P. FLORI - 1. PONTI

Universita depli Studi - Centro di Fitofurmacia - Bologna

DETERMINAZIONE GAS-CROMATOGRAFICA DI RESIDUI DI FITOFARMACI

Nell'ambito delle tecniche analitiche sviluppa-
tesi per I'analisi dei residui dei fitolarmaci, quella
gas-cromatografica ¢ senza dubbio la pil versa-
tile e di pit largo impiego, oggi al primo posto tra
le numerose tecniche utilizzate in questo campo
della ricerca.

I motivi che hanno portato la gas-cromatografia
a tale livello di diffusione sono essenzialmente:
I - la velocita di esecuzione dellanalisi che & nor-

malmente dell'ordine di 2030 minuti; la stra-

grande maggioranza dei principi attivi possono
infatti essere rilevati in questi termini di tem-
po-

2 - Gli ottimi livelli di sensibilitd raggiunti da tutti
i “detectors” oggi impiegati, i cui limiti sono
dell'ordine dei nanogrammi (107%gr.) e dei pi-
cogrammi (107" gr.).

3-La relativa facilita nel determinare la natura
del residuo organico, in base al suo “tempo di
ritenzione relativo™.

4-La relativa semplicitad di esecuzione dell’ana-
lisi.

Lo scopo della ricerca da noj effetiuata & stato
quello di valutare, nelle normali condizioni di ana-
Iisi di “routine™, i limiti di sensibilita di vari “de-
teclors” gas-cromatografici nei confronti dei fito-
farmaci e, nel contempo, di stabilire le condizioni
operative pili idonee per questo lipo di determi-
nazioni.

Le prove di sensibilita sono state eflettuate
mediante Pimpiego delle seguenti apparecchiature:
— Gas-cromatografo Hewlett Packard modello

5750 G provvisto di:

“Electron caplure Deteclor” con sorgente
radioattiva al Ni® (E.C.D.-Ni®¥).

“Phosforus selective flame ionization detec-
tor” modello 15150 A della Hewlett Packard
P.s.F.1.D.) montato su “Dual flame detector™.
Iniettore automatico Hewlett Packard medello
7670 A.

— Gas-cromatografo Hewlett Packard modello

5710 A provvisto di:
“Flame photometric detector” (F.P.D.).

— Gas-cromatografo Varian Aerograph modelio
1700 provvisto di:
“Electron capture detector” con sorgente ra-
dioattiva al trizio (E.C.D.-H?).
“Alkali flame ionization detector” (A.F.1.D.).
Integratore digitale Varian Aerograph model-
lo 477.

CARATTERISTICHE DEl DETECTORS
GAS-CROMATOGRAFICI

1 “detectors” sui guali abbiamo operalo sono
quelli oggi magpiormente impiegati nell'analisi
dei residui antiparassitari, sia per la vasta gamma
di principi attivi da essi analizzabili, sia per l'ot-
lima sensibilitd e la notevole selettivith dimostra-
ta nei confronti di numercsi gruppi chimici di fi-
tofarmaci.

Detecior a catiura di elettroni
E estremamente sensibile ad una vasta gamma
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di principi attivi il cui limite di sensibiliti ¢ in mol-
ti casi dellordine di 107 gr.; risulta fortemente
selettivo in genere per molecole contenenti atomi
elettronegativi quali: N, O, §, F, CL

Le prove di sensibilitd sono state condotte im-

piegando due “detectors” di cui uno con sorgente
radioattiva al Ni® ed operante in corrente pul-
sante (E.C.D.-Ni® - fig. 1) e l'altro prowvisto di
sorgente radioattiva al trizio (H') ed operante in
_ corfente continua (E.C.D.-H? - fig. 2). Alle condi-
zioni operative gas-cromatografiche sotto indica-
te, si soro riscontrate le migliori sensibilitd, i cui
valori sono riportatiin Tabella 1.

