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Mucho se ha escrito y se ha combatido(unos en favor y otros en
contra) acerca de la aplicacién de los plaguicidas formulados

en drea agricola, por causa del mal uso y de la mala caltidad -
de algunos de estos agroquimicos.

Por 1o que el agricultor ha tenido que soportar pérdidas en el
cultivo, cosecha, almacenamiento, transporte y comercializacién
de sus productos debido a parasitos, enfermedades y competencia
de malas hierbas. Las plantas atacadas por las plagas y enferme-
dades pueden sufrir debilitamiento, dafios parciales y hasta la -
muerte y como resultado la reduccién de los rendimientos, baja -
calidad y mal aspecto de los productos con lo cual pierden la --
buena aceptacidén en el mercado.

Existen varios recursos para el combate de las plagas y asi au-
mentar el rendimiento de los cultivos, uno de ellos y de gran im
portancia, es el control quimico, que constituye el medio mids --
drastico y efectivo, pero con la orientacién debida de los fabri
cantes y de las autoridades en la correcta aplicacién de los pla
guicidas formulados se pueden obtener resultados satisfactorios.
Los productos agroquimicos estan disefiados para combatir diver--
sas plagas que atacan a los cultivos. La erradicacidon total de las
plagas, enfermeaades y malezas es imposible, por lo que estamos -
obligados a convivir con eitlas cuidando que sus poblaciones y sus
efectos adversos se mantengan en un nivel mrhimo.

Por lo antes expuesto se considera como uno de los principales --
objetivos de los laboratorios de formuiaciones de plaguicidas de-
pendientes de 1a SARH, regular y actualizar los métoaos ae control
analitico, para cumplir con los programas de verificacibn de la ca-
lidad de los productos agroquimicos de las compafiias formuladoras -
que solicitan su registro o renovacidn del mismo, ademds de los pro
gramas de inspeccifn y muestreo, con lo cual se lleva un control -
mis estricto en beneficio del agricultor.

Un producto bien formulado debe reunir tres condiciones principales:

1.- En el envase:Ingrediente activo garantizaao,homogeneidad,
estabiliaad en el almacenamiento.

2.- En el momento de su aplicacion:Presentar buenas propieda-
des de suspensibilidad, tamafio de particula, humectabili-
dad, estabilidad y poder de emulsién.



3.- Cuando se ha aplicado: Adherencia y distribucién de particulas
en los diferentes tipos de hojas de los vegetales, resistencia
a las condiciones climatolégicas y 1os resultados esperados.

El presente instructivo tiene por objeto recopilar, actualizar y -
adaptar la metodologia analitica y los procedimmientos de muestreo
para un mejor y mids eticiente control fisico-quimico de los insec-
ticidas agroquimicos formulados,
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METODO DE MUESTREO PARA PLAGUICIDAS FORMULADOS LIQUIDOS
EN POLVO Y EN GRANULOS *(¢)

1 GENERALIDADES Y DEFINICIONES

1.1 Generalidades

i.1.1 Objeto

El objeto del instructivo es unificar los criterios a seguir en
los procedimientos de muestreo para plaguicidas y definir los

términos propios del muestreo asi como algunos otros de caric-
ter complementario.

1.1.2 Alcance

Este instructivo abarca el muestreo de productos plaguicidas

técnicos y formulados que se presentan en forma de liquidos,
polvos y grénulos.

1.2 Definiciones

1.2.1 Términos de muestreo propiamente dicho
1.2.1.1 Unidad de producto

Para los efectos de este instructivo si el producto se presenta
como sdlido, es el kg, si es liguido, es el litro 6 el kg.

1.2.1.2 Espé&cimen

Es cada una de las porciones de producto extraidas para formar
la muestra representativa. Todos los especimenes de determina-
do muestreo deben tener la misma cantidad de producto y &sta,
en ninglin caso, serida menor que la unidad de producto.

Cada espécimen se tomard de una unidad de producto o de un con
junto de unidades de producto. En el m&étodo de muestreo de
cada producto vendrad especificado el niimero de especimenes a
tomar y la forma en que se seleccionarin las unidades de produc
to de las cuales se crearan los especimenes.
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1.2.1.3 Muestra representativa

Es el conjunto de especimenes, mezclados de tal manera que for-
men una muestra homogenea.

1.2.1.4 Muestra representativa reducida

La muestra representativa (1.2.1.3) se reduce, por partimientos
sucesivos hasta aproximadamente 1 kg. Cada una de las porciones
de 250 g de la muestra anterior, debidamente homogenizada, cons-
tituye una muestra representativa reducida. En el caso de los
polvos y grédnulos se obtiene por cuarteo.

1.2.1.5 Muestra para andlisis

Es la porcibén extraida de la muestra representativa reducida
(1.2.1.4) suficiente para llevar a cabo un método de prueba.

1.2.2. Términos de la transaccidn comercial.
1.2.2.1 Pedido

Es la cantidad total de producto o de productos motivo de una
transaccién comercial.

1.2.2.2 Partida

Es una de las partes de un pedido y estd constituida por una can
tidad de producto de un mismo tipo o subtipo y grado de calidad.

1.2.2.3 Remesa

En la cantidad total de producto o productos entregados de una
sola vez. Puede ser parte de un pedido, de una partida o de un
conjunto de pedidos.

1.2.2.4 Lote

Cuando el producto natural, fabricado o manufacturado es suscep
tible de variaciones en su calidad, tenga un tiempo limite para
su empleo o se requiera una facil identificacibén, es convenien-
te el uso del té&rmino lote que es la cantidad total de producto
extraido, fabricado o manufacturado bajo las mismas condiciones
y dentro de un determinado perfodo de tiempo. El concepto de
lote es independiente del de partida y remesa; una partida pue-
de ser parte de un lote o bien puede estar constituida por va-




rios lotes.

1.2.2.5 Unidad de envase

Es la forma fisica del envase en que se presenta el producto:
frascos, botellas, garrafones, latas, paquetes, cajas, cufietes,
sacos y tambores etc.

No se consideran unidades de envase a los recipientes que se
usan para almacenar o transportar liquidos o productos a granel
tales como tanques de almacenamiento, camiones, pipas, carros
tanques, carros de ferrocarril, géndolas, barcazas y barcos etc.

2 APARATOS Y EQUIPO

Los aparatos o equipos empleados en el muestreo pueden ser de
cualquier disefio y material con tal de que con ellos sea posi-
ble tomar los especimenes y reducir la muestra en la forma in-
dicada en los procedimientos de muestreo correspondientes. En
lineas generales deben cumplir con los requisitos siguientes:
que no se corroan en el medio del producto en que se van a usar,
estar limpios, secos y en buen estado. En ninguna forma deben
poder contaminar la muestra. (ver observacibén 4.1.1).

2.1 Para tomar los especimenes

2.1.1 Para liquidos en reposo y en movimiento
2.1.1.1 Recipientes apropiados

2.1.1.2 Sonda apropiada para liquidos

2.1.1.3 Pipetas

2.1.1.4 Equipos especiales, manuales, semiautomaticos y/o
automidticos.

2.1.2 Para polvos y grdnulos envasados o a granel
2.1.2.1 Recipientes apropiados

2.1.2.2 Sondas apropiadas para sdlidos

2.1.2.3 Copas para productos en bandas transportadoras
2.1.2.4 Palas

2.1.2.5 Equipos especiales, manuales, semiautomiticos y/o
antnmi ticos
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2.2 Para preparar las muestras representativas y las muestras
representativas reducidas.

2.2.1 Recipientes apropiados
2.2.2 Reductor de muestras con accesorios

2.2.3 Equipos reductores de tamafio de particulas: quebrador,
molino, pulverizados, mortero, etc. segiin sea el caso

2.2.4 Tamices con mallas de abertura apropiada
2.2.5 Pala
2.2.6 Tela de hule o ahulada

2.2.7 Espatula

3 PROCEDIMIENTO

3.1 Generalidades

Se distinguen 3 etapas fundamentales: Forma de especimenes y pre
paracidn de la muestra representativa, reduccidén de la muestra re
presentativa hasta llegar a las muestras representativas reduci-
das y preparacidn de la muestra para anflisis.

En el caso en que la cantidad total de producto sea del orden de
1 kg se suprime el primer paso; si es del orden de 250 g se supri
men los dos primeros pasos.

3.2 Recomendaciones previas

3.2.1 Sobre seguridad

Seglin sean las caracteristicas o propiedades de cada producto en
particular, se usarid el equipo de seguridad conveniente y se ob-
servardn las medidas y procedimientos de seguridad m&s apropiados

3.2.2 Sobre el lugar y momento de la toma de especimenes

Con el propdsito de evitar dificultades insuperables en el mues-
treo de productos a granel en cantidades superiores a 50 tonela-
das métricas, y para disminuir costos y poder obtener una mues-

tra verdaderamente representativa, deberid efectuarse el muestreo
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en el lugar y momento adecuado, previo acuerdo entre comprador
y vendedor que sera de praferencia en el momento de la carga o
descarga del producto.

3.2.3 Sobre la uniformidad y segregacidn

En todos los casos, especialmente en el caso de polvosy granu-
los, es conveniente tomar una muestra previa, al azar a fin de
tener una idea del grado de uniformidad del producto y determi
nar si hay segregacidn. Si la heterogeneidad o segregacidn no
rebasan los limites establecidos en la norma de calidad se pro
cederid al muestreo tomando las precauciones l6gicas del caso.

3.2.4 Sobre medidas de caricter particular

3.2.4.1 En el caso de productos liquidos que se muestreen a
temperatura diferente de la ambiente, cabe dejarse el muestrea-
dor sumergido durante el tiempo necesario para que alcance la
misma temperatura gque el producto. Si el liquido estd en movi-
miento los ductos y accesorios del sistema de muestreo deberédn
estar debidamente aislados o disponer de un sistema adecuado de
calentamiento o refrigeracidn.

3.2.4.2 Al muestrear liquidos en movimiento, si se hace en for
ma continua, el ajuste del sistema se hard al comenzar la trans
ferencia y no deberd cambiarse durante el periodo de toma de

muestra; si se hace a intervalos regulares, se debera drenar el
sistema, cada vez, durante el tiempo que asegure la ausencia de

contaminacidn.

3.2.4.3 Segln sean las caracteristicas o propiedades de cada
producto en particular, deberidn tomarse una serie de medidas
especificas las cuales vendrin implicitos en la norma de cali-
dad correspondiente o que lb6gicamente se desprenderan de las
caracteristicas propias del producto.

3.2.5 Sobre el personal
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La condicidn indispensable para lograr un buen muestreo que las
personas encargadas de ello conozcan el procedimiento, estfn lo
suficientemente entrenadas y sean responsables en su trabajo.

3.3 Toma de los especimenes y preparacidn de la muestra repre-
sentativa.

3.3.1 En liquidos, polvos y grdnulos envasados

Se consideran como productos envasados aquellos que estdn conte
nidos en recipientes de hasta 200 kg o litros de capacidad. El
nGmero de especimenes que hay que tomar est3i determinado por la
cantidad de unidades de producto (kg 6 1) y viene indicado en
la Tabla 1. Cada esp&cimen se tomaria de una unidad de envase
distinta y estas se seleccionaridn al azar. Los muestreadores
serdn del tipo y tamafio mas adecuado al producto y al tipo y
forma de los envases. Antes de la toma de un esp&cimen se homo
genizara, lo mejor posible, el contenido del envase.

3.3.1.1 Cuando el nlimero de especimenes indicado en la Tabla
para determinada cantidad de unidades de producto sea superior
al nimero de envases, se dividir3 el ndmero de especimenes a
tomar por el nimero de envases el que se presenta el producto y
el nlmero resultante, redondeado al nimero entero mis prbximo,
serda el niimero de especimenes que se tomaran de cada envase. Si
el producto es liquido, se homogenizari el contenido de cada
uno de los envases y se tomard un solo espécimen de cada uno de
ellos.

3.3.1.2 Cuando el contenido de cada unidad de envase sea menor
que la unidad de producto, se tomari el nimero de especimenes
indicado en la Tabla 1 como nimero de kg 8 1, se seleccionaran
al azar el nGmero de envases necesarios para reunir esta canti-
dad de producto y la mezcla uniforme del contenido de los enva-

ses seleccionados constituirid la muestra representativa.
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3.3.2 En polvos y gradnulos a granel

Se consideran como productos a granel aquellos que se presentan
en forma distinta a la sefialada en 3.3.1 para productos envaza-
dos. El n(mero de especimenes que hay que tomar estd determina
do por la cantidad de unidades de producto (kg 6 1) y viene in-
dicado en la Tabla I. Para determinar el lugar de la toma de
cada espécimen es necesario considerar dos casos.

3.3.2.1 El producto esti en reposo

En este caso, si la cantidad total de producto es mayor de 50
toneladas métricas, hay que observar las recomendaciones dadas
en 3.2.2 y, en el caso en que no existe mas alternativa que la
de muestrear en el lugar y momento adecuado, se procedera de

la manera mis conveniente seglin las circunstancias. Si la canti
dad total de producto es de aproximadamente 50 toneladas métri-
cas o menor, se procederia en la siguiente forma:

Se distribuird el producto de tal manera gue presente una pro-
fundidad de aproximadamente el largo de la sonda muestreadora y
una superficie lo mads uniforme posible se trazar8n, imaginaria-
mente o pricticamente., las lineas necesarias para dividir la
superficie total de productos en tantas partes de igual 4rea co-
mo el nimero de especimenes indicados en la Tabla I. De cada
una de estas areas se sacard un espécimen vertical con la sonda
o bien, si no se desea usar este aparato, se tomarin especimenes
de igual peso y representativos de cada volumen delimitado por
las areas marcadas, mediante cualgquier otro tipo de aparato o
equipo.

3.3.2.2 El producto esti en movimiento

Se entiende que un producto sblido estid en movimiento cuando du-
rante la fase final del proceso de fabricacibn o durante las ope
raciones de carga y descarga, el producto se maneja mediante ban
das transportadoras, palas mecinicas, carretillas, palas manua-

les, etc. El nGmero de especimenes que hay que tomar estd deter
minado por la cantidad de unidades de productos (kg & 1) y viene
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indicado en la Tabla I. La toma de espécimen se hard en la si
guiente forma: Se dividird la cantidad total de producto en-

tre el nimero de especimenes a tomar (indicando en la Tabla I)
y, cada vez que la cantidad resultante de la anterior divisién
pase por el punto de muestreo se tomari un espécimen.

3.3.3 En liquidos no envasados

Se consideran liquidos no envasados aquellos que se presentan
en forma distinta a la sefialada en 3.3.1. para productos enva
sados se deben considerar dos casos:

3.3.3.1 Liquidos en reposo

Si el recipiente es de seccibn horizontal constante, se dividi-
rd la altura de liquido en tres porciones y se tomardn 3 especi
menes de la parte media del tercio superior, 4 de la parte media
del tercio central y 3 de la parte media del tercio inferior.

Si el recipiente es cilindrico horizontal, el nfimero deé especime
nes que se deben tomar en cada tercio y la altura precidn de
muestreo vienen dados en la Tabla II.

En cualquiera de los casos, los especimenes se toman introducien
do un frasco muestreador cerrado hasta la altura de muestreo de-
seada, se acciona el sistema de apertura, se deja llenar, se sa-
ca y se vierte su contenido en el recipiente de la muestra repre
sentativa.

Si se tiene la plena seguridad de que el ligquido esti perfecta-
mente homogenizado, se puede tomar un solo espécimen en cada re-
cipiente mediante una sonda para liquidos o bien introduciendo
un frasco muestreador cerrado hasta el fondo, accionar el meca-
nismo de apertura y sacarlo a una velocidad tal que quede lleno
en sus tres cuartas partes.

Si se tiene un recipiente con varios compartimientos y se quiere
obtener una muestra representativa de todos ellos, se debe mues-
trear cada compartimiento como se indica en 3.3.3.1 y mezclar
cantidades proporcionales al volumen que existe en cada comparti
miento para obtener la muestra representativa.
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3.3.3.2 Liquidos en movimiento

Se entiende gque un liquido est8 en movimiento cuando durante la
parte final del proceso de fabricacién o durante las operacio-
nes de carga y descarga, el producto viaja por tuberfas o duc-
tos. El nlimero de especimenes que hay que tomar esti determina
do por la cantidad de unidades de producto (kg 6 1) y viene in-
dicado en la Tabla 1.

La toma de especimenes se hard de la siguiente forma, se dividi
rd la cantidad total de producto entre el nimero de especimenes
a tomar y cada vez que la cantidad resultante de la anterior di
visidn pase frente al punto de muestreo se tomari un espécimen.

Otro procedimiento que puede usarse para obtener la muestra re-
presentativa es tomar en forma continua y uniforme, una parte
del flujo durante todo el tiempo que dure el paso del 1liquido
frente al punto de muestreo. Si hay variaciones de flujo en la
linea principal, tendri gue variarse proporcionalmente el flujo
para la muestra y, en este caso, solo un dispositivo automitico
puede asegurar una toma de muestra correcta.

3.3.4 Preparacibn de la muestra representativa

Se prepara mezclando todos los especimenes de forma tal que la
mezcla resultante sea lo mds uniforme pbsible. En el caso de
sblidos que presenten aglomeraciones o trozos, la cantidad de
producto resultante de la mezcla de los especimenes debe tritu-
rarse para que pese toda a través de una malla de 325 micras
de abertura (ver observacibén 4.1.3.).

3.4 Preparacidn de las muestras representativas reducidas

En el caso de liguidos se homogeniza la muestra representativa
y se toman 4 porciones de aproximadamente, 250 ml cada una.

En el caso de polvos y grdnulos se obtiene reduciendo, por par-
timientos sucesivos o cuarteo, la muestra representativa hasta
llegar a 4 pociones de aproximadamente, 250 g cada una.
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El partimiento y, a veces, el cuarteo se hacen con equipos espe-
ciales. El procedimiento de cuarteo manual consiste en formar
oon el producto un ccno truncado y dividirlo en cuatro porcio-
nes iguales; se desechan los cuartos opuestos y los dos restan-
tes se mezclan para repetir la operacidn hasta llegar a una can
tidad de, aproximadamente, 1 kg. La cantidad de producto resul
tante se muele y se pasa en su totalidad por una malla de 325
micras de abertura (ver observacibén 4.1.3), se mezcla perfecta-
mente, se forma un cono truncado y &ste se divide en 4 porciones
de producto iguales.

Las cuatro porciones obtenidas, sean liquidos o s6lidos, se en-
vasan en recipientes apropiados que se cierran herméticamente

y se sellan. Se destinaridn en la forma siguiente: 2 para el
vendedor, 1 para el comprador y 1 para caso de terceria.

3.5 Preparacidn de las muestras para anilisis

Las muestras para andlisis se toman de las muestras reducidas re
presentativas después de que estas hayan sido perfectamente homo
genizadas. En el caso de productos sblidos que sean dificiles
de homogenizar, las muestras para analisis se tomaran mediante

cuarteos de la muestra reducida representativa.

En los casos en que los métodos de prueba contengan indicaciones
especificas para este paso, &stas se seguirdn cuidadosamente.

4 APENDICE

4.1 Observaciones

4.1.1 Los aparatos y equipo son de las mds diversas formas y ma
teriales por lo que no es conveniente describir cada uno de ellos.

4.1.2 Cuando la cantidad total de unidades de producto (kg 6 1)
sea mayor de 1,000.000 se tomari un niimero de especimenes igual
a la raiz clbica del nGmero total de unidades de producto.
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4.1.3 El1 tamiz con malla No. 325 micras de abertura correspon-
de a un tamafio de particula de 44 micras. El tamiz con malla
No. 200 micras de abertura corresponde a un tamafio de particula

de 74 wmicras, y el tamiz No. 40 corresponde a un tamanho de par-
ticula de 420 micras.

4.1.4 En la elaboracidn del presente instructivo se siguid un
criterio estadistico, pero en los casos en gue la aplicacidn de
este criterio no es practico se decidid segquir criterios diferen
tes que fueron 1l8gicos y realizables. Es indudable que se pue-
den presentar situaciones no previstas en este instructivo y en
tonces se deberd proceder, previo acuerdo entre comprador y ven
dedor de la manera m&s conveniente y practica, siguiendo crite-
rios 18gicos y honestos para el buen resultado del muestreo.
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T A B L A I

NUMERO DE ESPECIMENES QUE HAY QUE TOMAR SEGUN EL CUADRO DE UNI-
DADES DE PRODUCTO. PARA POLVOS Y GRANULOS, ENVASADOS Y A GRANEL
Y PARA LIQUIDOS ENVASADOS Y EN MOVIMIENTO.

NUMERO DE UNIDADES DE PRODUCTO NUMERO DE ESPECIMENES A TOMAR

1 1
2 2
3 3
4-64 4
65-125 5
126-216 6
217-343 7
344-512 8
513-729 9
730-1000 10
1001-1331 11
1331-1728 12
1729-2197 13
2198-2744 14
2745-3375 15
3376-4096 16
4097-4913 17
4914-5832 18
5833-6859 19
6860-8000 20
8001-15625 25
15626-27000 30
27001-42875 35
42876-84000 40
84001-91125 45
91126-125000 50
125001-216000 60
216001-512000 80

512001-1000000 (ver inciso 4.1.2) 100
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T A B L A II

INSTRUCCIONES DE MUESTREO EN TANQUES CILINDRICOS

HORIZONTALES

ALTURA DEL ALTURA DE MUESTREO % NUMERO DE ESPECIMENES A
LIQUIDO % DEL DIAMETRO ARRIBA TOMAR PARA FORMAR LA
DEL DIAME- DEL FONDO MUESTRA REPRESENTATIVA
TRO Sup. Media Inf. Sup. Media Inf.

100 80 50 20 3 4 3

90 75 50 20 3 4 3

80 70 50 20 2 5 3

70 - 50 20 - 6 4

60 - 50 20 - 5 5

50 - 40 20 - 4 6

40 - - 20 - - 1

30 - - 15 - - 1

20 - - 10 - - 1

10 - - 5 - - 1
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ANALISIS FISICOS

* (4,6,8,9)

Por medio de estos andlisis se verificard el comportamiento de los pro-
ductos formulados asi como de los inertes que los constituyen entre los
cuales se encuentran los siguientes: color, adherencia, estabilidad en
el manejo, pH, suspensibilidad, densidad aparente, aspecto general etc.

A continuacibn se indican los anidlisis principales y los productos que
deberan reunir estas caracteristicas.

1. Aspecto General. (Todas las presentaciones)

Esta determinacidn se hace mediante una inspeccidn ocular vigilando que
el producto tenga una buena apariencia, que el ®lor sea uniforme, no -
deberi contener materias extrafias visibles o agregados duros.

2. Pruebas de Humectabilidad (P.H.)

Este método describe el procedimiento para determinar el tiempo en que -
se moja totalmente un polvo humectable. Una cantidad de polvo es vertido
en agua normalizada en un vaso de precipitados de altura y volumen espe-
cificados, y se determina el tiempo en que el polvo queda completamente -
mojado. '
Materiales: Probeta graduada de 250 ml.

Vaso de precipitados de 250 ml.

Sistema de vacio

Trampa de succidn

Agua tipo "D"

Procedimeinto.- Se pesan 5 g. de polvo, se adicionan a un vaso de preci-
pitados de 250 ml. que contenga 100 ml. de agua tipo "D" de 342 ppm de -

dureza como Ca CO3.

Valoracidn.- Se mide el tiempo a partir de que el polvo se pone en con-
tacto como el agua hasta que la muestra quede hiimeda totalmente.

Resultados.- El tiempo transcurrido en segundos. Serd el tiempo de humec
tabilidad y se reporta como tal. Deberid quedar completamente mojado en -
menos de 60 seg.
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3. Homougeneidad (P.SA, PH, PDA, PPF,A,PTS,D)

Materiales: Espatula
Papel filtro
Guantes desechables

Procedimiento.- Se pesan aproximadamente 10 g. de polvo y se vierten
sobre una superficie limpia y lisa (mesa de trabajo), con la espatu-
la se ejerce presidn, se desliza sobre la muestra y se verifica que
el polvo compactado sea homogéneo, esto es que no contenga grietas 5
diferencias de color, etc.

Resultados.- Se evallla como satisfactorio o se reporta la anomalia -
que se haya encontrado.

4. Densidad aparente y Densidad compactada (PSA,PH,PDA,PPE,A,PTS,D)

Definicidn.- La densidad aparente y la densidad compactada de un pol-
vo se determina en un recipiente apropiado para medir volumen, cuando
una cantidad especificada de polvo es sometida a vibraciones mecani--
cas, o golpeando contra una superficie bajo condiciones establecidas.

Materiales: Probeta de 100 ml. con tapdn esmerilado
Espatula

Balanza granataria

El polvo es colocado dentro de una probeta de vidrio graduado de una
longitud dada, vaciar la muestra y medir el volumen sin compactar --
(Densidad aparente), después se golpea la misma probeta dejandola -
caer en pisicidn vertical en una superficie plana dentro de un rango
de 2-5 cm de altura de la base al extremo inferior de la probeta, la
operacidn se deberi repetir por lo menos 50 veces y es medido el .
volumen final del polvo (Densidad compactada) .

Procedimiento.- Se pesan 50 g. de muestra y se vierten en una probeta
de 100 ml. Para determinar densidad aparente se mide el volumen que -
ocupa el polvo sin compactar, y para valorar la densidad compactada -
se golpea la misma probeta sobre la superficie de la mesa de trabajo
y se mide el volumen cuando ya no varie el mismo.
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Valoracién.- Se miden los volumenes ocupados por los 50 g. y se reportan

en g/ cm3 .
3

Resultados.-Se reportan los volumenes encontrados en g/cm™.
5. Ensayo de Tamiz (SC,PSA,GSA,PH,GDA,PDA,PPE,G,A,PTS,SCTS,PSDS,SCap,SA) .

El ensayo de tamiz consiste en la separacibdn de un polvo en fracciones
de diferentes rangos de tamafio de particulas por medio de un tamiz espe-
cificado o serie de tamices dependiendo de la formulacibn.

El tamizado se realiza a) En seco por un proceso de agitacibén mecénica -
0 manual. b)En hiimedo por lavado del material (bajo el chorro de agua de
la llave) y tratarlo con un agente humectante si es necesario.

El método a usar en el ensayo se proporcionarad en las especificaciones -
para el material que va ha ser tratado y se dardn las condiciones si se

aplica el método en htmedo o en seco.
Materiales.-

Malla de 400 mu
Malla de 325 mu
Malla de 200 mu
Malla de 60 mu
Malla de 40 mu
Balanza granataria

e = T T
L]

Procedimiento.-

La malla de 400 se utiliza para emulsiones liquidas y suspensiones acuo-
sas, malla 325 para polvos humectables, malla 200 en polvos para espolvo

reo y las mallas 60 y 40 para granulados.

Se pesan 20 g. de muestra y se coloca la malla correspondiente, bajo el -
chorro de agua de la llave y se agrega de 5 a 10 ml. de detergente liqui-
do solo cuando el producto presente cierta dificultad al pasar por la ma-
lla se retira del chorro de agua hasta que ya no pase libremente la for-

nulacidn a través de la malla.
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Calculos y resultados. Una vez tamizado el polvo a través de la malla,
se pasa cuantitativamente el polvo restante a un papel filtro del --

No. 42 previamente pesado y se coloca en una estufa a 100°C hasta peso
constante, y determinar de la siguiente forma el porciento de finura:

CALCULOS :

. _ _(peso del papel c/m - Peso del papel s/m
% finura = 100 Peso de 1a tra X 100)
Resultados:

Deberian de pasar entre un limite de 95-98% por las mallas especificadas
para cada producto o debera cumplir con el % de finura garantizado por -
el fabricante.

6. Suspensibilidad (SC,SCap, PSA,GSA,GDA,PH,SA)

La suspensibilidad es definida como la cantidad de ingrediente activo sus
pendido en un medio acuoso después de un tiempo establecido de reposo en
una probeta de altura especifica expresada como un porcentaje de ingredie:
te activo en suspensidn.

