16. Apéndice normativo

APENDICE NORMATIVO A
A. DE LOS METODOS DE PRUEBA
PRECAUCIONES GENERALES DE SEGURIDAD
El analista debe consultar siempre la información respecto a la exposición y manejo seguro de los reactivos químicos especificados en estos métodos, para emplear el equipo de seguridad apropiado como bata de laboratorio, guantes de látex, anteojos de seguridad, mascarilla, etc. y trabajar cuando así se requiera bajo campana de extracción.
Para la aplicación de los siguientes métodos de prueba se deben cumplir con las Buenas Prácticas de Laboratorio.
1. Preparación de la muestra.
1.1 A partir de 1 kg de muestra, pasar la muestra completa de su envase original a una bolsa de polietileno de aproximadamente 30 x 40 cm debidamente identificada. Antes de cerrar la bolsa, retener un poco de aire para que se forme un espacio y facilitar la homogenización:
a) Si la muestra es de partículas finas y no está hidratada, mezclar en forma envolvente durante 2 min con la finalidad de que todos los gránulos de diferentes tamaños queden distribuidos homogéneamente.
b) Si la muestra es de partículas grandes o se encuentra hidratada formando aglutinados, primero se debe pasar por un molino para polvos finos y posteriormente proceder como se explicó en el inciso anterior (inciso a).
1.2 Sacar el aire de la bolsa y dividir el contenido en 2 partes. Una se envía al área analítica y la otra se conserva sellada como muestra de retención.
2. Determinación de cloruro de sodio.
2.1. Principio del método.
Se basa en la titulación de los cloruros contenidos en una muestra de sal, con una solución valorada de nitrato de plata, empleando cromato de potasio como indicador
2.2. Equipo.
2.2.1 Balanza analítica con sensibilidad de  0,1 mg
2.2.1 Titulador automático con aditamentos (opcional).
2.3. Materiales.
2.3.1 Matraz Erlenmeyer de 250 mL
2.3.2 Bureta graduada en 0,1 mL
2.3.3 Material común de laboratorio.
2.4. Reactivos.
2.4.1. Todos los reactivos deben ser grado analítico a menos que se indique otra especificación y por agua se entiende agua destilada.
2.4.2. Solución estandarizada de nitrato de plata (AgNO3) 0,1 N.
Puede obtenerse preparada comercialmente.
2.4.3. Solución de cromato de potasio (K2CrO4) al 5%.
En un matraz volumétrico de 100 mL disolver 5 g de cromato de potasio en agua y llevar al volumen.
2.5. Procedimiento.
2.5.1 En un matraz volumétrico de 250 mL pesar 2,5 g de muestra, disolver en agua y llevar al volumen. 
2.5.2. Tomar una alícuota de 25 mL (equivalente a 0,25 g). Añadir 1 mL de solución indicadora de cromato de potasio al 5% y mezclar agitando.
2.5.3. Adicionar gota a gota nitrato de plata sin dejar de agitar hasta la aparición de un color pardo naranja permanente y detectable.
2.5.4. Hacer un ensayo en blanco siguiendo el procedimiento descrito anteriormente excluyendo la muestra.
2.6. Cálculos.
% de NaCl = 0,0585 x N (V1 - Vo) x 100
m
En donde: 
	N =	Normalidad de la solución de nitrato de plata.
	V1 =	mL gastados de nitrato de plata en la titulación.
	Vo =	mL gastados de nitrato de plata en el ensayo en blanco.
	m =	Masa en gramos de la muestra tomada en la alícuota.
	0,0585 =	miliequivalente del cloruro de sodio.
2.7. Expresión de resultados.
	% de cloruro de sodio