1- Colonna

R_2

2 - Uscita detector
4 - Catodo

E.C.D.-Ni%:

Temperatura  dell'iniettore:  200°C.

Temperatura di colonna: [80°C.

Temperatura del detector: 320°C.

Carrier-pas: elio; 28 ml/min,

Gas-ausiliario o di spurgo: argo al 109 di CH,;
60 ml/min,

Colonna: in vetro lunga m. 2,29; d.i. mm. 2, im-
paccata con 19 di SE 30 + 3% di QF1 su Cro-
mosorb W 60/80 mesh.

Standing current: 5,1 x 107® amp.

Intervallo di pulsazione: 30 usec.

Range: 102

Attenuazione: X 2.

3 - Sede del detsctar

B!

?

-
B

I- Carrier
2-Anodo

5
R
\ -
3
L%V]
3 - Nichel 63

4 - Catodo

5 - All'elettrometro

Fig. 1 — Vista d'insieme e della ceila radicattiva dell’E.C.D.-Ni®?
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ECD.-H:

Temperatura dell'iniettore: 225°C.

Temperatura di colonna: 180°C.

Temperatura del detector: 220°C,

Carrier-gas: Azoto; 30 ml/min.

Colonna: in vetro lunga m. 2,17; d.i. mm. 2,5 im-
paccata con 19 di SE 30 + 3% di QF!1 su Cro-
mosab W 60/B0 mesh.

Standing current: 8,64 x 10~ amp.

Range: 107,

Attenuazione: X 2,

Le condizioni sopra indicate permettono di ot-

tenere una buona separazione cromatografica di
numerosi fitofarmaci in miscela tra di loro, come
appare dai cromatogrammi delia fig. 3:

Detector a ionizzazione di fiamma

L'aggiunta di opportuni sali alla fiamma del
detector, rende questo tipo di rivelatore parti-
colarmente sensibile e selettivo verse alcuni
gruppi chimici di antiparassitari, tra cui partico-
larmente | composti fosforati ed azotati.

Le prove sono state effettuate con due diversi
sistemi di rivelazione, il primo costituito dal
“AF.LD.” (fig. 4), avente come sale il bromuro
di cesio (CsBr) e particolarmente selettivo nei
confronti dei composti azotati in genere; il secon-
do costituito dal “P.s.F.LD.” (fig. 5), provvisto di
sale di cloruro di potassio (KCI) e selettivo verso
prodotti fosforati in genere. Nelle correnti analisi

1 - Carrier

2 - Cella radipattiva
4 - Anodo

di “routine” & possibile raggiungere, con tali “de-
tectors”, sensibilita delPordine di 107° =107 gr.

I limiti di rivelazione riportati in Tabella |, so-
no stati ottenuti, alle condizioni operative sotto
indicate:

AF.LD.:

Temperatura  dell'iniettore:  240°C.

Temperatura di colonna: 180°C.

Temperatura del detector: 220°C.

Carrier-gas: Azoto; 60 mi/min.

Aria: 200 m!/min.

ldrogeno: 15 ml/min.

Colonna: in vetro lunga m. 3; d.i. mm. 2 impacca-
ta con 5% di SE 30 su Cromosorb W 100/120
mesh.

Range: [107°.

Attenuazione: X 2.

Ps.FID.:

Temperatura  dell'iniettore:  200°C.

Temperatura di colonna: 180°C.

Temperatura del detector: 330°C.

Carrier-pas: Elio; 35 ml/min.

Aria: 400 ml/min.

Idrogeno: 46 mi/min.

Colonna: in vetro lunga m. 2,.26; d.i. mm. 2,5 im-
paccata con 5% di DC 200 + 7,5% di QF1 su
Cromosorb W 80/100 mesh.

