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NORMA PARA DETERMINACION DE LA
ESTABILIDAD DE LA EMULSION DE
CONCENTRADOS EMULSIONABLES
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CION DE NORMAS y en su estudio participaron las siguientes
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Esta Norma ha sido aprobada por la Comision Nacional de Norma-
lizacion Técnica y Calidad en sesion efectuada el dia 19 de Febrero
de 1998. A partir de la publicacion de esta Norma. Ja numeracion’
de las Normas Técnicas anteriores quedan anuladas, y fas subsi-
guientes deberan continuar con el numeral que inicia con la presen-
te Norma.

1. OBJETO

Esta norma tiene por objeto establecer ¢] método para la determi-
nacién de la estabilidad de la emulsidon de los plaguicidas v
coadyuvantes que se presentan en forma de concentrados
emulsionables.

2. DEFINICIONES

2.1 Concentrado emulsionable. es una formulacion liquida de una
sola fase que posee propiedades de formar una emulsion. cuando se
mezcla con agua.

2.2 Emulsidn. es el sistema homogéneo formado por la dispersion
de pequefios glébulos de un liquido en otro.

2.3 Grado de estabilidad de la emulsion. es la medida de separa-
cion de crema, aceite, 0 agua a intervalos definidos de tiempo.

2.4 Separacion de crema. es la formacion de una zona de aspecto
cremoso en la parte superior o en el fondo de la emulsion, vy que
contiene una mayor proporcién de la fase dispersa que el resto de la
emulsion,

2.5 Separacion de agua. es la aparicion de una zona visiblemente
transparente y generalmente incolora.

2.6 Separacion de aceite : es la aparicion de una parte de producto
de aspecto oleoso que tiene lugar cuando la emulsion se rompe

parcial o totalmente.

2.7 Agua Normalizada. Agua 342 mg/Kg de dureza total como
Carbonato de Calcio(CaCO,)

2.8 Agua desionizada.

2.9 Agua destilada.
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3. METODO

3.1 Este método es aplicable para productos emulsionables con los
cuales se hace una dilucion en agua 342 mg/kg de durezatotal como
Carbonato de Calcio (CaCQ, )para formar una emulsi6n.

El método consiste en medir el sedimento o la crema producida al
separse el formulado del agua, de acuerdo con la estabilidad de la
emulsién, es decir, en la medida en que la separacion del formula-
do es mayor, la estabilidad de la emulsién cs menor, separandose
hacia abajo, de acuerdo con la densidad del formulado.

4, MATERIALES, EQUIPOS Y REACTIVOS

4.1 Para la realizacién de la determinacion de la estabilidad de la
emulsion de concentrados emulsionables se pueden utilizar los uten-
silios que se especifican en este Capitulo, los cuales deben estar
limpios secos y exentos de olores extraiios.

a) Probetas de 100 ml de capacidad, con tapon esmerilado, divisio-
nes de un milimetro, que permita apreciar + 0.50 ml, con didmetro
de 3 cm aproximadamente, con una altura de la escala de 0 a 100
mlde 23 cm a25 cm y con espacio libre por encima de la marca de
los 00 ml, entre 3y 5 cm.

b) Pipetas volumétricas de 5 ml

¢) Frascos erlenmeyer de 500 ml

d) Matraces volumétricas de | L

e) Vaso de precipitados de 1000 ml

f) Medidor de pH

g) Lampara de luz fluorescente, para leer separaciones

h) Bafio maria que regule 230 £ 1 °C

i) Balanza de Laboratorio con sensibilidad de 0.1 mg

1)) Agua 342 mgfkg de dureza total expresada como Carbonato de
Calcio (CaC@,).

- Carbonato de calcio, conuna riqueza no menor del 99%, Calentar
durante dos horas a 400 °C antes de pesar.

- Oxido de magnesio, con una riqueza no menor-de 99%. Secar
durante dos horas a 105 °C antes de pesar.

- Solucion amoniacal, aproximadamente 1 N.

- Acido clorhidrico, soluciones 0,1 Ny 1 N,

- Hidréxido sédico 0,1 N

- Rojo de metilo, al 0,1 %

Solucién A.Para proceder a la preparacion del reactivo agua 342
mg/kg de dureza total como Carbonato de Calcio (CaCO,) se hara
de la siguiente forma:

Solucién de Ca 0,04M. Pesar cuidadosamente 4,0 g de Carbonato
de Calcio (CaCO,) y transferir a un erlenmeyer de 500 ml con un
minimo de agua destilada. Colocar un pequefio embudo de filtra-
cion en la boca del frasco y adadir lentamente HCI IN (82.0 ml
medidos con una bureta y agitar el contenido). Cuando se ha di-
suelto todo el Carbonato de Calcio (CaCQ),) diluir aproximadamente
a400 ml con agua destilada y hervir para eliminar el exceso de CO,
Enfriar la solucion, afiadir rojo de metilo (2 gotas) y neutralizar
hasta un color naranja intermedio con NH, OH 1IN (afiadir gota a
gota ). Transferir cuantitativamente a un matraz volumétrico de |
litro v aforar con agua destilada . Cuando 1 ml de esta solucién se

diluye en 1000 ml produce una solucion que tiene una dureza de 4
mg/kg expresada como (CaCO, )

Solucion B.Solucion de Mg 0.04 M. Pesar con exactitud, 6xido de
magnesio (1,613 g) y transferir a un erlenmever con un minimo de
agua destilada . poner un pequefio embudo en la boca dc un
erlenmeyer y afiadir lentamente 4cido clorhidrico (82 ml de una
solucion IN ).

