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1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

La presente norma mexicana establece el método colorimétrico y es aplicable a
azucares: refinado, blanco especial, estandar y crudo (mascabado), con un
contenido de plomo no mayor de 0,5 mg Pb / kg.

2 DEFINICIONES

Para los propdsitos de la presente norma mexicana se establecen las siguientes
definiciones:

2.1 Azucar refinado:
Producto sélido derivado de la cafia de azucar, constituido esencialmente por
cristales sueltos de sacarosa, en una concentracion minima de 99,90 % de

polarizacion.

Este tipo de azlcar se obtiene sometiendo el azucar crudo (mascabado) o
estandar a proceso de refinacion.
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2.2 Azucar blanco especial:

Producto sélido derivado de la cafia de azucar, constituido esencialmente por
cristales sueltos de sacarosa, en una concentracion minima de 99,70 % de
polarizacion.

Este tipo de azucar se obtiene mediante proceso similar al utilizado para
producir azucar crudo (mascabado) y estandar, optimizando las etapas de
clarificaciéon y centrifugacion, para alcanzar la calidad deseada.

2.3 AzUcar estandar:

Es el producto sélido derivado de la cafia de azucar, constituido esencialmente
por cristales sueltos de sacarosa, en una concentracion minima de 99,40 % de
polarizacion.

Este tipo de azucar se obtiene mediante proceso similar al utilizado para
producir azucar crudo (mascabado), aplicando variantes en las etapas de
clarificacién y centrifugacion, con el fin de conseguir la calidad del producto
deseada.

2.4 Azucar crudo (mascabado):

Es el producto sélido derivado de la cafia de azucar, constituido esencialmente
por cristales sueltos de sacarosa, que se encuentran cubiertos por una pelicula
de su miel madre, en una concentracién minima de 96 % de polarizacion.

Este tipo de azucar se obtiene mediante proceso industrial conformado de las
operaciones unitarias de extraccion, clarificacion, evaporacion, cristalizacion y
centrifugacién.

3 FUNDAMENTO

3.1 Para azucar refinado, blanco especial y estandar: El plomo se
extrae directamente de la solucién preparada, mediante agitacion
con una solucion de ditizona en cloroformo, descartando la capa
acuosa. La ditizona forma un complejo soluble en cloroformo de
color rojo caracteristico que contiene el plomo en solucién. Es
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posible una extraccion completa de la fase acuosa cuando el pH se
encuentra entre 9 y 11,5. Se impide la interferencia de otros iones
afadiendo citrato de amonio y cianuro de potasio. Al final se
realiza un emparejamiento del color con respecto a una soluciéon
preparada afiadiendo una cantidad conocida de solucién de plomo
a un blanco de ditizona.

3.2 Para azucar crudo (mascabado): Los constituyentes organicos
provocan la formacion de una emulsiobn de la ditizona en
cloroformo, que tiene como consecuencia una separacion pobre de
las fases acuosa y de cloroforma. Se logra la eliminacion de los
componentes organicos incinerando el azucar, después de haber
afnadido nitrato de magnesio a una temperatura que no exceda de

500 °C.
4 REACTIVOS Y MATERIALES
4.1 Reactivos

Los reactivos que a continuacién se mencionan deben ser grado analitico y
cuando se mencione el uso de agua esta debe ser destilada

4.1.1 Solucién de hidréxido de amonio de 0,88 g/mL;

4.1.2 Solucién de citrato de amonio de 25 g/100 mL: disolver 62,5 g de
citrato de amonio en agua y afadir 5 mL de la solucién de
hidroxido de amonio (4.1.1) y aforar a 250 mL con agua. Extraer
la solucién usando volumenes sucesivos de la solucion de ditizona
de 0,1 g / 100 mL para asegurar la completa eliminacion de los
metales pesados, esto se detecta por un color verde que persiste
en la capa de cloroformo;

4.1.3 Solucidon de cianuro de potasio en agua de 5 g /100 mL: disolver
5 g de cianuro de potasio en agua destilada y aforar a 100 mL.
Dejar en reposo por 2 dias antes de su uso, para permitir la
oxidacion de las trazas de azufre;
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4.1.4 Solucion de ditizona (difeniltiocarbazona: CsHsN=NCSNH- NHCgHs)
de 2 g/100 mL: disolver 20 g de ditizona en 1,000 mL de
cloroformo, esta solucién se debe preparar diariamente;

4.1.5 Acido clorhidrico concentrado (1,18 g/ mL);

4.1.6 Acido nitrico concentrado (1,42 g/mL), conteniendo menos de
0,005 mg Pb / L;

4.1.7 Acido nitrico aproximadamente 1 % V/V diluido: medir 10 mL de
acido nitrico concentrado y llevar a 1 000 mL con agua;

4.1.8 Acido nitrico 1,0 N: medir 15,6 mL de &cido nitrico concentrado y
llevar a 250 mL con agua;

4.1.9 Solucion estandar de plomo (0,1 g Pb/100 mL): disolver 0,160 g
de nitrato de plomo en solucién 1,0 N de acido nitrico y llevar a
100 mL;

4.1.10 Solucién estadndar de plomo diluida (0,001 g Pb / 100 mL): medir
10 mL de soluciéon estandar de plomo y llevar a 1,000 mL con
agua;

4.1.11 Cloroformo;

4.1.12 Solucion de alcohol etilico: medir 20 mL de alcohol etilico y llevar

a 100 mL con agua;

4.1.13 Indicador azul de bromotimol: disolver 0,04 g de azul de
bromotimol en soluciéon de alcohol etilico y llevar a 100 mL;

4.1.14 Solucién de nitrato de magnesio: disolver 10 g de nitrato de
magnesio Mg (NO3). en agua y aforar a 100 mL;

4.2 Materiales

- Céapsula de niquel o crisol de platino de capacidad adecuada;

- Microburetas de 2 mL y 5 mL con divisién minima de 0,05 mL;
- Bureta de 25 mL;

- Pipetas volumétricas de 5 mL y 10 mL;

- Pipeta graduada de 10 mL;
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Embudos de separacion de 100 mL;

Matraces aforados de 100 mL, 250 mL y 1000 mL;
Matraces Erlenmeyer de 100 mL;

Tubos de Nessler de 25 mL, y

Material comUn de laboratorio.

