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RESUMEN

DETERMINACION DE EPICLOROHIDRINA
Y N,N-DIMETILFORMAMIDA EN FORMULADOS

Instituto de Investigaciones de Sanidad Vegetal Calfe 110 no. 514 e/5fa. By 5a. F,

Se desarrolfé un método para la determinacion de impurezas sn for-
mulados de imidacloprid, empleando cromatografla gaseosa con co-
lumna capilar. El métedo es novedoso y s basa en la determinacion
de epiclorohidring v N .N-cimetifformamida. Se ufifizd una columna
Megabore con detector FID y agua como solvente con fa finalidad de
evitar tas interferancias presenfadas por otros solventss organicos.
Con este método en nuestro pals se pueden cuantificar fas impurezas
antes mencionadas en las formufaciones de imidacloprid para evitar
los darios toxicoldgicos al ser humane y af medio ambiente, motivado
porel amplio use de este insecticida en la fucha contra Thrips palmi, &
la vez que se pasibilitan varias opciongs tle importacion, fo cual incide
considerablements en ef precio del producto.

Paiabras claves: CG. imidacloprid. epiclorohidiing, N.N-dimefitformamida

ABSTRACT

A method was developed for the defermination of impurities in having
formufated of imidecioprid, using gassy cramatografia with capiffary
column. The same one is rovel and it is based on the epiclorohydrin
determination and N N-dimefifformamida using a column Megabore
with detectar FID and water as solver with the purpose of avoiding the
interferences presented by other organic sofvents. With this method in
our country can be guantified the impurities before mentioned in the
imidacioprict formulations o avoid the damages toxfcologics at the
same time to the human being and the environment mofivated by the
wide use of this insecticide in the fight agamst Thrips palmi that several
inport options are facilitated that which impacts considerably in the
price of the product.
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INTRODUCCION

El imidacloprid es un insecticida sistémico. S¢ em-
plea para el conuol de insectos chupadores, afidos,
thrips, mosca blanca, termitas, insectos del césped, in-
sectos del suelo v algunos escarabajos. Es mds comtn-
mente empleado en arroz, cereal, maiz, papas,

mente sistémico cuando se usa en tratamieanto de semi-
las o de suelo. Es eficaz por contacto y por via
estomacal [Baver AG. 1997},

El imidacloprid es ligeramente téxico. Se clasifica por
la EPA con toxicidad I v [1I. Existen tolerancias de los
residuos de este producto v sus metabolitos en alimen-
os [Pesticide Manual, 1994]. Es rapidamente absorbido
por el tracto intestinal v eliminado dentro de las 40 ho-
ras por la orina y el excremento [EPA. Imidacloprid,
1699].

Segln las especificaciones de la FAQO, el nivel maximo
permitido para impurezas de tipo industrial en una for-
mulacién debe ser menor de 1,0 glkg. La contamina-
cién con otros quimicos puede ocurrir durante la
sintesis v la preparacién de la formulacién. Los fabri-
cantes deben garantizar que los riesgos de estas fuentss
se miniricen. Las impurezas son consideradas signifi-
cativas si los niveles exceden aquellas especificados
(Manual FAO Specifications, 1999].

En la produccidén de ingredientes activos técnicos se
pueden producir impurezas perceptibles, como los ma-
teriales que se utilizaron en la sintesis, productos de
descomposicién, rastros de solventes v los productos
de reacciones colaterales.
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Sintesis del imidacloprid (Alpha Agro LTD)
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En la purificacién del imidacloprid téenico se usan sol-
ventes industriales como la  epiclorohidrina v la

N N-dimetilformamida. EI primero puede causar “efec-
tos a la salud del ser humano, con irritacién superficial,

efectos perjudiciales en el hlgado riflones y en ¢l siste-
ma nervioso central [EPA, Contaminants Epiclorohydrin,
1999]. El segundo causa problemas digestivos v cam-
bios hepaticos. Tiene efectos cancerigenos: tumores en
los testiculos vy en Ja cabidad bucal, También es aborti-
vo, embriotéxico, reduce el peso fetal v ocasiona mal-
formaciones [EPA Unilied Air Toxies Website, 19997,
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MATERIALES Y METODOS

Cromatografia gaseosa capilar
Fundamento del método:

El método se basé en la determinacidn de epiclorohi-
drina v N,N-dimetilformamida en formulaciones de
imicacloprid por cromatografia gaseosa capilar. Se usd
una columna Megabore RTX-50 con un detector de io-
nizacién por Hama v el agua como sobvente.