3. Método potenciométrico para la determinación de F-.
European Salt Producers’ Association/AS 017-2005
3.1 Objetivo y ámbito de aplicación.
El presente Capítulo describe el método potenciométrico para la determinación de F-, utilizando un electrodo de ion-selectivo.
3.2. Principio del método.
La liberación de fluoruro con una solución amortiguadora que contiene un agente descomplejante (Ácido trans-1,2- diaminociclohexano-NNN'N'-tetra-acético). Seguido de la medición potenciométrica del contenido de fluoruro con un electrodo selectivo de iones, combinado con un electrodo de referencia Plata/Cloruro de plata.
3.3. Reactivos.
Utilizar reactivos de grado analítico y el tipo de agua que el método analítico a utilizar especifique.
3.3.1. Ácido clorhídrico 1 M/L (1 M)
3.3.2. Solución de Hidróxido de sodio aproximadamente 8 M/L (8 M)
3.3.3. Solución amortiguadora de ajuste de la fuerza iónica total de la solución II. Disolver 58 g de Cloruro de sodio en aproximadamente 400 mL de agua. Añadir 114 mL de Ácido acético glacial, D aproximada de 1,05 g/mL, 100% (m/m) solución, y 50 g de Ácido trans-1,2- diaminociclohexano-NNN'N'-tetra-acético ácido. Añadir una solución de Hidróxido de sodio (conforme al numeral 3.3.2. de este Apéndice Normativo A) (aproximadamente 250 mL) para obtener un pH de 5,5 dejar enfriar a temperatura ambiente. Aforar con agua un matraz de 1000 mL y homogeneizar la mezcla con agitación.
Nota: la disolución completa de Ácido trans-1,2- diaminociclohexano-NNN'N'-tetra-acético ácido sólo se produce después de la adición de Hidróxido de sodio.
3.3.4. Solución patrón de F- a una concentración de 1000 mg/L, se puede utilizar una solución comercial o prepararse de la siguiente manera: disolver 2,210 g de Fluoruro de sodio o 3,058 g de Fluoruro de potasio con agua en un matraz volumétrico de polietileno de 1000 mL, llevar al aforo y homogeneizar la mezcla con agitación. Esta solución puede usarse indefinidamente.
3.3.5. Cloruro de sodio, libre de Flúor.
3.4. Aparatos.
Material habitual de laboratorio y:
3.4.1. Vasos de precipitados de polietileno o polipropileno 150 o 400 mL;
3.4.2. Electrodo ion selectivo de F-;
3.4.3. Electrodo de referencia de Plata/Cloruro de plata;
3.4.4. Potenciómetro (o pH-metro) que permita mediciones de 0,1 mV (0,001 unidades de pH);
3.4.5. Agitador magnético, y
3.4.6. Cronómetro.
3.5. Muestreo y muestras.
Se debe tener una muestra de ensayo de 500 g, para asegurar que la muestra sea representativa de todo el lote.
3.6. Procedimiento.
Para muestras con aditivos (no más de 0,6 M/kg de sal) que forman complejos con fluoruro.
3.6.1. Tamaño de la muestra.
Pesar 50 más menos 0.1g de la muestra.
3.6.2. Curva de calibración.
3.6.2.1. Soluciones de calibración.
Estas preparaciones se utilizan para muestras que contienen fluoruros en el rango de 100 a 300 mg F-/kg. En una serie de cinco frascos volumétricos de 500 mL, adicionar 50.0 g de Cloruro de sodio (conforme al numeral 3.3.5. de este Apéndice Normativo A), disolver con agua y añadir 100 mL de Ácido clorhídrico (conforme al numeral 3.3.1. de este Apéndice Normativo A) y transferir los volúmenes de solución de fluoruro (conforme al numeral 3.3.4. de este Apéndice Normativo A) como se indica en la siguiente tabla:
	Puntos de la curva de calibración
	Volumen de solución patrón del F- (mL)
	Concentración de F- mg/kg de sal

	1
	5.0
	100

	2
	7.5
	150

	3
	10.0
	200

	4
	12.5
	250

	5
	15.0
	300



Completar hasta la marca y homogeneizar la mezcla con agitación. Almacenar en frascos de polietileno donde pueden ser mantenidos indefinidamente.
3.6.2.2. Mediciones electrométricas.
Proceda con las cinco soluciones preparadas (conforme al numeral 3.6.2.1 de este Apéndice Normativo A) de la siguiente manera:
Cada una de las soluciones de la curva de calibración, se preparan de la siguiente manera:
En un vaso de precipitado de plástico de 150 mL (ver numeral 3.4.1. de este Apéndice Normativo A) adicionar 50 mL de la solución de calibración y 50 mL de Solución amortiguadora de ajuste de la fuerza iónica total de la solución II (conforme al numeral 3.3.3. de este Apéndice Normativo A), homogeneizar la mezcla con agitación.
Sumergir los electrodos de ion selectivo de F-y de referencia de Plata/Cloruro de plata en la solución y tomar la lectura después de exactamente 3 min.
Agitar lentamente con un agitador magnético durante la determinación.
Nota: Esta solución no puede ser reutilizada para una medición posterior.
3.6.2.3. Curva de calibración.
Trazar una gráfica en papel semi-logarítmico, que muestra la concentración del F- en mg/kg de sal en el eje del log y los valores de potencial en mV en el eje lineal.
3.6.3. Determinación.
En un vaso de precipitado de 500 mL, adicionar 50 g de la muestra (conforme al numeral 3.6.1. de este Apéndice Normativo A), 200 mL de agua y 100 mL de Ácido clorhídrico (conforme al numeral 3.3.1. de este Apéndice Normativo A), homogeneizar la mezcla con agitación. En un matraz de 500 mL adicionar la mezcla antes descrita, aforar y agitar. En un vaso de precipitado de plástico de 150 mL (conforme al numeral 3.4.1 de este Apéndice Normativo A) adicionar 50 mL de esta solución y 50 mL de la Solución amortiguadora de ajuste de la fuerza iónica total de la solución II, homogeneizar la mezcla con agitación.
Sumergir los electrodos de ion selectivo de F-y de referencia de Plata/Cloruro de plata en la solución y tomar la lectura después de exactamente 3 min.
Agitar lentamente con un agitador magnético durante la determinación.
3.7. Expresión de los resultados.
3.7.1. Evaluación.
El contenido de fluoruro de la muestra (mg Flúor/kg sal), se obtiene directamente partir de la curva de calibración en mg F-/kg de sal. El resultado se deberá expresar en números enteros.
3.8. Observaciones
3.8.1. El método es aplicable a los productos con contenido de fluoruro superiores a 10 mg/kg. Sin embargo, las soluciones de calibración (ver numeral 3.6.2.1 de este Apéndice Normativo A) deben cubrir un intervalo de 100 mg/kg a 300 mg/kg. En caso de contenidos de fluoruro fuera de este rango las soluciones calibración deben adaptarse.
3.8.2. Los potenciómetros que permitan la lectura directa de mg Flúor/kg de sal, pueden utilizarse en lugar de la determinación gráfica del contenido de Flúor siempre que el potenciómetro pueda ser calibrado con cinco soluciones de calibración.
3.8.3 Las burbujas de aire pueden ser una interferencia en la determinación del F-, éstas se eliminan poniendo en agitación por ultrasonidos antes de la medición.
3.8.4. La concentración aceptable de aditivos (0,6 M/kg sal) corresponden:
· Óxido de magnesio 24 g/kg de sal
· Hidróxido de magnesio 35 g/kg de sal
· Carbonato de magnesio 51 g/kg de sal
· Carbonato de calcio 60 g/kg de sal
· Fosfato tricálcico 243 g/kg de sal

