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Prologo nacional

Esta Norma Técnica Ecuatoriana NTE INEN-ISO 6486-1 es una traduccion idéntica de la Norma
Internacional ISO 6486-1:1999, Ceramic ware, glass-ceramic ware and glass dinnerware in contact with
food — Release of lead and cadmium — Part 1: Test method. El comité nacional responsable de esta
Norma Técnica Ecuatoriana y de su traduccién es el Comité Técnico de Normalizacion.

Para los propositos de esta Norma Técnica Ecuatoriana, se ha hecho el siguiente cambio editorial:
a) Las palabras “esta Norma Internacional” han sido reemplazadas por “esta norma nacional”.

Para el proposito de esta Norma Técnica Ecuatoriana, se enlistan los documentos normativos
internacionales que se referencian en la Norma Internacional ISO 6486-1, y los documentos
normativos nacionales correspondientes:

Documento Normativo Internacional Documento Normativo Nacional

ISO 385-2:1984, Laboratory glassware — Burettes
— Part 2: Burettes for which no waiting time is No existe documento nacional correspondiente.
specified.

ISO 648:1977, Laboratory glassware — One-mark

. No existe documento nacional correspondiente.
pipettes.

NTE INEN-ISO 1042:2014, Material de vidrio
ISO 1042:1998, Laboratory glassware — One-mark  para laboratorio. Matraces aforados con una
volumetric flasks linea de enrase. (ISO 1042:1998, IDT).

ISO 3585:1998, Borosilicate glass 3.3 — Properties  No existe documento nacional correspondiente.

NTE INEN-1SO 3696:2013, Agua para uso en
ISO 3696:1987, Water for analytical laboratory use  andlisis de laboratorio-Especificacion y métodos
— Specifications and test methods. de ensayo (ISO 3696:1987 (E), IDT)

©UST-1889 - Todcs llos derechos reservados
© INEN 2015
2015-0245 i



NTE INEN ISO 6486-1 2015-07

indice Pagina
1 Objeto y campo de @PlICACION ........uuiiiiii ettt st et a e ssb et e e e s be e e enee e e 1
2 REfEreNCIAS NOMMALIVAS ......iutiiiei ittt ettt sttt e skt e e s bt et e et bbb e e e s abbe e e e s nbneeesannneeas 1
B TErMINOS Y AEFINICIONES ...ceieiiiiciiieie e e e e e e e e e e e e s s et e e e e e e s e sannteaareeeeeseannrrnneeeaes 1
T T o o LSS 3
5 REACHVOS Y MALEIAIES ......eiiiiiiiiie ittt ettt e s et e s ettt e s e bb et e e anb e e e e ennes 4
L3 =0 [T o oL T PP PP PO PPPPTPP 5
7 TOMA U8 IMUESTIAS. .. teeeieee sttt etttk s e skt e e et et e e s Ee e e b e e e s e e e s E et e aene e sane e e neeesnneeennnee e 5
o (o Tot=To 100 1T=T o | (o PSP OTRP PRSPPI 6
O EXPreSiON de rESUIAIAOS ........veiiiiiiiie ettt ettt e e sttt e e s bbbt e e s bbn e e e s nbneeesnnneeas 8
10 Reproducibilidad y variabilidad .............cooiiiiiiii e 9
B g 0T Lo 0 Lo =T 7= o1 10
21101100 | =T PSP PPEPRR 11

©UST-1889 - Todcs llos derechos reservados
© INEN 2015
2015-0245 ii



NTE INEN ISO 6486-1 2015-07

Prologo

ISO (Organizaciéon Internacional de Normalizacion) es una federacion mundial de organismos
nacionales de normalizacion (organismos miembros de 1SO). El trabajo de preparacion de las normas
internacionales normalmente se realiza a través de los comités técnicos de 1SO. Cada organismo
miembro interesado en una materia para la cual se haya establecido un comité técnico tiene el derecho
a estar representado en dicho comité. Las Organizaciones Internacionales, publicas y privadas, en
coordinacién con ISO, también participan en el trabajo. ISO colabora estrechamente con la Comision
Electrotécnica Internacional (IEC) en todas las materias de normalizacién electrotécnica.

