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I.~ INTRODUCCION

En los Gltimos afios uno de los problemas -
més controvertidos, es el uso masivo y sistemdtico de
los insecticidas, asi como las cantidades empleadas -
para su aplicacidn, ye que dis con dia esta cantidad-
se incrementa, lo que propicia un incremento en la'dg
manda de estos productos, y a su vez une necesidad de

incrementar la produccidn.

He aqui dénde nos encontramos con el proble
ma de controlar la emanacién de vapores y polvos con-
taminantes que se generan en el momento de fabricar -
este producto, ya sea en la etapa de formulacidn, en-
vasado 6 almacenamiento; pero para poder controlar la
cantided que se estd liberando en cualesquiera de es-
tas tres operaciones, es necesario determinar la can-
tidad execta y correcta que esté emanando de estas -~
fuentes hacia el ambiente de trabajo, por lo que se -
hace necesario el uso de técnicas de andlisis que per

mitan detectar, la presencia de tales compusstos, que



frecuentemente se encuentran presentes en dosis muy -
elevadas en el aire, que perjudican a la salud de les
personas que se encuentran realizando cualesquiera de
éstas tres operaciones, y que consecuentemente ocasio
nan transtornos, y lesiones muchas veces irreversi---
bles,

De aqui, que el objetivo principal de este-
trabajo es presentar, una técnica de andlisis para la
determinacidén de Paratién Met{lico en el ambiente la-
boral, por absorcidén gas-liquido, cuantificado por -
cromatografia de gases con detector de ionizacidén de
flama. ’

Se hace énfasis en el andlisis cromatogri--
fico gas-liquido, por ser en la actualidad uno de los
métodos més precisos en la determinacidn de insectici
das organo-fosforados, como lo es el Paratidén Met{li-

CO.



1I,- GENERALIDADES DE
PLAGUICIDAS.

2,1 - CONCEPTOS:

Denominamos plaguicidas a
todas aquellas sustanciass que sirven para combatir -
los paridsitos de los cultivos, del ganado, de los ani
males domésticos y del hombre. A los productos quimi-
cos que se utilizan para la exterminacién de plagas ~
que atacan los cultivos, se pueden clasificar de a---
cuerdo a su naturaleza quimica, la cual corresponde a

la siguiente manera:

-~ Productos originados por la quimica or-~
ghnica,

- Productos originados por la quimica in-
orgénica.

En la primera clasificacidén encontramos los

de origen mineral como lo son los aceites minerales -~
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¥y los derivados de origen vegetal. En tanto que en la
segunda clasificacidén encontramos productos tales co-

mo el azufre, arsénico, compuestos fluorados, etc..

(1)(3)(5)

2,2 ~ CLASIFICACION:

Los plaguicidas pue--—

den clasificarse de la siguiente manera:

~ INSECTICIDAS:

Son productos quimicos con
toxicidad para los insectos. Debemos entender por in-
sectos cualquiera de los animales articulados, de res
piracién traqueal, cuerpo dividido en segmentos agru-
pados en forma que constituyen tres partes féciles de
apreciar: cabeza, tdérax y abdomen; tienen ademds, --
seis patas, dos o cuatro alas por lo comiin y dermato-
esqueleto, ¥y la mayoria de ellos pasan por tres esta-
dos diferentes, larva, huevo y ninfa, antes de adqui-

rir su completo desarrollo y convertirse en insecto.

- ACARICIDAS:

Son productos quimicos con -~

toxicidad para los Acaros, sabiendo que los acaridos-



son insectos coledpteros cerambicidos, llamado cienti
ficamente acdrido lenifero. Orden de aracnoideos de -
reducidas dimenciones, a veces microscépicos, cuyo ce
falotérax se continua en toda su anchura con el abdo-~
men, confundiéndose a veces, aunque con frecuencia se
observa entre ambos un surco transverso; su tegumento
externo es muy distinto segin las especies, pudiendo-
ser fuerte y coriéceo, como sucede en las garrapatas-
o suave y fino.

- FUNGICIDAS:

Son productos tdéxicos para -
los hongos. Al hablar de los hongos nos referimos a
las clases de plantas de este nombre, que segin la -
clasificacién de Claus, comprende loe érdenes de 1los
mixomicetos oomicetos, ustilagineos, uredineos basi--
diomicetos y ascomicetos.

- ANTIBIOTICOS:

Son productos tdéxices que
inhiben el desarrollo de microorganismos. Entendiendo
por éstos, cualquiera de los seres microscépicos, ve-
getales o animales, que nacen y viven en el aire, en-
el agua y en toda clase de orgenismos. Existen muchas
especies de microbios, unas innocuas, otras patdgenas

¥y oiras productoras de enfermedades,



~ HERBICIDAS:

Son productos para combatir-~
las malas hierbas. Sabiendo que estas son plantas -

blandas, cuyas partes aéreas mueren cada afio.

- RODENTICIDAS:

Son productos qus causan -
le muerte de los ratones y otros roedores. Apliquese-
a los mamiferos unguiculados cuyos incisivos, largos-
y fuertes son dos en cada mandibula, y le dan gran fa
cilided para roer. Son generalmente de tamafio pequefio
terrestres, y con tres o cinco dedos en las extremida

des,

Tomandc en cuenta la forme de aplicacidén de
un plaguicida, los podemos clasificer de la siguiente

manera:

-~ FUMIGANTES:

Sabemos que son todos los pro
ductos que pasen al estado gaseoso y que pueden des-—-
truir & las plagas al ponerse en contacto con ellas,-

éstos se aplican por lo general en lugares cerredos.

~ PLAGUICIDAS DE CONTACTO:

Se denominan as{



a aquellos materiales o productos que son aplicados -
directamente sobre las plagas, preservando su accidn-
destructiva por penetracidn al cuerpo a través de sus

poros.

= PLAGUICIDAS DE VENENO ESTOMACAL:

Eatos -
plaguicidas son ingeridos por los enimales, junto con
las partes de las plantas con que se alimentan, pasan
do asi a su estdmago y originando la muerte de éstos

por destruccidén del aparato digestivo.

Estos venenos se pueden aplicar tanto en -
forma de asperciones como de espolvoreos; otros se a-~
plicen en forma de cebos adicionados a un agente atra
yente, o también en tal forma que el animal inciden--
talmente ingiera el veneno, al adherirse éste a su -

cuerpo y limpiarse con su aparato bucal.(1)(2)(5)(6)-
(8)(24)

2.3 = MATERIA ACTIVA Y FORMULACION:

El oro
ducto activo plaguicida es obtenido por la industria-
quimica con un grado de pureza varieble, en general -

entre el 75 y el 98 porciento, segin los casos, sien-



do el resto impurezas de su fabricacidn.

Este producto, llamado técnicamente puro, no
es apto en ningin caso para su empleo agricola, por lo
que debe acondicionarse antes por una formulacidén. Es—
ta contiene la " materia activa " o producto técnica--
mente puro, mas o menos diluido en un soporte sdélido ~
o en un disolvente liquido, y sustancias asuxiliares -~
que mejoran su accidn. (1}(3)}(5)(8)

2.4 ~ INDUSTRIA DEL PLAGUICIDA:

La indug-~--
tria de los plaguicidas tienen una estructura pirami--
dal més importante ain que la de los fertilizantes. -
Las fabricas de materias activas pertenecen, por lo ge
neral, a pocas y grandes compailiag, muchas veces de ca
rdcter internacional y con departamentos de investiga-
cién muy costosos, mientras que las formulaciones sue-
len ser preparadas por empresas locales de alconce pro
vincial, regional 0, como méximo nacional, las cuales~
suministran los productos, dispuestos ya para su apli-

cacién egricola o doméectica.

Los grendes gastos de investigacidn de las ~

empresas fabricantes de materias primas plaguicidas se
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deben a la necesidad de buscar nuevos productos de ma
yor eficacia, menor toxicidad, gran selectividad, con
suficiente persistencia y que no dejen residuos téxi-

cos ni originen transtornos ecolégicos.

El desarrollo de un nueve plaguicida requie
re de amplios estudios sobre las propiedades fisicas,
quimicas y toxicolégicas, asi como su accidén plaguici
da, tanto en el laboratorio como en el campo de apli-

cacion.

En los laboratorios de investigacidn de las
grandes empresas se sintetizan y estudian anualmente-
miles de productos, entre los que presentan actividad
se seleccionan aquellos que, por sus propiedades fisi
cas, quimicas y toxicoldégicas, parecen mis adecuadas-
Y se inician entonces, los ensayos sobre su efectivi-
dad plaguicida en el campo de aplicacidén, y al mismo-
tiempo los estudios pertinentes sobre los tipos ade~-

cuados de formulacidn.

Cuando se encuentran productos realmente -~
prometedores, se someten a estudios sobre su metabo-
lismo, toxicidad y desarrollo de métodos analiticos-
para las formulaciones del producto. De las decenas-
de productos ensayados sdlo unos pocos podran llegar

a comercializarse, y unicamente algunos de ellos lle

9



gardn a tener aplicacién mundial. (1)(3)(8)

2.5 = CUALIDADES EXIGIBLES A UN PLAGUICIDA

COMERCIAL:

Para que el plaguici@a -
alcance un uso amplio en la aplicacidén agricola debe
reunirse determinadas cualidades o condiciones bési-
cas, entre las que pueden destacarse como primordia-
les las siguientes:

a) EFECTIVIDAD:

El plaguicida debe ser e-
ficaz en la destruccidén de la plaga contra la cusl -

se aplica.
b) SELECTIVIDAD:

El plaguicida debe destru
ir Gnicamente, los insectos dafiinos, sin perjudicar-
a la flora y fauna beneficiosa, en la cual se esta ~

aplicando.
c) ECONOMIA:

El uso de plaguicida tiene -~
que producir unos beneficios que superen el gasto -

que supone la aplicacién de éste.

10



Por regla general se condiciona que el uso-
de un plaguicida es recomendable cuando el gasto a -
realizar, es inferior al 20 porciento de incremento -
sobre le cosecha que se obtendria sin combatir la pla

g8a.

Otra cualidad para .resultar econdmico es -
cuando siendo efectivo, el costo del tratamiento re--
presenta un 5 porciento del valor de la cosecha, ade-
més, en todo caso debe resultar competitivo con res--

pecto a los otros medios de combatir la plega.

d) SEGURIDAD:

El plaguicide no puede ser fi
totéxico, ni constituir un peligro para la salud del
hombre o de los animales domesticos donde este se a~-
plica.

e) POSIBILIDAD DE FORMULACION:
El plaguici-
da deberi ser compatible con algunos de los posibles-
soportes y diluyentes, dendo como resultado una formu

lacidén estable y efectiva.,

f) ESTABILIDAD:
El plaguicida debe conser--
var su capacidad de accidén durante un tiempo razona-—-—

ble en el combate de las plagas. (1)(3)(5)(8)
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III.- PARATION METILICO

3.1 ~ GENERALIDADES:

El Paratién Metilico-
6 Metil Paratién es un insecticida fosforado, deriva-
do organico del Acido fosférico, con una accién més o
menos selectiva. Es un compuesto blanco cristalino sé
lido, cuando es un producto puro, con un punto de fu-
sién de 35°- 36°c, ¥ cuando es un producto técnico -
presenta un color café claro cristalino, siendo su eg
tado fisico l{quido.

El Paratién Metilico presenta la siguiente-
toxicidad y caracteristicas:

LD50 en ratas: - Oral 14 - 24 mg/kg
- Dérmico 67 mg/kg

n12)5 1.5367

12



20

a4

1.358

El nivel de concentracidén permisible en el
ambiente laboral en un periodo de 8 hrs, de trabajo -
continuo, establecido por las normas internacionales-
( TLV ) corresponde a 0.2 mg/h3.

El Paratidn Met{lico presenta una férmula -
condensade:

Cqlly oNO5 PS
¥y una formula desarrollada:

CH, -0 s
S N

P-0 N o
CHy - o*"/’

dando un peso molecular de:

263.23 grmol

con una proporcidén porcentual de:

@ c

36.50 %
H 3.83 %

13



N - 5.2 %
0 - 30.39. %
P - 11.77 %
s - 12.18 %

Los insecticidas organo-fosforados fueron =
descubiertos por el quimico alemén Gerhard Schrader,-
quien durante la segunda guerra mundial, sintetizd a-
proximadamente trecientos compuestos organo-fosfora<—
dos con fines militares. Junto a su toxicidad para -
los mamiferos, pronto se descubrio su actividad como

insecticida.

El Paratidén Met{lico as{ como los demds in-
gecticidas organo-fosforados son de elevada toxicidad
y deben manejarse con méximo cuidado para evitar cau-
sar dafios a los seres humanos, los animales y el me--

dio ambiente.

El Paratidn Metilico de acuerdo a sus pro-

14



piedades presenta una toxicidad de acuerdo a su:actua'

cidn, ya sea este por:

- Contacto

- Ingestidn

~ Inhalacién ,“; T i“'°f
‘ (1)(2)(4)(5)(22)(23)

3.2 - ESTRUCTURA: .

El Paratidn Metilico es

donde:

R' = .. CHy=b :
o

_dando la férmula del met{l paratién:.

NG
P -0 -{'III'};N o
2
¢ Hy - N ﬁ

15



que lleva por nombre:

TIOFOSFATO DE 0,0-DIMET IL-O-P-NITROFENILO.
(1)(2)(4)

3.3 ~ PROPIEDADES FISICAS Y QUIMICAS:

En al
gunos insecticidas fosféricos como lo es en este caso
el Peratidén Metilico el producto puro es sélido, y el
producto técnico es liquido. En la tabla 3.1 se pre-—

sentan las propiedades de este insecticide.

Tabla 3.1
Estado gisico Produc. Puro | Produc. Técnico
a 2a%c¢ sélido 1fquido
SOLUBILIDAD:

En la tabla 3.2 se muestra la-
solubilidad del Paratidn Metilico en diversos disol--
ventes.

16



Tabla 3.2

SOLVENTE SOLUBILIDAD
Agua Poco soluble 5 ppm
Etanol Soluble
Acetona Soluble
Benceno Soluble
Xileno Soluble
Hexano Poco soluble
Hidrocarburos Soluble
Clorados
(1)(2)(4)(5)
3.4 ~ PODER DE PENETRACION Y PODER SISTEMA-
TICO:

Los insecticidas fosforados -
tienen capacidad para penetrar en los tejidos vegeta-
les, a través de la epidermis de hojas y frutos, pero

no tienen accidn wistémica.

