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1. 0BJETO

La presente norma tiene por cbietc esteblecer el método para la determinacién de
zinc en Tos colorantes artificiales usades como aditivos alimentarics.

2. NORMAS COGUANCR A CONSULTAR

CCGUANOR NEGD 4 010 Sistema Internacional de Unidades (SI)
la.Revisién )

COGUANOR NGO 56 002 Precaucicnes bisicas en el manejo de sustancias peligrosas
en e] laboratoric
3. REACTIVOS O MATERIALES

Todos los reactivos deben ser de calidad analitica reconocida; el agua debe ser
destilade o de pureza equivalente.

3.1 Acido nitrice concentrado, d=1.40
3.2 Acido sulfirico concentirade, d=1.84
3.3 Solucidn {1449} de dcido sulfirico
3.4 Solucién (i+1) de &cido clerhidrico
3.5 Solucidn 0.1 N de &cide clornidrice

Nota 1. Las soluciones indicacas en los numerales 3.4 y 3.5, solo se utilizan
cuando Ta muestra va a prepararse por calciracidn previa; véase numeral 5.1.2.

Nota 2. Los &cidos HNO3, HC1 y H2504 deben ensayarse, para comprobar que estén
libres de zinc, midiendo la aksorcidn atdmica de unz muestra apropiademente di-
Tuida; si los dcidos HNO3 y HC) estédn contaminados, pueden purificarse meciante
destilacidn.

3.6 Solucidn patrdn de zinc. Se disuelve 0.500 g cde zinc met&lico puro en 5
a 10 cm3 de HC1 concentrado, se evapera casi a sequedad v se diluye a un 1itro
-con agua. Esta solucion contiene £GC ua/cm3, y es estable indefinidamente.

3.7 Soluciones de trabajo de zinc. Se diluyen alfcuctas de 1a sciucién pa-
tron de zinc, con solucion (1449) de H2SC4 o solucidn 0.1 N de HC1, dependiendo
de Ta forma de preparacidn de Ta muestra ?véase capftulo 5); se deben preparar cc-
mo minimo 5 scluciones de trabajo cen concentracicnes entre 0 y 10 pg/cm3. Las so-
luciones deben prepararse en el dfa que se van a usar y nc deben utilizarse pipe-
tas menores de 2 ¢m2, ni matraces volumétricos menores de 25 cm3.

3.8 Papel filtro, de filtracidn répida
4, APARATOS
4.1 Balanza analitica de precisiér, aue aprecie C.1 mg
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4.2 Matraces Kjeldhal, de 300 a 500 em3 ' ‘_ N
4.3 Pipetas voluméiricas, de 2 y & cm3, con perilla de SEQUYidﬂﬁ .

4.4 Probetas graduadas, de 50 cm3

4.5 Matraces volumétricos, de 100 cm3

4.6 Cépsulas de platino, previamente descontaminadas de trazas metdlicas,

por fusibn de KHSO4 y posterior Tixiviacidn con solucién al 10% de HC1.

4.7 Lampara de rayos infrarojos

4.8 | Horno de mufia '

4.9 Vidric de reloj

4.10 Bafio de vapor

Nota 1. ET1 equipo y aparatos indicados desde el numeral 4.6 al 4.10, solo se uti-
1izan cuando la muestra va a prepararse por calcinacidn previa; véase el numeral
5.1.2.

Neta 2. Todo el material de vidrio debe ser de vidrio Pyrex y debe limpiarse an-
tes de su uso con dcido nitrico caliente..Si se usan perlas de vidrio en la prepa-
racion de la muestra, éstas deben lavarse primero con una solucidén alcalina con-
centrada y Tuego con dcido nitrico caliente.

4.11 Espectrofotémetro de absorcidn atdmica, capaz de leer a 213.8 nm.

4,12 Instrumental de laboratorio

5. PREPARACICN DE LA MUESTRA

5.1 La muestra puede prepararse por uno de los métodos indicados a continua-
cibén:

5.1.1 Preparacién de la muestra por oxidacidn con &cido nitrico

5.1.1.1 Se pesa con exactitud una cantidad de 1a muestra de colorante, que con-
tenga 25 a 100 ug de zinc, y se transfiere cuantitativamente al matraz Kjeldhal
utilizando 5 cm3 de agua; se agregan cuidadosamente 5 c¢m2 de dcido nitrico con-
centrado y se calienta con mucho cuidado hasta que se aquiete 1a primera reaccién
vigorosa. '

£.1.1.2 Se agregan 2 cm3 de dcido sulfdrico concentrado y se continda el calen-

tamiento, manteniends Tas condiciones de oxidacién mediante la adicién de pequefios

voiimenes de dcido nitrico, hasta que Ta solucidn sea incolora; debe evitarse usar
urz cantidad excesiva de HNO3, por el riesgo de contaminar con zinc la muestra.

Nota. Véese los capitulos referentes a dcido nitrico y a dcido sulfdrico en la
rorria COGUANOR NGO 56 002.

5.1.1.3 Se continda el calentamiento hasta que sean liberados humos densos de
F2504 y todo el &dcide nitrico haya sido removido. Se enfria la solucidr, se dilu-
ye con aproximadamente 20 cm3 de agua, se filtra a través de papel filtre, defil-
tracifr rdpida, previamente lavado, y se recibe el filtrado en una matraz volumé-
trice de 100 cm3; se 1leva a volumen con agua y se mezcla.