Las Normas Internacionales se redactan de acuerdo con las reglas establecidas en las Directivas
ISO/IEC, Parte 3.

Los Proyectos de Normas Internacionales adoptados por los comités técnicos son enviados a los
organismos miembros para votacion. La publicacion como Norma Internacional requiere la aprobacion
por lo menos del 75 % de los organismos miembros con derecho a voto.

Se advierte sobre la posibilidad de que algunos de los elementos de esta parte de la ISO 6486 puede
estar sujeto a derechos de patente. ISO no se hace responsable por la identificacion de ningln derecho
de patente.

La Norma Internacional ISO 6486-1 fue preparada por el Comité Técnico ISO/TC 166, Articulos de
cerémica, vajilla de vidrio y articulos vitroceramicos en contacto con alimentos.

Esta segunda edicién anula y reemplaza la primera edicion (ISO 6486-1:1981), que ha sido revisada
técnicamente.

La presente revision se ha actualizado los procedimientos técnicos y contiene limites permisibles para la
emisién de metal de acuerdo con limites regulatorios actuales de los principales mercados y en armonia
con muchas normas regionales o nacionales.

La ISO 6486 consta de las siguientes partes, bajo el titulo general Articulos de ceramica, articulos
vitrocerdmicos y vajillas de vidrio en contacto con alimentos - Emision de plomo y cadmio —

- Parte 1: Método de ensayo

- Parte 2: Limites permisibles
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Introduccién

La liberacién de plomo y cadmio de las superficies de ceramica y vidrio, es un tema que requiere
medios eficaces de control para garantizar la protecciéon de la poblacion frente a los posibles riesgos
derivados del uso inadecuado ya sea en la formulacién y/o procesado de la ceramica, vitroceramica y
vidrio para articulos que van a ser utilizados para la preparacién, entrega y almacenamiento de
alimentos y bebidas. Como una consideracion secundaria, se indica que los requisitos difieren de pais
a pais para el control de la liberacién de materiales toxicos de las superficies de articulos ceramicos,
constituyen barreras no arancelarias para el comercio internacional en estos productos. En
consecuencia, hay una necesidad de mantener métodos internacionalmente aceptados de los
ensayos de liberacién de plomo y cadmio de los articulos, y definir los limites permisibles para la
liberacién de estos metales pesados.

Los limites para la liberacion de plomo y cadmio, se especifican en esta parte de ISO 6486, estos no
estan destinados a ser considerados como la méaxima cantidad de estos metales a los que la
exposicion puede ser considerada como segura. Son niveles coherentes con las buenas préacticas de
manufactura en las industrias respectivas, armonizan los niveles de regulacion en los principales
mercados mundiales y reflejan un objetivo general de reducir la exposicién total a estos metales.
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Articulos de ceramica, articulos vitroceramicos y vajillas de vidrio en contacto
con alimentos - Emision de plomo y cadmio — Parte 1: Método de ensayo

1 Objeto y campo de aplicacién

Esta parte de ISO 6486 especifica un método de ensayo para la determinacién de la emisién de plomo y
cadmio en articulos ceramicos, vitroceramicos y articulos de vidrio destinados a ser utilizados en
contacto con alimentos, pero con exclusién de articulos de porcelana esmaltados.

Esta parte de ISO 6486 es aplicable a los articulos ceramicos, articulos vitroceramicos y vajillas de
vidrio que pretenden ser utilizados para preparar, cocinar, servir y almacenar alimentos y bebidas,
excepto los articulos utilizados en las industrias de produccién de alimentos, o aquellos en los que se
venden comida.

2 Referencias normativas

Los siguientes documentos normativos contienen disposiciones que, mediante su referencia en este
texto, constituyen disposiciones de esta parte de ISO 6486. Para las referencias fechadas, las
modificaciones posteriores, o las revisiones, de la citada publicacién no se aplican. Sin embargo, los
participantes, mediante acuerdos basados en esta parte de la norma ISO 6486 pueden investigar la
posibilidad de aplicar las ediciones méas recientes de los documentos normativos indicados a
continuacion. Para referencias sin fecha, aplica la dltima edicién del documento normativo. Los
miembros de IEC e ISO mantienen registros de las Normas Internacionales vigentes.