Los insecticidas sistémicos de mayor aplica
cidén son los organo-fosforados, y estos pueden absor-—
berse por las raices, por las hojas, a través de la -

cuticula o por los estomas; se transladan por el inte

17



rior de las plantas y circulan por el floema o por el

xilema.,

El Paratidn Met{lico es un insecticida pene
trante y no sistémico. Debemos entender por sistémico,
parte, del cuerpo u drgano, que es considerado como la
unided vital de éste. (1)(5)(6)(25)

3.5 = ESTABILIDAD QUIMICA:

Los insectici--
das fosforados, por poseer una eaiructura funcional -
orgénica comin de éster fosférico, presentan propieda
des y reacciones quimicas comunes, asi{ mismo, aunque-
su estabilidad quimica varia de unos a otros, depen——
diendo de los diversos sustituyentes que integran 1la
molécula; las reacciones que suceden més frecuentomen
te en estos compuestos son las de hidrélisis, oxida--
cién, isomerizacidén, transquilacién y alteraciones -

por efectos de la luz.

En nuestro caso, la reaccién mas importante
es la hidrélisis, ya que el Paratién Netilico por ser
un ingecticida fosforado es potencialmente hidroliza-

ble, dependiendo 1a velocidad de la hidrdlisis de di-

18



veraos factores.

En la tabla 3,3 se muestra el periodo y las

condiciones de hidrélisis para el 50 porciento del in

secticida.

Tabla 3.3

Insecticida

Medio alceli.

Nedio Neutro

Medio Acido

P, Met{lico

ADH = 11.%

5 minutos

A pH = 3.0
y 20°
175 dias

La hidrdlisis del Paratidn Metilico

en me-

dio alcelino se realiza por un ataque nucleofilico -

del ién

se muestra a continuacién:

c H -0

S
H-O-\/I
VAl 0 Lo e,

19
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del Paratidén Met{lico es el siguiente:

En el medio 4cido el mecanismo de reaccién

S

CH3-°\ Vi

) /P-O
CH-0

20



La isomerizacién del Paratidn Metf{lico se -
lleva acabo a 150 °C, o al calentar durante varias -

horas a 100 °C, sus 8oluciones alcohdlicas.

A mayor temperatura, el Paration Met{lico -
se transforma, acompafiado de explosiones, y forma una

masa porosa de carbdn.

La reaccidn de isomerizacidn corresponde a:

S o
CHBO-\” 150°¢C

P-0 N O D ——— 4
2 .
cHB-o-/

21



?“s‘,°\// U
CH,~0 -/ ‘
By v
(T)(3)(5)(6)(8)
3.6 SINTESIS DEL PARATION METTLICO:
Para -

obtener los tiofosfatos orgénicos se utilizan general

mente un cloruro del éster dialquiltiofosférico:

/ N\

RO
~
P
no/ c1

BL cual se sustituye luego del tercer grupo
eaterificado.

Para la obtencidén del Paratién Metilico se-
hace reaccionar el SICl3 con metilato sédico, y lue-

go el producto de la reaccidn con p-nitrofenolato de

sédico, como se observa en el esquema siguiente:

22



(1)(5)(22)

C1 +

2CH

23

+

-0 Na —

2 C1 Na



3.7 - USOS DEL PARATION WETILICO:

El Para-
tién Met{lico por su cualidad de no ser un insectici-
da sistémico, presenta una gama muy amplia para su u-

8o, la cual se presenta en la tabla 3.4.

Tabla 3.4
Cultivo Clase Aplicacidén de P.M.
Ajo Hort{icola ST
Apio Horticola SI
Berenjena Hort{cola SI
Bréecoll Horticola SI
Calabacita Hort{cola sI
Cebolla Horticola SI
Col Horticola SI
Coliflor Horticola SI
Chicharo Hort{cola sI
Chile Horticola 51
Espdrrago Horticola ~NO
Fresa Hort{cola SI
Frijol Ejotero | Horticola ’ T8I
Jitomate Horticola sI
Lechuga Horticola sI
Melén Horticola sI

24




Cultivo

Papa
Pepino
Sandia
Arroz
Frijol
Maiz
Sorgo
Soya
Trigo
Alfalfa
Pastos
Algodon
Cafia de Azucar
Cértamo
Tabaco
Aguacate
Durazno
Guayabo
Mango
Manzano
Naranjo
Nogal Pecanero
Papayo
Peral
Pifia

Clase

Horticola
Horticola
Horticola
Bdsicos
Bésicos
Bésicos
Bisicos
Bésicos
Bésicos ,
Forrajeros
Forrajeros
Industriales
Industriales
Industriales
Industriales
Frutales
Frutales
Frutales
Frutales
Frutales
Frutales
Frutales
Frutales
Frutales
Frutales

Aplicacidén de P.M.

ST
ST
SI
ST

sI
ST
MO’
ST
ST
sI
SI
ST
SI
ST
SI
SI
SI
SI
sI
SI
I
ST
NO
SI
sI

25




3.7.1 = CASO FRACTICO

A continuacidén se presenta un caso préctico
de la aplicacidn del Paratidn Metfilico, desde la for-
mulacidén ( porcentaje en peso ), asi como el cultivo-
en el que se aplica, la dosis que se debe aplicar, el
periodo entre la Gltima aplicacidén y la cosecha, y -

por dltimo la plaga que extermina.

PARATION METILICO 500

Insecticida organo~fosforado

Concentracién emulsificable

Ingrediente activo: Porcentaje en peso

Paratidn Metilico-

NOo MENOS € .sveseernsnceaes 47.50 %
Ingrediente inerte:

Disolvente, emulsi-
ficante y compues--
tos relacionados no

MENOS A€ sevsseanssscsnsonas 52.50 % '
Total " 100.00 %

26



Cultivo Dosis Dias entre Plaga
en 100 la dltima
1 Qe aplicacién
agua
y cosecha.
Planta de 100 a 150 Trips, mayate
ornato ml del rosal
Aguacate 150 a 200 21 Agalla de la-
ml hoja, escama,
lango 15 mosca verde,-
descortezador
periquito del
aguacate.
Naran ja, 150 a 200 14 Escama de Sn.
Limén y nl José, periqui
Toronja to, piojo ha-
rinoso, esca-
mas.
Manzeno y| 150 a 200 14 Escama de Sn.
Paral. ml José, periqui
Nogal 15 to, piojo ha~
Durazno 14 rinoso, esca-
mas.

Recomendaciones para su uso:?

Las anterio--

res dosis deben ajustarse segin la infestacién, tama-

fio del cultivo y caracter{sticas del equipo de aplica

cién, Se debe recordar que es necesario calibrar el -

equipo antes de cada aplicacidn. (1)(2)(7)(9)
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3.8 - GUIA DE SEGURIDAD:

El Paratidém Meti-
lico es un insecticida organo-fosforado, por lo que -
es de elevada toxicidad por via oral y dérmica, y se-
debe manejar con mucho cuidado para evitar dafio a los

geres humanos, los animales y el medio ambiente.

ALMACENAMIENTO:

El material técnico es 1i-
quido disuelto en disolvente. Los productos formula--
-dos incluyen concentrados emulsionables, polvos moja-
bles, grénulos y disoluciones. La mayoria de los pro-
ductos 1liquidos son inflamables. Estos productos de-
ben ser almacenados en edificios seguros, bien venti-
lados, exclusivamente dedicados a insecticidas y ro--
deados de una pared o reborde de contencidn. Los pro-
ductos almacenados no deben ser expuestos a la luz -~

solar directamente.

ENVASES CON FUGAS EN EL ALMACEN:

El produc
to que quede en lor onvasec daffados, debe ser trzrava
sado a otro envase vacio y limpio, que deberd cerrar-

se bien y rotulaerse en forma adecuada. Barrer el de
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rrame o fuga con la ayuda de una mezcla, en la propor
cién 1:3 de una solucidén de carbonato de sodio y ase~
rrin, cal, asrena o tierra, y eliminar todo en forma -

segura.

Una vez vacios, descontaminar los envases ~
del 1{quido que tenia fugas usando una solucidén de -
carbonato de sodio al 10 %, en proporcidén de un litro
por lo menos de esta solucidén, para cada tambor de -
200 1ts., agitar para enjuagar las paredes y echar el
1iquido del enjuague en el recipiente con las barredu
ras, posteriormente perforar el envase para evitar su

uso.

HIGIENE PERSONAL:

Para descargar y manejar
envases, se deben usar guantes protectores de FVC o
neopreno y mandil de neopreno. Al manejar productos -
en polvo o en granulos, usar también gafas y méscaras
o aparato respiratorio adecuado para la proteccién -

contra los polvos téxicos.

Evitar el contacto con la piel y los ojos.-
Si se contamina la piel, lavarse con agua y jabdn, si
se cantaminan los ojos se deben lavar con abundante -

agua limpia durante un periodo de 10 minutos, e inme-
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diatamente solicitar syuda médica; por otro lado, si
se llegase a contaminar la ropa, se debe quitar inme-
diatamente y lavar perfectamente la piel que estaba ~
cubierta por ésta, y posteriormente lavar perfectamen
te esta ropa separada de otras prendas que no han si-

do contaminadas.

AL mane jar envases con fugas, o al limpiar-
derrames o fugas, se debe usar overol, guantes de neo

preno, mandil de neopreno y botas de caucho.

Antes de fumar, comer, beber, usar los ba--
flos y al terminar la jornada de trabajo, se debe la——

var perfectamente las manos y la piel expuesta.
TRANSPORTE:

El vehiculo a usar debe cum---
plir con las reglamentaciones locales referentes al -~
movimiento de productos peligrosos. Por ningin motivo
se debe transportar junto con rlimentos, ropa, u o--—
tras cargas que no correspondan a su rama; antes de
despacharlos se debe verificar que los envases estén-

sanos y los rotulos intactos.

En caso de accidente se deben tomar las re-

comendaciones que se mencionan en el punto HIGIENE -~
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PERSONAL, tomadas estas precauciones, se debe mante-
ner & los espectadores alejados de la zona de la fuga;
evitar gue el producto contamine el resto de la carga,
o la vegetacidn o corrientes de agua cercanas; en el-
caso de derrames de productos liquidos evitar que se-
sigan derramando, que se desparramen, formando una ba
rrera con el material que se disponga en el momento,

como por ejemplo, tierra o arena.

Absorber el 1liquido derramado y cubrir las-
dreas contaminadas con une mezcla en la proporcidn -
1:3 de cristales de carbonato de sodio y aserrin, cal,
arena o tierra. Barrer y colocar las barreduras en un
recipiente con tapa, que debera rotularse en forme a-

decuada, y seré(llevada a un tiradero industrial.
ELIMINACION DE MATERIAL CONTAMINADO:

Este~
debe ser quemado en un incinerador aprapiado, si no ~
se dispone de éste, se deben enterrar en un sitio ap-
to y aprobado por las autoridades carrespondientes. -
Anten de mandar al tiradero correspondiente, es nece-
sario afiadir a cada recipiente una buena cantidad de
carbonato de sodio, para neutralizer y degradar el -~

producto.
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APLICACION EN EL CAMPO:

Es necesario evi--
tar todo contacto con la piel, lo0s ojos, nariz y la -
boca. Se debe usar overol de 2lgoddn, guantes y man—-
dil de PVC o neopreno, botas de caucho y pantalla fa-
cial o mascarilla respiratoria. Tener en el campo ja-

bén y un recipiente con agua para lavarse las manos.

Evitar exponerse a la aspersién. Usar som--
brero o gorra, pantalla facial, overol de algoddn, no
asperjar contra el viento y no asperjar si hay perso-

nas, en la direccidén en que sopla el viento.

Después de la aplicacidén se debe asegurar —
de que el equipo se limpie bien y se guarde, listo pa
ra ser usado nuevamente, asi como llevar acabo las ta
reas de mantenimiento del equipo. Cerrar perfectamen-
te los envases a medio usar y guardarlos en el alma--—
cén, los envases vacios se deben eliminar como se men
ciona anteriormente.

EN CASO DE INTOXICACION:

Los sintomas que

presenta esta intoxicacidén son: Sudacidn excesiva, sa
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livacidn, dolor de cabeza, debilidad, mareos, nauseas,
dolores de estdémago, visidn borrosa, espasmos, coma,-

o paro cardiaco.

El tratamiento médico es el siguiente: En -
todos los casos de intoxicacidén grave, inyectar sulfa
to de atropina lo antes posible y, preferentemente -
por via endovenosa: 2~4 mg para adultos y repetir ca
da 3~10 minutos, hasta obtener una atropizacidén ade--
cuada, que se evidencia por la dilatacidén de las pupi
las, el enrojecimiento de la piel y la sequedad de la
boca. Si es necesario inyectar por via intramuscular-
tener cuidado de no exceder la dosis, De ser posible-
al comienzo del tratamiento, administrar también una-
oxima, como puede ser 2-PAM, PZS (CONTRATHION) o TO~
X0GONIN, segin las instrucciones de los fabricantes;-
estd contraindicada la administracidén de morfina y o~
tros opidceos. (9)
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IV.- PARTE EXPERIMENTAL

4.1 ~ INTRODUCCION:

“ Hoy en dia la determi-—
nacién de los contaminantes en el ambiente asi como -
su vigilancia, es una de las ramas mAs especializadas
del andlisis quimico, que trata del andlisis cualita-
tivo y cuantitativo de una mezcla gaseosa que posgee -
huellas de muy diferentes tipos de materimles. Estos~
pueden ser gases, vapores, olores, particulas y asero-—

soles.

En 1la actualidad no existe un procedimiento
dnico que dé un andlisis completo de un sistema tan -
complejo, pero hay varios métodos con los que se pue-
den determinar simultaneamente una serie de contami--

nantes,

Sin embargo, es mAs importante la ubicacién

del aire que se va a analizer, su grado de contamina
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¢ién y los usos finales de los datos obtenidos. Cada-
clase de contaminante precisa un enfoque diferente en
el muestreoc, medicibén e incluso en los estdndares fi-

jados para las concentraciones aceptables.

