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NORMA VENEZOLANA COVENIN
CARNE Y PRODUCTOS CARNICOS. 2474:2001
DETERMINACION DE FOSFORO TOTAL. (1™ Revision)

METODO COLORIMETRICO

1 OBJETO

Esta norma venezolana establece dos métodos de ensayo para la determinacion del contenido de fosforo en
carne y productos carnicos.

2 REFERENCIAS NORMAT

Las siguientes norm osiciones que al ser citadas en
jcadas estaban en vigencia
toda norma es comienda a aquellos que

analicen la nes mas recientes de las nor

nstituyen requisitos de esta
esta publicacion. Como
on base en ellas, que

COVENI i cion de fosforos.

o de fosforo: Es laca
ntos descritos en esta no

foro contenido en la muestra, deter! medio de
sado como porcentaje de pentéxido d

e fosforo (Colorimetrico)

io

e basa en medir cuantitativamente el
adomolibdato, el cual es proporcio

illo, producido por la form
d de fésforo presente.

complejo

5, 100, 200, 500 ml)

Mufla
3.2.2.5 Mechero
3.2.2.6 Rejilla
3.2.2.7 Plancha eléctrica

3.2.2.8 Papel de filtro Watman N°® 1 6 su equivalente
3.2.2.9 Pipetas volumétricas (de 5, 10, 25 y 50 mi)
3.2.2.10 Crisoles o capsulas de porcelana

3.2.2.11 Espatula

3.2.2.12 Dispensadores de agua

3.2.2.13 Embudos



3.2.3 Reactivos

Todos los reactivos deben ser de grado analitico y el agua debe ser destilada o de pureza equivalente a
menos que se especifique lo contrario.

3.2.3.1 Fosfato diacido de potasio (KH;PO,4) d=136,09 g/mol
3.2.3.2 Acido clorhidrico concentrado (HCI) d = 1.19

3.2.3.3 Monovanadato de amonio (NH,VO3)

3.2.3.4 Acido nitrico (HNO3) concentrado d= 1.422 g/ml

3.2.3.5 Molibdato de amonio tetrahidratado (NH4)s Mo;0,4 4H,0.

3.2.4 Soluciones

3.2.4.1 Solucion patri
fosfato diacido de
concentrado y |I
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acido clorhidrico 1:1 (por e acido, 1 ml de agua)

acido clorhidrico 0,2 N: Di
en un balén de 1000 mi

’5 ml de acido clorhidrico concentrado e
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la soluciéon de trabajo (20 pg/ml)
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pH adecuado y 2,5 ml de la solucién
soluciones contienen 0,0; 0,8; 1,6; de fosforo
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respectiv

3.2.53 Lee de cada una de las soluciones ¢

3.2.5.4 Se constru la absorbancia contra la ciones.

3.2.6 Determinacion

3.2.6.1 En un crisol de porcelana previamente desecado en estufa a °C y tarada hasta peso constante,
pesar 2 g de muestra homogeneizada en una capsula de porcelana previamente desecada.

3.2.6.2 Carbonizar cuidadosamente la muestra con un mechero o plancha eléctrica y luego llevar a la mufla a
550 + 10°C, hasta obtener cenizas de color blanco, gris o amarillento (dicha coloracion dependera de la
naturaleza de la muestra).

3.2.6.3 Humedecer las cenizas obtenidas con 5 ml de la solucién de &cido clorhidrico 1:1, evaporar casi a
sequedad en una plancha eléctrica con regulador de temperatura.

3.2.6.4 Afadir otros 5 ml de la solucién acido clorhidrico (1:1) calentando a baja temperatura en una plancha
eléctrica con regulador de temperatura, por 30 minutos aproximadamente, para hidrolizar los pirofosfatos a
ortofosfatos.



3.2.6.5 Filtrar el hidrolizado utilizando papel de filtro recibiendo el filtrado en un matraz aforado de 100 ml y
llevar a volumen con agua destilada.

3.2.6.6 Transferir 1 ml de la solucién obtenida en el paso anterior a un balén aforado de 25 ml.

3.2.6.7 Anadir 2,5 ml de la solucion vanadomolibdica, llevar a volumen con agua destilada y agitar. Dejar
reposar a temperatura ambiente durante 10 min.

3.2.6.8 Leer la absorbancia contra el blanco de reactivo, usando el espectrofotometro a una longitud de onda
de 420 nm.

3.2.7 Expresion de resultados

3.2.7.1 El contenido de fésforo en la muestra expresado como porcentaje (%) de pentoxido de fésforo (P,0s)
se calcula mediante la siguiente expresion:

%P0, = %5,72x1 ”

Si se maodifica esta norma se puede utilizar

o (%) de pentoxido de fésforo.

C

V

Vo

M la muestra en gramos.

F conversién de fosforo (P,0s) = 2,2

inacion de fosforo se puede utilizar la

Norma Venezolana 8:83, con
amiento de la muestra para productos .

3.2.8.1
3.2.8.2
3.2.8.3 Resultado del ana
3.2.8.4 Numero y titulo de la Norma Venezolana COVENIN consultada

3.2.8.5 Nombre del analisis

3.2.8.6 Observaciones.

3.3 Método Colorimetrico (Referencia ISO 2294)

3.3.1 Definiciones

3.3.1.1 Contenido total de fésforo en carne y productos carnicos: Es el contenido de fosforo determinado por

el fésforo determinado por el procedimiento descrito y expresado como porcentaje de pentdxido de fosforo por
masa.