Una suspensién de un polvo dispersable de concentracidn conocida en agua

normalizada tipo D preparada en una probeta de volumen conocido, en un ba-

no de agua a una temperatura constante que deberi permanecer alejada de --
todo tipo de vibraciones o movimientos mecanicos por el tiempo especifica-
do las 9/10 partes de la parte superior son succionadas y el contenido del
ingrediente activo o sea la 1/10 partes en el fondo es analizado, asi el -
contenido de las 9/10 partes restantes en suspensidn puede ser calculado.
El método es recomendado para suspensiones conteniendo arriba del 1% de -
ingrediente activo pero no es necesariamente aplicable para suspensiones d
alta concentracidn.

Materiales:

1. Balanza analitica

l. Probeta de 250 ml.

l. Bano a temperatura constante + 30°C
l. Termbmetro

Agua de dureza conocida tipo "D"

Sistema de vacio
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Procedimiento.-

Se pesan 0.625 g. del producto formulado y se adicionan a un vaso de
precipitados de 250 ml. que contengan 50 ml. de agua tipo "D" y se -
agita con movimientos circulares por 2 minutos, se vierte cuantitati
vamente a una probeta de 250 ml. usando agua tipo "D" llevar a volu-
- men, tapar el extremo superior de la probeta y dar 30 vueltas de cam
pana, colocar la probeta en el bafio maria de 30°C durante 30 minutos.
Desechar la parte superior por medio de succidn (9/10 partes del vo-
lumen total).

Calculos y resultados.-

Para obtener el porciento de suspensibilidad, se determina el ingre-
diente activo de la 1/10 parte remanente en la probeta y se calcula
con la siguiente fbrmula (esta f6rmula es aplicable para formulacio-
nes que tengan buenas propiedades de suspensibn).

Suspensibilidad + % X 100 ig_'.@.. = 111 (CEQ) %

Donde:

C = Cantidad de ingrediente activo en la muestra tomada
que se obtiene con la siguiente operacidn C =l§%

a = Porciento de ingrediente activo en la muestra analizada antes o -
después de la prueba de almacenamiento acelerado.

b = Peso de la muestra tomada para los 250 ml. de suspensibn(0.625 g)

©O
]

Cantidad de ingrediente activo analizado en los 25 ml. remanentes
de la probeta.

Resultados:

El % de suspensibilidad debera ser el garantizado por el fabricante.
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/-* Estabilidad de la Emulsidn (CE, E).
Este método es aplicable para productos emulsionables con los cuales

se hace una dilucidn en agua normalizada de dureza tipo "D" para for

mar una emulsidn.

Procedimiento del método:

Se mezcla un volumen de concentrado emulsionable ( 5 ml) con agua nor-
malizada para llevar a un volumen final de 100 ml. de emulsidn acuosa.
La estabilidad se determina en un bafio maria a temperatura constante,
el resultado es en terminos de la cantidad de acéite libre o linea cre
ma, los cuales se forman mientras la emulsibn se deja reposar sin wvi--
braciones o movimientos mecdnicos que modifiquen la estabilidad espera-
da en lapsos de tiempo de un total de 24.5 horas en los que se analiza
visualmente.

Material.-

1. Probeta graduada de 100 ml. con tapbn esmerilado
1. Bafio a temperatura constante + 30°C
1. Pipeta de 5 ml. |
1. Termbmetro
Agua normalizada tipo "D"

Procedimiento.-

Medir 5 ml. de muestra y vertir en la probeta que contenga 95 ml. de --
agua de dureza tipo "D" 342 ppm como CaCO3 observar la difusibn en el -
medio, dar 10 vueltas de campana y dejar en bafo de agua a 30°C tomar
la lectura en ml. en el fondo o en la parte superior de la emulsibén o
si hay separacidn de aceite se registra el volumen por separado a los -
30 minutos,.a las 2 horas y a las 24 horas, despu€s de las 24 horas se
hace la reemulsidn con 10 vueltas de campana y media hora después o a

las 24.5 horas se tomara una nueva lectura, observando las propiedades |

reemulsificacidn.
Calculos y resultados:

Se valora la prueba observando la difusidn del producto en el medio --
acuoso, la estabilidad de la emulsidn de acuerdo al sedimento presente
a la media hora no deberid de tener mas de 2 ml. de linea crema, después
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de 2 horas, 4 ml. maximo de 1linea crema y 2 ml. de aceite libre.Después
de 24 horas reemulsificacidn total, observar linea crema después de las
24.5 horas maximo serdn 4 ml. y 2 ml. de aceite libre.

'8. Acidez o alcalinidad libre (PPE,PH,G,A,D,PSA,GDA,GSA,PTS)

El método es recomendado para determinar acidez o alcalinidad libre en
pPlaguicidas formulados y en ingredientes inertes. No se determinara a las
muestras que no sean solubles en la mezcla acetona-agua.

La acidez o alcalinidad se efectfia por titulacibn volum€trica con solu-
cibn estandar de &cido o &lcali, usando como indicador rojo de metilo.
Cuando no se pueda determinar por este m&todo el punto final se valora -
electrométricamente.

Material.-

Solucidn de HCL 0.02N

Solucibén de Na OH 0.02N

Rojo de metilo solucidn indicadora
2 buretas de 25 ml.

Procedimiento.-

Pesar aproximadamente 10 g. (g) de muestra y disolver con agitacidn --
lenta y agregar 75 ml. de agua destilada y 25 ml. de acetona filtrar y
titular inmediatamente con solucibdn de hidrdxido de sodio o &cido clor-
hidrico (t) dependiendo del pH de la solucidn.

Correr un blanco con 25 ml. de acetona y 75 ml. de agua destilada en el
caso de polvos, y 100 ml. de agua destilada para concentrados emulsiona
blas y valorar en la misma forma con HCL o NaOH (b).

Calculos y resultados:

(4.904) N (t-b) X 100
g

% Acidez calculada como HZSO4

% Alcalinidad como NaOH =

Donde: N = Normaliadad de HCL o NaOH
t = Ml. gastados en el problema
g = Pesc de la muestra
b = M1 gastados en el blanco
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9. Estabilidad a baja temperatura (MT, CE, LS, CT, CS).

El volumen de una muestra liguida en un tubo graduado de centrifuga

_—— se somete a temperatura de 0°C por una hora, se anota el volumen de
material extrano, s6lido o aceitoso.

El almacenaje se continua por 7 dias, si hay algin material extrafio es -
separado por centrifugacién y anotado el volumen encontrado.

Materiales:

1. Tubo de centrifuga graduado de 10 ml.
1. Congelador a temperatura de 0°C
l. Termémetro con escala de 0-100°C

Procedimiento:
Se mide 10 ml. del material y se almacena a 0°C durante 7 dias.

Cilculos y resultados:

El volumen de sblido o ligquido que se separe no deber3d ser mayor de 0.3
por ciento.

10. Prueba de almacenamiento acelerado(CE,SA,SsO,STs,CT,E,SC,CA,SCTS,PSDS).

El objeto de esta prueba es el de acelerar el envejecimiento de una --
muestra por calentamiento en el laboratorio. No se han encontrado eviden
cias que indiquen el porque de un producto que se haya degradado por es-
te ensayo, tenga una vida de anaquel satisfactoria (de por lo menos 2 -
anos).

Esta prueba nos provee de una guia del comportamiento de productos que -
estan en almacenamiento en lugares con climas de altas temperaturas (como
son zonas tropicales o climas muy calidos). Sin embargo el producto pue-
de pasar la prueba y no tener resultados satisfactorios en el campo.

Material:

l. Estufa con control de temperatura de 0 a 100°C
1. Termdmetro con escala entre 0 a 100°C

l. Probeta de 100 ml. con tapdn esmerilado

Procedimiento:

Se toman 100 ml. del producto en una probeta, se almacenan en la estufa
a 50 + 20°C durante 14 dias.
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Cilculos y resultados:

Los productos sometidos a esta prueba deberan seguir ajustandose a todas
las pruebas de las clausulas anteriores y para considerarlos aceptables,
no deberin modificar sus propiedades fisicas y su contenido de ingredien
te activo.

Los factores para establecer las condiciones de temperatura y tiempos --
para la prueba de almacenamiento acelerado los puede establecer cada fa-
bricante o formulador previo acuerdo con esta institucidn. Si estas no -
son proporcionadas se tomaran las especificaciones sefialadas anteriormen
te.
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11.- Determinacibén del porcentaje de volatilizacibn y sblidos ;
totales (S,A,SC,SCap, PDA,SCTS, PSDS). ‘

Material: i
Estufa

Mufla

Balanza analitica

Capsulas de porcelana

Desecador

Procedimiento:

Pesar 10 g. de muestra en la cipsula puesta a peso constante y colocar
la en la estufa a 100°C por un tiempo de 2 horas. Despu€s colocarla en
un desecador para poner a peso constante y pesarse.

Calculos y resultados:

g x 100
W

Peso de sblidos totales en gramos

% S8lidos totales =

En donde: g
W= Peso de la muestra en gramos
% Volatilizacidén = 100- % de sblidos totales

12.- Determinacibén del porciento de cenizas (SA,PDA,SCap, SCTS,PSDS)

Colocar la cipsula de porcelana conteniendo los s8lidos totales en una
mufla y mantenerla a 450°C por espacio de 2 horas. Después colocar en
un desecador para enfriarse y pesarse.

g x 100
W

% Cenizas =

En donde: g= Peso de cenizas en gramos
W= Peso de muestra en gramos

13.- Determinacidn de humedad por el método de Dean-Stark (SA,APC,T, SCTS
SDS,PSDS,LMA)

Alcance del método:

El agua en la muestra es determinada formando una mezcla azeotrbpica -

binaria con tolueno y llevada a destilacibn.
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Reactivos:

Xilol o Tolueno anhidros

Aparatos:

Aparato Dean & Stark

Balanza analitica

Matraz de bola o erlenmeyer de 250 ml 24/40
Probeta de 100 ml. con subdivisibén de un mililitro
Condensador de 50 cm. de largo 24/40

Procedimiento:

Se pesan 10 g. de muestra y se coloca en el matraz bola o erlenmeyer,
se le adicionan 100 ml. de tolueno o xilol. Se coloca el aparato de -
Dean-Stark al sistema del condensador, se procede a calentar por es--
pacio de una hora o hasta estar seguros que se ha arrastrado toda la
humedad, se lee el volumen de agua directamente en el tubo graduado
de la trampa.

% Humedad = !—E—%—lgg

v = ml. leidos en el aparato Dean-Stark

w = Peso de muestra

p = Densidad del agua a la temperatura ambiente

1l4.- Determinacidén del pH de dispersiones acuosas (SA,SO,LM,A,E,SC,
APC,T,SCTS,SDS,PSDS) .

Material:

Probeta de 100 ml.
Potencibmetro

Procedimiento:

a) Pese un gramo de muestra original, transfierase a la probeta con -
aproximadamente 50 ml. de agua, afore a 100 ml. agite vigorosamente
por un minuto y lease en el potencidmetro.

b) Prepare una suspensidn equivalente a la suspensidn de aplicacibn en
el campo (Vease las recomendaciones de preparacidén para aplicacidn
del producto que se trate) y determine su pH.
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PREPARACION DE ESTANDARES DE AGUAS

DURAS* (4)

SOLUCION PATRON

Soluciébn I solucibén de Ca 0.04 M.

Pesar cuidadosamente CaCO3 (4.0 g) y transferir a un erlen meyer
de 500 ml. con un mfinimo de agua destilada. Colocar un pequeno -
embudo de filtracibdn en la boca del frasco y anadir lentamente -*
HCL 1IN (82.0 ml. medidos con una bureta) agitar el contenido.
Cuando se ha disuelto todo el CaCO3 diluir aproximadamente a 400
ml. con agua destilada y hervir para eliminar el exceso de C02.
Enfriar la solucibn, afiadir rojo de metilo (2 gotas) y neutrali-
zar hasta un color naranja intermedio con NH40H 1IN, anadir gota
a gota. Transferir cuantitativamente a un matraz volumétrico de
1 litro y aforar con agua destilada. Cuando 1 ml. de esta solu-
cién se diluye en 1000 ml. produce una solucibdn que tiene una du
reza de 4 ppm expresada como CaCO3 (nota 1).

Solucidn II: Solucibn de Mg 0.04M,

Pesar cuidadosamente MgO 1.613 g. y transferir a un erlen meyer
de 500 ml. con un minimo de agua destilada, colocar un pequefio em
budo de filtracibén en la boca del frasco y anadir lentamente HCL
IN (82 ml.medidos con una bureta). Si es necesario calentar lige-
ramente para disolver el 6xido de calcio, transferir a un vaso de
precipitados de 1000 ml. y diluir aproximadamente a 400 ml. con -
agua destilada y llevar a ebullicién (5-10 minutos) para eliminar-
el dioxido de carbono.
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Enfriar y agregar una solucibén indicadora de rojo de metilo --

(2 gotas) y neutralizar a un color anaranjado intermedio por adi-
cién de una solucibn de NH4 OH 1N, transferir cuantitativamente a
un matraz volumétrico de 1 litro y llevar a volumen con agua des-
tilada almacenar en recipiente de polietileno.

Cuando 1 ml. de esta solucién se diluye a 1000 ml. produce una so
lucién que contiene una dureza de 4 ppm expresada como CaCO3(Nota
1).

Soluciones de trabajo.-
Agua estandar "A"

Dureza: 20 ppm pH: 5.0 - 6.0 Ca++ = 1:1

Pipetear solucién I (2.5 ml) y soluciédn II (2.5 ml) en un vaso de -
precipitados de 1000 ml. y diluir aproximadamente a 800 ml. con agua
desionizada. Usando un Zeromatic pH Meter, ajustar pH a 5.0-6.0 --
(Nota 3) anadiendo gota a gota una solucién de NaOH o de HCL 0.1N.
Transferir la solucibén cuantitativamente a un matraz volumétrico de
1000 ml. y aforar con agua desionizada (Nota 2).

Agua estéandar "C"
++
Dureza: 500 ppm pH: 7.0 - 8.0 Ca = 4:1

Pipetear solucibén I (100 ml) y solucibén II (25 ml) en un vaso de pre-
cipitados de 1000 ml. y diluir aproximadamente a 800 ml. con agua des*
ionizada. Usando un Zeromatic pH Meter, ajustar pH a 7.0-8.0 anadien-
do gota a gota una solucién de NaOH 0.1N, transferir la solucién cuan
titativamente a un matraz volumétrico de 1000 ml. y aforar con agua -
desionizada. '

Agua est&ndar "D"

Dureza: 342 ppm pH: 6.0 - 7.0 C;+ M++ = 4:1
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Tomar con una bureta solucibédn I (68.5 ml) y solucibén II (17.0 ml) y
vertirlos a un vaso de precipitados de 1000 ml. diluir aproximadamen \
te a 800 ml. con agua desionizada. Usando un Zeromatic pH Meter, ajus |
tar pH a 6.0 7.0 anadiendo gota a gota una solucibén de NaOH 0.1N, -
transferir cuantitativamente la solucibén a un matraz volumétrico de

1000 ml. y aforar con agua desionizada.

Nota I.-

Todas las soluciones de trabajo deben ser almacenadas en recipientes
de polietileno y deberan de ser recientemente preparadas antes de su
++ ++

uso, ya que los cationes Ca y Mg se pierden en soluciones alma

cenadas.

Nota 2.-

Es recomendable que se usen aguas desionizadas en la preparacién de
todas las soluciones de trabajo, ya que el agua puede tener un pH --
menor de 5.0, necesitando adicibén excesiva de NaOH para el ajuste de
pH.

Nota 3.-

Después de su ajuste, el pH deber& encontrarse cerca de la mitad del
rango establecido para permitir cualquier ligero cambio de pH en la
solucibén almacenada.
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A C E F A T =

Por:cromatograffa de gases *(1,9)

Acefate es el nombre comfin del 0,S-Dimetil fosforoamidotioato.
Otros nombres: Orthene, Ortran, es un insecticida registrado con la
siguiente estructura quimica.

CH_-S
(0] o)

P- NH - C - CH

CH,-S

F6rmula molecular: C4H1003SPN

Peso molecular: 182.9

Estado fisico y color: S6lido blanco

Punto de fusibn: Material t&cnico 72-80°C

Solubilidad: A temperatura ambiente es soluble 65% en agua menos del
5% soluble en solventes aromdticos, m&s del 10% soluble

en acetona y etanol, soluble en cloruro de metileno.

Equipo y Condiciones:

Columna - OV-225 3% sobre cromosorb W malla 80/100
Detector de Ionizacién de flama

Temperatura del detector - 255°C

Temperatura de columna - 180°C

Temperatura del inyector - 225°C
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Reactivos:

1. Cloruro de metileno grado reactivo analftico
2. Esté&ndar de acephate de pureza conocida

Preparacibén del Esté&ndar:

Pesar 0.10 g. de est&ndar en un matraz aforado de 25 ml., disolver cci
cloruro de metileno y agitar hasta disolver totalmente, aforar y proce
der a inyectar. '

Preparacibén de la muestra:

Pesar aproximadamente el equivalente a 0.10 g. de acephate en un matra
aforado de 25 ml. agregar cloruro de metileno y agitar para lograr -
extraer el ingrediente activo aproximadamente durante 15-30 minutos, -
aforar el matraz y proceder a inyectar de 3-5 uls. de est&ndar y mues-
tra de 2 a 3 veces en forma consecutiva hasta obtener una respuesta --
constante en la altura de los picos y cuantificar por medicién de --
dreas o altura.

CALCULOS:

Area de‘hanuestra}(PESo del esténdar
Area del esténdar Peso de la muestra

% Acephate = X % Pureza estindar
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DETERMINACION DE ATRAZINA *(1)
Por: Cromatografia Gas-Lfquido

Atrazina es el nombre comin de 2-cloro-4-etil amino-6-isopropil
amino-S-triazina, registrado como herbicida selectivo con la si-
guiente estructura quimica.

c1
C
Z \
N N
] I
CH. -CH.-N- =Xy — ~

3 72 CH
3

Formula molecular: C8 H14 Cl N5

Peso Molecular: 215.7
Punto de fusibén: 173 - 175°C

Estado fisico y color: S6lido cristalino de color blanco

Solubilidad: 33 ppm en agua a 27°C, 360 ppm en n-pentano 1200 ppm
en éter dietflico soluble en cloroformo.

Estabilidad: Estable en condiciones neutras 6 ligeramente &cidas o
basicas, se hidroliza en medio alcalino o &cidos mine-
rales a altas temperaturas.

Otros nombres: Atrex, Atranex, Gesaprim, Primatol A ,Crizosina, ---

Azinotox.

Reactivos:

1.- Est8ndar analftico de atrazina de pureza conocida.

2.- Estandar de aiLaclor de pureza conocida opéional como estdndar -
interno a concentracién tinal de 2 mg. de alaclor por ml.

3.- Cloroformo grado reactivo analitico.
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Equipo:

1.- Cromatbégrafo gas-1fquido con aetector de ionizacién ae fiama.
2.- Columna de vidrio de 1.5 m. ae longitud por 2 mm. de D.I. em-
pacada con fase lfiquida de SE-30 al 5% sobre cromosorp W Hy m. 100/
120 (0 columna equivalente).

-e

3.- Jeringa de precisibén de 10 ul,
4 .- Agitaaor mecanico
.- Material de vidrio de laboratorio

Condiciones de Operacidn:

Temperaturas:

Columna - le0°C
Invector - 2v0°¢C
Detector - 250°C

Los demas par8metros de operacién como atenuacién, rapidez o velo--
cidad de la carta deberan ser ajustados por el operador hasta obte-
ner una Sptima reproducibilidad.

Procedimiento:

Pesar 0.05 g. de estanaar de atrazina en un matraz volumétrico de -
50 ml. disolver en cloroformo y llevar a volumen con el mismo solL--
vente, si se cuenta con est&ndar interno agregario por pipeteo en el
matraz voiumétrico dei esténdar.

Preparacibn de la muestra: Pesar una porcion de la muestra equivalen-
te a La del estandar, en un matraz volumétrico de 50 ml. agregar 15
ml. de cloroformo reactivo anaiftico y para materiales sb6liaos agi-
tar mec8nicamente por 30 min. o en rorma manual por una hora, filtrar
y recibir en otro matraz volumétrico de 50 mi. y ilevar a voiumen con
cloroformo.

Determinacidén:

Inyectar de 3-5 ul. ae estindar y muestra si es necesario ajustar -
las condiciones del aparato para una completa separacifn, en un tiem
po de retencibn razonable y altura de los picos de 6u-7u% de la --
escala total de La carta.



- 35 -

C&lculos: Cailcular 1a concentracibn por altura o &reas de
los picos de esténdar y muestra.

aittura p1co muestra thxmhnmestra
altura pico estand. oonc.estandar

% Atrazina = X % pureza ael estandar.
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DETERMINACION DE ATRAZINA *(1)

Por: Espectroscopfa de Infrarrojo

gl
N/ \N

!
Q——
n=
|
Z—=

Nombre Quimico;-2-Cloro-4-etilamino-6-isopropilamino-1,3,5-triazina.
Uso.- Herbicida selectivo

F6rmula condensada.- C8 H14 Cl N5

Peso molecular.- 215.7

Punto de fusibén.- 173 a 175°C

Propiedades fisicas.- Cristales solidos blancos.

Solubilidad: Ligeramente soluble en agua
Soluble en n-pentano, éter dietilico, metanol y acetato de etilo.
Muy soluble en cloroformo 52,000 ppm

Estabilidad.-Estable en medio neutro o ligeramente &cido o bS&sico. Se hidroliza
por alcalis o minerales &cidos a altas temperaturas.

Otros navbres.- Atrex, Atramex, Gesaprim, Primatol A.

Formulaciones.- Polvos humectables y suspensiones

Reactivos:

1. Estandar de atrazina de pureza oconocida.

2. Cloruro de metileno
3. Sulfato de sodio anhidro

Instrumental y equipo:

1. Espectrofotfmetro de Infrarrojo y celdas de NaCl o KBr 0.1 mm
2. Agitador mecénico

3. Centrifuga o aparato de filtracién

Procedimiento.-

Preparacién del estandard:

Pesar 0.05 g. de Atrazina estandar y aforar con 20 ml del cloruro de metileno, des-
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pus disolver con el agitador mecdnico.
Adicionar una pequena cantidad de sulfato de sodio anhidro.

Preparacifn de la muestra:

Pesar de la muestra un equivalente a 0.125 g. de Atrazina.

Agregue 50 ml. de cloruro de metileno y 1 a 2 g. de sulfato de sodio anhidro.coloque.
el matraz aforado en el agitador mecanico por una hora.

Filtre si es necesario teniendo precausifn de que no se evapore.

- o

Determinacién:

Llenar una celda con cloruro de metileno como referencia y la otra con la muestra
ya preparada.

Determine la absorbancia del esténdar y la muestra usando el pico a 1585 an.'l
(6.31 u) cuya base ests a 1675 an * (5.97 u).

CALCULOS :

Usando los calculos de absorbancia y conwentracitn del est&ndar y ae la muestra -
calcular el porcentaje de Atrazina de la muestra siguiente:

% (abs.muestra) (conc.esténdar ggénl) (% pureza estfndar). .
(abs.esténdar) (conc.muestra en mg/ml) % de Atrazina
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DETERMINACION DL _AZUFRE LIBRE
EN_FORMULACIONES. *(4)

Meétodo volumétrico.-

£l azufre se registra como fungicida y acaricida.

Peso atdomico = 32.6

Formula - S

Punto de fusién 115°C, punto de ebullicidn 444°C.

Estado fisico y color.- S8lido amarillo, funde a 115°C en un liquido
amarillo y viscoso hasta cerca de 160°C, existe en dos formas alotro-
picas: rombica con punto de fusidn de 110°C y monoclfnica con punto -
de fusidn de 119°C.

€olubilidad.- Practicamente insoluble en agua, ligeramente soluble en
etanol y éter, la forma cristalina es soluble en disulfuro de carbono,
mientras la forma amorfa no lo es.

Estabilidad compatible con los otros pesticidas, excepto con aceites
de petrdleo; lentamente hidrolizado con el agua.

Otros nombres.- Brinston, Flor de azufre (azufre sublimado) azufre de

piso (azufre de roca), precipitado de agua.

Valoracidn de Azufre.-

Procedimiento.- Pesar cuidadosamente muestra suficiente conteniendo --
alrededor de 0.25 g. de azufre, se transfiere a un matraz erlen-meyer
de 500 ml. humedeciendo perfectamente la muestra con 25 ml. de etanol
y se le anade agua destilada (30-40 ml. bien medida) y 5 g. de sulfito
de sodio, se pone a reflujo durante una hora, la muestra por el calen-
tamiento disuelve lentamente el azufre, se agita constantemente para -
evitar que se proyecte, se deja enfriar y se pasa cuantitativamente a
un matraz aforado de 250 ml, se afora con agua destilada mezclandose -
perfectamente, si es necesario filtrar, se toma una alicuota de 100 ml.
se pasa a un matraz erlenmeyer de 500 ml, se le afaden 12.5 ml. de ---
formaldehido al 357%, se deja reposar durante 5 minutos, anadirle en -
seguida 10 ml. de acido acético al 25%, titular inmediatamente con Iodo

0.1N, usando como indicador almidon.
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Contenido de Azufre 9 = 0 832 x T
Donde:

T = ml, 12 gastados

W = Peso de la muestra

1 ml. 0.1N de Iodo = 0.0032 g. de azufre

Formula para corregir el equivalente del azufre.

0.1N 1 — 0.802 (factor)

Z N, 12 —_— X = Factor

corregido
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DETERMINACION DE:

B E N T A Z 0O N*9)
Por:Cromatograffa Gas-Lfquido(D.I.F.)

Bentazon es el nombre comin del 3-(l1-metil etil)-1H-2,1,3 benzotia-
diasin-4 (3H)-ona-2,2-dioxido, es un herbicida registrado con la si-
guiente estructura qufmica.

CH
0 -3
"
_CH-CH,
20
o
1]
H

Férmula molecular: C10 H14 N2 03 S

Peso molecular: 242
Propiedades qufmicas: S61ido ligeramente café.
Punto de fusién: 138°C

Reactivos:

1. Acetona grado reactivo analitico
2. Est8ndar analitico de Bentazon de pureza conocida

Equipo:

1. Cromatégrafo gas-liquido equipado con detector de ionizacién de fla
ma.

2. Columna de vidrio de 1.5 mts. de longitud y 0.2 mm de D.I. empacada
con soporte D C. 200 5% sobre varaport mallas 100/120.

Condiciones de Operacibn:

Temperatura de la columna 200°C
Temperatura del inyector 225°C
Temperatura del detector 230°C
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Las dem&s condiciones como flujos de gas, atenuacibén, velocidad -
de la carta etc. seré@n ajustados por el operador de acuerdo al equi
po con que se cuente en el laboratorio.

Procedimiento:

Pesar 0.05 g. de estlndar analitico en un matraz volumétrico de 50 ml.
disolver acetona para productos liquidos y llevar a volumen con el mié
mo solvente.

Productos sblidos. Pesar el equivalente al estd&ndar analftico en un ma
traz de 100 ml. agregar 25 ml. de acetona, extraer con agitador mec&ni
co por 0.5 hrs. filtrar en papel filtro en un matraz volumétrico de -
50 ml. y llevar a volumen con acetona.

Determinacién:

Inyectar de 3 a 5 uls. de estandar analitico y muestra de 2 a 3 veces
en forma consecutiva hasta obtener una respuesta constante de la altura
de los picos y cuantificar por medicién del &rea o las alturas.