En general los contaminantes gaseosos del -
aire y algunos de los aerosoles mas finos se miden -~
con técnicas de andAlisis relativamente estandarizadas,
adaptadas a concentraciones bastante bajas. Estes in-
cluyen la absorcidén en soluciones para después llevar
a cabo las reacciones y medidas subsecuentes, asi co-
mo técnicas instrumentales adecuadas. La concentra —-
cién se lee en partes por millén (ppm), o en miligras
mos por metro cibico (mg/h3).

Los olores solo se pueden valorar por medio
de reacciones de los seres humanos y éstas varian de
acuerdo con el individuo. Pars obtener un resultado ~
significativo es necesario que un grupo de personas -

esté de acuerdo con la percepcidén del contaminante.

Los contaminantes del aire son los que han-
acaparado el estudio cient{fico durante més tiempo. -
Existen técnicas quimicas estandarizadas en seco y en
himedo para la mayoria de los compuestos quimicos que
ge pueden encontrar en el aire, solo hay que adaptar-

los para cada caso, ya que cada procedimiento analiti
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c¢o tienen una concentracidén ideal que se puede determi

nar con mayor exactitud.

Esta depende del grado préctico de la pul--
critud que se pueda lograr, de la sensibilidad y posi
bilidad de repeticidén en la etapa de medicidén y de -
los reactivos y productos de la reaccidn gque casi in-
variablemente se encuentran en bajas concentraciones.
Por esta razdn el volumen de gas de la muestra debe -
variarse hasta que los resultados se encuentren entre
los 1imites requeridos. Para los contaminantes que se
encuentran en el aire en concentraciones muy bajas, -
es posible que los tiempos de muestreo tan largos, ha
gan que las pruebas resulten indtiles para medir emi~
siones variables. Vor lo tanto hay que buscar, otras-
pruebas mAs sensibles para obtener cdlculos mis exac-
tos de las concentraciones maximas que se pueden en-
contrar.

Para nuestro caso, que corresponde a la de-
terminacidn de Paratidén Metilico en el ambiente labo-
ral, se llevé acabo la determinacidén por via himeda.
(16)(17)(18)(19)(20)

4.2 - PRUEBAS QUIMICAS POR VIA HUMEDA:

La unidad bésica de las pruebas quimicas pa
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ra contaminantes del aire es el aparato de absorcién.
Este aparato proporciona un contacto bastante eficaz-
entre una muestra de gas y un disolvente o reactivo -
l1iquido que disuelva el componente deseado; éste reac
cionard para producir alglin cambio fisico que se pue-
de medir, o quedar en solucién para después llevar a-

cabo algunas reacciones y andlisis.

Un sistema de absgorcidén y un flujo bien di-
sefiados, absorberédn del 90 el 100 % de un gas, el -
cual corresponde a un método de andlisis relativamen-

te gensillo y barato.

El sistema absorbente puede ser de muchas -

formas, pero se pueden agrupar en dos tipoa basicos.

El primero es el aparato de choque, o golpe
que dirige une corriente de aire contra una superfi-—-
cie a velocidad suficiente pare dispersarla. El segun
do sistema, que es el que nos interesa para llevar a-<
cabo el andlisis de la determinacidén de Paratién Meti
lico, es el lavador de gases de vidrio poroso, que -
rompe la corriente de aire en burbujas muy finas den-
tro del disolvente, aumentando la surerficie de con--

tacto considerablemente.
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La eficiencia del lavador de gases depende-
de su capacidad de dispersidén, y también de la solubi
1idad del gas o del contaminante que se busca en la -
fase lfiquida, La fase 1iquida ideal no debe ser vola-
$il, corrosiva, viscosa, espumosa, ni cara y tiene -

que ser estable.

Los lavadores de geses son de muchas formas
y tamaflos, pero todos contienen une capa de vidrio po
roso de grano fino, que separa al gas que entra 2l di
solvente; al atravesar esta capa el aire se rompe en-
finas burbujas para obtener asi la mAxima solubilidad.
Esto es posible si se trabaja a velocidades muy bajas,

pero esto varia de acuerdo a la capa de vidrio.(16)(17)
(18)(19)(20)(21)

4.3 -~ CRONMATOGRAFIA DE GASES:
INTRODUCCION:

La cromatografia es la sepa~
racién fisica de dos o méAs compuestos, basada en la -
diferente distribucién de dos fases, una de las cua-—
les es estacionaria y la otra es mévil. En el caso de

la cromatografia de gases el flufdo es un gas.

En el cromatdgrafo se utilize un gas aca---
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rreador, que corresnonde a la fase mévil, que bajo -~
presién mueve una muestra de vapor del puerto de in-
yeccidn, a través de una fase estacionaria, que esta~
en la columna, donde se efectia la separacidn; poste-
riormente pasa al detector junto con la muestra donde
se produce una seflal eléctrica, la cual puede medirse
con un graficador, que correasponde en nuestro caso al
integrador. Todo esto es esquematizado en el siguien-

te diagrama.

Gas Puerto de

Acarreador Inyeccién Columna
Registrador
Integrador Detector

GAS ACARREADOR:

Los gases utilizados como
acarreadores mAs comunes en la cromatografia son 1los

siguientes:

Hidrdégeno
- Argdn
Helio y,
Nitrdgeno

1
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La consideracidén més importente pera selec-
cionar un gas acarrendof es el tipo de detector que =
se utilizard. Este gas debe presentar las siguientes-

caracteristicas:

- Ser inerte
~ Ser puro

- Ser seco

En muchas ocaciones los grses mencionados -
enteriormente son inertes, pero no son lo suficiente-
mente secos. Una cierta cantidad de gases se bombea -~
con sgua; los gases comerciales graduados deben secer
se con una trampa de tamiz molecular que debe colocar
se entre el cilindro y el cromatdigrafo, que se reacon
diciona peridédicemente calentdndolo a 300° durante~
cuatro horas con una corriente de gas que pasa por di
che trampa. Fl1 agua en el gas acarreador puede inter-
ferir en el material de empaque de la columna, produ-
ciendo picos falsos o picos fantasmas, 1lo que es cier
to cuando se emplea un programa de temperaturz en el-

anflisis y reduce seriamente la vida de la columna.

Con 1la utilizacidén de un gas acarreador im-
puro se encontrardn z2lgunos de estos mismos problemas
que con el agua, como son desviacidn de la linea base

¥y ruidos. A continuacidén se presentan algunoc niveles
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de impurezas tipicas de varios gases comerciales:

GAS
IMPUREZA
AGARREADOR INTERVALO DE CONCENTRACION
Oxigeno 0 -5 ppm de He y,
0 ~ 500 ppm de 002
Hidrégeno 0 - 5 ppm de aire y,
0 - 50 ppm de 002
Nitrégeno 0 - 100 ppm de He y,
0 -~ 250 ppm de co2
(21)(12)(13)(24).

REGULADOR DE FLUJO:

El gas acarreador de
be estar regulado para proveer una presién constante,
as{ como un flujo de masa constante. lLos controlado-
res de flujo en el inatrumento, requieren de una dife
rencia de 10 -~ 15 psi, entre el cilindro del gas y la
entrada al sistema de inyector/columna, En este caso~
ge sugiere una presidén minima de 40 psi en el mandéme-
tro del cilindro, con excepcién de las columnas de vi
drio. (10)(13)(14)
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PUERTU DE INYECCION:

El puerto de inyec-~-—
cién, provee un medio de introduccién de la muestra a
la corriente del gas acarreador y por consiguiente a
la columna. Si el puerto de inyeccidn ha sido previa-
mente calentado, se favorece la evaporacidn de las mu
estras, por lo tanto la temperntura debe ser variable
y encontrarse bajo control. El puerto de inyeccidén -
tendrd que ser diseflado para permitir también =1 uso-
de varios sistemas de.inyeccién como nuede ser, jerin

ga, pirolizadores, muestra sdélide, etc..

La téenica mds utilizada para introducir la
muestra eé por medio de una jeringa gradusda en micro
1itros a trevés de una senta de neopreno. La muestra-
debe introducirse en la columra en una sola inyeccidn
répida para obiener picos definidos y una separacidén-
completa de los compuestos. Los inyectores mas comu--
nes son los de acern inoxidable, pero algunas veces -
este metal caliente producird uns degradacidén en la -
muestra. Para evitar ésto se recubre de vidrio, o se
utiliza una columna de vidrio que se extiende del in-
yector a la septa. (10)(13)(14)
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COLUMNA:

La columna es la parte més impor-
tante del cromatdgrafo de gases y consta de tres ele-
mentos:

1) Recipiente, que es un tubo de metal o de
vidrio.
2) Soporte sdlido

3) Fase estacionaria

El tubo no interfiere en la separacidén cro-
matogréfica excepto cuando una muestra puede reaccio-
nar con éste. Por ejemplo en el andlisis de pestici--
das, esteroides y compuestos similares, el tubo de me
tal puede interferir en el resultado del andlisias. -
Los materiales que mds son utilizados son: cobre, ace
ro inoxideble y vidrio, el cual se utiliza cuando el~

metal no satisface las condiciones del andlisis.

El soporte sblido provee una gran &area -
inerte para detener la fase liquida. Es la tierra dia
tomdcea calcinada y seleccionada por un tamiz de me--
tal estandar parae obtener particulas uniformemente pe
queflas,

La fase estacionaria debe ser unica en la -

parte activa de la columna, la separacidn se efectia-
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entre el gas acarreador y este material. Este proceso
puede verse como una serie de particiones donde la -
muestra pasa a la solucién, o es absorbida en la fase
estacionaria y subsecuentemente revaporizada. La afi-
nidad de le muestra con la fase estacionaria determi-
naréd el tipo que los compuestos individuales de la -~
muestra permanecen en la columna. Los compuestos con
menos afinided emergen primero y los de mayor afini--

dad emergen al Qltimo.

Hay une amplia gema de materiales que se -~
pueden usar como fases estacionarias y se clasifican-
en su naturaleza como polares y no polares. Un ejem——
plo tipico son los detergentes, el hule de silicones,
polidsteres y varios aceites y ceras. Cuando se esta-
blece une seleccidén de los materiales se considera -
muy importante la temperatura maxima que se puede u-
sar en la fase estacionaria as{ como la afinidad de -~

la muestra con ese material,

La longitud de la columna varia de acuerdo-~
con las necesidades que se tengan, las mis usuales -
son de 0.91 m (3 pies), a 3.65 m (12 pies) de largo.
La columna puede ser recta, en espiral o en forma de
" U " Jdependiendo del diseflo del instrumentb.(lo)(lz)
(13)(14)
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DETECTOR:

La mejor definicidn general que-
se puede der en cromatografis de gases es: un aparato
por el cual pasa un gas acarreador y se genera una se
flal eléctrica cuando cambia la composicién de dicho —

gas,

Los asistemas de deteccidén més comunes son:

Conductividad térmica

Tonizecién de flama

1

Captura de electrones

Fotometria de llama

Termoidnica
de los cueles solo hablaremos de los tres primeros.
DETERCTOR DE CONDUCTIVIDAD TERMICA:

Este -
detector emplea una resistencia de filementos que se
calienta por medio de electricided. ElL gas acarreador
disipa el calor del elemento, pero cuando la muestra-
pasa a través del detector la composicidén se altera y
la temperatura de la resistencia cambia, lo cual tam-

bién causa un cambio en la resistencia del elemento -~
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detector y este cambio se transmite a un registrador-

apareciendo un pico.

DETECTOR DE IONIZACION DE FLAMA:

Este de--
tector emplea una flama de hidrdgeno para la combus~-
tién de la muestra y produce iones. Un potencial ae -
corriente continua, aplicado entre el colector y las =

- trampas de " jet ", genera una corriente que después-
ge convierte en voltaje, se amplifica y aparece en el

graficador como un pico.

Cuando se queman compuestos orgénicos en u-
na llama de hidrdgeno-aire, se obtienen particulas -
cargadas o iones. El mecenismo es el siguiente: se ~
producen iones positivos y negativos mls electrones =~
libres, cuando la muestra pasa por la llama, un par -
de electrodos con un voltaje polarizado aplicado, re~
coge estos iones, y la corriente resultante se ampli-
fica con un electrdmetro. Asi es béAsicamente el prin-
cipio del funcionamiento, este detector es realmente-

un aparato muy simple.

En la figura 4.1 se presentan las partes -~

més importantes de un detector de ionizacién de flama.
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Figura 4.1

voltaje polarizante

Lo B
] echtrodos ///llﬁﬁi

electrimetro
@ mechero

hidnd . registrador

graficador

—————

efluente de
columna

DETECTOR DE CAPI'URA DE ELECTRONES:

El dew-~-
tector mis sensible que se usa actualmente es la cel-
da de captura de electrones, pero su campo de aplica-
cidén es limitado porque es muy selectivo. El més im-—
portante es el de deteccidén de pesticidas, los cuales
contienen 4tomos de haldgenos que dan resnuesta fuer-
te con este detector.
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Algunos isétopos radioactives liberan par-
ticulas de relativa =alta energia, particulas beta, -
que al chocar con las moléculas del gas acarreador, -
producen un gran mimero de electrones secundarios de
baja energia. Si se colocen electrodos con un voltaje
apropiado en la cavidad del detector se pueden reco
ger estos electrones y convertirlos en una corriente-
pequefla que se puede medir, a la que se denomina " co

rriente permanente " del detector.

Algunas moléculas de muestras, especialmen
te las que contienen étomos de haldgenos, como fluor,
cloro, bromo o yodo, presentan una avidez por captu~-
rar electrones, para formar iones de carga negativa.
Este proceso de captura disminuye la cantidad de elec
trones que se pueden recoger en el detector, y pvor lo
tento disminuye la corriente de la celda por debajo =
del valor original, como resultado de este sale un pi
co negativo que debe invertirse durante la emplifica=-
cién de la seflal, para que dé respuesta positiva en -
el papel registrador. (10)(1LL)(13)(14){(15).

REGISTRADOR:

Es un aparato que consta de-
dos partes bésicamente, una tira de papel con una de-

terminada velocidad y una plumilla mévil que se acti-
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va con la sefinal eléctrica de un amplificador; de esta
manera se obtiene lo que se conoce como cromatograma,
el cual marca los picos obtenidos del registrador de

micro-volts contra tiempo.

El cromatograma proporciona los datos que -
se requieren para estimar la efectividad, la resolu--
cién de la separacién y para hacer el andlisis cuali-

tativo y cuantitativo correspondiente.

