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MINISTERIO DE ECONOMIA

Apruébase la Norma Guatemalteca Obligatoria de Métodos deé-
_Anilisis para la Revisién de Plaguicidas, Determinacién de la
Acidez Libre.

ACUERDO GUBERNATIVO No..903-98
Guatemala, 8 de diciembre de 1998.

El Presidente de la Reptblica,
CONSIDERANDO:

Que corresponde a la Comisién Guatemalteca de Normas’ (COGUANOR .
estudiar, elaborar, adoptar y proponer al Organismo Ejecutivb, por conducto
del Ministerio de Economia, la aprobacién de normas que se consideren de
utilidad para el pais y contribuyan al desarrollo industrial, estableciendo

principios de equidad en las relaciones entre productores y consumidores.
CONSIDERANDO:

Que el Consgjo Directivo de la Comision Guatemalteca de Normas, convocéd
en su oportunidad a los sectores publicos y privados involucrados en la
produccién y comercializacién de plaguicidas, asi como ofras entidades
relacionadas con el tema a efecto de que se pronunciaran sobre la propuesta de
norma que establece los métodos para determinar la acidez Iibre en los

plagnicidag,
CONSIDERANDO:

Que consultados sectores interesados y técnicos en la materia, emitieron
opiniones las cuales fueron conocidas por €l Consejo Directivo de la Comisién
Guatemalteca de Normas y habiéndose- sometido a estudio, ese Cuerpo
Colegim“lo, en el pur;to sexto, - acta 6-98, de fecha 14 de mayo de mil
novecientos noventa y ocho, se emiti6 la-resolucién niumero 6-98, en‘la que
adopta la norma COGUANOR NGO 44 048 h13 1a. Revisién
PLAGUICIDAS. Determinacién de la acidez libre. Estando satisfechos
todos los requisitos necesarios para la adopcion de esta norma, es procedente

acordar su aprobacidn i forma legal
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POR TANTO:

En el ejercicio de las funciones que le confiere el Articulo 183, inciso e) de a
constitucién Politica de la Repiblica de Guatemala y con base en los Articulos
2°, literal b) y 6° del Decreto 1523 del Congreso de la Repiblica, Ley de
Creaéién'de la Comisién Guatemalteca de Normas (COGUANOR).

ACUERDA:

ARTICULO 1° Aprobar la Norma Guatemalteca Obligatoria de Métodos de
Andlisis  siguiente; COGUANOR NGO 44 048 hl13 1a. Revisién
PLAGUICIDAS. Determinacién de la acidez libre. Adoptada por la
Comisién Guatemalteca de Normas en el punto sexto, acta 6-98, de fecha 14

de mayo de mil novecientos noventa y ocho, resolucién mimero 6-98.

ARTICULO 2°. El re'gfstro oficial de la norma indicada queda a cargo de la
Comision Guatemalteca de Normas (COGUANOR)..

ARTICULO 3°. El presente acuerdo y texto de la norma (Anexo 1) que se
aprueba empezara a regir ocho (8) dias después de su publicacion integra en

- el Diario Oficial.

PLAGUICIDAS
Determinacion de la acidez libre.

-COGUANOR
NGO 44 048 h13
1a. Revisién

La presente norma constituye la Primera Revisién a la Norma
COGUANOR NGO 44 048 h13 PLAGUICIDAS. Determinaci6n de la
acidcz libre, publicada en el Diario Oficial del 7 de junio de 1983, a la cual sustituye,

L OBJETO

Esta norma tiene por objeto establecer los métodos para determinar la acidez libre en los
plaguicidas,

L1 Los métodos que se describen en la
o)) Método volumétrico; y
b)  Méodo clectrométrico.
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. NORMAS COGUANOR A CONSULTAR y
COGUANOR NGO 4 010 - Sistcmn internacionat de Unidades (SI).
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LMMTMMWMS«&M amalitica recomocida. El
agmdcbeserduulahodu  pureza eqvnvnhue.

3.1.1  Acetona.

3.1.2  Solucidn 0.02 N de hidroxido de sodio, debidamente valorada.

3.1.3  Solucién indicadora al 0.1% de rojo de metilo, rgjo fenol o a.zui de bromotimol.
3.£4  Solucion 0.02 N de acido clorhidric;), debidamente valorada.