Cidlculos:
_ Altura muestra v Conc.est&ndar
* Basagran = Altura estdndar a Conc.muestra X % pureza del

est&ndar
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BUTACLOR *(9)

Por: Cromatografia Gas-Liquido

Butaclor es el nombre comin de 2-cloro-2',6'-dietil-N-(butoximetil)
acetanilida, otros nombres butanex, butanox, lambast, machete, es
un herbicida selectivo preemergente registrado con la siguiente es
tructura quimica:

C,Hs
_— CHyy Cyly
\

N

- e
co CHZVI

25

17 H26 O2 N Cl

Peso molecular: 311.5

Formula molecular: C

Estado fisico: Liquido color &mbar a purpura obscuro

Solubilidad: 23 ppm a 24°C en agua, soluble en alcohol acetona y
hexano

Punto de ebullicidn: 156°C

Reactivos:

1.- Estdndar analitico de butaclor de pureza conocida

2.- Acetona grado reactivo analitico

Equipo:

1.- Cromatbégrafo gas-liquido con detector de ionizacidn de flama

2.- Columna de vidrio silanizada de 1.8 m. de long. X 2 m m. de
D.I. empacada con fase liguida OV 17 4% + QF 1 4% sobre cro-
mosorb WHP mallas 100/120

3.- Jeringa de 10 uls.

4.- Material de vidrio de laboratorio
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Condiciones de operacidn:

Temperaturas
Columna - 215°C
Inyector - 225°C
Detector - 250°C

Los demis parametros de operacibén deberdn ser ajustados por el opera
dor de acuerdo al equipo con que se cuente en el laboratorio.

Procedimiento:

Preparacidn del estindar; pesar 0.05 g de estdndar analitico en un
matraz volumetrico de 50 mls disolver en acetona de 10-15 ml y lle-
var a volumen con isoctano concentracidn final de 1.0 x 10“6 g/ul.

Preparacidn de la muestra; para productos formulados liquidos pesar
una cantidad equivalente al ingrediente activo del estandar en matraz
volumetrico de 50 mls. disolver en acetona de 10-15 ml y llevar a
volumen con isoctano.

Determinacidn:

Inyectar de 3 a 5 uls de estidndar y muestra de 2 a 3 veces en forma
consecutiva hasta obtener una respuesta constante de la altura de
los picos y cuantificarlos por altura 6 area:

Calculos:

% Butaclor= Altura de la muestraxconc. estandarx $ pureza del est.

Altura del estindar conc. muestra
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DETERMINACION DE CAPTAFOL * (1)
Por: Espectroscopia de Infrarrojo

Captafol es el nombre comGn de Cis-N-(1,1,2,2-Tetracloro etil tio)-4-
ciclohexano-1,2-dicarboximide, un fungicida registrado que tiene la -

siguiente estructura quimica:

H,
I
o
o) C1 C1
HC/ \CH _— cz | |
" ' _N-s-C - Cc -H
HC CH ™ C‘\o c':l él
\ e
o
gl2

Férmula molecular: C10 H9 Cl4 NQZ (]

Peso molecular: 349.1

Punto de fusibn: 160 a 161°C

Estado fisico: S61ido cristalino blanco; el material técnico es un

polvo café claro con un olor caracteristico.

Solubilidad: Practicamente insoluble en agua, ligeramente soluble en la
mayor parte de los solventes orgénicos.

Estabilidad: Estable excepto bajo condiciones fuertemente alcalinas, se
descompone ligeramente en su punto de fusién.

Otros nombres: Difolatan 50, Solazan 50 PH.

Reactivos:

1. Est8ndar de Captafol de pureza conocida
2. Cloroformo grado espectro.
3. Sulfato de sodio anhidro.

Equipo:

1. Espectrofotbébmetro infrarrojo con celdas de NaCl de 0.5 mm de espesor.
2. Agitador mecénico.

3. Centrffuga o aparato de filtracién.

4. Material de vidrio de laboratorio.
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Procedimiento:

Preparacién del esténdar: Pesar 0.04 g. de est&ndar de captafol en -
un matraz volumétrico de 10 ml, se disuelve y se afora con cloroformo.
Anadir una pequefia cantidad de sulfato de sodio anhidro para eliminar
la humedad que pudiera tener la muestra. (Concentracién final 4 mg/ml).
Preparacidn de la muestra: Pesar una porcifn de muestra equivalente a
0.4 g. de Captafol en un matraz afora de 50 ml. y afore, agregar unas
pocas de perlas de vidrio para ayudar a la agitacibén y suficiente sul-
fato de sodio anhidro para absorber toda el agua. Tape el matraz y --
ponga a agitar vigorosamente en un agitador mec&nico durante una hora.
Deje reposar,filtre o centrifuge si es necesario hasta obtener una so-
lucién clara del cloroformo, tomando precaucibén para prevenir la evapo
racibén. (Concentracidn final 8 mg. de Captafol/ml.)

Determinacién:

Con cloroformo en la celda de referencia y ajustando Sptimamente el -
aparato de infrarrojo, la lectura del estindar y la muestra se realiza
de los 2000 cm ' a 1639 cm ! (5.0 M - 6.5 M).

Determine la absorbancia del est&ndar y la muestra usando el pico de -
1727 cm™ 1 (5.79 M) y la 1lfnea base de 1818 a 1639 cm © (5.5 M a 6.1 M).

C&lculos:

De las absorbancias anteriores y usando las concentraciones del estén-
dar y muestra, calcule el porcentaje de Captafol como sigue:

_ Abs.muestra Conc.muestra en mg/ml
Captafol % = Abs.estandar X Conc. Std. en mg/ml X % Pureza
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DETERMINACION DE CAPTAN POR
CROMATOGRAFIA GAS - LIQUIDO* (9)

]

El método cromatogrifico para la determinacién de Captan
es aplicable a polvos, polvos humectables y fluoables.

REACTIVOS:

1. Estandar analitico de Captan de pureza conocida
2. Acetona, grado espectro

EQUIPO:

1. CromatSgrafo de gases equipado con un detector de ionizacién
de flama.

2. Columnas de vidrio de 4 pies de longitud y 2 mm. de D.I. em-
pacadas con OV~ 17 al 1.5 % + QF-1 al 1.5 % sobre Chromo -
sorb W HP 380/100 mallas.

3. Jeringa de precisibén de 10 ul.

4. Material de vidrio de laboratorio

CONDICIONES DE OPERACION DEL FID:

Temperatura de la columna : 160 °C
Temperatura del inyector s 210 °C
Temperatura del detector $ 220 °C

Gas acarreador Nitr6geno
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PROCEDIMIENTO :

1. Preparacifn del estandar

Pesar = 0.05 g. del estandar de Captan en un matraz volu-
métrico de 50 ml. ; aforar a volGmen con acetena y agitar hasta
disolucidn completa.

2. Preparacibn de la muestra

Pesar una porcibén de muestra equivalente a 0.05 g. de in-
grediente activo en un matraz volumétrico de 50 ml.; aforar a vo-
lGmen con acetona, agitar para extraer.

3. Determinacién

Inyectar un volGmen de 3 - 5 ul. del estandar y de la so-
lucibn problema. Si es necesario ajustar los pardmetros para obte

ner una respuesta 6ptima y buena reproducibilidad.
CALCULOS
Medir las alturas o dreas de los picos tanto del estandar

como de la solucién problema y calcular el porcentaje de Captan de
la siguiente forma:

& = Altura del Problema X Conc. del est&ndar X Pureza

Altura del Estdndar Conc, del problema




- 49 -

DETERMINACION DE CAPTAN POR

ESPECTRO5COPIN INFRARROJA *(1)

Captan es el nombre comiin de cis-N-(Triclorometil)tio-4-ciclohexen
l-2-dicarboximida; un fungicida registrado con la siguiente estruc
=

tura quimica:

2 (0]
c // c1
] 7N
dC Ci—C
| N
_~-N-s-C-Cl
HO_ - CH—C |
. \ c1
H 0]
2
- \ - o
Formula Molecular: C9H8C13Nozo
Peso Molecular: 300.6
Punto de Fusidn: 178°C

Estado Fisico y Color: S6lido cristalino blanco; El material
técnico es un sb6lido amorfo amarillento
de una pureza de 93-95% y punto de fusidn
de 160-170°C

Solubilidad: ¥enos de 0.5 ppm en agua: a 25°C la solubilidad P/P
es 7% en Xyleno; 5% en Cloroformo; 3% en Acetona; '
10% en Isopropanol.

Estabilidad: Estable excepto bajo condiciones alcalinas no corrosivo
pero los productos de descomposicidn son corrosivos.

Reactivos:

1.- Estaniar Captan de pureza conocida
2.- Cloroformo, grado espectro

3.- Sulfato de Sodio, anhidro, granular
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Equipo:

1.- Espectrofotémetro Infrarrojo de doble haz
2.- Celdas selladas de NaCl 6 KBr de 0.1 mm
3.- Jeringa de Tuberculina

4 .- Material de vidrio de laboratorio

Procedimiento:

Preparacibén del estandar; pesar 0.1 g de estandar analitico de Captan
en un matraz aforado de 25 ml, agregar con pipeta el Cloroformo hasta
el aforo, agitar hasta disolver; agregar una pequefa cantidad de sul-
fato de sodio, para eliminar la humedad. (conc. final 10 mg/ml).

Preparacidn de la muestra; pesar una porcién de muestra equivalente

a 0.1 g de Captan en un matraz de 25 ml con tapdn, aforar con cloro-
formo y agregar 1-2 g de sulfato de sodio anhidro. Tapar y agitar,

si es necesario centrifugar y filtrar.

Determinacién:

Llenar la celda de referencia con cloroformo, usando el IR en parti-
cular a las condiciones 8ptimas, correr muestra y estandar de 1885 cm
a 1665 cm ' (5.3 micras a 6.0 micras).

Determinar la absorbancia deestdndar y muestra usando el picoa ---
1735 cm~ ! (5.76 micras) y el punto base a 1885 cm™! (5.39 micras).

Célculos:

Dadas las absorbancias y usando las concentraciones del est@ndar y
muestra calcular el porcentaje de Captan como sigue:

% Captan = Abs. muestra conc. estandar en mg/mlx pureza del estandar

Abs. estdndar conc. muestra en mg/ml

1
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DETERMINACION DE CARBOFURAN* (9)

Por: Cromatografia gas-liquido

Carbofuran es el nombre comin aceptado de 2,3-Dihidro-2,2-dimetil-7-
benzofuranil metil carbamato compuesto carbdmico, de amplio espectro

i icid ici Ces s .
insecticida nematicida y miticida, con la siguiente estructura gquimi

ca:

CH,
~CH,
\\033
H O
1] n
CH.-N -C - O

Formula molecular: C12H15 NO3

Peso molecular: 221.3

Punto de fusidn: 150-152°C

Estado fisico, color y olor: inoloro, color blanco, solido

cristalino.

Solubilidad: Solubilidad a 25°C 700 ppm en agua, 15% en acetona, 14%
en acetonitrilo, 4% en benceno, 9% en ciclohexeno, 27%
en dimetil formamida.

Estabilidad: Estable a pH neutro & condiciones acidos, inestable en medio
alcalino.

Reactivos:

1. Acetona grado reactivo inalitico
2. Estandar analitico de carbofuran de pureza conocida
3. Agitador mecanico

Equipo:
1. Cromatbégrafo gas-liquido con detector de ionizacidn de flama
(FID )
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2. Columna de vidrio silanizada de 1.5 m. de long x 2 m m de
D.I. empacada con fase liquida de QF 1 al 4% + OV 17 ;3 4%

sobre cromosorb W Hp mallas 100/120
3. Microjeringa de 10 ul
4. Material de vidrio de laboratorio

Condiciones de operacidn

Temperaturas

Columna - - - 160°C
Inyector - - 200°C
Detector - - 210°C

Ajustar los demds pardmetros de acuerdo con el cromatdgrafo con que
se cuente en el laboratorio.

Prccedimiento:

Preparacién del estd&ndar: pesar 0.05 g de estandar analitico de car
bofuran en un matraz volumetrico de 50 ml disolver en acetona y lle-
var a volumen con acetona.

Preparacidn de la muestra: Para concentrados emulsionables pesar
una porcidn de muestra equivalente a la del ingrediente activo del
estandar, en un matraz volumétrico de 50 ml disolver en acetona con

ayuda del agitador mec&nico y llevar a volumen con acetona.

Para granulados y polvos; pesar una cantidad de muestra equivalente

a la del ingrediente activo del estandar, en un matraz volumétrico de
100 ml, extraer en agitador mecanico por 1 hora filtrar en un matraz
volumétrico de 50 ml y llevar a volumen con acetona.

Determinacidn:

Inyectar de 3-5Uls Jde estandar y muestra de 2 a 3 veces en forma con
secutiva hasta obtener una respuesta constante de la altura de los pi
cos de muestra y estandar.

Cdalculos:

% de carbofuran= Altura 6 &rea del pico muestraxpeso est.x% pureza

Altura O irea del pico est&ndarxpeso muestra. estandar
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DETERMINACION DE CLORO TOTAL
METODO DE STEPANOV *(2,4)

Principio del método:

El an8lisis esta basado en el poder de reduccibén del sodio sobre hidro-
carburos halogenados. El sodio y el alcohol isopropilico conducen a la

reaccidédn de un haluro de sodio y éter volatil, el producto de la reac-
cién formada es el isopropoxido de sodio o isopropilato de sodio (1) y

desprendimiento de hidrbgeno sin riesgo de inflamacién, debido a que el
rango de la reaccibn es lento a baja temperatura, enseguida ocurre la -
reaccién final conocida como sintesis de Williamson en la cual se forma
cloruro de sodio y el.isopropilato que se une al radical del insectici-
da clorado (2) y valoracibdn final con solucién de tiocianato de potasio.

Gty CH,
(1) H-C -0OH+ Na -——— H - C -ONa+ 1/2 HZ
] ]
cH, ca,
CHy / CHy
(2) H-C -ONa+R-Cl ——— NaCl + H-C =-0-R
L} L}
iy CHy

Alcance del método:

El halb6geno que se encuentra con mds frecuencia en los hidrocarburos halo
genados es el cloro y la mayorfa de los métodos analfticos desarrollados
para insecticidas clorados estan disefiados para el an8lisis de cloro total.
Este tipo de analisis esta limitado a situaciones especiales como en el -
caso de mezclas dificiles de analizar por métodos convencionales, caso con

creto del Toxafeno y como recurso inmediato cuando se carece de esté&ndar
analftico.
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Material:

Matraz erlen meyer de 500 ml.
Refrigerante de reflujo
Parrilla de calentamiento
Buretas de 25 ml.

Reactivos:

Alcohol isopropflico

Sodio metédlico

Perb6xido de hidrbgeno al 20%
Fenolftaleina

Nitrato de plata 0.1 N
Sulfocianuro de potasio 0.1N
Nitrato férrico

Acido nitrico

Procedimiento:

Pesar 0.2 g. de muestra, pasarla a un matraz erlen meyer de 500 ml.
se le adicionan 150 ml. de alcohol isopropflico + 3 g. de sodio metd
lico, se pone a reflujo durante 3 1/2 hrs. para romper la molé&cula,-
una vez terminada la reaccidn se le adiciona por arriba del refrigeran
te una mezcla de alcohol-isopropillico-agua (1:1) para precipitar todo
el sodio que no reacciond en forma de hidr6xido (NaOH), de i1a misma -
forma agregar agua destilada para disolver todo el hidrbéxido de so-
dio formado hasta obtener una solucién clara, despues se le agregan
unas gotas de agua oxigenada para oxidar el azufre en caso de que -
este presente. Retirar el matraz del refrigerante y eliminar todo el
alcohol isopropilico calentando hasta evaporacibén, la cual se mani-
fiesta al aparecer unas gotas de agua conaensada en la boca del ma-
traz (tener cuidado en este paso, ya que en la parte inferior acuosa
se encuentra el insecticida). Se enfria, se lavan las paredes con --

agua destilada y se agregan unas gotas de indicador de fenolftaleina,
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se neutraliza con una mezcla de &cido nitrico-agua(l:1) se calienta
un poco y se le agregan 25 ml. de solucibén 0.1N de Ag N03, se en-
fria al abrigo de la luz para precipitar todo el cloro en forma de
AgCl, una vez frio se titula con sulfocianuro de potasio (KSCN) --
usando como indicado nitrato férrico, hasta vire de color salmén -
que indica el punto final.

CALCULOS :
sl = (ml.ANO; X Na NO, - ml. KSQN X NKSQN) mlg. Cl, X 100

Peso de la muestra






- 57 -

Determinacién de Clorpirifos * (9)
Por : Cramatografia Gas - Liquido

Clorpirifos es el nambre comfin de 0,0-Dietil 0-(3,5,6-tricloro-2-piridil)-
fosforotioato, un insecticida registrado que tiene la siguiente estructura quimica:

Cl cl
\ /
Cl O-P
W Np-cC.H
N < 2 %

F6rmula molecular: C9 Hll 03 Cl3 NPS

Peso molecular: 350.44

Punto de fusibén: 41.5 a 43.5°C

Estado fisico: Cristales blancos granulares

Otros nambres: Dursban, Lorsban, Pyrinex, Pirifos 480

Reactivos:

1.- Estandar de clorpirifos de pureza conocida
2.- Acetona grado espectro

Bquipo y Condiciones:

1.- CromatSgrafo gas-liquido con detector de ionizaci6n de flama (FID)

2.- Columa de vidrio de 1.5 mts. de longitud por 2.0 mm de di&metro interior -
fase estacionaria DC 200 (2.5%) sobre cramwsorb W mallas 100/120.

3.- Jeringa de 5 a 10 ul

4.- Material de vidrio de laboratorio

Temperatura del detector - 230°C
Temperatura del inyector - 225°C
Temperatura de la columa - 190°C

Velocidad de la carta - 0.25 anm/min
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Procedimiento:

Preparacién del est&ndar: Pesar 0.05 g. de esténdar de clorpirifos en un matraz
aforado de 50 ml. disolver y aforar con acetona (Conc. final 1 x 10-6 g/ul).
Preparacién de la muestra: Pesar una cantidad equivalente a la del estandar de
ingrediente activo en un matraz de 50 ml. disolver y aforar ocon acetona, si es
necesario, filtrar antes de inyectar.

Determinacién:

Inyectar de 3 - 5 ul de estandar, dos o tres veces consecutivamente hasta obtener
una respuesta constante de la altura de los piocos que deberdn alcanzar del 60 al

70% de la escala total de la carta. Tratar a la muestra de la misma forma.

Calculos:

Al tura muestra X Conc. Std.
Altura Std. Conc.muestra

% Clorpirifos:

X Pureza
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Determinacién de Campuestos Clpricos por
Yodometrfa *(9,10,11)

Los compuestos clpricos presentes en las formulaciones son usa--
dos ocomo fungicidas, empleados en el tratamiento de semillas y otros
cultivos y pueden ser:

1.- Oxidos de cobre

a) Oxido cuproso (Cu20)

b) Oxido clprico (Cuw)

Estado ffsico y color: El ®xido cliprico es un polvo amorfo cuyo color
varia de amarillo a rojo. El dxido clprico es
de color negro.

Solubilidad: Son practicamente insolubles en agua y solventes
orgénicos pero es soluble en &cidos minerales
diluidos y en soluciones acuosas de amonio.

2.- Hidrb6xido de cotxr2 .- Cu (OH)2 solo y mezclado con los dem&s, com—
puestos clpricos tienen la ventaja de ser de
facil aplicacién y son muy utilizados en la
actualidad.

3.~ Oxicloruro y Sulfato de cobre: Es una mezcla de cloruros y sulfatos
de cobre usualmente formulados en
ocombinaciones con otros insecticidas.

Formula molecular: 3 Cu OH) ,,CuCl,

3 Cu OH) o Cu SO,
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4.- Sulfato de cobre pentahidratado:

Formula molecular: Cu, S0,, 5H,0

Estado ffsico y color: Cristales de diferentes tamafios de color verde.

Toxicidad: I..D50 aguda oral-470 mg/kg puede ser onrrosiva a log ojos
membranas mucosas; piel; tracto gastro intestinal.

Método Analitico.- La reaccidn que se lleva a cabo entre el cobre (II)
presente en las formulaciones de plaguicidas y el yoduro es la siguiente:

2 &t + 41 —e 2 Cur + I,
Se reduce el cobre (II) a cobre (I) y este precipita como yoduro
de oohre (I), de apariencia blanca o cremosa. El yodo que se libera se
titula con tiosulfatos de sodio.

El yoduro de cobre (Cul) tiende a adsorber yodo, lo que disminuye
la velocidad de reaccién de &ste con el tiosulfato de sodio en la titu-
lacién. Debido a esto, al llegar al punto final y desaparecer el ocolor
azul del almidon, éste puede volver a presentarse después de unos instan
tes. Es necesario agregar unas gotas adicionales de tiosulfato de sodio
para que desaparezca esta "postooloracién". Este problema se elimina
agregando tiocianato de potasio antes de llegar al punto final. El yodu
ro de cobre (Cul) se transforma en tiocianato de cobre (cu25203) , que es
menos soluble y no adsorbe yodo. Sin embargo, existe otro tipo de pos-
tooloricién, debido a que la reaccifn entre el Cu2+ y el yoduro se reali .
za en medio &cido, en estas condiciones, el yoduro se oxida por accién
del oxigeno del aire de la siguiente manera:

417 + 0, + 4Hey2I, + 20,0

El equilibrio se desplaza hacia la derecha conforme aumente la aci-
dez de la solucién. Por esto, hay que ajustar apropiadamente la acidez
del medio.
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Esta "postcoloracién" debido a la oxidacién aparece mis o menos des-
pués de 30 seg. de que el indicador ha virado.

El ién oobre y especialmente el ién nitrito canalizan la reaccién
entre el oxigeno y el yodo. El ién nitrit> (HI\DQ), y puede inactivarse
empleando urea.

Debido a que los minerales de cobre suelen contener hierro, que en
las condiciones del método reacciona con el yoduro en la siguiente forma.

3 2 +

2Fe” + 21  2Fe + 1,

Por 1o que se obtendrfa un porcentaje altc ue cobre, se elimina el
hierro "emmascarandolo" adicionado i6n fluoruro o fosfato para formar
camplejos con el hierro (III) suficientemente estables para evitar que
reaccione con el yodo.

PREPARACION DE LA SOLUCION 0.1IN D= YODO

El yodo es medianamente soluble en agua a 20 °C, pero es soluble en
una solucién que contenga yoduro de potasio, porque se forma el ién tri-
yoduro.

+ I I3

—_—
D —
El i6n triyoduro disminuye la presién de vapor del yodo, con lo que
se reducen las perdidas por wolatizacién. De todas maneras hay que conser
var las soluciones en un recipiente bien tapado y en lugar fresco y oscuro.
El yodo reacciona con el agua y puede hacer variar la normalidad de
la solucién.

I

I, + HO 107+ I + 26"
_—
Esta reacci6n es catalizada por la luz.
También el yoduro presente en la solucién puede oxidarse a yodo por
el oxigeno del aire:
41 + O, + 4H+ 21, + 2H.0

2 2 2
—_—
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La luz del sol, diversos iones, como el cobre (II) y nitrito, catali
zan esta reaccién ccmo se dijo antes. Por todo esto, es neossario revalo
rar con frecueicia la normalidad de las soluciones de yodo, aln cuando es
tas reacciones son lentas a temperatura ambiente y medios neutros.

Las soluciones valoradas de yodo no deben estar en contacto con cor-
cho o hule.

PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION [E UNA SOLUCION 0.1N DE YODO.

1.- Si pesa una cantidad de reactivo analitico que contenga 12.69 gr. de
yodo puro, con una balanza granataria, en un vaso de precipitado de
250 ml, se anaden 40 gr. de KI y 100 ml. de agua. Se agita hasta
que todo el yodo se disuelva y se pasa la solucién a un matraz volu
métrico de 1000 ml. Se afora con agua hasta la marca, y se mezcla
perfectamente la solucidn para homogenizarla. Se guarda la solucifén
en un frasco con tapdén esmerilado y en un lugar aislado de la luz
directa.

Esta solucién debe ser valorada con una sustancia tipo (patrén pri-

maria) como puede ser el A8203 que se puede obtener con alto grado de pu
reza y cuyo peso equivalente es igual a 49.4608.

VALORACION DE LAS SOLUCIONES DE YODO CON ARSENIQO (III).

El yodo y el arsénioco reaccionan rapidamente a un PH de 4-9
Ay (IT) + 1, > Ag (V) + 21

PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE ARSENICO (ITI) a 0.IN'

l.- Ponga a secar el 15.5203 durante 1 hr. en la estufa a 110 °C.

2.- Pese una cantidad de reactivo analftico que contenga 0.946 gr. de
A5203 puro y transfierase cuantitativamente a un matraz aforado de
100 ml.

3.- Anada 0.2 gr. de hidr6xido de sodio y aqua destilada, disolviendo
por campleto con un ligero calentamiento.
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4.- 2Agrege 1-2 jotas de solucién de naranjado de métilo al 0.05% y neu-
tralicese con st04 o clorhidrico diluido, hasta que el olor del
indicador vire al rojo.

5'.- Enfriese la solucién y diluyase a la marca con agua destilada y mez
clese perfectamente.

6.- Calcule la nomalidad a partir del peso exacto de A5203 utilizado.

PROCEDIMIENTO PARA LA VALORACION DE LA SOLUCION DE YODO CON SOLUCION DE

AS;04

1.- Transfiérase 25 ml de la solucidn valorada de A8203 a un matraz er-
lenmeyer de 250 ml, diluyase con 50 ml de agua destilada y agregue
5 ml de solucién de almidSn como indicador y de 0.1 a 0.2 gr. de
bicarbonato de sodio.

2.~ Titule oon la solucién de yodo hasta que se obtenga un color azul,
que persista durante 30 seg.

3.- Repita la operacién con alicuwota mds de 25 ml de la solucién A_,04

valorada.

4.- Calcule la normalidad pramedio de la solucién de yodo aplicando la
siguiente formula:

(V) A_0, = (W) yodo

SOLUCION VALORADA DE TIOSULFATO DE SODIO.

Las soluciones de tiosulfato de sodio se emplean unicamente para ti
tulaci6n de yodo. La semireaccién es la siguiente.
2
2805 502, .
El producto de esta reaccibn es el ifn tetrationato. Observarse que
los iones tiosulfato liberan dos electrones, por lo que unicamente parti-
cipa un electrén por cada ibén tiosulfato.
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La reaccién del yodo y el tiosulfato de sodio se lleva a cabo en la

siguiente forma:

-2

25072 +1 + 21

3 2 ——5 5%
Esta reaccién realiza en medio acido, neutro o ligeramente alcalino.
En medio fuertemente alcalino, la oxidacién se verifica asf.

-2 - -2 -
3203 + 412 + 10 OH 2 SO4 + 81 + 5H20

En este caso un ién tiosulfato equivale a cuatro moléculas de I2
Ademis el tiosulfato de sodio se descompone de la siguiente forma.

s.0, =2 + HSO3

+ S
273 + H 3

Esta reaccién es muy lenta en camparacién a la que sucede con el yodo,

por lo que este puede titularse sin que aparezca una descomposicifén signi-

ficativa del tiosulfato de sodio, aln en soluciones fuertemente &cidas. Pe

ro por otro lado, esta reaccién de descamposicibén es digna de tamarse en
cuenta en lo que respecta a la estabilidad de la solucién de tiosulfato de
tiosulfato de sodio.

Si presenta cierto grado de descomposicién debido a la absorcién de
dioxido de carbono del aire, formandose el sulfito &cido de sodio (NaHSO3)
y este reacciona ocon el yodo de acuerdo a la siguiente reaccibn.

- -2 - +
HSO3 + IZ+H20 ;304 + 2I + 3H

Observe que la proporcién en que reaccionan }Bo /I2 es 1:1 y que la
relacién 8203 /I en la reaccién tiosulfato yodo es 2 1. Esto significa,
que una solucién & tiosulfato sodio recientemente preparada mostrari un
aurento del noder reductor. En un tiempo razonable el ién HSOS se oxida
por el oxfgeno del aire de la siguiente forma:

ZHSO3+O2 ?ZSO‘1 + 2H
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El i6n sulfato (804-2) es inactivo en los procesos redox, por lo que
disminuye el poder reductor de la solucién de tiosulfato de sodio.