ISO 385-2:1984, Material de vidrio para laboratorio - Buretas - Parte 2: Buretas para los que no se
especifica el tiempo de espera

ISO 648:1977, Material de vidrio para laboratorio - Pipetas con una linea de enrase.
ISO 1042:1998, Material de vidrio para laboratorio - Matraces aforados con una linea de enrase.
ISO 3585:1998, Vidrio de borosilicato 3.3 - Propiedades

ISO 3696:1987, Agua para uso en analisis de laboratorio - Especificacion y métodos de ensayo

3 Términos y definiciones

3.1

espectrometria de absorcion atbmica (AAS)

método espectroanalitico para la determinaciéon cualitativa y la evaluacién cuantitativa de las
concentraciones de elementos. Esta técnica determina estas concentraciones mediante la medicion
de la absorcion atomica de los atomos libres

3.2

absorcion atdmica

absorcién de radiacién electromagnética de atomos libres en la fase gaseosa, donde se obtiene un
espectro de lineas especifico para los &tomos que absorben la radiacion

3.3

técnica de encuadramiento

método analitico que consiste en encuadrar la absorciéon medida, o leida por la maquina para la
muestra, entre dos mediciones hechas sobre soluciones de calibracion de concentraciones proximas
dentro del intervalo de trabajo 6ptimo

© IS¢ 1999 - Todos (ios derechos reservados
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3.4

funcidén de calibracion

funcion que relaciona las lecturas del instrumento de absorcién atémica, ya sea en la absorcién u otro
parametro de la maquina, con la concentracién de plomo o cadmio que gener6 la lectura del
instrumento

3.5

articulo de ceramica

articulo de ceramica que esta destinado a ser utilizado en contacto con productos alimenticios, por
ejemplo, porcelana, sean barnizado o no

3.6

utensilios de cocina

articulo para alimentos, destinado especificamente para ser calentado en el proceso de preparacion
de alimentos y bebidas por métodos térmicos convencionales y por microondas

3.7

vajilla

objeto especialmente destinado a la porcion de comida en la mesa, incluyendo platos, fuentes y
ensaladeras, pero excluyendo los articulos volumétricos tipicamente utilizados para bebidas, tales
como copas Y botellas para licores

3.8

meétodo directo de determinacién

método analitico que consiste en insertar la absorcion medida o la lectura de la maquina en la funcion
de calibracion y la deduccion de la concentracion de la muestra que se va a someter al ensayo

3.9

borde

seccién de la superficie externa de un recipiente de bebida de 20 mm, medida desde el filo a lo largo
de la pared del recipiente

3.10

solucidn de extraccion

acido acético, 4 % (V/V), recuperado después del ensayo de extraccién, que se analiza para la
concentracién de plomo y cadmio

311

espectrometria de absorcion atbmica de llama (FAAS)

espectrometria de absorciéon atdmica que utiliza una llama para crear atomos libres de la muestra en
la fase gaseosa

3.12

vajilla plana

de ceramica o de vidrio que tiene una profundidad interna no superior a 25 mm, medida desde el
punto més bajo con respecto al plano horizontal que pasa por el borde superior de la vajilla

3.13

articulos para alimentos

articulos que estan destinados a ser utilizados para preparar, cocinar, servir y almacenar alimentos o
bebidas

3.14

vitrocerdmica

material inorganico producido por la fusion completa de las materias primas a altas temperaturas
hasta obtener un liquido homogéneo que luego se enfria hasta su estado rigido y temperatura
determinada de tal manera que produzca un cuerpo micro-cristalino

) 15CH 1999 -/ Tados (ios dearechos reservados
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3.15

vidrio

material inorganico producido por la fusion completa de las materias primas a alta temperatura hasta
obtener un liquido homogéneo que se enfria hasta su estado rigido, esencialmente, sin cristalizacion

NOTA EI material puede ser transparente, de color, u opaco, dependiendo del nivel de colorantes y agentes opacificantes
utilizados.

3.16

vajilla honda

articulo de ceramica que tiene una profundidad interna mayor que 25 mm, medida desde el punto
mas bajo con respecto al plano horizontal que pasa por el borde superior del articulo. Las vajillas
hondas se subdividen en tres categorias basadas en el volumen:

- pequefa: vajilla honda con una capacidad < 1,1 L;
- grande: vajilla honda con una capacidad = 1,1 L;
- almacenamiento: vajilla honda con una capacidad = 3 L;

- tazas y jarros: vajilla de ceramica honda pequefia de uso comun para el consumo de bebidas, por
ejemplo, el café o el té a temperatura elevada.

