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PARTE 3
DETERMINACION DEL MERCURIO

DETERMINATION OF MERCURY

0 INTRODUCCION

En fuentes naturales de agua, los compuestos de mercurio se presentan solo en
muy bajas concentraciones (< 0,1 ug/L). Altas concentraciones pueden
presentarse, por ejemplo, en aguas residuales. El mercurio puede acumularse en
los sedimentos y lodo. Compuestos organicos e inorganicos pueden estar
presentes.

A fin de descomponer todos los compuestos de Mercurio, es necesaria una
digestién previa. La digestion puede ser omitida solo si se tiene la certeza de que
la concentracion de mercurio puede ser medida sin este pre-tratamiento.

Para mediciones en los rangos bajos, reactivos de alta pureza, recipientes de
reaccion limpios, aire ambiente libre de mercurio y un sistema de medicion estable
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son esenciales. Debera ser investigado, ya sea que y con la extensién necesaria
sin problemas particulares pudieran requerir condiciones especiales al margen de
las especificadas.

Es absolutamente esencial que esta prueba sea conducida de conformidad con este
documento y aplicada por personal calificado.

La norma mexicana NMX-AA-051-SCFI-2008 esta formada por varias partes.
1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

Esta norma mexicana especifica 2 métodos para la determinacién de mercurio en
agua, por ejemplo subterranea, superficial y residual.

En el método descrito en la seccidn 4, el Cloruro de Estafio (II) es empleado como
agente reductor. En el método descrito en la seccidon 5, el Tetrahidroborato de
sodio es empleado como agente reductor. La seleccion del método depende del
equipo disponible y la matriz (ver la seccion 3). Ambos métodos son apropiados
para la determinacién de mercurio en concentraciones comprendidas en el rango
de 0,1 a 10 pg/L. Altas concentraciones pueden ser determinadas si la muestra de
agua es previamente diluida.

2 REFERENCIAS

Para la correcta aplicacién de la presente norma mexicana, se deben consultar las
siguientes normas vigentes:

ISO 5667-1, Water quality — Sampling — Part 1: Guidance on the design of
sampling programmes and sampling techniques, o la NMX que la adopte.

ISO 5667-2, Water quality — Sampling — Part 2: Guidance on sampling
techniques, o la NMX que la adopte.

ISO 5667-3, Water quality — Sampling — Part 3: Guidance on the preservation
and handling of water samples, o la NMX que la adopte.

3 INTERFERENCIAS GENERICAS

El mercurio es susceptible a varias reacciones, tales como adsorcion y desorcion,
las cuales pueden ocurrir sobre las paredes de los vasos de reaccidon (ver 4.4)
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El vapor de Mercurio pueden adsorber a través de varios tipos de plastico; este
fendomeno debe ser tomado en consideracidon especialmente en la tuberia utilizada
de plastico. Tuberia de vidrio o plasticos especiales, e.g. perfluoro
(polifluoroetileno) [PFE], puede ser usado. Tuberia de silicon es inapropiada.

Sustancias organicas volatiles pueden ser absorbidas en el rango UV y ser
confundidas con Mercurio. Estas son parcialmente eliminadas por adicién, hasta
permanencia del color rojo, de permanganato de potasio y aireacion con un gas
inerte por 10min. Con frecuencia tales interferencias por absorcidon no-especifica
pueden ser eliminadas empleando un sistema de correccion de fondo.

Todas las disoluciones deberan estar a la misma temperatura (< 25 °C) antes de
la reduccion y liberacion del vapor de mercurio. La condensacién de agua en las
paredes de la celda puede prevenirse calentandola con, por ejemplo, una lampara
de luz infrarroja.

Las interferencias que pueden presentarse debido a la presencia de otros
elementos en la matriz dependeran de un cambio en el agente reductor. Las
concentraciones de elementos que en exceso pueden causar resultados muy bajos
de mercurio, estan listados en la Tabla 1

Algunas interferencias de metales pesados se presentan cuando se emplea el
Cloruro de estafo (II) en lugar del Borohidruro de Sodio. Cuando se emplean
sistemas de flujo, las interferencias debidas a los metales pesados pueden ser tan
bajas como las indicadas en la Tabla 1.

Tabla 1- Concentraciones aceptables de algunos elementos en la matriz de la
disolucién en estudio, en miligramos por litro

Agente Reductor NaBH, directo NaBH, directo SnCl, directo
(elemento)
Medio 0,5 mol/L HCI 5 mol/L HCI + 0,2 0,5 mol/L HCI
g/l Fe(IIl)
Cu(II) 10 10 500
Ni(II) 1 500 500
Ag(Il) 0,1 10 1
I 100 10 0,1

As(V) 0,5 0,5 0,5
Bi(III) 0,05 0,5 0,5
Sb(III) 0,5 0,5 0,5
Se(1V) 0,005 0,05 0,05
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El Cloruro de Estafo (II) causa diversas contaminaciones de los equipos el cual es
una considerable interferencia si se utiliza antes el Borohidruro de Sodio. Es
necesario contar con sistemas separados para la reducciéon con ambos agentes.

