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NORMA VENEZOLANA COVENIN
ALIMENTOS - 1409-79
DETERMINACION DE HIERRO
POR ABSORCION ATOMICA

1 ALCANCE

Esta norma contempla el método de ensayo para la determinacién de

hierro en alimentos por sspectrofotometrfa de absorcién atémica.

2 NORMAS COVENIN A CONSULTAR

Esta norma es completa.

3 RESUMEN DEL ENSAYO

¥
El método se basa en la determinacién de hierro presente en la mues-
tra por espectrofotometria de absorcidén atdmica, previa destruccién

de la meteria orgdénica, disolviendo la ceniza en medio dcido y aspi-

rando la solucidn.

4 EQUIPO DE ENSAYO

4.1 APARATOS

4,1,1 Espectrofotdmetro de Absorcidn Atdmica con:

4,1.1.1 Lémpara catddica de hierro.
4,1,1.2 Longitud de onda: 248,3 nm o la dptima para el equipo.
4,1.1.3 Llama pobre Aire-acetileno.

4,1.,2 Balanza Analitica, con precisién 0,001 g.

4,1.3 Bafio de maria.

4,1.4 Estufa,

4,1.5 Mufla
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4,2 MATERIAL AUXILIAR
4,2,1 Matraces Aforados, de 50, 100 y 500 ml,

4,2,2 Vasos de Precipitado

4,2.3 Pipetas Volumétricas g buretas

4,2,4 Cilindros graduados

4,2,5 Agitadores de vidrio
4,2,6 Frascos de polistileno

4,2,7 Crisoles de porcelana o platino

4,2.,8 Mechero Bunsen

4,3 REACTIVOS

4,3,17 Todos los reactivos que se indican a continuacidn, son de
grado analitico y-el agua debe ser bidestilada a menos que ss es-—

pecifique lo contrario.

4,3.2 Acido Sulfdrico, (stua) 95 a 97% (d = 1,84 g/ml),

4,3.3 Acido Nitrica, (HNBE) conc,

4,3.4 Acido Clorhidrico, (HC1l) minimo 37% (d = 1,19 g/ml)

4,%3,4,1 Solucidn de dcido clorhidrico, 2 M

Se diluyen 80 ml de HCl (4.3.4) hasta 500 ml con agua bidestilada.

4,3,5 Sulfato Ferroso Heptahidratado, (Fesn4 @7 H2D)

4,3,6 Solucidn patrdén de hierro, (1000 }Ng/ml)

Se pesa exactamente 4,978 g de sulfato ferroso, se disuelve en agua

bidestilada, se aflade 5 ml de HQSU& y se diluye hasta 1000 ml con

agua bidestilada.

4,3,6.1 Solucidn intermedia (SDI/‘b/ml)

Se mide can unha pipeta 25 ml de la solucidn patrdn (4.3.6) en un ma-

‘ traz aforado de 500 ml y se diluye = volumen con agua bidestilada.
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4.3.6.2 Soluciones de trabajo )
Se transfieren con una pipeta 2, 4, 10, 20, y 30 ml de la solucidn
intermedia g matraces aforados de 100 ml. Se affade 0,5 ml de H2804

a cada matraz y se diluye a volumen con agua bidestiladalEbtas:sblu-—
ciones contienen 1, 2, 5, 10 y 15//49/m1 de hierro,respectivamente.

4.3.6.3 Se tranfieren todas las soluciones de trabajo (4.3.6.2) tan
pronto como sea posible a frascos de polistileno, que hayan sido su-
mergidos en dcido nitrico durante toda la noche, enjuagados con agua

destilada y dejadgs secar.

5 MATERIAL A ENSAYAR

5.1 E1 material a ensayar consiste en una muestra repressntativa del
alimento de la cual se toma una muestra de ensayo que contenga

aproximadamente entre 2 y 10‘/}g/ml de hierro.

