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Prefacio

La Oficina Nacional de Normalizacion (NC), es el Organismo Nacional de Normalizacion
de la Republica de Cuba que representa al pais ante las Organizaciones Internacionales y
Regionales de Normalizacion.

La elaboracién de las Normas Cubanas y otros documentos se realiza generalmente a
través de los Comités Técnicos de Normalizacion. Su aprobacion es competencia de la
Oficina Nacional de Normalizacion y se basa en las evidencias del consenso.

Esta Norma Cubana;

- Ha sido preparada por el CTN 49 de AzuUcares integrado por las siguientes
instituciones:

e Ministerio del Azlcar.

¢ Ministerio de Ciencia, Tecnologia y Medio Ambiente.
¢ Ministerio de Comercio Exterior.

¢ Ministerio de Comercio Interior.

e Ministerio de la Industria Alimenticia.

e Ministerio de Salud Publica.

- Se corresponde con la determinacion de sulfito mediante el empleo de la rosanilina en
un método fotocolorimétrico en azucar blanco GS 2/1/7-33 (2000) que es un método
catalogado como oficial por la ICUMSA.

- Sustituye a las NC 81-19: 84. Azucares blanco directo. Determinacién de Didxido de
Azufre. Y NC 81- 28: 85. Azucar Blanco directo. Determinacion de Diéxido de Azufre.
Método de ensayo rutinario.

© NC, 2005

Todos los derechos reservados. A menos que se especifique, ninguna parte de esta
publicacién podra ser reproducida o utilizada en alguna forma o por medios
electrénicos o mecanicos, incluyendo las fotocopias, fotografias y microfilmes, sin
el permiso escrito previo de:
Oficina Nacional de Normalizacion (NC)
Calle E No. 261, Vedado, Ciudad de La Habana, Habana 4, Cuba.
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0 Introduccioén

El control del contenido del di6xido de azufre en los azlcares blancos esta estipulado por los
requerimientos establecidos del Codex Alimentarius y por lo tanto es un parametro que es
necesario normar para un azlcar de este tipo. Ademds, en los contratos de venta de estos
productos algunos clientes exigen su control acorde con las normas sanitarias de sus respectivos
paises o porque el contenido de SO, es importante en el proceso tecnoldgico posterior donde se
utilizaran estos azlcares. Es por ello, que se hace necesario contar con un método de ensayo que
permita determinar el contenido de SO, en los azlcares blancos.
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DETERMINACION DE DIOXIDO DE AZUFRE EN AZUCAR BLANCO MEDIANTE EL METODO
COLORIMETRICO DE LA ROSANILINA

1 Alcancey esfera de aplicacién

Este método se basa en la determinacion colorimétrica de SO, y es aplicable solamente a los
azulcares blancos.

2 Fundamento del método

Se basa en la medicién de la absorcién, a 560 nm, del complejo sulfito/rosanilina después que el
sulfito ha reaccionado con el formaldehido.

3 Reactivos
ADVERTENCIA Y PRECAUCIONES DE SEGURIDAD

LOS USUARIOS DE ESTE METODO DEBEN MANIPULAR CON CUIDADO EL CLORHIDRATO
DE ROSANIILINA,. EL FORMALDEHIDO Y LOS OTROS REACTIVOS AQUI MENCIONADOS.

3.1 Agua destilada o desionizada.

3.2 Solucién de clorhidrato de rosanilina (saturada). Adicione 1.0 g de clorhidrato de rosanilina
a 100 ml de agua destilada, caliente hasta 50° C y enfrie agitando. Después de 48 horas de
reposo, filtre la solucién.

3.3 Solucion de rosanilina decolorada. Transfiera 4 ml de la solucién de clorhidrato de rosanilina
saturada (3.2) a un matraz aforado de 100 ml. Afiada 6 ml de acido clorhidrico concentrado (3.8) y
enrase. Aunque la decoloracién ocurre muy rapido, se recomienda dejar en reposo la solucién
durante 1 hora antes de su empleo.

3.4 Solucion de formaldehido (aproximadamente 0.2 g/100 ml). Diluya 5 ml de solucién de
formaldehido grado analitico, p,o = 1.070-1.080 g/ml hasta 1 000 ml y homogeneice.

3.5 Solucién de sacarosa pura. Disuelva 100 g de sacarosa calidad analitica (libre de sulfito) en
agua, enrase hasta 1 000 ml y homegeneice.

3.6 Solucién de hidroxido de sodio, 0.1 mol/l.

3.7 Solucion de yodo, 0.05 mol/l. Disuelva 20 g de yoduro de potasio calidad analitica libre de
yodato en 40 ml de agua destilada en un matraz aforado de 1 000 ml, adicione 12.69 g de yodo
calidad analitica agite hasta que el yodo se haya disuelto completamente, enrase y homogeneice.

3.8 Acido clorhidrico concentrado, P20 ~1.18 g/ml.

3.9 Solucion de &cido clorhidrico, aproximadamente 1 mol/l.
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3.10 Indicador de almidén (para yodo). Utilice el indicador comercial que provee la Merck, la
BDH u otro proveedor confiable. También puede homogeneizar una mezcla formada por 99,0 g de
cloruro de sodio y 1.0 g de almidon, ambos puros para andlisis. Conserve esta solucion dentro de
un frasco hermético en un lugar fresco y seco.