Por todo lo anterior, es necesario anejar por un tiempo las solucio-
nes de tiosulfato antes de valorarlas. Se recamienda agragar carbonato
de sodio para evitar la descomposicibén. También los microorganismos pue
den digerir tiosulfato de sodio, disminuyendo su poder reductor. Si se
sospecha que una solucién estd contaminada, debe descartarse y descontami
nar el recipiente con mezcla cromica.

PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE TIOSULFATO DE SODIO 0.1N

l.- Hierva 1 litro de agua destilada.
2.- Se pesan 24.82 gr. de tiosulfato de sodio pentahidratado se anade a
un matraz aforado de 1000 ml se agrega 0.1 gr. de Na,®, se disuelwve

2773

con agua destilada y se afora hasta la marca. El NaZC!)3 sirve para

neutralizar las huellas de Cu + que pudiera existir.

Si no se agrega. Na.ZCD3 2 Cu++ + 282 03"2 ;2 01+ 8206

Si se agrega cutt Na2®3 ; CuCD3

Asf como neutralizar la acidez provocada por la absorcién de 002 del
ambiente.
002 + H20 S H2003

NaZCD3 + HZCD3 ; ZNaHCD3
3.- Valorar la solucién de tiosulfato 24 hrs. despuds de preparada para

que se estabilice, es recomendable revalorar la solucién cada 3 sema
nas.

4.- COonservese la solucién en un frasco perfectamente tapado.
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VALORACION DE LAS SOLUCIONES DE TIOSULFATO DE SODIO 0.1N

Se puede valorar la solucién de tiosulfato de sodio con solucién de
yodo perfectamente valorada, o bien usando un patr6n primario como K2C1:0 4
K2 Crzo7 KIO3 » (peg=64.70, 49.03, 35.67) especialmente se emplea KIO,
por su estabilidad y facilidad para purificarse, pero tiene la desventa-
ja de tener un peso equivalente relativamente bajo.

+ - - +

K103+51 + 6H >312+3H20

En la reaccién el ién yodato forma 3moléculas de yodo, mientras que
en la reduccién de una molécula de yodo con Nazs,,03 participan dos elec-
trones. De tal manera, que el peso equivalente del KIO, es igual a su
peso molécular entre 6.

PROCEDIMIENTO PARA LA VALORACION DE LA SOLUCION DE TIOSULFATO DE SODIO
QON YODATO DE POTASIO.

1.- Hierva 100 ml de agua destilada.

2.- Seque el KIO3 durante 1 hora en la estufa a 110 °C.

3.- Pese una cantidad de reactivo analitico que contenga 0.3567 gr. de
KIO3 puro y transfierase cuantitativamente a un matraz aforado, de
100 ml.

4.- Preparar una solucién aparte con 5 gr. de yoduro de potasio en 40 ml
de agua destilada.

5.- Disuelvase el yodato de potasio con la solucién anterior de yoduro
de potasio, agregue gota a gota 5 ml. de HZSO4 concentrado.

6.- Valore con esta solucién de KIO3 la soluci6n de tiosulfato de sodio.
Titule hasta que el color café amarillento del yodo cambie a un ama-
rillo palido, agregue 2 ml de solucién de almidén y continue la titu
lacién hasta que desaparezca el color azul del camplejo almiddn-yodo.
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7.- Repita la operacién con 2 alfcuotas mis de la solucién de KIO3.
8.- Calcule la normalidad pramedio de la solucién de tiosulfato de
sodio.

N de Na25203 = (N X V) KIO

3
Vna2 5203

INDICADOR DE ALMIDON

El yodo puede emplearse como auto-indicador cuando no se encuentran
otras sustancias ooloridas en solucién. Se usa el almidSn ocomo indica-
dor en los anilisis yodamétricos. El almidén "soluble" forma un comple-
jo de oolor azul oon el yodo, este color azul desaparece al calentar y
reaparece al enfriarse. El almiddn debe afiadirse cuando ha reaccionado
la mayor parte del yodo para que el color azul desaparezca en el punto
final de la titulacidn.

Las soluciones de almiddn desarrollan microorganismos; esto se evi
ta agregando pentanol o yoduro de mercurio (II).

PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE LA SOLUCION DE ALMIDON

1.- En un mortero de porcelana, pulverice 0.5 gr. de almidsn "soluble"
y ahada una gota de agua destilada para obtener una pasta no muy
viscos.

2.- Se diluye la pasta en 100 ml de agua hirviente, se mantiene la ebu
1licién por unos minutos, se filtra la solucifn, en caso de que
presente sedimentos.

3.- Anada 5 mg. de yoduro de mercuirio o cloruro mercdrico.

DETERMINACION DE COBRE EN FORMULACIONES

Pesar la cantidad necesaria de muestra que contenga 0.2 gr. de u°
y transfierase a un matraz erlemnmeyer con 50 ml. de agua destilada.
Agregue 5 ml e H 1 concentrado y 10 ml de HI\D3 concentrado.
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Poner a ebullicién durante 30 min. dejar enfriar 'y neutralizar ocon
una solucién al 50% de hidrdxido de amonio hasta aparicién de un ocolor
azul intenso. Anada una solucién de C‘H3 (OOOH al 30% hasta desaparicién
del color azul y agregue un ligero exceso. Adicione 1.5 gr. de bifluo-
ruro de awonio (NH4HE‘2) y 1 gr. de urea si es necesario, enfrie el matraz
y agregue de 5 a 10 gr. de KI.

Titule con la solucién valorada de tiosulfato de sodio hasta la apa
ricién de wna ooloracién amarillenta, agregue 2 ml de solucién indicado-
ra de almidén y anada 1 gr. de KSCN sblido, agite para disolverlo y ter-
mine la titulacién al punto del indicador de almidén.

CALCULOS:

% Cobre cano elemento

Meq Cobre X (N X V) Ma28203

Peso de muestra

% Oxicloruro de cobre % Cobre camo elemento X 421.09

254.184
% Sulfato tribasico de cobre mono-hidratado = % cobre como elementc X
470.184

X ——
254.184
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DETERMINACION DE DELTAMETRINA * (9)

Por:Cromatografia Gas-Liquido (C.E.)

Deltametrin es el nombre com@in del (S)-alfa-ciano-m-fenoxi-benzil

( IR, 3R)-3(2,2-dibromo vinil)-2,2 dimetilciclopropano-carboxilato,
y es un insecticida piretroide agricola, que tiene la siguiente es-
tructura molecular:

Br CH

\C=(}I
/ Tl 0 N
~ _ " v
Br S~ — = - - -C -0—®--
(R) (R) (s)

Férmula molecular: C 0, Br, ON

21 H19 03 By

Peso molecular: 505.2

Punto de fusibn: 98 - 101°C

Estado fisico: Polwo sin olor, cristalino, pr&cticamente blanco.

Solubilidad: Soluble en acetona, etanol, dioxano o la mayoria de los

solventes aromdticos, practicamente insoluble en agua -
( 0.002 ppm).
Estabilidad: Muy buena.

Otros nombres: Decis, Butoflin, Butox, NRDC, RU22974, Deltametrina.

Reactivos:

1.- Esté@ndar de deltametrina de pureza conocida.
2.- Acetona grado reactivo analitico.

Equipo:

1.- Cromatbégrafo de gases con detector de captura de electrones (c.e.)
2.- Microjeringa de 10 ul.

3.- Material de vidrio

4.- Columna de vidrio de 1.8 m. x 0.2 m.m. DI empacada con SE30 4% y
QF1 6% sobre cromosorb W H p 80/100 mallas
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Condiciones del Cromatégrafo:

Temperatura Columna - 240°C
Temperatura Detector - 300°C
Temperatura Inyector - 230°C
Atenuacibn - 1000

Velocidad de la carta 1.0 pulg/cm

Procedimiento:

Preparacibén del estandar:

1.- En un matraz volumétrico de 100 ml se pesa 0.05 g. de esténdar
de deltametrina y se disuelve en acetona.

2.- Se hece una dilucidén de 10 ml. en 100 ml. en un matraz volumétri

co de 100 ml. y se afora con acetona, para que quede una concen-
tracién final de 5 x 10_8 g/ul.

Preparacibn de la muestra:

.

1.- En un matraz volumétrico de 100 ml. se pesa el equivalente de -
muestra, con respecto al estindar y se disuelve en acetona.

2.- Se hace la dilucidn de 10 ml. en un matraz volumétrico de 100 ml.
y se afora con acetona, para que quede una concentracién final de
1l x 10-8 g/ul.

3.- Se inyectan de 3 a 5 ul de muestra y est&ndar, ajustando los paré
metros como atenuacibén, flujo de nitrbgeno, velocidad de la carta
de acuerdo al equipo con que se cuente en el laboratorio hasta -

obtener una respuesta 6ptima.

CALCULOS:
El célculo del poréentaje de ingrediente activo se saca con la siguien_
te férmula:

= altura muestra oconc. std.

altura std. xcnnc.tm:nestra X Pureza std.

% de Decis
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DETERMINACION DE DIAZINON * (1,9)
Por: Cromatografia Gas-Liquido

Diazindn es el nombre comin del 0,0-nietil-0-(2-1sopropil-4-meti1l-6-
pirimidinil) fosforotioato, insecticida, acaricida y nematicida no --
sistémico con la siguiente estructura quimica:

i's
Cll. - CH, - 0 N
3 2 o
\\\\\\S I ~ 3
N -0 - —  CH
P N/ N
/ CH
3
CH, - CH, -0

FSrmula Molecular: C]2 H“NZO3 PS

Peso molecular: 304.3
Punto de ebullicién: 83-84"C bajo 0U.00U2 mm Hg

Estado fisico y color: liquido incoloro; el producto técnico(aproxim.
95% de pureza) varia de color ambar a café --
obscuro.
Solubulidad: 0.004% (40 ppm) en agua; misciple con 10s solventes aromaticos
y alifaticos, alcoholes y cetonas.
Estabilidad: Se descompone a 1:0°C; susceptible a oxidacidn: estable en

medio aicalino, pero ligeramente hidrolizabie en agua y aci-
dos diluaidos, compatioie con 1a mayorfia de 10s plaguicidas,-
pero no se debe mezclar con fungiciaas derivaaos ael cobre,

1a presencia de trazas de agua promueve i1a hidrolisis en al-
macenaje al tetraetil monotiopirofosfato altamente venenoso.

Reactivos:

l.- Acetona grado espectro

2.- Isoctano grado espectro

3.- Estdndar de viazinon de pureza conocida
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llquipo:
1.- Cromatdgrafo gas-liquido con detector de lonizacién de flama (FID)

2.- Columna de vidrio silanizada de 1.8 m de long x 2 mm de D.T. empa-
cada con fase liquida de QFI al 1.% + OV 17 al 1.5% 4 OV101 al 2.5%
sobre chromosorb WP y QF1 al 10% sobre Cromosorb P. 100 /120 mallas

3.- Microjeringa de 5 6 10 ul

4.- Material de vidrio de laboratorio

Condiciones de operacidn: QF1-0V17 oV 101 QF1

Temperatura de la columna - 200°C 180°C 170°C
Temperatura del detector - 240°C 225°C 220°C
Temperatura del inyector - 255°C 250°C 255°C

Los demds parametros de operacidn deberidn ser ajustados por el operaaor
de acuerdo al cromatégrafo con que se cuente en el laboratorio.

Procedimiento:

Preparacién del estandar: Pesar 0.05 g. de estandar analitico de diazinon
en un matraz aforado de 50 ml disolver con acetona con 5-10 miL y atorar
con el mismo disolvente.

Preparacidén de la muestra:

Para concentrados emulsionables pesar una cantidad equivalente al ingre-
diente activo del estanadar, disolver en acetona con 5-10 ml y aforar a -
volumen con el mismo disolvente.

Para polvos y granuiados pesar una cantidad equivalente al ingrediente --
activo del estandar pasar a un matraz volumétrico de 100 mi,agregar <0 mi
de acetona y extraer por | hora filtrar en matraz volumétrico de 50 ml

y aforar con mismo disolvente.
Determinacidn:

Inyectar de 3-5 uls de estandar de Z2-3 veces en forma consecutiva hasta -
obtener una respuesta constante de los picos que deberan alcanzar del --
60-70% de 1la escala total de la carta. Tratar a la muestra de la misma forma.

CALCULOS :

% de Diazindn = Altura o area del pico de la muestra X Peso estindar

Altura o area del pico del esténdar peso muestra X ® pureza est.
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DETEPMINACION DE DIMETOATO * (1,2 y 9)

Por: Cromatografia Gas-Liquido

Dimetoato es el nombre comfin del 0,0-Dimetil S-(N-metil carbamoil metil) fosforo
ditioato, es un insecticida sistémico y acaricida, con la sigquiente estructura -
quimica:

F6rmula Molecular: C5 le O3 PS2 N

Peso Molecular:  229.09

Punto de fusibn: 45 - 48°C

Estado ffsico: S6lido cristalino blanoco, con olor a mercaptano.

Solubilidad: Altamente soluble en cloroformo, cloruro de metileno, benceno, tolueno,
alooholes, esténdares y cetonas, ligeramente soluble en Xileno, Tetra
cloruro de carbono e hidrocarburos alif&ticos.

Solubilidad en agua 25% a 21°C.

Reactivos:

1.- Acetona grado reactivo analitico.
2.- Aloohol etilico reactivo analftico.
3.- Esté&ndar analitico de pureza conocida.

Xquipo:

1.- Cromat8grafo gas-liquido con detector de ionizacién de flama(FID).

2.- Columa de vidrio silanizada de 1.5 m. de longitud x 2 mm de di&metro intermo
empacada con fase QF1 4% + OV 17 al 4% sobre Chramosorb W HP 100/120 mallas

3.- Microjeringa de 10 Uls.

4.- Material de vidrio de laboratorio.
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Condiciones de Operacién:

Columa - 150°C
Inyector - 200°C
' Detector - 250°C

Los demis parimetros de operacién como atenuacién, velocidad de la carta, flujos de
gases deberan ser ajustados hasta obtener la respuesta maxima.
Procedimiento:

Preparaci6n del estandar.- Pesar 0.050 g. de dimetoato est&ndar en un matraz volumé-

trico de 50 ml disolver con 10 ml. de acetona y aforar con etanol concentracién final
-6

1x10 " g/ul.

Preparacifn de la muestra:

Pesar una porcifn equivalente a la del est&ndar analftico en un matraz volumétrico de
50 ml. disolver en acetona 10 ml. y llevar a volumen con etanol.
Determinacién:

Inyectar de 2 a 3 uls. de estlndar y muestra de 2 a 3 veces en forma consecutiva hasta
obtener una respuesta repetitiva y con una altura de la carta del 60-70% de la escala
total, cuantificar por &rea o altura de los picos.

Cilculos:
. ._Altura muestra = Conc. est. t4nd
¥ Dimetoato: Altura est. ° Conc.muestra ¥ pureza es
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DETERMINACION DE DICROTOFOS POR
CROMATOGRAFIA GAS-LIQUIDO. * (9)

Dicrotophos es el nombre com@n de Dimetil-cis-2-dimetil-carbamoil-1-
metil vinil fosfato; un insecticida sistémico y de contacto registra
do y con la siguiente estructura qufimica:

F6rmula molecular C, H PO_ N

8 16 5
Peso molecular - 237
Punto de fusibn - 175°F
Gravedad especifica - 1.2 a 60/60°F
Solubilidad - miscible en agua, soluble en acetona,
alcohol, isobutanol.
Otros nombres - Bidrin, Carbicron, Ektafos

Reactivos:

1.- Esténdar analitico de Dicrotophos de pureza conocida.
2.- Acetona G.E.

3.- Iso-octano G.E.

Equipo:

1.- Cromatdégrafo gas-liquido con detector de Ionizacidn de flama (FID).

2.- Columna de vidrio de 1.8 mt. x 2 mm D.I. empacada con SE-30 al 4%
y OV-210 al 6% sobre cromosorb WHP 80/100 mallas

3.- Jeringa de 5-10 microlitros

4 .- Material de vidrio de laboratorio
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Condiciones de operacién para el FID

Temperatura de la columna - 200°C
Temperatura del inyector - 230°C
Temperatura del detector - 250°C
Velocidad de flujo del N2 - . 45 ml/min
Velocidad de flujo del H2 - 30 ml/min
Velocidad de flujo del aire - 300 ml/min
Presidn del N2 - 4 psig

Los parémetros de operacién como velocidad de la carta, atenuacién,
sensibilidad deber&n ser ajustados por el operador para obtener una
respuesta Sptima.

Procedimiento.-

Preparacidn del est&ndar.- Pesar + 0.05 g. del std. de Dicrotophos
en un matraz aforado de 50 ml. disolver con agitacibén en acetona y
aforar; si es necesaria una 2a dilucién efectuarla.

Preparacifn de la muestra.- Pesar una porcibén de la muestra debida-
mente homogenizada equivalente a 0.05 g de I.A. de dicrotophos; di-
solver en acetona agitando para extraer y aforar a 50 ml.

Determinacién.- Inyectar de 3-5 Uls, de esténdar y Muestra por du--
plicado, si es necesario ajustar los parametros del aparato a obte-
ner una reproducibilidad y altura de los picos aceptable.

CALCULOS:

Altura o &rea del pico de la muestra X Peso esténdar X % pureza
Altura o area del pico del esténdar Peso muestra P

% de Dicrotophos =

estandar
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DETERMINACION DE DNBP (Dinoseb) * (9)

Por: Cromatografia Gas-Liquido
(Detector ionizacibn de flama)

Nombre comiin: Premerge o DNOSBP (Dinoseb)
Nombre quimico: 4,6-Dinitro-O-sec-butilfenol
Accibn: herbicida

Estructura quimica:
OH
OZN— -CH- CH, - CH
-~ CH
NO

FOormula molecular: C10 le O5 N2

Peso molecular: 240 g/mol
Punto de fusidn: 36 a 44°C

Descripcibdn fisica: Liquido de color &mbar

Reactivos:

l.- Metanol (alcohol metilico) grado reactivo analitico

2.- Trifloruro de boro (catalizador)
3.- Dinoseb estandar de pureza conocida

Eggigo:

l.- Cromat6grafo gas-liquido con detector de ionizacidn de flama

2.- Columna de vidrio: Long. 1.8 mts. y 2mm didmetro int. empacada
con QFI al 10% sobre cromosorb malla 80/100 WHP (6 columna

equivalente).
3.- Jeringasde precisidn de 5 & 10 Uls.

4 .- Material de vidrio de laboratorio
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Condiciones de Operacidn:

Temperatura de columna: 190°C

Temperatura del inyector: 215°C

Gas acarreador: Nitrbgeno

Los parametros de operacidn como atenuacidn y velocidad de carta

deberédn ser ajustados por el analista, hasta obtener la respuesta

Optima y reproducible.

Procedimiento:

Metilacidn:

1._

Pesar + 0.05 g de Dinoseb estidndar en un matraz elermeyer
de 250 ml.

2.- Pesar el equivalente de + 0.05 g de muestra (Premerge) en
un matraz erlermeyer de 250 ml.

3.- Adicionar a ambos matraces 10 ml. de metanol

4.- Adicionar a cada uno 1 ml de BF3 (como catalizador)

5.- Reflujar durante 1/2 hora

6 .- Pasar cuantitativamente el resultado de la metilacidén en ma-
traces volumétricos de 50 ml, haciendo lavados con metanol
(previamente dejar enfriar).

7.- 1Identificar tanto estdndar como problema por medio de etique
tas.

8.~ Aforar a 50 ml con metanol absoluto

9.- Agitar mecanicamente por 20 min. o manualmente por 0.5 horas

10.- La concentracidn final es de 1 x 107° g/ml.

Determinacidn:

Inyectar 2-4 Ul de estidndar, si es necesario ajustar los paradmetros

del instrumento y volumen inyectando para dar una completa separacidn

dentro de un tiempo razonable y altura de los picos entre 60 & 70%

de la escala total. Proceder con la determinacidn, haciendo por 1lo

menos 3 inyecciones de cada uno est@ndar y muestra 8 hasta encontrar

repetibilidad en las alturas de los picos.
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Calculos:
1.- Medir la altura de los picos o Adreas de la muestra y del estindar

% Concentracidn = Altura 6 &rea de la muestra Conc. std. x pureza etd.

Altura 6 adrea del std. Conc. muestra
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DETERMINACION DE:
DISULFOTON * (1,9)

Por:Cromatografia de Gases

Disulfoton es el nombre comin del 0,0-Dietil S- (2-(etiltio)etil)
fosforoditioato.

Otros nombres: Di-syston, Solvirex, Ditiodemeton, Ditiosystox, es un

insecticida y acaricida sistémico registrado, con la siguiente estruc
tura quimica.

~_:
_—

C2H50

P -S-CHZ-CHZ-S--'CZH5

C2H50

Formula molecular: C8 ng 02 S3 P

Peso molecular: 274.2

Estado fisico y color: liquido de color ambar
Densidad: 1.144

Punto de ebullicidn: 62°C a 0.01 mm de Hg

Soluwbilidad: Soluble en acetona y en la mayoria de los solventes organi
cos soluble en agua 25 ppm.

Estabilidad: Se hidroliza en condiciones alcalinas estable en condicio-
nes de almacenamiento normal.
Condiciones de temperatura:

Inyector - 200°C
Detector - 280°C
Columna - 160°C
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Reactivos y equipo:

Estindar de disulfoton de pureza conocida.

Acetona grado R.A.

Cromatégrafo gas-ligquido con detector de ionizacidn de flama
Columna de vidrio silanizada de 1.8 mts. de long. x 2 mm de D.I.
empacada con OV 225 3% sobre cromosorb WHP 100/120 mallas.

Procedimiento:

Pesar 0.05 g. aproximadamente de estidndar de Disulfoton en un matraz
volumétrico de 25 ml. agregar acetona y agitar hasta disolver total-
mente y llevar a volumen con acetona.

Para productos formulados pesar aproximadamente el equivalente a 0.05 g.
de ingrediente activo de Disulfoton en un matraz de 25 ml. (Para produc-
tos granulados agitar en forma mecdnica por 30 minutos en acetona o en
forma manual por una hora).

Los pardmetros de operacidn como atenuacibn y velocidad de la carta -
deberan ser ajustados por el operador hasta obtener una respuesta ---
Optima de reproducibilidad de la altura de los picos entre 60-70% de

la altura total de la carta.

Cilculos:

Area muestra X Conc. estandar

% Disyston = Area estandar Oonc.muestra

X % pureza é&el estandar
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DETERMINACION [E OOMPUESTOS DITIOCARBAMICOS POR
CESPRENDIMIENTO DE DISULFURO DE CARBONO* (6,7,9)

FUNDAMENTO:

Los ditiocarbamatos se descomponen por calentamiento en medio &cido.
El disulfuro de carbono desprendido pasa a través de una solucién de ace-
tato de plamo, pb (O A‘::)2 contenida en trampas, para remover st Yy SO2
que vienen como impurezas de la muestra. El disulfuro de carbono libre
reacciona con una solucién de potasa metanSlica, y el xantato formado se

titula con solucién de yodo valorado.

REACTIVOS

1.- Solucién de potasa metanSlica 2N disolver 112 gr. de KOH en 500 ml

de metanol anhidro, filtre a través de algoddn v afiada otros 500 ml
de metanol anhidro.

2.- Solucién valorada de yodo 0.1 N

3.- Solucién al 20% de HZSO 4

4.- Solucién de acetato de plomo al 10%

5.- Solucién de &cido acetico al 20%

PROCEDIMIENTO

Afiada 20 ml de soluci6n de pb (0A), al 10% en cada trampa de aceta
to de plamo y 50 ml de potasa metanSlica 2N en el absorbedor de Cs, (E1
absorbedor debe estar completamente seco y a 20 °C). Cuando el equipo
de desprendimiento se encuentre instalado, pese una cantidad de muestra
que contenga 0.1 a 0.3 gr. de ditiocarbamato y transfierala cuantitativa
mente al matraz de reaccién e inmediatamente tapelo.
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250,

al 20% por medio de un embudo de separacién. Regule el burbujeo del va
cio a 3 burbujas por seg. Algunas formulaciones reaccionan violentamen
te y requieren especial cuidado al momento de agregar la solucién de
HZSO s Y durante el tiempo que dura la operacién de desprendimiento para
evitar proyecciones y accidentes.

Conecte el sistema de vacfo, agrege cuidadosamente 50 ml de H

Conecte el sistema de calentamiento y mantengala ebullicién por
1.5 hr.

Desconecte cuidadosamente el absorbedor de potasa metanblica y va-
cie el contenido en un matraz erlenmeyer de 1000 ml usando 250 ml de agua
oon el finde transferir cuantitativamente el cs, absorbido.

Afada 3 gotas de fenolftaleina y neutralice ocon solucién de &cido
acético al 30% hasta que el color desaparezca.

Inmediatarente titule con solucién de yodo 0.1N, cerca del punto
final, agregue 5 ml de soluci6n indicadora de almidSn y siga titulando
hasta aparicién del color azul del complejo yodo-almidén . La titula-
cién debe realizarse en menos de un minuto porque la descamposicién del
Xantato/monotiocarbamato es extremadavente r3ipida en condiciones &cidas.

Determine el blanco (generalmente va de 0.1 a 0.2 ml de yodo 0.1N)
diluyendo 50 ml de potasa metandSlica con 250 ml de HZO' neutralice con
&cido acBtico al 30% y titule en la misma forma.

Calculos

% Ditiocarbamato = meq Ditiocarbamato x N Yodo (V Muestra -V blanco
yodo x 100

Peso muestra
meg. Zineb, Maneb, Ziram, Naban, PM
2

Ferbam = PM
3
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DETERYMINACION DE DIURON *(1)

Por: Espectroscopia de Infrarrojo

Diurén es el nombre comin del 3 (3,4-Dicloro fenil)-1,l-dimetilurea,
un herbicida registrado que tiene la siguiente estructura quimica.

cH
0 H
n ]

N-C - N - Cl

CH
Cl

Formula molecular:- C9H10 Cl2 N2 0

Peso molecular: 233.1

Punto de fusidn: 158° 159°C

Estado fisico: cristales de color blanco ,
Solubilidad: soluble en hidrocarburos; en agua 42 ppm a 25°C

Otros nombres: Karmex, Di-on, Diurex, Vonduron, Diclorfeaidim

Reactivos:

1.- Estindar analftico de Diuron de pureza conocida
2.~ Cloroformo, grado espectro
3.- Sulfato de sodio anhidro granular

Equipo:
l.- Espectrofotdmetro infrarrojo con celdas de Na Cl de 0.5 m m. de
espesor.
2.- Agitador mecanico
3.- Centrifuga & aparato de filtracidn

4 .- Material de vidrio comin de laboratorio.
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Procedimiento:

Preparacidn del estindar; pesar aproximadamente 0.06 g de estdndar
analitico de Diurdn en un matraz aforado de 10 ml, se disuelve y

afora con cloroformo, si es necesario colocarlo en el agitador me-
cdnico hasta que se disuelva. Agregar de 1-2g de sulfato de sodio

anhidro para eliminar la humedad que pudiera tener la muestra.
Preparacidn de la muestra; Pesar una cantidad de muestra equivalente
a 0.3 g de irgrediente activo en un matraz aforado de 50 ml, aforar

con cloroformo. Agregar 1-2 g. de sulfato de sodio anhidro.

