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Prefacio

La Oficina Nacional de Normalizacién (NC) es el Organismo 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 normativos 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 Sustituye a la NC 23-05:1968 de idéntico titulo, cuyo contenido se presenta en la plantilla
vigente para las Normas Cubanas sin modificaciones, habiéndose actualizado soélo las referencias
normativas por parte de la Direccion de Normalizaciéon de la Oficina Nacional de Normalizacion.
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ACIDO SULFURICO TECNICO — DETERMINACION FOTOMETRICA DEL CONTENIDO DE
HIERRO POR EL METODO DEL 2,2 BIPIRIDIL

1 Objeto

Esta norma establece el método de ensayo para la determinacion fotométrica del contenido de
hierro en acido sulfdrico técnico, empleando el 2,2-bipiridil.

Este método es aplicable para la determinacion de contenidos de hierro superiores a 0,0001 %
m/m, expresados como Fe.

En esta norma se incluye un método para arbitraje y otro breve para el control rutinario de la
calidad de este producto.

2 Fundamento del método

Reduccién preliminar del hierro trivalente, por medio del cloruro de hidroxilamonio o del &cido
ascorbico.

Formacién de un complejo de hierro bivalente-2,2-bipiridil.

Medicion fotométrica del complejo coloreado, a una longitud de onda de aproximadamente
520 nm.

3 Reactivos
Se emplearan productos quimicos analiticos de calidad p.a., segun la NC 727 Productos quimicos
— Clasificacion por calidades y definiciones y agua para analisis segun la NC-1ISO 3696 Agua para

uso en analisis de laboratorio — Especificacién y método de ensayo.

3.1 Acido clorhidrico, solucion N (véase la NC 728: 2009 Soluciones reactivo de concentracion
aproximada para uso general).

3.2 Cloruro de hidroxilamonio (clorhidrato de hidroxilamina).
3.3 Acetato de amonio, solucién al 30 % m/v (véase la NC 728).
3.4 2,2-bipiridil, solucién clorhidrica al 1 % m/v.

Se disuelve 1 g de 2,2-bipiridil, determinado con una aproximacién de 0,1 mg, en 10 mL de &cido
clorhidrico (3.1) y se diluye hasta 100 mL.

3.5 Solucién patrén de hierro, 2 g/L de Fe

Se disuelven 7,022 g de sulfato de hierro Il y de amonio hexahidratado (SO4Fe; SO4(NH,4),.6H20),
determinado con una precision de 1 mg, en 50 mL de solucién de &cido sulftrico al 10 % m/v
(véase NC 728), se transfieren cuantitativamente a un frasco volumétrico de 500 mL y se diluye
hasta la marca.

1 mL de esta solucion contiene 2 mg de Fe.
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3.6 Solucion patron de hierro, 0,2 g/L de Fe.

Se transfieren 50,0 mL de la solucion (3.5) a un frasco volumétrico de 500 mL, se afiaden 5 mL de
solucién de &cido sulftrico al 10 % m/v y se diluye hasta la marca.

1 mL de esta solucién contiene 0,2 mg de Fe.
3.7 Solucion patron de hierro, 0,01 g/L de Fe.

Se transfieren 50,0 mL de la solucién (3.6) a un frasco volumétrico de 1 000 mL y se diluye hasta
la marca.

1 mL de esta solucion contiene 0,010 mg de Fe.

La solucion debe ser preparada al momento de usarse.

3.8 Acido sulfdrico, d = 1,84.

3.9 Acido ascérbico

3.10 Solucion patron de hierro, 0,1 g/L de Fe.

Se disuelven 0,8634 g de sulfato de hierro Ill y amonio dodecahidratado [(SO,).Fe NH4.12H,0],
determinado con una precision de 1 mg, en 10 mL de solucién de acido sulftrico al 20 % viv
(véase NC 728), se transfieren cuantitativamente a un frasco volumétrico de 1 000 mL y se diluye
hasta la marca.

1 mL de esta solucién contiene 0,1 mg de Fe.

3.11 Solucién patrén de hierro, 0,01 g/L de Fe.

Se transfieren 50,0 mL de la solucién (3.10) a un frasco volumétrico de 500 mL, se afiaden 50 mL
de solucién de acido sulfarico al 20 % v/v y se diluye hasta la marca.

1 mL de esta solucion contiene 0,010 mg de Fe.