PRECAUCION - ElI Mercurio y sus compuestos son muy toéxicos. Extremar
precauciones al manejar las muestras y las disoluciones conteniendo mercurio

4 DETERMINAC}C')N DE MERCURIO DESPUES DE REDUCCION CON
CLORURO DE ESTANO (II) SIN ENRIQUECIMIENTO

4.1 FUNDAMENTO

Mercurio mono- o divalente es reducido a su forma elemental empleando Cloruro
de Estafio (II) en medio acido. El mercurio elemental es entonces conducido desde
la disolucion con ayuda de una corriente de gas inerte o aire libre de mercurio v,
en la forma de un gas atdmico, transportado dentro de la celda. La absorbancia es
medida a una longitud de onda de 253,7 nm en la linea de radiacion de un
Espectrofotdmetro de Absorcién Atdmica. La concentracion es calculada empleando
una curva de calibracion.

4.2 INTERFERENCIAS
Nota Ver capitulo 3

Yoduro en concentraciones > 0,1 mg/L interfiere en la determinacion ya que forma
complejos con el mercurio. En este caso cualquier otro método de reduccién tal
como el método del Tetrahidroborato de sodio (ver clausula 5) es necesario.

Debido al potencial Redox de la disolucion de Cloruro de Estafio (II), varios
compuestos inorganicos de mercurio, tales como el Sulfuro de Mercurio vy
compuestos organicos de mercurio, pueden no ser reducidos totalmente sin
digestion.

4.3 REACTIVOS

4.3.1 REQUERIMIENTOS GENERALES

Como minimo, emplear reactivos “grado analitico” o especialmente con bajo
contenido de mercurio. El agua debera ser doblemente destilada o de pureza

similar. El contenido de mercurio en el agua y reactivos deberd ser despreciables
comparado con la concentracion mas baja del analito.
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4.3.2 ACIDO NITRICO P (HNOs) = 1,40 G/ML (CONCENTRADO)
4.3.3 ACIDO SULFURICO P (H,S0,) = 1,84 G/ML (CONCENTRADO)
4.3.4 ACIDO HIDROCLORICO P (HCL) = 1,16 G/ML (CONCENTRADO)
4.3.5 DISOLUCION DE PERMANGANATO DE POTASIO

Disolver 50 g de permanganato de potasio (KMnO4), en 1 000 mL de agua

4.3.6 DISOLUCION ESTABILIZADORA

Disolver 5 g de dicromato de potasio (K,Cr,0;), en 500 mL de acido nitrico (ver
4.3.2) y diluir a 1 000 mL con agua

PRECAUCION - El dicromato de potasio es téxico. Se debera tener precaucion en
el manejo del material sélido y sus disoluciones

4.3.7 DISOLUCION DE PERSULFATO DE POTASIO
Disolver 40 g de persulfato de potasio (K25208) en 1 000mL de agua

4.3.8 DISOLUCION DE CLORURO DE HIDROXILAMONIO
Disolver 10 g de cloruro de hidroxilamonio (NH4,OCl) en 100 mL de agua

4.3.9 DISOLUCION DE CLORURO DE ESTANO (II)

Disolver 5 g de cloruro de estafio (II) dihidratado (SnCl,-2H,0), en 30 mL de acido
clorico (ver 4.3.4); diluir a 100 mL con agua. Con sistemas de flujo automatizado,
emplear una disolucién de menor concentracién, e.g. 0,5 g en 100 mL. Preparar
esta disolucidn el dia de uso a partir de la disoluciéon concentrada empleando agua
para diluir.

Si el blanco presenta un valor alto (4.6), pasar Nitrogeno a través de la disolucién
por 30 min para remover las trazas de mercurio.

4.3.10 DISOLUCION INTERMEDIA I DE MERCURIO P (HG) = 100 MG/L
Disolver 108,0 mg de oxido de mercurio (II), HgO, en 10mL de la disolucién
estabilizadora (4.3.6); diluir a 1 000 mL con agua.

