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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 elaboré tomando en cuenta todos los elementos aplicables de los documentos siguientes:

-CIPAC Handbook E; Analysis of Technical and Formulated Pesticides. England, 1992, pp. 169-
172..

-AOAC Methods, 17" Ed., 2005. pp 977

e Sustituye a la NC 29-08: 1985. Plaguicidas. Metil Paration. Determinacion de ingrediente
activo.
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Todos los derechos reservados. A menos que se especifique, ninguna parte de esta
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el permiso escrito previo de:
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PLAGUICIDAS— METIL PARATION — DETERMINACION DE INGREDIENTE ACTIVO

ADVERTENCIA — Las personas que utilicen la norma deben estar familiarizadas con las
practicas normales de laboratorios. Esta norma no tiene como propdésito la atenciéon 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 especifica el método de analisis quimico para determinar el contenido de metil
paration presente en formulaciones de polvos humedecibles, concentrados emulsionables y polvos
para espolvoreo usados como plaguicidas en la Agricultura.

2 Referencias normativas

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

NC- I1ISO 3696: 2004 Agua para uso en andlisis de laboratorio— Especificaciones y método de
ensayo.

NC 21-02:1967 Soluciones. Reactivo de concentracion aproximada para uso general.

NC 21-03:1968 Soluciones. Reactivo de concentracion exacta para uso general.

NC 21-10:1967 Productos quimicos. Clasificaciones por calidades y definiciones

NC 29-05:1984 Plaguicidas. Métodos de muestreo

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.

5 Determinacién espectrofotometrica (Método de rutina)

5.1 Principio

El método se basa en la hidrdlisis alcalina del metil paration con la consiguiente formacién del p-
nitrofenol el cual se determina espectrofotométricamente a 405 nm y se le resta el p-nitrofenol libre
contenido en la muestra que se determina por la misma via que el anterior, pero en solucion

reguladora de ph 10,3.

5.2 Reactivos y materiales.
5.2.1 Emplear productos quimicos analiticos de calidad para analisis segun NC 21- 10.
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5.2.2 Preparar las soluciones segun lo establecido en NC 21- 02 y NC 21- 03.

5.2.3 En la preparacion de las soluciones y realizacion del andlisis utilizar agua para andlisis segun
NC- ISO 3696.

5.2.4 Isopropanol

5.2.5 p-nitrofenol

5.2.6 Solucién de hidréxido de potasio o de sodio 0,1 mol/L

5.2.7 Solucién reguladora de ph 10,3.

Afadir en un matraz de 100 M3, 2,8 mL de solucién de acido clorhidrico 0,1 mol/L, 43,75 mL de
una solucién de metil amina al 25 % mezclary enrasar con agua, dejar la solucion en reposo por
24 h. transcurrido ese tiempo pipetear 25, 4 mL, llevar a un matraz de 100 mL, enrasar con
isopropanol, mezclar y dejar reposar por 1 h antes de comenzar a utilizarla,

5.2.8 Solucién reguladora de p-nitrofenol.

Pesar 0,1 g (ml1) de p-nitrofenol con un error maximo de + 0,1 mg, transferir a un matraz de
100 mL, enrasar con isopropanol. De esta segunda solucién medir con pipeta, 5 mL en un tercer
matraz de 100 mL y agregar 10 mL de solucién de hidréxido de potasio 0,1 mol/L y enrasar con
agua.

5.3 Aparatos

5.3.1 Espectrofotébmetro para trabajar en la region visible del espectro electromagnético o
colorimetro fotoeléctrico con filtro violeta con transmisibn maxima cercana a 405 nm.

5.3.2 Matraz de 100 mL y 250 mL.

5.3.3 Condensador de bolas

5.3.4 Cilindro graduado de 100 ml

5.3.5 Pipeta aforada de 5y 10 mL (con aditamentos para el trabajo con sustancias peligrosas)
5.3.6 Probeta de 100 mL

5.3.7 Papel de filtracion media

5.3.8 Balanza analitica LSP 20 g vD 0,1 mg

5.3.9 Balon de 250 mL

5.3.10 Zaranda

5.4 Medidas de proteccion

Evitese el contacto con la piel e inhalar las emanaciones del producto

4
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5.5 Procedimiento

5.5.1 Realizar la toma de muestra para el analisis segun lo establecido en NC 29- 05.
5.5.2 Realizar todas las pesadas con una aproximacion de 0,1 mg

5.5.1 Porcion de ensayo

5.5.2 Para concentrados emulsionables al 50 %

Pesar 0.25 g de muestra de ensayo con un error maximo de + 0.1 mg (m2). Transferir a un matraz
de un trazo de 250 mL, enrasar con isopropanol y mezclar.