3.11 Solucion de tiosulfato de sodio, 0.1 mol/l. Disuelva 24.817 g de tiosulfato de sodio penta
hidratado calidad analitica en 200 ml de agua destilada dentro de un matraz aforado de 1 000, una
vez disuelto enrase y homogeneice.

3.12 Solucién de referencia de sulfito. Disuelva aproximadamente 2.5 g de sulfito de sodio
heptahidratado grado analitico con la solucién de sacarosa (3.5) y complete hasta 500 ml con la
solucién de sacarosa (3.5). Valore la solucion resultante de la forma que a continuacion se
describe: coloque 25 ml de la solucién de yodo (0.05 mol/l) (3.7) en un Erlenmeyer de
aproximadamente 300 ml, y afiada 10 ml de una solucién 1 mol/l de acido clorhidrico (3.9) y a
continuacién 100 ml de agua destilada. Adicione 25 ml de solucion referencia de sulfito al
Erlenmeyer mientras lo agita. Seguidamente valore el exceso de yodo con la solucion de tiosulfato
de sodio al 0.1 mol/l (3.11) hasta que el contenido del frasco tome un color pajizo claro. Afiada 0.2
a 0.5 g del indicador (3.10) y continle la valoracién hasta que el color azul desaparezca. Anote el
volumen (V) consumido.

3.13 Solucién de referencia de sulfito diluida. Diluya 5 ml de la solucion referencia de sulfito
(3.12) hasta exactamente 100 ml con solucion de sacarosa pura (3.5). El valor exacto del
contenido de sulfito, en ug SO,/ml, se calcula utilizando la siguiente férmula:

c=2(3.203)(25-V)

donde:
\Y es el volumen, en ml, de la solucion de tiosulfato de sodio consumido en 3.12
25 volumen, en ml, de la solucién de yodo (3.7)

3.203y 2 son factores que permiten expresar la concentracion de sulfito en ug SO,/mi
4 Utensilios e instrumentos

4.1 Espectrofotémetro o colorimetro para medir a 560 nm.

4.2 Matraces aforados de 100, 500 y 1 000 ml

4.3 Pipetas graduadas de 2, 10 y 25 ml.

4.4 Balanzas que aprecien 0.1 g y 0.1 mg.

4.5 Bureta de 10 ml, que aprecie 0.05 ml

4.6 Tubos de ensayo

5 Procedimiento

5.1 Desarrollo de color. En un matraz de 100 ml (4.2) disuelva de 10 — 40 g de azUcar blanco,
adicione 4 ml de una solucién de hidroxido de sodio 0.1 mol/l (3.6).

6



© NC NC 384: 2005

mg SO,/kg g de azucar
0-5 40
5-15 20
15-30 10

Enrase y homogeneice.

Trasvase, a un tubo de ensayo limpio y seco, 10 ml (4.3) de dicha solucién y adicionele 2.0 ml de
solucién de rasanilina decolorada (3.3) y 2.0 ml de solucién de formaldehido (3.4), mezcle y déjelo
en reposo, a temperatura ambiental, durante 30 minutos. Mida la absorbancia en celda de 1.0 cm a
560 nm. Utilice agua destilada como referencia. Anote el valor de la lectura.

5.2 Curva de referencia. Deposite alicuotas de la solucién de referencia diluida de sulfito (3.13) de
1, 2, 3, 4,5y 6 mlen matraces aforados de 100 ml y reserve un matraz vacio para el nivel cero de
sulfito. A cada matraz afiddale 4 ml de la solucién de hidroxido de sodio 0.1 mol/l (3.6) y enrase
con la solucién de sacarosa pura(3.5) y homogeneice. De cada matraz transfiera una alicuota de
10 ml a un tubo de ensayo limpio y seco. Afiada 2 ml de la solucion de rosanilina decolorada (3.3)
y 2 ml de solucién de formaldehido (3.4) y mantenga los tubos a temperatura ambiental durante 30
minutos. Mida la absorbancia segun se indica en 5.1. Trace un grafico con estos valores y las
cantidades correspondientes de SO, en ug. La cantidad de SO, en cada tubo es:

cV/10 (ug SO,)
Donde
c es el valor determinado en 3.13
\Y es la cantidad, en ml, de sulfito diluido afladida cada matraz de 100 ml.
10 es un factor para ajustar el resultado.

6 Expresién de los resultados

6.1 Célculos. Calcule la concentracion de sulfito (C) mediante el empleo de la curva de referencia
y exprese el resultado como mg de SO,/kg de azucar blanco, utilizando la siguiente expresién:

C=10g/m
Donde:
g es la masa de dioxido de azufre, en ug, determinada segun el gréafico
m es la masa de azucar, en g, utilizada en 5.1.

10 es un factor para ajustar el resultado.

6.2 Precisidn. Para azucares blancos con contenido de sulfito en el intervalo entre 4.20 mg/kg vy
27.63 mg/kg, el intervalo de repetibilidad va desde 0.72 mg/kg hasta 5.6 mg/kg, con una
repetibilidad promedio de 3.24 mg/kg. Para los mismos azlcares blancos el intervalo de
reproducibilidad va desde 1.56 hasta 24.19, con una reproducibilidad promedio de 11.09 mg/kg.
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