBURA No.3

? ug/ml. &

14: 16146 Florisil ~ a03 prr A4l

0.03 ppm de Clorotalonil

6.425

2.166

.00l

53mm
g.752 — &

i@, 348

11.643
13,465

1q,11%
TIMETHELE STOP

§7.23

14:33:59 ST D= C Lorot'alam}(

0.09552 Mg/ml

Aud

=== @.390

65 mm

14.894
IMETHRELE STOP

.463

#  RUN # 14 JUL 23, 1993 14:52:22 A(u'm/// ~ 0.03
START a ~ Pm
vy

Al

11.338

/ 15,793
IMETHBLE STOF

CIRULE
2,548 —{> 67420‘2{




FIBURA No. 4

Cromatogramas para ©.0522 ug/ml. ® 0.05 ppm de Clorotalonil
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X o

FIGURA No. 4
(contingacién)
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FIGURA No. O

Cromatogramas para 0.0322 ug/ml. = 0.05 ppm de Clorotalonil
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FIGURA No. &

Blancos para Florisil y Aldamina neutra
Correspondientes a 0.082% ug/ml. de Clorotalonil
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FIGURA No. 7

% 0.0&4 ppm de Clorotalonil
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Cromatogramas para 0.6264 ug/ml.
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. e @.496
c:z-;ygﬂ% 1.6686
Pl ) 2,165
{wm“ E.96%
%8
® 44?9%7
5.641
Lers, L, > 22
= 567 17 -
M....:“““.——:-—“w—'g.;-gs 7&. §/X /’/
1e.213
11.12@

TIMETHELE STOP




FIGURA No.

Cromatogramas para 0.0835 ug/ml.

»e
"

8

e 5TD Clorotaloml

0.08 ppm de Clorotalonil

S B.497

JUL 2@, 1995 14:2 AU
. éowa/u;/pw
@, 421
9 1y m
8.825
#  RUN # 10 JUL 28, 19953 14:41:32 F/Or/'S/L R:O‘OXID/;,% ’////C
START
i
s
u\t_g:“ﬁm:a;. L 2,158 1.660
=== 2 Yeh
(3 81F :
e 4.690
Qtﬁ.s;s
- - 7.544
P — 5.664-
16.719 ' 38 }’y""" qZ 702‘ ,/
- »
15:89%
IRETABLE STOQP
* RUN & 1t JuL ze, 1993 1s:ee:se AlUMina o2 0.05’///;( 7 el
STERT ' :
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‘m 2,118 1.6286
e e F 28
z'f. G.677
\ S5.5923
- e 7,688
¢ e &.648
9,949 -
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FIBURA No. 9

Cromatogramas para Q.0940 ug/ml. % 0.09 ppm de Clorotalonil

*  RUN # 5 JUL 23, 1993 11:44:34 AU mIAA =y 007,9,0,,1 1Ll
5TaRT ,
- : A-L“.e:’-wm 1665 | iy &. 580
32%5”1?3
S.617
6. 957 B
2743 . .
= s.770 55 mm A1, QA Y
16,801
11.834
893

TIMETABLE STOFP

12:03:15 STD_Clorow(-a[om'L -1 L
Q.6 y
o Con e ey A3/ ml.

# RUN # 7 JUL 23, 199

o
(2]

[2AN
Lo8)

e 035y
ny

. 621 /9407 m 1nt

2.4608

*  RUN # 8 JUL 23, 1993 12:21:z28 ‘e, = \ .
. START i 25 £/ori S/Zj " 0'07///71 Sl

b
SRR
‘ 250 g
% 3%
- 4748
4,623
5,463
322 //¢> Y, V4
7. 627 .
5. 524 S7- 36 A
249

