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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 y otros documentos relacionados 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:

e Ha sido elaborada por el Comité Técnico de Normalizacién NC/CTN 30 de Frutas y Hortalizas
Elaboradas, integrado por las siguientes instituciones:

- Unidén de Conservas de Vegetales (UCV — MINAL)

- Centro Nacional de Inspeccién de la Calidad (CNICA — MINAL)

- Instituto de Investigaciones de la Industria Alimenticia (I11A — MINAL)
- Instituto de Nutricion e Higiene de los Alimentos (INHA — MINSAP)
- Instituto Superior Politécnico José A. Echeverria (CUJAE — MES)
- Ministerio del Comercio Interior (MINCIN)

- Cadena de Tiendas TRD Caribe

- Laboratorio CUBACONTROL S.A (MINCEX)

- Comercializadora ITH (MINTUR)

- ALIMPORT (MINCEX )

- Grupo Empresarial Comercial Caracol S.A.

- Sociedad Continental S.A (CUBALSE)

- Corporacion CIMEX

- Empresas de Industrias Alimentarias (Poder Popular)

- Aduana General de la Republica de Cuba (AGR)

- Instituto de Investigaciones en Normalizacion (ININ)

- Oficina Nacional de Normalizacion (ONN)

e Es una adopcion idéntica por el método de traduccion de la Norma Internacional 1ISO 17240:2004 Fruit and vegetable
products — Determination of tin content — Method using flame atomic absorption spectrometry y sustituye lo
establecido en el Capitulo 12 de la Norma Cubana NC 23-32:1981 Productos alimenticios. Contaminantes metalicos.
Analisis quimico solamente en lo referente a productos de frutas y vegetales. En su adopcién nacional se le han
afadido notas aclaratorias con letra de menor tamafio en los apartados 4.1, 6.5.1y 7.
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PRODUCTOS DE FRUTAS Y VEGETALES — DETERMINACION DEL CONTENIDO DE
ESTANO — METODO POR ESPECTROMETRIA DE ABSORCION ATOMICA USANDO LA
LLAMA

1 Objeto

Esta Norma Cubana establece un método espectrométrico por absorcién atdmica para la
determinacién del contenido de estafio de productos de frutas y vegetales en el rango de
concentracion de 10 mg/kg a 500 mg/kg. Es un método rapido, especialmente adecuado para
determinaciones de rutina de estafio en frutas y vegetales enlatados contaminados con estafio el
cual ha migrado desde la lata. El método puede ser aplicado con la cantidad prescrita de muestra
a productos con un contenido maximo total de materia seca de 30 %. Los productos con
contenidos mas altos de sélidos totales pueden ser analizados usando cantidades mas pequefias
de muestra después de la correspondiente dilucion con agua desionizada.

NOTA: El método de la determinacion de estafio en productos de frutas y vegetales se basa en el método NMKL No.
126/1988 (referencia [1] en la Bibliografia).

2 Principio

Los productos de frutas y vegetales se digieren en &cido clorhidrico a 80 °C y el contenido de
estafo se determina por espectrometria de absorcidn atomica por llama.

3 Reactivos

Usar solamente reactivos de grado analitico reconocido, a menos que otra cosa se establezca, y
agua desionizada o agua de pureza equivalente.

3.1 Acido clorhidrico: concentrado (020 =1,19 g/mL).

3.2 Acido clorhidrico: diluido (c = 6 mol/L).

Diluir 50 mL de éacido clorhidrico (3.1) con agua hasta 100 mL.

3.3 Estafio: solucién estdndar correspondiente a 1,0 mg de estafio por mililitro.
4 Aparatos

Los aparatos usuales de laboratorio y, en particular, los siguientes.

4.1 Molino mecénico: el eje interno y las cuchillas del cual se cubren con politetrafluoroetileno
(PTFE).

NOTA — Las cuchillas también podran ser de acero inoxidable.

4.2 Plancha con termostato: u otro equipo para el calentamiento rapido y control de la
temperatura. La exactitud requerida para la temperatura es + 3 °C.

4.3 Espectrémetro de absorcion atémica: provisto con un quemador de Oxido nitroso/acetileno
(5 cm), adecuado para mediciones a una longitud de onda de 235,5 nm.
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4.4 Lampara de estafio: ldmpara de catodo hueco o lampara de descarga sin electrodo (LDSE).
NOTA: El limite de deteccion del método es significativamente méas bajo cuando se usan ldmparas LDSE).

4.5 Papel filtro: Schleicher y Schull 589/1 (banda Negra)® o equivalente.
4.6 Balanza analitica
5 Muestra

Una muestra representativa deberd haber sido enviada al laboratorio. Esta no debera haber sido
dafiada o cambiada durante el transporte o almacenaje.

6 Procedimiento
6.1 Preparacién de la muestra de ensayo

Mezclar bien la muestra de laboratorio. Si es necesario, remover primero piedras, tallos y cortezas
de partes duras de las semillas y entonces molerla en el molino mecanico (4.1).

Los productos congelados o ultra congelados deberan ser previamente descongelados en un
envase cerrado, y el liquido formado durante este proceso debera ser afiadido al producto antes
de mezclar.

6.2 Porcién de ensayo

Pesar, con exactitud aproximada de 0,001 g, 5 g de la muestra de ensayo (6.1) en un tubo de
vidrio adecuado para la plancha con termostato (4.2) o directamente en un frasco volumétrico de
50 mL.