Range: 102,

Attenuazione: X 32,

3 - Catodo

Fig. 2 — Vista in sezione dell'E.C.D-H°.
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Velocita deila carta 0 25 Inches/min

Analisi in isofterma

Miscala di Insefticidi/ acarleidi # (ungicidi; Temperatura colonna 160 °C
{Standard analitici)
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Temperatura della colonna 170 °C

Miscela di insetticidi fosforati:

Velacita' detia carta 1inches/min

{Standard analitici)

1-Thionazin i ngr.
2-Diazinone 4 -
3- Disiston 4 -
4-Dursban I -
- . 5~ Parathion meiile 2 »
g 3 B - elife 2 -
ki 7~Trithion metile 2 -
~ 8- - etite 2 -
& 2
._T": lt
E
T
1
~
¥ T T T T T T T T T
0 1 2 kN Iy 5 B 7 -y g’

Fig. 3 — Separazione di miscele di fitofarmaci rilevati con E.C.D.-Ni%,
Le condizioni operative diverse da quelle indicate sono rpor-
tate a fianco dei cromatogrammi.

1-Aria

2 - Supporto del sale

3 - Elettrodo

5 - Spirale di accensione

della fiamma
& - Carrigr Gas
7 - ldrogeno

Fig. 4 - Vista in sezione dell’'A.F.LD.
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1. Entrata carrier fiamma “A” 2 - Entrata carrier fiamma “B”
3- Idrogeno “B” 4 - Aria “B” 5 - Fiamma “B” 6 - Fiamma

“A* 7 . Spirale di accensione della fiamma “B” 8 - Elettrodo
di raccolta del segnale

1-Sale 2 - Vite di regolazione del sale
sulla fiamma 3 - Elettrodo di raccolta

del segnale

Fiz. 5 — Vista d'insieme del “Dual flame detector”, Fiamma A inat-
tiva; Fiamma B costiteita dal “P.S.F.I.D.“.



Veloclta della carta 0,5 inches/min

Anatisi in isoterma.

Misceia df Insettlcid! argano-fosforicl: AMenuazione x32
(Standard analitici)

Velocita' defla carta 0.25 Inches/min

Atlepuazionex
Analisi in {soterma.

Miscefa oi Insetticldi organe-fosforici: Temperatura deila cofonna 170 °C
{5tandard analiticl)

2 '4 8
7 !-Sostanza incognita — 13
2-Tepp 4 ngr.
1 3-Sestanza incognita —
4—Mevinphos & ngr.
5-Fhorate [
§-Demeton-5-methyl 2 -
7-Diazinone 8 -
5 8-Disiston g -
9-Sostanza incognita —
10-Fenthion B ngr.
I1-Parathion metile 4 -
12-Sostanza incognita —
10 13- Trithion metile 4 ngr.
1
6
3 \
12
9
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3 2_ a " v
4 3~ Diclorvos (DOVFP) 2 ngr.
5 4o
S-Thienhazin (Zinophos) 3 ngr.
&- Demeton 10 ngr.
7-Sostanza incognita —
8_
| 8- Dimetoato { Rogor) 10 ngr.
10~Clorpyrifos ( Dursban) £ -
! 11-Malathion FAN
g 12-Parathion etile o -
13- Trithion etile 10 -
7
9
12
6 10
13
“ 7 11
0 4 a8 1z B’ 20 Fl 28' az 36 40° 4 48 92’

Fig. 6 — Separazione di miscele di fitofarmaci orpano-fosforici ritevati
con “P.S.F.I.D.“. Le condizioni operative diverse da quelie in-
dicate sono riportate a fianco dei cromatogrammi
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1- Camera di combustione
3 - Fotomglplicatore
§ - Elettrodo coflettore del

6 - Aria + Ossigeno

combustione

del filtro ottico
segnale ignico

3

2

94

)

I |

5
S
-
c— 1
1J

2 - Scarico gas di
4 - Sede

7

1-
2-
2-
4.

5-

g -

Carrier Gas

Aria + Ossigeno
Fiamma

Elettrodo collettore def
segnale ionico

Scarico dei gas di
combustione

Spirale df accensione
della fiamma

- Idrogeno

Fig. 7 — Vista d'insieme del F.P.D. e sezione longitudinale dela
camera di combustione.



