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NORMA VENEZOLANA COVENIN
SAL COMESTIBLE. 179-2:2021
PARTE 2. METODOS DE ENSAYO. (3ra. Revision)

1. OBJETO

Esta norma establece los métodos de ensayo que deben aplicarse para el andlisis de la sal comestible
para consumo humano o animal de produccion nacional o importada que se comercializa en el pais,
destinada tanto a la venta directa al consumidor como a la industria alimentaria.

2. ALCANCE

Aplica para los métodos de analisis fisico quimico de la sal comestible de consumo humano, elaborada,
empacada, comercializada y distribuida en el territorio nacional.

3. REFERENCIAS NORMATIVAS

Las siguientes normas contienen disposiciones que, al ser citadas en este texto, constituyen requisitos
de esta norma; las ediciones indicadas, estaban en vigencia en el momento de esta publicacion. Como
toda norma esta sujeta a revision, se recomienda a aquellos que realicen acuerdos con base en ellas,
gue analicen la conveniencia de usar las ediciones mas recientes de las normas citadas seguidamente:

APHA 1992 Standard methods for the examination of water and wastewater.

COVENIN 254:1998 Cedazos de ensayo. (2da. Revision).

COVENIN 921:1982 Alimentos. Determinacion de yodo. (1ra. Revision).

COVENIN 948:1983 Alimentos. Determinacion de arsénico. (1ra. Revision).

COVENIN 986:1982 Alimentos. Determinacion de calcio y magnesio. Método
complexométrico. (1ra. Revision).

COVENIN 1334:1978 Alimentos. Determinacién de cobre por espectrofotometria de
absorcion atémica.

COVENIN 1335:1978 Alimentos. Determinacion de plomo.

COVENIN 1336:1978 Alimentos. Determinacion de cadmio.

COVENIN 1338:1986 Alimentos envasados muestreo.

COVENIN 1407:1979 Alimentos. Determinacion de mercurio.

COVENIN 1815:1981 Alimentos. Determinacion de sulfatos.

COVENIN 2118:1984 Sal. Determinacion de carbonatos.

COVENIN 3163:1998 Sal. Determinacion de yodo. (1ra. Revision).

COVENIN 3164:1995 Sal. Determinacion de fluoruro.
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4. METODOS DE ENSAYO

4.1. Determinacion de granulometria

4.1.1. Fundamento

Su finalidad es conocer la distribucion por tamafio de las particulas en una muestra de sal para
consumo humano, se emplean tamices normalizados y numerados, dispuestos de mayor a menor
abertura.

4.1.2. Materiales

a) Tamiz N° 16 (1190 p).

b) Tamiz N° 20 (841 p).

¢) Tamiz N° 70 (210 ).

4.1.3. Procedimiento

4.1.3.1. Pese de 500 a 1000 g de la muestra seca y coloque sobre un juego ensamblado de dos o tres
tamices dependiendo de las caracteristicas indicadas para el tipo de sal, previamente pesado y cerrado
en el fondo con un platillo receptor y en la parte superior con una tapa. El tamiz de abertura mayor
debe estar sobre el de abertura menor.

4.1.3.2. El juego de tamices se tapa y se agita sobre una superficie plana durante 10 minutos, con
movimientos circulares. Algunas veces durante la operacion, se debe examinar el contenido de los
tamices y deshacer cuidadosamente con una espatula, los terrones que puedan observarse, pero sin
presionarlos contra la malla.

4.1.3.3. Pese separadamente el contenido del platillo receptor y de los tamices.

4.1.4. Expresion de los resultados

a) La granulometria se expresa en porcentaje de sal retenida (%) y se calcula de la siguiente manera:
M
X = —1x100
M

b) La granulometria se expresa en porcentaje de sal pasante (%) y se calcula de la siguiente manera:

- M-M,

Y x100

donde:

X= Porcentaje de sal retenido en el cedazo o tamiz seleccionado.

Y= Porcentaje de sal pasante en el cedazo o tamiz seleccionado.

M= Masa de la muestra en gramos.

M;= Masa de la sal retenida en el cedazo o tamiz seleccionado en gramos.
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NOTA. Esta formula es aplicable para los diferentes cedazos o tamices empleados para la determinacion de la
granulometria de sal retenida.