En un cromatograma se observan los siguien-
tes términos; los cuales son visualizados en la figu-
ra 4.2,

1.- Puerto de inyeccion: Luger y momento don

de se inyecta la muestra.

2.~ Pico de aire: Tiempo que tarda un com~-

puesto que no es retenido por la columna desde el mo-

mento de su inyeccidn hasta que se detecta.

3.- Tiempo de retencidén: Tiempo que tarda -

un compuesto en eluirse en la columna.

4,~ Tiempo de retencion absoluto; Es el -

tiempo de retencidn menos el tiempo necesario para el
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pico de aire.

5.~ Ancho Qe 1a base: py 1, gygpancia entre

1las intersecciones de las tangentes a los puntos de -

inflexidn con la linea de la base.

6.- Altura del pico: Es la distencia perpen

dicular desde la base y la méxima deflexién del pico.
(10)(21)(13)(24)(15)

Figura 4.2

Partes fundamentales de un cromatograma.

g
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i
1
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Pico de aire 1

Pico de -muestra Inyeccion
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4.4 - TECNICA DE ANALISIS
" DETERMINACION DE PARATION METILICO EN EL AIRE *

4.4.1 -~ SUMARIO:

Este método se usa para-
determinar los niveles de concentracién de Paratidn ~
Met{lico en el aire. Consiste en una toma de muestra-
representativa de aire en una area, que se hace pasar
a través de un disolvente donde es retenido el Para--
tidén Netilico, y posteriormente cuantificado por cro-
matografia de gases con detector de ionizacidén de fla

ma.
4.4.2 - APARATOS:

Equipo de muestreo ( Se anexa diagrama de -
flujo ).

2,1 - Bomba de vacio que tenga un rotémetro
incluido, con una capacidad de gasto de 3.5 =~ 11.5 =
1/min, -
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2.2 - Tres lavadores de gases con filtro de

poro pequefio, 140/150 de vidrio pyrex,

2.3 - Mangueras de hule para conectar los-

lavadores y la bomba.
2.4 - Probeta de 100 ml

2.5 - Rotavapor con capacidad de evapora--
cién de 30 - 200 °¢

2,6 - Matraces aforados de 10 y 25 ml
2.7 - Embudos de vidrio, tallo corto.
2.8 -~ Vasos de precipitado de 100 ml

2.9 - Cromatdgrafo Hewlett Packard modelo-
5859 con detector de ionizacidn de flama.

2.10~ Integrador Hewlett Packard modelo =

3392A.
2.11~ Jeringa paras cromatografia con capa-

cidad de 1 -~ 10 /11

2,12~ Columne para cromatografiu de gases-—
Material ~ Vidrio
Largo - 1.5 m
I.D. ~ 3 mm
Fase estacionaria -~ OV 225
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Soporte sélido - Gaschrom Q (Chromo-
sorb W-HP)

. 4.4.3 - REACTIVOS:

3.1 -~ Acetona grado cromatografia.
3.2 ~ Agua destiladae

3.3 - Paratién Met{lico grado técnico de m{;‘A
reza conocida. S )

4.4.4 -~ FROCEDIMIENTO:
4.1 -~ Limpieza del equipo: Todo el equipo-
que se usari debera estar escrupulosamente limpio, pa

ra poder evitar interferencias de algunas impurezas.
4.2 - Coleceidén y toma de la muestra:

4.2.1 - Conecte 1la bomba a los lava-
dores como sBe muestra en el diagrama, obteniendo el -

flujo de aire en direccidn correcta.

4.2.2 - Vierta en el lavador uno, ¥
lavador dos ( lavadores de aire ), 150 ml de acetona
obteniendo un perfecto cubrimiento de la membrana po-
roga de vidrio.
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4,2.3 - Vierta en el lavador tres (tram
pe de solvente), 75 ml de agua, obteniendo un perfec

40 cubrimiento de la membrana porosa de vidrio.

4,2.4 ~ Calibre el rotémetro a obtener-~
un gasto de aire uniforme, teniendo los lavadores co-
nectados como se muestra en el diagrama, conteniendo-
sus respectivos solventes.

4.2,5 - Coloque el equipo en el lugar -
de interds, durante un periodo de 3 - 11 hrs. Este-
dependeré de la necesidad y nrecisién con la que se -

deseen los resultados.

4.4.5 - ANALISIS DE LA NUESTRAS

5.1 - De la solucién obtenida en el lavador
uno y dos, después del muestreo, haga inyecciones en-—
el cromatégrafo para determinar la presencia de Para-
tién Met{lico en el disolvente.

S5i el resultado es positivo en la determina
cién de Paratidén Metilico, pase al punto 5.4; si el -

resultado fuese negativo continue al punto 5.2.

5.2 -~ Las soluciones obtenidas en el lava--

dor uno y dos, mézclelas y concéntreles hasta obtener
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- como muestra final un volumen aproximado de 5 ml.

5.3 - Inyecte una slicuota de 2 ul de la-

solucién final de acetona, y obtenga el cromatograma.
5.4 - Calibracién y Estandar:

5.4.1 - Prepare soluciones estandar -
con un rango de concentracidén cercano al obtenido en-
la muestra, de la solucidén patrén de Paratidén Met{li-
co.,

Nota: Debe tener cuidado para no to--

car con la piel las soluciones estandar de Paratién -
Met{lico.

5.4.2 - Haga inyecciones nor duplica-
do de cada solucién estdndar en el cromatdgrafo de [:4:3

ses, y determine el area del pico.

5.4.3 - Hega inyecciones por duplica-
do de la muestra y compare los cromatogramas con el -

de las inyecciones de las soluciones estandar.

5.4.4 - Las soluciones de los estan~-
dar pueden ser entre mezcladas con las inyecciones de
la muestra, para ver la variacidn del aparato entre -

cada inyeccidn.
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4.4.6 - CALCULOS:

6.1 ~ Conversidn del volumen de aire mues--—
treado a condiciones estendar, 25°C y 760 mmHg.

P 298

760 (T +273)

Donde:
Vs = Volumen de aire en litros a -~
25 °c y 760 mmHg.

V = Volumen de gire muestreado en
litros.

P = Presién barométrica en mmHg.

T = Temperatura del aire muesirea~

do en grados celcius.

6.2 ~ Determinacidén de mgr de Paratidn Me—
ti{lico contenidos en la muestra.

6.2.1 - Determine el dres del pico de
1a solucidn estendar.
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6.2.2 - Determine el drea del vico de-~

la solucidn muestra.

Obteniendo estas dos dreas, y sabiendo los-
miligramos de producto técnico que contiene la solu--—
cién esténdar, determinamos los miligramos de Para---
tién Metfilico contenidos en 1la solucidén muestra de la

siguiente ecuacidn:

AM. * mg S

A.S.

Donde:
mg . M. = Miligramos de Paratidn Me
t{lico contenidos en la -

muestra.

mg. S. = Miligramos de Paratidn Me
t{lico contenidos en la =

P
solucién estander,

A.S. = Area de la soluciodn estég
dar correspondiente gl -~

cromatograma.
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A.M. = Area de la solucidén mues
tra correspondiente al -

cromatogramna.
6.3 - La concentracién de Paratidn Met{lico

contenido en el aire, puede expresarse de la sigulen-
te manera:

Total mg. M

Concentracién en aire =
' Vs

(23) -

mg

Concentracidén en aire . =
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V.- CROMATOGRAMAS Y RESULTADOS

5.1 ~ DETERMINACION DE LA CANTIDAD
MINIMA DETECTABLE:

Para precisar
la cantided minima detectable en el cromatdgrafo de -
gases con detector de ionizacidén de flama se realiza-
el siguiente procedimiento: Se preparan una serie de-
soluciones partiendo de una solucidn estandar (produc
to técnico de pureza conocida), de la cual se inyecta
al cromatégrafo 2 4l de esta solucidén; si con esta-
concentracién se registra la presencia de Paratidn Me
tilico, se procede a preparar una nueva solucidn pero,
con una concentracidén menor a la anterior; y asi suce
sivamente hasta encontrar una solucidén en la cual la-
presencia de Paratién Met{lico ya no sea registrada -
por el cromatégrafo. Por lo tanto, la solucién inme--
diata anterior a la muestra ya no registrada, consti-
tuye la cantidad minima detectable por el cromatégra-

fo ( siempre y cuando sea el doble del ruido de fondo
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del equipo ).

Las condiciones cromatogréficas y de grafi-
cacién se determinan de la siguiente manera: Para ca-
da muestra de diferente concentracidén se inyectan en
el cromatdgrafo 2 A1l de muestra, les inyecciones -
se realizan variando los parédmetros del integrador co
mo son: atenuacidén, ancho de pico, velocidad de carta,
etc., ¥ en el cromatdgrafo: la sensibilidad que va de
6, que corresponde a la normal, o usual en el cromaté
grafo Hewlett Packard modelo 5859, hasta llegar a 2,-
que corresponde a la midxima permisible; anotando en -
cada uno de los cromatogramas las condiciones especi-

ficas de operacidn que se realizaron.

Al término de la experimentacidn es conve—-—
niente comparar todos los cromatogramas obtenidos, en
donde elegiremos los que muestiren las condiciones de

operacidén dptimas como lo son:

- Una resolucidn de picos bien establecida.

-~ Un ancho y altura epropiadas.

Una simetria adecuada.

Un tiempo de retencidn preciso.

Es conveniente correr blancos (disolvente —

puro), que nos permita borrar residuos de las anterio
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res disoluciones experimentedas, que pudieran haber -
quedado en la columna sin haber sido registrados, que
nos ocacionarén una interferencia @éndonos un dato to
talmente falso en nuestro andlisis.
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CROMATO . ATENUA - ANCHO SENST
GRAMA.

(=}
(oY)

" cron

TNNLNT e e o

PICO

BILIDAD -

TABLA - S.1

CANT,
INYEC.

e T
o d/min

. FLUJO  TEMP.
DETEC,

CUADRO. DE RESULTADOS

TEMP,
COLUM.

0.2

0.2

NN

TEMP.
INYEC.

160

160
160
160
160
160
160
160
160

160
160

160

160

DISOL.

1.98
1.98
1.96

2.05
2.14

2.49

2e24

TIEMPO RETENCION CONCEN,.

MUESTRA  mg/100

ml

AREA

0.01958 31.776%

0.037
0.0566
10.803
0.2129
s0lv,
0.1016
0.201
0.2306

0.1556
0.1069

0.066

0.,1587

60,013

91,8984

1.7SE8

34.5555

16.49¢°
32.736°
37.42¢°

25,258°
5
5

17.35E

10.75E
5

25.,74E

10.‘17ES



e

CROMATO-
GRAMA

1%
15
16

17
18

19

ap

21  ‘

22
a3
-

25

26

27
28

7
7
7
.
&
"
'l:s‘ ;
e
6
f'sr

;rs‘}
- LG»
.

ATENUA=~
CION

ANCHO
PICO

0.2
0.2
0.2

0.2
0.4

o
" : 0."'5\-
0w
f{d.hﬂ
o
i D.‘r’ -

0.4

o4

‘U4

S N

SENSIBL CANT,

LIDAD

N N;N ~n L] LI n &~ £~

NN NS NSNS N N NN

INYEC,

'St

N

P2 N N,

N

FLUJD

N2

-1./min
2.4
2.4
2.4

2.4
2.4

2.4
2,4
2.4
2.4
2,4

244

2.4
2.4
2.4
2,4

TEMP,

TEMP,
DETEC, COLUM,

140
0
140

W
140

aun
140
140

o
140
140
40

40
440

TEMP,
INYEC,

160
160
160

160
160

60
160
160
160
160
160
160

160

160

160

s0LY,

0.10
0.08
0.10

0.10
0.19

0.16
0,14
0.18
0,20
0.20
0,19
0.10
0.16
0.18
0,19

TIEMPD RETENCION
MUESTRA

2.56
2.55
2,91

3.03
2.S6

2.88
2,93

2,93
2.88
2.89

CONGEN,
mg/100
ml

0.0627
0.0459
0.0234

0.0091
0.020

solv
solv
0.02
0.0111
801V
solv
aolv
0.5315
0.006
0,003

ARER

74 . 506"

38,056"
. 89g"
45,356

33,79¢"

0, 136"

86.20E°

9.87c"



CRUMATD-"
GRAMA

o
0

29
30
31
32
33
34
35
36
37
38

ATENUA=
CI0w

f-LBNE < LS - W« L U < LIS AR - N - LSO A - 1Y

SENSIBYL . CANT,
-PICO LIDAD

FLUJO

Ny

I/min

244

2.4

2.4
2.4
L 2.4

2.4

-

2.4
2.4

SRR

TEMP,
DETEC,

250
250
250
250
250
250
250
250

250

TEMP,
COLUM,

140
0
140
140
40
0
10
e
0
160

TEMP,
INVEC,

160
160
160
160
160
160
160
160
160
160

SoLv,

0.19
0,19
0.18
0.18
0,15
0.15
B.19
0.18
D118
g.18

TIEMPD RETENCION
MUESTRA

CONEEN,
mg 1100
ml

a.00e
0.006
0,004
0,004
0.004
0.005
0.005
a.005
0.005
0.005

ARER

19.83E
9.73€

4
4



STRRT Bl .Y

2.9
s1op
RUN 4 1~
NORKFILE ID: C
WORKF ILE RAME:
AREA
RT AREA TYPE  AR/HT VREA%
6.03 12099 D EH  0.051 4.910
9.20 1.2047E408 tSHP  0.035 42,7243
2.35 317720 6B D.434 a.24/

TOTAL AREN= 1,2881E40u8
WUL FACTOR= 1.0ACBE+E0

START a9
2.9
00

RUN § 2
WORKFILE 10t C
WORKF ILE HAME:

ARENZ
RT AREA TYFE  ARZHT
0.18 1.7975E408 1SEH  8.357
2.91 600130 TBB  0.456

TOTAL AREA= 1.8035L+08
HUL FACTUR= 1.0UBOE+60

HIART .18

~

73

[l
.

s10p

RUH 3 3 '
HORKFILE JU: C
HORKFILE MANE :

ARERY
R7 ARER TTPE  AR/HT WREAK,
8.18 1,7702E403 1SEP  9.343 3,48
2.92 16346 T0B  B.455 0,316

TOTAL AREA= 1.7814E+408
HUL FACTUR= 1.000QE+88 (g



Cromatograna
Atenuacién

Ancho de pico
Sensibilided

Cant. inyectade ‘/*1
Flujo N,  1/min
Temp. detector

Temp. columna

Temp., inyector
Tiempo retencidn P.M.

