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METODO DE DETERMINACION DE RESIDUOS DE CAPTAFOL
EN PLANTAS DE TRIGO (Triticum aestivum L.) Y SUELO POR
CROMATOGRAFIA DE GASES

Jaime E. GARCIA-GONZALEZ *

ABSTRACT

Method for the determination of
captafol residues in wheat plants and
soil samples by gas chromatography.

A simple, relatively rapid and sensitive
procedureis described fortheanalysis of residues
of the fungicide captafol in different parts of
wheat plants (Triticum aestioum L. cv. Jubilar)
and soil by using a gas chromatograph equiped
with electron capture detector. Captafolresidues
were extracted by immersing the samples in
toluene. These extracts were relatively free from
severe interferences on the gas chromatograph
and consecuently, anadditional purificationstep
was unnecessary. Recovery for all sample types
was generally 80-109 % with a lower detection
limit of 0.02 mg /kg.
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RESUMEN

En este trabajo se describe un método sensible, simple y rapido
paraladeterminacién de residuos del fungicida captafolen muestras
de plantas de trigo (Triticum aestivum L. cv. Jubilar) y suelo
utilizando para su cuantificacién un cromatégrafo de gasesequipado
con un detector de captura de electrones. La extraccién se realizé
sumergiendo las muestras en una solucién de tolueno. No hubo
necesidad derealizar ninguna purificacién, puesto quelas muestras
se encontraron relativamente libres de sustancias que pudieran
interferiral momento dela medicién cromatografica. Los porcentajes
de recuperacién en muestras fortificadas con diferentes
concentraciones de captafol estuvieron en el smbito de 80-109 %. El
limite inferior de deteccién fue de 0,02 mg/kg. ‘

i
INTRODUCCION

La sustancia quimica N- (1, 1, 2, 2 - tetracloroetiltio) -
tetrahidroftalimida, la cual se conoce con los nombres genéricos de
captafol y difolatan, es el ingrediente activo de los fungicidas
comerciales Difolatan, Ortho Difolatan, Captaspor, Kenofol, Sanseal
y Sanspor. Esta sustancia se encuentra también en el mercado en
mezcla con otros productos (BBA1985, Heddergott y Thiede 1987,
IPS 1982, Worthing 1987).

Captafol es un compuesto organico heterociclico que pertenece a la
familia quimica delas ftalimidas, al cual se leatribuyen propiedades
fungicidas protectoras no especificas. Se le usa para el tratamiento
del follaje, de la semilla o del suelo en una gran cantidad de cultivos
(Etter 1966, Necly y Himelick 1966).

En la literatura se informa sobre diversos y variados métodos
analiticos para la determinacién de sus residuos en diferentes tipos
dematrices (Allen 1967, Ambrus 1981, Bakery Flaherty 1972, Becker
1979, Biro 1972, Brennecke y Vogeler 1984, Biittler y Hormann 1981,
Caissie y Mallet 1976, Carlstromy Leary 1978, Cooke 1973, Crossley
1972, Dejonckhecre et al. 1980, Delventhal 1980, Del Re et al. 1980,
Eichner 1978, Francoeur y Mallet 1977, Gilvydis y Walters 1984,
1983, Henriet et al. 1980, 1979, Iwaida et al. 1974, Kilgore y White
1967, Lemperle y Strecker 1971, Luke et al. 1981, 1975, Mallet 1980,
Mithyantha et al. 1977, Molinari y Del Re 1979, 1978, Pack 1967,
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Pavoni 1980, Pomerantz y Ross 1968, Pomerantz et al. 1970, Rossy
Gaul 1980, Sparacino y Hines 1976, Surette y Mallet 1975, Suzuki et
al. 1976, Taccheo et al. 1984, Takeda et al. 1977, Trevisanietal. 1982,
Wafler et al. 1981).

La mayoria de estos métodos consumen una cantidad considerable
dereactivos, requieren instrumentos y aparatos no convencionales,
son poco sensibles para los fines deseados o bien poseen
metodologias complicadas de extraccién, purificacién, o ambas que
demandan a menudo un consumo excesivo de tiempo y dinero.
El objetivo principal de este trabajo fue desarrollar un método
analiticc adecuado que permita realizarandlisisderutinaderesiduos
de captafol en material vegetal proveniente de plantas de trigo asi
como en muestras de suelo, solventando las desventajas anotadas
que padecen lamayorifa delos métodos analfticos que seapuntanen
la literatura.