INSTRUMENTOS

Balanza con sensibilidad de 0,001 g. Este instrumento debe contar
con informe vigente de calibracion y/o verificacion con patrones
certificados;

Estufa con regulador de temperatura;
Mufla con regulador de temperatura, y

Bafio de agua con control de temperatura.

PROCEDIMIENTO

Para azucares refinado, blanco especial y estandar:

En un vaso de precipitados, disolver 10 g de azucar con 20 mL de
agua y transferir la solucibn a un embudo de separacion de
100 mL, usando Unicamente 5 mL mas de agua para desprender
la solucién adherida a las paredes del vaso e incorporarla al
embudo.

Agregar 2.5 mL de acido clorhidrico concentrado, tapar el embudo
y agitar durante 5 minutos. Agregar 5 a 6 gotas de indicador azul
de bromotimol y con una bureta poco a poco agregar soluciéon
amoniacal hasta obtener un color azul intenso, después agregar
1,5 mL para garantizar un pH entre 9 y 11,5, necesario para
lograr una completa extracciéon del plomo. Agregar 1 mL de
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solucion de citrato de amonio y 1 mL de soluciéon de cianuro de
potasio para eliminar la interferencia de otros iones.

Con una bureta de 5 mL, agregar solucion de ditizona, hasta que
aparezca el color rojo ladrillo caracteristico del complejo ditizona
plomo. Cuando la intensidad del color ya no aumente, agregar un
exceso de ditizona para asegurar que todo el plomo ha
reaccionado, agitar vigorosamente el embudo hasta que
desaparezca poco apoco el color rojo y reaparezca el azul. Dejar
separar las dos capas y la inferior que contiene el complejo
disuelto en el cloroformo, en el cual esta disuelta la ditizona,
transferirla a otro embudo de separacion de la misma capacidad,
incorporando el lavado que se hace en la capa superior con unas
gotas de cloroformo.

Agregar 10 mL de &cido nitrico diluido y agitar vigorosamente de
manera que el plomo sea transferido a la fase acuosa, lo que se
detecta por una recuperacion del color verde en la fase del
cloroformo. En caso de no obtener el color verde, afadir mas
acido nitrico diluido. Desechar la fase de cloroformo agotada.

Determinacién del plomo: A la capa que queda en el embudo,
agregar 0,2 mL de solucion de citrato de amonio, 5 gotas de
solucién amoniacal y 0,2 mL de solucion de cianuro de potasio.
Inmediatamente después vy sin dejar de agitar, con la bureta de
2 mL, agregar poco a poco la solucion de ditizona hasta que la
intensidad del color rojo ya no aumente, en ese momento se
completa la reaccion. Agitar el embudo de separacion hasta que el
color rojo cambie al azul. El contenido total del embudo se lleva a
los tubos de Nessler de 25 mL.

Preparar un blanco, colocando en otro embudo de separacion de
100 mL, 25 mL de agua, 5 gotas de indicador azul de bromotimol,
5 gotas de solucién amoniacal y 0,2 mL de cianuro de potasio.
Agregar la misma cantidad de solucion de ditizona que se usa en
la muestra, con la bureta de 2 mL y agitando el embudo de
separacion, agregar la solucién estadndar de plomo diluida hasta
que el color de la solucion colocada en el tubo de Nessler de
25 mL, sea igual a la del tubo correspondiente a la muestra.

Para azucares crudos (mascabado):
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6.2.1 Se requiere un primer paso de incineraciéon para eliminar la
materia organica. En la capsula de niquel o en el crisol de platino,
pesar 5 g de azucar y tratarlos con 10 mL de soluciéon de nitrato
de magnesio. Evaporar a sequedad y llevar a la mufla a una
temperatura no mayor de 500 °C (no exceder esta temperatura
ya que algunos compuestos de plomo pueden volatilizarse). La
ceniza se disuelve en 1 mL de &cido clorhidrico concentrado y se
diluye con 25 mL de agua. Después de calentar en el bafio de
agua durante 15 minutos a temperatura de ebullicion, el
contenido de plomo se determina siguiendo los pasos 6.1.2 a
6.1.6, sin agregar ninguna cantidad adicional de acido clorhidrico.

7 EXPRESION DE RESULTADOS

7.1 Para azucares refinado, blanco especial y estandar:

El contenido de plomo se expresa en mg Pb/Kg de azucar segun la formula:

. 10V
Contenido de Pb = ———
W
Donde:
\% es el volumen en mL de solucién estandar de plomo diluida,
empleados en el analisis del paso 6.1.6.
W es el gramo de muestra empleada en el analisis.
7.2 Para azucares crudos (mascabado):

El contenido de plomo se expresa en mg Pb / Kg de azucar, empleando la
formula anterior.
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8 VIGENCIA

Esta norma mexicana no coincide con ninguna norma internacional, por no

existir referencia alguna al momento de su elaboracion.
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10 CONCORDANCIA CON NORMAS INTERNACIONALES

Esta norma mexicana no coincide con ninguna norma internacional, por no

existir referencia alguna al momento de su elaboracion.

México, D.F., a 19 de septiembre de 2012

El Director General, CHRISTIAN TUREGANO ROLDAN.- Rubrica.