NOTA Tazas y jarros son recipientes de capacidad aproximada de 240 ml con asa. Las tazas tipicamente tienen lados
curvados mientras que los tazones tienen lados cilindricos.

3.17

intervalo 6ptimo de trabajo

intervalo de concentraciones de la muestra a ensayar en la cual la relacion entre la absorcién y la
concentracién es practicamente lineal

3.18
area de superficie de referencia
area que esta destinada a entrar en contacto con productos alimenticios en uso normal

3.19
solucion de ensayo
solucién usada en el ensayo para extraer el plomo y el cadmio del articulo [acido acético, 4 % (V/V)]

3.20

articulo enlozado

articulo metdlico cubiertos con una capa inorganica vitrea adherida por fusibn a temperaturas
superiores a 500 °C

4 Principio

Las superficies sometidas a ensayo se ponen en contacto con una soluciéon de acido acético 4 %
(V/V) durante 24 h a (22 + 2) °C para extraer el plomo y/o el cadmio de las superficies de los articulos
gue constituyen las muestras para ensayo.

La cantidad de plomo o cadmio extraido se determina mediante espectrometria de absorcion atémica
de llama. En ensayos de rutina pueden usarse otros métodos de ensayo equivalentes.
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5 Reactivos y materiales

5.1 Reactivos

Todos los reactivos deben ser de grado analitico reconocido. Se usa agua destilada o agua de pureza
equivalente (agua grado 3 segun los requisitos de ISO 3696).

5.1.1 Acido acético glacial, (CH;COOH), glacial, p = 1,05 g/mL.
5.1.2 Solucién de ensayo de 4cido acético, solucion 4 % (V/V)

Afadir 40 mL de &cido acético (5.1.1) en agua destilada, y diluir hasta 1 L. Esta solucion debe
prepararse en el momento de su uso. Pueden prepararse cantidades mayores proporcionalmente.

5.1.3 Solucién madre de plomo

Preparar soluciones madre que contengan 1 000 mg/L + 1 mg/L de plomo en la solucién de ensayo
(5.1.2). Alternativamente, pueden usarse soluciones estandarizadas de plomo disponibles en el
mercado, apropiadas para el analisis mediante AAS.

5.1.4 Solucion madre de cadmio

Preparar soluciones madre que contengan 1 000 mg/L £ 1 mg/L de cadmio en la soluciéon de ensayo
(5.1.2). Alternativamente, pueden usarse soluciones estandarizadas de cadmio disponibles en el
mercado, apropiadas para el analisis mediante AAS.

5.1.5 Solucién patrén de plomo

Diluir la solucién madre de plomo en diez partes, con la solucién de ensayo (5.1.2) para producir una
solucién patrén de plomo con 100 mg/L Pb, 0 0,1 g de plomo por litro.

5.1.6 Solucién patrén de cadmio

Diluir la solucion madre de cadmio por cien partes, con la solucion de ensayo (5.1.2) para producir
una solucion patron de cadmio con 10 mg/L Cd, o 0,01 g de cadmio por litro.

NOTA 1 Las soluciones patrén pueden conservarse adecuadamente en contenedores herméticos, (por ejemplo, de polietileno)
durante 4 semanas, sin que pierdan sus cualidades. Los contenedores pueden ser llenados con una nueva solucién patréon y
dejar reposar durante 24 h. La solucién envejecida es descartada.

NOTA 2 Usar pipetas de vidrio aforadas o pipetas de piston de precisidon con una marca fija, normalmente de 1 000 pL y 500
UL, y recipientes de vidrio apropiados (por ejemplo, de 500 mL a 2 000 mL) para preparar soluciones de calibracion adecuadas
mediante la disolucion de las soluciones patrén (5.1.5 y 5.1.6) con la solucion de ensayo (5.1.2). Mantener las soluciones en
contenedores apropiados. Renovar las soluciones cada cuatro semanas.

