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Colorantes artificiales. Determinacidn de mercurio 34 147 hl4d

1. OBJETO

La presente norma tiene por objeto establecer el método para la determinacidn de
mercurio en los colorantes artificiales usados como aditivos alimentarios.

2. NORMAS COGUANOR A CONSULTAR

COGUANOR NGO 4 010 Sistema Internacional de Unidades (SI)
la. Revisiodn

COGUANCR NGO 56 002 Precauciones bdsicas en el manejo de sustancias peligro-
sas en el Taboratorio

3. REACTIVOS O MATERIALES

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

3.1 Solucidn 18 Nde H,S04. | .

3.2 Solucidon 7N de HNO3.

3.3 Solucidn al 2% de Molibdato de sodio.

3.4 Solucidn (1+1) de HNO3 - HC104.

3.5 Solucidn reductora. Se prepara mezclando 50 em3 de H»304 con apro-

ximadamente 300 cm3 de agua, se enfria a temperatura ambiente, se disueiven en
Ta solucién 15¢ de NaCl, 15gde sulfato de hidroxilamina y 25gde SnClp, y se
diluye a un volumen final de 500 cm3.

3.6 Soluci6n diluyente. Se prepara de la manera siguiente: se colocan
300 a 500 cm3 de agua en un matraz aforado de 1000cm3, se agregan 58 cm3 de
. HNO3 y 67 cm3 de HoS0s, y se diluye a volumen con agua.

3.7 Perclorato de magnesio, como agente desecante para usar en el frasco
de fiTtracidn (véase Fig.l), el cual debe reemplazarse cuando sea necesario.

PRECAUCION: E1 Mg (C104), es explosivo cuando entra en contacto con sustancias
organicas.

3.8 Soluciones estdndares de mercurio.

3.8.1 Solucidn patrén. Se prepara disolviendo 0.1354 gde HgCl, en 100 cmd
de agua; esta solucion contiene 1000 pg de mercurio por centimetro cibico.

Nota. Véase el capitulo referente a sales de mercurio en la Norma COGUANOR NGO
&6 00Z.

3.8.2 Solucidn de trabajo. Se prepara diluyendo 1 cm3 de la solucidn pa-
tron a 1000 cm3 con solucién 1Nde HpS0z, esta solucidn contiene 1 ugde mercu-
rio por centimetro cilbico; la solucion debe prepararse el mismo dia que se va a
usar.
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antes de usarse. .-

4, APARATOS
4.1 Balanza analitica de precisidn, que aprecie 0.1 mg.
4.2 Aparato para andlisis de absorcidn atdmica sin 1lama, véase Fiﬁ;et.
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o e Celda de 25mm de diamekro
3‘{'\ int. par 115mm de longitud

Respiradero con pinza

Motraz de filtracién de 125 em®

2% ) 10g Mg (C1Q4,

Mctraz de digestion de
_§250 em® con unidn 24/40 §

S

Fig. 1 Aparato para andlisis de absorcién atdmica sin 1lama

4.3 Espectrofotémetro de absorcidén atémica, equipado con una 1&mpara de
catedo hueco de mercurio y una celda para corriente de gas (véase Fig. 1) de 25
mm de diametro interno por 115 mm de longitud con ventznas de cuarzo adheridas
con cemento. Las condiciones de operacidon son: longitud de onda 253.7 nm, ampli-
tudzde abertura 160 jm, ldmpara con corriente de 3mA y sensibilidad de la esca-
Ta 2.5.

4.4 Bomba de diafragma. Se debe cubrir el diafragma y las partes internas
de fa bomba con un aerocsol plastico del tipo acriiico. Para todas las coneccio-
nes debe usarse tubc de tefldn calibre 16.

4.5 __Condensader de agua, de 122 18 mm de didmetro interno x 400 mm de Ton-
gitud, de vidrio al borosilicato, con unién de vidrio esmerilado 24/40 ¢, modifi-
cado para contener anillos Raschig de 6 mm. E1 condensador debe 1lenarse hasta .
una altura de 100 mm con Tos anillos Raschig, y sobre estos se ccloca una capa de
20 mm de perlas de vidrio de 4 mm de didmetro.

4.6 Adaptador de entrada de gas con unién de vidrio esmerilade 24/40 §.
4.7 Matraces de digestidn. Se debe usar matraces para ebullicidn de fon-
do planc, de 250 cm3 con union 24740 § de vidrio esmerilado.