In fig. 6 sono riportati alcuni cromatogrammi di
miscele di Otofarmaci organo-fosforici rilevati in
“P.s.F.LD.” alle condizioni sopra indicate.

Flame photometric detector (F.P.D.)

. E il pilt recente dei detector gas-cromatografici
e la sua introduzione risale al 1966 ad opera di
Brody a Chaney. La principale caratteristica &
rappresentata dalla notevole selettivitd nei con-
ronti di composti contenenti atomi di fosforo o
di zolfo e alla relativa insensibilitd verso tutt gli
altri prodotti organici in genere,

Agisce sulla misurazione della chemilumine-
scenza che residui di fitofarmaci, contenenti tali
atomi nella loro molecola, emettono per combu-
stione in una normale fiamma ad idrogeno; le ra-
diazioni luminose emesse sono filtrate in corri-
spondenza della lunghezza d’onda caratteristica
di questi due elementi, ovvero a 526 me per il P e
a 394 me per lo S, e quindi inviate ad un fotomol-
tiplicatore per 'amplificazione del segnale (fig. 7).

La sua sensibilitd nei confronti dei pill comuni
fitofarmaci & mediamente dell'ordine di 107°=-107"
gr. (vedi Tabella 1) ed & stata ottenuta alle se-
guenti condizioni operative gas-cromatografiche:

F.P.D.-526 mu (Selettivo per composti

fosforati)

Temperatura di iniezione: 180°C (iniezione “on
column™).

Temperatura di colonna: 180°C.

Temperatura del detector: 160°C.

Carrier-gas: Azoto, 57 ml/min.

Aria: 30 ml/min.

Idrogeno: 200 ml/min.

Ossigeno: 20 ml/min.

Colonna: in vetro lunga m. 1,31: d.i, mm. 2,5 im-
paccata con 5%, di DC 200 + 7,5% di QF1 su
Varaport 30 a 100/120 mesh.

Range: 10%.

Attenuazione: X 32,

E.P.D.-394 mu(Selettivo per composti

solforati)

Temperatura di injezione; 180°C (iniezione “on
column™).

Temperatura di colenna: 180°C,

Temperatura del detector: 180°C.

Carrier-gas: Azoto; 57 ml/min.

Ara: 50 ml/min.

Idrogeno: 50 ml/min.

Ossigeno: 10 ml/min.

Colonna: in vetro lunga m. 1,31; d.i. mm. 2.5 im-
paccata con 53 di DC 200 +7.5", di QF1 su

Varaport 30 a 100/120 mesh.
Range: 107,

Attenuazione: X 32.

1l detector offre una buona sensibilith verso nu-
merosi fitofarmaci, molti dei quali, per la con-
temporanea presenza nelia loro molecola organi-
ca di atomi di fosforo e zoifo {tio e ditio-lfosforati),
vengono rilevati soddisfacentemente sia a 326 che
a 394 ma (fig. 8), permettendo in questo modo un
valido abbinamento con i tradizionali detector a
fiamma alcalina nella multi-determinazione di
residui di fitofarmaci di natura incognita.

RISULTATI ANALITICE E CONCLUSIONI

Nella Tabella | sono riportati i vaiori delle
“guantitd minime rilevabil” o M.D.Q. (Minimun
Detectable Quantity) dei fAtofarmaci indicati, al-
le condizioni gas-cromatografiche precedente-
mente citate, Le determinazioni sono state ese-
guite alle condizioni operative di routine ed & sta-
ta fissata come M.D.Q. la quantita di principio at-
tivo, in pico-grammi (10 gr.), in grado di fornire
una risposta gas-cromatografica 3 volte maggiore
del disturbo di fondo dello strumento detto anche
“noise™.

Dallesame dei dati ottenuti si possono trarre
le seguenti considerazioni: il detector a cattura di
elettroni con sorgente al trizio € risultato in linea
di massima leggermente meno sensibile di quello
al nichel 63, anche se tale comportamento & da
imputarsi per buona parte alla diversitd di “Stan-

-ding current” dei due detector.

