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COVENIN
1407-79

NORMA VENEZOLANA
ALIMENTOS
DETERMINACION DE MERCURIO

1 ALCANCE

Esta norma contempla el método de ensayo para la determinacidén de

mercurio en alimentos por espectrofotomstria de absorcién atémica.

2 NORMAS COVENIN A CONSULTAR

Esta norma es completa

3 PRINCIPIO DE _ENSAYO

El método se basa en la destruccifn de la materia orgdnica por via
himeda en presencia de agentes oxidantes, reduccidén del sxceso de los
agentes oxidantes con sulfato de hidroxilamina, reduccién del mercu-
rio con cloruro estannoso y determinacién posterior del mercurio por

espectrofotometria de absorcién atdémica sin llama.

4 EQUIPO DE ENSAYOD

4.1 APARATOS

4.1.1 Espectrofotémetro de absorcién atémica, con

4.1.1.1. L&mpara catdédica de mercurio.
4.1.1.2 Longitud de onda: 253,7 nm o la Sptima para el equipo.

4.1.2 Equipo complementario (figura 1) formado por:

4,1.2.1 Celda de absorcién de 25 mm de didmetro interno y 115 mm de

longitud con ventanillas de cuarzo. (ver figura 1)




4.1.2.2 Bomba generadora de aire,cuyas paredes y partes internas es

s _ e oo - ” .
ten recubiertas con un bafic acrilico de tipo pldstico.

4.1.2.3 Condensador de pgflujo de 12 a 18 mm de didmetro y 400 mm
de longitud con unidn § 24/40.
4.1,2.4 Dispositivo ajustado para permitir la entrada de gas, con

unidn § 24/40.

4,1,2.5 Kitasato de 125 ml.

4.1.2.6 Tuberfas de tefldn apropiadas para hacer las conexiones.
4.1.2.7 Matraz de 250 ml con unidén & 24/40.

4.1,3 Manta de calentamiento, eon temperatura requlable.

4.1,4 Balanza analitica, con precisidn de 0,1 mg.

4.2 MATERIAL AUXILIAR

4.2.1 Pipetas volumétricas, de 1,5 y 10 ml.

4.,2.2 \Vasos de precipitado, de 50 y 100 ml.

4.2.3 Bureta, de 50 ml.

4.2.4 Cilindros _Graduades de 100 y 500 ml.

4.2.5 Matraces aforados,de 100, 500 y 1000 ml.

4.2.6 Perlas de ebullicidn, de 6 a 8 mm.

NOTA:

El material de vidrio a utilizar debe ser de borosilicata.
4.3 REACTIVOS

4.3,1 Acido sulfdrico, (H

2504) (d= 1,84 g/ml) para andlisis.

4.3.1.1 Soluciones de dcido sulfﬁrico’(HzSﬂd) 18 N y 1N respecti-

vamente.

4.3,2 Cloruro de sodio, (NaCl ) para andlisis.

4.3.3 Acido nitrico, (HNO,) (d= 1,42 g/ml) para andlisis.

»




4.%3.3.1 Solucién de Adcido nitrico 7 N

4.3.4 Sulfato de hidroxilamina (NHZUH - /2 H,S0,) para andlisis.

4)

4.3.5 Cloruro Estannoso (5n Clz) para andlisis.

4.3.6 Cloruro de mercurio (Hg Clz) para andlisis.

4.3.7 Acido perclérico (HElDd) para andlisis.

4.3.8 Perclorato de magnesio (Mg (8104)2) para andlisis.

4.3.9 Molibdato de sodio (Na2 Mnﬂa)para andlisis.

4.3.9.1 Solucién de molibdato de sodio al 2 % :
Se pesan 2 g ds molibdato de sodio, se transfieren a un matraz afo-

rado de 100 ml, se disuslven con agua destilada y se lleva a voldmen.

4.%3.10 Mezcla Acido nitrico - Acido perclérico (1 + 1).

F S | Soluciﬁn rédﬁbfbra.

Se mezclan 50 ml de dcido sulfdrico con 300 ml de agua bidestilada,
se enfria la mezcla a temperatura ambiente y se le afiaden 15 g de
cloruro de sodio (4.3.2), 15 g de sulfato de hidroxilamina (4.3.4) y

25 g de cloruro estanroso (4.3.5), Se diluye con agua bidestilada.

4.3.12 Solueibn diluente. En un matraz aforado de 1000 ml, gue con-

tenga de 300 a 500 ml de agua bidestilada, se afiaden 58 ml de Acido
nitrico (4.3.3) y 62 ml de 4cido sulflrico (4.3.1) y se lleva a vo-

ldmen con agua bidestilada a temperatura ambiente.

4,3.13 Solucién patrén de mercurio (1DUD!/Zg/ml).

Se pesan exactamente 0,1354 g de HgCl2 y-se disuelven con cantidad
suficiente de H25EI4 1 N en un matraz aforado de 100 ml, 1levandose
hasta el aforo a 20 9C con el mismo 4cido.