%?ﬁé?SBLE STQP

0.426



FIGURA No. 10

Cromatogramas para 0.1044 ug/ml. %

0.1 ppm de Clorotalonil

% TIME 15 STOP . : ' , .
% RUN # 2 JUL 9, 1993 10:48:48 STD*Clorofalo'ML ///‘",é
START O.955a /7/»«4.‘
-
. = 0.411
5: 98§
. 4.730
fs.saa
| 7.820 §5 pir
— 8.716
STOP
+ RUN & 3 JUL 9, 1993 t1:@7:12 ‘e
cranr Florisik & 0.4 ppm. ut
. — 0,498
A
TIMETAELE STGF
% RUN # 4 JUL 9, 1993 11:27:16 Iy ~
START bAlun’[{V!éL ~ O'////;”l ’//%
* e,
- 1‘1'55.?6091 ac 485
. 2,965
7&@@%
5,538
e 4§ |
e 47 //';‘/7(
e . 652 CF.2¢
95 N
12,118

TIMETHELE STOF
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FIGURA

Cromatogramas para 0.0094 ug/ml. =

No. 11

% 0.01 ppm de Clorotalonil

11554518 STDhH- Clorofalo n( (.

=== 83,424

*  RUN # 3 AUG 5, 1993 &Z,ADL{
STHRT 0.0 1044 /&L;//yz,e
'U-:J-‘-':‘_'_-?.—

11.354

13-4%8p

*  FRUN # 9 AUG S, 1393

e HB ‘ N
. AR o RN Rl
STHART
e d — — i !
R B | ?;éii
! SrmsenEEREInass e e e ———— ) i §:‘:§
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3. 578
—— 4,721 : .
S e 7. 186 /-9?0 i ~ 4 pim
- ©.5563 :
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14.188
TiMETABLE sTOF
*  RUN # 19 AUG S, 1993 12:28:35 A/U}'VMVI&L 02,/“'6
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T, ™ -
I I §idsg
i o e e 20883
} 3,725
st F. 669
<£;§§%?TS=M** 5.550 ;
NS 3
T oges £.095 — 54 -
= ryel 5,555 mm 5/?]/?’
gi 9,53z
18. 287
- 11,673
14.157

TIMETHELE
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# RUN # 13 AUG S,
START

FIGURA No. 12

‘Cromatogramas de los blancos para 0.0094 ug/ml.
% 0.010 ppm de Clorotalonil 4

2l

[ B.429

9
—
4]
P

X
o
w

8.604

11.13%

. / .
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——
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TABLA No. 1

Tratamiento estadistico de los
porcentajes de recuperacioén

% Recup. [f Recupz]z% Recup. |#%* Recup. : - -
L' 1 Florisil |Florisil Aldmina |Aldmina di di-d (di-d)=
0.01 100.57 10114, 32 80. 46 6473.81 20.11 5. 09 25.91
0.01 100. 00 10000. 00 75.53 S5704.78 24. 47 9.45 89. 30
0. 02 az.78 6852.53 70. 05 4907. 00 i2.73 -2.29 S.24

0.03 87.2

83

7609.07 61.0? 3721. 00 26.23 1l1.21 185.066
0.035 100.19 10038. 04 103.2% 1066@.5% -3.06 =-18.1 326.89
0. 05 100. 38 10076. 14 76.8é SQOi.Ei 33.56 - 8.54 72. 9w
0. 06 90. 39 - 8170.35 76.48 9849.19 -13.91 ~1.11 - 1.23
0.08 9. 72 8597.00 90.28 8150. 48 2.44 -12.6 158.%6
0. 0% 134. 36 18052. 61 112,02 12548, 48 22. 34 7.3 S3. 58

0.10 74.71 & 53581.58 67.24 4521. 22 7.47 =7.355 57.00

Sumat. 963.33 95091.65 8135.13 68437. 48 150.2 916.01
Media 96.33 81.31 15. 02
Mediana 96. 36 76.65 101.78

- Sd----n------n.. 15-14 u---.nn-;n- 13-23 s an e ee0eeae 10-089

Tevenneanenns 4,708




Forma
oral
LD

Por in-
halacién
LD

Dermal
LD

Efectos
sobre

los ojos

Efectos
en la
piel

(*) EPA:

Tabla No. 2

Categorias de Toxicidad establecidas por EPA (*)