4 Aparatos y utensilios

Utensilios comunes de laboratorio y

4.1 Pipeta de pesada, de 60 mL de capacidad aproximadamente, con tapa de vidrio esmerilado.
4.2 Pipeta de seguridad, de 10 mL.

4.3 Espectrofotometro ajustado a 520 nm o fotocolorimetro con filtro verde que tenga una
transmision maxima para 520 nm, aproximadamente.
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5 Procedimiento

5.1 Método de arbitraje

5.1.1 Muestra de ensayo

Se vierte en la pipeta de pesada (4.1) la cantidad de muestra necesaria para determinar la masa
por diferencia a una muestra de ensayo de aproximadamente 50 g, con apreciaciéon de 10 mg. Se
transfiere la muestra a un vaso de precipitados de capacidad adecuada (por ejemplo, de 250 mL).

5.1.2 Determinacién

5.1.2.1 Preparacion de la solucion de muestra de ensayo: Se coloca el vaso de precipitados
que contiene la muestra de ensayo (5.1.1) sobre un bafio de arena y se evapora a sequedad
cuidadosamente. Se enfria, se recoge con 2 mL de la solucién de acido clorhidrico (3.1) y 25 mL
de agua, calentando para facilitar la disolucién. Se transfiere cuantitativamente a un frasco
volumétrico de 100 mL, se diluye hasta la marca, se mezcla si es necesario y se filtra.

5.1.2.2 Desarrollo del color: Se transfiere una parte alicuota de la solucién de muestra (5.1.2.1)
conteniendo de 50 pg a 500 pg de hierro, a un frasco volumétrico de 100 mL. Si es necesario, se
diluye a 50 mL aproximadamente, se afiaden sucesivamente 2 mL de la solucibn de &cido
clorhidrico (3.1), 2 mL de la solucién de cloruro de hidroxilamonio (3.2) y, después de 5 minutos,
5 mL de la solucion de acetato de amonio (3.3) y 1 mL de la solucion de 2.2'-bipiridil (3.4). Se
diluye hasta la marca, se mezcla y se espera 10 minutos.

5.1.2.3 Medicién fotométrica: Se efectlia la medicién fotométrica a una longitud de onda de
aproximadamente 520 nm, ajustando previamente el instrumento a densidad 6ptica cero, usando
como referencia la solucién del ensayo en blanco (5.1.3).\

5.1.3 Ensayo en blanco

Al mismo tiempo que el andlisis de la muestra, se realiza un ensayo en blanco usando igual
procedimiento y las mismas cantidades de todos los reactivos empleados en la determinacion,
pero omitiendo la muestra de ensayo.

5.1.4 Preparacién de la curva de calibracién

5.1.4.1 Preparacidon de las soluciones patrones de comparacién: para la medicion fotométrica
con celdas de 1 cm. En once frascos volumétricos de 100 mL, se colocan las correspondientes
cantidades de solucidn patrén de hierro (3.7) indicadas en la Tabla siguiente:
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Solucion pg'r%n de hierro Correspondiente a Fe
mL Hg
0* 0
5,0 50
10,0 100
15,0 150
20,0 200
25,0 250
30,0 300
35,0 350
40,0 400
45,0 450
50,0 500

* Solucion de compensacion
Se afiade a cada frasco volumétrico la cantidad de agua suficiente para diluir a 50 mL
aproximadamente; a continuacién se afiaden 2 mL de la solucién de &cido clorhidrico (3.1), 2 mL
de solucion de cloruro de hidroxilamonio (3.2) y después de 5 minutos, 5 mL de la solucién de
acetato de amonio (3.3) y 1 mL de la solucion de 2.2"-bipiridil (3.4). Se diluye hasta la marca, se
mezcla bien y se espera 10 minutos.

5.1.4.2 Medicion fotométrica: Se efectla la medicion fotométrica de acuerdo con lo sefialado en
5.1.2.3, ajustando el instrumento a densidad éptica cero usando como referencia la solucién de
compensacion.

5.1.4.3 Preparacion del grafico de calibracion: Se prepara el gréafico de calibracién tomando, por
ejemplo, el contenido de hierro en microgramos por 100 mL de cada solucién patrén, como
abcisas, y los correspondientes valores de la densidad 6ptica, como ordenadas.