Concentracién
mg /100 ml
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0P

mm oy A
WORKEILE 1D: B
UORKFILE HANE:..

REA%

f l’kT AKCA TTFE  ARAIT
0,16 1,540JE408 1508 9.334
2.47 1.7328E408 1SPP  0.435

T0TAL. AKER= 3,3037E486
HUL FACTOR= 1.86@0E+86

START
ﬁ; 1.9

1

RUN & &,
NARKFILE 10: B
WORKF ILE HANL :

AREAY
RT AKEA TYFE  ARZHT
6.18 7.6710E+07 1500 0,157
1.¢8 3455600 BB 0.255

TOTAL AREA= B8.8174E+07
HUL FACTOk= 1.0048E+498

ARE RS
35,530
4.319

-

@
g
g

qn g (0
NORKEILE 1D« §
HORKF ICE HAME:
NREN%
Kt ARG TUPE AR/HT
.10 6.9651E407 1566 1, 142

TOTAL AREA= G.8651C+47
HUL FACTOR= I.6BUGE+68

TRRT

ARLA%
108,080

[ 68
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Cromatograma 4 .5 . e T

Atenuacidn 6
Ancho de pico 0.4
Sensibilidad 6
Cant. inyectade /41. 2
Flujo N, . :1 /nin 2.4
Temp. detector 250
Temp. columna 140l
Temp. inyector 160
Tiempo retencién P.M. 2.47
Concentracién 10;803 jf
mg /100 ml T
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RUM § 7
WORKFILE 10 B
WORKF [LE HANE:

ARENY

70

RI . AREA TYPE  ARAMT AREN%
0.18 2.296IE482 1SEB  0.15! 97.7%
1.98 1649208 B3  B.56¢ a.2le
T0TAL AREA= 7 .46ISE+97
UL FACTOR= 1.0000F+00
TR a0
f 1.58
510
RN ®
WORKFILE 1D: B
WORKFILE NANE:
ARENY
RT AKER TYPE  ORZHT ARE
0.10 §.2726E4U7 1SBB  N,132  96.443
1.98 3273000 08 ©.493 3.597
STOTAL AREN= 9.,0Y99E+87
HUL FACTOR= 1.0080E+8Y
TTRT KL
1.9 .
Si0P
RUH N
WORKFILE 10: O
UORKF ILE HANE :
REAZ
RI AREA TTPE  ARZHT ARCAY
8.10 5.7348E107 1SEB  0.179  ¥5.09%
1.96 3742200 BB 0.447 4005
TOTAL AREn= 9. R90L4N7
HUL FACTUR= 1.0UQBE+80
JTRT 1
T 2.85
100



Cromatograma
Atenuecidn

Ancho de pico
Sensibilidad.

Cant. inyectada ul.
Flujo N, 1 /min -
Temp., detector

Temp. columna

Temp. inyector
Tiempo retencidén P.XK.

Concentracidn
mg /100 ml

8 9

7 T

0.2

a

2

2.4

s0. :

140 140
160 160
1.98  1.96

0.201 0.2306
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CRUN e
NORKFILE 10: B
NORKFILE HANE :

HRENZ .
RI AREA TYPE  AR/HT AREA%
0.19 8.7911E+47 156 0.178  92.208
2.85 2525480 BB  @.564 2.793

TATAL AREA= O.R4I6E+R?
KUL FACTOR= 1.8086E+08

AR B
E?E.H

stop

RuH & ',
HORKFILE 10+ B
UORKF ILE HAME:

ARER%
RT AREA TYPE  OR/HT AREA%
0.18 9.6473E+07 1583  3.185 8,112
2.14 17235800 0B 0.4544 1.888

T0TAL ARCA= 9.21G4E487
HUL FACTOR= 1.08GOE+88

THREH 0 @

LY Ni]
3249 '

S10p

RUN A P
WORKFILE 10+ B
UORKFILE HANE !

ARENY
RY AKEA TYPE  AR/HT PREAZ
0.10 9.2342E+087 1588 0.19] 98.348
2.49 _ 1875300 BB £.700 1.15e

10TAL AREH= 9.3418E+87
NUL FACTOR= 1.080BE+88

ST 15
72
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Cromatograma
Atenuacidn

Ancho de plco
Sensibilided

Cant. inyectada }k1¢

Flujo N 1 /min

2
Temp., detector
Temp. columna
Temp. inyector

Tiempo retencidn P,M.

Concentracidn
mg /100 ml

2.14

0.1069

73

1160

~2.49

0,066

13

2.24

0.1587



RUH g 13
WORKFILE 10+ B
WORKFILE NAME:

TOTAL fiRLn= 9.6112E+437
NUL FACTOR= 1,8G0AE+00

AREAY N

RT AREA TYPE  AR/HT AREAY
8.10 1.9229E408 1568  0.218  972.54%
2.24 2574908 BB 0.706 2.456

TOTAL ARER= 1.B405E408
MUL FACTOR= 1.080E+90
N 47 A
.56
sip
RUH & 4
WORKFILE 10: B
HORKFILE HAME
AREN%

RT AKEA TYPE  AR/HT AREAY:
0.10 1.0260E408 1SBD  0.207  98.53%
9.47 504620 DTOR  ©.973 0.485
2.56 1017480 BB  0.852 8.9

T0TAL AREA= 1.8413L+08
MUL FACTOR= 1.8800L+08
TR &
§.55
S0P
RUN 4 /<0
WORKFILE 10+ DB
UORKFILE HAME +
AREA%

R1 AREA TYPE  ARZHT RERY
.0.08 9.5397E407 1588  0.202 99,225
2.55 745018 B8 0.617 0.775

T4

st



Cromatograme 14 15 16
Atenuacidn k k
Ancho de pico
Sensibilided

Cant. inyectada yl
Flujo W, = 1 /min .
Temp. detector

Temp. coluana

Temp. inyector
Tiempo retencidn P.N,

Concentracidn
mg /100 ml
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TR 0
WORKFILE 1D [
WORKFILE 11AME ®

TOTAL AREA= 1.0214E488
MUL FACTOR= 1.0880E+48

AREA% .
“RT AKEA TYPE  WRZHT NREA%
A0, | 1497F409 25RR. 0218 . 99 670
2.4l 384350 BB 0.493 0.3
TOTAL AKLA= 1. 1S3ICI68
HUL FACTUR= 1.8¢30E+06
STAKT = KT}
53.03
S0
RUH ¢ 13}
HORKFILE 1D: B
HORKFILE HAME:
AREA%
RT ARVA TYPE  ARAHT AREA%
8.1 1,0193E+03 1SBB  0.212 99,854
3.03 148970 88 0.225 8.146



Crometograma 17

Atenuacidn 7
Ancho de pico 0.2
Sensibilided ?
Cent. inyectadas /41 2
Flujo N, 1 /min 2.4
Temp. detector 250 -
Temp. columna 140
Temp. inyector 160

Tiempo retencién P.ll. 3,03

Concentracidn 0.0091
mg /100 ml



e

 ITRRT Wl

A
SIOP 2-9-’
RUN ¢ 17
WORKFILE 10: C
WORKF ILE NAME:
AREAY
RT AREA TYPE  ARANT AR &%
0.03 17112 D B4  0.651 0,913
8.19 1.2945E+08 tSHH  ©.2%8 uh. %38
2.96 45359@  1BP  D.450 6.349

T0TAL AREN= 1.2992E+08
NUL FACTOR= 1.BBOOE+20

FTRY

<«

39
SHP

RUM 419 . [
WORKFILE 10: €
WORKF ILE NAME:

AREN%
RT AREA TYFE  ARCHT PREAZ
0.16 1.4141E408 tSEP  B.282 100,260

TOTAL AREA= 1.4141E498
MUL FACTOR= 1.8HOVE+8D

ST I
Sithee

R @ 2O IR
WORKFILE ID: C
WORKFILE HAME:

ARENY
RT AREA TIPE  AR/HT RN,
0.14 1.9044E+68 1SEP  0.380 100,76

T0TAL AREA= 1.9044C+68 78
HUL FACTOR= 1.BEOOE+0S



ESTA TESIS W4 DEBE
SAUB DE RA BiSLIOTECA

Crometograna 1% 19 20
Atenuecidn 6 : 6 F 6
Ancho de pico
Sensibilided
Cant. inyectada pl.
Flujo Nz 1 /min 7
Temp., detector

Temp. colurnna

Tenp., inyector

Tiempo retencidn It M. 2,96 S
Concentracidon 0.0%8. R e
mg /100 ml i .
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i10P

RUH ¥ &'

WORKFILE ID: ©

WORKFILE HAKME:

ARENZ
RT AREN TYPE
0,18 1,7496E488 TSBH
2.88 337378 T1BB

T0TAL AREA= 1.7530E+08
HUL FACTOR= 1.80858C+00

18
[ 39
ARZHT AREN%
3,349 99,367
0.444 0.193

STRRT /:11________—__’—! .29
2.93

Step

RUN 4 e
WORKFILE ID: ©
WORKFILE MAME:

AREAY
R1 AREA TYPE
0.03 23674 0 BH
9.20  1.2455E+403 tSHP
2.33 181308 TBB

TOTAL NREA= 1,2475E498
ML FACTUR= 1.0008E+46

NR/NT nREAY
13,4851 4.919
0.249 a.836
8,138 TR LH]

Siop

RUN ¢ o
HORKFILE 10: C
WORKFILE NAME:

AREAZ
R1 ARERN TYPE
0.a83 18262 D BH

0.20 1.2422E+08 1SHP

TOTAL AREN= 1.0424E498
UL FACTOR= 1.0600E+480

AR7KT NREAZ
9,054 4.319
0.243 ¥9,98Y

ao



Cromatograns 21 g2 s 23v
Atenuscidn 6 6 3  ,5‘ 
Ancho de pico
Sensibilidnd

Cant., inyectada /41
Flujo ¥, . 1 /min
Temp. detector

Temp. columng

Temp. inyector
Tiempo retencidn T.M,

Concentracidn
mg . /100 nl.
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ST T ———y

4l|'
b

RUN ¢ &4
WORKFILE ID: C
WORKFILE HAME:

AREA%
RT ARER TYPE  ARZHT iREf
8.82 10511 O BH 3,042 [N

0.19 1.2700E+08 tSHP  0.253 . 40.992

TOTAL AREA= 1.2701E+68
NUL FACTOR= 1.88630E+98

RUN & 5™
HORKFILE 1D: ©
WORKFILE HAME:

ARER
RT AREN [TPE  AR<HT TREAS
8.18 1.7718E408 tSBH  9.353 1@, 306

T0TAL AREN= 1.7718E488
HUL FACTOR= 1.8000E+80 -

JYERT .
2.0
10P

RUH % ¢ .
WORKFILE 10: C
WORKFILE WAME:

AREAY,
K1 AREA TYPE  AR/HT fRzA4
0.16 1.8310E+08 1SBP 0,366 25,583
2.93 8624600 TBP  ©.49t 4,497

TOTAL NREN= 1.9180E+85 82
MUL FACTOR= 1.0806E+yb )



Crometograma
Atenuacién

Ancho de pico
Sensibilidad

Cant. inyectada }Ll,‘
Flujo N2 .1 /min
Temp. detector

Temp. columna

Tenp. inyector

Tiempo retencidén P.M,

Concentracidn
mg /100 ml

24

0.4

25

0.4

2244

2507

160

83

26

0.4

2.4

,?72507 :

140
~160

S 293

0.5315



o0 2,88

RUN ¢ "= » A

NORKFILE 1D: €

WORKFILE HAME:

ARENZ
KT AREA TYPE  AR/HT HRIAY
@.19 1.32689E+US 1SEP  3.265 49,926
2.88 987¢s. T8B  0.307 1,974

TOTAL ARER= 1.3238E-188
KUL FACTOR= 1.8086E+@0

START 13 IF
2.99 .

sor

RUN 4 . i
WORKFILE 10 €
NORKFILE HAME:

AREN%
R AREA T(PE  NR/HT HRERY
2.8 8 BB 2.009 U b
TOTAL AREA=

o
UL FACTOR= 1.8008E+36

RUH ¥~
WORKFILE 1D: C
HORKFILE HANE:

84
ARENZ
RI AREA TYPE  ARHT NRENY
.04 13905 0 B 9,052 a.014
B.19 1.3035E+68 +SHB 0,259 s, 510
.31 98265 THR 9,465 2.37%

ti.81 523070 1 VP 3.356 . 49



Cromatogreama
Atenuecién

Ancho de pico
Sensibilidad

Cant. inyecteda Mm1
Flujo N, 1./min
Temp. detector
Temp. columna

Temp. inyector

Tiempo retencidn P.H,

Concentracién
mg /100 ml

2.38

0.0026

85

72’50'*

28 29
6 6
0.4 " 0.4

160 160"
2.89 2,91

0.003 " 0,00




fut .