Calentar, lentamente, hasta disolver y cuando todo el éxido de
magnesio esté en solucion, diluir aproximadamente a 400 m! con
agua destilada y hervir para eliminar ¢l dioxido de carbono.

Enfriar, afiadir una solucion de rojo de metilo (dos gotas) y neutra-
lizar hasta color naranja con la solucién amoniacal.

Transferir cuantitativamentc a un matraz aforado de 1000 m! enra-
sar con agua destilada, mezclar y almacenar en un frasco de
polietileno. | ml de esta solucién. cuando se diluye hasta 1000 ml.
da un agua que conticne 4 p.p.m. de dureza. expresada como Car-
bonato de Calcio.

Preparacidn: Lievar 68,5 mi de solucion A y 17,0 ml de solucion B
a un vaso de precipitados de 1,000 mi y diluir a 800 ml, aproxima-
damente de agua desionizada. Usando un pH - metro, ajustar la
solucién a pH 6 a 7, afiadicndo gota a gota hidroxido de sodio 0.1
N. Transferir la solucion cuantitativamente a un matraz aforado de
1,000 ml enrasar con agua desionizada.

E!l pH después del ajuste deberd estar préoximo a 6.5. lo que permite
cualquier ligera variacién durante e} alamacenamiento. Usar agua
desionizada.

S. PROCEDIMIENTO.

Para la determinacién de las propiedades fisicas se deben tener en
cuenta el procedimiento del método para la estabilidad y para la
cspontaneidad.

5.1 Procedimiento del método para la estabilidad.

Se mezcla un volumen de concentrado emulsionable (Sml) con agua
normalizada para llevar a un volumen final de 100 ml de emulsién
acuosa. La estabilidad se determina en un Bafio Maria a temperatu-
ra constante, el resultado es en términos de la cantidad de aceite
libre o crema, los cuales se forman mientras la emulsion se deja
reposar sin vibraciones o movimientos mecinicos que modifiquen
la estabilidad esperada en lapsos de tiempo de un total de 24 horas
en los que se analiza visuaimente.

5.2 Procedimiento del método para la espontaneidad.

5.2.1 En una probeta de 100 ml, se vierten 95 ml de agua 342 mg/
kg de dureza como carbonato de calcio (Ca CO3) y se colocaen el
bafio de agua a 30 + 1 °C procurando que se encuentre libre de
vibracién durante una hora, para que el agua de la probeta tenga la
temperatura deseada al momento de iniciar la prueba.
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5.2.2 Verter suavemente desde la boca de la probeta, 5 ml de la
muestra, sobre la superficie del agua y de tal manera que el flujo
caiga sobre el centro del liquido en el tiempo aproximado de 5
segundos, observandose su espontaneidad.

5.2.3 Tapar la probeta, invertirla en angulo de 180° aproximada-
mente 10 veces, a fin de agitar convenientemente la emulsién y
colocarla de nucvo en el baiio de agua a la temperatura anterior-
mente indicada.

5.2.4 A los 30 y 120 minutos, observar a contraposicion de la luz
fuerte, si hay separacion de crema y aceite y clarificacién y se ano-
tan los volimenes de crema, aceite y agua. A las 24 horas se invier-
te la probeta una vez y se deja en descanso cn el bafio de agua
durante otros 30 minutos més y se anota la separacion de crema,
aguay aceite.

5.2.5 Los analisis se realizaran por duplicado y se calculara ¢l pro-
medio de los resultados.

6. TOLERANCIAS.

Para los fines de esta norma se considera la emulsion estable cuan-
do cumple con los siguientes requisitos :

6.1 En lo que se refiere a cremado en reposo en el desarrollo del
andlisis, los limites son :

A los 30 sepundos
A los 30 minutos
A las 2 horas

Emulsificacion completa v espontinca
1.0 mi de cremado méximo

4,0 ml de cremado maximo,

completamente libre dc aceite.

Reemulsificacién completa.

4,0 ml de cremado maximo

A las 24 horas
A las 24.5 horas

6.2 Durante el proceso de andlisis (24,5 horas), no debe de presen-
tarse cn ninglin momento separacion de agua.

6.3 Si en cualquiera de los tiempos establecidos el cremado o el
aceite sobrepasan los limites sefialados, se considera que la emul-
sién no es estable y que por ello no cumple con la norma de cali-
dad.
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