4. Determinación de humedad.
4.1. Principio del método.
Cuando un producto es sometido a secado a una temperatura adecuada, presenta una pérdida de peso, debido a la evaporación del agua. Esta pérdida de agua se mide analíticamente reportándose como humedad.
4.2. Equipo.
4.2.1. Balanza analítica con sensibilidad de  0,1 mg.
4.2.2. Estufa con regulador para mantener una temperatura de 110 ± 2o.C.
4.3. Materiales.
4.3.1. Pesafiltro o cristalizador de vidrio con tapa de aproximadamente 5,0 a 8,0 cm de diámetro por 4,0 cm de altura.
4.3.2. Pinzas de crisol.
4.3.3. Desecador con desecante libre de humedad.
4.4. Procedimiento.
4.4.1. Colocar en la estufa el cristalizador o pesafiltro y dejar hasta peso constante, sacar de la estufa enfriar en un desecador y pesar, anotar el peso como W1. 
4.4.2. Adicionar 10 g de muestra, pesar nuevamente y anotar el peso como W2.
4.4.3. Colocar el recipiente con muestra destapado en la estufa a una temperatura de 110 ± 2ºC durante un periodo de 3 h.
4.4.4. Sacar de la estufa el recipiente con la muestra seca y colocarlo dentro de un desecador, taparlo y dejar enfriar.
4.4.5. Sacar del desecador y pesarlo, anotar el peso como W3.
4.5. Cálculos.
% Humedad = (W2 - W3) x 100
	(W2 - W1)
4.6. Expresión de resultados.
	% de humedad


5. Determinación de residuos insolubles en agua.
5.1. Principio del método.
Después de disolver la muestra en agua, se obtiene un residuo de sólidos no disueltos que se reportan como materia insoluble en agua.
5.2. Equipo.
5.2.1. Balanza analítica con sensibilidad de  0,1 mg.
5.2.2. Estufa con control de temperatura para mantenerse a 103 -105ºC.
5.2.3. Sistema de filtración al vacío.
5.2.4. Agitador magnético y barra de agitación.
5.3. Materiales.
5.3.1. Matraz Kitasato y aditamentos de filtración al vacío.
5.3.2. Vasos de precipitados de 100 y 400 mL.
5.3.3. Crisol Gooch.
5.3.4. Desecador con desecante libre de humedad.
5.3.5. Filtros Gelman tipo A de fibra de vidrio o equivalente.
5.3.6. Material común de laboratorio.
5.4. Reactivos.
5.4.1. Todos los reactivos deben ser grado analítico a menos que se indique otra especificación y por agua se entiende agua destilada.
5.4.2. Nitrato de plata (AgNO3) 0,1N.
Puede obtenerse preparada comercialmente.
5.5. Procedimiento.
5.5.1. En un vaso de precipitados de 100 mL pesar la cantidad de muestra indicada en la tabla No. 1 y transferirla a un vaso de precipitados de 400 mL. Adicionar 250 mL de agua, enjuagar el vaso de 100 mL con pequeñas porciones y recuperar los enjuagues en el vaso que contiene la muestra.
5.5.2. Colocar el vaso en un agitador magnético para disolver la muestra.
5.5.3. Filtrar la muestra disuelta a través de un crisol Gooch provisto de un círculo de filtro de fibra de vidrio previamente puesto a peso constante a 103-105ºC (W1).
5.5.4. Enjuagar el vaso de 400 mL, unas 3 veces con agua y pasar los enjuagues a través del crisol Gooch.
5.5.5. Enjuagar una vez más el crisol Gooch con agua y comprobar la ausencia de NaCl por medio de la adición de AgNO3 0,1N. En caso de aparecer un color opalescente efectuar otro enjuague.
5.5.6. Colocar el crisol Gooch en la estufa durante 3 h a una temperatura de 103-105ºC. Al cabo de este tiempo retirar el crisol de la estufa, meterlo en un desecador, dejar enfriar y pesar (W2).
Tabla A2. Del tamaño de muestra
	TAMAÑO DE MUESTRA
(Gramos)
	CONTENIDO DE INSOLUBLES
(%)

	50
	0 a 0,0500

	35
	0,0501 a 0,1000

	20
	0,1001 a 0,1500

	10
	Mayor de 0,1501


5.6. Cálculos.
% de materia insoluble = (W2-W1) x 100
	PM
En donde:
	W1 = peso del crisol Gooch a peso constante.
	W2 = peso del crisol Gooch seco después de filtrada la muestra.
	PM = peso de la muestra.
5.7. Expresión de resultados.
	% de residuos insolubles en agua