Reactivas:
Estidndar analftico de epiclorohidrina al 99,0%
Estdndar analitico de N,N-dimetilformamida al 99.9%
Agua bidestilada

Equipos y cristaleria;
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Columna Megabore RTX-30, 30 m; 0,53 mm DI; 0,5
wm espesor de pelicula

Balanza analitica SARTORIUS, modelo AC 21 1B
Microjeringuilla Hamilton de 10 uL

Frascos volumétricos de 25 mL

Tubos de ensayos con tapa de 30 mL

Pipetas graduadas de 1 mL

Siftosenidad

2-nitroiminoimidazoiidins
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imidacloprid

Condiciones cromatograficas:

Temperatura del horno: programada 8§0°C {3 min]
= 10°C/min ~ 230 °C (6 min)

Temperatura del inyector: 200°C
Temperatura del detector: 30C°C
Amplificador electrométrico: 10 x 32

Sistema de adquisicién: EZChrom Chromatography
Data System

Gas portador: nitrdgeno 6 co/min
Hidrégeno: 30 c/min-!

Aldre: 300 cc/min-!

Gas de purga: 30 c¢/min~

Volumen de inyeccién: 2 ulL
Procedimiento

Solucidn patrén de N, N-dimetilformamida:

Se pesd 100 mg de N,N-dimetilformamida en un volu-
métrico de 25 mL, se disolvié y enrasé con agua bides-
tilada. Se tomé 1,0 mL v se llevs a 30 mL con agua
bidestilada,

Solucidn patrin de epiclorohidrina:

Se pesd 100 mg de epichlorhidrina en un volumétrico
de 25 mL. se disolvié v enrasé con agua bidestilada. Se
tomo 1,0 mL v sellevé a 30 mL con agua bidestilada.

Solucidn muestra:

Se peso 1 000 mg de muestra en un volumérico de 25 mL
v se disolvid y enrasé con agua bidestilada.
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RESULT

DOS Y DISCUSION

Debido a que los métodos sehalados por los fabricantes
requerian de algunos insumos v materjales que no esta-
ban a nuestra disposicién, fue necesario desanollar y
adaptarlo a nuestras condiciones.

Se empled la cromatografia gaseosa capilar. una colum-
na Megabore RTX-30 en sustitucidn de una DB-WAX
‘Baver AG. Bestimmung von N,N-dimethyformami, 1998},
la utilizacién de agua como solvente en sustitucidn del
dimetil sulféxido, lo que hace ser muy novedosc. Esto



Determinacidn de epiclorohidring y N-N..

se debio a que los compuestos por analizar son muy vo-
latiles v se enmascaraban en la sefial de los solventes
organicos utilizados, por lo que se aprovecharon todas
las caracterfsticas del agua, que al no quemarse en la

Tabla 1. Impurezas obtenidas por muestras

llama no emite sefial propia, ademas de fa gran solubili-
dad de estos compuestos en ella, Bl resultado obtenido
de las muestras analizadas se expresa en la siguien-
te tabla.

Por ciento de impureza respecto al contenido de 1.a. en el formulado
Impurezas Muestra |1 Muestra 2 uestra 3 Muestra 4 Muestra 3 Muestra 6
N N-dimetilformamida ND ND ND ND ND ND
Eptclorohidrina ND ND ND ND ND ND
ND: No detectabie.
La muestra 3 fue la anica que su proveedor manifestd REFERENCIAS

que no emplea los solventes N,N-dimetilformamida, ni
epiclorohidrina en la sintesis vio formulacién de su
producto [Alpha Agro, Limited, 19997, aungue ne se
detecraron estas impurezas en ninguna de las muestras
analizadas.

CONCLUSIONES

* Se desarrollé un método novedoso por cromatografia
gaseosa capilar para determinar N,N-dimetiliformamida
nt epiclorohidrina utilizando agua como solvente.

* Se comprobé que con el método desarrollado se pu-
dieron cuantificar lus impurezas en las muestras con un
alto grado de sensibilidad y selectividad.

¢ Se comprobé que la N,N-dimetilformamida v la epi-
clorohidrina se encuentran en los formulados por deba-
jo del limite permisible de la FAQ
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