MATERIALES Y METODO

Descripcion general del método

Los residuos de captafol se extrajeron mediante la inmersién de
las muestrasen tolueno (=toluol, metilbenzeno). Seempleé tolueno
como solvente extractante en virtud de que es una sustancia que
posee poder suficiente desolubilidad para el captafol (1,7 g/100 ml)
y porque extrae materiales con fuerte caracter polar en cantidades
minimas (Beyer 1981, Perkow 1981). Puesto que los residuos de
captafol se depositan mayoritariamente sobre las superficies de
aplicacién, se consider6 innecesaria la maceracién de las muestras.
Las disoluciones en tolueno fueron bastante limpias, por lo que
tampoco hubo necesidad derealizar una purificacién delas muestras,
de modo que éstas pudieron ser analizadas directamente en un
cromatégrafo de gases equipado con un detector de captura de
electrones.

Caracterizacién, toma y preparacién de las muestras

Lasmuestras provinieronde parcelas notratadas con plaguicidas
de un campo experimental cultivado con trigo de invierno
(cv. Jubilar). Estas se tomaron durante el perfodo de emergencia
de las espigas y al tiempo de la cosecha. Las muestras de hojas
incluyeron las ligulas, mientras que las vainas foliares se analizaron
junto con los tallos.

Las muestras de suelo se tomaron de los primeros 5 cm de
profundidad, fueron secadas al aire, se mezclaron e hicieron pasar

através de un tamiz con un ancho de malla de 3 mm. Las muestras
de suelo presentaban las siguientes caracterfsticas: textura limo -
arenosa con un pH (CaCl,) de 6,8; 0,98 % de C organico y una CIC
de 7 meq/100 g.

DESCRIPCION DEL ANALISIS

Fortificacién de lasmuestras y extraccién delos residuos

Se pesaron en frascos Erlenmeyer, de 10 a 50 g del material

vegetal por analizar y 50 g en el caso de las muestras de suelo. Sobre
estas se aftadieron de 0,01-150 pg de captafol /g de muestra. Una
hora después las muestras fueron sumergidas en 100 ml de tolueno
destilado. Los frascos Erlenmeyer se taparon y mantuvieron, con
movimientos rotativos ocasionales, durante 60 min a temperatura
ambiente. Alfinal sedejaron reposando por 10 min, conla finalidad
de que las particulas mas pesadas pudieran sedimentar.
Cuando las cantidades de residuos eran iguales o menores a
0,5 mg/kg, se pipetearon de 5 a 10 ml de la solucién supernadante
en un frasquito graduado de 1 ml con recipiente de reserva. La
disolucién se concentré posteriormente al volumen deseado con
una corriente suave de nitrégeno. En el caso contrario, cuando las
concentraciones eran mayores a5 mg/kg, se trasvasaronde a5 ml
del supernadante en balones de vidrio, los cuales se llevaron a aforo
con tolueno destilado.

Andlisis cromatografico

Las disoluciones supernadantes se analizaron mediante un
crométografo de gases bajo las condiciones que se anotan en la
tabla L.

Los residuos de captafol se detectaron de una manera més sensible
en los extractos, que en las disoluciones puras en tolueno. Por esta
razén se utilizaron estandares preparados con extractos de muestras
no tratadas.

Bajo las condiciones de medicién anotadas no pudo obtenerse una
respuesta de linearidad aceptable, por lo que la altura de los picos
de las muestras por analizar se compararon Unicamente con
aquellas concentraciones de estdndares que, inyectadas antes y
después de la muestra, mostraron los tamafios mas semejantes.



TABLA I. Condiciones de medicién cuantitativa de
residuos de captafol por cromatografia de gases

Cromatdgrafo de gases: Varian, modelo 3740

Detector: De captura de electrones
(DCE); %Ni, 8 mCi

Columna: Vidrio; 95 cm de largo;

6,35mmd.e,;
2mmd.i,;
rellena con 2%
OV -17 sobre
Gas Chrom Q,
125-150 pm
Inyector:
Columna: 215
Detector: 240
Nitrégeno: 30
2-4pl

ca. 4,20 min

Hewlett Packard
mod. 3390 - A,
velocidad 0,5 cm/min

Temperatura (°C): 220

Flujo de gases (ml/min):
Volumen de inyeccién:
Tiempo de retencién:
Integrador de impresora:

CALCULOS

El célculo de las concentraciones de residuos en las muestras
analizadas se realizé determinando la altura registrada del pico de
la muestra y compardndola con la altura del pico del estdndar. Se
traté siempre de que tanto los volimenes de inyeccién en el
cromatégrafo, como las concentraciones de las muestras y los
estdndares, fueran lo mas semejantes posibles. Las cantidades de
residuos totalesde captafol se calcularon haciendo usodela siguiente
férmula:

R=I’A.Vl.W.V3
P..V,.GV,
en donde:
R = residuos de captafol en mg/kg
altura del pico de la muestra (mm)
altura del pico de la solucién estandar (mm)
volumen total del homogenado (ml)
volumen parcial del homogenado utilizado para el andlisis
(mD)
volumen final de la muestra en analisis (m1)
peso de la sustancia a determinar contenido en la solucién
estandar inyectada al cromatégrafo de gases (ng)
= peso de la muestra en andlisis (g)
= volumen dela solucién de la muestra en andlisis inyectada al
cromatdgrafo de gases (ul)

<O 2u< ~<-—-<f;c>.c
o L ]

RESULTADOS

Los porcentajes de recuperacién obtenidos para cada muestra
en las concentraciones analizadas se anotan con detalle en la tabla
II. Larecuperacién en el material vegetal verde fortificado fue de
alrededor 100 % en las hojas, 84 - 106 % en los tallos y 80 - 100 % en
las espigas. En el material vegetal recolectado al tiempo de la
cosecha, los porcentajes fueron de alrededor de 100 % en las hojas,
84-109 % en los tallos, cerca de 100 % en las espigas vacias, 92 % en
las espigas con granos, y de 88 % en los granos. En las muestras de
suelo estos porcentajes fueron alrededor de 96 %.

TABLA II. Porcentajes de recuperacién de captafol en
muestras de tejido vegetal y de suelo fortificadas

Material vegetal Captafol agregado  Porcentaje de
verde (mg / kg) recuperacién (*)
Hojas 80,00 100+ 5
150,00 101+ 5
Tallos 0,02 106+ 9
0,50 84+13
1,00 88+ 5
5,00 100 + 14
Espigas 25,00 100+ 7
30,00 80+ 8
Material vegetal
seco (cosecha)

Hojas 10,00 99+ 5
100,00 100t 6
Tallos 0,50 84+ 4
1,00 109+ 9
2,00 92+18
Espigas vacias 5,00 100+ 2
20,00 9+ 1
Espigas con granos 2,00 92+ 7
Granos 0,02 88+12
Suelo 0,02 9%+ 4

(*) = Promedio de tres repeticiones
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DISCUSION

Una de las metas principales de la quimica analitica en la
determinacién de residuos de cualquier sustancia por analizares la
obtencién de métodos sencillos, rdpidos y lo suficientemente
sensibles para los propdsitos deseados. La metodologia
experimentada en esta investigacion posee las caracteristicas
mencionadas; sobre todo si se la compara con aquellas otras de las
cuales seinformaenlaliteraturay sehacemenciénenlaintroduccién
de este trabajo.

El método en cuestién exige una cantidad comparativamente
reducida de aparatos, reactivos y solventes comunes que suelen
encontrarseen lamayorfa deloslaboratorios deanalisis de residuos.
Todo elloredunda, porlo demés, en una economia siempre deseada
de tiempo y dinero con sus consabidas ventajas.

Por medio de esta metodologfa una persona puedeanalizar hasta 20
muestras por dia de trabajo, lo cual representa mas del doble de lo
que puede hacerse con los métodos anotados en la literatura. Otro
factor a su favor es sin duda la sensibilidad del método, por medio
del cual se obtiene un limite inferior de determinacién de
0,02 mg/kg, tanto en material vegetal como en muestras de suelo.
De acuerdo con la bibliografia consultada, este método viene a
constituir uno de los més simples y rdpidos para determinar
concentraciones de residuos de captafol en ese nivel.

Esta metologia se ha utilizado con éxito durante cuatro afios en el
estudio de la dindmica de degradacién y remocién de los residuos
de captafol en un monocultivo de trigo (Garcia et al. 1990,
Garcia 1987).

Dadas las caracteristicas y ventajas inherentes de la metodologfa
propuesta en este trabajo, se recomienda seguir probando este
método con el fin de observar la eficacia y validez con otro tipo de
matrices tales como otros tipos de cultivos y de suelos. Por otra
parte, seria conveniente investigar la aplicabilidad de este método
con moléculas quimicas cercanas a la composicién del captafol,
como por ejemplo el captan y el folpet.
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