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NORMA VENEZOLANA COVENTN
LECHE Y SUS DERIVADOS. 369-82
DETERMINACION DE CLORUROS (1" %revisicn}

1 MNORMAS COVENTIN A CONSULTAR

COVENIWN 938{R) Leche y sus derivados. Métodos para_la toma de mues

tras de leche y productos lécteos.

2 0BJETOD Y CAMPO DE APLICACION

Esta norma establece ios métodos de ensayo para la determinacidn del

contenido de cloruros en productos liécteos.

3 METODOS DE ENSAYO

3.7 METODO YOLUMETRICO

3.7.7 HResumen del ensayo.

Este método se basa en determinar el contenide de cloruros por retrog
cesa, para lo cual se =afiade 2 la muestra dcido nitrico y solucidn de
nitrato de plata y luego se walora el exceso de Nitrato de plata con

solucidn de Tiocianato de amoniao.

3.1.2 Eguipo de ansayo.

3.1.2.1 Pipetas aforadaes de 25 ml.

3.17.2.2 Matraz aforado. de 1DD'ml.: 1 i
3.1.2.3 Pipetas graduadas, de 5 ml.
3,7.2.4 Cilindro graduado, de 100 ml.

3.1.2.5 Bur=sta graduasda, de 50 ml con divisionegs de 0,05 ml o de

0,1 ml.
3.1.2.6 Embudos de filtracidn.

3.1.2.7 Papel de filtre, de filtracidn rdpida.
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3.1.2.8 DBafio—Maria.

3.1.3 Reactivos,

3.1.3.1 Acido nitrico concentrado {HNDS) (d=1,40 o/ml), para andli-
sis.

3.1.3.2 MNitrato de plata {HQNDS}, para andlisis.

3.1.3.2.1 Solucidn:de nitrato de plata (0,1 M).

3.1.3.3. Tiocianato de amonio [NH#SEN}, para andlisis,

3.7¢3.3.1 Solucidn de tiocianato de amonio (0,1 N).

3.7.3.4 Sulfato doble de hierrpo y amonio dodecahidratade

[E;NHﬁ(SDa}2.12H;?]

3.7.3.4.1 Solucidn indicadora de alumbre férrico al 8%. Se disuel-
ven 8 g de sulfato doble de hierra y amonio {(3.7.3.4) en agua desti-

lada y =g lleva a yolumen en up matraz aforado de 100 ml.

3.1.4 Procedimiento.

3.1.4.1 La preparacidn de la muestra se hard segun lo indicado en

cada norma individual de producta.

3,1.4.2 5Se miden exa:tamentﬁ 25 ml de la muestra preparéda y sag

viarten en un matraz volumétricoe de 100 ml.

3.1.4.3 Se afiaden 5 ml de HNO, {33t )

3.1.4.4 Se afiaden 25 ml de solucidn de nitrate de plats (3.1.3.2.1)

3.71.4.5 S8 completa con agua destilads hasta la sefial de aforo. Se

filtra v se transfieren 50 ml del filtrado & un recipiente para 1s

titulacidn.

J.1.4.6 5eg valorael exceso de nitrato de plata con solucidn de tio-

cianate de amonio (3.1.3.3.1) empleando como indicador 2 ml de solu-—

cidn de alumbre férrica (3.1.3.4.1).
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3.1.5 Expresidn de los resultados.

El contenido de cloruros en la muestra se calcula mediante la siguien

to expresidn:

- ri}
mg C1 {U1 s N1 UZ % ”g] » 35,46 x 100 x 100

100 ml de 1a muestra ¥ = 50

Donde:

U1 = volumen de solucidn de nitrato deplata 0,1 N, en mililitrosa.

N1 = normalidad tte 1a solucidn de nitrato ds plata.

U2 = yolumen de solucidn de tiocianato de amonio 0,1 N consumido en
laz titulacidn, en mililitros.

I"d2 = normalidad de la solucidn de tiocianato de amonio.

¥ = volumen de muestra, en mililitros.

3.2 METODOD POTENCIOMETRICO

3.2.1 Resumen del ensayo, ™

Este métodn permite determinar el contenido de elorurns expresados
como clorurn de sodieo en productos ldctens gue contienen méds de 0,1%
de eleruros y se basa en la titulacidn potencieométrica con nitrato

de plata en presencia de dcido nitrico, para svitar interferencias.

J.2.2 Eguipo de ensayo.

3.2.2.1 Balanza analitica con apreciscidn de 0,1 mg.
3.2.2.2 Potencidmetro (Ver anexo A).
3.2.2.3 \Vaso de precipitados, de 100 ml.