Determinacidn:

Llenar la celda de referencia con cloroformo y ajustando el espectro
fotdmetro a las condiciones Sptimas, correr muestra y Standard de 1399

cem L a 1316 cmt (7.15 micras a 7.6 micras) determinando la mixima
absorbancia a 1353 cm L (7.39 micras) .
Célculog:

Dadas las absorbancias y usando las concentraciones del Standard y muest.
calcular el porcentaje de Diurén como sigue:

iuron= Abs. . ;
% Diuron= Abs. muestra conc.estd x pureza del est&ndar

Abs.estd. conc. muestra
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DETERMINACION DE:

ENDOSULTFANx(L,9)
Por:Cromatograffa Gas-Liquido (D.I.F.)

Endosulfan es el nombre com@in aceptado del Hexacloro,hexahidro -
2,4,3-benzodioxatiepin-3-6xido, es un insecticida, acaricida regis
trado con la siguiente estructura quimica.

Cl
H
Cl \\\\\
—-"'CH2 — 0\\\\S= o
ClClcCL ///,
Cl . CH, == O
/f-x 2
Cl

F6rmula molecular: C9H6C1603S

Peso molecular: 406.9

Estado fisico,color y olor: El1 endosulfan es incoloro, e inodoro,
sblido cristalino, mezcla de 2 isbmeros
con puntos de fusibn de isbmero I-106°C
e is6mero II 212°C el producto té&cnico -
es un sblido cristalino color café con -
punto de fusibn de 70-100°C, con un radio
de 4:1 de los 2 isbmeros. Ambos isbmeros
tienen actividad insecticida.

Solubilidad: Practicamente insoluble en agua, soluble
en la mayorfa de los solventes orgénicos.

Estabilidad: Generalmente estable en condiciones idea-
les. Se descompone por catalizacibén con --
hierro, lentamente hidrolizable en agua, -
sensible a los &cidos y a las bases no com
patible con los plaguicidas alcalinos.
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Otros nombres: Foleytan, Gabionex 35, Thiodan, Thiosulfan, Toxidian,
Yori, Thionex, Acaricida Bajfo.

Reactivos:

1. Endosulfan est&ndar analftico de pureza conocida.

2. Aldrin esténdar de pureza conocida como est&ndar interno si se -
cuenta con é1.

3. Acetona grado reactivo analitico (o cloroformo en sustitucién)

Equipo:

1. Cromatégrafo gas-liquido con detector de ionizacibén de flama

2. Columna de vidrio silanizada de 1.5 mts. de longitud y 0.2 mm de
D.I. empacada con SE 30 al 10% o Q.F.I. al 4% + OV 17 al 4% sobre
gas chrom malla 109/120.

3. Jeringa de precisibn de 10 uls.

4, Equipo de vidrio de laboratorio

Condiciones de operacibn:

fase SE 30 10% fase QF1 - 0OV17
Temp.columna 230°C 190°C
Temperatura
Inyector 260°C 225°C
Temperatura
Detector 260°C 260°C

Los demis parametros de operacifn tales como atenuacién, velocidad de
la carta, flujos de los gases deber&n ser ajustados hasta obtener la
respuesta midxima de reproducibilidad.

Procedimiento:

Preparacién del esténdar.- Pesar 0.050 g. de endosulfan esténdar en un
matraz volumétrico de 50 ml. disolver en acetona y aforar con el mismo

solvente concentracién final 1 x 10'-6 g/ul.

Preparacién de la muestra:

Pesar una porcibn equivalente a la del estindar analfitico en un matraz
volumétrico de 50 ml. disolver en el solvente y llevar a volumen.
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Determinacién:

Inyectar de 4-5 uls. de estindar y muestra por 2-3 veces en forma
consecutiva hasta que den una separacifén razonable de los dos picos
Yy una altura de la carta del 60-70% de la escala total. Cuantificar
los 2 isbmeros del producto ya que los dos son compuestos activos.

;
Calculos:

_ Altura de muestra «___Conc.esténdar p t4nd
"~ RKltura del estSndar “© Conc.muestra X3 2a es

% Endosulfan
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DETERMINACION DE SULFATO O NITRATO *(9)
DE ESTREPTOMICINA POR ESPECTROSCOPIA yvy

La estreptomicina es un bactericida registrado como sulfato o nitrato
es usado para el control de un nfimero de pat6genos muy importantes.

El sulfato de estreptomicina tiene la siguiente estructura quimica:

H
—— H ——————
NH OH N
HN-C-HN __ — N -C- M,
HO—
OH \\\o
0 —0 . 380,
\ OH
cfi, CHO 3 OH
\ H 2

Principio del método:

Los compuestos de la estreptomicina son sometidos a una hidr6lisis -
alcalina para formar maltol el cual es determinado por UV a 324 nm en
solucidén acuosa alcalina. Alternativamente, la solucidn alcalina de --
maltol puede ser neutralizada con &cido, tratado con cloruro férrico el

cual produce un color pfirpura y se determina en la regibén visible a --
530 nm.

Reactivos:

. Estandar de sulfato de estreptomicina de pureza conocida.
Solucidén de hidr6xido de sodio, 1N

. Acido clorhfdrico 1.2N

Acido clorhidrico 0.1N

Solucién de cloruro férrico al 10%

- AN 2 RN VT | C I
. .

. Solucién de cloruro férrico al 0.25%
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Preparar esta solucién cada que se efectue el anélisis
pipeteando 2.5 ml de la solucidn de cloruro férrico al 10% y
10 ml de &cido clorhidrico 0.1N en un matraz volumétrico de 100 ml

y aforar con agua.

Equipo:

1. Espectrofotdémetro ultravioleta- visible de doble haz con celdas de -
silica de 1 cm.

2. Material de vidrio usual en el laboratorio
Bafio maria

4. Bano de hielo

Procedimiento:

Preparacién del estandar: Pesar 80 mg de sulfato de estreptomicina en un
matraz volumétrico de 100 ml diluir y aforar con agua destilada. Esta -
solucibén deberid guardarse en el refrigerador y renovarse cada 2 semanas.

Preparacién de la muestra: Pesar una porcibén de muestra equivalente a --
80 mg de sulfato de estreptomicina, llevar a un matraz aforado de 250 ml
disolver y aforar con agua destilada.

Determinacién:

Pipetear 10 ml de solucibén estd&ndar en un matraz aforado de 25 ml,10 ml.
de la solucidén muestra a un segundo matraz de 25 ml y 10 ml de agua --
(como blanco) a un tercer matraz de 25 ml, agregar 2 ml de solucibén de -
hidréxido de sodio 1N a cada matraz y calentar a bano maria por 10 min.
Enfriar en un bano de hielo por 3 min.a temperatura ambiente.

Para una determinacibn en la regidén ultravioleta aforar los matraces, --
mezclando bien, tomar una alicuota de 10 ml de cada uno y llevarlos a -
matraces aforados de 50 ml y diluir con agua. Correr esténdar y muestra -
de 360 nm a 260 nm usando la solucidn blanco como referencia. Medir el -
pico analitico a 324 ppn.

Para una determinacién colorimétrica, se desarrolla un color purpura como
sigue: a cada uno de los tres matraces de 25 ml agregar 2 ml de &cido --
clorhidrico para neutralizar el hidréxido de sodio, agregar 5 ml de solu-
cién cloruro férrico al 0.25%, aforar con agua y mezclar bien. Correr el

estandar y la muestra de 650 nm a 450 nm usando el blanco como referencia-
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Efectuar las lecturas a 530 nm

CALCULOS:

% Sulfato de
E§natrepbalu_ _ Abs.muestra X Conc. std. X 2a
ct Abs. std. Conc.muestra Pure

% Estreptomicina = 1.253 x § Sulfato de estreptomicina
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DETERMINACION DE FENVALERATE *(9)

Por Cromatografia gas-liquido

FENVALERATO es el nombre comin de ciano (3-fenoxi-fenil) metil-4-
cloro-alfa (l-metil etil) bencen acetato Insecticida de amplio es
pectro registrado

con la siguiente estructura quimica

0
CHS\ ‘/CHS
9H . __IJ
€1 c q 0 ?
6 C=N
Formula Molecular: C,5 H,, NO, Cl

Peso Molecular: 419.5

Estado fisico y color: El1 material t&cnico contiene un minimo de 90%
de fenvalerato. Es un liquido viscoso de color
amarillo café.

Densidad: 1.26 g/cm3a 22°C

An3ilisis:

Material técnico y formulado: Se puede determinar el contenido total
de isbmeros de los productos técnico y formulado por cromatografia
gas-liquido.

Reactivos:

1. Estandar analitico de Belmark de pureza conocida
2. Acetona grado reactivo analitico

3. 1Isooctano grado reactivo analitico

Equipo
1. Cromatdgrafo gas-liquido con detector ionizacidn de flama

2. Columna de vidrio silanizada empacada con fase liquida OV 101 3%
sobre Cromosorb W 80-100 mallas.
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3. Jeringa de 5 6 10 ul.
4. Material de vidrio de laboratorio

Condiciones de operacidn

Temperaturas

Columna - - 245°C
Inyector - - 250°C
Detector - - 250°C

Los demas parametros de operacibén deberan ser ajustados por el ope-
rador de acuerdo al cromatdgrafo con que se cuente en el laboratorio.

Procedimiento

Preparacién del estandar:
Pesar 0.05 g de estidndar analitico de fenvalerzto en un matraz volu-
métrico de 50 ml disolver con acetona de 5 a 10 ml hasta que se di--

suelva y aforar a volumen con acetona.

Preparacion de la muestra:

Para concentrados emulsionables pesar una cantidad equivalente a la
del ingrediente activo del est#ndar en matraz volumétrico de 50 ml,
disolver con 5-10 ml de acetona y llevar a volumen con isoctano.

Para material solido: pesar una cantidad equivalente al ingrediente
activo del estdndar, en un matraz de 100 ml, extraeer con 20 ml de
acetona por 1 hora, filtrar en un matraz volumétrico de 50 ml y lle

var a volumen con isoctano.

Determinacidn:

Inyectar de 3-5 Uls de estandar y muestra de 2 a 3 veces en forma
consecutiva hasta obtener una respuesta constante de la altura de
los picos de los 2 isdmeros del producto y cuantificarlos por altura

6 area.

Calculos

P

% Fenvalerato= Altura & &rea de 2 isOmeros muestrax peso est. % pureza

Altura 6 4rea de 2 isdmeros estdndar peso Muestra. estan-
dar.
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DETERMINACION DE FOSFORO TOTAL
(Volumetria) * (7,12)

Pincipio del método:

Algunos compuestos organofosforados son usados como plaguicidas por
tener la propiedad de inhibir la colinesterasa y por consecuencia -
pueden causar danos a quienes los comercializan, aplican o fabrican.
Algunos de los principales plaguicidas son el Dimetoato, Paratibn, -
Forato y Dicrotofos los cuales contienen fosforo en su estructura mo
lecular. El princicipio de este anllisis se basa en la propiedad que
tiene el fosforo a ser precipitado como &cido fosférico y luego con-
vertido a fosfomolibdato de amonio y posteriormente disuelto en so--
lucién valorada de hidrbéxido de sodio y finalmente titulado por re--
troceso en solucién de &cido sulffrico valorado.

Alcances del método:

Los compuestos orgdnicos con un contenido de fosforo y con la condi--
cién de no ser vol&tiles en solucidn de &cido nitrico o en mezclas de
oxidantes drasticos y adem8s de no formar derivados vol&tiles podréan
ser analizados por este método.

Este método esta limitado a situaciones especiales como por ejemplo
para analizar mezclas o combinaciones dificiles de separar o por ca-
recer de estandar analfitico. |

Material:

Matraz Kjeldahl de 800 ml.
Parrilla de calentamiento

Vaso de precicipatos de 1000 ml.
Agitador de vidrio

Papel filtro whatman

Matraz erlenmeyer de 500 y 1000 ml.
Buretas de 25 ml.

Campana de extraccidn
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Reactivos:

Acido sulffirico grado R.A.

Acido clorhidrico grado R.A.

Acido nitrico grado R.A.

Hidr6xido de sodio grado R.A.

Solucibén de molibdato de amonio: Disolver 100 g. de &cido molibdico
grado R.A. en una solucibén de hidrdxido de amonio (144 ml. de NH4OH
grado R.A. + 271 ml. de agua destilada) dejar reposar un dia y dese-
char el sedimento, guardar en frasco &mbar con tapén de pl&stico.

Solucidn de nitrato de amonio: Disolver 100 g. de nitrato de amonio
grado R.A. libre de fostoro con agua destilada y llevar a un litro.
Fenolftaleina grado R.A. '

Agua destilada.

Procedimiento:

Se pesan de 0.1 g. a 0.2'g. de muestra segfin la garantia del producto.
Se pasan a un matraz kjeldhal de 800 ml. y se adicionan de 5 ml. de -
H,SO, grado R.A. y de 5 ml. de HNO

2774 3
10 ml. de mezcla sulfonftrica 1:1. Calentar con agitacifn en parrilla

grado R.A. 1lo cual equivale a --

bajo campana de extraccidn hasta la aparicidén de humos blancos. Trans
ferir cuantitativamente del matraz a un vaso de precipitados de 1000
ml. lavando el matraz con la minima cantidad de agua.

Adicionar fenolftaleina mas 50 ml. de solucién de nitrato de amonio -
al 10% en agua destilada, después agregar hidr6xido de amonio grado
reactivo hasta coloracibn rojiza, neutralizar con HNO3 al 30% hasta -
quedar incoloro. Calentar de 60-70°C y agregar de 30-50 ml. de una --
solucibn de molibdato de amonio agitando para ayudar a la precipita--
cién ( color amarillo), filtrar el precipitado en papel whatman No.42
y lavar con solucidén de nitrato de amonio (150-200 ml) y despues lavar
con agua destilada el papel filtro, recibir el filtrado en un matraz -
erlenmeyer de 1000 ml. y se elimina este filtrado.Pasar el papel con -
precipitado a un matraz erlenmeyer de 1000 ml. y deshacer dicho papel
con ayuda de una varilla o agitador de vidrio, agregar aproximadamente
200 ml. de agua destilada y unas gotas de fenolftaleina.
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Agregar NaOH 0.1N hasta que persista el color rojo midiendo el volu-
men y titular con HCL 0.1N hasta quedar incoloro.

CALCULOS:

_ (ml. de NaOH X N)-(ml. HCL X N) X 0.00135 X 100
% FOSFORO = Peso de la muestra
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DETERMINACION DE FOSFURO DE ALUMINIO

Por evolucidn de la fosfina *(4,5)

Nombre comun: Fosfuro de Aluminio o otros nombres Phostomn, Delicia,
Celfos, Fumitoxin y Quickphos

Es un insecticida fumigante muy eficas registrado con la siguiente
formula molecular: ALP h

Peso molecular: 57.95

Reactivos:

Acido Sulflrico al 10%

Cloruro mercirico 1.5%

Ioduro de Potasio (2 g. de KI en 50 ml de agua destilada)
Iodo-0.1 N

Tiosulfato de Sodio 0.1 N

Almidon en solucibn al 1%

L

(= TS N R VS B SR o
L]

Equipo:

Bomba de vacfo
Torres de digestion
Perlas de vidrio ’

> W
.

Matraz de 3 bocas esmeriladas de 1 1t

Procedimiento:

Pesar 0.03 g. de muestra y colocarla en el matraz de 3 bocas, conec-
tar el matraz con el refrigerante, colocar un embudo de separacidn
con 50 mls de H2804 10% en la otra boca, y un capilar con un tapon
de hule en la boca restante, una vez conectado el sistema se inicia
la reaccidn con la parrilla de calentamiento, se agrega el &acido sul

fGrico por goteo constante y se cierra la llave del embudo, se abre
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el vacio y se controla con el capilar de vidrio a manera que forment
3 burbujas por segundos en la parte inferior del capilar, calentar
durante 1 hora para que se lleve acabo la reaccidn, pasar el conteni
do de la torre a un matraz erlenmeyer de 1 litro y lavar la torre con
+ 200 ml de agua destilada y finalmente lavarla con 50 ml de solucidn
de Ioduro de potasio (2 g de KT-en 50 ml de HZO).

Después agregar 50 ml de I2 0.1 N y titular con solucidn de tiosulfa
to de sodio 0.1 N hasta color amarillo tenue, agregar solucidn de
almidon como inlicajor y se continua titulando hasta que vira de color
azul a blanco que es el punto final.

Cdlculos:

% de AIP = (mls Iz x Norm, 12 - mls kaz 82 O3 x Norm. Na252

Peso de la muestra

03)
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DETERMINACION DE FOXIM

Por: Espectroscopfa Infrarroja *(1,9)

Foxim es el nombre comin del alfa-(((dietoxifosfinotioil)oxi)imino)
bencen acetonitrilo, es un insecticida registrado con la siguiente
estructura quimica:

C,H

250
\\\\‘\\ S
/
P CN
\ |
z//////’ O- N= C-
C,oHsg

F6rmula molecular: C12H1503N2PS

Peso molecular: 297.9
Estado fisico: Liquido de color &mbar facilmente soluble en alcohol

y acetona, soluble en éter de petr8leo, solubilidad
en agua 0.2 mg/1000 g.

Reactivos:

1. Bisulfuro de carbono G.E.
2. Estandar analftico de pureza conocida

Equipo:
1. Espectrofotémetro I.R. de doble haz
2. Celdas de cloruro de sodio de espesor de 0.1 mm.

Procedimiento:

Pesar 0.15 g. de estandar analftico y disolver en bisulfuro de carbono

en un matraz volumétrico de 25 mls. y llevar a volumen con el mismo sol
vente.
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Preparacién de la muestra.-

Pesar el equivalente del est&ndar analftico en un matraz de 25 ml.
disolver con agitacibén si es necesario y llevar a volumen con bi-
sulforo de carbono. Pasar sobre sulfato de sodio anhidro en un em-
budo de filtracidn, llenar las celdas con esténdar y muestra respec
tivamente. Correr el espectro y buscar la sefal caracteristica en-
tre la regién de 1020 a 870 cm-l y se determina la senal caracteris

tica en la banda de absorcifn a 940 cm-l.
Cilculos:
_ Abs.muestra - Conc.estindar
% de Volaton = Abs. estand X Conc .muestra X % de pureza del

estidndar



- 107 -
DETERMINACION DE:
HERBICIDAS HORMONALES® (5)

( ACIDO 2,4- DICLOROFENOXIACETICO)
El descubrimiento en 1942 de las propiedades herbicidas del 2,4-D -

inicib el perfodo de mayor desarrollo de los herbicidas con los de-

rivados del acido fenoxiacético que tiene la siguiente estructura -
general:

0 -(CHZ)n =COOH

Los compuestos m&s importantes de este grupo son:

0 -CH, -COOH

2 0 —CHZ-{DOH 0- CH2'4xxH
Cl cl1 _ C1 Cl CH3
C1 Cl Cl
2,4-D 2,4,5-T MCPA
ido 2,4-Diclorofenoxi- Acido 2,4,5-Tricloro- Acido 2-metil-4 cloro
ético fenoxiacético

fenoxiac8tico
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El gran éxito de estos nuevos productos se debio principalmente a
dos de sus propiedades. La fuerte actividad herbicida que permite

utilizarlos en dosis muy pequenas y econfmicas y su gran selecti-
vidad.

Las caracteristicas fundamentales de su accién herbicida son las
siguientes:

1) Actuan por contacto y por traslocacibén destruyendo
hierbas anuales y perenes.

2) Actuan selectivamente contra muchas hierbas de hoja
ancha por lo que tienen gran aplicacién en cultivos,
cereales y gramineas en deneral.

3) Aplicados al suelo son absorbidos por las rafces de
las plantulas j6venes originando su destruccién.

4) Su toxicidad para el hombre y los animales es baja
y permiten la destruccibn de las malas hierbas a --

costos muy bajos. Como el 2,4-D y an8logos circulan
por el interior de las plantas.

No es necesario que el tratamiento las recubra totalmente bastaran
unas gotas en una rama para originar la destruccibén total. Pueden
aplicarse con pulverizaciones de bajo volfimen requiriendose canti-
dades del orden de 10 litros/hectirea para lograr una destruccibn
satisfactoria de las malas hierbas en los cultivos de cereales.

PROPIEDADES FISICAS

2,4-D

FORMULA DESARROLLADA
Cl

Cl 0 - CH, - COOH



Cl

Cl
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Es un polvo blanco con un ligero olor a fenol PF de 138°C insoluble
en agua y soluble en alcohol.

Toxicidad: La DL50 oral aguda para las ratas es de 375-660 mg/kg -
seglGn los trabajos antiguos, datos recientes dan aproximadamente --
1.200 mg/kg para rata 800 mg/kg para el conejo y 100 mg/kg para el
perro. Estas dosis no estan confirmadas por otros investigadores.

PREPARACION INDUSTRIAL

2 '4-D

El &cido 2,4-D se obtiene industrialmente por reaccién del monocloro
acetato sb6dico y el 2,4-Diclorofenolato sédico y precipitacién del -
dcido fenoxiacético con &cido clorhidrico:

Cl Cl

ONa + Cl-CH,

Cl 0 -CH, -COONa + NaCl

—COOH
. 2

Cl

Cl
0~CH,,~COONa+HC1 c1©_ 0 ~CH, -COCH + NaCl
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METODO Df ANALISIS
( Acido 2,4-D)
A partir de un ester

(Saponificacidn)

Se pesan 0.8 - 1.0 g. de muestra, se agregan 100 ml. de alcohol etfilico
de 1-2 g. de sosa en escamas en un matraz erlen meyer de 500 ml se poﬁe
a reflujo durante 1 1/2 - 2 horas.

Terminado el tiempo de reflujo se enfria, se le adicionan 50 ml de agua
destilada a través del refrigerante del aparato de reflujo acto seguido
se desconecta el matraz erlenmeyer, se lleva a una parrilla eléctrica -
en campana para evaporar totalmente el alcohol etflico.

Una vez evaporado el alcohol etilico se deja enfriar el matraz y se pro-
cede al an8lisis como una amina.

(HidrdSlisis)
El contenido del matraz se transfiere a un embudo de separacifn de 500 ml
cuantitativamente con ayuda de 40 ml de agua destilada (cantidad minima)

se adicionan 50 ml. de &cido sulfdrico al 50% con lo que tenemos la --
precipitacién del &cido 2,4-D).

Extraccidn.- Se le adicionan 70 ml de éter etfilico al embudo de separa-
cidén gque contiene precipitado el &cido 2,4-D se agita durante 15 segqun-
dos, se deja reposar 5 minutos , la capa eterea queda arriba conteniendo
la parte principal del &cido 2,4-D disuelto se separa la capa acuosa --
(de abajo) y se transfiere a otro matraz erlenmeyer de 250 ml. se le hace
una segunda adicibén de 70 ml. de éter etflico se agita 15 segundos se deja
reposar durante 5 minutos se separa la capa acuosa de abajo a un matraz
erlenmeyer de 500 ml. y la capa etérea (de arriba) se junta con la solu-
cién principal que se ecnuentra en el embudo de separacién de 500 ml la
capa acuosa que se decant6 al matraz erlenmeyer de 500 ml. se transfiere
al embudo de separacién de 250 ml y se hace una tercera y Gltima extra-
ccién de 70 ml de éter etflico, se agita 15 segundos, reposa 5 minutos,
se separa la capa acuosa y la capa etérea se junta con las extracciones
etéreas la y 2a en el embudo de separacién de 500 ml.
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Lavados de la solucibn etérea.

En la fase etérea se encuentra disuelto el &cido 2,4-D se le hacen 5 -
lavados de 30 ml de agua destilada cada uno hasta neutratidad aproxima
damente, (ver nota) cada agua de lavado se recibe en un vaso de precipi-
tados de 250 ml. conteniendo 3 gotas de naranja de metilo como indicador
para checar 2! vire a la neutralidad.

Nota importante.- Procurar en los lavados no llegara la neutralidad - -
(oF=7) ya que en este ounto hay pérdida de producto -
arrastrado por el acua de lavados.

Una vez lavado el extracto etéreo, se transfiere a un matraz erlenmeyer
de 500 ml cuantitativamente, lavando el emhudo de separacién con + 30 -
ml de éter etflico y juntar este lavado con la solucibn principal, se le
adicionan 20 ml. de agua destilada y se procede a evaporar todo el é&ter
etilico en bafio marfa, una vez evaporado todo el &ter se enfria, se le -
adicionan 100 ml. de alcohnl etflico v se procede a titular con solucibn
de sosa 0.1N usando como indicador fenolftaleina.

FORMULA PAPA CALCULNS

( ml NafH gastados) (N-NacH) (mlea. 2,4-D)
Peso de la muestra

PM acido 2,4-D = 221

mleq. 2,4-D

I

2
>

[}
o
N

_ 221
x 100 = == x 100

22.1

[
o
o
Ol
[

mleq. 2,4-D = 22.1

Nota: .. . .
Si la muestra es miscihle en agua se trata de una amina.

Si la muestra no es miscible en agua se trata de un ester
(emulsiona).
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REACCIONES QUE SE LLEVAN ACABO EN EL METODO
DFE ANALISIS DE HERBICIDAS HNOPMONALES.

1. Saponificacién

0 - CH,- C00 - R O - CH, - COO - Na
| ‘
cl c1
+ NaOH 5 + R-OH
EtOH

! i
cl ‘ Cl

FSTER SAL

2.— Hidrdlisis

O-C!H?-CCD-Na O—CH2-C00H
| .
c1 cl
al 50 &
] |
C1l Cl
SAL ' ACIDO 2,4- DICLORO

FENOXIACETICO
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MATERIAL

Matraz erlenmever de 50N ml.
Refrigerante de reflujo
Parrilla eléctrica

Embudo de separacién de 500 ml
Embudo de separacién de 250 ml
Soporte

Anillo

Probeta de 100 ml

Fmhudo de talle corto de € 1/2 cm de di&metro
Vaso de precicitado de 250 ml.
Bureta de 25 ml

Vaso de precipitado de 49 ml.

REACTIVOS

Hidr6xido de sodio en escamas
Acido sulfdrico al 50%
Naranja de metilo
Fenolftaleina

Solucibén de scosa 1.1N

Alcohol etflico

Eter etflico

Agua destilada
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DETERMINACION DE LINDANO

Por: Cromatografia Gas-Liquida *(1,9)

Lindano es el nombre comin del isdmero gama del 1,2,3,4,5,6-hexa-
clorociclohexano. El producto técnico es una mezcla de 5 &6 mis
isbmeros (65-70% de alfa, 5-6% de beta, 13% de gama, 6% de delta)
es un insecticida de contacto, cuya f&6rmula desarrollada es:

Cl
Cl Cl
Cl Cl
Cl
F6rmula molecular: Ce He Cl6
Peso molecular: 290.8
Estado fisico: Polvo blanco, cristalino, de volatilidad media,

esencialmente libre de olor.
Punto de fusidn: 112-113°C

Solubilidad: La solubilidad 10 ppm en agua varia con la tempera-
tura, ligeramente soluble en aceites minerales. So-

luble en acetona e hidrocarburos aromidticos.

Otros nombre: Agronexit, Exagama, Forlin, Lin-O-Mulsidn, Lindalo,
Lindaterra, Lin-0-Sol, Gamaphex, etc.

Estabilidad: Estable al medio ambiente, luz, calor y dioxido de
carbono no lo atacan Acidos fuertes, es dehidroclo-

rado en medio alcalino.

Reactivos:

l.- Estédndar analitico de Lindano, de pureza conociia

2.- Acetona, grado espectro
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BEjuipo:

Cromatdgrafo gas-liquido con detector de ionizacidn de flama (FID) .
Columna de vidrio de 1.5 m x 0.2 mm DI empacada con 4% de OV-17 +
4% QF-1 sobre cromosorb GHP malla 100/120.

Jeringa de 5-10 ul

Material de vidrio necesario

Condiciones de Operacidn para el FID:

Temperaturas
Temp. de la columna - 170°C
Temp. del inyector - 260°C
Temp. del detector - 250°C
Gas acarreador - nitr6geno

Los parametros de operacidn tales como velocidad de la carta, ate-
nuacidn, sensibilidad, deberan ser ajustados por el operador para
obtener una respuesta Optima.