(%]
S10p
RUH @ 2O
WORKFILE 1D: B
HORKFILE 1#AME
ARE(; ’
RT AREA TYPE  ARZHT AREA%
0.19 §,4114E+08 1SBP  0.284 99,931
2.78 97346 T1BB  @.126 8,809,

T0TAL HRER= 1.41248408
KUL FACTOR= 1.0000E+8@

TRT =1 .18
2,26

0P

RUN 8 31 -
HORKFILE 1D: B
HORKFILE HAME:

AREAZ
RT REA TYPE  ARZHT OREA<
0.18 1.864CE+08 1SBP  0.3(3  19A.00U
2,76 6 TRB  €.900 0,010
10TAL AREA= 1.3048E+68
HUL FACTOR= §.89G6E+89
SIRRT 18
X))
s
Sup
RUN @ 32
NORYFILE 1D+ B
RORKFILE HANE :
ARERY )
KT fPEA TIFE  AR/HT BRER
0.16 1.6516E403 1SEB  0.3J2  108.0%9
2.7 o TEE  B.uEY 0.600
TOTAL AKEA= 1 ,6516E+88 86

WL FACIOR= 1.0DBBE+6H



Cromatograma
Atenuacidn

Ancho de pico
Sensibilidad

Cent. inyectade }le
Flujo N2 . 1/min
Temp. detector

Temp. columna

Temp. inyector
Tiempo retencién P.M,

Concentracidn
mg /100 ml

2.4

250

140
160

2.78

0.006

87

0.004




ST0P

RUH § 33
WORKFILE 10: B
NORKFILE HANE:

AREN%
RT ARER TYPE  ARAT AREAZ
8.1% 1.7530E+489 450P 9,352 97.596
0.9 4317300 183  0.143 2.404

TNTAL AKRFN= 1,2962E408
NUL FACIOR= 1,8000E488

TTHRT ST

8'76
ST0P

RUM ¢ 201
WORKFILE 10: B
KORKFILE ANE:

AREA%

RT AKER TYPE  PR/HT AREA%
6.15 1.7873E+08 t5EP  0.J59 180,000

TOTAL ARER= |, 7873E498 .
UL FACTOR= [.00U0L+08 ’

BT .f?
&N

107

RN 8 35
WOFKFILE 10 B
HORKF ILE HANE:

AREA%

RY ARER TTFE  nk/HT ARERZ
0.19 1.3061E403 1S6P 0,331 190, 864
2.79 0 TBB ©.90Y B.004

as

10TAL ARLA= |.9081C10&
HUL FACTOR= 1.0000E490



Cromatograma 33 34 o 35
Atenuecidn 6 6 6
Ancho de pico :
Sensibilided

Cent. inyectnda Il
Flujo I-'.2 1 /min |
Temp. detector
Temp. columna

Temp. inyector
Tiempo retencidn?P.M.

Concentracidn
mg. /10C ml

89



TR

s1e

Rl 3 30
WORKFILE 1D: B
WORKF ILE NANE:

TOTAL AREN= 1,73378408
HUL FACIGR= 1.0U0OE+80 90
]

AREA%
RT AKLA TIFE  ORZHT AKEA%
n. {8 1.3545E408 1SEP  9.277  190.0utt
10TAL ARFA= 1,3G45E498
NUL FACTOK= 1.QD00E+u6
START A8
Sup
RUH ¥ 37
HORKFILE 1D+ 0
WORKFICE IANE:
ARERY
RT AREA TYFE  NRZHT AREA
0.18 1.8292E48¢ 1SHP  0.379  10M.000
INTAL AREN= 1,8202C408
UL FAUTOR= 1,0000E+448 .
MLsE 18
Stor
RUH 4 28
WORKFILE 10t B
WORKFILE HANE:
AREAZ .
R AREA TYPE  AR/NT AREA%
0.18 1.7337£408 1SEP 0,350 190,06y



Cromatogrems 36 ",11337 38
Atenuscidn 6 ;J’:;,; éifbki‘ H§>7
Ancho de pico k ’ ‘
Sensibilided

Cant. inyectada AL
Flujo Ne 1 /min
‘temp. detector

Temp. columna

Temp. inyector
Tiempo retercidn T.M,

Concentracidn
mg. /100 ml.
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Como se pude apreciar en la tabla de resul-
tados 5.1 1la cantidad minima detectable de Paratidn
Metilico, por cromatografia de gases con detector de
ionizacién de flama, corresponde a 0.006 mg/ml de -

solucidn; utilizando como disolvente, acetona.

Las condiciones §ptimas de operacidn, para-

esta determinacién en los equipoes, fueron las siguien

tes:
CROMATOGRAFO:
Temperatura de horno: 140 °
Temperatura de inyeccidn: 160 °
Tempereatura de detector: 250 °
Sensibilidad: 2
Flujo Nt 2.4 "1 /min
INTEGRADOR:
Ancho de pico: ‘ 0.4
Velocidad de carta: = 0.2
Atenuacidn: 6
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VALIDACION DEL METQDO

De acuerdo a la gréafica 5.2 se observa -
una linearidad bastante buena, utilizando como detec
tor, el de ionizacidn de flama, ya que nos proporcio

na un coeficiente de correlacién de 0.999.

Para la obtencién de estos datos fue nece-
sario el uso de una calculadora, los cuales se pre-—

gentan a continuacién:

= x° 3.08574 B
X 209332569
zy? 117.2234
sy 12.9744
XY 1901851278
X 9101416.043
Xy 35479473.23
Xa—ﬂ_I 36276864.33
Yo, 0.5641
Yo, 2.1859
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Y 2.23509

n 23

A 0.00336356

B 6.162061 EC
r 0.999974

Las ecuaciones utilizadas fueron las siguien

tes: - Desviacién Estandar:

~ Media Aritmetica:
zx

n

; =

- Coeficientes A y B:

L .2Y - B3X
n

n EXY - 2XeY

A

B =
nEx® -~ ()2

~ Coeficiente de Correlacidn:

nZXY -~ ZXEY
r

\/( nsx? - (23)2)( neY? - (21)%)
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mgr/100m1 TABLA 5.2

04246
0,226 e Sl
0,20€
0.186
0.166
0.145
0.126
€106
0.086
0.066

04046

0,026

€.006

-~
o

247
397
547
. 897
B37
997
1147

3397
.3547
3597 §,

AREA * E2



5.2 = DETERMINACION EN VITRO:

Continuando=-
nuestro estudio y adentrédndonos en nuestra bisqueda -
para la determinacidén de Paratidém Metilico en el am--
biente laboral, se realiza en el laboratorio activida
des que nos permitan simular, y variar las condicio--
nes existentes posibles que se podrian encontrar en -
una planta de insecticidas, en las dreas de formula~-—

cién, envasado y almacenamiento de este producto.

Debemos tener presente que uno de los auxi-
liares mds importantes de toda investigecidn de desa-
rrollo, tanto de nuevos productos, como de nuevas tég
nicas de andlisis, viene a ser lo que se conoce como-
determinacidén en vitro; ya que gracias a estas prue-—
bas, simulaciones de operacidén y procesos, etc., pode
mos visualizar las condiciones de operacién en una A-

rea de trabajo en forma gréifice y cuantificada.

Por lo que se recomiende no llegar o ini——-
ciar, en forma empirica, sin la informacidn necesaria
y correspondiente, a tomar muestras, hacer andlisis,-
y obtener datos y resultados sin conocer, qué es lo-
que Se busca y bajo que condiciones de operacidn se -~

determinarén.
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Tales como el gasto de aire, ya que como se
sabe, en el momento en que se trabaje con un flujo e-
levado (9 - 11 . 1 /min ), Se obtendrén las siguien--

tes desventajas:

- El tiempo de residencia de la -
burbuja de aire en el disolvente serd minimo.

~ El didmetro de la burbuja de ai-
re es muy grande.

- La absorcidn es nula.

Esto nos origina una eficiencia de lavado —
mucho muy baja, y poco confiable. Ahora por el contra
rio, si se trabaja con un gasto de aire bajo (3 - 5 -

"1 /min.), se obtienen las siguientes ventajas:

- EL tiempo de residencia de la -~
burbuja de aire en el disolvente es grande.
- El didmetro de le burbuja de ai-

re es pequefio.
~ La absorcién es elevada.

Esto nos conduce a obtener una efeciencia -

de lavado bastante elevada y confiable,

Pn fin todas estas variables posibles y por

haber, si no se tienen en cuenta, es muy posible que-
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se tengan resultados falsos, repeticién de pasos ine-
cesarios, que ocacionan un seguro fracaso, y con ello
una pérdida de tiempo inutilmente.

thora bien, ya estando determinadas en el -
tema anterior, 5.1, la centidad minima detectable, =
las condiciones de operacién adecuadas y propicias, ~
tanto en el cromatdgrafo como en el integrador, se -~
procede a formar atmésferas saturadas de Paratidén Me-
t{lico, para su determinacidn cuantitativa; asi como-
la determinacidn de la efeciencia del equipo que se -

utilizarid en el muestreo.

La fabricacidén de la atmésfera saturade con
sigte en :

1.~ Introducir un inerte poroso en una cémg

ra cerrada. En este caso graneolita dorada & ROB.

2.~ Pesar una cantidad de Paratidén Met{lico
e impregnarla en el inerte verfectamente, de tal for-

ma que quede absorbido en los poros de éste.

3.~ Une vez mezclados, se hace pasar una co
rriente de aire a través de la cdmara, como Se mues—-—
tra en 1a figura 65.3.1l.
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4.~ El aire saturado de Paratidn Metilico -
es canalizado a un lavador de gases, el que contiene-
un disolvente, en el cual es 100 % soluble, quedando-
retenido para después ser cuantificado por cromatogra
f{a de gases, bajo las condiciones de operacién ya -~

descritas.

La absorcidn de gases es una operacién uni-
taria, en la cual se disuelve en un lfquido, uno o -
mds componentes solubles de una mezcla de gases, La —
absorcidén puede ser un fendémeno puramente fisico, o -
incluir la disolucién del material en el liqudo. Ia

seleccién del disolvente ideal para estos casos se ba
sa en las siguientes cualidades: no debe ser voldtil,
corrosivo, viscoso, espumante, flamable, debe ser es-—
table y libre para una solubilidad infinita para el -

soluto.

Desgraciademente es raro que se encuentren-
disolventes ideales y, por tanto, la eleccidén se sue-

le basar en la alternativa mis conveniente.
De esta forma podemos & ciencia cierta, de—

terminar cantidades elevadas o trazas de Paratidn ke~

tilico contenidas en un volumen de aire determinado.
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La determinacidén de la eficiencia del equi-

po de muestreo se determina por la siguiente ecuacidn:

mg de P.M. detectados por C.G.

Eficiencia del equipo =
ng de P.i. impregna. en el i~
nerte.

Eficiencia del equipo ® 100 = % de eficiencia

De esta manera sabemos con qué eficiencia -
estamos realizando nuestro muestreo, si es confiable-
o no, si es aceptado para nuestras necesidades de ané
lisis, ya gran parte de la confiabilidad de los resul

tados se sustentarén en esta perte de andlisis. (21)

Figura 5.3.1

Donde: 1.~ Entrada de aire limpio

2.~ Atmbésfera saturada

3.- Salida aire saturado de Fii
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Cromato-
grama,

oW

m

 DIPEREINACION EN VITRO

COMDICIONZS DE Q™ERACION:

- Atenuncidn:

- Ancho de pico:
- Sensibilidad:

- Temperstura inyeccidn:

- Temperature detector:

~ Tenperrturs columne:

- Flujo N_:
4

Solucidn

sténdar
Batdndar
Fsténdar
Esténdar
BEstandar
Muestra 1

Muestrs 1

ng - P..

21.645
21.645
21,645
21.645
21,645
15.97

15.97

101

; Areé

16404900

4123300
3778100
3351100
3702300
2561700

2431800

T Jain

Cant. inyec,

s

N

)



Cromato~
grema

10
11
12
13
14

15

Solucidn

Estandar
Esténdar
Eotendar
Kuestra 2
Huestra 2
Luestras 2
Istdnder

Estandar

mg Pl

21.645
21.645
21.645
14.16
14.16
14.16
21.645

21.645

102

Area

3170900
4037700
4014700
2961600
2536300
3027700
3764500

4010900

Cant. inyec.

}LL



5:‘?.___“6 A6

stoe

RUN ¢ AL
HORKFILE 10+ B
HORKFILE NAME:

AREN%
RT AREA TYPE  OR/HT AREN%
0.18 9.2063E+87 1SB0 0,13 33.544
1.46 64843006 188  B.221 6.452

TOTAL NREA= 9.92G8E+67
HUL FACTOR= 1.6000E+88

' FE;;;'-'—‘le T

sfoe

Ry 2
.. NORKFILE. [b: B
UURKE ILE HAME:

AREAZ .
RT AREA TYFE  OR/HT ARLEAY
0.19 7.7873€407 150B  0.145 94.964
1.46 4129300 TBB  D.207 5,036

TOTAL AREN= 8,2003F487
NUL FACTOR= 1.8000E468

e g

‘ﬁ?é;:;_.._.]As 15

stov
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Cromatograma
Atenuacidn

sncho de pico
Sensibilidad

Cent. inycctada /Ll

Flujo M 1 /min

2
Temp. detector
Temp. columnea

Temp. inyeccidn

Tiemp. retencidn P.M,

mg de P.MN,

160,
1.46

21.545

104

11.46

21,645

1:46

21.645



Rum'y <
WORKFILE 10 ©
HORKFILE HAME:

AREN

RT ARER TYPE  MARAT AREA%
0.18 9.0434E407 1SEH 8,130 95,99
1.46 3778180 TBP  0.205 4.009

TOTAL AREN= 9 ,4272E407
HUL FACTOK= 1.008E+Y0
STREEZS - a6
- .48
SHop
RN
HORKFILE 10+ ©
WORKFILE HAME:
ARENY :
R1 ARCA TIPE  OR/NT AREA%
0.18 9.481CE+G7 1568 4,109 96.000
1.46 3950180 T8O ©0.208 4.008
T0TAL AREN= J,8767E407
ML FACTOR= 1.0B08E+8Y
2
'?gi:;""'117 A9
stoe
RUN N
WORKFILE 1D: ©
WORKFILE HAKE:
AREAZ .
R ARER TYPE  ARANT ARERS
8.19 8.4991E+A7 1568 0.169 95.335
4475

1.42 3702280 188 0.299

\

T0TAL ARERS U.B6OAEA7
NUL FACTOR= | .BE08E+00

O

sto
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Cromatogrema
Atenuacién

Ancho de pico
Sensibilidad

Cant, inyecteda )‘1
Flujo NZ . .1 /min.
Temp., detector

Temp. Coluwmana

Temp. inyeccidn
Tiemp. retencidn F.l.

mg de D.h.

1.46

21.645 2

106

'1.46

15.97



Ry Y 7
HORKFILE 10+ B
NORKFILE HANE:

AREA%
[ AREA IYPE  NAR/HT AREAY
8.18 8.7201E+87 1SEB  0.174  97.14y
V1,46 2561708 188 0.207 2.85
T0TAL AREA= 8.9543E487
NUL FACTOR= 1.0BOOE+98
Sl
ﬁ=;;"|.u Rt
s1op
R ?
WORKFILE 1D D
HORKFILE HAME: '
AREAY
KT AREA TYPE  AR/HT ARERY% *
0.18 6.6070E+67 1SR3  08.17] 97.2%3
1.46 2431800 TOB  0.204 2.748
T0TAL AREA= B,8510E487
MUL FACTUK= 1.0B08E468 -
S,
R A8
ste
RUN 4 B
HORKFILE 1D B
WORKFILE HANE:
AREAZ
R AREA TYPE  AR/HT AREAY
0.18 B.346RE407 1SEB 0,167 __96.1%
11t 165568 1BY ©.163 ~ A.[91

1.47 3178908 TVB

TUTAL ARER= §,6805E492
HUL FACTUR= 1,8000E488

M

stop
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Cromatograme
Atenuacidn

Ancho de vico
Sensibilidad
Cent,.inyectada /Al
Flujo }!2 . 1/min
.Temp. detector
Temp. columna
Temp. inyececidn

Tiemp. retencidn D.I,

mg do T.M.

