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IDENTIFICATION ET FRACTIONNEMENT 

INSECTICIDES ORGANO-PHOSPHOR% PAR 

EN COUCHE MINCE 

DES PRINCIPAUX 

CHROMATOGRAPHIE 

M. SALAM% 

Laboratoire de Toxico~ogie, FacuZtS de Mkdecine, 
Universitk de Li&e (BeZgique) 

(Requ le 27. avril 1964) 

Differents auteurs se sont preoccupes de &parer les insecticides organo-phosphor& 
par chromatographie. Les premiers utiliserent la chromatographie sur colonne 
(LAWS ET WEBL-EY~), d’autres, la chromatographie sur papier en une ou deux di- 
mensions (MITCHELL~, MCKINLEY ET READS, LE MOANI). Plus r&eminent, B~~UMLER 

ET RIPPSTEIN~ proposerent la technique de chromatographie en couchc mince pour la 
separation de sept organo-phosphor& soufres. 

Dans cette publication, nous donnons les resultats d’une etude systematique 
des mobilites relatives d’une serie d’insecticides organo-phosphor& trait& en chroma- 
tographie en couche mince par differents Bluants. Cette etude permet de definir un 
procede d’idcntification efficace et rapide de chacun des insecticides retenus par 
l’utilisation de deux systemes choisis. 

(r) Insecticides 
CONDITIONS ET RRSULTATS EXP~RIMENTAUX 

Notre experimentation a port& sur dix insecticides organo-phosphor&s choisis parmi 
les plus utilises, savoir: un phosphate (le D.D.V.P. ou 0-z,z-dichlorovinyl 0,0-dime- 
thy1 phosphate); quatre thiophosphates (le Parathion ou E 605 ou 0,0-diethyl 
O+nitrophenyl thiophosphate, le Diazinon ou 0,0-diethyl O-(z-isopropyl-6-m&thyl- 
q-pyrimidyl thiophosphate, le Demeton-Methyl ou E 154 ou 0,0-din~ethyl 2-(ethyl- 
thio)-ethyl thiophosphate, le Mercapto-Phos ou S 1752 ou O,O-dimethyl O-4-(methyl- 
mercapto)-3-m&hylph&nyl thiophosphate), cinq dithiophosphates (le Malathion ou 
0,0-dimethyl S-dicarboethoxyethyl dithiophosphate, le Rogor (Dimethoate) ou 
0,0-dim&hyl S-carbamylmethyl dithiophosphate, le E 1582 ou Azinphos Methyl ou 
0,0-dimethyl S-(4- oxobenzotriazino-3-methyl) dithiophosphate, le E 1513 ou Azin- 
phos l&y1 ou 0,0-diethyl S-(4-oxobenzotriazino-3-m&hyl) dithiophosphate, le 
P.A.C. ou diethyl-S-isopropyl-mercapto-m&thy1 dithiophosphate) . 

(3) Technique utiliske 

La technique g&-kale de preparation des plaques est celle employee par STASL~. 
La polarite &levee des esters phosphoriques necessite l’emploi d’un substrat lui-meme 
a.ssez polaire. Avec la cellulose, par exemple, tous les produits se retrouvent a front 
de solvant. Les meilleurs resultats sont obtenus avec le silicagel. 
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478 M. SALAMti 

Le pouvoir Bluant &ant soumis a plusieurs variables, la classification de JACQUES 
ET MATRXEU’ a servi a l’etablissement d’une serie de systemes d’elution. L’Bther de 
petrole retenu comrne solvant le moins polaire, fut enrichi avec diff&-ents solvants de 
polarite croissante tels le chloroforme, l’acetone, l’ethanol, l’acktate d’ethyle et le 
methanol. Une autre s&k fut obtenue en enrichissant dans les m&mes proportions, 
du benzene avec les msmes solvants (Tableau I). En remplacant 1’8ther de petrole 
par l’hexane, on a obtenu des resultats sensiblement paralleles. 

(3) Techniques de r&v%Zation 

Les methodes employees pour la revklation des organo-phosphor& en chromato- 
graphic sur papier, donnent Bgalement ‘de bons..rksultats en couche mince, plusieurs 
procedes sont decrits par ZWE~G 8. -Les deux systemes suivants nous paraissent les 
plus intkessants. 

(i) La methode de MACRAR ET MCKINLEYD d&rite par WADE ET MORGAN~~. 
Elle permet de r&.v&er un grand nombre d’organo-phosphor& (phosphates et thio- 
phosphates). 

La plaque est soumise aux vapeurs de brome’pendant une dizaine de minutes 
puis vaporisee par une solution k 0.1 y0 de F&l, dans l’ethanol h So %, on laisse s&her 
rg min. Les ions ferriques non complex& sont mis en kidence par une solution a I y0 
d’acide sulfosalicylique dans l’ethanol a 80 %. On obtient des taches blanches sur un 
fond mauve. La sensibilite est de l’ordre de 5 ,ug. 