6.3 Descomposicion

Adicionar 10 mL de acido clorhidrico diluido (3.2). Incubar la muestra por 60 min en una plancha
con termostato o en un bafio de agua precalentada a 80 °C + 3 °C. Agitar la mezcla tres o cuatro
veces durante el periodo de calentamiento.

Transferir la muestra cuantitativamente a un frasco volumétrico de 50 mL y, después del
enfriamiento, diluir al volumen con agua. Filtrar la muestra a través del papel de filtro (4.5). El
filtrado esta ahora listo para la medicidn por espectrometria de absorcién atémica. Realizar la
determinacién preferentemente dentro de las 5 h a 6 h, o alternativamente almacenar el extracto
en un frasco plastico sellado.

! Schleicher y Schull 589/ (Banda Negra) es un ejemplo de un producto comercialmente adecuado. Esta informacion se
da solamente para la conveniencia de los usuarios de esta Norma Cubana y no constituye una aprobacién de la ISO de
este producto.
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6.4 Ensayo en blanco

Efectuar un ensayo en blanco transfiriendo 10 mL de acido clorhidrico diluido (3.2) a un tubo de
vidrio o un frasco volumétrico y usar el mismo procedimiento de descomposicién (6.3) como para
la porcion de ensayo (6.2).

6.5 Determinacién
6.5.1 Preparacién del gréafico de calibracion

Diluir la solucién estandar de estafio (3.3) adicionando 10 mL de acido clorhidrico concentrado
(3.1) por 100 mL, para obtener un nimero apropiado de soluciones estandar en el rango de
3,0 mg/L a 200 mg/L, cuando se use la lampara de catodo cdncavo, y en el rango 1,0 mg/L a
200 mg/L, cuando se use una lampara LDSE.

Encender la llama de 6xido nitroso/acetileno del espectrémetro de absorcidon atomica (4.3) de
acuerdo a las instrucciones del instrumento y ajustar el flujo de gas para dar una banda roja de
2 cm sobre la cabeza del quemador.

Aspirar cada una de estas soluciones, en orden, en la llama del espectrofotémetro (4.3). Usar una
mezcla de &cido clorhidrico diluido con agua (1 + 9) como un blanco.

Registrar los valores correspondientes de absorbancia y plotear el grafico de calibracion
(absorbancia contra concentracion de estafio en miligramos por litro).

NOTA — El grafico de calibracion puede ser realizado en equipos de tecnologia moderna con software para el
procesamiento de la informacién por computacion.

6.5.2 Medicion espectrométrica

Regular el instrumento para las condiciones 6ptimas previamente establecidas, usando la llama de
oxido nitroso/acetileno y una longitud de onda resonante de 235,5 nm.

Aspirar la solucién de ensayo (6.3) y la solucién en blanco (6.4) en la llama del espectrémetro
(4.3). Registrar las absorbancias correspondientes.

7 Calculo

El contenido de estafio de la muestra, expresado en miligramos por kilogramo del producto, esta
dado por la ecuacion:

kp - pb) x 50
Donde: ), _
m -, ~ -7 _pe
P es la concentracion de estafio de la solucion de ensayo, expresada en miligramos por
litro, leida desde el grafico de calibracion;
e, es la concentracion de estafio de la solucién de ensayo en blanco, expresada en
b miligramos por litro, leida desde el grafico de calibracion;
m es la masa, en gramos, de la porcién de ensayo.
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NOTA — El célculo de la concentracion de estafio puede ser sustituido en equipos de tecnologia moderna con software
para el procesamiento de la informacion por computacion.

8 Precision
8.1 General
La precision del método ha sido chequeada por estudios colaborativos (13 laboratorios) de
determinaciones de estafio en dos muestras de sopa de tomate y dos muestras de salsa de

manzana (Referencia [1] en la Bibliografia).

Los pardmetros estadisticos se expresan de acuerdo a la 1ISO 5725-2 (Referencia [2] en la
Bibliografia).

8.2 Repetibilidad

8.2.1 Sopa de tomate

Muestra 1: el coeficiente de repetibilidad de variacion es 4,3 %.
Muestra 2: el coeficiente de repetibilidad de variacion es 2,4 %.
8.2.2 Compota de manzana

Muestra 1: el coeficiente de repetibilidad de variacion es 1,078 %.

Muestra 2: el coeficiente de repetibilidad es 0,406 %.

NOTA: El coeficiente es dependiente del contenido de estafio en la muestra, y disminuye con el aumento del contenido
de estafio.

8.3 Reproducibilidad

8.3.1 Sopa de tomate

Muestra 1: el coeficiente de reproducibilidad de variacion es 12,0 %.
Muestra 2: el coeficiente de reproducibilidad de variacion es 7,1 %.
8.3.2 Compota de manzana

Muestra 1: el coeficiente de reproducibilidad de variacion es 9,4 %.
Muestra 2: el coeficiente de reproducibilidad es 4,0 %.

NOTA El coeficiente es dependiente del contenido de estafio en la muestra, y disminuye con el aumento
del contenido de estafio.
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9 Informe de ensayo

El informe de ensayo debera especificar:

a)
b)
c)
d)

e)

toda la informacion necesaria para la identificacion completa de la muestra;

el método de muestreo usado;

el método de ensayo usado, con referencia a esta Norma Cubana;

todos los detalles de operacién no especificados en esta Norma Cubana, o considerados
como opcionales, junto con detalles de cualquier incidente el cual pudiera haber

influenciado el o los resultados del ensayo;

el o los resultados de ensayo obtenidos, o, si la repetibilidad ha sido chequeada, el
resultado citado final obtenido.
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