6. Determinación de yodato de potasio.
6.1. Principio del método.
Se basa en liberar el yodo en medio ácido y titularlo con tiosulfato de sodio.
6.2. Equipo.
6.2.1. Balanza analítica con sensibilidad de  0,1 mg.
6.3. Materiales.
6.3.1. Papel filtro Whatman No. 1 o similar.
6.3.2. Matraces volumétricos de 100 y 250 mL.
6.3.3. Matraces con tapón de vidrio esmerilado de 250 mL.
6.3.4. Pipetas volumétricas de 1 y 50 mL.
6.3.5. Pipetas graduadas de 5 y 10 mL.
6.3.6. Microbureta de 5 mL graduada con divisiones de 0,01 mL.
6.3.7. Material común de laboratorio.
6.4. Reactivos.
6.4.1. Todos los reactivos deben ser grado analítico a menos que se indique otra especificación y por agua se entiende agua destilada.
6.4.2. Solución de ácido sulfúrico H2SO4 (1 + 9).
Disolver 1 volumen de ácido sulfúrico concentrado en 9 volúmenes de agua.
6.4.3. Solución de yoduro de potasio (KI) al 10%, recientemente preparada.
Disolver 10 g de yoduro de potasio en agua y llevar al volumen de 100 mL (desecharlo cuando se torne amarilla).
6.4.4. Solución control de yodato de potasio (KIO3) de 1 mg/mL.
Pesar 0,25 g de yodato de potasio seco; disolver en agua y llevar a un volumen de 250 mL.
6.4.5. Solución de almidón al 1%.
Disolver 1 g de almidón en suficiente agua fría para hacer una pasta suave, agregar 100 mL de agua caliente y hervir por un minuto con agitación.
6.4.6. Solución de tiosulfato de sodio (Na2S2O3) 0,1 N.
6.4.6.1. Disolver 25 g de Na2S2O3.5H2O en 1 L de agua, hervir suavemente durante 5 minutos y en caliente transferirlo a una botella de vidrio ámbar previamente lavada con mezcla crómica y enjuagada con agua hervida y que se haya comprobado que resiste el líquido caliente. Guardar en la obscuridad y en un lugar fresco. Si la solución no coincide con 0,1 N, efectuar diluciones siempre con agua hervida y nunca regresar a la botella las porciones que no se usen. Puede obtenerse preparada comercialmente.
6.4.6.2. Estandarización de la solución de tiosulfato de sodio 0,1 N.
Pesar exactamente de 0,20 a 0,23 g de dicromato de potasio, grado estándar primario, secado a 100°C por 2 horas y pasar a un matraz con tapón de vidrio esmerilado. Disolver en 80 mL de agua libre de cloro que contenga 2 g de yoduro de potasio, agregar con agitación suave 20 mL de solución aproximadamente 0,1 N de ácido clorhídrico e inmediatamente dejar reposar en la obscuridad por 10 minutos, titular con la solución de tiosulfato, agregando solución de almidón cuando la mayor parte del yodo se haya consumido.
Normalidad =	_______g K2Cr2O7 __x___1000
	(mL gastados de Na2S2O3)(49,032) 
6.4.7. Solución de tiosulfato de sodio 0,005 N.
Con base a la normalidad calculada de la solución de 0,1 N, medir un volumen apropiado (aproximadamente 5 mL) y llevar al volumen de 100 mL con agua.
6.5. Procedimiento.
6.5.1. Pesar exactamente 50 g de muestra, disolverlos en agua y llevar a un volumen de 250 mL, filtrar si es necesario. Colocar alícuotas de 50 mL (equivalente a 10 g de muestra) en matraces de 250 mL.
6.5.2. Añadir 1 mL de ácido sulfúrico 1+ 9 y 5 mL de yoduro de potasio al 10%. Titular el yodo liberado con solución de tiosulfato de sodio 0,005 N, hasta la obtención de una coloración amarillo paja, añadir después de esto 1 mL de indicador de almidón 1% y continuar la adición de tiosulfato de sodio hasta un vire transparente de la solución. Al mismo tiempo se debe de correr un testigo de reactivos.
6.5.3. A los mL de tiosulfato de sodio gastados en la titulación del problema se le deben restar los mL gastados en la titulación del testigo de reactivos.
6.6. Cálculos.
mg K IO3 /kg = A x N x 35,67 x 1000
	P
En donde: 
	A = mL de tiosulfato de sodio gastados en la titulación.
	P = Peso de la muestra en la alícuota (10 g).
	N = Normalidad del tiosulfato de sodio.
6.6.1. Factor de conversión KIO3 a I.
PM I =	126, 9044 = 0,5929
PM KIO3	214,0009
6.6.2. Multiplicar el resultado obtenido por el factor de conversión correspondiente para obtener los mg I/kg.
6.7. Expresión de resultados.
	mg/kg de yodo total



