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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:

» Ha sido elaborada por el Comité Técnico de Normalizacién NC/CTN 101 “Mineria y Minerales”,
integrado por representantes de las siguientes entidades:

- Ministerio de la Industria Basica - Unién GeoMinera (Oficina Central)

- Ministerio de Educacién Superior - Empresa Salinera Guantdnamo
- Ministerio de la Construccién - Empresa Salinera Tunas
-Ministerio de la Industria - Empresa Salinera Joa

Alimentaria - Empresa Salinera El Real
- Ministerio del Comercio Exterior - Centro de Investigaciones para la Industria
- Ministerio del Comercio Interior - Minero-Metalurgica
- Union del Niquel - Oficina Nacional de Recursos Minerales
-Empresa Nacional de Construccién y (ONRM) Ministerio de Ciencia, Tecnologia y
Disefio Medio Ambiente

- Industrial (ENCODI)
- Oficina Nacional de Normalizacién

= Es una adopcién idéntica por el método de traduccion de la Norma Internacional 1SO 2481:1973
Sodiun chloride for industrial use. Determination of halogens, expressed as chlorine. Mercurimetric
method.

e Sustituye a la NC-ISO 2481:2003 Cloruro de sodio para uso industrial- Determinacion de
hal6genos expresados como cloro- Método mercurimetrico
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CLORURO DE SODIO PARA USO INDUSTRIAL — DETERMINACION DE HALOGENOS
EXPRESADOS COMO CLORO — METODO MERCURIMETRICO

1 Objeto

Esta Norma Cubana especifica un método mercurimétrico para la determinaciéon de halégenos
expresados como cloro, en cloruro de sodio para uso industrial.

2 Referencias normativas

NC-ISO 2479:2012 Cloruro de sodio para uso industrial. Determinacion de materia insoluble en
agua o acido y preparacion de solucidn para otras determinaciones.

3 Principio

Valoracion de los iones halégenos con nitrato de mercurio (II) en presencia de difenilcarbazona
como indicador.

4 Reactivos

Agua destilada o de pureza equivalente.
4.1 Acido nitrico p 1,40 g/mL, aproximadamente 68% (m/m) o 14 N aproximadamente
4.2 Acido nitrico aproximadamente 2 N

4.3 Cloruro de sodio 0,1 N solucién de referencia normalizada

Pese, con aproximacion 0,1 mg, 5,8443 g de Cloruro de sodio previamente secado por 1 hora a
500 °C y enfriado en desecadora. Disuelva esto en agua en un volumétrico de 1000 mL, enrase y
homogenice.

4.4 Solucién estandar para ajuste de punto final

Prepare esta solucion estandar inmediatamente antes de usarla. Para 200 mL de agua en un
erlenmeyer de 500 mL afiada 3 gotas de solucién de bromofenol azul (4.6) y acido nitrico (4.2),
gota a gota hasta cambio de color de azul a amarillo. Afiada un exceso de 3 gotas de acido, entre
0,5y 1,0 mL de difenilcarbazona (4.7) y el volumen de nitrato de Hg () (4.5) (medido con bureta)
necesario para cambiar de color la solucién de amarillo a malva (alrededor de 1 gota).

4.5 Nitrato de mercurio (ll), solucion 0,1 N estandarizada volumétricamente.
4.5.1 Preparacion de la solucién

Pese 10,85 + 0,01 g de oxido de mercurio (Il) HgO y disuelva en 10 mL de solucién de acido nitrico
(4.1), lleve a un volumétrico de 1000 mL, enrase y homogenice.

Estandarice esta solucién siguiendo el procedimiento descrito en 4.5.2, ajustando a la
concentracion exacta que se necesita.
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4.5.2 Estandarizacion de la solucidén

Transfiera 40,0 mL de solucién estandar de referencia de cloruro de sodio (4.3) a un erlenmeyer de
500 mL, seguidos de 160 mL de agua y 3 gotas de bromofenol azul (4.6). Afiada acido nitrico (4.2)
gota a gota hasta que el indicador cambie de azul a amarillo. Afiada un exceso de 3 gotas de
acido a igual volumen de difenilcarbazona (4.7) como en la solucién para punto final (4.4). Valore
el cloruro con la solucion de Hg(NO3)2 que quiere estandarizar (4.5.1) hasta que el color cambie al
malva de la solucion de ajuste del punto final (4.4.) y reste el volumen de nitrato de mercurio ()
(4.5.1) afadido durante la preparacion de este estandar de ajuste del punto final
(aproximadamente 1 gota).

La cantidad correcta es 40,0 mL.

4.6 Bromofenol azulz: 1g/L solucién en 95% (V/V) etanol.

4.7 Difenilcarbazona: 5 g/L solucién en 95% (V/V) etanol.

Guarde esta solucidn en refrigeracién y ante cualquier cambio de coloracion reemplacela.

5 Equipamiento

Equipamiento ordinario de laboratorio.

6 Procedimiento

6.1 Muestra a analizar

Tome 50,0 mL de la solucién A conteniendo 100 g de muestra por 1000 mL.

6.2 Determinacion

6.2.1 Preparacion de la solucién muestra

Tome la muestra a analizar (6.1), lleve a un volumétrico de 500 mL, enrase y homogenice.

6.2.2 Valoracion

Tome 25,0 mL de la solucién a estudiar (6.2.1) en un erlenmeyer de 500 mL. Diluya a 200 mL,
entonces afada 3 gotas de bromofenol azul (4.6) y HNO; (4.2) gota a gota hasta cambio de color
de azul a amarillo. Afiada 3 gotas mas de acido y entre 0,5y 1,0 mL de difenilcarbazona.

Valore con la solucién de nitrato de mercurio (II) (4.5) hasta que marque el color malva de la
solucién del punto final (4.4).

Valore con la solucion de nitrato de mercurio (II) (4.5) hasta que marque el color malva de la
solucién del punto final (4.4).

! (ver apartado 6.3 en NC-ISO 2479)
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7 Expresion de los resultados
7.1 Método de calculo y féormula

El contenido de halégenos expresado como Cloro,(Cl) estd dado por la formula:

500 1000 100 141,8(V-V,)
(V- V,) X—X——X —X 0,003545= —————
2% 50 m m

donde

m : masa en gramos de la muestra utilizada para preparar la solucion A?

V : volumen en mL de la solucién normalizada de nitrato de mercurio (II) (4.5) usada en la
valoracién

V,: volumen en mL de la soluciébn normalizada de nitrato de mercurio (II) (4.5) usado en la
preparacion de la solucién del punto final.

0,003 545; masa en gramos del cloro correspondiente a 1 mL de la de la solucion normalizada de
ni- trato de mercurio (1) (4.5)

7.2 Repetibilidad y reproducibilidad

Andlisis comparativos de dos muestras en 19 laboratorios dieron los siguientes resultados
estadisticos:

Sal Evaporada Sal Marina
Media (% masa) 60.60 59,73
Desviaciéon Para la Repetibilidad (o) 0,06 0,06
estandar Para la Reproducibilidad (oR) 0,26 0,28

8 Reporte de analisis

El Reporte de analisis debe incluir lo siguiente:
a) referencia al método usado.

b) resultados y método de expresién usado.
¢) cualquier observacion inusual.

d) cualquier operacion no incluida en esta Norma Cubana que se tome como opcional.

2 (ver apartado 7.3 NC-1SO 2479)