5.5.3 Para polvos humedecibles al 18 %

Pesar 0.7 g de muestra de ensayo con un error maximo de + 0.1 mg (m2), transferir a un matraz
con boca esmerilada con isopropanol completandose hasta un volumen de 75 mL con el mismo
solvente, agitar durante 15 min. En zaranda. Afiadir 75 mL de ispropanol y repetir el proceso de
agitacién, enrasar con isopropanol y mezclar. Filtrar la solucién a través de un papel de filtro a un
frasco conico.

5.5.4 Para polvos de espolvoreo de menos de 3 %

Pesar una muestra que contenga alrededor de 0.125 g de metil paration con un error maximo de
+ 0.1 mg (m2), Transferir a un matraz con boca esmerilada de 250 mL, lavandose con 50 mL de
isopropanol, tapar, agitar durante 15 min. en la zaranda. Enrasar con isopropanol, mezclary filtrar
la solucién a través de un papel de filtro a un frasco cénico.

5.5.5 Determinacion

5.5.5.1 Preparacioén de la solucion de ensayo para determinar el p-nitrofenol total

Transferir 5 mL de la porcion de ensayo a un frasco conico o matraz de 250 mL con boca
esmerilada, afiadir 20 mL de solucion de hidroxido de potasio 0.1 mol/L y 7.5 mL de isopropanol.
Reflujar durante 3 min.

Una vez frio lavar el condensador con 70 mL de solucion de hidroxido de potasio y posteriormente
con unos 50 mL de agua. Transferir el contenido del recipiente a un matraz de un trazo de 250 mL
realizadndose esta operacion con agua, enrasary agitar.

5.5.5.2 Preparacioén de la solucion de ensayo para determinar p-nitrofenol libre.

Transferir 10 mL de la porcién de ensayo a un matraz de un trazo de 100 mL, afiadir 40 mL de
solucion reguladora de pH (10.3) y enrasar con isopropanol.

La medicion fotométrica de esta solucion debe realizarse en un tiempo no mayor de 5 min. A partir
del momento de afadir la solucién reguladora.
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5.5.5.3 Medicion fotométrica

Realizar la medicion de la absorbancia de la solucion de ensayo del apartado 4.3.2 (A3) en primer
lugar, luego de la solucién de ensayo del apartado 4.3.1 (A2) y finalmente de la solucién de
referencia usando un espectrofotdmetro o colorimetro fotoeléctrico contra el blanco.

5.5.5.4 Ensayo en blanco

Utilizar como ensayo en blanco agua, empleando cubetas de 1 cm. de paso de luz.

5.5.5.5 Célculos

Realizar todos los analisis por duplicados y calcular el promedio de los resultados.

5.5.5.5.1 Método para los célculos

Calcular el contenido de metil paratiéon (MEP) se segun la férmula siguiente:

MEP=[A—2'5—A—3J-m—1'24,2 [%m/m]
Al Al

Donde:

m1: masa de la solucion reguladora.

m2: masa de la porcion de ensayo.

Al: absorbancia de la solucién de referencia de p-nitrofenol.

A2: absorbancia de la solucién de ensayo para determinar p-nitrofenol total.
A3: adsorbancia de la solucién de ensayo para determinar p-nitrofenol libre.
5: factor de dilucion.

24,5: factor matematico para el calculo.

5.5.5.5.2 Aproximacién de los resultados

Realizar todos los analisis por duplicados y calcular el promedio de los resultados.
Los resultados se daran aproximados hasta el segundo lugar decimal

5.5.5.6 Precision

Las variaciones permisibles en la determinacién fotométrica de metil paration expresadas como
repetibilidad y como reproducibilidad, se presentan en la tabla siguiente:

Contenido de metil paration | Variacién permisible expresada como repetibilidad (%)
(%) Repetibilidad Reproducibilidad

50 0.66 0.79

18 0.56 0.68

Menos 3 0.24 0.33
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6 Determinacion Gas Cromatografica con columna semicapilar (Método de referencia)

6.1 Principio

El método se basa en la separacion del metil paration del resto de los componentes de la
formulacion por cromatografia gas-liquida por columna semicapilar usando un detector de
ionizacion par llamas y el método del patrén interno.