Dalla esperienza diretta acquisita su tali rive-
latori, possiamo comunque affermare come, se
anche il detector al trizio fornisce alte sensibilitd
in qualche caso migliori di quelle del Ni®*, all'at-
to pratico manifesta spesso sensibilita inferiori a
quest'ultimo, Le ragioni di tale comportamento
sono da ricercarsi essenzialmente nella maggiore
vita media dellisotopo del Nif? rispetto a quella
del trizio (90 anni per il Ni® a 350°C contro 13
anni del H* a 225°C) che si traduce, nelle norma-
li condizioni gas-cromatografiche, in un periodo
di estinzione della radioattivitd ottimale del de-
tector di 1+-2 anni per il trizio e di 2--3 anni per
il Ni**. A cio va aggiunto il fatto che potendo la-
vorare il Ni%* a temperature superiori ai 300°C, si
nota una minore contaminazione dello stesso, con-
trariamente a quanto avviene per il trizio che lavo-
rando mediamente sui 220°C necessita pil spesso
dioperazioni di pulitura della foglia radioattiva.
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Miscala di inselticidi organo-fosforici:
(Standard commerciali)

Rivelazione a 526 my
Valocita' della carta 0.25 inches/min
Analisi in isoterma

12/

3 -
+:
«®

T - Clormefas 1 ngr.
2 - Zinofos 7
3 - Metasistox | Zz
4 - Fonafos 7
5 - Dimetoato 4
4
4
4

4
7
rr
rr

rr

& - Parathion metile
7 - Parathion etile
8 - Metidathion

r”

”

Miscela di insetticidi organc-fosforici:
{Standard commercialil

Rivelazione a 354 my

Velocita® della carta 0,25 inches/min
Analisi in isoterma

6
1
3
' 5
B
2 7
OJ 4 B’ 12" 16

1- Clormefos T ngr.
2 - Zinofos A
3 - Metasistox | ”
4 - Fonofos ”

i

5 - Dimatoato

6 - Parathion metile
7 - Parathion etile
8 - Metidathion

”

7

o Lt

£7r

Fig. 8 — Analisi di una miscela di insetticidl organo-fosforici rilevati mediante “F.P.D.”
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TABELLA N. 1 — "Quantitd minima rilevabile” di fitofarmaci a diversi detector gas-cromatografici

Sensibilité in pico-grammi aon” ugt.)
- s ' E.P.D.
Principio attive ECD-N, ECD-H P.FID AFID
4 8 526 mu 394 mp

®) (8
Insetticidi clorurati
Aldrin 2 16 n.a, .. n.a. i
o BHC i 8 na. n.a, na. n.a, n.a.
g BHC 10 n.E. .. . n.a, n.a.
¥ BHC (Lindana) 2 30 n.a. n.a. n.a. n.a.
& BHC 20 n.a. n.a. NG na. n.a
Clordano o 3 40 n.a. n.a. 1B n.a.
Clordano 7y 6 55 n.a. n.a. n.a. na.
DDD (TDE) ap' 10 53 n.a. na. na. na.
DDD (TDE) p'j:' 6 n.a, n.a. n.a. n.a, n.a.
DPE 6 25 ni. n.n. n.a. n.iL
DDT op‘ 20 35 n.a. n.a. L. n.a.
DDT pp' 32 67 0.A. n.a. n.a. n.A.
DDT p"pr 57 80 n.a. n.a, n.z. n.a.
Dieldrin 12 95 n.a. n.a. n.a. B,
& Endosulfan 30 110 M. n.a n.a. na.
Endrin 35 68 n.a, n.a. n.o n.a.
Eptacloro 3 12 n.o. .. n.a. n.a.
Eptacloro-epossido 9 23 n.a. n.a. n.a. A
Metossicloro 450 850 n.a. R, n.a. n.a.
Inserticidi fosforati
Chlorpyrifos (Dursban) 15 n.a. 230 na. 330 800
Demeton-o (Sistox) I, na, 14 3B 310 480
Diazinone (Basudin) 225 na. 87 252 130 120
Diclorvos (DDVP) 310 n.a. 10 24 260 n.a.
Dimetoato (Rogor) na. n.a. 72 250 460 350
Disulfoton-o (Disiston) 74 110 B1 510 n.a. n.a.
Fenthion 2500 n.a. 430 350 420 2500
Fonophos 27 n.a. n.a. n.a. 160 90
Malathion 225 n.a, ' 184 250 310 n.a.
Metasistox I n.r. n.a. 142 500 220 175
Methidathion (Supracid) 1550 3700 14000 630 2000 380
Mevinphos n.r. n.a. 100 440 720 nr.
Parathion metile 80 na. 258 150 280 1200