I

Menos de e
incluyendo
50 mg/Kg

Menos de e
incluyendo
0.2 mg/Lt

Menos de e
incluyendo
200 mg/Kg

Corrosivo

en la cérnea
opacidad del
del ojo no
reversible

Corrosivo

CATEGORIA

It

De 50 a
500
ng/Xg

De 0.02
a 2.0
mg/Lt

De 200
a 2,000
mg/Kg

Opacidad
corneal

reversible

entre los
7 dias

Irritacién
severa a
las 72
horas

Iv

III
De 500 a Més de
5,000 5,000
mg/Kg mg/Kg
De 2.0 Mas de
a 20 20
mg/Lt mg/Lt
De 2,000 Mas de
a 20,000 20,000
mg/Kg mg/Kg
Sin opa- No hay
cidad - irrita-
corneal, cién
irritacién
reversibler
Irritacidédn Irrita-
moderada a cién me
las 72 media a
horas las 72
horas

Enviromental Protection Agency
(Agencia de Proteccién del Medio Ambiente EE.UU)
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e

Sl danas ans

FIGURA No. 13

Caja de Tukéy para la comparacioéen de las

recuperaciones obtenidas en ambos metodos

9B de recuperacion

164G

i

COMPARACION DE COLUMNAS PARA LA RECUPERACION DE CLOROTALONIL
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PLAGUICIDAS CITADOS EN EL TRABAJO

Nombre Foarmula ' Nombres:
Técnico Comunes
) chfate CH;S\\AQ i . Aceber PS'.
P—-NH~-C-CH Orto 124120.
7 3
CH_'-;B :

O0,5-Dimetil acetilfosfora-
midotioato.

BHC Cl £1r HCH, &b64, Hexaolo-
ro, Haxacloran,
Cl {1 Dol, Dolmix, Gexa-
ne, Gammexans,
) By HCCH, Hexablanc,

Hexyclan, Soprocide

1,2,3,4,%,6-Hexacloro-
ciclohsxano,

CARBOFURANDO Carbofuran, Furaca-
rb, Bay 70143, Cu-
rater, Futura, FMC
10242, Furadan,

NIa 10242, Vegfru,
Diafuran, D-1221,
ENT 27164, Yaltox.

CH 3 N--
2,3-Dihidro-2,2-dimetil-

7-benzofuranil metilcar-
bamato.
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Mombre Féarmula Nombres
Técnico Comunes
CIFLUTRIN

Baytroid, Bay FCR
1272H, Solfac.
N CN 0

Cly C=C-~—72—C}—CH~

=
L

CHB Chb

Ciano (4~-Fluoro-3%-fenoxifenil) metil
o

G- (2, 2~diclorometil) -2,2-dimetil-
ciclopropanocarborilato.

CLOROTALONIL , Daconil 2787, Bra-—-

CN , va, Termil, Exothe-—
rnTermil.

Tetracloroisoftalonitrilo

CLORPIRIFOS ' , Reldan 4E,  -Reldan
3%, Dust, Dowco
Ci_ o1 ' 214.

Cl N (DEI‘Z Hs )Z

'

N S

O,0-dimetil -0~ (3,%,4-triclo-
ro~2~piridimil } fosforotioato.




[|:H3
C
7\
N oH C
cHy | i ” A/O\;.H5
H-C _LwaPwDL1H5

mHg Q\“// 1!

0,0-Dietil O-(2-isopro-
pil-&-metil~4-pirimicdi-
nil) fosforotioato. :

Nomb re Fermula Nombres
Técnico Comunes
DDT .
CH feidane, pp Zeida-
| ne, Anofex, Cloro-
1 e C1 ~ fenotano, Delo, Di-
gmar, Pentaclorin,
U*C{; Rukseam, Zerdane.
Dicloro difenil triclo-
ro etanc.
DELTAMETRINA
an“.CF@ Butoflin, Butox,
BQ \ NRDC 161, RV 22k974
/CwCM 0 '
Er .. It (Y
' R‘.-..,C--O' O
H{R) “H ' .
CH o
(5)
(§)~ Ciano—m—-fenoxibencil
(IR,3R) -3(2,Z%~dibromovinil)
-Z2ydimetilciclopropano-canr—
boxilato.
DIAZINON

Dazzel, Diagram,
RDianun, Diaterr—
Fos, Diazajet, Dia-—
zatol, Diazide, Di-
zinon, Dyzol, Fezu-
din, G-24480, Ger-
dentox, kKEayazinon,
Kayatol, Nipsan.