5.2 Método para el control rutinario

5.2.1 Determinacion

5.2.1.1 Muestra de ensayo y preparacion de la misma: Se miden con una pipeta de seguridad
(4.2) 10 mL de la muestra, se transfieren a un frasco volumétrico de 250 mL; se diluye hasta la
marca, se mezcla y se enfria a temperatura ambiente. La dilucion de la muestra de ensayo se
realiza con el frasco sumergido en un bafio de agua fria, con la cual se logra la temperatura
ambiente.

5.2.1.2 Desarrollo del color: Se transfiere una parte alicuota de la solucion de muestra (5.2.1.1)
conteniendo de 30 pg a 180 ug de hierro, a un frasco volumétrico de 100 mL. Si es necesario, se
diluye a 50 mL aproximadamente, se afladen 0,1 g de &cido ascorbico (3.9) y, después de
5 minutos, 25 mL de la solucién de acetato de amonio (3.3) y 0,5 mL de la solucién de 2,2"- bipiridil
(3.4). Se diluye hasta la marca, se mezcla y se espera 30 minutos.

5.2.1.3 Medicién fotométrica: Se efectla la medicion fotométrica de acuerdo a lo sefialado en
5.1.2.3, usando la solucién del ensayo en banco (5.2.2).

5.2.2 Ensayo en blanco

Se realiza un ensayo en blanco de acuerdo a lo sefialado en 5.1.3.
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5.2.3 Preparacién de la curva de calibracién

5.2.3.1 Preparacidon de las soluciones patrones de comparacién: para la medicion fotométrica
con celdas de 1 cm. En siete frascos volumétricos de 100 mL, se colocan las correspondientes
cantidades de la solucién patrén de hierro (3.11) indicadas en la siguiente Tabla:

Solucion p(gtﬁ? de hierro Correspondiente a Fe

mL H9
0* 0

3,0 30
6,0 60
9,0 90
12,0 120
15,0 150
18,0 180

* Solucion de compensacion

Se afiade a cada frasco volumétrico la cantidad de agua suficiente para diluir a 50 mL
aproximadamente; a continuacién se afiaden 0,1 g de acido ascorbico (3.9) y, después de
5 minutos, 25 mL de la solucién de acetato de amonio (3.3) y 0,5 mL de la solucion de 2.2"-bipiridil
(3.4). Se diluye hasta la marca, se mezcla y se espera 30 minutos.

5.2.3.2 Medicién fotométrica: Se efectia la mediciéon fotométrica de acuerdo con lo sefialado en
5.1.4.2.

5.2.3.3 Preparacion del grafico de calibracién: Se prepara el gréafico de calibracion de acuerdo a
lo sefialado en 5.1.4.3.

6 Expresion de los resultados

Por el grafico de calibracién (véanse 5.1.4.3 y 5.2.3.3), se determina el contenido de hierro
correspondiente a la medicién fotométrica en la parte alicuota de la solucibn de muestra de

ensayo.

El contenido de hierro, segun se trate del método para arbitraje (5.1) o del método para el control
rutinario (5.2), se calcula, respectivamente, por las férmulas siguientes:

A x 100 x 100
C=
VXM
A x 250 x 100
C=
VXxdxv

donde

C es el contenido de hierro expresado como % m/m de Fe,
A es el contenido de hierro en la parte alicuota de la soluciéon de muestra de ensayo, en g,
V es el volumen de la parte alicuota de la solucion de muestra de ensayo tomada para el

desarrollo del color, en mL,
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M es la masa de la muestra de ensayo, en g,

v es el volumen de la muestra de ensayo, en mL,

d es la densidad del acido sulfirico que se ensaya, a la temperatura a que se mide v, en
g/mL

COMPLEMENTO

Normas nacionales relacionadas:

NC 727: 2009 Productos quimicos — Clasificacion por calidades y definiciones.

NC-1SO 3696: 2004 Agua para uso en analisis de laboratorio — Especificacién y método de ensayo.
NC 728: 2009 Soluciones reactivo de concentracion aproximada para uso general.

Recomendaciones y proyectos ISO concordantes parcialmente:
ISO/DR 1185: 1967 Acido sulfdrico y 6leum para uso industrial — Determinacién del contenido de hierro —
Método espectrofotométrico de 2,2 -bipiridil.

Norma extranjera concordante parcialmente:
Checoslovaquia: CSN 65 1025: 1962 Ensayos de acido sulfarico técnico.





