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1 Objetivo:

El objetivo de este PON es describir los pasos necesarios para realizar la identificacion quimica
de N-(fosfonometil)glicina, mayormente conocido como glifosato y abreviado como GLYP en
formulaciones agricolas liquidas conocidas como TC (material técnico), SL (concentrado solu-
ble) y sélida SG (granulos solubles en agua).

2 Alcance:

Este procedimiento describe una metodologia con un esquema analitico que combina la
determinacion del espectro FTIR-ATR y el espectro RAMAN para la determinaciéon cualitativa de
glifosato en los cristales obtenidos de formulaciones agricolas tanto soélidas como liquidas. Para
la aplicacion de esta metodologia requiere disponer de al menos 0,50 g.de formulaciéon al 36%
6 0,25 g de formulacién al 76% o 0,2 g de glifosato grado técnico.

En la validacion de la metodologia se demostro la especificidad deyésta con AMPA y glufosinato
amonico.

3 Referencias:

* Informe de validacion para la determinacién cualitativa de glifosato en formulaciones
por FTIR-ATR , 015-QUI-VAL-2020-A.

* Informe de validacion para la detérminacion cualitativa de glifosato en formulaciones
por RAMAN, 015-QUI-VAL-2020-B.

* Procedimiento para la Gestidn'de.Casos de QTV, P-DCF-ECT-QUI-034 version vigente.

4 Equipos y Materiales:

* Agitador de vorticedestandar con regulador de la intensidad de agitacion o similar

+ Balanza granataria (rango de 0,01 a 500 g; menor divisién 0,01 g) o similar

* Centrifuga para tubos de 15 mL de hasta 3000 rcf y temporizador o similar

* Espectrometro/FTIR-ATR Nicolet iS5 con accesorio iD7 ATR que permita leer entre 4000
cm™y 525 cm™ o similar

» Espectrofotémetro RAMAN Metrohm Mira M-3 que permita leer entre 400 cm™ y 2300
cm™ o similar

* Formulario de Seccién “Evaluacion de Resultados por FTIR-ATR y RAMAN”

* Tubos conicos de extraccion de polipropileno, de 15 mL

* Viales de vidrio V1526C-FM, 15 x 26 W/13-425 o equivalente

5 Reactivos y Materiales de Referencia:

+ Acido clorhidrico concentrado, grado reactivo

* Agua desionizada o destilada

» Etanol, grado reactivo o superior

* Material de referencia de glifosato, grado estandar analitico
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6 Condiciones Ambientales:

Las condiciones ambientales temperatura y humedad no afectan los resultados de este analisis
segun se establece en la Oportunidad de Mejora de la auditoria interna 2020 ME-2020-006-QUI
y el Comunicado 2020-032-CAL-QUI.

La humedad relativa y la temperatura deben de controlarse en caso de que los equipos de aire
acondicionado no estén en funcionamiento.

Ademas, Ver PON de Gestién de casos de QTV en el apartado 6 parrafo 1 e informes de valida-
cion.

7 Procedimiento:

7.1 Induccion de la cristalizacion:

7.1.1 Agregue en un tubo de extraccion de 15 mL el equivaleénte de material cuestionado a 0,2
g a 0,4 g de glifosato.

Nota No. 1: La cantidad anterior de glifosato se=encuentra en 0,25 g a 0,50 g de formulacion
solida al 76%; 0,50 g a 1,0 g de formulaciongiquida al 36% o 0,2 g a 0,4 g de glifosato grado
técnico.

7.1.2 Agregue, Unicamente para los prateriales solidos cuestionados aproximadamente 0,5 mL
de agua desionizada.

7.1.3 Agregue, para todas las preparaciones, gota a gota aproximadamente 0,5 mL de HCI
concentrado y agite por al\menos 2 min.

7.1.4 Agregue, para todas’las preparaciones, aproximadamente 1,0 mL de etanol y agite por
no menos de 2 min. \Seguidamente centrifugue a 3000 rpm por 5 min.