Noambra Formula Nombres

Técnico Comunes
1,2-DIBROMO~
Z—-CLOROPROPANO _
(DBECP) , Dibromocloropropa-
H.oH H , no, DBCP, Nemafume,
H—Q~—¢~~Q~H Nemaset.
Br Br C1 v
DICOFOL .
(Feltane) C-Clg Keltane, Cekudifol
‘Dicomite.
cl- - Ci
OH
4,4-Dicloro—~ =-tricoro-
metilbenzidrol. o 1,1-

3

Bis(clorofenil)-2,2,2~
triclorostanol.

DIELDRINA
' HEOD, Dieldrex,

ol Dieldrite.

H Cl

C1

(1R,485,4a35,5R,&R,75,85,8aR)-1,2,3,4,
10,10~-hexzacloro—-1,4,48,%,6,7,8,8a~
goctahidro-6,7—-epoxi-1,4,5,8-dimeta-
nona—-ftaleno.

S



Nomb re Formula

Nombres
Técnico Comunes
DIPTEREX
Triclorfon; Cloru-
o OH . fos, Totalene, Hi-
: NG | galfon, Bovinox,
b ' =e=GH--C-Clg Equino-Aid, Leiva-
som, Trinex.
. BH30
Dimetil (2,2,2-tricloro-
l-hidroxietil J)—-fosfona-
to.
DYSISTON
Disulfoton, Etil-
tiodemeton, M-74,
ckmsm\\j o G§-276, Bay-19639,
-l—b—LH{LH;a-LZHS Insyst-D.
{31 g O
U,0-Dimetil S—-[2-(etil~
tiotetill-fosforotioato.
EDB ,
He Br Etileno cdibromuro,
(Dibromueo , Bromofume, E-D-Bee,
de etileno) o et B I o ELB-8%, Nefis, Dow-

funa, Soilbrow,
H H Celmidea.

1, 2-Dibromoetano.
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Nomb re Férmula Nombres
Téocnico : , _ Comunes

ENDOSULFAN :

Benzoepin, Beosit,
Clortiepin, Crisu-
fan, Cyclodan, En-—

==[) docide, Endosol.
Cl
b,7,8,9,10,10~-Hexacloro-
1,3,32,6,9,%92,~hexahidro-
&, 9-metano-2,4,%-benzo~dio-
xatiepin-3-oxido.
ENDRINA
Endrin, Nendrin,
Hexadrin, Endrex.
1,2,%,4,10,10-Hexacloro-6,7—~
@pony~-1,4,42,%,6,7,8,8a~o0cta~
hidro-1,4-endo,endo~5, 8~dime-
tanonaftaleno.
FOSF INA
ALP Aluminio fosfina .
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Momb re Farmula Noambres

Téonico . Comunes
HCH

(ver BHC)

HEPTACLORO-
EPOXIDO
' Ci
KELTANE . | Decofol, Cekudifol,
C-Clg Dicomite.
Cl ? Ci
UH
4,4-Dicloro-alfa~trico-
ro-metilbenzidrdl o 1,1-
Bis(clorofenil)—2,2,2-tri
clorortanol.
L INDAND - ,
. BGama BHC, Gama HCH,
C1 1 Etan 36, Forlin,
" Gamaphex, Gammex,
Ct ) Isotox, Germate,
Hammer, Lindagam,
Cl c1 Novigam, Silvanol..

Isomero gama del 1,2,5,4,~
d,6~hexaclorocilclohexano.