4.2. Consideraciones generales para la preparacion y acondicionamiento de la muestra para el
analisis quimico

La muestra se extiende en una superficie plana, limpia y con la ayuda de una espéatula se aglomera
formando un cono. Posteriormente, se divide el cono en cuatro cuadrantes, de los cuales dos partes

opuestas son apartadas y las otras dos se vuelven a unir para repetir el procedimiento una vez mas,
finalmente se tomara la muestra con que se trabajara y se guardara en frascos herméticos.

NOTA. Si la muestra estd compuesta por cristales gruesos se debe triturar hasta que pase por un tamiz N° 20 y se
retenga en un tamiz N° 80. Luego se procede a homogenizar como se indica en el parrafo anterior.

4.3. Determinacion del contenido de humedad
4.3.1. Fundamento

El método se basa en la deshidratacion de la sal, por calentamiento en estufa, hasta alcanzar un peso
constante.

4.3.2. Materiales y equipos

a) Balanza analitica con precisién 0,1 mg.

b) Estufa de secado con regulador de temperatura, con una apreciacion de 1 °C.

¢) Desecador con agente desecante.

d) Capsulas de vidrio o porcelana.

e) Pinzas.

4.3.3. Procedimientos

A continuacién se muestran dos condiciones para realizar el ensayo:

a) Pesar aproximadamente 5 g de muestra, en la capsula previamente tarada, colocar en la estufa entre
100 °C - 110 °C por cinco (5) horas, pasar al desecador, enfriar y pesar. Repetir la operacion hasta
alcanzar un peso constante. La pérdida de peso se considera como humedad.

b) Pesar aproximadamente 5 g de muestra en la capsula previamente tarada, colocar en la estufa entre
115 °C - 120 °C por dos (2) horas, pasar al desecador, enfriar y pesar. Repetir la operacion hasta
alcanzar un peso constante. La pérdida de peso se considera como humedad.

4.3.4. Expresion de los resultados

El contenido de humedad en la muestra se calcula mediante la siguiente expresion:

%H = M2~ Ms 109
M. —

2 1
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donde:

% H= Porcentaje de humedad.

M= Peso de la capsula vacia, en gramos.

M2= Peso de la capsula mas la muestra himeda, en gramos.

Ms= Peso de la capsula mas la muestra seca, en gramos.

4.4, Determinacion del contenido de materia insoluble

4.4.1. Fundamento

Determinacion de los sélidos retenidos por filtracion, previa solubilizacion de la muestra en agua.
4.4.2. Materiales y equipos

a) Agitador magnético.

b) Balanza analitica, con precision de 0,1 mg.

c) Bomba de vacio.

d) Estufa de secado con regulador de temperatura, con una apreciacion de 1 °C.
e) Adaptador de caucho para Erlenmeyer de filtracién al vacio.

f) Barra magnética recubierta con teflon.

g) Crisol Gooch porosidad media (M).

h) Desecador con agente desecante.

i) Matraz Erlenmeyer con tubuladura lateral de 1000 ml.

j) Tubo de ensayo.

k) Varilla agitadora de vidrio.

1) Vaso de precipitado de 600 ml.

m) Papel de filtro cualitativo, de filtracion rapida, para retencion de precipitados gruesos y
gelatinosos y contenido de cenizas no mayor de 0,06 %.

4.4.3. Reactivos
a) Agua destilada o desionizada.

b) Solucidn de nitrato de plata aproximadamente 0,1 N.
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4.4.4. Procedimiento

4.4.4.1. Pesar aproximadamente 50 g de muestra en un vaso de precipitado de 600 ml, disolver con
agitacion constante en 500 ml de agua destilada caliente. Dejar en reposo minimo 30 minutos.

4.4.4.2. Con ayuda de la varilla de vidrio filtrar a través de crisol Gooch, previamente tarado (tapado).
Lavar el vaso de precipitado y el crisol Gooch con el residuo, con pequefias porciones de agua, hasta
que el filtrado no presente opalescencia al adicionar una gota de solucién de nitrato de plata 0,1 N.
Secar el crisol Gooch con el residuo en estufa a 105 + 5 °C por dos (2) horas. Enfriar en desecador y
pesar. Repetir las operaciones hasta alcanzar un peso constante.

4.4.5. Expresion de resultados

El contenido de materia insoluble se expresa en porcentaje y se calcula como sigue:

M,) *100

M|:L
M

doénde:

MI = Contenido de materia insoluble, en porcentaje.