1 mL de esta disolucién equivale a 0,1 mg de mercurio

Es posible que la disolucién preparada como stock I sea preparada a partir de una
disolucidn de referencia certificada de mercurio.
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4.3.11 DISOLUCION DE TRABAJO I DE MERCURIO P(HG) = 1 MG/L
Afadir a 10 mL de disolucién estabilizadora (4.3.6) 10 mL de la disolucién
intermedia y diluir a 1 000 mL con agua. 1 mL de esta disolucién equivale a 1 ug
de mercurio

La disolucion es estable por alrededor de 1 semana

4.3.12 DISOLUCION DE TRABAJO II DE MERCURIO P(HG) = 100 puG
/L

A 10 mL de disolucién estabilizadora anadir 100 mL de la disolucién de trabajo I

(4.3.11) y diluir a 1 000 mL. 1 mL de esta disolucién equivale a 100 ng de

mercurio

Prepare esta disolucién el dia de su uso

4.3.13 DISOLUCION II DE TRABAJO DE MERCURIO P (HG) =50 uG /L
A 10 mL de disolucidn estabilizadora afiadir 50 mL de la disolucion de trabajo I
(4.3.11) y diluir a 1 000 mL con agua. 1 mL de esta disolucién equivale a 50 ng de
mercurio

Prepare esta disolucién el dia de su uso

4.3.14 PREPARACION DE DISOLUCION PARA LA CURVA DE
CALIBRACION.

Prepare las disoluciones apropiadas para la concentracidén esperada de mercurio en

las muestras:

Para un rango de concentracién de 0,5 pug /L a 5 ug /L por ejemplo, proceder
como sigue.

Pipetear a una serie de 6 matraces volumétricos de 100 mL, 1 mL, 2 mL, 4 mL, 6
mL, 8 mL y 10 mL respectivamente la disolucién II de trabajo de mercurio (4.3.13)

Afadir 1 mL de disolucion estabilizadora a cada matraz

Aforar cada matraz hasta la marca y mezclar vigorosamente

Estas disoluciones contienen 0,5 pg /L, 1 pg /L, 2 ug /L, 3 ug /L, 4 pg /Ly 5 g /L
de mercurio respectivamente. Deberan ser preparadas al momento de su uso. Si

las mediciones para la calibracion deben efectuarse por duplicado preparar otra
serie de disolucién.
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4.3.15 BLANCO DE REACTIVOS

Prepare una disolucién blanco en un volumen correspondiente a la disolucién de
cuantificacion por adicion de 10mL de disolucidn estabilizadora a cada 1 000 mL de
agua. Use el mismo sistema de digestion que el empleado con las muestras (4.6).
Incluir el blanco de reactivos en cada lote analitico

4.3.16 DISOLUCION DE LAVADO DE MATERIAL

Anadir a aproximadamente 500 mL de agua, 150 mL de &cido nitrico (4.3.2) vy
diluya con agua a 1 000 mL.

4.4 EQUIPO Y MATERIAL
REQUERIMIENTOS GENERALES

Antes de su uso, todo el material de vidrio debera ser lavado extensamente con
acido nitrico diluido (4.3.16) y enjuagado varias veces con abundante agua
destilada.

4.4.1 ESPECTROFOTOMETRO DE ABSORCION ATOMICA CON
SISTEMA DE MONITOREO. SE RECOMIENDA UN EQUIPO CON
SISTEMA DE CORRECCION DE SENAL DE FONDO

4.4.2 FUENTE DE RADIACIé!\l PARA LA ,DETERMINACIéN DE
MERCURIO, E.G. UNA LAMPARA DE CATODO HUECO O UNA
LAMPARA DE DESCARGA ELECTRICA.

4.4.3 ACCESORIO PARA MERCURIO (VER FIG. 1), CONSISTENTE EN:

- Una celda de absorcion elaborada con vidrio borosilicato o una celda de
cuarzo, con un didmetro interno de 2 cm, y de hasta 15 cm de largo
(dependiendo el equipo de AA) con ventanas de cuarzo;

- bomba de circulacién de aire (e.g. bomba de membrana, bomba
peristaltica), con capacidad de 1 L/min a 2 L/min, con tuberia de plastico
(sistema cerrado) o un cilindro de gas inerte con valvula de presién reducida
(sistema abierto);

- medidor de flujo con tuberia de plastico (ver cldusula 3) (sistema abierto).
Un sistema abierto es mas conveniente para altas concentraciones de
mercurio;
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- recipiente de reaccién , por ejemplo, 100 mL, 250 o 1 000 mL con fondo
plano como se presenta en el diagrama, con un tapdén de vidrio, botella de
lavado con inserto de vidrio fritado de porosidad 1;

- una fuente de calentamiento para la celda de medicién, suficiente para
prevenir la condensacion del agua

La temperatura de medicion deberd mantenerse uniforme durante el desarrollo del
analisis.

Un ejemplo de sistema cerrado se puede observar en la Figura 1.