MNombre , Férmula
Teécnico :

METAMIDOFOS
‘ i
CH30~_ !
//,P—~NH1
CHas
G,5-Dimetil fosftoramido-
tTioato.
METASYSTOX 5

I

¢ C*Hgﬂ )2 -P—~—~D-CzH —~8-Cy Hg

y

a
(C-H30)y ~P-=8~C Hy~8-CaHs

0,0-Dietil O- % S-2[ (etil-

tiomretill-fosfotioato.

METIL PARATION

P--0 WDA

0,0-Rigtil~0—(4-nitro~
fenil)fosforotioato.

METOMIL 0

CHy==C=N=0-NH-CHz

3 {CH
S-Metil-N-L{(metilcarbamoil)
Owil-tioacetamidato.

94

Nombres
Comunes

Acefate-metil,

Ray

71628, SRA 5172,

Suwipe.

Demeto (mezcla de
isémeros), metil-

demeton, BRay
15203,

Metafos, Cekume-
tion, Dimetil Pa-

ration, E 6401,

Gea-

arfos, Kilex Para-

tion, Metafos,

Par-

tron M,Penncap—M,

Vegfru Klufos,
waisa.

Menilene L.

Tek-



Mombre - Formula
Téacnico '

MONOCROTOFOS
[

| :
UJBLH1~P*D"L=L—L-NH“LH3

CHy O

Dimetil—(E)~1l-metil-2- (me-
tilcarbamoil)-vinil.

PARAQUAT

+ +
CHN (:) (:) NCH_ » 2C1
\ s

Lyl ~Dimetil—~4,4 ~Bipiri-
dinium ion; presente como
la sal de dicloruro o sal
de dimetil sulfato.

PERMETRINA
21

€

| é'?
‘T=CH~ﬂHwEH~'“U“CHf"'
C

1T | oL
3 |

CH CH3

G-tenoxibenzil (IRG)Y—cis
trans-3-(2,2~diclorovinil)
AN

2yd-dimztilciclopropano-
carboxilato.

Nombres
Comunes

Aimocron, Monocil,
Plantdrin, Rapid X.

Gramoxone, Herba-
xon, Cekugquat, Dex-—
trone, Pillarxone,
Pillarguat, Total,
Toxer.

BW~21~-Z, Ectiban,
FMC-33297, Indo—.
trin, NRDC 143,
PP-357, pramex,
lamlin.




Nombre - Férmula Nombres

Teécnico - Comunes
PIRIMINFOS 5
CH3D\ Actellic, Actellic—
/R\ // \\ fog.
CHz0 0--C ’ H3
N_ N
X

O-(Z~dietilamino-é-metilpi-
rimidin=4-i1)-0,0-metil-fos-
forotinato.

PROFENOFOS v v
‘ -0 Curacron, CGA-
i : 15324, Polycron.
) -~P~&*EH1LH&CH3
B [
O~CH,CH3
O~ (4d-bhromo-—=2 ~r]urnfun11)~0~
etil S-—proil-fostorotioato.
SULFATO DE
ENMDOSULFAN

C1

h,7,8,9,10,10-Hexacloro~1,9,
93,6,9,%9a, ~hexahidro-4,9-meta~
no-2,4,5-bencodioxatiepin-3,
SG-dioxido.




Nombre Formula
Teonico '

TERBUFOS =
g ?Hg

CH3CH, O | |
Npog-cH 25~ ? CHa

CHzCHa0 CHy
E~[[(i,il-Dimetiletil)tiol

matilli-0,0-di-~ et]]fusfoPD-
ﬂxt»nato.

VINCLOZOLIN 1

)y 2

Gl 0 . {.,H_,\—CH 3
~(3,9 “dlClOPDfU:L]) =5

v1n11 ~matil- 1§q~o“a o-

11d1nanh,4wd10na.

- VOLATON

T
cawu/ \\UN C-

[L{(Dietoxifosfinotioilloxill
iminol-benceno-acetonitrilo.

Nombres
Comunes

CAS-0130

71-79-9,

SHA-103001 .

Baytion,
Foxime,

Foxin,
Ray~77488,

SRA-7302.
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