Sepue
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Segue Tabella N. 1 —

Sensibilitd in pico-grammi (lo—ugr.)
&3 3 F.P.D.
Principio attivo ECD—Ni ECD-H PSFID AFID
526 my 394 mu
) (5)
Parathion etile 94 n.a 165 115 520 400
Phorate (Thimet) 56 i 92 220 200 a5
Phoxim 2000 n.a n.a. n.a. 10000 8000
Tepp n.a. na, 13 n.a, 190 n.a.
Thionazin (Zinophos) 38 n.a. 7 30 190 100
Tricloronate (Phytasol) 32 n.a n.a. n.a. 600 2000
Acaricidi clorurati
Clorobenzilato 92 na. n.a. N.A. n.a. n.a.
Cloropropilato 285 n.a. na. n.A. n.a. n.a.
Dicofol (Keltane) 74 620 n.a. 20000 n.a. na.
Tetradifon (Tedion) 231 940 n.a. n.a. n.a. n.a.
Acaricidi fosforati
Trithion metile 50 n.a. 650 n.a. 1500 400
Trithion etile 34 n.a. 470 n.a. 2000 6350
Protoato (Fac) 2500 n.a, 362 290 620 1000
Nematocidi clorurati
Dichlpfenthion (VC-13) 48 133 n.a. na. n.a na
Fungicidi tereftalict
Captafol n.n. n.n n.a. n.r. n.a. 20000
Captano 42 n.a. n.a. 3250 ma. 2500
Faltano 1000 800 n.a, 2500 n.a.. n.a.
Fungicidi vari
Daconil 3 n.a. n.a. n.a. n.a. n.a.
Diclofluanide (Euparen) 38 50 na. 850 na. 850
Dicloran 5 1250 n.a. 600 n.a. n.a.
PCNB 2 3o S n.a n.a n.a.
n.I. = non rilevabile
n.a. = non analizzato
Per quanto concerne i due detector a jonizza- cipio attivo. Esso mostra una discreta stabilita
zione di fiamma, possiamo notare come il P.s.F.LD. della risposta analitica nel tempo e dopo 20~-30
manifesti una discreta sensibilita nei confronti di giorni di funzionamento continuo & bene procede-
nurmerosi insetticidi fosforati, riuscendo a rileva- re al riassestamento della fiamma; il disturbo di
re in qualche caso, nelle normali condizioni anali- fondo o noise & praticamente trascurabile.
tiche, quantita deli’ordine di pico-grammi di prin- L’A.F.ID. con sale di CsBr, pur essendo speci-
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fico per la rivelazione di composti azotati, forni-
sce una discreta risposta per numerosi composti
fosforati; questa pud essere migliorata, all’occor-
renza, variando la distanza dell’elettrodo dal sale
e ricercando le condizioni operative ottimali di
temperatura e di flusso dei gas.