Donde:
1 Celda de absorcioén, d.i. 2 cm, largo 15 cm
2 Bomba de circulacion de aire, con capacidad de 1 - 2 L/min
3  Tapoén de vidrio 29/32
4 Frasco de reaccién, capacidad de 100 mL, 250 mL o 1 000 mL
5 Vidrio fritado

Nota 1 Tomar el debido cuidado para cambiar los materiales plasticos de la bomba
y las tuberias (ver clausula 3)

Nota 2 Un sistema de flujo continuo o un sistema con flujo por inyeccién es una
posible alternativa. Las instrucciones de uso son proporcionadas por el fabricante
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Clave:
1 Celda de absorcion, D. I. 2 cm; longitud 15 cm
2 Bomba de circulacion de aire, capacidad: de 1 L/min a 2 L/min
3  Tapoén de vidrio molido
4 Matraz de reaccion, capacidad de 100 mL o 1000 mL
5 Frit de vidrio

Figura 1 — Accesorios para la determinacién de mercurio con Cloruro de Estafio (II)
(sistema cerrado)

4.4.4 MATRACES VOLUMETRICOS DE 100 ML, 200 ML Y 1 000 ML

4.4.5 PIPETASDE1 ML, 5MLY 10 ML
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NOTA Sustituir estas pipetas por un sistema de dispensacién avanzado, puede
reducir significativamente el riesgo de introducir contaminantes.

4.5 MUESTREO Y PRE-TRATAMIENTO DE LA MUESTRA.

Llevar a cabo el muestreo de conformidad con lo establecido en el ISO 5667-1,
ISO 5667-2 y 5667-3

Usar recipientes de muestreo de vidrio borosilicato, cuarzo, polisulfona (PSU) o
polifluoroetileno (PEF)

Asegurarse de que los recipientes no contengan mercurio y que no ocasionen
perdidas por adsorcion.

Para minimizar las perdidas por adsorcion sobre las paredes del recipiente, afada
10mL de disolucién estabilizadora (4.3.6) y complete a 1 000 mL con muestra.

Verificar que el pH de la muestra sea de 1 aproximadamente, y que presente un
color amarillo el cual indica un exceso de dicromato.

Si fuera necesario, anadir mas disolucidon estabilizadora e incluir el factor de
correccion apropiado por efecto de la dilucién

4.6 DIGESTION EMPLEANDO PERMANGANATO DE
POTASIO/PERSULFATO DE POTASIO

Llevar a cabo la digestion himeda como se indica a continuacion.
Alternativamente, emplear unos de los métodos de digestion indicados en las
anexo A, B o C pero verifique la eficiencia esos métodos por comparacién con la
digestion humeda

- Transferir 100 mL de la muestra de agua estabilizada (ver 4.5) o un
volumen apropiado (méximo 1 000 mL) a un matraz hecho de los materiales
indicados en el punto 4.5

- Cuidadosamente afiadir 15 mL de la disolucién de permanganato de potasio
(4.3.5), 1 mL de acido nitrico (4.3.2) y 1 mL de acido sulfurico (4.3.3)

- Mezclar bien después de cada adicién

- Dejar reposar por 15 min, entonces afiadir 10 mL de la disolucion de
persulfato de potasio (4.3.7)

- Tapar y colocar suavemente sobre una plancha de calentamiento a un bano
de agua y digiera a 95 °C por 2 h
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- Durante la digestién, aseguUrese que se mantiene un exceso de
permanganato de potasio. Si es necesario, afiadir una cantidad adicional de
permanganato de potasio o iniciar con un volumen menor de muestra

- Dejar reposar la disolucion a temperatura ambiente

- Si diferentes volumenes de muestra y, en concordancia, diferentes
volumenes de reactivos fueron empleados; diluir los digeridos a un volumen
especifico

- Analizar los digeridos tan pronto como sea posible

- Preparar un blanco de reactivo de la misma manera, empleando el
correspondiente volumen de agua con disolucion estabilizadora afiadida
previamente

NOTA El permanganato pudiera causar problemas con el blanco. En este caso
la concentracion del permanganato podria ser reducida, previendo que el
contenido de materia organica es bajo, o bien emplear otro método de
digestidon (ver anexos A, B o C)

4.7 PROCEDIMIENTO
4.7.1 REQUERIMIENTOS GENERALES

Antes de iniciar con la cuantificacién, acondicione el equipo (4.4.2) de conformidad
con las instrucciones del fabricante y alinee la celda de absorcion

Si el digerido fue preparado de conformidad con las especificaciones del punto 4.6,
inmediatamente antes de la medicion anada al digerido 5 mL (o mas si se
requiere) de la disolucion de cloruro de hidroxilamonio (4.3.8). Este volumen es
generalmente suficiente para reducir el exceso de agentes oxidantes y para
disolver el didoxido de manganeso precipitado. Si la disolucién no ha aclarado
después de 30 min, afadir otra porcion de cloruro de hidroxilamonio

Si una alicuota de la muestra fue empleado para el analisis, llevar el digerido a un
volumen especifico; e.g. 200 mL

