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AORFA VENEZOLANA COMEMTHM
FLAGUICINAS 1107-85
FETERRIMACION DEL (2da. REVISION)
COMTEMLIDO DE fMilla

1 HORERRS COVEMIN & GOMSULTAK

COVEMIH FHE-7Y  Flaouicidas. Toma ¥ sreparacign de nuesiras.

s OEIETO ¥ CAMPO BE APLICACION

2.1 Estas porms sstablece el método sara la deferminacidn del confenido de agua en
los olaguicidas.

2.7 Eeta aorma no es aplicables en opresencia de: acida  ascorbico. sales  de
hidrazinas + de hidrazinas susiitudidas. carbonatos vy bicarboratos alcalinos,
sultitos ¥ pirosulfitos alcalinos, &scido bDévico. perdiido, aminas, sales ripricas,
sales  Térricas, oidos e hidrosidos metalicos, arsenito ¥ arseniato  de  socio,
tetraboraty de  sodic, tiosulfato de sodio. cloruro estannosa. atdehidos,
marcaplianos, amonlaco v cetonas,

G PRIHGIFIO DE EWSAYD
Se baga en La propiedad gua tisne el reacltive de Karl Fischzr de camiiar de color
Castafn oscuro 4 amarillo. debido 2 gue 8l anhidrido sulfuroso reduce al yodo  en
presencia de agua.

4  EBUIFD

4.1 Aparato de Harl-Fischer. el cual ronsta de: (ver dihuio anexal.
L 0 N In recipients de reacordn de al menos 40 @l de  capacidad ©e  trabaiao,
provieton de un cierrs hermetico que parmita introducir el ediremo dinferior de  una
bursta ¥ tubns para la sotrada v galida del nitrdgens.

4.1.2 Un Frasco que contepas Feaclivid de Rarl-Fischer.

.13 Pos  elecirodos de alambre de platino completamente sellados deniro  del
Tando del vecipienis de reaccidn.

4,.1.4 lna tubuladurs lateral ceprada hermsticamente con un ftapon aue  permita
ntradacir la mdestra.

4.2 Bureta cutomdtica de 25 @l de capacidad.
4.3 Frasco isgvadar con gel de gilice o cualovier oivos dechidratante.

4.4 Cavcoito elécirico aque confsnoa una pila de 1.5 V de corrlente continua.

[



4.% b divisor de potencial gue proporcione 300 mi.

4.4 Un galvancmetro con wuna sensibil:dad tal yoe la deflerion a wocala completa
se obtznga cuando pase una intssidad de corriente de no mds de 100 MG,

4.4.1 El galvantmetro debe estar &n serie cdn el reciciente de renccion O &n wha

posicidr “Shund®,  En el primer caso del galvanomelro de una pos:ision ceru en el
punta final ¥ en &1 segundp Caso una lectura positiva.

d.7  Interruptor

. f Papstas volumeiricas de 2 — 10 v 20 ml.
4.9 Matraz de 500 mi

4,10 Ciliatro graduado de 1000 ml

.11 Balaaxza analiltica

4,12 Balen aforadgo oz 108 ok
& REACTIVOS

5.9 ALCOHOL WETILICO AHHIDRO (Mer pota 10,

HOTa 1. Zi el alcohol metilico no estd comalstaments  anhidro, S8 Seca  por
destilaczan o por fracciconamiento en columna sobre limaduras Ge sagnesin ¥ una
pequena cantidad de yodo o por fracocionamiento a traveés de una columng de 1.5 m
recibiendn o1 desiziada rapidamente protesido ne la fumsdad atmosTérica  por  un
tube de geguridad. El melonol secado de esta manera no debe contensr més de 0.03%

GE Z0U&.
3.2 BOLLCION FATREOHM LE abGls v FETAMOL PREFARRDA DE Ls SIGUIEMTE MANFRA:

R | G2 saca en la estufa uwn balén de 100 nl de capatadad » se dera entriar en
un  dosecador . S liena parclalmente i balon con mezanal anhidro »  ge  agregan
aprovimadamente 0,5 g de agua destilada, pesads en balamza analitics ai C.udi oo
Se lleva & la marca con metanol v se mezcla por agliacion. Esta golucidn se  debe
preparar lnamediatamente anies de wusarla.