(ii) Le chlorure de palladium B 0.5 y0 en solution chlorhydrique permet de rkveler 
jusqu’a 2 pg d’un ester organo-phosphor& soufre, on observe des taches jaune fence 
sur fond blanc. 11 ne rev&le le Parathion qu’a la concentration de IO ,ug. Cependant, 
on peut arriver B reveler 2 pg de ce produit en traitant ensuite la plaque, par du KOH 
alcoolique h 15 o/o, 

RtiSULTATS 

De l’ensemble des systemes d’eluants Studies, 16 systemes ont et6 retenus. Les mobili- 
t&s relatives de dix esters phosphoriques choisis sont rassemblees dans le Tableau I. 
Aucun systeme ne permet de s&parer valablement et en une seule operation, les dix 
produits &ud%s. 

La comparaison des differents RF obtenus dans les differents systemes montre 
toutefois, qu’il est possible au moyen de deux chromatographies successives, d’identi- 
fier de facon specifique, un quelconque des produits Studies. Un premier syst&me, 
constitud par le melange ether de p&role-acetone (75 :25) (Ea,) permet de classer les 
esters en deux categories: ceux a Rfl superieur B 0.55 et ceux inftkieurs h 0.42 par 
ordre de Rp d&croissant. Un second systeme choisi dans le Tableau IT, en fonction 
des resultats obtenus lors de la premiere chromatographie, permet d’identifier a 
coup stir, le ou les produits en cause. 

On peut constater que le nombre d’atomes de ‘soufre ou sa position dans la 
molecule n’ont aucune influence sur la mobilite de l’ester phosphorique. C’est la 
polarit de la molecule Seule qui conditionne le RR de chaque syst&me solvant utilise. 

La mobilitk d’une dizaine d’esters organo-phosphor& choisis parmi les plus utilises a 
&6 etudiee en chromatographie en couche mince par differents eluants. Deux chro- 

J. Chromafog., 16 (1964) 476-480 



T
A

B
L

E
A

U
 

II
 

S
Y

S
T

h
fE

S
 

B
L

U
A

N
T

S
 

P
O

U
R

 
L

’I
D

E
N

T
IF

IC
A

T
IO

N
 

D
E

S
 

IN
S

E
C

T
IC

ID
E

S
 

O
R

G
A

N
O

-P
H

O
S

P
H

O
R

&
S

 

In
sr

cl
ic

ia
e 

S
ys

G
m

e 
%

 

8 
E

L
I,

, 
E

a,
 

E
n,

 
E

C
, 

E
ct

 
E

C
, 

E
ne

, 
E

ae
: 

E
d,

 
E

d,
 

E
m

, 
E

m
, 

E
m

, 
B

c,
 

B
ae

s 
B

ae
, 

D
ia

zi
no

n 

E
 G

o5
 P

ar
at

hi
on

 

S 
17

52
 M

er
ca

pt
o-

Ph
os

 

M
al

at
hi

on
 

E
 1

51
3 

A
zi

np
ho

s 
E

th
yl

 

E
 

15
82

 
A

zi
np

ho
s 

M
et

hy
l 

F.
A

.C
. 

E
 1

54
 D

em
et

ho
n 

M
et

hy
l 

R
 

R
 

R
 

T
 

R
 

R
 

R
 

R
 

R
 

R
 

R
 

T
 

X
 

T
 

X
 

X
 

X
 

x x 

T
 

x 
x 

x 
x T

 

x 
x .X

 

x 
X
 

R
 

X
‘ 

.X
 

R
 

X
 

X
 

R
 

X
 

X
 

X
 

R
 

X
 

R
 

R
 

R
 

R
 

R
 

R
 

x 
x x 

x 
x 

x 
x 

s . 
’ T

: 
Sy

st
cm

e 
pc

rm
et

ta
nt

 
d’

is
ol

er
 le

 p
ro

du
it 

de
 t

ow
 l

es
 a

ut
re

s.
 

%
 

X
: 

Sy
st

bm
e 

pe
rm

et
ta

nt
 

d’
is

ol
er

 le
 p

ro
d&

 
d’

un
 o

u 
de

 p
lu

si
eu

rs
 a

ut
re

s 
pr

tk
nt

an
t 

de
s 
R
F
 vo

is
in

s.
 

f 

\o
” 

R
 : 

Sy
st

&
m

e d
e 

r&
f&

en
ce

. 
F

i x 



480 M. SALAId 

matographies successives permettent de man&e simple et rapide de detecter et 
d’identifier avec sensibilite et precision, l’un des pesticides dtudies. 

SUMMARY 

The mobilities of ten of the most common organo-phosphoric esters in thin-layer 
chromatography have been studied using different solvent systems. Two successive 
chromatograms allow a rapid and specific identification of each of the studied pes- 
ticides. 
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