7. Determinación de yoduro de sodio o potasio.
7.1. Principio del método.
Se basa en la oxidación del yodo con agua de bromo y titular el yodo liberado en medio ácido con tiosulfato de sodio.
7.2. Equipo.
7.2.1. Balanza analítica con sensibilidad ± 0,1 mg.
7.2.2. Placa caliente con control de temperatura.
7.3. Materiales.
7.3.1. Matraces volumétricos de 100, 250 y 1000 mL.
7.3.2. Matraces con tapón de vidrio esmerilado de 150 mL.
7.3.3. Vasos de precipitados de 100 y 600 mL.
7.3.4. Pipetas volumétricas de 1 y 50 mL.
7.3.5. Pipetas graduadas de 5 y 10 mL.
7.3.6. Microbureta de 5 mL, con divisiones de 0,01 mL.
7.3.7. Material común de laboratorio.
7.4. Reactivos.
7.4.1. Todos los reactivos deben ser grado analítico a menos que se indique otra especificación y por agua se entiende agua destilada.
7.4.2. Acido clorhídrico 0,1N (HCl) debidamente estandarizado.
7.4.3. Acido ortofosfórico (H3 PO4) de 85% mínimo.
7.4.4. Acido salicílico C6 H4 (OH) COOH.
7.4.5. Solución de ácido sulfúrico (H2SO4) (1 + 9).
Disolver un volumen de ácido sulfúrico en 9 volúmenes de agua.
7.4.6. Solución de yoduro de potasio (KI) al 10%, recientemente preparada.
Disolver 10 g de yoduro de potasio en agua recientemente hervida y enfriada, llevar a un volumen de 100 mL (desecharla cuando se torne amarilla).
7.4.7. Solución control de yoduro de potasio.
Pesar 0,3270 g de yoduro de potasio y llevar a un volumen de 250 mL con agua. Diluir 50 mL de esta solución a 250 mL. Usar 5 mL para control (5 mL = 1,0 mg I, y 1,308 mg de KI).
7.4.8. Dicromato de potasio K2Cr207 grado estándar primario.
7.4.9. Solución de almidón al 1% recientemente preparada.
Disolver en agua fría 1,0 g de almidón soluble, agregar 100 mL de agua hirviendo y hervir por un minuto con agitación.
7.4.10. Agua de bromo.
Precaución: tomar en cuenta todas las recomendaciones para este reactivo.
7.4.10.1. Calcular el contenido de bromo (mg de Br/mL) titulando esta solución por el siguiente procedimiento: 
7.4.10.2. En un matraz con tapón de vidrio esmerilado que contenga 50 mL de agua, 5 mL de yoduro de potasio al 10% y 5 mL de ácido sulfúrico (1 + 9), agregar un volumen conocido de la solución de bromo y titular el yodo liberado con tiosulfato de sodio O,1 N.
7.4.11. Solución de tiosulfato de sodio 0,1 N (Na2S2O3) debidamente estandarizada. Ver numeral 7.4.6.
7.4.12. Solución de tiosulfato de sodio 0,005 N.
Con base a la normalidad calculada de la solución de 0,1 N, medir un volumen apropiado (aproximadamente 5 mL) y llevar al volumen de 100 mL con agua, preparar esta solución al momento de utilizarse.
7.5. Procedimiento.
7.5.1. Pesar 50 g de muestra y llevar a un volumen de 250 mL con agua. Colocar alícuotas de 50 mL (equivalente a 10 g de muestra) en vasos de precipitados de 600 mL.
7.5.2. Añadir unas gotas de anaranjado de metilo y neutralizar con 1 mL de ácido ortofosfórico concentrado.
7.5.3. Añadir agua de bromo goteando desde una bureta en cantidad equivalente a 20 mg de bromo libre (aproximadamente 3 mL).
7.5.4. Después de algunos minutos, destruir la mayor parte de bromo libre hirviendo hasta que desaparezca el color.
7.5.5. Adicionar con agitación 1 g de ácido salicílico y lavar con agua las paredes del vaso. Añadir 1 mL de ácido sulfúrico (1+9) y 1 g de yoduro de potasio.
7.5.6. Titular el yodo liberado con solución de tiosulfato de sodio 0,005 N. Cerca del final de la titulación cuando el color amarillo casi desaparezca, añadir 1 mL de la solución de almidón y titular hasta que el color azul desaparezca.
7.5.7. Corregir la determinación con un blanco de reactivos y hacer un control más, usando 50 mL de una solución al 20% de cloruro de sodio a la que se le deberán añadir cantidades apropiadas de la solución control de yoduro de potasio.
7.6. Cálculos.
mg KI/kg = A x 0,1384 x 1000
	P
mg NaI/kg = A x 0,1249 x 1000
	P

En donde:
	A = mL de solución de tiosulfato de sodio gastados en la titulación.
	P = Peso de la muestra en la alícuota (10 g).
7.6.1. Factor de conversión de KI a I.
PM I =	126,9044 = 0,7644
PM KI	166,0064
7.6.2. Factor de conversión de Yoduro de sodio (NaI) a Yodo (I).
PM I =	126,9044 = 0,8466
PM NaI	149,8941
7.6.3. Multiplicar el resultado obtenido por el factor de conversión correspondiente para obtener los mg I/kg.
7.7. Expresión de resultados.
	mg/kg de yodo total