M= Masa de la muestra en gramos.

M= Peso del Gooch sin residuo, en gramos.

M= Peso del Gooch con el residuo, en gramos.

4.5. Determinacion de cloruros (expresado como cloruro de sodio)
4.5.1. Fundamento

a) Determinacion de la cantidad de cloruro de sodio, por valoracién volumétrica con nitrato de plata
0,1 N, en presencia de cromato de potasio como indicador.

b) EI método se basa en la precipitacién del idén cloruro, como cloruro de plata, de acuerdo con la
reaccion siguiente:

ClI"+ Ag*—» AgClI
4.5.2. Materiales y equipos
a) Balanza analitica, con precision de 0,1 mg.
b) Estufa.
¢) Matraz aforado de 1000 ml.
d) Bureta graduada de 50 ml.
e) Pinzas para bureta.
f) Soporte para bureta.

g) Matraz Erlenmeyer de 250 ml.
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h) Pipeta volumétrica de 25 ml.
4.5.3. Reactivos

a) Agua destilada o desionizada.
b) Nitrato de plata.

¢) Cromato de potasio.

4.5.4. Preparacién de reactivos

a) Solucién de cromato de potasio al 5 %: pesar 5 g del reactivo y disolver hasta 100 ml de agua
destilada.

b) Solucidn valorada de nitrato de plata 0,1 N: disolver 17,0 g de nitrato de plata (AgNQOs, reactivo
para analisis) en agua destilada y diluir la solucion hasta 1000 ml en un matraz aforado.

4.5.5. Estandarizacion del nitrato de plata 0,1 N

4.5.5.1. Debe realizarse por duplicado. Pesar 5,8 g de cloruro de sodio (NaCl, reactivo para analisis,
secado previamente a 250 °C - 350 °C), disolverlos en 200 ml de agua destilada y diluir la solucién
hasta 1000 ml en un matraz volumétrico.

4.5.5.2. Transferir una alicuota de 25 ml de la solucion diluida a un matraz Erlenmeyer de 250 ml,
afiadir 1 ml de solucioén al 5 % de cromato de potasio como indicador, y titular con la solucién 0,1 N de
nitrato de plata, hasta que aparezca un ligero color café-rojizo que persista luego de una brusca
agitacion. Repetir la titulacion sobre un blanco aplicando el mismo procedimiento, pero reemplazando
los 25 ml de solucion diluida de cloruro de sodio por 25 ml de agua destilada. La normalidad de la
solucion de nitrato de plata se calcula mediante la siguiente expresion:

*
N NacCl VNaCI

NAQNQ = V

AgNG
4.5.6. Procedimiento

4.5.6.1. Pesar alrededor de 10 g de la muestra de sal seca. Disolver en agua destilada y llevar a un
matraz aforado de 1000 ml.

4.5.6.2. Tomar una alicuota de 25 ml, transferir a un matraz Erlenmeyer vy titular con la solucion de
nitrato de plata 0,1 N, usando como indicador 1 ml de la solucién de cromato de potasio al 5 %. Titular
hasta que aparezca un color café-rojizo persistente.

4.5.6.3. Preparar un blanco usando 25 ml de agua destilada.

4.5.7. Expresion de los resultados

El contenido de cloruro de sodio en base a la muestra seca, se calcula usando la siguiente formula:
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~0,05845*N(V1-V2)*a*100
d*M

C

donde:

C= Contenido de cloruro de sodio, en porcentaje.

N= Normalidad de la solucién de nitrato de plata.

V1= Volumen de la solucién de nitrato de plata gastados en la muestra.

V2= Volumen de la solucién de nitrato de plata gastados en el blanco.

a= Volumen a que se diluyé la muestra (1000 ml).

d= Alicuota tomada para titular (25 ml).

M= Masa de muestra en gramos.

0,05845 g = Peso equivalente del cloruro de sodio.

4.6. Determinacion de sulfatos por turbidimetria

4.6.1. Fundamento

El ion sulfato (SOZ ) es precipitado en medio acido con cloruro de bario (BaCl,) para formar
cristales de sulfato de bario (BaSO,) de tamafio uniforme causando cierto grado de turbidez, el cual es
proporcional a su concentracion. La absorbancia es medida en un espectrofotometro a 420 nm vy la
concentracion de SOZ~ es determinada a través de la curva de calibracion.