Procedimiento:

Preparacidn del estadndar; pesar + 0.05 gr. de estdndar de Lindano en

un matraz aforado de 50 ml; disolver con acetona, agitando y aforar.

Preparacidén de la muestra; pesar de la muestra un equivalente a
0.05 gr de I.A. de Lindano, disolver con acetona y aforar a 50 ml.

Determinacidn:

Inyectar 5 ul de estdndar y muestra por duplicado, o mds si es nece
sario, hasta que los picos tengan semejanza, los paradmetros del apa
rato y el volumen inyectado variardn, dependiendo de las condiciones
del cromatdgrafo, siendo ajustados por el operador de acuerdo a sus
necesidades.

$ Lindano = Altura muestra Conc. esténdarxpureza estindar

Altura estindar conc. muestra
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DETERMINACION DE LINURON

Por: Espectroscopia de infrarrojo ﬁl,Q)

CH3 0] H
| ] L] ]
CH3 -0-N-C-N Cl
1l
Nombre Quimico.- 3-(3,4 diclorofenil 1)-l-metoxi-l-metilurea uso-

herbicida.

Formula molecular.- C9 Hlo C]2 N2 O2

Peso molecular.- 249.1

Punto de fusidn.- 93 a 94°C

Propiedades fisicas.- Cristales sb6lidos color blanco

Solubilidad.- En agua 75 ppm. a 25°C ligeramente soluble en hidro-
carburos alifiaticos moderadamente soluble en etanol y solventes aro-
maticos comunes.

Soluble en acetona

Otros nombre: Lorox, Afalon y Sarclex

Reactivos:

l1.- Linurdn estidndar de pureza conocida
2.- Cloroformo grado pesticida o grado espectro
3.- Sulfato de sodio anhidro granular

Equipo:

1l.- Espectrofot8metro de infrarrojo y celdas 0.2 mm. de Na C1 6§ K Br
2.- Agitador mecdnico

3.- Aparato de filtracibn o Centrifuga ’

4 .- Material usual de laboratorio
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Procedimiento:

Preparacidn de estdndar; pesar 0.20 g. de linurdn estindar en un ma-
traz pegquefio y aforar a 10 ml. con cloroformo con ayuda de una pipe-
ta. Colocar el matraz en el agitador mecidnico hasta que se disuelva
completamente.

Agregar una pequena cantidad de sulfato de sodio anhidro.

Preparacidn de la muestra; Pesar una cantidad de muestra eguivalente
a 0.20 g de linurdn, en un matraz y aforar con 50ml de cloroformo con
ayuda de una pipeta.

Agregar 1 a 2 gr. de sulfato de sodio anhidro. Colocar el matraz en
el agitador mec&nico durante una hora. Centrifugar o filtrar si es

necesario tape bien el matraz para prevenir la evaporacidn.

Determinacidn:

Llenar la celda de referencia con cloroformo y la otra con muestra
ya preparada.
Determinar la absorbancia del est&ndar y la muestra usando el pico

a 1290 cm b (7.75)u y punto base a 1258 em™t (7.95 u).

Cdlculos:

De las absorbancias obtenidas para el estdndar y la muestra asi como
de sus concentraciones,calcular el porcentaje de Linurbén de la siguien
te manera.

$ = (abs. 'westra) (conc. std.) (% pureza)

(abs. std.) (conc. muestra)
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DETERMINACION DE LINURON

*
Por: Cromatografia Gas-Liquido(1l,9)

Linurdn es el nombre comiin del 3-(3,4-diclorofenil 1)-1- metoxi-1-
metilurea es un herbicida postemergente con la siguiente estructura
guimica.

CH, O
v 3.
CHy -0 - N - C - N - - Cl

Cl

Formula molecular: 09 Hlo 012 N2 O2

Peso molecular: 249.1

Punto de fusidn: 93 a 94°C

Estado fisico; color y olor: inoloro, blanco, s6lido cristalino
Solubilidad: 75 ppm en agua a 25°C; ligeramente soluble en hidrocar-
buros alifdticos, moderadamente soluble en etanol y solventes aroma-
ticos comunes, soluble en acetona.

Estabilidad: Estable en su punto de fusidn y en solucidn; lentamente
degradado en medio acido y alcalino.

Otros nombres: Lorox, Afalon, Scarlex, HOE 2810

Reactivos:

1.- Estandar de linurdn de pureza conocida
2.- Acetona grado reactivo analitico

Equipo:

l.- Cromatdgrafo gas-liquido con detector de ionizacidn de flama
(FID)

2.- Columna de vidrio silanizada de 1.5 mts. de long. y 2.0 m m de
D.I. empacada con fase liquida OV 17-1.5% + QF 1 al 1.5% sobre
cromosorb WHP 10u a 120 mallas.
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3.- Jeringa de 5 6 10 uls.
4.- Material e vidrio de laboratorio

Condiciones de operacién:

Temperaturas
Columna - 180°C
Inyector - 250°C
Detector - 275°C

Los demds pardmetros de operacidn se deber&n ajustar por el operador
de acuerdo al equipo con que se cuente en el laboratorio.

Procedimiento:

Preparacién del estindar; pesar 0.05 g. de linuron estdndar analitico
disolver en acetona de 10-20 ml en un matraz de 50 ml y llevar a vo-
lumen con acetona.

Preparacidén de la muestra:

Para formulaciones liguidos pesar una cantidad equivalente a la del
ingrediente activo disolver en 10-15 ml en un matraz de 50 ml y afo-
rar con isooctano.

Determinacidn:

Inyectar de 3-5 uls de 2 a 3 veces en forma consecutiva del esténdar
y la muestra hasta obtener una respuesta de 60-70 % de la escala to-
tal de la carta:

Cdlculos:

% de LINURON= Altura & drea del pico de la muestra peso del esténdarx%35

Altura o Area del pico del estdndar peso 12 la muestra
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DETERMINACION DE MALATION EN FORMULACIONES
Método Colorimétrico. *(2,9)

Este método se aplica a productos formulados como material té&cnico;
concentrados emulsionables, polvos humectables y polvos para espol-
voreo.

El método se adapt6 para eliminar la curva est8ndar y efectuar el -
anflisis por comparacibn directa contra un est&ndar analitico de pu
reza conocida.

Malatién nombre com@in del (0,0-dimetil ditiofosfato de dietil mercap-
to succinato) su accibn es insecticida con la siguiente estructura --
quimica: ’

S 0

(CH30)2 P-S-CH-C - OCZHS

0

CH2‘ Cc - OC2H5

Estabilidad: Se hidroliza r#pidamente a pH arriba de 7.0 y abajo de -

5.0 estable en soluciones acuosas de buffer a pH 5.26, corroe al fie-
rro.

FOrmula molecular: C10 ng O6 PS2

Peso molecular: 330.4

Descripcibén fisica: Liquido de color &mbar a incoloro el grado técnico
tiene olor parecido al ajo.

Principio del método: El malatibén se descompone en medio alcalino en

etanol a 0,0-dimetil ditiofosfato sb6dico, fumarato s6dico y etanol.

El 0,0-dimetil ditiofosfato es asf convertido al complejo clprico el

cual es soluble en ciclohexano con la formulacién de un intenso color -

amarillo. La intensidad del color es proporcional a la concentracibén -

del acido 0,0-dimetil ditiofosfdrico y es medido colorimétricamente a

420 mu la absorcibfn mé&xima. La concentracibn del insecticida se encuen

tra corriendo simultaneamente un esténdar preparado de pureza conocida.
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Reactivos:

1.- Malatidn est&ndar de pureza conocida

2.- Acetonitrilo grado reactivo

3.- Etanol anhidro grado réactivo

4.- Ciclohexano grado reactivo

5.~ Hidrdéxido de sodio anhidro-aproximadamente 0.5N solucién acuosa

6.- Reactivo férrico-disolver 0.2 g de Fe€l, .'6H20 con 8 ml de -- |
HC1l conc. en agua y diluir a 1 litro.

7.- Solucidn sulfato de cobre. Solucién acuosa al 1% de CuSO4. 5H20

Preparacidén del estdndar: Disolver aproximadamente 0.06 g de estén-
dar de malatién en etanol anhidro en un matraz volumétrico de 50 ml
Y llevar a volumen con etanol anhidro (solucién A). Transferir 5 ml
de la(solucién A) a un matraz volumétrico de 100 ml agregar 2.5 ml
de acetonitrilo y diluir a volumen con etanol anhidro llamar a esta
solucién B (concentracién final 60 Mg/ml)

Preparacién de la muestra:

Para malatién grado‘técnico y concentrados emulsionables, pesar por
diferencia de peso en un matraz volumétrico de 50 ml una muestra -
equivalente a 0.060 g de malatidn disolver con 20 ml de etanol --
anhidro y aforar con acetonitrilo llamar a esto solucién A.

Para polvos y polvos humectables: pesar un matraz volumétrico de
100 ml equivalente a 0.060 g de malatibén agregar 15 ml de etanol, -
extraer por 30 min. en agitador mec8nico filtrar por papel whattman
No. 41 recibir en un matraz volumétrico de 50 ml y llevar a volu-
men soluc. B, tomar una alicuota de 5 ml de la solucibn de la mues- .,
tra a tratar y llevar a 100 ml. soluc. B' (concentracién final 60
ug/ml).

Andlisis: tratar las soluciones muestra y est@ndar simultaneamente.
Transferir una alfcuota de 25 ml (solucién B del est&ndar y solu--
cién B' de la muestra) en embudo de separacién de 250 ml por sepa-
rado, agregar 2 ml de solucién acuosa 0.5N de NaOH mezclar bien por
agitacidén moderada y dejar reposar por 2 min. agregar 100 ml de reac
tivo férricd mezclar por agitacién moderada y dejar reposar por --
5 min. por pipeteo agregar en orden 50 ml de ciclohexano y después
20 ml de reactivo de cobre. Agitar por 1 min. y dejar separar las -
fases, drenar la fase amarilla y leer entre un lapso de 15 minutos
a 420 Mu en un espectrofot6metro o colorimetro con filtro 420 Mu -
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usando ciclohexano camw referencia.

Absorbancia (miestra) Peso del est&ndar Pure tandar = § malatién
Absorbancia(estandar) ~  Peso muestra x mala:iéﬂe Les :
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DETERMINACION DE MALATION *(1,9)
Por: Cromatograffa Gas-Liquido (DIF)

Malatién es el nombre comfin del 0,0-Dimetil fosforoditioato de -
Dietil mercapto succinato es un insecticida y acaricida de contac
to registrado con la siguiente estructura qufmica:

CH. - 0
3 \\\\\ S 0
" "
-5- -C-0-CH. - CH
////, P -S TH g 0 - CH, 3

CH3 - 0 CH2- cC-0- CH2 - CH3

10 H19 06 PS,

Peso molecular: 330.4
Punto de ebullicibén: 156 a 157°C a 0.7 mm Hg con ligera descompo-
sicién.

Punto de fusibn: 2.85°C

Presibén de vapor: 4 x 10-5 mm de H_a 30°C

Punto de inflamacibén: Por encima de 325°C

Solubilidad: En agua 145 ppm miscible en la mayorifa de los solventes
orgénicos, pero poco soluble en los aceites de petrbleo.

Estabilidad: Se hidroliza rSpidémente por encima de pH 7.0 6 abajo de
PH 5.0 pero es estable en soluciones acuosas a pH 5.26,

_F6rmu1a molecular: C

incompatible con plaguicidas agricolas, es corrosivo al
hierro.
Otros nombres: Agro-Luc Cuidador M, Cythion, Granosil, Lucathion, -
Malater, Malathion, Malatox, Mapol'SOO E, Prolin
Troje 2000.

Reactivos: 1.- Malatién est&ndar de pureza conocida.

2.- Alcohol etflico grado reactivo analftico
3.- Iso octano grado reactivo analftico
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Equipo:
1) .- Cromatbégrafo gas-liquido con detector de ionizacidn

de flama (FID).

2) .- Columna de vidrio silanizada de 1.8 m de longitud por
2 mm de D.I. empacada con OV17 4% + QF1 4% sobre Gas
chrom. 100/120 mallas

3).- Jeringa de precisidén de 10 uls.

4) .~ Equipo de vidrio de laboratorio.

Condiciones de operacibn:
Temperaturas.-

Columna - 170°C
Inyector - 225°C
Detector - 250°C

Los dem8s par@metros como atenuacién, flujos de gases, velocidad de la
carta y los demas parametros serén ajustados por el operador de acuer-
do al equipo con que cuente en el laboratorio para obtener una respues
ta'6ptima y reproducibilidad.

Procedimiento:

Preparacidén del estindar.- Pesar 0.05 g de est&ndar de malatibén en un
matraz volumétrico de 50 ml, disolver con 10 ml de etanol y llevar a

. . . . -6
volumen con iso-octano se obtiene una concentracién final de 1.0x10 .

Preparacidn de la muestra.- Pesar una cantidad equivalente a la del --
esténdar analitico en un matraz volumétrico de 50 ml disolver en 10 ml
de alcohol etilico y llevar a volumen con acetona (para muestras -
liquidas).

Para productos s6lidos pesar la cantidad equivalente a la del esténdar
analftico, pasar a un matraz volumétrico de 100 ml agregar 30 ml de -
Etanol y agitar por 1 hora manualmente y por 0.5 horas en forma mecéni
ca. Filtrar cuantitativamente y recibir el filtrado en un matraz volu-
métrico de 50 ml y llevar a volumen con acetona.

Determinacidn:

Inyectar de 3-5 uls de est@ndar y muestra hasta obtener una altura de -
los picos entre 60-70% de la altura total de la carta, y una reproduci-
bilidad constante. Ajustanto atenuacién o la cantidad inyectada para -
obtener una senal conveniente.



CALCULOS:

% Malatién =
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Altura de muestra

conc.est.

Altura del est.

oonc .rm:est§a

% pureza del est.

L
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DETERMINACION DE METALAXIL

" Por: Cromatografia de gases *(9)

Metalaxil es el nombre comfin del Ester metflico de-N-(2,6-dimetil -
fenil)-N- (metoxiacetil)-alanina, es un fungicida registrado que tiene
la siguiente estructura qufmica:

CH,
CH3 |
CH-GIEH3
™ N
3 Co-ai,0cH,
#6rmula molecular: C15 H21 NO4
2eso molecular: 279.34

?ropiedades qufmicas: Solubilidad a 20°C en agua 7100 ppm 65% en meta
101 y 55% en benceno.

Dtros nombres: Apron 25 SD, CGA 48988, Ridomil, Cesamil.

Reactivos:

1.- Est&ndar analitico de pureza conocida
2.~ Acetona grado espectro

Zquipo y Condiciones:

Cromat6grafo de gases con detector de ionizacibén de flama.
Columna de vidrio de 1.8 m. de longitud por 2.0 mm de D.I. empaca
da con silicon OV-101 al 4% 80/100mallas.
Jeringa de 5 a 10 uls.

sobre gas chrom Q,

Material de
Temperatura
Temperatura
Temperatura

vidrio de laboratorio

de la columna 205°C
del inyector 230°C
del detector

270°C
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Procedimiento:

Preparacién del esténdar.-Pesar 0.1 g. de estlndar de Metalaxil de
pureza conocida en un matraz volumétrico de 100 ml. disolver con -
acetona y aforar.

Preparacifn de la muestra.- Pesar la cantidad equivalente a 0.1 g.
de ingrediente activo de Metalaxil en un matraz volumétrico de 100
ml. disolver por agitaciéh mec&nica o manual, dejarlo sedimentar o
filtrar si es producto s6lido y llevar a volumen con acetona.

Determinacidn:

Inyectar de 3 a 5 uls. de estdndar y muestra dos o tres veces consecu
tivamente hasta obtener una respuesta constante.de la altura de los
picos que deber&n alcanzar del 60 al 70% de la escala total de la car-
ta. Utilizar la altura o &rea de los picos para calcular la concentracidn.
Calculos:

., _ alt.muestra Conc.esté&ndar X % Pureza
%spbtalaXIl"alt.esuﬁwb; Conc.muestra
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DETERMINACION DE METAMIDOFOS

Por:Cromacograffa Gas-Liquido* (1,2 y 9)

Metamidofos es el nombre comin del 0,S-Dimetil Fosforoamidotioato
es un insecticida-acaricida de contacto residual y sistémico, con
la siguiente estructura quimica.

CH=~ 0
3 0
P - NH2
CH;— 0

Formula molecular: C2 HB 03 NP

.Peso molecular: 124.97
Estado fisico: cristales incoloros
Punto de fusidn: 46.1°C

4

Presibén de vapor: 3 x 10 ambar a 30°C

Solubilidad: Ripidamente soluble en agua o etanol menos de 1% en -
Keroseno, menos de 10% en benceno o xileno a tempera-
tura ambiente soluble en alcoholes, hidrocarburos ali
fiticos clorados, ligeramente soluble en éter.

Otros nombres: Filitox, Tamaron, Estrella, monitor, MTD ortho, --
tamanox.

Reactivos:

l.- Estandar analitico de metamidofos de pureza conocida
2.- Etanol grado reactivo analitico

iquipo:

L.- Cromatbgrafo de gases con detector de ionizacibn de flama
), Columna de vidrio de 1.5 mts. de long. x 2 mm D.I. empacada con
XE-60 3% sobre cromosorb G malla 70-80, 6§ OV 17 4% sobre gas -

crom Q malla 80/100, 6 QF 1 4% + OV 17 4% sobre cromosorb WHP.
100/120 mallas.
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3.- Jeringa de precisién de 10 uls.
4.- Material de vidrio de laboratorio

Condiciones de operacibn:

Temperaturas
Fase XE 60 3% Fase OV 225 3% Fase QFl 4% + OV 17 4%
Columna - 145°C - 1l60°C - 145°C
Inyector - 200°C - 180°C - 210°C
Detector - 250°C - 200°C - 250°C

Los demas parametros de operacidn deber&n ser ajustados por el ope-
rador de acuerdo al eguipo con que se cuente en el laboratorio.

Procedimiento:

Preparacidn del estandar; pesar 0.05 g de est&ndar analitico de me-
tamidofos en un matraz volume€trico de 50 mls disolver en etanol con
5a 10 mls. y llevar a volumen con €l mismo disolvente.

Preparacién de la muestra; para productos formulados liquidos pesar
una cantidad equivalente a la del ingrediente activo del estandar
analitico, en un matraz volumétrico de 50 ml disolver en 50-10 ml
de etanol y llevar a volumen con €l mismo disolvente.

Determinacidn:

Para equilibrar la columna inyectar 3 § suls. de estandar y muestra
de 2 a 3 veces en forma consecutiva hasta obtener una respuesta cons
tante de la altura de los picos que deberdn alcanzar del 60 al 70%
de la escala total de la carta.

Calculos: Calcular el % de 4Yetamidofos tomando en cuenta el &rea

rd

6 la altura de los picos

%t Metamidofos = Altura del pico muestra conc. esténdarx % pureza est.

Altura del pico estdndar conc. muestra
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DETERMINACION DE MTTIDATION
(Supracid) por cromatografia* (9)
Gas-Liquido

Methidatidn es el nombre comiin del 0,0, dimetil fosforoditioate,
S-ester con 4/mercaptometil)-2-metoxi-1,3,4 tiadiazolin-5-ona

un insecticida-acaricida registrado,que tiene la siguiente estruc
tura quimica.

\
oL 0=C C - O CH

3 ~p -5 - CH, - N - N

CH3O

3

FOrmula molecular: C6 Hll N2 83 PO4

Peso molecular: 302

Punto de fusidn: 39°- 40°C

Estado fisico: <cristales incoloros

Solubilidad: En agua es 240 ppm a 20°C, altamente soluble en ace-
tona, benzeno y metanol

Otros nombres - Ultracide, Somonil

Reactivos:

l.- Estandar analitico de pureza conocida
2.- Acetona G.E.

3.- 1Iso-Octano, G.E.

Equipo:

1.- Cromatbdgrafo de gases con detector de ionizacibdn de flama
2.- Columna de vidrio de 1.8 mts. 2 mm D.I., empacada con 1.95%
QF-1 + 1.54% OV-17 sobre cromosorb WHP - 80/100 mallas

3.- Jeringa de precisidn de 5-10 ul

4.- Material de vidrio de laboratorio
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Condiciones de Operacidn:

Temperaturas

Temperatura de la columna - 185°C

Temperatura del detector - 230°C

Temperatura del inyector - 220°C

Gas acarreador - Nitrdgeno

Presibn del gas acarreador - 4 psig

Flujo del hidrdgeno - 30 ml/min

Flujo del aire - 300 ml/min

Procedimiento:

l.- Std. Se pesa + 0.05 g de standar de methidation en un matraz

4.-

aforado de 50 ml se le disuelve con acetona G.E. y se afora.

Si es necesario una 2a dilucién se hace en iso-octano.

Muestra.- Se pesa una cantidad de muestra problema proporcional
para contener 0.06 g de I.A. en 50 ml, se extrae con acetona y
si es necesario de otra dilucién se hace en iso-octano.

Se inyectan de 3-5 uls.de muestra y standar por duplicado y se
ajustan los paridmetros tales como velocidad de la carta, atenua
cién, volumen inyectado para obtener una buena reproducibilidad

y tamano de los picos que vayan de % - 2/3 de la carta.

Se mide la altura o &rea de los picos de muestra y standar.

Calculos:

% = Altura muestra X Conc. standar

X pureza

Altura stdndar Conc. muestra
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DETERMINACION DE METRIBUZINA

Por: Cromatografia Gas-Liquido *(1,9)

METRIBUZIN es el nombre comn de 4-Amino—6-(l,l-dimetil etil)-3-
(metil tio)l,2,4- triazin 5(4H) -ona.

Otros nombres: Lexone, Bay 94337, Sencor, Sencoral es un herbicida
agricola registrado con la siguiénte estructura quimica:

Q
C
7O
(CH3)3C - C N-NH

|

N\N é C-SCH,

FOormula molecular: C7 Hl4 0 N4 S

Peso molecular: 202

Punto de fusidn: 125 - 126.5°C

Es tado fisico y color: S6lido cristalino blanco

Solubilidad: Soluble en metanol, etanoly acetato de glicol éter,
Solubilidad en agua de 1200 ppm.

Reactivos:

l.- Acetonitrilo grado reactivo analitico
2.- Estandar de metribuzin de pureza conocida

Equipo:

l.- Cromatbégrafo gas-liquido con detector de ionizacion de flama
(FID)

2.- Columna de vidrio silanizada 4e 1.8 mts. de longitud x 2 m m de
D.I. empacada con fase liguida de QF 1 4% + OV 17 4% sobre cro-
mosorb W H P 100/120 mallas

3.- Jeringa precisién de 5 6 10 uls.

4 .- Material de vidrio de laboratorio

Condiciones de operacidn:

Temperaturas
Columna: 190°C
Inyector: 2250¢

Detector: 240°C
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Ajustar los demas parametros de operacidn de acuerdo al equipo con
que se cuente en el laboratorio.

Procedimiento:

Preparacidn del estadndar; pesar 0.05 g de estandar analitico en un
matraz volumétrico de 50 mls disolver con acetonitrilo y llevar a
volumen con el mismo solvente para obtener una concentracidn de
1.0 x 10~ 6 g/uls.

Preparacibén de la muestra; pesar una cantidad equivalente a la del

ingrediente activo del producto formulado, en un matraz volumétrico
de 50 ml. disolver en acetonitrilo y llevar a volumen con el mismo

solvente.

Determinacidn:

Inyector de 3 a 5 uls de estdndar y muestra de 2-3 veces en forma

consecutiva hasta obtener una respuesta constante de la altura de
los picos.

Calculos:

% Metribuzin= Altura 6 adrea de la muestra xconcentra016n estaniarx% pure

za 51e1'
estandar

Altura 8 irea del estandar concentracién muestra
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DETERMINACION DT METRIBUZINA
Por: Espectroscopfa I.R. *(1,9)

Metribuzina es el nombre com@in del 4-amino 6-(1,1-dimetil etil)-3-
(metiltio)-1,2,4-triazin-5(4H)-ona.

Otros nombres: Sencor, Lexone, Sencoral, Sencorex, es un herbicida re
gistrado con la siguiente estructura quimica.

F6rmula molecular: C8H14N4SO

Peso molecular: 214

Estado fisico color y olor: S61lido cristalino blanco

Punto de fusibn: 125 - 126.5°C

Solubilidad: Soluble en cloruro de metileno, metano, etanol y acetato de
glicol éter, soluble en agua 1200 ppm.

Condiciones y Programa del aparato:

Tiempo de recorrido: 12

Expansién abscisa: 1

Celdas de cloruro de sodio.
Regién de registro: 1050 - 900 cm
Reactivos:

1

1. Cloruro de metileno grado espectro.

2. Est8ndar analftico de metribuzina de pureza conocida.
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Procedimiento:

Preparacifn del esté&ndar:

Pesar 0.3 g. de est&ndar aproximadamente en un matraz aforado de
25 ml. agitar hasta que la solubilizacibén sea total y enseguida
aforar con cloruro de metileno grado espectro, registrese el es-

pectro usando el pico maximo de absorcién a 967 cm-l.

Preparacién de la solucibén problema:

Pesar aproximadamente 0.4 g. de la muestra en un matraz aforado -
de 25 ml. agitar hasta solubilizacién total (15 minutos aproxima-
damente) una vez que se le agrego cloruro de metileno grado espec
tro.

A continuacifn se pasa por papel filtro No.42 a otro matraz de --
25 ml. y se afora con nuestro solvente. Se corre el espectro tONaQ
do la lectura de la regién 1050 - 900 cm-1 usando el pico cuya m&-

xima absorcibn es a 967 cm-l.

C8lculos:

_ Abs.muestra = Conc. std.
% Sencor = Abs, std. “  Conc.muestra

X % Pureza del estéindar
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DETERMINACION DE MEVINFOS

Por:Cromatografia Gas-Liquido* (9)

Mevinfos es el nombre comin del isdmero alfa del 2-carbometoxi-1l-
metilvinil dimetil fosfato; un insecticida acaricida sistémico y
de contacto registrado y con la siguiente estructura quimica:

Férmula molecular: C4 H13 PO6

Peso molecular: 224
Estado fisico: Liquido amarillo palido
Punto de ebullicidn: 99- 103°C (0.03 mm Hg)

Soluwilidad: miscible en agua y muy soluble en solventes organicos
Otros Nombres: Phoscdrin, Phosfene y Duraphos

Reactivos:

1l.- Estandar analitico de Mevinfos de pureza conocida
2.- Acetona grado espectro

Byuipo:

1.- Cromatdgrafo gas-liquido con detector de ionizacién de flama (FID)

2.- Columa de vidrio de 1.5 mts. de long. x 2 mm de D.I. empacada con OV225
2.5% sdbre cromosorb WHP-80 / 100 mallas.

3.- Jeringa 5-10 ml

4.- Material de vidrio & laboratorio
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Condiciones de Operacidn para el FID

Temp. d& la columa - 140°C
Tenp. del inyector - 170°C
Temp. del detector - 250°C
Gas acarreador - ni trbgeno

Los pardmetros de operacibn tales como velocidad & la carta, atenuacidn, sensi
bilidad deberdn ser ajustados por el operador para obtener una respuesta ptima. ,

Procedimiento:

Preparacidn del estandar: pesar + 0.05 g del estadndar de mevinfos isGmero E e
isOmero Z en un matraz aforado de 50 ml. disolver con acetona agitand y aforar
con el mismo solvente.

Preparacion de la meestra:

Pesar una porcién de muestra equivalente a 0.05 g de I.A. de mevinfos; disolver
con acetona y agitar para extraer y aforar a 50 ml.

Determinacidn:

Inyectar 3-5 ml de estindar y muestra por duplicado, si es necesario ajustar los
parametros del aparato y el volumen inyectado para obtener reproducibilidad y la
altura de los picos de los isGmeros sean aceptables.