6.2 Reactivos

6.2.1 Emplear productos quimicos analiticos de calidad para analisis segin NC 21- 10.

6.2.2 Preparar las soluciones segun lo establecido en NC 21- 02 y NC 21- 03.

6.2.3 En la preparacion de las soluciones y realizacion del andlisis utilizar agua para analisis segun
NC- 1SO 3696.

6.2.4 Columna semicapilar DB-5 15 metros 0,53 mm 1 um.
6.2.5 Patrdn analitico de metil paration puro.

6.2.6 Benzoato de bencilo como patrén interno.

6.2.7 Acetona.

6.3 Aparatos

6.3.1 Microjeringuilla de 10 microlitros.

6.3.2 Cilindro graduado de 10 mL.

6.3.3 Cromatografo gaseoso equipado con detector FID y aditamentos.
6.3.4 Balanza Analitica.

6.4 Condiciones cromatograficas

6.4.1 Columna temperatura 180°C

6.4.2 Temperatura del inyector: 230°C.

6.4.3 Temperatura del detector: 270°C.

6.4.4 Flujo del nitrégeno: 10ml/min.

6.4.5 Flujo del hidrogeno: 60ml/min.

6.4.6 Flujo del aire: 500ml/min.
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6.5 Procedimiento

4.1 Realizar la toma de muestra para el analisis segun lo establecido en NC 29- 05.

6.5.1 Preparacion de la solucidon patrén interno

Preparar una solucién de benzoato de bencilo en acetona a una concentracién de 2,5 mg/mL
6.5.2 Preparacion de la solucion del patron de metil paration

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

6.5.3 Porcion de ensayo
6.5.3.1Para concentrados emulsionables al 50 %

En un cilindro graduado de 10 mL pesar 40 mg de muestra homogenizada con una precision de
+ 0,1 mg. Luego agitar y enrasar con la solucién del patrén interno hasta la marca.

6.5.3.2 Para polvos humedecibles al 18 %

En un matraz de 100 mL pesar 110 mg de muestra homogenizada con una precision de + 0,1 mg
afiadir 50 mL de acetona y extraer por espacio de 15 min. en zaranda. Filtrar y lavar el sélido con
20 mL de acetona en dos ocasiones, combinar las fracciones y concentrar a sequedad en balén
de 100 mL. Disolver el residuo con 10 mL de solucion del patron interno.

6.5.3.3 Para polvos de espolvoreo de menos de 3 %

En un matraz de 100 mL pesar 0,7g de muestra homogenizada con una precision de + 0,1 mg,
afadir 50 mL de acetona y extraer por espacio de 15 min. en zaranda. Filtrar y lavar el sélido con
20 mL de acetona en dos ocasiones, combinar las fracciones y concentrar a sequedad en bal6n
de 100 mL. Disolver el residuo con 10 mL de solucion del patrén interno.

6.5.4 Andlisis de la porcion de ensayo

Inyectar 2 microlitros de la solucién del patron de metil paration y 2 uL de la porcion de ensayo,
esta Ultima por duplicado.

6.5.4.1 Calculos

4.5 Realizar todos los analisis por duplicados y calcular el promedio de los resultados.
6.5.4.1.1 Método para el célculo

Determinar el contenido de metil paration expresado en P/V segun la formula siguiente:

%P/V demetil paratién:m-m-P-D
Rp Mm

8
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Donde:

_ Alturaoareadel picodel patronde metil paration
Alturaoareadel picodel patroninterno

m = Alturaoareadel picocorrespondiente al metil parationdela porciénde ensayo
Alturaoareadel picocorrespondienteal patréoninterno enla porcionde ensayo

M, = Peso del patron de metil paration expresado en miligramos
Mn, = Peso de la muestra en mg
P = Pureza del patrén de metil paration en %
D = Densidad de la muestra g/mL
6.5.4.1.2 Aproximacién de los resultados
Dar los resultados aproximados hasta el segundo lugar decimal.
7.5.4.1.3 Precision

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