Transferir la disolucion para cuantificar (disolucién digerida o alicuota diluida) al
recipiente de reaccién y conectarlo al aparato analitico

Afadir 2 mL de la disolucion de Cloruro de Estafio (II) (4.3.9) por cada 100 mL de
disolucidn de cuantificacidon
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Si el agente reductor ha sido afadido manualmente, conectar el recipiente de
reaccion al aparato inmediatamente después de la adicién del cloruro de estafo

(1)

Para grandes volumenes de disolucidon para cuantificar (mayores a 1 000 mL),
incrementar el volumen de agente reductor hasta un maximo de 5 mL

En un sistema cerrado con bomba de circulacion de aire, pasar el aire con un flujo
de 1 a 2 L/min a través del recipiente de reaccién y la celda de absorcién, hasta
que se obtenga una absorbancia estable

Ajustar el flujo de acuerdo con las instrucciones del fabricante y mantener hasta el
final de la medicién

Medir las absorbancias de las disolucidn de calibracidon (4.3.14) y el blanco de
reactivos (4.3.15) de la misma manera que se midié la de la muestra

4.7.2 ANALISIS EMPLEANDO EL METODO DE LA CALIBRACION CON
DISOLUCIONES DE REFERENCIA CERTIFICADAS.

Preparar la curva de calibracién como se describe a continuacién
a) Prepare la disolucion de calibracion para mercurio como se indica en 4.3.14

b) Mida la absorbancia de cada disolucion de calibracion y el blanco de
reactivos como se indica en 4.7.1

c) Grafique la ecuacion de la curva para una calibracién lineal a partir de los
resultados obtenidos

4.7.3 ANALISIS EMPLEANDO EL METODO DE LA ADICION DE
ESTANDAR.

El uso del método de adicidon puede compensar los errores debidos al efecto de
matriz, con la condicion de que no ocurran errores aditivos y que las absorbancias
de las disolucion adicionadas caigan dentro del rango lineal de trabajo, i.e. los
resultados estan en la region lineal de la curva de calibracidon. Asegurarse de que
las concentraciones afiadidas correspondan al volumen y al contendido de
mercurio esperado en la muestra. Por ejemplo, para un volumen de muestra de 50
mL y una concentracion esperada de 1 pug/L proceder como se indica a
continuacion:
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a) A 4 matraces de reaccion de 100 mL, anadir 50 mL de la disolucion de
cuantificacion (4.7.1)
b) A tres de los matraces afiada 0,5 mL, 1 mL y 1,5 mL respectivamente de la
disolucidn de trabajo I de mercurio (4.3.12). Las adiciones corresponden a 1
Mg/L, 2 ug/Ly 3 pg/L de mercurio
c) Medir la concentracién de mercurio del contenido de los 4 matraces de
acuerdo con las instrucciones indicadas en 4.7.1
d) Seguir el mismo procedimiento aplicado a la cuantificacion de la muestra,
con el blanco de reactivos
4.8 CALCULOS
4.8.1 CALCULO EMPLEANDO LA CURVA DE CUANTIFICACION
Calcular la concentracién de mercurio usando la siguiente férmula:

_ (A'As)'VM
b-V,

donde

p es la concentracién de mercurio en la muestra, en microgramos por litro
A es la absorbancia o la integrada de la absorbancia de la muestra de agua
As es la ordenada al origen.

b es la pendiente de la curva de calibracion y una medicién de la sensibilidad,
en litros por microgramo

Vp es el volumen de muestra empleado en la preparacion del digerido, en
mililitros

Vy es el volumen de la disolucién de cuantificacion, en mililitros

4.8.2 CALCULO EMPLEANDO EL METODO DE ADICION DE
DISOLUCION CERTIFICADA
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Grafique la curva de calibracién empleando las mediciones de absorbancia de las
disoluciones afiadidas (4.7.3). Las disoluciones de referencia han sido preparadas
por la adicion a las muestras con las disoluciones de trabajo y contienen
incrementos escalonados de concentracién de mercurio

Obtener la concentracion de mercurio de la disolucién de la muestra por
extrapolacion de la curva de calibracién a la absorbancia A = 0. De manera similar
determine la concentracion de mercurio de la disolucién blanco y sustraer el
resultado obtenido de la muestra. Alternativamente, llevar a cabo la evaluacion de
la regresién lineal

Compensar en el calculo las diluciones, si se realizaron

4.9 EXPRESION DE RESULTADOS

Reportar los resultados en microgramos por litro, por redondeo a un décima (0,1
Hg/L)

Ejemplos Mercurio (Hg) 0,7 ug/L
Mercurio (Hg) 2,0 ug/L

4.10 REPORTE DE LA PRUEBA

El reporte debera hacer referencia a estd referencia internacional y contener los
siguientes detalles:

a) identificacion de la muestra de agua;

b) el resultado como se establecié en 4.9;

c) pre-tratamiento de la muestra y método de digestién;

d) todas las desviaciones a este método y los detalles de las circunstancias que

pudieron haber afectado el resultado.