7 8 9
7 7 7
0.2 0.2 0.2
2 2 2
2 2
2.4 24
250 ~250-
145 1140
160 160
46 a1

Tl.eas 21.605
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RUN 1
WORKEILE 1D B
UORKFILE HAME:

AREN

R1 AREA TYPE  OR/HT
B.19 8,298%€4¥? 15BH  9.165
1.47 4837788 TBP  0.215

TOTAL NRE(= B.6963E497
NUL FACTOR= 1,0088E+u6

AREAZ
95.357
4.643

%

siop ”

Ry D
WORKFILE 10+ B
WORKF ILE HAME:

ARENZ

RT AREA TYPE  AR/ZHT
0.18 8.4187E407 1SBP 0,167
1.46 4014768 TBP 0.215

TOTAL AREA= 8.8122E487
HUL FACTOR= 1.00@9E+66

AREAY
95.444
4.956

Sop .47

TR
NORKFILE 10: B
WORKFILE HANE:

AREA% -

R1 AREA TYPE  ARHT
0.19 B.2930E+87 1SEH 0,165
g.88 68568 0TBP 0,123
1.4 2961600 TFB 9.218

TOTAL AREN= B.5960E+Y?
NUL FACTOR= 1,0B06E+68

AREAY
96.425
0.08¢
3.44%

TE—

siop
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Crometograme
Atenuacidn

Ancho de pico
Sensibilided

Cant. inyectada/..l )
Flujo E, 1/nin
Temp., detector

Temp. columna

Temp. inyeccidn
Tiemp. Tetencidén P.H.

mg: de PN,

2.8
250
140

160

1.46
21.645
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RUH & 42

s .
Womne ILE 338 B .

KORKFILE nnngx

AREN%
RT AREA TYIE
8.18 8,9504E+87 1508
8.97 §921S pieB
1.?6 336308 168

T10TAL AREN= 9.2179E407
NUL FACTUR= {.00LGE+88

"ORANT PRCA%

9.178 97.144
A.129 0.0h4
9,191 2.7%¢

3

'Sw'm 1.4

R 13
WORKFILE 1D+ B
MORKFILE HANE:

AREA%

R1 AREA (YPE
0.18 8.3512£487 1564
8.87 62336 pToP
1.46 3627708 1P8

TOTAL. AREN= 0,6697E497
' MUL FACTUR= §.6BBOE+8d

ARANT ARES%
1,166 96,480
8123 /.07¢
8.217 3.49¢

RUN N 1Y
HORKFILE [U+ 8
HORKF ILE HANE:

ARENZ

R1 ARYA TYFE
0.19 §.0204L407 1500
1.47 3764390 TDB

INTAL AKREA= 8.4719E497
UL FACIUR= 1,8808E+40

ARAMT . ORERS
2,161 95.5%
0,203 4,444

oy LS
HORKFILL 30° B
WORKF ILE HANE :

nRLnA
AFCA TYPL
0 19 7.G610E+87 510
1.47 4010200 166

10TAL ARLA= 8,36ME147
HUL FACTOR= 1. 0009E44h

RN ﬂ'??ﬂ'l-'
0.157 95,144
p.ats  4lgHh
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firomatograme. 1z SR X 15

Atenuacidn 7 i 7 ‘_‘7.
tncho de nico 0.2~ o2
Sensibilided 2

Cont. inyectecr ul 2

Flujo W, . 1 /in 2,477

Temp., detector 250

Temp., columna 140

Temp. inyeccidn 160

Tiemp. retencién P.M. 1.46 1-47 "1.117
mg de F.i. . 16.16 21,645 21.645
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SOLUCION ESTANDAR
Peso producto técnico: 24.05 mg-

24,05 mg x 90.00 % pureza = 21.645 mg al
100 %

Areas Promedio Promedio areas Estdndar

Muestra 1 2496750 3815725
Estéandar 3741100
Muestra 2 2841866 3851712

Egtandar 3887700

Esténdar 3890350 }

SOLUCION MUESTRA 1 :

Condiciones atmdésfera saturada:

gr. inerte ROB: 10 g

gr. P.M.: 0.016‘ g

m3 de aire: 1.5 m3u )
Flujo de aire: 5,00 °7q /min.

113



Determinacién de P.li. en la atmosfera satu-

reda:

Esta determinacién se lleva acabo, como lo es-

tablece la téenica de andlisis, en el apartado 4.4.

Area Muestra 1: 2496750

Area Esténdar: 3815725

A.Ml X mg.S.

mg M =
1
A.S.
2494750 x 21.645
mg M, =
t 3815725
mg Ml = 14.163 mg

Para 1la conversién del volumen de aire a =
condiciones esténdar, 25°%¢ y 760 mmHg, tenemos:

P 298

760 (T +273)
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E . 586 298
Vs, = 1.5 % *
760 24 + 273

Ve = 1.16 m

ng_ - 14.163
n 1.16
‘ng_ _

De esta forma conocemos la concentracidn -

existente en esta atmdsfera saturada.

DETERMINACION DE LA EFECIENCIA DEL EQUIPO:

Como se -observa en las condiciones de la at
mésfera szturada, se colocaron 16.00 mg de protucto
técnico en 10.00 g de inerte, haciéndole paser 1.5
m3 de aire, de los cuales fueron absorbidos en el di-
solvente 14,163 mg , por lo que nos da una eficien--—

cia de:
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14,163 mg

Eficiencia % 100 %

116,00 mg-

Eficiencia 88.51 %

Cabe sefialar gue esta determinacidn se realizd

con un gesto de aire de 5.0 1./min

SOLUCION MUESTRA 2:

Condiciones atmdésfera seturada:

er. inerte ROB: 10.0 ¢

Fr. P.M.: 0.016 g

m3 de eire: 1.5 m3

Flujo de eire: 3.0 1./nin.

Determinacidn de P.M. en la atmosfera satu-~
rada:
Esta determinccidn se lleva acabo, como lo es-

tablece la técnica de andlisis, en el epartado 4.4,
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Area liuestra 2: 2841866.66
Area Estdndar: 3851712.00

A.M2 x mg S.

ng M T em——————

A.S.
2841866.66 % 21.645
mg M =
e 3851712
mg W, = 15.97 mg

Para la conversidén del volumen de aire a

condiciones estdndar, 25%¢ Yy 760 mmHg. tenemos:

P 298
Vs = V * b3
760 (T +273 )
586 298
V8 = 1.9 % %
760 ( 24 +273 )
Vs = 1.16 m3
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mg . 15.97

W rass
ne =0 13.76
w3

De esta forma se conoce la concentracién -

existente en esta etmésfera saturada.

DETERMINACION DE LA EFICIRNCIA DEL EQUIPO:

Como se eprecia en las condiciones de la at
mdsfers saturade, se colocarorn 16.00 mg de producto-
técnico en 10.0 gr- de inerte, heciendole paser 1.5 m3
de aire, de 108 cuales se cbsorbieron en el disolven-

te 15.97 mg,, por lo que nos da una eficiencia de:

15.97 mg
Eficiencia = ——————-—_ % 100 %

16,00 mg
Eficiencia = 99.81 %

Cabe recorder que esta determinacidn se rea

1izé, con un gasto de aire de 1.0 .1/ min.,
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Esto nos muestra que el equipo ofrece unz -
eficiencia de lavado muy alta, cuando es operado a ve

locidedes bajas.
Tn la tabla 5.2.1 se muestran los resulta--

dos obtenidos, el haber variade el flujo de aire, de-
3 -21:1/min,.

Tabla 5.2.1

Flujo de eire Eficiencia Equipo
s 1/min %
3 99.81
5 88.50
7 73.30
9 -
11 -
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5.3 - DETERMINACTON EN PLANTA:

En el pre-
sente apartado nos atocaremos a la determinacién de
Paratién Metilico en el ambiente laboral, en las A--
reas gue corresponden a la formulacién, el envasado-
y el almacenamiento de este producto; es recomendaw-—
ble seguir los pasos que se determinaron en los apar
tados anteriores, 5.1 y 5.2, buscando siempre las -
condiciones Avtimas de operacidn para la determina——
cidn y andlisis correctos de este producto, no olvi-
demos que en el apartado anterior (5.2), se manejo -
una atmésfera saturada ideal, donde tse conocian & -
ciencia cierta todos y cada uno de log parametros de
operacidn, asi comn, todos sus componentes; centided
de inerte, cantidad de producto téenico, flujo de ai
re, etc.; por lo que ahora todas estas condiciones -~
ven a resultar alteradas, y contecuentemente los re-
sultadoe y conclusionen srrfn éiferentes, yn que se-
desconoce la centided de producto en este recinto, -
tomando en cuenia que punede tener sw origen ya sea -
por acumulacidén o arrastre de vapores que se hayan -

liberedo en cualesquiera de estas tres operaciones,

Es muy importente no nerder de vista que -
en el momento de llevar acabo el muestres, se resli-

ce en una zona confiable, en la revnresentacidn cde la
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existencia de Paretidn Metilico en esta Area, ya que-
8i se realiza el muestreo junto a la boquilla de enva
sado, ldégicamente encontraremos una cuantificacidn de
Paratién Metilico totalmente elevada, 1o que nos lle-
va a obtener un dato de resultado totalmente errdmeo-
y falso; eshora, si por el contrario se determina el -
drea de muestreo donde no exista ninguna de estas -
tres operaciones, ldégicamente no se encontrarin tra--
zas de este producto, lo que nos origina nuevamente -
un resultado totalmente errdénco y falso; por esta ra-
zén es muy importante determinar con exactitud, el &-
rca de muestreo, pera poder obtener un valor de con--

centracién existente en el ambiente laboral resnl.

Cabe recordar que el limite permisible de -
concentracién de Paratién Met{lico en el ambiente la-
boral en un periodo de 8 hrs. de trabajo corresponde-~
a 0.2 mg /h3 (TVWA). (23)

121



MUESTREO EN EL AREA DE FORMULACION

CONDICIONES DE OPERACION:

~ Atenuacidn: 7
- Ancho de pico: 0.2
- Senszibilidad: 2
- Temperatura de inyeccidn: 160°
- Temperatura de detector: 250o
- Temperatura de columna: 140°
- Flujo de ¥, 1 /min: 2.4
Cromato  Solucidn mg s P.M. Area  Cant. inyec.
grama A1
1 Estdndar 0.6147 1802500 2
2 Estdndar 0.6147 1826200 2
3 Estdndar 0.6147 1753500 2
4 Muestra. 0,2203 692940 2
5 Muestra 0,2203 637170 2
6 Muestra 0.2203 646580 2
7 Estéindar 0.6147 1982100 2
8 Estdndar 0.6147 1782600 2
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SFWT N1
; f=£;;;::;-——-‘3‘

siop

RH YA
WORKFILE 0t B
WORKFILE HANE:

AREAY ,
RT AREA TYPE  ARZHT AREAZ
8.16 9.9004E+407 tSBP  0.197 3k.213
1.93 1302560 108 0.2 1.767

TOTAL ARCH= §.0039E+08
. HUL FACTOR= 1.8000E480

ST = At
ﬁﬂ? 1.5¢

RUH § ’ -
WORKFILE 10: B
WORKFILE HANME:

AREA%
RY AREA TYPE  ARZHT AREA
8.16 1.8312E108 1560 0,205 98.2¢0
1.92 1826268 TBE  0.297 1,744

NTAL OKEA= 1.9494E+448
NUL FACTOR= 1,0009E106

TR 15
C——

S0P

RUN & 3
WORKFILE 100 8
UORKF ILE liANE

ARENY
RY AREA TYFC  nk/HT ARCA%
.16 9.79BGE4B7 t5BP 3,195 3e.24i
1.92 1753508 TBP 0.246 1.7258

TNTAL NREA= 9.9738E+497?
NUL FACTUR= 1.8UG0E+08



Cromatograma
Atenuacidn

Ancho de pico
Sensibilidad

Cant. inyectada }*1
Flujo N, ' 1/min.
Temp., detector

Temp. columna

Temp. inyeccidn
Tiemp. retencidén P.M.

mg de P.M.

250
140
160
1 .93
0.6147
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sihe b

Runw ¥ 4 .

NORKFILE 10: @
WORKF ILE NAME

A8

k2

AHERY
R1 AEA TYPE  AR/MI ARER
0.16 1.0743E408 1SBH  3.213  99.393
1,94 692940 0B 0.3%2  B.641
TOTAL ARLi= 1.0BIZE168
MUL FACTOR= 1.0668E8D
STRRY 46
{ﬁf=::rnsq
S10p
RUHY S
HORKFILE 10: B
NORKFILE AME:
AREAY
81 ARCA TYPE  ORAHT AREN%
B.16 1.01506190 4SBl  0.202  99.3/6
194  6wi7e Lo8  e.aje  @.624
TOTAL AREAS 1.9E1GE+08
NUL FACTOR= 1, DOBBE+SS
i H -
; m
= 1.9
S1op
RN
HORKFILE 10¢ B
UORKFILE HAME
AREAY
R ORER TYPE  ARANT ARZA%
9.0z 928 O B.458  0.004
912 L.OGIZEXOB tSHH  0.212 99,300
1,94 646500 1198 0.069 b.6oe

I0TAL NREN= 1.924,L108
MUL FACTOR= | .BD0BE+66
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Cromatograma 4 5 6

Atenuacidn T T 4
Ancho de pico 0.2 0.2 0.2
Sensibilided '

Cant. inyectade )*1
Flujo Nz ~1/min

Temp., detector

Temp. columna

Pemp. inyeccién 1607 160 160

Tiemp. retencién P.M. 1.94’ 1,94 1.94
mg de P.M. 0,22 " 0.22 0.22
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ST A
é 1.4
1{Uy .