Nota No. 2: Si no\se obtiene cristales, proceda a repetir la preparacién, en caso de no obtener
cristales no continlie y reporte como un resultado negativo.

7.1.5 Descarte el liquido sobrenadante y agregue, para todas las preparaciones, aproximada-
mente 1,0 mL de etanol y agite por no menos de 2 min. Seguidamente centrifugue a 3000
rpm por 5 min.

7.1.6 Realice al menos dos lavados a los cristales, cada uno con aproximadamente 1 mL de
etanol. Permita que el etanol se evapore.

7.2 Medicion del espectro infrarrojo:

7.2.1 Mida el espectro infrarrojo de los cristales obtenidos para cada muestra cuestionada
como se establece en el PON de Gestiéon de casos de QTV (apartado 7.10).
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7.2.2 Obtenga con el software del equipo los valores de nimero de onda para las bandas mas
cercanas a las que se indican en el Cuadro I.

7.3 Medicion del espectro Raman:

7.3.1 Mida el espectro Raman de los cristales obtenidos para cada muestra cuestionada como
se establece en el PON de Gestion de casos de QTV (apartado 7.10).

7.3.2 Obtenga con el software del equipo los valores de nimero de onda para las bandas mas

cercanas a las que se indican en el Cuadro 1.

Cuadro |I: Bandas especificas para la determinacion cualitativa de glifosato.

Bandas de absorcion Bafidas de dispersion

especificas para glifosato especificas para glifosato
en FTIR-ATR en Raman
1334 cm™ 456 cm™
1268 cm™ 773 cm™
Bandas especificas 1030 cm™ 863 cm™
910 cm™ 920 cm™
646 cm} 1036 cm™
578 cm* 1428 cm™

7.4 Registro y evaluacion de resultados:

7.4.1 Registre los resultados en el FADCF, en el grupo de analisis “QTV — glifosato”.

incorpore los resultados en el legajo,del_caso que incluya el espectro de la muestra cuestionada
y del material de referencia, cadattmnescon la indicacion de picos de las bandas caracteristicas.

7.4.2 Registre las bandas aebtenidas especificas tanto en FTIR como en Raman, cada una en el
Formulario de Seccion “Evaluacion de Resultados por FTIR-ATR y Raman”, firme e incorpore en

el legajo del caso.

8 Criterios de Aeeptacion o Rechazo de Resultados:

8.1 El esquema analitico para la identificacion del glifosato en una muestra cuestionada re-
quiere contar con la identificacién de los cristales por las dos técnicas: FTIR-ATR y Raman.

8.2 Evalle los resultados obtenidos como se establece en el PON de Gestion de casos de

QTV en el apartado 8.

9 Calculos y evaluaciéon de la incertidumbre:

Este procedimiento no involucra calculos ni evaluaciéon de incertidumbre.

Firme e
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10 Reporte de Analisis y Resultados:

Siga lo indicado en el PON de Gestion de casos de QTV apartado 10 para una identificacion po-
sitiva y para una identificaciéon negativa.

11 Medidas de Seguridad y Salud Ocupacional:

Siga lo indicado en el PON de Gestién de casos de QTV version vigente apartado 11.

12 Simbologia:

Conc.: concentrado

FTIR-ATR: se refiere a la técnica de espectrometria de absorcion de radiacion infrarroja
con transformada de fourier acoplada a un dispositivoydeslectura de la muestra con tec-
nologia de reflectancia total atenuada y al equipa.instrumental de esta tecnologia.

GLYP: N-fosfonometilglicina, conocido como glifosato.

PON: procedimiento de operacion normado

QTV: Unidad de Sustancias Téxicas y Variosy

Raman: se refiere a la técnica de espectrefometria de dispersion ineldstica de radiacion
y al equipo instrumental de esta tecnaologia.

SCD: Solicitud de cambio documental

SL: concentrado soluble

TC:materail grado técnico

13 Terminologia:

Este procedimiento no incluye’terminologia que requiera ser definida en este apartado.

14 Anexos:

Este procedimiento™ae incluye anexos.