4.6.2. Materiales y equipos

a) Agitadores magnéticos.

b) Balanza analitica.

c) Espectrofotémetro con capacidad para medir longitud de onda de 420 nm.

d) Balones volumétricos de 100 ml.

e) Barra magnética recubierta con teflon.

f) Cron6metro.

g) Erlenmeyers de 250 ml.

h) Pipetas volumétricas de 2, 5, 10, 20 y 25 ml.

i) Propipeta.

J) Reactivos.

k) Agua destilada o desionizada.

1) Cloruro de bario en cristales.

m) Sulfato de sodio anhidro R.A.

n) Glicerina.
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0) Etanol.
p) HCI.
4.6.3. Preparacion de reactivos

4.6.3.1. Solucion acondicionadora: mezclar 50 ml de glicerina con una solucion que contiene 30 ml de
acido clorhidrico concentrado, 300 ml de agua destilada, 100 ml de etanol al 95 %y 75 g de cloruro de
sodio.

4.6.3.2. Solucion estandar de sulfato: pesar con exactitud 147,9 mg de sulfato de sodio anhidro,
previamente secado en estufa a 105 °C por dos (2) horas, pasar a un balon aforado de 1000 ml, disolver
con agua destilada y completar hasta el volumen total y mezclar. Cada mililitro de la solucion contiene
100 ug de SOZ~

4.6.4. Procedimiento

4.6.4.1. Preparacion de la muestra: pesar con exactitud 2 g de muestra, transferir a un bal6n
volumétrico de 200 ml, disolver con agua destilada o desionizada y completar hasta el volumen total y
mezclar. Tomar una alicuota de 50 ml y transferir a un balén aforado de 100 ml, enrasar con agua
destilada.

4.6.4.2. Preparar un blanco de reactivos con 100 ml de agua destilada o desionizada en un Erlenmeyer
de 250 ml que contenga un agitador magnético, colocar sobre la plancha de agitacion y sin dejar de
agitar, afiadir 5 ml de la solucién acondicionadora, y agregar 0,5 g de cristales de cloruro de bario.
Agitar durante un minuto exacto a velocidad constante. Inmediatamente transferir la solucién a una
celda del equipo y esperar 30 segundos, hacer cero en el equipo.

) 3 1009 1g
%S0;” = ppmSO; de la curva x fd X M Xlooomg

4.6.4.3. Preparar una curva de calibracion mediante la realizacién de una serie de patrones diluidos en

2—
100 ml, en un rango de concentracion de 0 - 40 mg SO, /L

se describe en el parrafo anterior.

, €n incrementos de 5 mg. Tratar como

NOTA. La muestra se trata al igual que el blanco, y se lee la absorbancia antes de los 4 minutos.
4.6.5. Expresion de los resultados

El contenido de sulfatos en la muestra se expresa en porcentaje y se calcula de la siguiente manera:
%SO =g /1009

_100ml ,_200ml
~1000ml  50ml

doénde:
M= Masa de la muestra en gramos.
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4.7. Determinacion de nitritos

4.7.1. Fundamento

4.7.1.1. Se utilizara el método colorimétrico basado en la reaccion de Griess. La diazotacion de la
sulfanilamida en medio &cido y su copulacion con diclorhidrato de N-(1-naftil)-etilendiamina (diclorato
de NED) da un complejo coloreado pUrpura adecuado para la determinacion espectrofotométrica de los
nitritos.

4.7.1.2. Podemos distinguir dos etapas:

a) Diazotacion de la sulfanilamida, formandose un cation de diazonio incoloro.

b) Copulacién del cation con el clorhidrato de NED, dando un colorante azoico de color parpura. La

reaccion es la siguiente:
HO 5_@_ NO.~ HGS—(D— Nyt 4 8-. )N I, ..Hp,s_@_x __-.'8 NH (EH )N s

Sal de Diazonio Colorante azoico

4.7.1.3. La American Public Health Association (1992) establece que, para el ensayo de nitrito
mediante el método colorimétrico, el sistema de color obedece a la Ley de Beer hasta 180 mg NO2-/L
con un paso de luz de 1 cm a 543 nm.