KNy 7
WORKFILE 10: B
WORKF ILE HAKE:

AREAZ -
RT AREA TYPE  AR/HT ARCAZ
6.11 1,1502E+98 1SBM 0,230 98,317
1.99 19821806 188  0.305 1,654

T10TAL ARER= 1.1788E406
KUL FACTUR= 1,9008E+0B

STRRT A5
~ 1.9
S1op

RUIN S B
WORKFILE 1D+ B
WORKFILE HANE:

AREAY
RT ARLA TYFE  ARZHY AREA%
8.16 1.0200E4038 4SBH 0.3 IR, 28
1.9 1782600 YBB 1,296 1.718

TOTAL AREA= | 9378408
MUL FACTUK= 1.0B06E+08
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Cromatograma
Atenuacidn

Ancho de pico
Sensibilidad

Cant. inyectada };.l~
Flujo N, .1/min
Temp. detector

Temp. columna

Temp. inyeccidén
Tiemp. retencién P.M.

mg. de P.M,
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SOLUCION ESTANDAR
Peso producto técnico: 0,683 mg
0.683 mg » 90.0 % pureza = 0.6147 mg al 100 %

Areas Promedio Promedio dreas Estdndar

Esténdar 1794066 .66
Muestra 658896.66 1838208.33
Esténdar 1882350.00

SOLUCION MUESTRA

Area muestra: 658896 .66
Area esténdar: 1838208,33

AM. % mg S.
ng M. =

A.S.

658896.66 ® 0.6147
mg M. =

1838208.33
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P 298

Vg = V¥V R = %
760 (T + 273)
586 298
Vs = 1.8 % *

760 (28 + 273)

Vs .= 1.37 m

ng. M. 0.2203 mg 3
= 3 = 0.,1608 mg /m
Vs 1.37T mw

De esta manera se determina la presencia de-
Paratién Metf{lico en el drea de FORMULACION, que cO=—
rresponde a 00,1608 mg /m3, el cual estd por abajo =~
del 1imite permisible, que corresponde a 0.2 mg /m3.
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Cromato
grama

0= OV SN M

MUESTREO EN EL AREA DE ENVASADO

CONDICIONES DE HUESTREO:

- Atenuacién:

!

Ancho de pico:
Sensibilidad:

-~ Temperatura de inyeccidm:

- Temperatura de detector:

- Temperatura de columna:

- Flujo de N2 ‘1-/min s
Solucién mg . PM. Area
Egténdar 0.7569 1925400
Esténdar 0.7569 2014500
Estdndar 0.7569 1898900
Muestra 0.5511 1393900
Muestra 0.5511 1329100
Muestra 0.5511 1305600
Estandar 0.7569 1757200
Esténdar 0.7569 1727600
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ALY
r‘] 1.94

IF
. S10p

RUM g <
WORKFILE 10: B
WORKF 1LE "HAME +

AREN% '

R1 AREA TYPE  ARVHT
8.18 9.2492E+97 TSEH 3,184
1.94 1925400 TBP  0.296

TNTAL AREA= 9.4417L+97
KUL FACTOR= 1.980BE+88

STiRT,
IF
109

1.9

RUN § <o
UORKFILE 10 B
NORKFILE HAME:

ARENY
R AREA TYPE  AR/NT
8.18 1,8300E408 tSBH  0.205
1.94 2el456e TBP  ©.J00

TOTAL AREA= 1.850CE+88
. MUL FACTUR= 1.8000E+88

ARER~
98,04
1.910

m%_— 1.1
P

$

RUH 3 <

WORKFILE MANE:

RRES? ARCA 1Yg§ gkig;
0.18 9.3212E4472 13 .
1.94 1694968 TP  0.2%7

YOTAL AREA= 9.5111k407
MUL FACTUR= 1.0090E480
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Cromatograma . 1 2

Atenuacién ‘;%
Ancho de pico 052,
Sensibilidad 2
Cant. inyectada )*1 2
Flujo N, 1/min 2.4
Temp. detector 250
Temp. columna ) 140
Temp. inyeccidn dﬁléé} o ’ 160 160
Tiemp. retencidén P.M. 71.94 1.94 1.94

mg de P.M. 0.7569 0.7569  0,7569
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Ry 4
UORKFILE 10 B
HORKFILE HANE:

AREAZ -

RT AREA TYPE  ARZNT
0.18 9.2205E407 1SBD  9.183
1.93 13939006 100  e.232

T0TAL ARFA= Y.367°L+497
MUL FACTOR= 1,06Q8E+¢8

STRRT
ti:EEE;;::;:...... 19

siop

RUN & <.
WORKFILE ID: D
WORKFILE HANG:

AREA%

RT AREA TYPE  AR/NT
9.18 8.6827E487 1SBB 0,103
1.93 1329109 188  0.229

TOTAL AREA= 8.8207E+87
NUL FACTUR= 1.0000L+08

AREAY
IR 4492
1.597

SIR]
,:EE;;::’......_..”l

s1p

RUH & ¢
NORKFILE ID: B
WORKF ILE NANE

AREN%,
R1 AKEN YYPE  NR/HT
0,16 9.4410E497 tSBP 1,188
1.93 13045680 1768 ©.220

TOTAL ARLA= 9,5219E+487
NUL FACTOR= 1, 00B8E4106



Cromatograma
Atenuacién

Ancho de pico
Sensibilided

Cant. inyectada /Ll,‘
Flujo N2 . 1 /ain.-
Temp. detector

Temp. columna

Temp. inyeccidn
Tiemp. retencidén P.M.

mg. de P.M,
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1.93
0.551

- 160

1.93
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1087 b9

RN 1 3
WORKFILE IB:'B
WOKKFILE HANE:

AREAZ

RT APER TYPE  ARZNT
8,16 1.6114E+00 1SEH  9.201
1.93 1257200 1TB8  0.291

TOTAL AREA= 1,0299t+08
KUL FACTUR= 1.9600E486

ARCA:
90.2m:
1.703

SIAR |
r]' ¢ Bl

stor

RUIN G O
NORKFILE 10: B
WORKFILE HAME:

ARER",
Kl AREN TYFE  AOR/HT
8.18 9.3053E4+07 15FH 0,195
1.94 1727660 TBB  0.296

'!

10TAL AREA= 9,2741C487
HUL FACTOR= 1.6006E+00

ARENY

k13

1.23

269
231



Cromatograma
.Atenuacién

Ancho de pico
Sensibilidad

Cant, inyectada }Ll
Flujo N, 1/min -
Temp. detector

Temp. columna

Temp. inyeccidn
Tiemp. retencién P.M.

mg' de P.M.
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2.4

250

140

160
1.94

0.7569



SOLUCION ESTANDAR
Peso producto técnico: 0.841 mg

0.841 mg. x 90.0 % pureza = 0.7569 mg al 100 %

Areas Promedio Promedio Areas Estandar

Esténdar 1946266 .66
Muestra 1342866.66 1844333.33
Esténdar 1742400.00

SOLUCION MUESTRA

Area muestra: 1342866 .66
Area esténdar: 1844333.33

A.M. w mg.S.

mg. M.
A.S.

1342866.66 x 0.7569
ng. K.

1844333.33
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mg. M. = 0.,5511 mg

P 298
Ve = ¥V * —m™ %
760 (T + 273)
, 586 298
Vs = 1.5 % 3
; 760 (28 + 273)
Ve o= 114 o
mg. M. - 0.551 mg = 0.483 mg./h3
Va 1.14 w

De esta maners se determina la presencia de
Paratién Met{lico en el Area de envasado, con una con-

centracién de 0.483 mg /h3, que sobre pasa el limite
permisible de 0,2 mg /h3.
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MUESTREO EN EL AREA DE ALMACENAMIENTO

CONDICIONES DE OPERACION:

Atenuacion:

~ Ancho de pico:

- Temperatura de
- Temperatura de
~ Temperatura de
Flujo de N2

Cromatogra  Solucidn

ma

W -3 0 VN ~wprp

Esténdar
Esténdar
Estandar
Muestra
Muestra
Muestra
Esténdar
Estdnder

Sensibilidad:

inyeccidn:

detector:

columna:

1 /min
mg, P.M. Aree

0.8766 1907000
0.8766 1903000
0.8766 1931400
0.000 -
0.000 -
0.000 -
0.8766 1996400
0.8766 2005100

140

0.2

160
250
140
2.4

Cant. inyec.
ML
2

NN NN NN



STRRT R

?s:jija

STOP
RUN N A
AREA%

KY AREA TYPE  BR/HT AREAY
0,17 9.5475E407 1548 0,484 98,042
2,95 1932080 88 6.8l 1.958

TOTAL AREf= 9.7382E407
MUL FACTUR= }.00BOC+HO
{
STRT 37
f;::;ss
STOP
RUH 4 ..
ARENY .

RT AKLA [YPE  ARZHT NREAZ
0,17 9.8150E+48, 1586 0.189 43.028
2.55 1503 B b.o02 1,902

TOTAL AREA= |.00OYE+RA
MUL FACTOR= 1.000VE+R0
STRRT— Nt
STOP
RUM &
AREA%

RY AREN T7PE  ARZHT ARLA%
0,17 9,7329E467 1508 ©,18) 98,054
2.55 1231480 88 u.382 1.946

T0TAL AREA= 9,9260C+67 )
MUL FACTUR= 1.0900E+08  LA¥



Cromatograma
Atenuacidn
Ancho de pico

Sensibilidad

Cant. inyectade j;l,_

Flujo N, .1/ min.
Temp. detector

Temp. columna

Temp. inyecclén
Tiemp. retencién P.M.

mg de P.M.
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0.876

2.4
250
140
160
2,55
0.876



RUN § 4
WORKFILE 10U: B
HORKFILE HAME!

WREA%

KT AREA TIPE  ARANT ORER::
8.18 1.3368E408 1SEP  10.266 160,004
1.98 p TP £.080 1,008

TOTAL GREA= 1.3260E408

HUL FACTOR= 1.0R0GE+48
.

TART " 18

1.9
:
10b' 16

RUN & 5

WORKFILE 10+ &

HORKFILE HANE:

AREN%

RT AKEA TYPE  nR/HT AREN%
9.18 1.8Z41E4G8 1SBH 0.5  100.04s
1.99 8 ires  &.90v 8,060

107AL OREA= §.0201L:408
HUL FACTOR= 1.8u00L+48
STRRT K]
.98
664
siop
RUH ¢ G-
WIRKFILE 1D B
WORKFILE HAME: *
ARENY .
SRt AREA TYPE AR/HY ARLCA:
0.19 1.3120E+08 15BP  9.id2 1980t
2.88 ¢ 18P D@80 0.6
10TAL AREN= 1.8123E+48
MUL FACTUR= 1.8boBE+68 143



Cromatograma
Atenuacién

Ancho de pico
Sensibilidad

Cant. inyectada /Ll
Flujo N, .1 / mings
Temp. detector

Temp. columna

Temp. inyeccién
Tiemp. retencidn P.M.

mg de P.M.
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0.00

2.4

250
140
160
1.99

0.00



Rutt o 7

AREARY

RY AREA TVPE  AR/ZHT
.12 Y.3942E407 tSbP 0,181
2.36 1996408 TBB  0.382

TOTAL AREN= 9,5938£+402
MUL FACTOR= 1.0080E480

ARENY

STARY
i 2.5

sT0P

RUH & €&

AREA% .
RT AREA TYFE  ARZHT
0,12 9.0686E407 tSUP  0.179
2.56 2805108 TRB  B.38v

TOTAlL, AREA= 9. 2691E+07
MUL FACTOR= 1.0080E+00
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Cromatograma
Atenuacién

Ancho de pico
Sensibilidad

Cant, inyectada ul
Plujo N2 ‘1/ min
Temp. detector

Temp. columna

Temp, inyeccidn
Tiemp, retencién P.M.

mg de P.M.
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SOLUCION ESTANDAR

Peso producto téenico: 0.974 mg

0.974 ng x 90.0 % pureza = 0.8766 mg al 100 %

Areas Promedio Promedio dreas Esténdar

Bsténdar 1913800
Muestra - . 1957275
Esténdar 200075

SOLUCION MUESTRA

Area muestra: -

Area esténdar: 1957275

mg. M. 8 ————

0.0 % 0.8766
mg. M, D e——————

1957275
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mg. M. = 0.00 mg

b4 298
V8 = VR *®
760 (T + 273)

586 298
Vs = 1.8 ¥ *
760 (29 + 273)

Vo = 1369 o

mg.M. 0.00 ng 3
= 5 = 0.00 mg /m
Vs 1.369- m

De esta manera se determina la ausenocia de
Paratién Met{lico en el drea de almacenamiento.
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VI.- CONCLUSIONES

Después de haber realizado este trabajo pue
do concluir que:

~ El Paratidn Met{lico es un insecticida de
elevada toxicidad, por via oral o dérmica, por lo que
su manejo requiere de un elevado control de seguridad
para no daflar a los humanos, animales y el medio am—
biente. .

- Se determina que la cantided minima detec
table de Paratidn Metilico por cromatografia de gases
con detector de ionizacidn de flamé, corresponde & -
0.006 mg /ml de solucién, utilizendo como disolvente
acetona.

Se insiste en el andlisis cromatogrifico-
gas-liquido, por ser uno de los métodos mAs precisos—
en la determinacidén de insecticidas orgeno-fosforados
como lo es el Paratidén Metilico.
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- Como era de esperarse, Se comprueba que -
el equipo ofrece una eficiencia de mayor absorcidn a-
velocidades bajas, como se aprecia en los resultados—
obtenidos:

Flujo de aire Eficiencia equipo
1/min" . %
3 99.81
5 88.50
7 73.30
9 -
11 -

Lo que nos permite ver que la técnica de a-
nflisis, es la indicada para esta determinacién, ya--

sea en el ambiente laboral como en el medio ambiente.

~ Be determinan las concentraciones de Para
tién Met{lico en las &reas de:

Formulacidén: 0.1608 mg /m3; la cual no
representa ningin problema de contaminacidén al medio-
ambiente.

Envasado: 0.482 mg./h3: la cual sobre pa
sa el limite permisible, 1o que representa un severo-
peligro para la salud del trabajador, por tal motivo

se solicita a las autoridades competentes 1la solu--

cién de dicho problema.
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Almacenamiento: En esta Area se determi-
na la ausencia de Paratidn Met{lico, por lo que no re
presente ninéﬁn peligro de contaminacidén al medio am-~
biente.
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