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Prefacio

La Oficina Nacional de Normalizacién (NC), es el Organismo Nacional de Normalizacion
de la Republica de Cuba y representa al pais ante las organizaciones internacionales y
regionales de normalizacion.

La elaboracion de las Normas Cubanas y otros documentos normativos relacionados se
realiza generalmente a través de los Comités Técnicos de Normalizacién. Su aprobacion
es competencia de la Oficina Nacional de Normalizacion y se basa en las evidencias del
consenso.

Esta Norma Cubana:

e Ha sido elaborada por el NC/ CTN 97 de Sanidad vegetal, integrado por las siguientes
instituciones:

- Instituto de Investigaciones de Sanidad Vegetal (INISAV)

- Centro Nacional de Sanidad Vegetal (CNSV)

- Instituto de Investigaciones Fundamentales en Agricultura Tropical (INIFAT)
- Centro de Ingenieria e Investigaciones Quimicas ( ClIQ)

- Centro Nacional de Sanidad Agropecuaria (CENSA)

- Laboratorio Provincial de Sanidad Vegetal (LAPROSAV) en La Habana

- Instituto de Investigaciones en Fruticultura Tropical (IIFT)

- Instituto Nacional de Higiene y Epidemiologia( INHEM)

e Se elabor6 tomando en cuenta todos los elementos aplicables del documento siguiente:
-CIPAC Handbook H; Analysis of Technical and Formulated Pesticides. England, 1998, pp. 22.

e Sustituye a la NC 29-09:1985 Plaguicidas. Ametrina. Determinacién de ingrediente activo.

© NC, 2007

Todos los derechos reservados. A menos que se especifique, ninguna parte de esta
publicacion podra ser reproducida o utilizada en alguna forma o por medios
electronicos o mecanicos, incluyendo las fotocopias, fotografias y microfilmes, sin
el permiso escrito previo de:
Oficina Nacional de Normalizaciéon (NC)
Calle E No. 261, Vedado, Ciudad de La Habana, Habana 4, Cuba.

Impreso en Cuba.
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ADVERTENCIA — Las personas que utilicen la norma deben estar familiarizadas con las
practicas normales de laboratorios. Esta norma no tiene como propd6sito la atencién a todos
los problemas de seguridad, en caso de que existiese alguno, asociado con su uso. Es total
responsabilidad del usuario el establecimiento de una apropiada seguridad y practicas de
salud y garantizar la conformidad con las condiciones de cualquier reglamento nacional.

1 Objeto

Esta Norma Cubana especifica los métodos de andlisis quimicos para determinar el contenido de
ametrina presente en formulaciones de polvos humedecibles, suspensiones concentradas y
granulados dispersables.

2 Referencias normativas

Los siguientes documentos de referencia son indispensables para la aplicacion de este
documento. Para las referencias fechadas, sélo es aplicable la edicion citada. Para las referencias
no fechadas, se aplica la dltima edicion del documento de referencia (incluyendo cualquier
enmienda).

NC 70- 13: 1984 Agricultura. Sanidad vegetal. Términos, definiciones y simbolos.

3 Términos y definiciones

A los fines de este documento, se aplican los términos y definiciones establecidos en NC 70-13.
4 Determinacion volumétrica (Método de rutina)

4.1 Principios

El método se basa en la extraccion de la ametrina del resto de los componentes del formulado con
éter etilico y su posterior valoracion con solucion de &cido perclérico en &cido acético glacial,
utilizando como indicador solucion de alfa-naftolbenceina en benceno.

4.2 Reactivos y materiales

4.2.1 Acido acético glacial p.a.

4.2.2 Solucién de acido perclérico en acido acético glacial 0.1N o de normalidad conocida

4.2.3 Eter etilico p.a. (libre de peroxidos)

4.2.4 Solucién indicadora al 0.1 % de alfa-naftolbenceina en benceno.

4.2.5 Solucion reguladora de p-nitrofenol. Pesar 0,1 g (m1) de p-nitrofenol con un error maximo de
+ 0,1 mg, transferir a un matraz de 100 M2 y enrasar con isopropanol. De esta segunda solucion
medir con pipeta, 5 mL en un tercer matraz de 100 mL agregar 10 mL de solucién de hidréxido de
potasio 0,1 mol/L y enrasar con agua.

4.3 Aparatos

4.3.1 Bafio de agua con control térmico regulable
4.3.2 Agitador magnético.

3
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4.3.3 Bureta de 50 mL.