3.3.2 Principio

El método se basa en la mineralizaciébn de una porcién de muestra con acido sulfurico, acido nitrico,
precipitando el fésforo contenido en la muestra como fosfornolibdato de quinolina. Secar y pesar el
precipitado.

Una alternativa el método de mineralizacion es descrito en la punto 3.3.8.

3.3.3 Reactivos

Todos los reactivos deben ser de grado analitico. Agua destilada o agua de pureza equivalente debe ser
usada en la prueba.

3.3.3.1 Acido Sulfurico dz = 1,84 g/ml

3.3.3.2 Acido Nitrico  dy =

3.3.3.3 Reactivos pag

3.3.3.32 Di hidratado { CH,(CO,H)COH(CO; Ot en 150 ml de

1 a la solucion 3.3.3.3.2 mediante

destilada.
horas a
ctivo en
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lentamiento, en el cual el frasco p linada de tal
lor solo toque la parte de fondo de
mechero es conveniente un apa
olo la parte mas baja del frasco

isto de orificios
circulares, de

3.3.4.5 Aparato ver los acidos generados
3.3.4.6 Filtro de vidrio diametros de 5 a 15 um (P.16).
3.3.4.7 Balodn de succién conica:
3.3.4.8 Desecador provisto con un desecante.
3.3.4.9 Pipeta Pasteur.

3.3.5 Muestra

Preparar una muestra representativa minima de 200 g. Almacenar la muestra de tal forma de prevenir el
deterioro y cambio en la composicion.

3.3.6 Procedimiento

3.3.6.1 Preparar una muestra homogénea pasando como minimo dos veces a través del molinillo de carne y
mezclar. Guardar la mezcla homogénea en un frasco hermético, cerrado, completamente lleno, y almacenado
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de tal forma que prevenga el deterioro y cambio en la composicién de la muestra. Analizar la muestra tan
rapido como sea posible, pero antes de 24 horas, de acuerdo al método dado en 3.36.2 a 3.3.6.4, segun el
punto 3.3.8.

Si la muestra no es analizada inmediatamente después de haber sido pasada por el molinillo, puede ocurrir la
separacion del liquido en reposo. Por consiguiente se debe homogenizar la muestra completamente con un
tenedor inmediatamente antes de tomar la porcion para la prueba.

3.3.6.2 Porcion para la prueba: Pesar con una apreciacion de 0.001 g alrededor de 3 g de muestra, en el
frasco, véase NOTA en el punto 3.3.6 4.

3.3.6.3 Mineralizacion: Agregar 20 ml de acido nitrico, y algunas perlas de vidrio. Colocar el balén en una
posicion inclinada (desde un &ngulo de 40°C con respecto a la vertical), en el aparato de calentamiento,

Calentar por cinco minutos, enfriar y después agregar 5 mi de acido sulftrico. Calentar el frasco poco a poco
hasta que cese la espuma. ar después un poco mas fuerte. Ta nto como la muestra comience a
carbonizarse, anadir ma jco con una pipeta pasteur y contj ntado. Repetir la operacion
hasta que haya cesa vapores pardos.

Finalmente, cu a cambiar de color, calent n vapores blancos.
Enfriar y afia 0co a poco por 10 min, mini cion de agua (por
ejemplo: po n forma de pera, insertado en € 0). Transferir el
liquido cu | 0 a un balén cénico, enjuagando ua. Anadir 10
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a del precipitado seco es mayor de 75 | analisis con una porcié fia que la
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3.3.7.1 Método
pentoxido de fosfor

Calcular el contenido
medio de la formula.

como porcentaje de

0.03207 x my x @ =3207 —
mQ mq

Donde:

m,  esla masa, en gramos de la porcién en la prueba.

m;  es la masa, en gramos del precipitado de fosfomolibdato de quinolina.

Tomar como resultado la medida aritmética de las dos determinaciones, proporcionan que las condiciones de

repetibilidad son satisfechas (véase 3.3.7.2). Reportar los resultados con una apreciaciéon de 0,01 g de
pentdxido de fosforo por 100 g de muestra.



3.3.7.2 Repetibilidad

La diferencia encontrada en los resultados de las dos determinaciones realizadas simultaneamente o en forma
consecutiva por el mismo analista, debe ser mayor que 0,02 g de pentoxido de fosforo por 100 g de muestra.

3.3.8 Nota sobre el procedimiento

Si se quiere, la mineralizacion puede ser llevada a cabo por incineracion. Luego procede como sigue:

Tomar las cenizas, afadir 15 ml de acido nitrico concentrado, usando una varilla para agitar la disolucion.
Transferir el liquido a 250 ml de un frasco conico. Lavando las cenizas del crisol y la varilla varias veces con
agua, y afadiendo al lavado el liquido contenido en el balén. Diluir con aproximadamente 75 ml.

Calentar por 30 min en un bafo de agua hirviente. Dejar enfriar y proceder de acuerdo al punto 3.3.7.

3.3.9 Reporte del ensayo
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