5 DETERMINACION DE MERCURIO PREVIA REDUCCION CON
TETRAHIDROBORATO DE SODIO SIN ENRIQUECIMIENTO
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5.1 PRINCIPIO

Mercurio mono- o divalente es reducido a su forma elemental empleando
Tetrahidroborato de sodioen medio acido. El mercurio elemental es entonces
conducido desde la disolucién con ayuda de una corriente de gas inerte, en la
forma de un gas atémico y liberado con hidrégeno, transportado dentro de la
celda. La absorbancia es medida a una longitud de onda de 253,7 nm en la linea
de radiacion de un Espectrofotdmetro de Absorcién Atdmica. La concentraciéon es
calculada empleando una curva de calibracion.

5.2 INTERFERENCIAS
NOTA Ver también el capitulo 3

Concentraciones de Niquel > 1mg/L y de Plata > 0,1mg/L en la disoluciéon de
cuantificacion interfieren con la determinacién de Mercurio. En presencia de acido
clorhidrico diluido 1:1 con agua y una disolucién de Fierro (III), concentraciones
de Niquel mayores a 500 mg/L y de Plata mayores a 10 mg/L no causan
interferencias

5.3 REACTIVOS

En adicién a los reactivos indicados en el punto 4.3, excepto la disolucién de
Cloruro de Estafo (II), se requieren los siguientes reactivos:

5.3.1 DISOLUCION DE BOROHIDRURO DE SODIO

Disolver 3 g de Borohidruro de sodio, NaBH,4, y 1 g de hidréxido de sodio, NaOH,
en una pequefa cantidad de agua. Diluir a 100 mL con agua Yy filtrar a través de
papel filtro

La disolucion es estable por unos pocos dias

En sistemas de flujo continuo, una disolucién de menor concentracién puede ser
usada, e.g. 0,02 g de Tetrahidroborato de sodio y 0,03 g de hidrdéxido de sodio en
100 mL de agua

Preparar esta disolucion el dia de su uso

5.3.2 DISOLUCION BUFFER DE FIERRO
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Disolver 14 g de Nitrato de Fierro (III) nonahidratado, Fe(NO)s;-9H,0, en agua y
diluir a 100 mL con agua

Prepare la disolucién el dia de su uso
5.4 EQUIPO

5.4.1 SISTEMA DE EXTRACCION
Este método produce una gran cantidad de hidrogeno. Un sistema de extraccion
para remover el hidréogeno es esencial.

5.4.2 ESPECTROFOTOMETRO DE ABSORCION ATOMICA (AAS) CON
UN SISTEMA DE MONITOREO APROPIADO. ES RECOMENDABLE
UN SISTEMA DE CORRECCION DE FONDO.

5.4.3 FUENTE DE RADIACION PARA LA DETE,RMINACIC')N DE
MERCURIO, POR EJEMPLO LAMPARA DE CATODO HUECO O
UNA LAMPARA DE DESCARGA ELECTRICA

5.4.4 ACCESORIO PARA MERCURIO, CONSISTENTE EN:

- una celda de absorcion elaborada con vidrio borosilicato o una celda de
cuarzo, con un didmetro interno de 2 cm, y de hasta 15 cm de largo
(dependiendo el equipo de AA) con ventanas de cuarzo;

- cilindro de gas inerte (e.g. nitrégeno o argdn) con valvula de presion
reducida;

- medidor de flujo con tuberia de plastico;

- recipiente de reaccion de, por ejemplo, 100 mL 6 250 mL de doble cuello,
con un tapén de vidrio unién 24/40, botella de lavado con tuberia insertada
para la introduccion de gas;

- una fuente de calentamiento para la celda de medicién, suficiente para
prevenir la condensacion del agua

La temperatura de la celda de medicidon deberd permanecer estable durante toda
la prueba

Un ejemplo de un sistema abierto estd dado en la Figura 2

NOTA 1 Tomar especial cuidado con el tipo de material plastico de las bombas y
tuberias (ver clausula 3)

NOTA 2 Es posible usar alternativamente un sistema de flujo continuo o un
sistema de inyeccidn. Las instrucciones dadas por el fabricante deberan ser
seguidas
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Donde
1 Celda de absorcion, i.d. 2 cm; largo 15 cm
2 Disolucion de NaBH4
3 Gas inerte
4 Medidor de flujo
5 Recipiente de reaccion, de doble cuello, acoplado a un matraz de 100 o

200 mL

Figura 2 — Accesorio para la determinacion de mercurio con Tetrahidroborato de
sodio (sistema abierto)