4.7.2. Materiales y equipos

a) Estufa.

b) Balanza.

c) Agitador magnético.

d) Espectrofotometro UV-VIS.

e) Celdas de vidrio con paso de luz de 1 cm.

f) Pipetas volumétricas de 2, 5, 10, 20 y 25 ml.

g) Propipeta.

h) Balones volumétricos de 100 ml.

i) Barra magnética recubierta con teflon.

j) Papel filtrante grado 42.

4.7.3. Reactivos

a) Agua destilada o desionizada.
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b) Nitrito de sodio (PA).

¢) Acido fosforico 85 %.

d) Sulfanilamida.

e) N- (1-naftil)-etilendiamina diclorhidrato Hidroxido de sodio 1 N.

f) Acido clorhidrico 1 N.

4.7.4. Preparacion del reactivo colorante

A 800 ml de agua agregar 100 ml de acido fosférico al 85 % y 10 g de sulfanilamida, agitar y disolver
totalmente. Afiadir 1 g de N- (1-naftil)-etilendiamina diclorhidrato. Mezclar hasta disolver, y diluir
hasta completar 1 litro con agua. Esta solucion es estable hasta por seis meses si se guarda en una
botella oscura y en refrigeracion.

4.7.5. Preparacion de la muestra

Preparar una solucién al 2 % aproximadamente de la muestra a ensayar. De ser necesario, ajustar pH
entre 7 'y 9 con &cido clorhidrico o hidroxido de sodio, filtrar a través de papel filtrante grado 42.

4.7.6. Procedimiento

4.7.6.1. Prueba cualitativa

Tome una alicuota de la solucion de la muestra y adicione 5 gotas del reactivo colorante, agitar y
esperar 10 minutos. Observar si hay coloracion. Si presenta coloracién continte con la preparacion de
las soluciones para cuantificar. En caso de no presentar coloracion, se reporta ausente.

4.7.6.2. Prueba cuantitativa

Preparacion de soluciones estandar patron.

4.7.6.3. Solucion intermedia de nitritos

Concentracion teorica de 50 mg NO2-/L, preparada por pesada directa de 0,1244 g de Nitrito de Sodio,
secado previamente a 105 °C durante dos (2) horas y disuelto hasta completar 500 ml con agua
destilada a temperatura ambiente.

4.7.6.4. Solucién estandar de nitritos

Concentracion tedrica de 1,0 mg NO2-/L, preparado por dilucion, tomando 5 ml de la solucién
intermedia y diluyendo a 250 ml con agua destilada. A partir de esta solucion, prepare tres soluciones
estandar de diferentes concentraciones.

4.7.6.5. Estandar 1

Concentracion teorica de 0,02 mg NO2-/L, preparado por dilucién, tomando 4 ml de la solucién
estandar y diluyendo a 200 ml con agua destilada, aforando a 20 °C.
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4.7.6.6. Estandar 2

Concentracion teorica de 0,5 mg NO2-/L, preparado por dilucién, tomando 100 ml de la solucién
estandar y diluyendo a 200 ml con agua destilada, aforando a 20 °C.

4.7.6.7. Estandar 3

4.7.6.7.1. Concentracion tedrica de 1,0 mg NO2-/L, tomando directamente una alicuota de 50 ml de la
solucion estandar.

4.7.6.7.2. Transferir una alicuota de 25,0 ml del blanco (agua destilada) y los estandares en
Erlenmeyer de 125 ml y adicionar 1 ml del reactivo colorante, dejar que se desarrolle el color unos 10
minutos. Leer antes de transcurridas dos horas la absorbancia en el espectrofotémetro a 543 nm. Hacer
cero en el equipo con el blanco.

NOTA. El complejo es estable hasta dos (2) horas después de adicionarse el reactivo colorante.
4.7.7. Expresion de los resultados
4.7.7.1. Se reporta si hay presencia o ausencia segun el desarrollo del color.

4.7.7.2. El contenido de Nitritos se obtiene mediante la curva de calibracién (ecuacion de la recta) en
ppm:

Y=mx+bhb

dénde:

Y = Absorbancia medida de la muestra.
m= Pendiente de la curva de calibracion.
b= Punto de corte de la curva.

x= Concentracion en mg NO2 /L.

El contenido de nitritos en la muestra se expresa en porcentaje y se calcula de la siguiente manera:

100 g 1lg
M~ 1000 mg

%NO,-_ppmNO,- de la curva x fd x

donde:

% NO2 = 9/100g.

M= Masa de la muestra en gramos.
fd= Factor de dilucién que aplique.
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