5.3 Firidina, Iz cwal debs desiilarse antes de s0 uso  recogiendo. @n un
recipients arotegide de  1la husedad por un tubo de seguridad la  fFraccion que

destila eatre L1870 % L1490 & presidn de 780 wm de mevrcuric.

8.4 Hitrdneno seoo (sumnistrado en un cilindro a presien) wer nota 7.

P

- EI nitregens s hace pasar a ftraves de un tube ous confenpa pel de silics
dliier ntro deshidratante eficiente.

s 2
a Cual

Had Reactivo de Earl-Fischer con un rquivalente de agua entre 3,0 v 4,0 @glnl,
preparado de la siguignte manerad

[ ]



TS D Se le toleca al matraz un Tapdn de cawcho provisio de § tubos de wvadrao.
uno de  entrada que debes Liegar hasta cerce del fonde del recipiente v otro  de
falida (protegido por wn tubo de sepuridad) gue debe Ilegar hasia cerca del cuelilo
del matraz.

2.89.9 Be pess €] conjunto ¥ ose entria en agua cpn hielw.

S.9.5 Ge conecta 21 tube de entrada  con una fuente de suministrn  de  anhidrida
aul furoso  {orado retrigeracicén) v 2& sermite que =21 gss penetre a la mezcla  con
agitacidn continua hasla que la maza total del matra: con su contenido aumenis @is
o menos 40 a.

5. 5.6 2 gultan of tapdn de csucho ¥ los tubos de widrlo ¥ @@ agregan %0 g de
vada.

%

.0, G2 caloca de nuevo el fapdn do vidrio ¥ ose agifa hasta gue el wvodo  se
diguelva ftotalments.

.5.8  Se dzja reposalr durante 24 h oy ze trancfiere & un recipiente para  Su
Alwmarenamiento.

G.5.% Determinacion del sguivzlente de agua del reaciive de Karl-Ficcher.

&l Se iniroduce en el recipienbe de Feaccidn a traves de l1a tubuladurs  latsral
par medic e wn plpeta. 19 mi do melanol anhbidro.

] Se abre la entrads de la corriente de nitrdgeno. Lo suticiente para  oroducir
una agitacidn adecuada en el seno del liauwide, se cierra 2l civculio siepctrdnico ¥
se walora con  reactivo de Fischer. hasta obfensr una Tuerte desviacion de]
galvandmetro gue perdura sobre la lectura media de la sccala oor lo menns 30 %, Ao
teniendln = cusnta les voldeanos oe reaciivos ussdos hasta esze aonento,

€1 5Se saca el recipiente de reasccidn casi toda la soloacidn previamentie walorada.
dejando 1o suTiciente para cubrir la Ilave de vaclado. E£sta operacidn tiene  como
obieto eliminar boces la humsdad en el recipiens de reacciim.

d1 S iranfiere al recipiente de reacciftn 10 @l mas de metanol v so valora como
anteriormense  fon el reactive de Karl-fischer, anotands &l velumen de reactive
uirlyzade. ce  le agregan al recipiente de rwaccion 10 ml de sclucidn  patrdn  de
20ua ¥ amelanol v ose valora de nusva con reactive de Fisches., anotando el volugen
de reactivo uwlilizado.

£1 zouivelenie de agua del reasciivo de Fischer fe calouls de la forma siguientao:

[




Hlenia:
Fo= El eauivalente de agua de) reaciivo de Fischer =n ma/al

m = Fl peso en grames ds] aocua afadida =n la preparacion e 100 nl de sclucidn
patrdn de agus ¥ meptanol :

£l wolumern, en mb de reactive de Fischer wiilizando en La valoracidn de  la
solucidn oxlron de agua y meianod.

EiP wolumen e=n al de reactivo de Fischer gtilizando en la walorscldn de
metanel solo.