3.2 ___ Aparatos.

321 ‘Balgnm analitica de precision, que aprecic 0.1 mg.

3.22 Erlenmeyer, de 250 mL.

3.2.3 Probetas, de 50 mL y 100 mL.

3.24 Hornilla de plancha eléctrica,

32.5 DBureta, de 25 mL.

326 Embudo Buchner, acoplado a un frasco para filtracién al vaclo.

- 2.7 Limbudo separador.
328 Pesahllros.
329 Instrumental de laboratorio.

3.3 Procedimicnto, Dependiendo de la clase de producto, se procede como sc indicaa
continuacion.

3.3.1 Matcriales {¢enicos solubles cn apua.
a) En cf cricnmeyer de 250 mL sc pesa una mucstra de 10 g con una desviacicn de 0.1 g,

lucgo sc agregan 25 mL de acctona y se mezcla; si es necesario, sc calicrts uavemente
para cfcctuar la disolucion completa. Sc enfriay se agregan 75 mL de aguv - sulada.

b) Se aﬁ.:dm 20 3 gotas de solucion indicadora de rojo de metilo, rojo fenol o azul de
’ br 1, cligicndo ¢l que de ¢ con ¢l color dci produclo, periita obscrvar
mejor ¢f viraje del indicador y sc valora i di con su solucion 0.02 N de
hidroxido de sodio.
<) Paralelamente se lleva a cabo una prucba en blanco usando 25 mL de acetona dilufda

con 75 mL de agua destilada, sin cmplear muestra.

Nota 1. La solucion de la prueba en bianco pucde ser alcaling, * i - uyo caso debe ser titulada con
la solucion de HCL.

d) Esta determinacion se efectiia en duplicado.

332 Polves mojabics, polvos para cspolvorco y_granulos dispersables,

a) Iin cl crlenmeyer de 250 ml sc pesa una mucstra de 10 g con una desviacion de + 0.1 g,
lucgo sc agregan 25 mL de acctona, se mezcla y se calicnta para disolver los ingredicntes
activos. Sc enftia, se agregan 75 mL dc apra destilada y se filtra.

Nota 2. En sceimplazo de la filtracion pucde centrifugarse la suspension durante 10 min
! do ¢l liquido sot d parz efi en ¢l la titul

b) Al filtrado o al liquido decantado; s¢ e agregan 2 6 3 gotas dc solucnén indicadora de ro;o
de metilo, rojo fenol o azui dc bromotimol y sc valora i con la solucié
0.02 N de hidroxido de sodio.

c) Paralclamente se lleva a cabo un prueba en blanco usando 25 mL de acetona diluida con
75 mL de agua destilada, sin emplcar mucstra.

Nota 3. La solucion de la prueba en blanco pucde ser alcalina, en cuyo caso debe ser titulada con
la solucion de HCL

d) Esta determinacion se efectia en duplicado.
3.3.3 Concentrados emulsionables, suspension concentrada y concentrado soluble.

a) En cl erlenineyer de 250 mii. sc pesa una imuestra de 10 g con una desviacion de £ 0.1 g, y
se diluyc con 100 mL de agua destiinia.

b) Sc Ic afiaden 2 6 3 gotas de solucién indicadora de rojo de metilo, rojo fenol o azul de
bromutimol y sc valora inmediatamente con fa solucion 0.02 N de hidroxido de sodio.

" ¢) Paralclamente sc fleva a cabo una pmcba en blanco usando 100 mL de agua destilada,

sin cmplcar muestra.

m_‘uwlncmndela prucba en blanco Mmdwmmmmdmmwﬂaﬁm
hsulncumdellCl
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ficre a un ¥ wilizando 25 ol de acctona, 3¢ agregen 75 mL de aguy
destitada, reck herviday enfviada, st agita cn forma modorade y sc deja sepatar
lacamdcmalﬂiallémico. : ’

p) -lanpromouhmmwmhmdelmulﬁcmw.xmfmhm,
. ncuosa ol erl 3 budo con varias porcioncs de agua destilada,
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recientemente  hervida y  enfriada, usando un  total de 10 mL, y sc transficren los
enjuagucs al erlenmeyer. .

c) Sc.agregan 20 mL de acetona para clarificar la solucidn, 5 gotas de solucién indicadora de
rojo de metifo y se titula inmedi con la solucién de hidréxido de sodio,
agregando ésta cn porciones de 0.5 mL." Si ¢l punto final es dificil de ver, sc agregan 2
gotas de la solucion en cnsayo a una gota de indicador colocada en una cépsula pequeiia de
porcelana.