8. Determinación de Cobre en sal. Método fotométrico con dibencilditiocarbamato de zinc.
8.1. Fundamento.
La muestra es disuelta en Ácido clorhídrico. El Cobre se hace reaccionar con dibencilditiocarbamato de zinc y el complejo colorido formado es extraído con Tetracloruro de carbono. El extracto orgánico es medido a una longitud de onda de aproximadamente 435 nm. La determinación es selectiva en un medio ácido, el cual elimina las interferencias, especialmente de Hierro, Manganeso, Níquel y Cobalto.
8.2. Campo de aplicación.
El método es aplicable a sal para consumo humano con un contenido de Cobre mayor o igual  que 0.01 mg/kg de sal.
8.3. Aparatos e instrumentos.
Espectrofotómetro o Fotocolorímetro con filtro adecuado, disponible para utilizarse a una longitud de onda entre 430 y 440 nm
Nota: Especificar el tipo de aparato empleado (espectrofotómetro o fotocolorímetro), la longitud de la trayectoria y la longitud de onda (o tipo de filtro).
8.4. Materiales.
Nota: Para evitar contaminación, todo el material usado en la prueba después de ser lavado deberá ser sumergido mínimo 2 h en una disolución de Ácido nítrico diluido aproximadamente 7 M, y posteriormente enjuagarse varias veces.
8.4.1. Material habitual de laboratorio, y
8.4.2. Celdas de 4 o 5 cm de paso óptico.
8.5. Reactivos.
Todos los reactivos deben ser grado analítico, a menos que se indique otra especificación.
8.5.1. Agua tipo II;
8.5.2. Tetracloruro de carbono, redestilado;
8.5.3. Ácido clorhídrico;
8.5.4. Dibencil ditiocarbamato de zinc (C30H28N2S4Zn);
8.5.5. Disolución de Ácido clorhídrico aproximadamente 2 M;
8.5.6. Disolución de dibencil ditiocarbamato de zinc de 0.5 g/L en Tetracloruro de carbono;
8.5.7. Disolución estándar de Cobre de 1000 mg/L con certificado del Centro Nacional de Metrología o National Institute of Standards and Technology;
8.5.8. Disolución stock de Cobre de 1 mg/L, y
Transferir 1.0 mL de solución estándar de Cobre de 1000 mg/L en un matraz volumétrico de 1000 mL, llevar a volumen y agitar. Preparar esta solución inmediatamente antes de su uso.
Nota: Si se requiere se puede ampliar la calibración. La curva es lineal hasta al menos 50 microgramos (µg) de Cobre.
8.5.9. Disolución blanco. Medir 100 mL de Ácido clorhídrico y llevar a un volumen de 1 L con agua.
8.6. Procedimiento analítico.
8.6.1. Preparación de la muestra.
8.6.1.1. De una muestra de 500 g, pesar 100 g con una aproximación de 0.1 g y transferir a un vaso de precipitado de 600 mL. Adicionar 350 mL de agua y 50 mL de disolución de Ácido clorhídrico 2 M.
8.6.1.2. Calentar a ebullición hasta que se complete la disolución. Dejar enfriar y trasvasar a un matraz volumétrico de 500 mL, llevar al volumen y mezclar.
Nota: Si la solución de ensayo está turbia, filtrar y colectar en un matraz volumétrico de 500 mL.
8.6.1.3. Transferir 250 mL de la disolución de ensayo y disolución blanco en un embudo de separación de 500 mL.
Nota: Medir un volumen menor de la disolución de ensayo cuando la cantidad de Cobre presente en la disolución final de la muestra se encuentre por encima del intervalo de la curva de calibración, como se describe en la tabla citada en el punto 8.6.2.1, de este Apéndice Normativo A.
8.6.2. Preparación de la curva de calibración.
8.6.2.1. Transferir 25 mL de disolución de Ácido clorhídrico 2 M y el volumen de disolución stock de Cobre 2, indicado en la siguiente tabla en series de cinco en embudos de separación de 500 mL,
	Disolución de calibración
	Volumen de disolución stock de Cobre de 1 mg/L,
(mL)
	µg de Cobre