=
-

b PROCEDIFIENTN

a.l MUESTHAS LIQUIbAS
t.1.1  Se le avaden al recipiente de reaccidn 10 al de metanol anhidro.

6eL 2 Sz abre la entrada para una coarciente lenta de nilrocenc. suficients  parz
producis una agitacicn adecuada, s2 conecta la corvienle eléctrica ¥ ze walora con
raactivo de Fischer coms en 5.0.9 nao teniendo en cuesnfa esta valoraciom.

&.1.3 Inmediatamsate se afade tn wvolamen Ge mussirs tomada SEgun La norma COVEMIH
¥38 que  contengs enire &0 mg ¥ 80 mg de agua {cantidad suficiente para dar  uma
valoracion de aprovimadements 20 ml de reactivol v se wvalora con  reactive | de
Fischer.

4.2 HUESTRAD S0ULTBAR

§.2.1 fe prepara wna solecidn de la muestra segin la normna COVEMIM 988 en motanol
anhidro, domando  todas  las precaucionss para evitar la  contaminacidn  con Ia
humedad atmosTérica tver noia ).

s.2.2 Se transfieres una aillcupta ap esta solucidn gue contenoa entre &0 ap y 80
mg  de agua (cantidad sudicienis para dar una valoraclon de aprovimnadasents 20 ml
de reactivol al recigiente de reaccidn 3 través de La fubulsdurs lateral por medic
de una pipeta.

hiE. D S walors esta solucian con el resciive de Fischer fal como se escribhe  en
r Y T

4.2.4 Faralelamentzs e lleva a cabo la valoracion de oun blanco con un volumen de
metanol anhidrn fouwal al conternide eh la alicuocta de 1a muesira.

MOTA 3= Cuande la muestrs noe es soluble en metanol. puede wtilizarse oiro
dicolvente adecuado. come piridina, wezcla de bencenn vy metanol, oreviaments
secatln.



7 EAFRESION DE LOS RESULTADOE

Los resultadas 32 expreszan como porcentaie en peso te humedad cresente  on w1
plaguicida,
J.1 0 RUESTRAS LIRUIDAS
£l contenido de huwedad se caleala de 1a forma siouiente:

F ¢ &

14 = e —e

LoV % &
Siendo:
H = Lontenido de Ia humsdzd 80 5 (pfpl
= Eguivalents de agua del reactive de Fischer
fi = Molumen del reactivo de Fischer uwsado en la waloracion de la m@uestra @n

milititros.

Voo Matemen de la musstra tomada. 2n milildiiros
5 = Feso cspecifico de la ausstre a la teaperatura asbienie.
7.l.l Para los propdsitos de esie caloule el peso essecidico de la musstira  puede

s2r tomadao a 15,5°C. 20°C o
MUESTHAS SGLIGAS

s

El gontepido de 1a humedad ca

Giendoz
H = Contenido de la humedad

Equivalents de acua del

Yolumen del
en Mmililitraos.

fig = Wolumen
el halitros

yo= Paso de la muesira contenida en

del reactivo de Fizcher wtilizade en la valoracion del

A s

calcula en Ia forma cigursnios
Folagy o Fig |
A D ST, U e U S
e
JRIRRER

en 4 ipsp)

reactive de Fiscner

reactivo de Frscher utilizado en la waloracidn de la ab{cuoia.

plance. @i

ia allcuota valoradz. en ogramos.



B IHFORIE
Izhe indicars
B.i Ensavo realizado de zcuerds a La Horma COMENIH L107
8.2 Feth: del enzavo
.4 HMombre del oroduclo ¥70 cuslquier otra rdentificacidn gue le caracterice
4.4 Hombre del febricante
#.5 Contentdo de humedad en porcentaie
.46 Hombve del laboratorio gn gue se efectud =i ensavo

3.7 Hombre del anziista.

?  RELACION COM OTRAS MORHAS

COFAMT  477-1973  "Flaguicidas. Hétodno de determinacidn de 1z humedad”.
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