5.5 MUESTREO Y PRE-TRATAMIENTO DE LA MUESTRA
Segquir el procedimiento dado en 4.5
5.6 METODO DE DIGESTION

Seguir el procedimiento dado en 4.6
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5.7

5.7.1

a)

b)

g)

h)

PROCEDIMIENTO
PREPARACION

Antes de iniciar con el procedimiento de cuantificacidon, acondicionar el
equipo de conformidad con las instrucciones del fabricante y alinear la celda
de absorcién

Si el digerido es preparado de acuerdo a la instruccién dada en 4.6,
inmediatamente antes de la medicién afiadir al digerido 5 mL (o mas, si se
requiere) de la disolucién de cloruro de hidroxilamonio (4.3.8). Esta
cantidad es generalmente suficiente para reducir el exceso de agentes
oxidantes y para disolver el diéxido de manganeso precipitado. Si la
disolucion no ha aclarado después de 30min, anadir una porcion adicional de
cloruro de hidroxilamonio

Si una alicuota de la muestra se tomo para el analisis, llevar la muestra a un
volumen especifico, e.g. 200 mL

Afadir 0,5 mL de acido clorhidrico (4.3.4) por cada 10 mL de digerido en el
matraz de reaccién

Transferir el digerido (o una alicuota) a el matraz de reaccidén y conectar al
aparato (ver Figuro 2)

Por cada 10 mL de digerido, afadir 2,5 mL de la disolucion de
Tetrahidroborato de sodio(5.3.1)

Por cada 50 mL de digerido, afadir 7,5 mL de Ila disolucién de
Tetrahidroborato de sodio

Con una corriente de gas inerte, transporte el mercurio a la celda de
absorcion. Ajuste el flujo de acuerdo con las instrucciones del fabricante vy
mantener hasta el final de la medicién

Si el digerido presenta concentraciones altas de Niquel o Plata (ver Tabla 1),
anadir 25 mL de acido clorhidrico (4.3.4) y 0,5 mL de la disolucion buffer de
hierro (5.3.2) al matraz de reaccion antes de afiadir 25 mL del digerido. Si
se emplean alicuotas pequenas del digerido, llevar estas a una diluciéon de
25 mL con agua

Cuantificar las disoluciéon de calibracion (4.3.14) y el blanco de reactivos
(4.3.15) de la misma manera que la muestra de agua
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5.7.2 ANALISIS EMPLEANDO EL METODO DE CUANTIFICACION CON
DISOLUCION DE REFERENCIA CERTIFICADA
Seguir el procedimiento indicado en 4.7.2
5.7.3 ANALISIS EMPLEANDO EL METODO DE ADICION DE ESTANDAR

Seguir el procedimiento indicado en 4.7.3

5.8 CALCULOS
Seguir el procedimiento indicado en 4.8

5.9 EXPRESION DE RESULTADOS

Seguir el procedimiento indicado en 4.9
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6 PRECISION

Una prueba interlaboratorios, llevada a cabo en Alemania en Enero de 1995, arrojo
los datos indicados en la Tabla 2:

Tabla 2 - Resultados de Precision

Todos los laboratorios

Muestra | L | n | NAP | Valor X Or VCr | 0-Mg/L | VC. | Recuperacién
% verdadero | ug/L | pg/L % % %
Mg/L
A 2162 |9 0,819 0,831 | 0,2500 | 30,1 |/0,1310| 15,8 ] 101,5
B 20159 |13 1,474 1,459 | 0,3918 | 26,9 | 0,1855 | 12,7 | 99,0
C 21168 |0 5,732 5,799 | 1,3745 | 23,7 | 0,5746 | 9,9 101,2
Reducciodn con Cloruro de Estafio (II)
Muestra | L | n | NAP | Valor X Or VCr | 0-Mg/L | VC. | Recuperacién
% verdadero | ug/L | pg/L % % %
Mg/L
A 1313714 10,819 0,737 10,2165 29,4 |0,0729 9,9 ]90,0
B 13|36 | 14 1,474 1,335 |0,3800 | 28,5 | 0,1949 | 14,6 | 90,6
C 1313714 5,732 5,588 0,8359 | 15,0/ 0,2359 14,2 |97,5
Reduccidn con tetrahidroborato de Sodio
Muestra | L | n | NAP | Valor X Or VCr | 0-Mg/L | VC. | Recuperacién
% verdadero | ug/L | pg/L % % %
Mg/L
A 8 12210 0,819 0,991 10,2424 | 24,5|0,1932 119,51 121,0
B 7 [21]13 1,474 1,68 [0,3339(19,9/0,1691 | 10,1 ] 114,0
C 8 [23]0 5,732 6,51 11,3047 ]20,0/0,2811 4,3 |113,6

Muestra A: Agua para beber

Muestra B: Agua superficial

Muestra C: Agua residual

L: nimero de laboratorios

NAP: porcentaje de valores anomalos

n: niumero de valores

X: media total

or: desviacion estandar de la reproducibilidad
VCg: coeficiente de variacion de la reproducibilidad
o.: desviacion estandar de la repetibilidad

VC;: coeficiente de variacion de la repetibilidad
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7 VIGENCIA

La presente norma mexicana entrara en vigor 60 dias naturales después de
la publicacidon de su declaratoria de vigencia en el Diario Oficial de la
Federacion.