	1*
	0
	0

	2
	2.5
	2.5

	3
	5.0
	5.0

	4
	7.5
	7.5

	5
	10.0
	10.0

	(*)Blanco de calibración



8.6.2.2. Adicionar 25 mL de disolución de Ácido clorhídrico 2 M y diluir a aproximadamente 250 mL con agua y agitar.
8.6.3. Complejación y extracción.
Adicionar 25.0 mL de solución de dibencilditiocarbamato de zinc a cada embudo de separación que contiene a las muestras, disolución blanco y disoluciones de calibración y agitar bien durante un minuto. Después de la separación de las fases, filtrar la fase orgánica (inferior) a través de un papel hidrofóbico y recibir directamente en la celda.
8.6.4. Mediciones fotométricas.
8.6.4.1. Ajustar el equipo a cero absorbancia con Tetracloruro de carbono para evitar cualquier evaporación del disolvente orgánico, llevar a cabo las mediciones inmediatamente a la longitud de onda de máxima absorción (alrededor de 435 nm), y
8.6.4.2. Restar la absorbancia del blanco de calibración a cada una de las disoluciones de calibración y trazar un gráfico de absorbancias correspondientes corregidas (y) contra la cantidad de Cobre en microgramos (x).
8.7. Expresión de resultados.
8.7.1. El contenido de Cobre por kg de muestra de sal está dado por la fórmula:
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Donde
m= masa en gramos de la muestra (100 g).
m1= masa en microgramos de Cobre obtenidos de la curva de calibración para la disolución de ensayo.
m0= masa en microgramos de Cobre obtenidos de la curva de calibración para la disolución blanco.
V1= Volumen en mililitros de la disolución de ensayo preparada (500 mL).
V2= Volumen en mililitros de la disolución de ensayo utilizada (250 mL).
8.8. Informe de la prueba.
Reportar como mg de Cobre /kg de muestra.
9. Determinación de Arsénico, Cadmio, Cobre y Plomo, en sal por Espectroscopia de plasma (Plasma de Acoplamiento Inductivo-Espectrofotómetro de emisión óptica).
9.1. Fundamento.
La muestra es disuelta en Ácido nítrico diluido y mediante un sistema de nebulización, se introduce en forma de aerosol a un espectrofotómetro de emisión óptica con plasma inductivamente acoplado. Las partículas en forma de aerosol son transportadas por el gas Argón a la antorcha del Plasma de Acoplamiento Inductivo, acoplado inductivamente por radio frecuencia. En el plasma, debido las altas temperaturas generadas, los analitos son atomizados e ionizados, generándose los espectros de Emisión atómicos de líneas características. Los espectros son dispersados por la red de difracción y el detector sensible a la luz, el cual mide la radiación emitida por cada uno de los metales.
Nota: El uso de Escandio, Itrio o Cobalto como estándar interno, mejora la calidad de los resultados.
9.2. Reactivos.
Todos los reactivos deben ser grado analítico, a excepción de los materiales de referencia que deben ser certificados, el agua utilizada debe ser tipo II conforme la norma en ISO 3696:1987 Water for analytical laboratory use-Specification and test methods.
9.2.1. Ácido nítrico, D aproximada de 1,40 g/mL, 65% (m/m).
9.2.2. Solución de Cloruro de sodio 250 g/L.
En un matraz de 1000 mL disolver 250 g de Cloruro de sodio de alta pureza en agua y aforar, homogeneizando la mezcla con agitación.
9.2.3. Solución de Escandio (elemento de referencia), de 50 mg/L.
De la solución de referencia de Escandio de 1000 mg/L, medir 50 mL y transferir a un matraz volumétrico de 1000 mL, adicionar 10 mL de Ácido nítrico (conforme al numeral 9.2.1 de este Apéndice Normativo A), llevar al volumen y mezclar.
9.2.4. Soluciones patrón de Arsénico, Cadmio Cobre y Plomo de 1000 mg/L, deben contar con certificado del Centro Nacional de Metrología o National Institute of Standards and Technology.
9.2.5. Argón, de alta pureza con una presión no menor que 6.76 atmósferas.
9.3. Aparatos e Instrumentos.
Material habitual de laboratorio.
9.3.1. Plasma inductivamente acoplado a un espectrofotómetro de emisión óptica.
9.4. Procedimiento.
9.4.1. Tamaño de la muestra.
De un tamaño de muestra de 500 g, pesar 10 más menos 0.1 g de la muestra.
9.4.2. Solución de la muestra de prueba.
En un matraz volumétrico de 100 mL, verter la muestra (conforme al numeral 9.4.1 de este Apéndice Normativo A), adicionar 1 mL de Ácido nítrico (conforme al numeral 9.2.1 de este Apéndice Normativo A) y 5 mL de la solución de Escandio (conforme al numeral 9.2.3 de este Apéndice Normativo A). Llevar a volumen  y mezclar.
9.4.3. Soluciones de calibración y verificación.
La solución de calibración No. 1 corresponde al blanco de calibración el cual contiene 1 mL de Ácido nítrico (conforme al numeral 9.2.1 de este Apéndice Normativo A).
En matraces volumétricos de 100 mL, transferir 40 mL de la solución de Cloruro de sodio (conforme al numeral 9.2.2 de este Apéndice Normativo A), 1 mL de Ácido nítrico (conforme al numeral 9.2.1 de este Apéndice Normativo A), 5 mL de la solución patrón de Escandio (conforme al numeral 9.2.3 de este Apéndice Normativo A) y el volumen correspondiente de cada solución patrón para obtener las concentraciones establecidas en la Tabla siguiente, llevar a volumen y mezclar. Estas soluciones corresponden a las soluciones de calibración 2 a 4.
Soluciones de calibración
	Solución de calibración No.
	Concentración de Cloruro de sodio (g/L)
	Concentración de los elementos (mg/L)

	1 (1)
	0
	0

	2(2)
	100
	2.5

	3
	100
	5.0

	4(3)
	100
	5.0

	(1) solución blanco de calibración.
(2) solución de verificación de la linealidad.
(3) solución de calibración de control preparado con diferentes pipetas, frascos y si es posible con diferentes soluciones patrón.