Nota 5. Cuando se usa agua destilada recientemente hervida y enfriada, y acetona redestilada, ¢f .

valor del blanco podria ser despreciablc.
Nota 6. La solucion de la prueba en blanco puede ser alcalina, en cuyo caso debe ser titulada con
la solucion de HCL.

d) . Paralclamente se lleva a cabo una prueba en blanco usando 100 mL de agua destilada,
sin emplear muestra.

c) Esta'determinacion se efectia en duplicado.
3.4 Expresion de los resultados.

341 Laacidez libre se expresa en porcentaje en masa como acido sulfirico y se calcula de
acuerdo a la formula siguiente:

Ac=04904 N(V-V))
m
Enla que:
Ac = Acidez libre expresada como gramos de H;SO4 en 100 g de muestra.

'V = - Volumen'de la solucion de hidroxido de sodio gastado en la titulacién de la mucstra, en

mililitros.
"V = Volumen de. la solucidon de hidroxido de sodio gastado en la titulacién del blanco, en

mililitros. Cuando el blanco es atcalino véase 3.4.2,
N = Normalidad de la solucion de hidréxido de sodio.

m = Masa dc la muestra original, en gramos,

Nota 7. El método determina el contenido de acidos minerales libres y no necesariamente todos los
acidos organicos libres.

342 Cuando lasolucion de la prueba en blanco es alcalina, se calcula Ja acidez libre como
H,SO; utilizando la siguiente ecuacion:

Ac=4.904 (VN + V|N))
m
En la que:

Ac= Acidez libre expresada como gramos de H,SO, en 100 g de muestra.

V = Volumen de la solucién de hidréxido de sodio gastado en la titulacion de la rﬁuestrq, en

mililitros.

V= Volumen de la solucion de acido clorhidrico gastado en la titulacion del blanco, en
“mililitros.

N = Normalidad de Ja solucion de hidroxido de sodio.

‘Ni= Normalidad de la solucidn de acido clérhidricoﬁ

m = Masa de la muestra original, en gramos.

Nota 8. £l método determina el ido de 4cidos libses y no necesari todos los

dcidos orgdnicos libres.

343 Repetibilidad. La diferencia entre los ltados de dos determinaci realizadas

simultincamentc o en rapida sucesion por el mismo analista, no deberd ser mayor del 5% del
valor medio.

de las dos deter

344 @ resultado final serd la media aritmé
requisito de repetibilidad se haya cumplido.

4. METODO ELECTROMETRICO PARA DETERMINAR LA ACIDEZ LIBRE

4.1 Reactivos o materialcs. Todos los reactivos deben ser de calidad analitica reconocida. El
agua debe ser destilada o de purcza cqui

4.1.1 Sotucién amortiguadora (tampon). Se prepara mezclando 100 mL de una solucion 2 N de
4cido acético con 100 mL de una solucidn 1 N de hidroxido de sodio y se lleva a un volumen de
1000 L. con agua desmineralizada.

4.1.2  Acctona, destilada,

4.1.3  Solucion de 0.02 N de hidroxido de sodio, debidamente valorada.

42  Aparatos. .

4.2.1 DBalanza analitica d¢ grécisién, que aprecic 0.1 mg.

472  Potenciometro con electrodos de vidrio.

4.2.>  Probetas, de 50 mL y 100 mL.

4.2.4  Pipetas volumétricas, de SmL y 10 mL;
4.2.5 Vaso de precipitados, de 250 mb; y

42.6 Erenmeyer, de 200 mL.

sicmpre que el

. 5.1  E! método usado y el

427 Crisol de vidrio con fondo d¢ vidrig filtrante, adaptado a un frasco para filtracion al vacio,

de 250 mL. .