4.3,14 Solucién de trabaig,(1//bg/m1)

En un matraz aforado de 1000 ml, se diluye 1 ml de la solucidn patrdn

(4.3.13) con una cantidad suficientse de solucién de &cido sulfdrico

1 N hasta el aforo a 20 QC,preparéndosa diariamente.
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4.3.15 Mezcla sulfocrdmica. Se disuelven 110 g de dicromato de po-—

tasio en 500 ml de agua destilada con ayuda de calor. Se coloca en
un bafio refrigerado y se agregan lentamente y con agitacidn 250 ml

de dcido sulfdrico concentrado.

5 MATERIAL A ENSAYAR

5.1 E1 material a ensayar consiste en una muestra representativa

del alimento, de la cual se toma una musstra de snsayo de 5g.

6- PROCEDIMIENTO

6.1 LAVADO DEL MATERIAL DE VIDRIO

6.&32 Inmediatamente antes y después de ser usado se lava sl mate-
rial de vidrio con una solucién de detergentss y luego con agua ca-
liente,

6.1.3 Se repite el lavado con mezcla sulfocrémica (4.3.14), dejando
en cada Gtil aproximadamente de 1 a 2 ml de esta mezcla para remouer
las Gltimas trazas de grasa. Luego se lava con agua calisents.

‘6.1.4 Por Gltimo se lava con una solucién de dcido nftrico (1 + 1)
y agua corriente, finalizando con agua desstilada y pidsestilada.

6.1.5 Para desecar se coloca en una sestufa a 1052C.

6.2 PREPARACION DE LA MUESTRA

6.2.1 GSe pesa la muestra para ensayo y se coloca sn un matraz ds
250 ml (4.1.2.7). Se afiaden 25 ml de 4cido sulfdrico 18N, 20 ml de
dcido nitrico 7N, 4 ml de molibdato de sodio al 2% y de 5 & 6 perlas
de sbullicidn.

6.2.2 Se conecta el matraz al condensador y se aplica calor durante}
1 hora. (Se hace circular agua a través del condensador durante la
digestidn).

6.2.3 Se retira la fuente de ecalor y se deja reposar con el conden—é

sador durante 15 minutos.




6.2.4 Se afiaden 20 ml de la mezcla de 4cido nitrico-4cido percléri-

co (1 + 1) a través del condensador y se corta el agua circulante.

6.2.5 Se llesva a ebullicidn fuerte hasta la aparicién del humo blan-

co en el frasco y se continuard calentando durante 10 minutos.

NOTA: Este paso debe hacerse bajo campana.

6.2.6 Se enfrfia y se afiaden con precaucién 10 ml de agua bidestilada
a través del condensador mientras se realiza un movimiento rotatorio
del matraz. Se calienta de nuevo la solucidén durante 10 minutos, se
retira del calor y se lava el condensador con 3 porciones des 15 ml de
agua bidestilada.

6.2,7 Se enfria la solucidn a temperatura ambiente y se transfierse

con agua bidestilada la muestra digerida a un frasco volimétrico de

100 ml. Se lleva a volumene.

6.3 DETERMINACION

6,3,1 Se transfieren alicuotas de 25 ml de la muestra a matraces a-

forados de-250 ml y se agregan 75 ml de solucidén diluente (4.3.11)

6.3.2 Se conecta el aparato como se indica en la figura 1, a excep-

cién del dispositivo que permite la entrada de gas.

6.3.3 Se ajusta la salida de la bomba a 2 litros de aire/minuto a-
proximadamente, regulando la velocidad de la bomba con un transforma-
dor variable.

6.3.4 Con la bomba trabajando y el espectrofotdmetroc en cero se agre
gan 20 ml de la solucién reductora (4.3.10) al matraz que contiene la
alicuota.

6.,3.5 Inmediatamente se conecta el dispositivo ajustado que permite
la entrada de gas y se airea aproximadamente por 3 minutos. (El tiem-
po de aireacién debe ser ajustado para obtener un mdximo de absorban-

cia),




6.3.6 Se anota la lectura de la absorbancia, se desconecta la pre
sidn en la salida de la bomba y se abre la vdlvula del kitasato

para dejar purgar el sistema.
6.4 CURVA PATRON

6.4.1 A una serie de matraces de 250 ml (4.1.2.7), se transfieren
0,0s D,2;'D;5§:1,U; 1,5y 2,0 ml de solucidn de trabajo (4,3.14) -
gue corresponden a 0,05 0,2; 0,5; 1,0; 1,5;Y Z,U/ua de mercurio
respectivamente. A cada matraz se le afiaden 100 ml .de la solucidn

diluente (4.3.12).

6.4.2 Se continda el procedimiento como se indica en 6.3.2 hasta

6.3.6.

6.4.3 Se elabora una curva de trabajo de los patrones leidos pre
viamente restados del blanco de reactivos (absorbancia contra con

centracidny.

6.4.4 Se determina la concentracidn de la'muastra directamente

de la curva.

7 EXPRESION DE LOS RESULTADOS

7.1 E1 contenido de mercurio de la muestra se calcula mediante

la siguiente expresidn:

p.p.m de Hg = C
Pi
donde:
C = microgramos de mercurio presentes en la muestra, obtenidwos a

partir de la curva
Pi= Peso de ls muestra inicial, en gramos.

7.2 E1 resultado final se expresa en mg/kg.




8 RELACION CON OTRAS NORMAS

8.1 R BuR B (1975)  Association of Official Analytical Chemist
0fficial Methods of Analysis Washington D.C

Twelfth Edition 25.103 pp 451.
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