Infine, per quanto riguarda il FPD., va detto
che la sua sensibilitd nei confronti dei residui di
fitofarmaci, risulta generalmente inferiore a quel-
la dei due detector a ionizzazione di fiamma men-
tre risulia estremamente aita la sua selettivitd.
‘Quest’ultima caratteristica fa del detector un ri-
velatlore estremamente utile e di valide impiego,
potendosi usare per lanalisi di estratti naturali
particolarmente impuri e difficilmente analizza-
hili con i rfimanenti detector se non previa purifi-
cazione.

Per concludere vogliamo ricordare come la

sensibiliti di un detector, qualunque essa sia,
dipenda dalla combinazione di un numero consi-
derevole di fattori, quali la sua temperatura, la
sua contaminazione, i flussi dei gas impiegati, la
purezza dei gas stessi, Peffetto di spurgo della
colonna e altri ancora, ognuno dei quali influisce
in modo diretto o indiretto sulla rivelazione stes-
sa. Per questo motivo le condizioni operative otti-
mali sopra riportate devono essere considerate
come passibili, entro certi limiti, di qualche va-
riazione e quindi in grado di fornire una risposta
analitica eventualmente migliore di quella indica-
ta in Tabelia 1. Cid non toglie che mediamente la
loro sensibilitd si mantenga, nelle determinazio-
ni di routine, intorno ai valori sopra riportati.

Riassunto

Sono stati determinati i limiti di sensibilita di
cinque “detectors” gas-cromatografici nei con-
fronti dei preparati antiparassitari insetticidi, aca-
ricidi, nematocidi ¢ fungicidi, oggi maggiormente
impiegati.

I “detectors” sono: 'E.C.D.-Ni® TEC.D.-H?,
rAFI1D, il Ps.F.LD. e il FP.D,, che rappresen-
tano i detectors oggi pill in use nell’analisi gas-
-cromatografica dei residui antiparassitari.

Le determinazioni sono state condotte alle nor-
mali condizioni di analisi di routine e non alle

condizioni di massima sensibilita a cui ¢ possibile -

portare lo strumento, alle quali risulta molto
spesso difficile T'analisi di estratti vegetali. Come
limite di sensibilith si & considerata la quantita di
principio attivo in picogrammi (107* gr.), in grado
di fornire una risposta pas-cromatografica 3 volle

maggiore del segnale di disturbo dello strumento,
o “noise™.

Summary

Gas-chromatographic determination of
pesticide residues

Sensitivity limits of five gaschromatographyc
detectars with respect to currently widely used
insecticides, acaricides, nematocides and fungi-
cides, were determined.

These detectors are: E.C.D-Ni®  E.C.D.-H,
AF1D., PsF1D. and FPD., the most com-
monly used today in gas-chromatographic analy-
sis of pesticide residues.

The determination was carried out under con-
ditions of normal routine analysis, rather than

-under conditions of maximum sensitivity capaci-

ty of the instrument, in.which case it is often diffi-
cult to analyse plant extracts. The sensitivity limit
was considered to be the amount of active princi-
ple in picograms (10™'* gm.) able to supply a gas-
-chromatographical response three times greater
than the disturbance signal on the instrument, or
“noise”.

Résumeé

Détermination par gas-chromatographie des
résidus pesticides

Les limites de sensibilit¢ de cing “detectors”
gas-chromatographiques, & I'égard des insectici-

- des, acaricides, nematocides et fungicides actuel-

lement les plus employés, ont été déterminés.

Les “detectors” sont: EC.D.-Ni*, EC.D.-H?,
AFID., PsFID. et FPD. qui représentent
ceux qui sont les plus souvent employés aujour-
d’hui dans Panalyse gas-chromatographique des
résidus pesticides. '

Les déterminations ont été conduites dans les
conditions d'analyse normales routines, plutot
que dans celles de maximum sensibilité de I'ins-
trument, dans lesquelles 1 est souvent difficile
d’analyser des extraits vegetaux. Comme limite de
sensibilité on a utilisé¢ la quantité de principe ac-
tive mesurée en picogrammes (1077 gar) qui
pouisse fournir une réponse gas-chromatographi-
que, trois fois plus grande que le signal de trou-
ble de linstrument,
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