Altura de isGmeros de muestra Conc.de estandar

% Mevinfos = 39 ra & isGmeros del estandar:

Conc. d& la mmtr}a" pureza estandar
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DETERMINACION DE NALED

Por cromatograffa gas-liquido * (9)

Este método se usa para analizar NALED en material té&cnico, formu-
laciones liquidas y sblidas.

NALED esta registrado con el siquiente nombre quimico: 1,2-Dibromo-
2,2-3iclorgetil dimetil fosfato. Es un insecticida acaricida no '

. - . 3 L] . . . .
sistemico con cierta accidn fumigante, registrado con la sigquiente
estructura quimica:

“f3-0
P-0-CH-C - Clz
7 |

CH3_0 ﬁr Br

Farmula molecular: ¢, H, O, P Br, Cl

4 77 T4 2 2

Peso molecular: 380.77

Punto de fusidn: 27°C

Solubilidad: Practicamente insoluble en agua ligeramente soluble en
solventes alifiticos, facilmente soluble en solventes
aromaticos.

Otros nombres: Dibrom, Lucanal, Difabrom y Bromex.

Reactivos

1. Estandar analitico de pureza conocida
2. Cloruro de metileno grado reactivo

Equipo:

1. Cromatbgrafo gas-liquido con detector de ionizacidn de flama
(FID).

2. Columna de vidrio silanizada de 1.8 m de longitud x 2 m.m. de
D.I. empacada con fase liquida OU-225 al 2% sobre cremosorb W
6 SE 30 al 5% sobre gas crom 100/120 mallas.
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3. Microjeringa de 10 uls
4., Material de vidrio de laboratorio

Condiciones de Operacibn:

Temperaturas:
Columna: 150°C

Inyector: 170°C
Detector: 250°C

Los demds parametros deberin ser ajustados por el operador de acuerdo
al equipo con que se cuente en el laboratorio.

Procedimiento:

Preparacidn del estandar: Pesar 0.05 g de estandar analftico de Naled
en un matraz aforado de 50 ml,disolver con cloruro de metileno y lle-
var a volumen con el mismo solvente.

Para concentrados emulsionables: pesar una cantidad equivalente a la
del ingrediente activo de estandar en matraz volumétrico de 50 ml, di-

solver con el solvente usado y llevar a volumen.

Determinacién:

Inyectar de 3-5 uls de estandar y muestra de 2-3 veces en forma conse-
cutiva hasta obtener respuesta constante de los picos gue deberan al-
canzar del 60-70% de la escala total de la carta.

C&lculos:

$ NALED: Altura O area del pico de la muestrax Peso estandarx $ pu-
reza estandar
Peso muestra

Altura 6 area del pico del estandar
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DEIERMINACION DE NAPROPAMIDA
Por. Cromatograffa Gas-Liquido* (9)

Napropamida es el nombre comfin de 2-(alfa-naftoxi)- N,N-dietil propio
namida, es un herbicida selectivo con la siguiente estructura quimica:

2fs5

N
\\\\\ C

2Hsg

El Devrinol técnico: Es s6lido cristalino de color &mbar o café, con
punto de fusidn de 75°C.

Determinacién: Por medio del cromatégrafo gas-1lfquido con detector -
de ionizacién de flama y columna de vidrio empacada con la fase SE-30
12% sobre gas chrom Q y el Devrinol es comparado con el &rea del pico
de adipate como sté&ndar interno también se puede usar la columna SE-30
4% + QF1 6%, sobre cromosorb 10 HP 80/100 mallas.

Reactivos:

1.- Standar de Devrinol de pureza conocida

2.- Bisulfuro de carbono grado reactivo analitico

Equipo:

1.- Cromatbégrafo de gas-lfquido con detector de ionizacién de flama o
(N-P) .

2.- Columna de vidrio de 1.8 m de long. por 2 mm de D.I.
3.- Columna empacada con SE-30% (FID) o SE-304% + QFl1 6% (N-P)

cromosorb WHP 80/100 mallas.
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Condiciones de operacién:

Temperatura de la columna - 225°C
Temperatura del detector - 240°C
Temperatura del inyector - 225°C
Vel. flujo N2 - 45 ml/min.
Vel. flujo H2 - 30 ml/min.
Vel. flujo aire - 300 ml/min.

Preparacidén del esté&ndar:

Pesar 0.05 g del esténdar analftico de Devrinol en un matraz volu-
métrico de 50 ml disolver con agitacibén con disulfuro de carbono y
llevar a volumen con el mismo solvente.

Preparacién de la muestra.- Pesar una cantidad del producto formula-
do equivalente a la del esti&ndar si es lfquido disolver en disulfuro
de carbono y llevar a volumen, si es polvo extraer con el solvente -
indicado por agitacibn, filtrar y recibir en un matraz aforado de —-
50 ml y llevar a volumen.

Para obtener una concentracifn de 1 x 10-'6

Determinacién:

Inyectar de 3-5 uls. de estdndar y muestra por duplicado hasta obte-
ner la altura de los picos de un 60-70% de la altura total de la car-
ta y reproducibilidad de los picos.

CALCULOS:

. Altura del pico muestra _ Peso del est&ndar
% de Devrinol Altura del pico estindar “Peso de muestra X % pureza std.
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DETERMINACION DE NITROGENO TOTAL
Por el m&todo de Kjeldahl *(7,12)

Principio del método:

La determinacibén de nitrégeno en compuestos orgénicos que contengan
nitr6geno y fosforo son analizados por este método cuantitativo. Las
amidas y las imidas derivadas de los &cidos fosforoso y fosférico ,
cuando el compuesto orgénico es tratado por calentamiento con un volu
men de &cido sulffirico al 50%, se lleva acabo la conversién del nitrd
geno liberado del i6n amonio. La solucibén &cida se diluye y se alcali
niza con hidr6xido de sodio asi el amonio formado se destila en la --
forma usual y se disuelve en una solucién de &cido clorhidrico valora

do y titulado por retroceso con solucibdn valorada de hidr6xido de so-
dio.

Alcance del método:

Los plaguicidas que contienen nitrbdgeno en su estructura molecular --
podrén ser analizados utilizando este método, limitado a situaciones
particulares y en caso de no contar con estindar analitico, se podra
usar en el andlisis de agroquimicos que contengan aminoacidos y otros
compuestos nitrogenados de importancia en la formulacifn.

Reactivos:

Sulfato de cobre grado R.A.
Granalla de zinc grado R.A.
Sulfato de sodio grado R.A.
Tiosulfato de sodio grado R.A.
Acido clorhidrico grado R.A.
Acido sulffirico grado R.A.
Rojo de metilo grado R.A.
Hidr6xido de sodio grado R.A.
Fenolftaleina grado R.A.

Agua destilada
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Material:

Matraz kjeldahl de 800 ml.

Parrilla de calentamiento

Refrigerante

Matraz erlen meyer de 500 ml.

Aparato digestidén para determinar nitr6geno total.

Procedimiento:

Pesar aproximadamente 0.15 g. de muestra para productos con garantia
menor o igual a 50% de ingrediente activo. Para muestras con garantia
mayor de 50% de ingrediente activo se deber& pesar 0.10 g. aproximada
mente.

Una vez pesada la muestra se coloca en un matraz kjeldahl de 800 ml.

Yy se gregan en cantidad aproximada los siguientes reactivos; 5 g. de
sulfato de cobre, 12-14 g. de sulfato de sodio anhidro, 5 g. de tio-

) sulfato de sodio, se le adicionan 25 ml. de &cido sulffirico concen--
trado y se coloca en una parrilla para que se efectue la digestibén -
durante 2 horas aproximadamente hasta destruir toda la materia orgé-
nica, retirar el matraz de la parrilla y agregarle lentamente agua -
destilada por las paredes internas del matraz hasta enfriarlo,agre--
gar unas gotas de fenolftaleina y eliminar el exceso de &cido con so
luci6én de hidr6xido de sodio concentrado (60%) hasta obtener una -
coloracibébn café obscuro, sin agitar agregar un poco de agua destila-
da y de 0.1-0.5 g. de granilla de zinc met8lico y colocar el matraz
en el destilador hasta obtener la parte de la solucibén que titulare-
mos la cual se recibe en un matraz erlen meyer de 500 ml. conteniendo
25 ml. de HCL 0.1N, 100 ml. de agua destilada y unas gotas de rojo de

‘metilo como indicador. Cuando en la ebullicibén se torna violenta es
senal de que nuestra solucifn problema ha pasado totalmente al matraz
erlen meyer. Retirar el matraz de destilacibén y titular la solucibn -
con NaoH 0.1N.

CALCULOS :

&N = (ml. HZSO4) (N H2804) - (ml. NaOH) (N NaQH) X 0.014 X 100

Peso de la muestra
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DETERMINACION DE OXITETRACICLINA

Por el método colorimétrico del Cloruro Fé&rrico.*(9)

Principio.- Los iones férricos forman un complejo coloreado café& con 1la
oxitetraciclina en una solucifn acuosa a un pH de 2.

Aplicacibn:
1) . En oxitetraciclina base y sus sales
2). En formulaciones conteniendo oxitetraciclina o sus sales.

Reactivos:

1). Acido clorhidrico, 1N

2). Acido clorhfdrico, 0.1N

3). Solucibn stock de cloruro férrico.- Pesar 5.0 g. de Fe C13. 6H20
en un matraz volumétrico de 50 ml. agregar 10 ml. de HCl, 1IN y -
aforar con agua.

4). Cloruro férrico reactivo.- Pipetear 5 ml. de sol. stock de cloru
ro férrico en un matraz aforado de 1000 ml, agregar 10 ml. de --
HCl1l - 1IN y aforar con agua; el pH deberi estar entre 2.0 - 2.1

5). Esté&ndar de Oxitetraciclina.

Preparacibén del est&ndar.-Pesar cuidadosamente 80 mg. de est&ndar y
llevarlo a un matraz volumétrico de 100 ml. agregar 5 ml. de HCl1l - 1N,
agitar para disolver y aforar con agua.

Preparacién de la muestra.- Pesar 3.5 g. de muestra pasandolo a un ma-

traz aforado de 100 ml. agregar 10 ml. de HCl - 1N; agitar y aforar con
con agua.

Procedimiento.-

Pipetear una alfcuota de 5 ml. de muestra y est&ndar en vasos de preci-
pitados, agregar a cada uno 5 ml. de HCl - 0.01N. En un tercer vaso --

agregar 10 ml de HC1l - 0.01N para usar como blanco. A cada vaso agregar
10 ml. del reactivo de cloruro férrico y permitir que se desarrolle el

color por 15 minutos.

Medir la absorbancia de muestra y est&ndar a una longitud de onda de -

490 nm, usando como blanco el reactivo preparado.

Cdlculos:

) Abs.muestra Conc.std.
— ¥y
% Oxitetraciclina =5 ———r Conc. muestra

X Pureza del std.
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DETERMINACION DE OXADIXIL
Por: Cromatograffa de gases *(9)

Oxadixil es el nombre comfin de 2-metoxi-N-(2-oxo-1,3-oxazolidin-3 il)
acet-2', 6'-xilidide, fungicida sistémico, que tiene la siguiente es-
tructura quimica:

CH

| 3 C".__o
A
N
\
C![-I3 S-CHZ-OC}I3
(0]

Férmula molecular: C]_4 H18 04 N2

Peso molecular: 278

Punto de fusién: 104 - 105°C

Estado ffsioco: s6lido cristalino inocoloro
Otros nonbres: Sandofan, Ricoil

rReactivos:
1.- Estandar de pureza conocida de Oxadixil.
2.- Acetona grado espectro

BEquipo y condiciones:

1.- CromatSgrafo gas-lfquido con detector de ionizacién de flama (FID).

2.- Columa de vidrio de 1.5 mts. de longitud por 2.0 mm de di&metro interior fase es-
tacionaria SE 30 - 5% sobre gas chrom 100/120 mallas.

3.- Jeringa de 5 a 10 uls.

4.- Material de vidrio de laboratorio.
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Condiciones del cromatbgrafo:

Temperatura de la columa 185°C
Temperatura del inyector 207°C
Temperatura del detector 230°C
Procedimiento:

Preparacién del esténdar: Pesar 0.05 g. de estlndar analftico en un matraz volu-
métrico de 50 ml. disolverlo con acetona y llevar a volumen.

Preparacién de la muestra: Material técnico, pese aproximadamente el equivalente
al esténdar de Oxadixil en un matraz volumétrico de 50 ml. disuelva con acetona
y afore. Productos formulados (polvos humectables y granulados) pese el equiva—-
lente al esté&ndar de ingrediente activo de Oxadixil en un matraz volumétrico de
50 ml. agregue 20 ml. de acetona y extraer en agitador mecinico por 30 minutos
O por agitacitn manual por una hora, filtrar y llevar a volumen con el mismo --
solvente.

Determinacibn:

Inyectar de 3 a 5 ul. dos o tres veces consecutivamente de esténdar analftico y
muestra hasta obtener una respuesta oonstante de la altura de los picos que de—
berén alcanzar del 60 al 70% de la escala total de la carta.

Calculos:

Altura muestra Conc.estindar

% Oxadixil = Altura estndar X Conc.muestra

X Pureza
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DETERMINACION DE PARAQUAT

Por: Espectroscopfa Ultravioleta * (1,9)

Paraquat es el nombre comin de Sal dicloruro de paraquat(l,1'-
dimetil-4,4-del ion bipiridilio) es un herbicida de contacto y -
desecante registrado, el cual tiene la siguiente estructura qui-
mica.

Férmula molecular: C12H14N2C12

Peso molecular: 257

Solubilidad: La sal dicloruro es libremente soluble en agua, insoluble
en alcohol e hidrocarburos, muy estable, excepto en con-
diciones alcalinas, rapidamente absorbida y desactivada
por particulas del suelo, se descompone a 300°C.

Estado fisico y color: S6lido cristalino incoloro.

Otros nombres: Agro-Sano Quatex, Agroquat, Gramoxone, Transquat.

Reactivos:

1). Estandar de paraquat de pureza conocida.
2) . Agua destilada

Equipo:
Un espectrofot8metro Ultravioleta de doble haz con celdas de cuarzo
de 1 cm.

Procedimiento:

Se pesa aproximadamente 0.2 g. de est&ndar y muestra y se llevan a
matraces aforados de 250 ml, se disuelve y afora con agua destilada.
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Se hace una segunda dilucién de cada uno, tomando una alfcuota de
1 ml. de esté&ndar y muestra y llevandolos a matraces de 25 ml,
aforando con agua.

Se mide la mé&xima absorbancia de estindar y muestra entre una lon-
gitud de onda de 256-249 nm, usando agua destilada como blanco.

C8lculos:

==AbSJmestna X Conc. std.
Abs. std. Conc.muestra

$ Paraquat X Pureza del std,
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DETERMINACION LF. PARAI'TON METILICO

Por: Cromatograffa Gas-Liquido *(1,2,9)

Paratitn metflico es el nonbre comfin del 0,0-dimetil O,p-nitrofenil fosforotioato,
es un insecticida de contacto, con amplio espectro de aplicacién, registrado con la
siguiente estructura quimica:

F6rmula molecular: C8 HlO NO5 PS

Peso molecular: 263.2

Punto de fusién: 35 - 36°C

Estado ffsico y ocolor: S6lido cristalino blanco, el producto técnico, tiene un li-
gero color ambar en estado 1lfquido de aproximadamente 80% de pureza, cristaliza a
29°C aproximadamente. ‘
Solubilidad: Soluble de 55 a 60 ppm en agua a 25°C ligeramente soluble en &ter de -
petrSleo y aceites minerales, soluble en la mayorfa de los solventes org&nicos.
Estabilidad: Se hidroliza en medio alcalino; compatible con la mayorfa de plaguici-
no alcalinos, se isameriza por calentamiento, es un buen agente metilante.

Reactivos:

1.- Esténdar de Paratidén metflico de pureza conocida.

2.- Acetona grado espectro

3.~ Isooctano grado espectro

1.- CromatSgrafo gas-liquido con detector de ionizacién de flama.

2.- Columa de vidrio de 1.8 m. de longitud x 2 mm D.I. empacada con fase 1liquida de
QF 1 al 4% - OV 17 al 4% sobre Chrawsorb WHP 100/120 mallas.

3.- Jeringa de 5 6 10 ul.
4.- Material de vidrio de laboratorio.
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Condiciones de operacibn:

Temperatura de la columa - 180°C
Temperatura del inyector - 225°C
Temperatura del detector - 240°C

Los demis par@metros de operacifn deber&n ser ajustados por el operador de acuerdo
al cromatSgrafo con que cuente en el laboratorio, para obtener la respuesta Sptima

reacondicionar la columna por lo menos 2 hrs. antes y 25°C més alto de lo especifi
cado.

Procedimiento:
Preparacifn del estindar, pesar 0.05 g. de esté&ndar analftico de paratifn metflico
en matraz aforado de 50 ml. disolver y aforar con acetona.

Preparacién de la muestra:

Para concentrados emulsionables pesar una cantidad equivalente a la del estindar -
de ingrediente activo en un matraz de 100 ml. disolver con 20 ml. de acetona y —
aforar con el mismo solvente.

Para polvos pesar una cantidad equivalente a la del esténdar, colocar la muestra
en un matraz de 100 ml. extraer con 20 ml. de acetona por agitacién mecinica o ma-
nual durante media hora y aforar con acetona no filtrar y dejar sedimentar el --
polwo antes de inyectar.

Determinacibn:

Inyectar 3-5 uls. de esté&ndar de 263 veces en forma consecutiva hasta cbtener una
respuesta constante de la altura de los picos que deberfn alcanzar del 60 al 70% de
la escala total de la carta. Tratar a la muestra de la misma forma.

CALCULOS :

Altura 6 Area del pico de la muestra X Peso estindar

% Paratifn Metflico = Altura 6 Area del pico del estindar X Peso muestra

X % est.
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DETERMINACION DE PARATION ETILICO
Por: Cramatograffa Gas-Liquido *(1,2,9)

Paratitn Etilico es el navbre com@in de 0,0-Dietil O,p-nitrofenil fosforotioato,
es un insecticida de ocontacto con un amplio rango de aplicacibén, registrado con
la siguiente estructura quimica:

Q
oot
o
T o

F6rmula molecular: C10 H14 ms PS

Peso molecular: 291.3

Punto de fusibén: 6.0°C

Punto de ebullicién: 157 a 162°C a 6 mm de Hg

Estado ffsico, color y olor: liquido amarillo tenue; el producto técnico tiene color
café olor parecido al ajo.

Solubilidad: 24 ppm en agua a 25°C ligeramente soluble en aceites de petrSleo y —-
miscible en la mayorfa de los solventes orgénicos.

Estabilidad: Ripidamente hidrolizable en medio alcalino (1% a pH de 5.0 a 6.0, en -
62 dias a 25°C), isomerizacién por calor.

Reactivos:

1.- Esté&ndar analitico de paratifn etflico de pureza conocida.
2.~ Acetona grado espectro '
3.~ Isooctano grado espectro

Equivo:

1.- CromatSgrafo de gas-liquido con detector de Ionizaci6én de flama.

2.- Columa de vidrio silanizada empacada con fase liquida QF-1 al 4% - OV 17 al 4%
sobre chromosorb WHP 100/120 mallas.

3.- Jeringa de 5 6 10 ul.

4.- Material de vidrio de laboratorio
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Condiciones d& operacifn:

Temperatura de la columa - 220°C
Temperatura del inyector - 225°C
Temperatura del detector - 240°C

Los demis par&metros de operacifn deberfn ser ajustados por el operador de acuerdo
al cromatSgrafo con que cuente en el laboratorio, para obtener una respuesta &pti-
ma reacondicionar la columa por lo menos 2 horas antes, 25°C més alto de lo espe-
S:ificado.

| Procedimiento:

Preparacién del esténdar:
Pesar + 0.05 g. de estindar de paratién etflico en un matraz aforado de 50 ml. di-
solver con acetona de 5 - 10 ml. y aforar con acetona.

Preparacién de la muestra:

Para material técnico y concentrados emilsionables pesar en un matraz volumétrico
de 50 ml. una cantidad equivalente a la del estindar analftico, disolver en aceto—
na oon 10-15 ml. una vez disuelto llevar a volumen con acetona.

Determinacién:

Inyectar de 3-5 uls. de estindar de 2-3 veces en forma consecutiva hasta obtener -
una respuesta constante de la altura de los picos que deberén alcanzar del 60-70%
de la escala total de la carta. Tratar a la muestra de la misma forma.

CALCULOS :

. . . Altura pico 6§ Area de la muestra Peso esténdar
% Paratién Etflico: Altura pico & Area &l estand X 3 el % std.
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DETERMINACION DE PENCONAZOLE
Por: Cromatograffa Gas-Lfquido *(9)
(Detector C.E.)

Penconazole es el nombre com@n del: 1-(2-(2,4-diclorofenil)-n-pentil)-

1,2,4-triazol, su accién es fungicida sistémico, con la siguiente estruc
tura quimica:

C,H

+3 7(n) N
C1 —™— CH - CH - N’// I

Férmula Molecular: C Cl. N

13 H15 2 3
Peso molecular: 284.19

Descripcibén fisica: Liquido de color amarillo claro

Reactivos:

1.- Penconazole estdndar de pureza conocida.
2.- Diclorometano (cloruro de metileno) grado reactivo analitico

Equipo:
1.~ Cromatdégrafo gas-liquido con detector captura de electrones.

2.- Columna de vidrio: Long. 1.8 m y 2 mm didmetro interno empacada con
OV210 al 10% sobre gas Chrom. malla 80/100 WHP (o columna equiva--
lente) .

3.- Jeringa de precisién de 5 6 10 ul.

4 .- Material de vidrio de laboratorio.
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Condiciones de Operacidn:

Temperatura 190°C
Temperatura de detector 270°C
Temperatura del inyector220°C
Gas acarreador nitrdgeno

Los par8metros de operacibn como atenuacibén y velocidad de carta --
deberan ser ajustados por el analista, hasta obtener la respuesta --
optima y reproducibilidad.

Procedimiento:

Preparacidn del esténdar:

Pesar 0.05 g. de Penconazole est&ndar en un matraz volumétrico de --
50 ml agregar cloruro de metileno, disolver al est&ndar y aforar (con-
centracién final 1 x 10~ ° g/ul).

Preparacibén de la muestra:

Para concentrados emulsificables.-Pesar una porcién de muestra equiva-
lente a 0.05 g de penconazole est&ndar, anadir cloruro de metileno, di-
solver por agitacién y aforar a volumen. Para materiales granulados y -
polvos agregar 20 ml. de solvente y agitar mecdnicamente por 30 min. o
manualmente por 1 hora (intermitente).

Determinacidn:

Inyectar 2-4 ml de esténdar, si es necesario ajustar los par&metros del
instrumento y volumen inyectado para dar una completa separacibén dentro
de un tiempo razonable, y altura de los picos entre 1/2 6 3/4 de la es-
cala total, proceder con la determinacién, haciendo por lo menos 3 inyec
ciones de cada uno estindar y muestra o hasta encontrar repetibilidad de
las alturas de los picos.

Calculos:

Peso de la muestra , Altura o &rea esténdar
Peso del estindar “ Altura o &rea muestra

% de oconcentracién = X pureza est&ndar
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DETERMINACION DE PROPENIL POR
CROMATOG™AFIA GAS-LIOUINO *(1,9)

REACTIVOS

1.- StAndar analftico de provanil de pureza conocida.
2.- Mcetona G.E.

EQUIPO

1l.- Cromatb6grafo de gases con detector de ionizaci6én de flama
(FID).

2.- Columna de vidrio de 1.8 mts. x 2 mm DI, emvacada con 1.5%
QF-1 + 1.5% NV-17 sobre cromosorb WHP 80/100 mallas

3.- Jeringa de precisifn de 5-10 ul

4.- Material de vidrio de laboratorio.

Condiciones de operacién para el FID:
Temperatura de la columna 180°C
Temperatura del detector 230°C
Temperatura del inyector 230°C
presién del gas acarreador 50 psi
Procedimiento

1.- Std. ©Se pesa + 0.05 g de standard de propanil, se disuelve con
acetona, se agita y se afora a 50 ml.

2.- Muestra. Se pesa una porcién de muestra proporcional para obtener
+ 0.05 g de I.A. de propanil en un matraz aforado de 50 ml se le
agrega acetona, aaditando para extraer y se afora.

3.~ S%e inyecta de 3-5 ul de std y muestra por duplicado, ajustando 1los
parémetros de operacién para obtener una 6ptima respuesta.

Célculos

Medir las alturas o areas de los picos del standar y muestra.
Calcular el * de I.A. segfn:
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altura ruestra . conc. sté,.
3 = = 3
altura sta. conc.rucstra

momareza
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DETERMINACION DE QUINTOCENO (PCNB)
Por:Cromatografia Gas-Liquido *(1,9)

Quintoceno (PCNB) es el nombre comfin del pentacloronitrobenceno; un

fungicida del suelo registrado que tiene la siguiente estructura --
quimica:

cl cl
cl No,
/
c1 cl

Férmula molecular: C6 Cl5 N02

Peso molecular: 295.5

Punto de fusién: 142°- 146°C

Estado fisico: S6lido cristalino de ligeramente amarillo a incoloro.
Presién de vapor: 1.61, 5.0, 11.3 x 105 mm de Hg a 10°, 20°y 25°C -
respectivamente.

Solubilidad: a 20°C a su solubilidad en agua es de 0.44 mg/l casi inso
luble en alcohol, soluble en hidrocarburos clorados y arométicos.
Densidad a 20°C - 1.718

Estabilidad: el PCNB es térmicamente estable en medio &cido o alcalino
hidroliza a nitrito y pentaclorofenol.

Otros nombres: PCNB, Terraclor, Tritisan, Avicol.

Reactivos:

1.- Estandar analitico de PCNB
2.- Acetnoa, G.E.
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Equipo:

1.- Cromatdgrafo de gases con detector de ionizaci6én de flama (FID)

2.- Columna de vidrio de 4' x 2 mm ID empacada con 4% OV-17 * 4%
QF-1 sobre cromosorb WHP - 80/100 mallas

3.- Jeringa de precisifén de 5-10 ul

4.- Material de vidrio de laboratorio.

Condiciones de operacibn:

Temperatura de la columna 170°C
Temperatura del detector 220°C
Temperatura del inyector 220°C
Gas acarreador nitrégeno
Presibén del gas acarreador 60 psi

Los par8metros de operacién tales como atenuacidén y velocidad de la -
carta deber& ajustarlos el operador para obtener una Sptima respuesta.

Procedimiento :

Preparacidn del est&ndar:

Pesar 0.1 g. de est&ndar de PCNB en un matraz aforado de 100 ml disol-
ver agitando y aforar con acetona.

Preparacién de la muestra:

Pesar una porcidn de la muestra equivalente a 0.1 g de PCNB agregar -
acetona y agitar para extraer. Para granulados agitar mecanicamente -
durante 30 minutos.

Determinacién:

Inyectar 3-5 ul. del estindar y de muestra, ajustando los par&metros
a obtener una respuesta 6ptima.

Calculos:

Medir la altura o 8rea de los picos de std. y muestra.

Determinar el % de PCNB como sigue:

Altura de la muestra Conc.std.
Altura del std. Conc.problema

% Quintozeno =

X Pureza
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DETERMINACION DE QUINTOZENO
Por: Ultravioleta. *(1,9)

Quintozeno (PCNB) es el nombre comlin del pentacloronitrobenzeno; un

fungicida del suelo registrado que tiene la siguiente estructura -
quimica:

Cl Cl

Cl Cl

F6érmula molecular: C, Cl_ NO

6 5 2
Peso molecular: 295.5
Punto de fusibn: 142°- 146°C

Estado fisico: S6lido cristalino de ligeramente amarillo a incoloro.
Presién de vapor: 1.61, 5.0, 11.3 x 105 mm de H a 10°, 20°y 25°C -
respectivamente. ’ g

Solubilidad: a 20°C su solubilidad en'agua es de 0.44 mg/l1 casi insolu
ble en alcohol, soluble en hidrocarburos clorados y aromidticos.
Densidad a 20°C - 1.718

Estabilidad: E1 PCNB es térmicamente estable en medio &cido o alcalino
hidroliza a nitrito y pentaclorofenol.