4238 Bureta,de25mL;

429 Instrumental de laboratorio.

43  Procedimiento. Dependiendo de la clase de producto se procede como se indica a
continuacién.

43.1 Materiales técnigos.

a) En un- vaso de precipitados se mezclan 50 mL de acetona con 5 mL de Ia solucién
amortiguadora y se determina el pH aparente de la mezcla a 20°C.

b) Sc pesa una muestra de 10 g con una desviacion de £ 0.1 genun vaso de precipitados,
luego sc agregan 50 mb de acetona (véase nota), se disuelve la muestra, se agregan 5 ml
de agua destilada y se titula cll étri con la solucién 0.02 N de la i
NaOI hasta obtencr ¢l pH aparente de 1a mezela acetona-solucién amortiguadora a 20°C.

Nota 9. Algunos técnicos requit mis solvente para prevenir la precipitacion durante
la titulacién; en tales casos, se deben usar 100 mL de acetona y 10 mL de agua.

) Csla deter se efectia en duplicad

432 Polvos mojables, polvos para_espolvoreo y granulos dispersables.

a)  Enelecrlenmeyer de 200 mL se pesa una muestra de 10 g con una desviacion de £ 0.1 g, se
agregan 75 mL de acetona y se agita durante 5 min.

b) Se filtra fa suspension a través del crisol de vidrio con fondo de vidrio filtrante recibiendo
cl filtrado’cn ¢l frasco para filtracién al vagjo; sc lava el erlenmeyer y el crisol de vidrio
con 4 porcioncs de acetona de 5 mL cada una, recibiendo los lavados en el mismo frasco
para filtracion.

¢} Se transficren a un vaso de precipitados los cxtractos combinados de acetona, se lava el
frasco para filtracion con 5 mL de acetona y sc tranfiere ¢l lavado al vaso de precipitados.

d) Scagregan 10 mL de agua destilada y se titula electrométricamente con fa solucién de

€) hidroxido de sodio hasta obtener el pH aparente de la mezcla sacetona-solucion
amortiguadora a 20°C. -

c) Esta deter se cfectoa en duplicad

4.3.3 Concentrados emulsionables, suspensién concentrada y_concentrado soluble.

a) En un vaso de precipitados s pesa una muestra de 10 g con una desviacion de = 0,1 g, se
agegan 50 mL de acetona y se agiia para que se disuelva la muestra.

by Se agregan 5 mL de agua destilada y se titula el étri con la solucién de
hidréxido de sodio hasta obtemer el pH aparente de la mezcla acetona-solucion
amortigyadora a 20°C.

N
se electia en duplicad

¢} Esta deter
4.4 Cxpresion de resuitados.

4.4.1 Expresion de la acidez. La acidez libre se expresa en porcentaje en masa como acido
sulliirico y s¢ calcula de acuerdo a la {ormula siguiente:

Ac=4.904 VN
m

En la que:

Ac= Acidez libre expresada como gramds de H280, en 100 g de muestra.

V = Volumen de la solucién de hidréxido de sodio gastado en la titulacién de la muestra, en
mililitros.
N = Normalidad de la solucién de hidréxido de sodio,

m = Masa de Ia muestra original, en gramos.

442 Repetibilidad La diferencia entre los itados de dos d inaci lizad
simultdncamente o en ripida sucesion por el mismo analista, no deberd ser mayor de 5% del valor
medio. ” ’

4.43 El resultado final serd la media aritmética de las dos determinaci iempre que el
requisito de repetibilidad se haya cumplido.

5.  INFORME DE LOS ENSAYOS

En ¢! informe de cada ensayo debe indicaise lo siguiente:

ftado obtenido en cada d inacion, asi como Ja media

aritmética de las d

52  Cualquier condicion no especificada en esta norma, o sefialada como opcional, asi como
cualquier circunstancia que pueda haber influido en el resultado.

133 Todos los detalles necesarios que permitan la completa identificacion de la muestra,

6. CORRESPONDENCIA

Para la redaccién de la presente norma se tuvo en cuenta;

a) Norma de .la "Comisién Guatcmalteca de Normas, COGUANOR NGO 44 048 hi3,
PLAGUICIDAS. Determinacion de la acidez libre. Guatemala 1983-06-07.

b) Los métodos MT 31.1 y MT 31.2 descritos en "‘CKPAC Handbook, volumen 1, Analysis of
Technical and Formulated Pesticides, of the Collaborative International Pesticides, Analytical
Council Limited”, 1970,

1‘ ¢} Literatura Técnica.
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