4.3.4 Frasco cénico de 200 mL de boca ancha
4.3.5 Equipo de filtracion al vacio

4.3.6 Embudo con placa filtrante de porosidad 3
4.3.7 Cilindro graduado de 50 mL.

4.3.8 Papel de filtro

4.3.9 Balanza analitica LSP 20 g vD 0,1 mg

4.4 Procedimiento
4.4.1 Porcion de ensayo

Pesar 0.7 g de la muestra en un frasco cénico de 200 mL y afadir unos 50 mL de éter etilico y
hervir por unos segundos Yy filtrar al vacio a través de un embudo de placa filtrante cubierto de
papel de filtro.

Repetir dos veces esta operacion con porciones de 50 y 25 mL respectivamente de éter etilico
usando siempre el residuo y finalmente lavar el frasco cénico y el embudo filtrante con 20 mL de
éter etilico.

4.4.2 Determinacion

Disolver el residuo en 40 mL de acido acético glacial y afadir de 4 a 5 gotas de soluciéon de
alfa-naftolbenceina y valorar con solucién de acido perclérico en acético, bajo agitacion, hasta
cambio de color y reportar el volumen (b) gastado en la valoracion.

4.5 Célculos

Hacer todos los andlisis de ametrina por duplicados y calcular el promedio de los resultados.

Calcular el contenido de ametrina (A) segun la formula siguiente:

bx*N *2273
A= DENZZ2T8

p
donde:

b volumen de solucion de acido perclérico gastado en la valoracion, (mL)
N normalidad de la solucion de acido perclérico utilizada.
p
3

masa de la porcion de ensayo, (g).
factor para el célculo

22,7
4.4.4 Aproximacion de los resultados
Dar los resultados aproximados hasta la centésima.

445 Precision de ladeterminaciéon

Las variaciones permisibles se establecen en la siguiente tabla:
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Contenido de ametrina, en por ciento Variacion permisible, expresada en por
ciento
Repetibilidad Reproducibilidad
80 +1,00 +1,02

5 Determinacién Gas Cromatografica con columna semicapilar (Método de referencia)
5.1 Principio

El método se basa en la separacion de la ametrina del resto de los componentes de la formulacién
por cromatografia gas-liquida por columna semicapilar usando un detector de ionizacion por llamas
con el método del patron interno.

5.2 Reactivos y materiales

5.2.1 Columna semicapilar DB-5 15 metros 0,53 mm 1 um
5.2.2 Patron analitico de ametrina puro

5.2.3 Dibutilftalato como patrén interno

5.2.4 Acetona

5.3 Aparatos

5.3.1 Microjeringuilla de 10 microlitros.

5.3.2 Cilindro graduado de 10 ml

5.3.3 Cromatégrafo gaseoso equipado con detector FID y aditamentos.
5.3.4 Balanza analitica.

5.4 Condiciones cromatogréficas

5.4.1 Temperatura de la columna 180°C
5.4.2 Temperatura del inyector: 260°C.
5.4.3 Temperatura del detector: 260°C
5.4.4 Flujo del nitrégeno: 10ml/min.

5.4.5 Flujo del hidrogeno: 60ml/min.
5.4.6 Flujo del aire: 500ml/min.

5.5 Procedimiento
5.5.1Preparacién de la solucién patrén interno

Preparar una solucién de dibutil fatalato en acetona a una concentraciéon de 2,5 mg/mL
5.5.2 Preparacion de la solucion del patron de ametrina

Pesar 20 mg del patron de ametrina en un cilindro graduado de 10ml, disolver y enrasar con la
solucion del patrén interno.

5.5.3 Preparacion de la porcidon de ensayo
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En un cilindro graduado de 10 mL pesar una cantidad de muestra homogenizada equivalente a
20mg de ametrina puro con una precision de 0,1 mg. Luego agitar y enrasar con la solucion del
patron interno hasta la marca.

5.5.4 Analisis de la porcién de ensayo

Inyectar 2 microlitros de la solucién del patron de ametrinay 2 uL de la porcion de ensayo, esta
ultima por duplicado.

5.6 Calculos
Hacer todos los analisis de ametrina por duplicados y calcular el promedio de los resultados
5.6.1 Método para el calculo
Determinar el contenido de ametrina expresado en P/V segun la formula siguiente:
% P/V de ametrina= ----- * e * P*D
Rp Mm

Altura o &rea del pico del patrén de la ametrina
Rp-

Altura 6 area del pico del patrén interno en la solucién patrén

Altura o &rea del pico del correspondiente a la ametrina de la porcion de ensayo
Rm =

Altura 6 area del pico del correspondiente al patron interno en la porcién de ensayo
M, = Peso del patron de ametrina expresado en miligramos
M, = Peso de la muestra en mg
P = Pureza del patrén de ametrina en %
D = Densidad de la muestra g/ml
5.6.2 Aproximacién de los resultados
Reportar los resultados aproximados hasta el segundo lugar decimal
5.6.3 Precision

La variacion permisible es de un coeficiente de variacion del 1,07 %
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