4.8  Matraz de filtracidn, de 125 cm3.

4.9 Perlas de vidrio, de-4 mm de didmetro.

4.10 Pipetas volumétricas, de 1.0, 20-y 25 cm3, con perillas de seguridad.
4.11 Pipetas graduadas, de 1 cm3. -

4.12 Hornilla de plancha. . L

4.13 Matraz aforado, de 100 cm3. f}

4.14 Instrumental de labgratorio. -

Nota. Todo el material de vidrio debe ser enjuagado con solucién (149) de HNO3

-Contingda -
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5. PROCEDIMIENTO

5.1 Se pesa 1.0gde la muestra de colorante en un matraz de digestion,

. se aqgregan 25 cm3 de la solucidn 18 Nde HgSO4, 20 cm3 de 1a solucién 7N de

HMD3, 17 cm3 de la solucidn al 2% de molibdato de sodio y 5 a 6 perlas de vidrio;
se_conecta al condensador (con agua circulando a través de su doble pared) y se
aplica calor suave durante aproximadamente 1 h. ‘

5.2 Se remueve la fuente de calor y se deja en reposo durante 15 min; a
través del tubo central del condensador se agregan 20 cm3 de la solucidn (1+1)
de HNO3 - HC104, se cierra la entrada de agua al condensador, se 1leva a ebulli-
¢idn vigorosa hasta que aparezcan humos blancos en el matraz y se continda el
calentamiento durante 10 min; debe tenerse cuidado de gque no se llegue a seque-
dad debido al peligro de explosidn.

Nota. La técnica de oxidacidn hiimeda estd entre los usos mds peligrosos de los
acidos, pero se puede realizar en forma segura si se toman todas las precaucio-
nes especificadas para cada &cido en particular y si se siguen rigurcsamente las

indicaciones dadas en el método especifico que se estd usando; véase los capitu-

Tos referentes a HpS04, HNO3 y HC10z, en la norma COGUANOR NGO 56 002.

5.3 Se deja enfriar la solucidn de la muestra y cuidadosamente se agre-
gan 10 cm3 de agua a través del tubo central del condensador mientras se agita

con movimiento ¢ircular la soiucidn en el matraz; se 1leva nuevamente a ebuili-
cidn la solucién durante 10 min, se retira la-fuente de calor y se lava el tubo
central del condensador con 3 porciones de agua de 15 cm3 cada una.

5.4 Se enfria la solucidn a temperatura ambiente y luego, utilizando a-
gua, se transfiere completamente la muestra digerida a un matraz aforado de 100
cm3, completando el volumen con agua.

5.5 De la solucidn anterior se transfiere una alficuota de 25 cm3 (o0 me-
nos si es necesario) a otro matraz de digestidn y se ajusta el volumen a aproxi-
madamente 100 ¢cm3 con la solucién diluyente, (véase el numeral 3.6).

5.6 Se ajusta la capacidad de la bomba a aproximadaiente 2 L de aire
por minuto regulando la velocidad de la bomba mediante un transformador varia-
ble; se conecta el aparato como se indica en la figura 1 excepto el adaptador de
entrada de gas. :

5.7 Con Ta bomba trabajando y el espectrofotdmetro ajustado a cero se

" agregan 20 cm3 de la solucién reductora (véase el numeral 3.5) a la alicuota di-

luida; inmediatamente se conecta el adaptador de entrada de gas y se hace pasar
aire durante aproximadamente 3 min, ajustando este tiempo para obtener la mdxi-
ma absorbencia. :

5.8 Se anota la absorbencia, se desconecta Ta presién en la "salida" de
la bomba y se abre el respiradero del matraz de filtracidn para limpiar el sis--
tema.

5.9 Esta determinacidn se efectida en duplicado.
6. PREPARACION DE LA CURVA PATRON
- 6.1 Se prepara el blanco reactivo y varias soluciones de mercurio, de

concentracidn conocida, agregando 0, 0.2, 0.4, 0.6, 0.8 y 1.0 g de mercurio a
una serie de matraces de digestién; a cada matraz se agrega 100 cm3 de la solu-
cidon diluyente v se continda en la forma indicada en los numerales 5.6 a 5.8.

6.2 Se traza 1a curva patrdn de absorbencia contra microgramos de mercu-
rio utilizando la regresié@n lineal de minimos cuadrados o se usa una calculadora
que pueda realizar operaciones de regresidn lineal, véase el numeral 10.1 en el
Anexo de la presente norma.