5.2 Materiales
5.2.1 Cera de parafina, con alto punto de fusion.

5.2.2 Agente de lavado, detergente lavavajillas no acido para lavado manual, no acido, disponible en
el mercado a la dilucion recomendada por el fabricante.

5.2.3 Sellador de silicona, capaz de formar una cinta de sellado de aproximadamente de 6 mm de
diametro. Este sellador no debe filtrar el acido acético, cadmio o plomo a la solucién de ensayo
(5.1.2).

© IS¢ 1999 - Todos (ios derechos reservados
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6 Equipos
6.1 Espectrémetro de absorcion atdmica

Espectrometro de absorcion atdmica equipado con fuentes de luz (lamparas de descarga sin
electrodos o de catodo hueco) especificas para plomo y cadmio, con instrumental para correccion de
fondo y una pequefa ranura (de unos 100 mm) para la cabeza del quemador. Puede ser utilizado un
lector digital de concentraciones. Usar la llama de aire-acetileno con las condiciones de
funcionamiento recomendadas por el fabricante del instrumento. Usando estas condiciones, la
concentracién caracteristica (concentracion que da una absorcion de 0,004 4) debe ser
aproximadamente de 0,2 mg/L (£ 20 %) para el Pb medido a 217 nm. La concentracién caracteristica
deberia ser aproximadamente de 0,02 mg/L (+ 20 %) para el Cd medido a 222,8 nm.

NOTA Cuando proceda, una longitud de onda de 283,3 nm puede ser usada para la confirmacién analitica de plomo.

6.2 Accesorios

6.2.1 Articulos diversos de vidrio, segun se requiera, de vidrio borosilicato como se especifica en
ISO 3585.

6.2.2 Bureta, de 25 ml de capacidad, graduada con divisiones de 0,05 mL, conforme a la ISO 385-2,
clase B o superior.

6.2.3 Tapas para los articulos sometidos a ensayo, como por ejemplo, lunas de reloj, placas de Petri
de varios tamafios, los cuales deben ser de color ambar, si no se dispone de un cuarto oscuro.

6.2.4 Pipetas aforadas con una linea de enrase, de 10 mL y 100 mL de capacidad, conformes a la
ISO 648, clase B o superior. Pueden ser necesarias otras capacidades.

6.2.5 Matraces volumétricos aforados con una linea de enrase, de 100 mL y 1 000 mL de
capacidad, conformes a la ISO 1042, clase B o superior. Pueden ser necesarias otras capacidades.

6.2.6 Pipetas con piston de precisién, con una marca fija, normalmente de 1 000 pL y 500 pL.

6.2.7 Regla de precision y medidor de profundidad calibrada en milimetros.

7 Toma de muestras

7.1 Prioridad

Al seleccionar las muestras a partir de un lote mixto de vajilla, tendran preferencia los articulos que
tienen la relacion mas alta de area/volumen dentro de cada categoria. Los articulos que son
altamente coloreados o decorados en sus superficies en contacto con alimentos se deben considerar
especialmente para el muestreo.

7.2 Tamafno de la muestra

Es deseable desarrollar un sistema de control de la toma de muestras apropiado a las circunstancias.
En ningln caso se deben realizar las mediciones a menos de cuatro articulos. Todos los articulos
deben ser idénticos en tamafio, forma, color y decoracion.

7.3 Preparacion y conservacion de las muestras para ensayo

Las muestras de vajilla deben estar limpias y libres de grasas u otras sustancias que puedan afectar

al ensayo. Lavar brevemente los articulos a una temperatura de 40 °C, con una solucién que

contenga un agente de lavado no-acido. Enjuagar con agua del grifo y después con agua destilada o

de pureza equivalente. Escurrir y secar en una estufa o frotando con un trozo nuevo de papel filtro.
© 15C 1999~ Tados o darechos reservados
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No utilizar ninguna muestra que presente manchas residuales. Después de la limpieza, no se deben
tocar las superficies a ensayar.

Si un area de la superficie de la muestra no esta destinada a entrar en contacto con los alimentos en
su uso normal, aparte del interior de la tapa, cubrir esta area después del lavado inicial y del secado
con una capa protectora, de cera de parafina o silicona, la cual debe resistir al efecto de la solucién
de ensayo y no liberar niveles perceptibles de plomo o cadmio a la solucién de ensayo.