Otros nombres: PCNB, Terraclor, Tritisan, Avicol.

Recomendaciones del método:

Para formulaciones comerciales con mezcla de varios plaguicidas formula-
dos, este método no es aplicable.

Reactivos:

1.- Estindar de PCNB de 99% pureza
2.- Hexano G.E.
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Equipo:

1.- Espectrofotémetro ultravioleta - visible
2.- Celdas de cuarzo de 1 cm de espesor

3.~ Papel filtro No.42

4.- Material de vidrio de laboratorio

Condiciones de operacibn:

1.-
2.-
3.-
4.-
5.~

Absorbancia m&xima 301 milimicras

Abertura del Slit 0.2 mm 4

Veloc. de la longitud de onda 25 milimicras/min.
Velocidad de la carta 3 1/3 cm/min.

Sensibilidad del método 2 x 10 ° g/ml

Procedimiento:

Preparacién del est&ndar.-

l.-

2.-

3.-

En un matraz volumétrico de 100 ml se pesan 10 mg de est&ndar de
PCNB se agrega 50 ml de hexano, se agita durante 5 min. y se afora.
Se toman alficuotas de 5, 10, 15, 20 y 25 ml en matraz volumétricos
de 100 ml respectivamente y se afora con hexano.

Se leen las miximas absorbancias de las alicuotas y se traza una -
curva de calibracién, absorbancia contra concentracién.

Preparacibén de la muestra.-

1.-

Polvos:

En un matraz volumétrico de 100 ml se pesan aprox. 100 mg. de mues
tra se le agrega hexano, se agita durante 15 min. en agitador magné
tico, se afora y se filtra. Se toma una alicuota de 10 ml de fil--

trado y se afora a 100 ml. Se lee la maxima absorbancia de la alicuo
ta.

Liquidos:

En un matraz volumétrico de 100 ml se pesan aprox. 10 mg de mues-
tra se afora con hexano, agitando y se toma una alfcuota para obte-
ner una absorbancia de + 0.6.

Se lee la m&xima absorbancia de la alicuota.
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CALCULOS :

La absorbancia obtenida se lee en la curva de calibracibén para ver su
equivalente en mg de ingrediente activo.

. _ Abs.muestra conc.estindar
% Quintozeno = p s e X Zne. tra X % de pureza del estandar
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DETERMINACION DE TERBUTRINA

Por: Cromatografia Gas-Liquido *(9)

Terbutrina es el nambre canfin de 2-terbutil amino-4-etil amino—-6-metil tio-S-

triazina es un herbicida selectivo registrado con la siguiente estructura quimi-
ca.

T f
N Xy
<~m kN) ™ wcn

(CHy) 4 2Mts
Férmula molecular: clO ng N5 Sl
Peso molecular: 241
Punto de fusibn: 104-105°C
Estado fisioo: Polvo blanco
Solubilidad: 25 ppm en agua a 20°C facilmente soluble en solventes orgénicos.
Otros nombres: Igran, Prebane, Short-stop, Terbutrex.
Reactivos:

1. Estandar analftico de terbutrina de oureza oconocida.

2. Estandar de alaclor de pureza conocida opcional como esténdar intemo a concentra-
ci6n final de 2 mg de alaclor por ml. .

3. Cloroformo grado reactivo analitico.

Bquipo:

1. Cromatégrafo gas-liquido con detector de ionizaci®n de flama.

2. Columa de vidrio de 1.8 m. de didmetro x 2 mm de D.I. empacada con fase liquida de
SE-30 al 5% sobre cromosorb W HP (o columa equivalente) 100,120 mallas.

3. Jeringa de precisifén de 10 uls.

4. Agitador mec&nico.

5. Material de vidrio de laboratorio.
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Condiciones de operacifn:

Temperaturas.-

Columna - 160°C
Inyector - 200°C
Detector - 250°C

Los dem&s par&metros de operacién camo atenuacién, rapidez o velocidad de la carta
deberén ser ajustados por el operador hasta obtener una &ptima reproducibilidad.
Procedimiento:

Pesar 0.05 g. de estandar de terbutrina en un matraz volumdtrico de 50 ml. disolver
en cloroformo y llevar a volumen con el mismo solvente, si se cuenta con esténdar in
terno agregarlo por pipeteo en €l matraz volumtrico del estandar.

Preparacién de la muestra: Pesar una porcifn de la muestra equivalente a la del estSn
dar, en un matraz volumétrioco de 50 ml. agregar 15.0 ml. de cloroformo reactivo —
analitico y para materiales s8lidos agitar mecinicamente por 30 min. o en forma ma—
nual por una hora, filtrar y recibir en otro matraz volumétrico de 50 ml. y llevar -
a volumen ocon cloroformo.

Determinacién:

Inyectar de 3-5 uls. de estindar y muestra si es necesario ajustar las condiciones del
aparato para una completa separacifn, en un tiempo de retencién razonable y altura
de los picos de 60-70% de la escala total de la carta.

CAILCULOS.- Calcular la concentracibén por altura o &reas de los picos de estandar
y muestra.

Terbutrina= altura pico muestra conc.muestra

altura pico estandar® oonc.estdndar * ° Fureza del esténdar
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DETERMINACION DE THIRAM POR ESPECTROFOTOMETRO
INFRAROJO, EN MEZCLA CON METOXICLORO.*(1,9)

‘Pirar es le nombre comiin oficial para el tetrametil tiurom disulfuro, un

fungicida registrado con la siguiente estructura quimica:

cﬁ3 . o 5"3
AN W yd
¥N-C-~-¢ -8 - - ¥
CE’./ AN
3 CH
3
Fa : : C N_.S
ormula molecular (‘6H12 254
Peso molecular: 240.44
Punto de fusidn: 155 - 156°C
Cstado fisico y color: cristales incoloros
Solubilidad.- 30 ppm en agua, ligeramente soluble en etanol, &ter, disul-

furo de carbono, soluble en acetona, cloroformo.

Estabilidad.- estable en almacenamiento, en forma de polvo fino da una mez
tla explosiva con aire.

Otros nombres.- Arasan (Dupont), normerson(Planta Proteccidén LTD), Pomarsol
(I.G. farb), Fernasan, thylate, Spotrete, Thimer, Mercuram, Voncide, -
Hexathir, Fermide.

Reactivos.-

l.- Standar de Thiram de pureza conocida.
2.- Cloroformo, grado espectro 0 pesticida.

J.- Sulfato de sodio anhidro granulado.

Equipo.-

l1.- Fsvectrofotometro infrarojo de doble haz.
2.- Celdas de 0.2 mm de MaCl o6 ¥Br.

3.- Agitador mecanico.

4.- Material de vidrio el usual en cl laboratorio.
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Procedimiento.-

Pesar 0.065 g. de standard de Thiram en un matraz aforado de 100 wml.
agitar hasta disolver, adicionar una pequena cantidad de sulfato de -
sodio anhidro para eliminar la humedad.(Concentracidén final 6.5 mg.
Thiram/ml).

Preparacidn de la muestra.-

Para polvos, granulados y polvos humectables, pesar una norcidn de --
muestra equivalente a .325 g. de Thiram en un matraz aforado, adicionar
50 ml. y 1-2 g. de sulfato de sodio anhidro. Cierre y agite durante una
hora, despues deje reposar, centrifuge 0 filtre si es necesario, toman-
do precaucidn para prevenir la evaporacidn (concentracion final 6.5 -
mg/Thiram/ml).

Para formulaciones de muy baja concentracidén se requiere pesar mayor -
cantidad de muestra, use mas solvente y evapore una alicuota a un volu-
men pequefio para dar una concentracion de 6.5 mg. Thiram/ml.

Para suspensiones en agua un procedimiento tentativo es como sigue:
Pesar una porcidon de muestra equivalente a 0.325 g. de Thiram en un ma-
traz aforado, adicionar 50 ml. de cloroformo por pipeta y 1-2 g. de --
sulfato de sodio anhidro para absorber el agua y clorificar la solucién.
(Concentracidén final de 6.5 mg de Thiram/ml).

Para la mezcla de Thiram con metoxicloro se utiliza una columna croma-
tografica para efectuar la separacidon: dicha columna se prepara con -

10 g. de fluoricil y 2 g. de carbon activado y 1.2 g. de sulfato de sodio
anhidro. Se hace pesar la muestra disuelta en cloroformo por la --
columna y al eluente se le hace la determinacion en el espectrofotdmetro
infrarojo.

Determinacion.-

Con cloroformo en la celda de referencia y leyendo a las condiciones -
L 1300 ent@zwa 7.7 M),
Determinar la absorbancia del standard y de la muestra usando el pico -

a 1380 cm } (7.25 M).

dptimas correr muestra y standard a 1430 cm
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L d
fbteniendo las absorbancias y usando las concentraciones del estandard

v las muestras, calcular el porciento de Thiram como sigue:

o (Abs. muestra)(conc. std. mg/ml)(% pureza std)
" (Abs.sid) (conc.muestra mg/ml)

Abs = log I
I
Una concentracidn de 1 mg. de Thiram/ml cloroformo dd una absorbancia de

aprox. 0.046 en celda de .2 mm.
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DETERMINACION DE THIRAM

Por: Ultravioleta *(1,9)

Thiram es el nombre comin del Disulfuro de tetrametil tiuram, un

fungicida registrado con la siguiente estructura quimica.

CH S 8 CH
3\\\ " " 3
N-C-S-5s-C-N
CH
3 CH3
FOormula Molecular: CGH12N284
Peso molecular: 240.4
Punto de fusidn: 155 - 156°C
Estado fisico: sb6lido cristalino amarillo
Solubilidad: Es soluble 30 ppm en agua, ligeramente soluble en

eter y alcohol, soluble en acetona y cloroformo.

Otros Nombres: Arasan, Thiotox, Trametan, Polyram-Ultra, Tirampa,
Fernasan, Tersan.

XRECOMENDACIONES DEL METODO:

Este método se basa en la medicidén de la maxima absorbancia del
compuesto.

Para formulaciones comerciales, con varios plaguicidas formulados,
este método no es aplicable.

REACTIVOS:

l.- Estdniar analitico de Thiram de pureza conocida-
2.- Carbdn activado R.A.

3.- Cloroformo, grado @spectro

4.- Florisil 60/80 mallas

5.- Sulfato de sodio anhidro
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EQUIPO:

l.- Espectrofotdmetro ultravioleta

2.- Celdas de cuarzo de un centimetro de espesor

3.- Papel filtro Whatman No. 42

4.- Columna cromatogridfica de 50 cm con llave de tefldn
5.- Material de vidrio de laboratorio

Condiciones de operacidn:

l.- Absorbancia maxima 238 milimicras

2.- Abertura del Slit 2 mm.

3.- Velocidad de longitud de onda 50 milimicras/min.
4.~ Velocidad de la carta 3.5 cm/min.

5.- Sensibilidad 9 nanogramos.

PROCEDIMIENTO:

Preparacidn del Est3iniar :
l.- Se pesan + 10 mgs de Std. en un matraz volumétrico de 100 ml, se

agregan aproximadamente 50 ml de cloroformo, se agita durante 5
min. y se afora.
2.- 3Se toman alicuotas de 1,2,3,4, vy 5 ml en matraces volumétricos
de 100 ml, respectivamente y se afora con cloroformo.
3.- Se leen las maximas absorbancias respectivamente de las alicuotas
4.- Se traza una curva de clibracién: Absorbancia Vs. Concentracidn
en nanogramos de estinlar de Thiram.

Preparacidn de la muestra:

l.- En un matraz se pesan aprox. 0.1 g de muestra, se le anaden 50 ml.
de cloroformo y se agita 5 min. '

2.- Se prepara una columna cromatdgrafica con 25 gr de florisil y 2
cms. de sulfato de sodio anhidro, se vierte la muestra preparada
en el paso anterior, se afiaden 100 ml de Cloroformo G.E. a través
de la columna y se recolecta en un matraz volumétrico y se lleva
a una dilucién de + 10 nanogramos en peso de la muestra.
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3.—- Se lee la maxima absorbancia de la muestra problema y se lleva
a la curva Jde calibracidn Jonde se obtiene la concentracibn
equivalente en mg de ingrediente activo.

CALCULOS:

p)

% de Thiram = Abs. muestrax conc. estandar x% de pureza del esta&ndar

Abs. estindar conc. muestra
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DETERMINACION DE TRIADIMEFON POR
CROMATOGRAFIA GAS - LIQUTIDO* (9)

Triadimefon s el nombre comlGn del 1(4-clorofenoxi)-3-3
dimetil-1-(1H-1,2,4 triazol 1-il)-2-bhutanona; un fungicida -

sistémico reqistrado con 1la siquiente estructura gquimica.

Cl- -0 - ?H -C - C(CH3)3

N\
7 N
“ n

N —————

F6rmula molecular : C12 Hl4 ClN3 05
Peso molecular : 267.5
Punto de fusidén : 72 - 78 °C

Cristales de color blanco
a ambar.

Estado fisico y color

Solubilidad

Soluble en agua a 20 °C en
70 ppm; moderada solubili-
dad en varios solventes or
adnicos.

Otros nombres

Triadimefon, Amiral, Bay
MEB-6447
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REACTIVOS :

1. Estandar de BRayletén de pureza conocida
2. Acetona, grado espectro

FQUTPO :

1. Cromatb6grafo de gases con detector de ionizacién de
flama (FID)

2. Columna de vidrio de 4' + 2 mm. I.D. empacada con una
mezcla de OV-17 al 1.5 % + QF-1 al 1.5 % sobre Chromo
sorb W HP 80/100 mallas.

3. Jeringa de precisi6én de 5 - 10 ul.
4. Material de vidrio de laboratorio

CONDJCIONES DE OPERACION DEL FID :

Temperatura de la columna : 170 °cC
Temperatura del inyector : 220 °C
Temperatura del detector : 220 °C
Gas acarreador : Ni tr6geno

Los parametros de operacién como atenuacién, velocidad de
la carta, etc., deberdn ser ajustados por el operador para obte-
ner una respuesta Optima.

PROCEDIMIENTO :

1. Preparacién de) estandar

Pesar 0.05 g. del estandar de Bayletén en un matraz vo-
lumétrico de 50 ml. Agregar acetona y agitar hasta disolucibn -

completa, aforar a volumen
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2. Preparacibén de la muestra

Pesar una porcién de muestra equivalente a 0.05 g. de
Bayletén en un matraz aforado de 50 ml.; aforar con acetona y agi-
tar para extraer el ingrediente activo. ]

3. Determinacién

Inyectar 3-5 ul. del est8ndar y ajustar los par&metros de
operacifén para obtener un pico con altura y tiempo de retencibén ra-
zonable, realizar un mfnimo de dos inyecciones del estandar y de la
solucién problema.

CALCULOS:

Medir el drea o la altura de los picos tanto del estandar
como de la solucién problema y determinar el porcentaje de Triadi -
mefon como sigue:

g = Altura o &rea del problema Cx Conc. del std. x Pureza

Altura o 8rea del estdndar Conc. del problema
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DETERMINACION DE TRIFLURALINA
Por: Cromatografia Gas-Liquido *(1,9)

Trifluralina es el nombre comin de: alfa alfa, alfa-trifluoro-2,6-
dinitro-N,N-dipropil-p-toluidina. otros nombres; Digermin, Elanco-
lan, trifluralina, Ipersan, Sinfluoran, Carpidor, Treflan, Triflu-
rex y Treficon. Es un herbicida selectivo preemergente registrado
con la siguiente estructura quimica:

CH, - Ci, - CH, - N - CH, - CH,- CHd

Formula molecular: C13 H16 F3 N3 04

Peso molecular: 335.3
Punto de fusidn: 43.5 a 49.0°C el producto té&cnico tiene por lo menos
95% de pureza
Estado fisico, color y olor: S6lido cristalino color naranja, sin
olor apreciable

Solubilidad: Menos de lppm en agua a 27°C, 7% en etanol , 40% en ace-
tona, 58% en Xileno, soluble en otros solventes orgdni-
cos.

Estabilidad: Estable pero suceptible a Jdescomposicidn fotoguimica

Reactivos:

1.- Estandar de trifluralina de pureza conocida

2.- Acetona grado reactivo analitico
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Equipo:

l.- Cromatdgrafo gas-liquido con detector de ionizacién de flama
(FID)

2.- Columna de vidrio silanizada de 1.8 mts. de long. y 2.0 mm. de
D.I. empacada con QF 1 10% sobre cromosorb W malla 100/120.

3.- Microjeringas de precisidn de 10 uls.

4.- Agitador mecénico

5.- Material de vidrio de laboratorio

Condiciones de operacidn:

Temperaturas
Columna - 180°C
Inyector - 210°C
Detector - 250°C

Los demds parametros de operacidn como flujo de gases, atenuacién,
velocidad de la carta etc. deberin de ajustarse de acuerdo al equipo
con que se cuente en el laboratorio.

Procedimiento:

Preparacidn del estindar; pesar 0.05 g de estdndar analitico en un
matraz volumetrico de 50 ml, disolver con acetona y llevar a volumen
con acetona.

Preparacidn de la muestra; pesar una porcién equivalente a la del in-
grediente activo del estdndar en un matraz volumetrico de 50 ml disol
ver con acetona y llevar a volumen,para materiales granulados o polvos
pesar el eguivalente al ingrediente activo del est#ndar en un matraz
de 100 ml. agregar 20 ml de acetona y extraer por 30 minutos en agita
dor mecidnico, o agitar intermitentemente por 1 hora filtrar en matraz

volumétrico de 50 ml y llevar a volumen.

Determinacidn:

Inyectar de 3-5 uls de estdndar y muestra de 2 a 3 veces en forma con
secutiva hasta obtener una respuesta constante de la altura de los pi

cos y cuantificar por area & altura.
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Calculos:

$ Trifluralina: Altura del pico muestra conc. esténdarx% pureza del est.

Altura del pico estandar conc. muestra
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DETERMINACION DE TRIMETACARB

Por: Cromatografia Gas-Liquido *(9)

Trimetacarb es el nombre comin de una mezcla de los isbémeros 3,4,5-
y 2,3,5 del trimetil fenil carbamato.

Otros nombres: Broot, terravin, londrin, es un insecticida molusgqui
cida. Registrado con la sigqguiente estructura quimica:

H,C . H,G
" g
£ -0-C NHCH, + -0-C NHCH4
H,C
B 3 3
H,C

Formula molecular: O.N

€11 15 0Ny
Peso molecular: 203 de cada isdmero

Estado fisico, color y olor: de café claro a café obscuro, sbélido

cristalino a 25°C
Puntos de fusidn: 105-114°C

Presién de vapor: 5.0x 10 > Hg a 23°C

Solubilidad: 58 ppm en agua a 23°C, poco soluble en solventes orga-
nicos.

Reactivos:

1.- Estindar analitico de los 2 isomeros de pureza conocida

2.- Acetonitrilo grado reactivo analitico
Equipo:
1l.- Cromatdgrafo gas-liquido con detector de ionizacién de flama
(FID)

2.- Columna de vidrio silanizada de 1.8 m. de long x 2 m m. de D.I.

empacada con fase liquida de OV 17 4% + QF 1 4% sobre cromosorb
WdP 100/120 mallas.

3.- Jeringa de 10 uls.

4.~ Material de vidrio de laboratorio
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5.- Agitador mecd&nico

Condiciones de operacidn:

Temperaturas:

Columna - 160°C

Detector - 240°C

Inyector - 225°C ;
Procedimiento:

Preparacidn del estdndar; pesar 0.05 g de cada isSmero por separado
en un matraz volumétrico de 50 ml. disolver en acetonitrilo y llevar
a volumen con el mismo solvente concentracién final de 1.0 x 10-'6 g/ul

Preparacidn de la muestra; pesar una cantidad del producto formulado
que sea equivalente al ingrediente activo del estdndar analitico en un
matraz volumétrico de 100 ml, agregar 20 ml de acetonitrilo y extraer
coh agitador mecanico por 1 hora, filtrar y recibir en un matraz volu-
métrico de 50 ml y llevar a volumen con acetonitrilo.

Determinacién:

Inyectar de 3 a 5 uls de estdndar y muestra de 2 a 3 veces en forma con
secutiva hasta obtener una respuesta constante de la altura de los pi-
cos.

Cdiculos:

Para cada isOmero:

% Trimetacarb= Altura 6 &rea del pico muestrax conc. esténd.x & estand.

Altura 6 area del pico est. conc. muest.



- 187 -

DETERMINACION DE WARFARINA

Por: Espectroscopfa Ultravioleta*(1,7,9)

Warfarina es el nombre comfin del 3-(alfa acetonil bencil) 4-
hidroxicoumarina es un rodenticida (anticoagulante) registrado con
la siguiente estructura molecular.

H

OH
L}
CHy
0 c=0
1]
CH

3

0]

F6érmula molecular: C19 I-I16 4

Peso molecular: 308.3

Punto de fusién: 159° - 165°C

Estado fisico y color.- Polvo blanco esencialmente sin olor.
Solubilidad.- Moderadamente soluble en alcoholes, esencialmente insolu-

ble en agua, soluble en éter, acetona y dioxano, las sales de sodio son
solubles en agua.

Otros nombres: Ratfarina, Ratfin, Ratfin 25.
Reactivos:

1.- Esténdar de Warfarina de pureza conocida.
2.- Eter etflico grado espectro.
3.- Solucidbn de pirofosfato de sodio.

Equipo:

1.- Espectrofotémetro ultravioleta de doble haz con celdas de silica
de 1 cm.

2.- Material de vidrio usual en el laboratorio.
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Procedimiento:

Preparacién del estandar.- Pesar 0.050 g. de Warfarina est&ndar

de pureza conocida en un matraz volumétrico de 50 ml. disolver

con éter y aforar a volumen, hacer una segunda dilucifén de 5 ml.
en un matraz volumétrico de 50 ml. y llevar a volumen con solu--
cibén de pirofosfato de sodiq al 1%, hacer otra dilucién de 5 ml.
en un matraz de 50 ml. y llevar a volumen con solucién de piro--
fosfato de sodio 1% (concentracibén final 10u g/ml).

Para material técnico.- Seguir el mismo procedimeinto en la pre-
paracién del esténdar analftico.

Preparacién de la muestra.- Para productos formulados pesar una
porcibén de la muestra equivalente a la del est&ndar analftico en
un matraz de 100 ml. agregar 20 ml. de éter etflico y extraer, en
agitador mecénico por 0.5 hrs. o en forma manual por una hora, fil
trar y recibir en un tubo de centrffuga, centrffugar por 10 minu-
tos, transferir la fase superior a un matraz volumétrico de 50 ml.
Yy llevar a volumen con éter, hacer una sequnda dilucib6n de 5 ml. -
en un matraz de 50 ml. y llevar a volumen con solucibn de pirofos-
fato de sodio, hacer una tercera dilucibén de 5 ml. en un matraz vo
lumétrico de 50 ml. y llevar a volumen con solucién de pirofosfato
de sodio al 1%. Correr el espectro y leer a la m&xima absorbancia
de 308 nm usando como blanco pirofosfato de sodio al 1%.

Célculos:
. _ Abs. muestra Conc.esténdar
% Whrfaruua--AbB.estismiar X ~Conc Tmestra X % de pureza del estéandar

C4lculos de las concentraciones:
Pesada x la. dilucién 2a. dilucién

ml.Aforo X
0.05 g. 5ml. 5ml. .
50 L X 50 m. X o m. - 0.00001 g/ml = 10 Microgramos/ml.



SINONIMTIAS

NOMBRE COMUN NOMBRE COMERCIAL
Acefate Orthene
Atrazina Gesaprim, Agroter, Aterbutox, Atranex,

Azinotox, Gesapax, Gesaprim, Link, Mai
zatrin, Primigram.

Azufre Azufre Agricola, Electric, Diazufrol, -
Sagasul, Sufrei.

Bentazon Basagran, Mecoprop, Basagran Ultra.

Butaclor Butanex, Butanox, Machete.

Captafol Difolatan, Solazan.

Captan Agrofun, Flutan, Intercaptan, Kapto, --
Merpan, Orthocide, Vitavax, Vitizan.

Carbofuran Furadan,Convoy, Curater, Transfuran.

Clorpirifos Dursban, Lorsban, Pirifos, Pyrinex.

Compuestos Clipricos Cupravit, Hidrocob, Lacaside, Cupramin,

Cuprooob, Coopertril, Sulcobre, Sultri-
cob, Biocron, Coboxazul, Cupertron, -

Fungisan ,Zetra.
Deltametrina Decis, Decametrina.
Diazindn Basudin, Diafos, Diazol, Draximed.
Dimetoato Agrogor, Agrodim, Fulthiona, Perfection
Pulgor, Rogor, Rotor,Toxato.
Dicrotofos Carbicron, Bidrin, Crambicar.
Disulfoton Solvirex, Disyston.
Di tiocarbémicos Maneh: Brestan, Cupravit, Delsene, —--

Kimeh, Kocifol, Manzin, Zetraneb.
Zineb: Kimeb, Kocifol, Manzin, Zetra.
Marcozeb: Cesamil, Dithane, Manex-Zn,
Manzate 200, Ridomil.

Diuron Karmex, Diurex.

Endosulfan Thiodan, Foleytan, Thionex, Thiosulfan.

Estreptomicina Agri-Mycin, Cupramicin, Ultramicina.

Fenvalerato Belmark, Agromark, Belmep, Crisafen, --
F-240 Lacamark, Aric-Mark.

Fosfuro de Aluminio Cobra F.A., Delicia Pellets.

Foxim Volatdn

Herbicidas Hormonales Derivados del &cido 2,4-D:

Agroester, Dacamine, Herbipol, Agroamina,
Ametrex, DMA-6, Dacamine, Estamine, Hier-
bamina, Masamina, Qurom, Tacsamina, Tor—
don, Transamina.



NOMBRE COMUN

Lindano
Linurtn
Malatibn
Metamidofos
Metidation
Metribuzina
Mevinfos
Naled
Napropamida

Oxitetraciclina

Paraquat

Paratién Etilico

Paratifn Metflico

Penconazole
Propanil

Quintoceno

Terbutrina

Thiram

Triadimefon
Trifluralina

Trimetacarb
Warfarina

NOMBRE COMERCIAL

Cerelin, Gorgojil.

Afalon,Linorox, Linurex, Lorox.
Lucathion, Cythion, Malathion.
Tamaron, Metafos, Monitor.
Supracid, Lucamet.

Sencor, Lexone, Sencoral, Sencorex.
Phosdrin, Ariefos, Fostion, Fostin.
Lucanal, Bromhuil, Selexone.
Devrinol.

Ultramicin, Agrimicin, Cuprimicin,
Terramicina Agricola.

Paraquat 200, Gramoxone, Agroquat, =
Agrosano Cuatex.

Parathion Etflico, Agroetil, Copartil,
Difation, E-605, Paret 610, Transetil.

Parathion Metflico, Agrametil, Aric-Parametil,
Agropar, Ariethion, Copartil, Diapar, -
Diavin, Flash, Foley, Folidol.

Topas

Stam, Arrosolo, Cestam, Fitoarroz, Herbax,
Oryzan, Stam, Surcopur.

PCNB, Leguzan, Terrazan, Trigran-F.

Terbutrex, Aterbutox, Gesaprim Combi, -
Agroter, Aterbutox, Atrater, Igran, -
Di-Neral, Dyrene.

Tiram, Arasan, Fermide, Fernasan, Tersan,
Thirasan.

Bayleton, Amiral

Triflurex, Herban, Herbiflur, Otilan, -- .
Tretox, Triflurex, Herbax.

Landrin, Terravin.
Ratfarina, Ratfin.
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