£.1.1.4 Si la solucién preparada tiene una concentracién superior ai 1imite de

iectura del espectrofotémetro, puede diluirse acdicionalmente con solucidn (1+49)

de acido sulflrico. - - o
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- 5.1.1.5 Se debe preparar un blanco sélamente con Teos reactivos, de acuerdo al

srocedimiento indicado anteriorrente.

5.1,2 “pPreparacifn de la muestra por calcinacién

5.1.2.1 En una cipsula de platinc, libre de contaminacidén met&lica, ce pesa cor
exactitud una canticad de la muestra del colorante que contenca 25 a 100 pg de
zinc; se carboniza 1a muestra utilizende la lémpara de raves infrarejos v iuegc
se coloca en el horno de mufla a una temperatura ro mayor de 525°C, hasta que la
muestra esté libre de carbdn.

Nota. Para evitar ia ignicién de Ta muestra, se debe calentar Tentamente el hor-
no de mufla hasta 1lecer a Ja %femperatura de 525°C.

5.1.2.2 Se disuelven las cenizas, bzjo un vidric de reloj, con un minimo volu-
men de solucién (1+1) de HC1; ze &gregan aprcximadamente 20 cm3 de agu@ y se eva-
pora casi a sequedad en el bafio de vaper. Se agregan 20 ¢m3 de la sclucidn G.1 N
de HC1 y se continlda el calentamiento durante aproximadamente 5 min.

5.1.2.3 Se filtra Ta solucidn a través de papel filtro de filtracidn rdpida, re-
cibiendo el filtrade en un matraz volumétrico de 10C cm3; se lava la cdpsula
y el filtro con varias porcicnes de 1a solucién 0.1 N de HC1, utilizande 5 a 12

cm3 cada vez, finalmente se 1leva a volumen con la misma solucifn de HC1 vy seme.-

cla.

5.1.2.4 Si la solucidn preparada tiene una concentracién superior al Timite de
lectura del espectrofotdémetro, puede diluirse adicicnalmente con solucién 0.1 N
de HC1.

5.1.2.5 Se debe preparar un blanco sf6lamente con los reactivos, de acuerdo al
procedimiento indicade anteriormente.

6. PROCEDIMIENTC

6.1 Se ajusta el espectrofotdémetro de absorci6n atémica, de acuerdo a las

instrucciones del fabricante, de manera de obtener Tas condiciones Gptimas de lec-

tura a 213.8 nm.

£.2 Se determina la absorbencia de la solucifn de la muestra, del blanco y
de un minimo de 5 soluciones de trabajo de zinc con concentraciones comprendide’
entre los Timites de lectura dptima; cada solucion de trabajo debe leerse como
minimo 2 veces, una vez antes de las lecturas de la muestra y ctra vez después
de dichas lecturas. Entre las Tecturas debe ajustarse el cero del espectrofoil-
metro, pulverizando agua en el quemador.

6.3 Se traza una curva de calibracidn con las lecturas obtenidas con las so-
luciones de trabajo de zinc.

6.4 Esta determinacidn se efectla en duplicado
7. EXPRESION DE LOS RESULTADOS
7.1 E1 contenido de zinc se expresa en miligramos de Zn por kilogramc de

muestra y se calcula de la manera siguiente:

a) Ccn la absorbencia lefda para Ta muestra y la curva patrén, se encuentra el
centenido de zinc en micregrames por centimetro clbice, y luego so aplica la
formula siguiente:

c=_btxV xF
m
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“En la que: _
¢ = Contenido de zinc en la meestra, expresado en milioranos de Tn por 1000 g.
de muestra i

L = Lectura en la curva de la concentracién de zinc, expresada en microgramos
por centimetro ciibico.

V = Volumen de 1a solucidn de la muestra, er centimetros cdbicos; véase losnu-
merales 5.1.1.3 6 5.1.2.3.

F = Factor de dilucid6n de la muestra, en caso que se hubiesen efectuado dilu-
ciones adicicnales; véase 1o0s numerales 5.1.1.4 6 5.1.2.4.

m = Masa de la muestra original, en gramos
7.2 Repetibilidad. La diferencia entre los resultados de des determinacio-

nes realizadas simuitaneamente o en rdpida sucesidén por el mismo analista, no de~
berd ser mayor del 5% del valor medio.

7.3 E1 resultado final serd la media aritmética de las dos determinaciones,
siempre que el requisito de repetibilidad se haya cumplido.

8. INFORME DEL ENSAYO O ANALISIS

En el informe del andlisis debe indicarse 1o siguiente:

8.1 ET método usado y el resultado obtenido en cada determinacidn asi como
Ta media aritmética de Tas determinaciones.

8.2 Cualquier condicidn no especificada en la norma, o sefialada como opcio-
nal, asi como cualquier circunstancia que pueda haber influido en el resultado.

8.3 Todos Tos detalles necesarios que permitan la completa identificacibnde
Ta muestra.

9. CCRRESPONDENCIA

Para la elaboracidn de la presente norma se tomd en cuenta el método 25.150 a
"5.153, descrito en "Official Methods of Analysis of the Association of Offi-
~«ial Analytical Chemists, AOAC", 13a. Edicién, 1980.
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