8 Procedimiento

8.1 Determinacioén de la superficie de referencia para vajilla plana

Colocar un articulo en una hoja de papel liso y trazar un contorno alrededor del borde. Determinar el
area encerrada por un medio adecuado. Un método recomendado es recortar y pesar el area cerrada
y determinar el area por comparacion del peso con el peso de una hoja rectangular de area conocida.
Registrar esta é4rea, Sg, en decimetros cuadrados con dos decimales. Para los
articulos circulares, puede calcularse la superficie de referencia del diametro del articulo.

8.2 Preparacioén de articulos que no pueden ser llenados

Los articulos son normalmente llenados dentro de 6 mm del borde superior, medido a lo largo de la
parte inclinada de la vajilla plana, o dentro de 1 mm del borde medido verticalmente para vajillas
hondas. Los articulos que no pueden ser llenados de esta forma para producir en el punto mas
profundo de al menos 5 mm se definen como no llenables. Los articulos de este tipo pueden ser
probados por uno de los siguientes métodos.

a) Articulos patrones pueden ser colocados en un molde de caucho de silicona que forma un sello
hermético con el articulo y que invade no mas de 6 mm para el borde y forma una profundidad de
al menos 5 mm pero no mas de 25 mm. Muestras preparadas de esta manera son ensayadas
como vajillas planas llenables.

b) Un sellador de silicona puede estar formado alrededor del borde del articulo para permitir el
llenado de los articulos a una profundidad de no menos de 5 mm pero no més que 25 mm. El
cordon debe invadir no mas de 6 mm para el borde del articulo. Muestras preparadas de esta
manera son ensayadas como vajillas planas llenables.

¢) Elarticulo puede ser cubierto en todas las superficies excepto la superficie de referencia con cera
de parafina derretida y posteriormente ensayadas por inmersidon en la solucion de prueba.
Muestras preparadas de esta manera son ensayadas como vajillas planas llenables.

8.3 Extraccion

8.3.1 Temperatura de extraccion

Llevar a cabo la extraccién a una temperatura de (22 + 2) °C. Cuando se va a determinar cadmio, la
extraccion debe realizarse en la oscuridad.

8.3.2 Lixiviacion
8.3.2.1 Articulos que se pueden llenar

Llenar cada muestra con la solucion de ensayo (5.1.2), a 1 mm del borde superior medido
verticalmente para vajillas hondas o 6 mm para borde superior medido a lo largo de la superficie de
los articulos planos. Para las determinaciones de las vajillas planas, medir y registrar el volumen de
acido aceético, 4%, usado en el llenado. Cubrir la muestra. Lixiviar por 24 h + 30 min.
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8.3.2.2 Articulos que no se pueden llenar

Estos articulos, que han sido cubiertos con cera de parafina de acuerdo con 8.2 c¢), son colocados en
un recipiente adecuado, tal como en un vidrio borosilicato de tamafio adecuado y se agrega la
solucién de ensayo (5.1.2) en cantidad suficiente para cubrir completamente la muestra. Registrar la
cantidad de acido acético afiadido con una precision del 2 %. Lixiviar por 24 h + 30 min.

8.3.3 Toma de muestras de la solucidn de extraccion para el analisis

Antes de la toma de muestras, mezclar la solucion de extraccion por agitacion o con otro método
apropiado que evite la pérdida de la solucién de la extraccién o la abrasion de la superficie. Eliminar
una cantidad suficiente de solucidon de extraccion con la pipeta y transferirla a un recipiente de
almacenamiento adecuado.

Analizar la solucién de extraccién tan pronto como sea posible, ya que hay riesgo de adsorcion de
plomo o cadmio sobre las paredes del recipiente de almacenamiento, particularmente cuando el Pb y
el Cd estan presentes en concentraciones bajas.