3.2.2.4 Matraces aforadas de 500 ml.
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3.2.2.5 Pilpetas aforadas , de 25 ml y 50 ml.

3.2.2.6 Pipeta graduada, de 10 ml. |

3.2.2.7 Frasco ambar.

3.2.3 HReactivos

3.2.3.1 Acido nitrico cencentrado {HND3, d=1,40 g/ml), para analiszis

5.2.3.2 Cloruro cde sodie {(NaCl), para andlisis.

3.2.%,2.1 Solucidn de clorure de sodio, gue contenga 5,844 g de

cloruro de saodio seco por litro.
3.2.%.3 MNitrato de plata {HQNDE}, para andlisis.

3.2.%3.%3.1 Solucidn de nitrato de plata 0,71 M.

Se disuelven 16,989 g de nitrato de plata (3.2.3.3) previaments
segca por 1 hera a 1009C y se diluye & 1000 ml con agua destilada.
S5e valora la solucidn resultante contra la solueidn de cloruro de

sodio (3.2.3.2.1).
WOTA: Esta solucidn debe conservarse en un frasco color ambar.

3.2.3.4 GSolucidén patrdn, para la calibracidn del equipa.
Se mezela 1 ml de dcido nitrico (3.2.3.1) con 50 ml de agua desti-

lada.

3.2.4 Procedimiento

3.2,4,17 Preparacian del equipo. .

S5e sumerge el electrodo {wer anexe# ) en la solucidn patrdn
(3.2.3.4), se elige sobre gl equipo de medida la zona de MV que pecmite
la lectura del potencial (+ 700 MY}y esta indicacidn corresponde

al potencial final (0 MY o pH 7).

3.2.4,2 La preparacién de la muestra se hard segln lo indicado en

cada norma individusl de producto.
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3.2.4.3 5Se pesan cuantitativamente 5 g de muestra preparada en un
vasao de precipitados de 100 ml (3.2.2.3), se disuelve con agua ca-

liente y se transvasa a un matraz aforsdo, de 500 ml. (3.2.2.4).
3.2.4.4 Se enfria, se enrasa vy se deja reposar durante 30 min.,

3.2.,4.5 BSe toma una alicuocta de 50 ml con un minimo de sedimento ¥y

grasa (del centro del matraz}.

3.2.4.6 Se afiade a la alicuota tomada 1 ml de dcido nitrico
(3.2.3.1) y se titula con solucidn de nitrato de plata {3.2.3.3.1)

hasta el potencisl final.

3.2.5 Expresidn de los resultados

El contenido de cloruros en l= muestra, se sxpresa en porcentaje

(p/p) como cloruro de sodio y se calcula mediante la siguientes fdr-

mulaz:
% NaCl A x 58,44 x N = Vo x 100
mox ¥, x 1000
Dondes
A = Volumen de solucidn de nitrato de plata consumido sn la titu-

lacidn, en mililitrtos.

M = Normalidad de la solucidn de nitrato de plata.

Vo = Yolumen de la solucidn de ensayo, en mililitros.
U1 = Alicucta tomads para la titulacidn, en mililitros.
m = Masa de la musestra, en gramos.

58,44 = Peso molecolar del cloruro de sodio.

NOTA: Vo vy U1 gson descartables si se utiliza toda la toma de snsa-

¥o.




El

mac

4.1

4.2

/6

4  INFORME

informe del ensayo deberd contener como minimea la siguisnte infor

idn:
Ensaya realizado segdn la Norma COVENIN N2 369
Fecha en la cual se realizd el ensavo.
Identificacidn de la muestra
Resultados del ensayo
Observaciones
Realizado por:
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ANEXO =8 =

- Potencidmetro con electrodo Methrom EA-Z246



ANE X DO - B =

METODO AUTOMATIZADD CHLORIDE-METER 8920

Resumen del ensavo

Este médtodo se basa en determinar el contenido de cloruros por el mé-

todo rdpido del CHLORIDE-METER en productos ldcteas gue contengan me-

nos de 0,1 % en cloruros.

Equipo de ensayo

CHLORIDE METER 920

Micropipetas, de 1Dq;ﬁi

Vasos dae precipitados,de 20 ml y 100 ml.
Matraces aforados, de 100 ml.

Embudo de filtracidn, tallo corta.

Soportes de embudo,

Balanza analitica, con apreciacidn de 0,1 mag.

Agitadaor.
Espatula.
Algoddn,

Electrodos de plata.

FReactivos

Solucidén buffer de cloruros.
Solucidn patrén de clorurns, 100 meg/l.

Limpiador de plata.



d.1.3

4.7.3.1

4.7,3.2

4a1.F.3

4.7.3.4

4,1.3.5

Procedimiento

Manejo del aparato.