Continda
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7. EXPRESION DE LGS RESULTADOS

7.1 E1 contenido de mercurio se expresa en miligramos de Hg por kilogra-
me de muestra y se caicula en 1a forma siguiente:

a) Con la absorbencia lefda para la muestra y la curva patrén, se encuentra el
contenido de mercurio, en microgramos, presente en la alicucta ensayada (vé-
ase nota) y luego se aplica la siguiente ecuacidn:

C = L x 100
mx V
En la que::
C = Contenido de mercurio en la muestra, expresado en miligramcs de Hg en
1000 g de muestra
L = Microgramos de mercurio presentes en 16 alicuota ensayada
m = Masa de la muestra original, en gramos; o sea 1.0g - -
V = Alicuota tomada, en centimetros clbicos, véase el numeral 5.5

Nota. Si 1cs microgramos de mercurio determinados caen fuera de los Timites de
calibracién, se debe repetir el procedimiento usando una aT1cuota1renor para es-
tar dentro de la curva patrén.

7.2 Repetibilidad. ia diferencia entre los resultados de dos determina-
ciones realizadas simultaneamente o en rapida sucesidn por el mismo analista, no
deberd ser mayor del 10% del valor medio.

7.3 E1 resultado final serd la media aritmética de las determinaciones,

siempre que el requisito de repetibilidad se haya cumplido.

8. INFORME DEL ENSAYO O ANALISIS
En el informe del an&lisis debes indicarse 1o siguiente:

8.1 ET método usado y o1 resultado obtenido en cada determinacién asi co-
me fa media aritmética de Tas determinaciones.

3.2 Cualquier condicidon no especificada en 1a norma, o sehalada como op-
cional, asi como cualquier circunstancia que pueda haber infiuido en el resulta-
do.

8.3 Todos los detalles necesarios que permitan la completa identificacion
de la muestra.

9, CORRESPONDENCIA

La presente norma concuerda con el método 25,110 a 25.112 descrito en "Official

Metﬂooc of Analysis of the Association of Official Anmalytical Chemists A,0.A, C.' "
i3a.. edicion, 1980.

Continda
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10 ANEXO

10.1 Deduccidn de la ecuacidn de Ta curva estindar mediante la técnica

. de _Tos_minimos cuadrados. Esta técnica determina la 1inea recia que mejor se

adac .a~a una serie de datos concernientes a una curva estindar. Por este méto-
do se calcula aquella 17nea recta cuya suma de los cuadrados de las desviacio-
nes verticales es menor que la correspondiente suma de Tos cuadrados de las des-
viaciones de cualquiera otra 1inea. La ecuacién de 1a 17nea recta es:

Y=aX+hb
En 1a que:
X,Y = Coordenadas de los puntos
a = Pendiente de la 1inea
b = Interseccion de la 1inea con la coordenada vertical (X = 0)

Para estimar los minimos cuadrados de las constantes (a) y (b), se emplean las
siguientes ecuaciones:

Z (XY4) - [(ZX1=Y{)/n]
= X% - (=X1)2n

b= Y-afX
En las que:
= = "sumatoria de" Tos n valores individuales de la operacidn indicada
X, Y = Valores promedios de X y Y

Xi, Yy

Valores individuales de X y Y

Ejemplo con valores hipotétices. Supongamos que se tienen Tos siguientes valores

experimentales para trazar una curva estdndar de un elemento cualquiera:

Observacion Concentracidn Absorbencia
No. (i) Xi Yi
1 80 1.270
2 60 1.000
3 40 0.700
4 30 0.550
5 20 0.250
6 10 0.100
7 0 0.050

Continda
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i Para encontrar f1a mejo
concentracifn (X), se procede en
a

1a forma siguiente:

¢ 1inea recta que relacione la absorbencia (Y) con la

Ubservacidén Concentracion Absorbencia X2 i Yy =
No. (1) X4 ¥i :
a 1 80 1.270 6400 101.6
2 60 1.000 3600 60.0
3 40 0.700 1600 28.0
4 30 0.550 ' 200 16.5
5 20 0.250 400 5.0
6 10 0.100 100 1.0
7 0 0.050 0 0.0

Totales n=7 =EX; =240 =Y

;=392 =x4=13000 = (X;Yy)= 212.1

|
\
: La mejor ecuacidn seria:
{ Y = 0.0163 X + 0.001

X = (¥ - 0.001)/0.0163

ra llevar a cabo estes cdlculos.

= 0.819/0.0163 = 50.25

-ULTIMA LINEA-

X = = Xi/n = 240/7 = 34.29
Y = ZYj/n = 3.92/7 = 0.56
. 212.1 - (240) (3.92)/7 _ 71.7_ _
8 13000 - (240)2/7 g - 0-0188
b = 0.56 - 0.0163 (34.29) = 0.001

Si por ejemplo, A = 0.82, la concentracifn correspondiente (X) seria:

Nota. Algunas calculadoras cientificas y estadisticas se pueden programar pa-
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