8.4 Borde y otros ensayos especiales

Las tazas deben ser ensayadas mediante el marcado de cuatro lineas de 20 mm por debajo del borde
exterior. Cada taza es colocada de forma invertida en un recipiente de vidrio para laboratorio
adecuando con un didmetro entre 1,25 y 2 veces del diametro de la taza. Agregar suficiente acido
acético al 4 % al recipiente de vidrio hasta la marca de 20 mm en la taza. Dejar reposar durante 24 h
a (22 + 2) °C (en la oscuridad para las determinaciones de cadmio) y proteger de la evaporacién
excesiva. Antes del muestreo, en el lixiviado agregar acido acético al 4 % en el recipiente de vidrio
hasta llegar al nivel de 20 mm. Determinar el plomo y cadmio por AAS y reportar los resultados en
miligramos por articulo.

NOTA Este procedimiento es opcional para evaluar los bordes.

8.5 Calibracion

Ajustar el espectrémetro de absorcién atémica (6.1) segun las instrucciones del fabricante, usando
longitudes de onda de 217 nm para la determinacién del plomo, y de 228,8 nm para la determinacion
del cadmio, con una correccion apropiada para los efectos de absorcion del fondo.

NOTA Cuando sea apropiado, una longitud de onda de 283,3 nm puede ser usada para la confirmacién analitica del plomo.

Succionar la concentracién cero del conjunto de soluciones de calibracién y ajustar a cero. Succionar
las soluciones de calibracion, preparadas por dilucion de la soluciéon estandar con la solucién de
ensayo (5.1.2) y preparar las curvas de calibracion para un intervalo lineal. Se sugieren los siguientes
intervalos:

0,5 mg/L Pb - 10 mg/L Pb

0,05 mg/L Cd - 0,5 mg/L Cd

8.6 Determinacion de plomo y cadmio

Ajustar el espectrometro segun lo descrito anteriormente. Succionar el agua destilada y después el
acido acético al 4 % y verificar que la absorcién es cero. Succionar la solucion de extraccion,
mezclada con la solucién de ensayo (5.1.2) y registrar los valores de la absorcion de las soluciones

de extraccion.

Si la concentracion de plomo de la solucién de extraccién es superior a 10 mg/L, diluir una alicuota
con solucién de ensayo (5.1.2) para reducir la concentracién a menos de 10 mg/L.

Para la determinacién del cadmio se realizan las mismas consideraciones.
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9 Expresioén de resultados

9.1 Técnica de encuadramiento

La concentracion de plomo o cadmio, po, expresada en miligramos por litro de la solucién de
extraccion, esta dada por la formula:

fy = [(%) (p2 — p1) -I-_ﬂl] d

z— A
donde
A es la absorbancia del plomo o del cadmio en la solucién de extraccion;

A, es la absorbancia del plomo o del cadmio en la solucién de encuadramiento menos
concentrada;

A, es la absorbancia del plomo o del cadmio en la solucién de encuadramiento mas concentrada;

p1l es la concentracién de plomo o cadmio, en miligramos por litro, en la solucién de
encuadramiento menos concentrada;

p2 es la concentracién de plomo o cadmio, en miligramos por litro, en la solucién de
encuadramiento mas concentrada.

NOTA. Si se ha diluido la solucién de extraccion, se usa en la férmula un factor de correccién apropiado, d.
9.2 Técnica de la curva de calibracion

Leer la concentracién de plomo o cadmio directamente en la curva de calibracion.

9.3 Calculo de la liberacién de plomo y cadmio para articulos planos

La liberacién de plomo y cadmio por unidad de area para articulos planos, R, expresada en
miligramos por decimetro cuadrado, esta dada por la siguiente férmula

poxV
RD =
3p

donde

Po es la concentracion de plomo y cadmio, expresada en miligramos por litro, de solucion de
extraccion de la muestra;

V  es el volumen de llenado de la muestra, expresado en litros;
Sk es el &rea de la superficie de referencia del articulo, expresada en decimetros cuadrados.

Para los articulos hondos, reportar el resultado lo mas cercano a 0,1 mg de plomo por litro y 0,01 mg
de cadmio por litro.

Para articulos planos, reportar el resultado lo mas cercano a 0,1 mg de plomo por decimetro
cuadrado y 0,01 mg de cadmio por decimetro cuadrado. También reportar la concentracion de plomo
y cadmio en la solucién de lixiviacién lo mas cercano a 0,1 mg de plomo por litro y 0,01 mg de cadmio
por litro.
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10 Reproducibilidad y variabilidad

En la medicion de la liberacion de plomo y cadmio en vajillas ceramicas se producen errores de
reproducibilidad y variabilidad en la toma de muestras. El material que se presenta en esta seccion es
de interés cientifico y tecnoldgico, pero no es de valor normativo o legal en el contexto de esta parte
de la norma ISO 6486.