9.4.4. Determinación.
9.4.4.1. Condiciones del equipo.
Establecer todos los parámetros instrumentales del espectrómetro de emisión óptica (conforme al numeral 9.3.1 de este Apéndice Normativo A), de acuerdo al manual de instrucciones del equipo (ver anexo 1 y 2, de este Apéndice Normativo A).
9.4.4.2. Mediciones
Repetir cada medición cinco veces.
Enjuagar si es necesario, con la solución blanco de calibración después de cada medición.
Calibrar el instrumento con las soluciones de calibración 1 y 3 (conforme al numeral 9.4.3. de este Apéndice Normativo A).
Controlar y verificar la linealidad de la curva de calibración midiendo las siguientes soluciones de calibración (conforme al numeral 9.4.3, de este Apéndice Normativo A) consideradas como soluciones desconocidas:
•Solución 3,
•Solución 1,
•Solución 1,
•Solución 2,
•Solución 4,
•Solución 3.
Nota: Si las mediciones no son lineales, disminuir el intervalo de calibración.
Continuar las mediciones en el siguiente orden:
•Solución 3
•Solución 1
•Solución 1
•Solución de muestra problema (s)
•Solución 3
•Solución 1
•Solución 1
Nota: De cinco a diez soluciones de la muestra de prueba pueden ser analizadas consecutivamente, cuando la estabilidad de las mediciones sea suficiente.
9.5. Expresión de los resultados.
9.5.1. Evaluación.
Las concentraciones de los metales en la muestra se reportan en µg del elemento por kg de Cloruro de sodio y se calcula aplicando la siguiente fórmula:
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Donde:
•m es la masa en gramos de la porción del tamaño de la muestra (conforme al numeral 9.4.1. de este Apéndice Normativo A).
•â es la concentración corregida del elemento, en mg/L en la solución de la muestra de prueba (conforme al numeral 9.4.2. de este Apéndice Normativo A).
Reportar los resultados como se describe en la siguiente tabla:
	Concentración de Cobre en µg/kg de Cloruro de sodio

	< Límite de cuantificación
	Como < Límite de cuantificación

	Límite de cuantificación -10
	con una precisión de 0.1 g/kg de Cloruro de sodio

	10-100
	a 1 µg/kg más cercanos de Cloruro de sodio

	>100
	con una precisión de 10 µg/kg de Cloruro de sodio



9.6. Expresión de los resultados.
El Límite de cuantificación se puede detectar con un coeficiente de variación del 30%. Se calcula con base en la repetibilidad de la desviación estándar de cada elemento cerca del límite de detección estimado.
9.7. Observaciones.
9.7.1. Lavar el material de laboratorio (cristalería, polietileno, polipropileno y matraces de politetrafluoroetileno) con Ácido clorhídrico al 10% y enjuagar con agua tipo II.
9.7.2. Al utilizar altas concentraciones de Cloruro de sodio verificar frecuentemente la calibración para evitar interferencias.

Anexo 1 del Apéndice Normativo A
Condiciones típicas de operación para la mayoría de los espectrómetros de Plasma de Acoplamiento Inductivo *
	Flujo de Argón (L/min)
	

	-	Plasma
	12-15

	-	Auxiliar
	aproximadamente 1.5

	-	Nebulizador
	aproximadamente 0.7

	-	Flujo de la muestra (mL/min)
	aproximadamente 1.5

	-	RF Power (W)
	1000-1250

	-	Tiempo de integración (s)
	

	-	Simultáneo
	aproximadamente 10

	-	Secuencial
	aproximadamente 3


* Revisar condiciones para soluciones de alta salinidad.
Anexo 2 del Apéndice Normativo A
Longitudes de onda típicas por elemento
	Elemento
	Longitud de onda (nm)

	Arsénico
	189.042
	193.696

	Cadmio
	214.438
	228.802

	Cobre
	324.754
	

	Plomo
	168.220
	












APENDICE NORMATIVO B
B. DE LA DISTRIBUCION DE SAL YODADA Y SAL YODADA FLUORURADA
1. La distribución de sal yodada y sal yodada fluorurada por Entidad Federativa debe realizarse conforme a lo establecido en la tabla siguiente:
Tabla B1. Listado de distribución de sal yodada y sal yodada fluorurada por Entidad Federativa
	Entidades Federativas donde únicamente debe distribuirse sal yodada fluorurada
	Entidades Federativas donde únicamente debe distribuirse sal yodada
	Entidades Federativas donde debe distribuirse sal yodada fluorurada y sal yodada

	Baja California Sur
	Aguascalientes
	Chihuahua

	Campeche
	Baja California Norte
	Coahuila

	Colima
	Durango
	Hidalgo

	Chiapas
	Guanajuato
	Jalisco

	Ciudad de México
	Zacatecas
	México

	Guerrero
	
	Michoacán

	Morelos
	
	Nuevo León

	Nayarit
	
	Puebla

	Oaxaca
	
	Querétaro

	Quintana Roo
	
	San Luis Potosí

	Sinaloa
	
	Sonora

	Tabasco
	
	

	Tamaulipas
	
	

	Tlaxcala
	
	

	Veracruz
	
	

	Yucatán
	
	



2. Adicionalmente para conocer el Listado oficial mediante el cual se dan a conocer las áreas por entidad federativa donde no debe comercializarse sal yodada fluorurada, consultar la página: http://www.cofepris.gob.mx/AS/Documents/COMISI%C3%93N%20DE%20OPERACI%C3%93N%20SANITARIA_.Documentos%20para%20publicar%20en%20la%20secci%C3%B3n%20de%20MEDICAMENTOS/Listado%20oficial%20donde%20no%20debe%20comercializarse%20sal%20yodada%20fluorurada%20(Modificado%20Octubre%202010).pdf

[bookmark: _GoBack]













image1.png
m —mg Vn
mgCobre/kg == x o




image2.png
100
©etements) =~ X B(giamenco) X 1000




