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Prefacio

La Oficina Nacional de Normalizacion (NC) es el Organo Nacional de Normalizacion de la
Republica de Cuba y representa al pais ante las organizaciones internacionales y
regionales de normalizacion.

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

Esta Norma Cubana:

e Ha sido elaborada por el Comité Técnico de Normalizacion NC/CTN 52 de Cosméticos y
Agentes Activos de Superficie integrado por representantes de las siguientes entidades:

Ministerio Industria Ligera Corporacion CUBALSE

Ministerio de las Fuerzas Armadas Unién Suchel

Revolucionarias Centro Estatal de Control de Medicamentos
Oficina Nacional de Normalizacién Tiendas Recuperacion de Divisa Caribe
Centro Nacional de Medicina Natural y Laboratorio Biofarmacéutico

Tradicional Corporacion CIMEX

Ministerio de Comercio Interior Instituto de Investigaciones en Normalizacion

Instituto de Nutricion e Higiene de los Alimentos

¢ Toma elementos aplicables de la norma inglesa BS 5711/ 16:1979 Methods of sampling and
test for glycerol. Parte 16: Determination of iron content.

e Sustituye a la NC 25- 04- 13: 1982 Productos quimicos organicos. Glicerina refinada.
Determinacién del contenido de hierro por el método fotométrico con orto — fenantrolina.
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Todos los derechos reservados. A menos que se especifique, ninguna parte de esta
publicacion podra ser reproducida o utilizada en alguna forma o por medios
electronicos o mecanicos, incluyendo las fotocopias, fotografias y microfilmes, sin
el permiso escrito previo de:
Oficina Nacional de Normalizacién (NC)
Calle E No. 261, Vedado, Ciudad de La Habana, Habana 4, Cuba.
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GLICERINA REFINADA — DETERMINACION DEL CONTENIDO DE HIERRO

1 Objeto

Esta Norma Cubana establece el método de ensayo para la determinacién del contenido de hierro

E;:nzld:étodo fotométrico con orto — fenantrolina (en lo adelante, o - fenantrolina) en glicerina

2 Referencias normativas

Los documentos que se mencionan seguidamente son indispensables para la aplicacion de esta
Norma Cubana. Para las referencias fechadas, sélo se toma en consideracion la edicion citada.

NC 554 Glicerina — Métodos de ensayo.
3 Principio

Se determina fotométricamente la absorbancia del complejo formado por el hierro y la
ortofenantrolina.

4 Reactivos o materiales
4.1 Solucién de sulfito de sodio 1 N
4.2 Solucion de o — fenantrolina al 0,4 %

En un matraz aforado de 100 mL, se disuelve 0,4 g de o — fenantrolina en 10 mL de alcohol
etilico y se lleva a volumen con agua.

4.3 Acido clorhidrico concentrado 12 N

4.4 Solucién de acetato de amonio 6 N

4.5 Solucién patrén de hierro, 0.07 g/l

Se disuelve 0,4915 g de sulfato de hierro (Il) y amonio hexahidratado (Sal de Mohr) [FeSO, .
(NH4)»S0O,. 6H,0] en 50 mL de agua y se afiade con cuidado 20 ml de &cido sulfurico concentrado.
Se aflade solucidn de permanganato de potasio 0,2 N hasta que persista un débil color rosado. Se
transfiere la solucién a un matraz aforado de 1000 ml, se lleva a volumen con agua y se agita. Un
mililitro de esta solucion contiene 70 pg de hierro (como Fe)

5 Aparatos

5.1 Colorimetro fotoeléctrico con filtros que tengan una transmisién maxima entre 500 y 550 nm
o0 espectrofotbmetro ajustado a una longitud de onda de 520 nm.

5.2 Balanza analitica con vD 0,0001 mg.
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6 Muestreo
Se realizaré segun se establece en la NC 554.

7 Procedimiento
7.1 Preparacion de la porciéon de ensayo

Se pesa aproximadamente 10 g de la muestra de ensayo con un error maximo de = 0,1 mg,
directamente en un vaso de precipitados previamente tarado.

7.2 Determinacion
7.2.1 Desarrollo del color

A la porcion de ensayo se le afiade 10 mL de agua y se transfiere a un matraz aforado de 100 ml.
Se afladen 2 ml de &cido clorhidrico concentrado y se diluye con agua hasta 50 ml
aproximadamente.

7.2.2 Medicién fotométrica

Se efectla la medicién fotométrica después de 15 minutos de desarrollado el color y antes de
transcurrir 2 horas, con cualquiera de los medios de medicion sefialados en el apartado 5.1,
ajustando en cada caso al valor cero de absorbancia con la solucién de ensayo en blanco,
utilizando cubetas de 1 centimetro de paso de luz.

7.3 Ensayo en blanco

Se efectla el ensayo en blanco paralelamente con la determinacién, siguiendo el mismo
procedimiento utilizado para la misma, exceptuando la adicién de la porcion de ensayo.

7.4 Preparacion de las soluciones de comparacion para fotometria

Se transfiere a 11 matraces aforados de 100 mililitros, los volumenes de la solucién patron de
hierro indicados en la tabla siguiente:

Tabla 1 — Grafico de calibracién

Volumen de la solucién patrén de hierro Masa correspondiente de hierro

ml HY
1 2
0% 0
0,1 7
0,2 14
0,3 21
0,4 28
0,5 35
0,6 42
0,7 49
0,8 56
0,9 63
1,0 70

? Solucién de ensayo
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7.4.1 Desarrollo del color

Se procede igual que en el apartado 6.2.1

7.4.2 Medicion fotométrica

Se procede igual que en el apartado 6.2.2

7.4.3 Preparacion del gréfico de calibracion

Se construye el gréfico fijando en el eje de las abscisas la masa de hierro (como Fe)
correspondiente a las soluciones de comparacion y en el eje de las ordenadas los valores de
absorbancia obtenidos para cada solucién.

7.5 Expresién de los resultados

7.5.1 Calculos

Mediante el grafico de calibracién (véase 6.4.3) se determina la masa de hierro (como F¢) en la
porcién de ensayo.

Calcular el contenido de hierro (como F¢), en microgramo por gramo, utilizando la ecuacion:
my

Contenido de hierro = --------
m

donde:

m; es la masa de hierro en la porcion de ensayo, expresada en microgramos

m es la masa de la porcién de ensayo, expresada en gramos

7.5.2 Aproximacion de los resultados

Los resultados se dan aproximados hasta la décima.

8 Informe sobre el ensayo

Debe contener lo establecido en la NC 554.
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