S5e conecta el corddn en la linea eléctrica =spropiada. (110 V).
Se pasa el interruptor a la posicion "ON",

Los cuatro electrodos deben ser limpiados antes de usarlos.

S@ saca cada electrodo por vez. Se humedece un pafiec suave con sl puli-
dor de electrodos de plata y se frota el electirodo hasta que guede --
limpio y brillante. Se dehe tener especial cuidado en la limpieza de

las puntas. Se reponeny se8 sumeraen en agua destilada insertdndolos en

los sellos de electrodos hasta el tope, cuidando que gueden paralelos,

La limpieza del electrodeo frontal izguierdo con el pulidor de plata no
es necesaria, Durante gl uso, éste se deteriora haciendose poroso, si
se limpian pueden guedar restos del pulidor dando como resultado lectu

ras errdnesas.,

Se llena el vaso de precipitados de 20 ml con 15 & 17 ml (s} de solu-

cidn buffer.

S5e selecciona el woldmen de muestra a utilizar colocando el botdn en

100 ¢ 20/}”&.

58 coloca el veso de precipitados con el buffer en la plataforma, se
dejan los slectrodos para sumergirlos dentro del wvaso. Se presiona el
botdn "Condition", seguidaments aparecerd en la pantalls la lectura

de los miliequivalentes de cloro del buffer. Esta lectura no se toma

en cuenta.

Calibracidn

Se affade con una micropipeta 1ﬂﬂjﬂf1 de la salueidn patrdn de cloruros
en al vaso de precipitados con el buffer, sin remover los electrodos.
Se presiona el botdn "Titrate". Si la lectura no es de 100 meg/l + 2|neqf;

sa afiaden otros 1DD}fjl de la solucidn patrdn. 5i estas lecturas no ze
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reproducen, seg calibra el instrumento en el panel posterior izguier-
do, Gindole wueltas sl tornillo en el mismo sentido o en sentido can

trario a las agujas de reloj hasta obtener la lecturs exacta.

4,3 Determinacidn

dada s La preparacicdn de la muestra se hard segin lo indicado en cada norma

individual de producto.

4.3,2 Se pesan con exactitud alrededor de 10 g de muestra, preparada en un

vaso de precipitados de 100 ml.

4.3.3 Se pasan cuantitstivamente a un matraz aforado de 100 ml utilizan-

do aproximadaments 70 ml de agua destilada a 408C.

4.3.4 Se deja an Teposo hasta alcanzar lz temperatura ambiente, se agreaa
agua hasta la sefial de aforo vy se homogeneiza sl contenido del matraz

por inyersidn del mismo,

f.3.5 Se filtra a través de algoddn y se lee el filtrade en el aparato

Chloride Meter 920 {2.1).

4,3.6 Las alicuotas de musstra deben ser del mismo wolumen gue las usadas

con la solucidn patrdn.

4.3.7 Las muestras se analizan secuencialmente en el mismo waso de preci-

pitados donde se efectud la calibracidn.

4.3.8 S5g pipetean 100 Jﬁbi de la muestra en el vaso de precipitados que con-

tiemns la solucidn tampdn.

8439 Se presiona el botdn "Titrate™.
4,3.10 Cuando los meqg de cloro aparszcan en la pantalla, se lee directamente
meg/1.

4.3,11 S5e presiona el botdn "Condition',
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4203415

4.3.16

9.

Se pipetea una nueva muestra o la misma si se quieren obtener lectu-
ras por duplicado,dentro del veso de precipifados’sin remover los slec-

trodos.
Se repiten de nuevo los dos pasos anteriores.

Se pueden haecer varias determinaciones hasta gue aparezca en la pan-

talla el letrero "Change sol'.

S5i es necesario leer mas muestras se debe cambiar la solucidn tampdn.

Una vez finalizado el andlisis, se limpian los electrodos y se dejan

sumergidos en un vaso de precipitados con agua destilada.
58 pasa el interruptor a la posicidmn "OFF",

Expresidn de 1los resultados

El contenido de cloruros en las muestras se lee directamente en el

aparato en meg/l y se expresa mediante la siguiente fdrmula:

A meg x 0,0355 gfmeq *x 0,1 = 100

meq/l cloruros = B
m
Donde:
& = Lectura en el Chloride Meter 020,
m = Masa de la muestra, en gramos.

0,1 = Factor de correccidn para expresar aen meq/100 ml (el aparaton

déd lecturas por litros).

MOTA: Para productos como mantequilla y gueso, el contenido de clo-
ruros se expresa como NaCl y se usa el factor 0,05B5 en lu-

gar de 0,0355.
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