10.1 Reproducibilidad
En la medicion analitica de las concentraciones de plomo y cadmio se producen tres tipos de errores.
En la tabla 1 se listan estos errores indicando el valor de la desviacion estandar para cada uno de

ellos [4].

TABLA 1 - Fuentes de variacién en la determinacién analitica de Pb y Cd

Desviacién estandar, Desviacién estandar,

1 Fuente de variacion determinacion de Pb determinaciéon de Cd
mg/L mg/L
Andlisis, dentro del laboratorio 0,04 0,004
Anadlisis, entre laboratorios 0,06 0,007

Laboratorio x interaccion de la

muestra 0,06 0,01
5 Reproducibilidad 0,094 0,012

El término interaccion estadistica, fila 4 de la tabla 1, refleja que el error de las diferencias en los
analisis de la muestra es el mismo de laboratorio a laboratorio. Se puede encontrar una discusion
detallada en textos estadisticos elementales que tratan los métodos del analisis de la varianza
(ANOVA). La reproducibilidad es la raiz cuadrada de la suma de los cuadrados de las desviaciones
estandar de las tres fuentes de variacion.

10.2 Variabilidad

La reproducibilidad analitica es muy buena en comparacion con la variabilidad intrinseca del
comportamiento de las extracciones de superficies de vidrio y ceramica. Esta variabilidad, llamada
variabilidad de la toma de muestras, es en gran medida la mayor fuente de error experimental.
Moore® ha demostrado gue el coeficiente de variabilidad para la liberacién de plomo y cadmio para
muestras grandes es tipicamente 60 %. Por lo tanto, el verdadero valor medio de liberaciéon de plomo
para una gran poblacién debe ser de aproximadamente 0,58 mg/L, para evitar que una de las cuatro
muestras de ensayo sobrepase un limite de 2 mg/L en 1 de cada 10 000 veces. La tabla 2 ilustra el
efecto de la media de la poblacion y los valores de desviacion en la probabilidad de que 1 de cada 4 o
1 de cada 6 muestras exceda un valor limite de 2 mg/L.

Tabla 2 - Las probabilidades de sobrepasar el limite de 2 mg/L

Desviacion - -
Media de la poblacion esténdar_@e la Tgr?ibll Igfrir?g?l_e Tgr?%bll Igi?gtjll_e
poblacion
0,4 0,24 < 0,000 01 < 0,000 01
0,8 0,48 0,138 26 0,200 05
1,2 0,72 0,758 36 0,881 22
0,4 0,12 < 0,000 01 < 0,000 01
0,8 0,24 0,000 02 0,000 04
1,2 |/ 038 | 032568 0,446 27
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11 Informe de ensayo

El informe de ensayo debe incluir la siguiente informacion:

a)
b)

c)

d)

e)

f)

g)

referencia de esta parte de la 1ISO 6486, por ejemplo, ISO 6486-1,;
identificacién de la muestra, incluyendo tipo, origen y destino;

el area de superficie o area de superficie de referencia y el volumen de llenado o el volumen de
contacto para articulos que no se pueden llenar y las muestras ensayadas;

ndamero de muestras ensayadas;

resultados del ensayo expresados como valores individuales para cada muestra y valor medio por
grupos de muestras de ensayo. Los valores del ensayado para vajillas hondas seran reportados con
una precisién lo méas cercana a 0,1 mg de plomo por litro y 0,01 mg de cadmio por litro. Los valores
del ensayado para vajillas planas seran reportados con una precisién lo mas cercana a 0,1 mg/dm2
de plomoy 0,01 mg/dm2 de cadmio.

NOTA Como una informacién suplementaria, la concentracion de las soluciones para ensayo en articulos planos se debe
incluir y reportar lo mas cercana a 0,1 g/L de plomo y 0,01 mg/L de cadmio.

cualquier circunstancia particular que se produzca durante la determinacion;

cualquier ensayo opcional no incluido en esta parte de 1SO 6486.
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