6 PROCEDIMIENTO

6.1 PREPARACION DE Lﬁ MUESTRA .

6.1.1 Productos que no requieren su reduccién a ceniza.

6.1.1.1 Ciertos productos no requieren su reduccién a cenizas (alqu-
nas bebidas, aguas y productos que dan una solucién clara o suspen-—
ciones con agua, menos azlcar 6 grasa), las cuales se aspiran direc-

tamente, siguiendo 8l proc®dimiento del punto 6.2.

6.1.2 Productos que requieren -sd reduccidn a cenizas.

e
|

6a1e2.1 En una cdpsula previamente incinerada y tarada, se pesa la

muestra dsl alimento.

6.142.2 Se seca en 'la estufa a wna temperatura entre 100y 1109C has-

ta la eliminacidn completa de la'humedad en la muestras 1! ©2 0

6.1.2.3 Se calienta cuidadosamente en el mechero con la 1lama muy'éug
ve al comienzo y luego con la llama mds fuerte y el crisol iriclinado,

hasta gque 71a muestra se carbonice completamente, 88 tapa el
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crisol, se coloca en la mufla a 5258C y se incinera hasta que ss
obtenga un residuo (cenizas) blanco, gris pdlido o amarillento.
6.1.2.4 Se dejan enfriar y se humedecen las cenizas con una bequg
ffla cantided de agua destilada.

6.1.2.5 Se affaden 5 ml de solucidn de HCLl (2M) y..se HKierve en' baMo-
marfa hasta que las cenizas estdn totelmente disueltas.

6+1.2,6 BSe transfieren cuantitatfivamente a un matraz aforado de

50 ml, se enfrfa a 209C y se hacen dilucionss con agua bidestilada
hasta lograr concentraciones dentro del mérgan de’'la sensibilidad

del equipo.

NOTAS:

Cisrtos productos, especialmente aquellos con hierro afiadido, dan
una eeniza que contiene dxido de hierro. Los resultados correctos
serdn obtenidos agitando bien la solucidn antes de pipetear y antes
de la aspiracidn.

6.1.2.7 Para productos gue ya se encuentran reducidos a cenizas,

se pesan exactamente 0,25 g y se procede a partir dé.6.1.2.4.

6.2 DETERMINACION

6.2.17 Se calibra el instrumento en condiciones éptimas de trabajo
para el elemento hierro.

6.2.2 Se aspira la solucidn de la muestra con agua bidestilada en-

tre cada lectura hasta obtener un cero estable y se determina la ab-

sorcidne.
6.3 PREPARACION DE LA CURVA PATRON
BB Se aSpiranflas solucicnes de trabajo ques contienen 1,2,5,

10 v 15/“g/ml delhﬂsrrn eomo en el punto 6.2 y se determinan sus
absorbancias.

6.3.2 Se elabora una gréfica de absorbancia contra concentracidn.




7 EXPRESION DE LOS RESULTADOS

7.1 El contenido de hierro en la muestra, se determina segdn la

siguiente expresidn:

Gl Ly ADR x* 100

C =
P x 1DDD/ﬂg/ml

D = Vi x Un
Donde:
C = miligramos de hierro/100 g de musstra,
Gc = microgramos de hierro/ml, en la muestra, aetarminados mediante

la curva.

D = factor de dilucién.
V1 = Volumen de la primera dilucidn de la muestra, en mililitros.
P = Peso de la muéétra, en gramos,
Vn = Volumen final, 'en mililitros
A = Alicuota, en mililitros,

7.2 Si la determinacidén fué realizada sobre un peso conocido de ce-
niza, 8l contenido de hierro en la cenizas se determina segdn la si-

guiente expresidn:

C o= Ge x D x 100
Pc x 1000  g/ml
i V1 x \Un
A
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Donde:
Pc = Peso de las.,cenizas, en gramos,
7.3 Los resultados deben expresarse con tres (3) cifras significa-
tivas,
8 PRECISION

8.1 Los resultados de dos determinaciones realizadas en paralelo
por el mismo analista, no deben diferir por mds de 1 g/ml en el
margen de 3 a 30 ;%g/ml de hierro y de 2 a 3 % de su valor promedio
en el margen de ﬁgs de SD‘/Pg/ml de hierro.
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