8 BIBLIOGRAFIiA

8.1 ISO 5666:1999.- Water quality. Determination of mercury.

9 CONCORDANCIA CON NORMAS INTERNACIONALES

Esta norma mexicana coincide totalmente con la norma internacional ISO
5666:1999.- Water quality. Determination of mercury

México D.F., a

DR. FRANCISCO RAMOS GOMEZ
DIRECTOR GENERAL DE NORMAS
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10 APENDICE INFORMATIVO

Anexo A
Método de digestién por ultrasonido
A.1 Aparato adicional

A.1.1 Bafo ultrasonico de temperatura regulada con un poder de densidad de
hasta 240W/L y de un tamafio aproximado al nUmero de recipientes de digestién

A.1.2 Recipientes de digestion de vidrio borosilicato o plastico (e.g. polisulfona)
con tapa de rosca, para digestidn ultrasonica

A.2 Digestion

Transferir 100 mL de la muestra de agua, estabilizada como se describe en 4.5 o
un pequeno volumen de muestra al recipiente de digestién

Cuidadosamente afadir 1 mL de disolucion de permanganato de potasio (4.3.5), 1
mL de acido nitrico (4.3.2), 1 mL de acido sulfurico (4.3.3) y 2 mL de persulfato de
potasio (4.3.7)

Mezclar bien después de cada adicién

Cerrar firmemente el recipiente de digestion y colocar en el bafio ultrasdénico a 50
°C por 30 min

Dejar atemperar a temperatura ambiente

Si una cantidad diferente de muestra es empleada, y consecuentemente,
diferentes volimenes de muestra han sido usados, diluir los digeridos a un
volumen especifico

Analizar los digeridos tan pronto como sea posible

Preparar un blanco de reactivos de la misma manera que se prepard la muestra,

empleando agua (4.3.1), adicionando la misma cantidad de disolucion
estabilizadora (4.3.6) que a la muestra
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Anexo B

Método de digestidn en autoclave

B.1 Aparatos adicionales

B.1.1 Frascos de digestion, de 100 mL, hecho de vidrio Pyrex incoloro con tapas de
rosca de polipropileno. Tanto el recipiente como la tapa deberan ser capaces de
resistir temperaturas de 120 °C y una presion de 200 kPa

B.1.2 Autoclave capaz de acomodar los recipientes de digestion

La resistencia a la presidon y temperatura deberd ser similar a la de los recipientes
de digestidn. La autoclave requiere de valvula para liberar presion, una valvula de
temperatura ajustable y un sistema para medir la presién. La autoclave también
requiere de una fuente de calentamiento o una parrilla de calentamiento con
regulador

B.2 Digestién

Transferir 40 mL de la muestra de agua, estabilizada como se describe en 4.5, al
recipiente de digestion

Afadir 10 mL de acido nitrico (4.3.2)

Cerrar herméticamente la botella y colocarla en la autoclave

Calentar a 120 °C por 30 min siguiendo las instrucciones del fabricante

Enfriar a temperatura ambiente, permitir que precipite el material insoluble y
emplear el sobrenadante para el analisis. Filtrar a través de un filtro de membrana
de 0,45 pym o centrifugar si es necesario después de la digestion

Si una cantidad diferente de muestra es empleada, y consecuentemente,
diferentes volumenes de muestra han sido usados, diluir los digeridos a un

volumen especifico

Analizar el digerido tan pronto como sea posible
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Preparar un blanco de reactivos de la misma manera que se prepard la muestra,
empleando agua (4.3.1), adicionando la misma cantidad de disolucién
estabilizadora (4.3.6) que a la muestra

Anexo C

Método de digestién por microondas

C.1 Reactivos adicionales

C.1.1 Acido clorhidrico, p(HCl) = 1,19 g/mL (concentrado)

C.2 Aparatos adicionales

C.2.1 Horno de microondas, con poder programable en el cual la distribuciéon de
energia sea uniforme sobre las muestras

C.2.2 Recipientes plasticos, de 100 mL de capacidad, volumen total aproximado de
140 mL, hecho de politetrafluoroetileno (PTFE) o perfluoroalcoxi (PFA), equipado
con una valvula de desfogue capaz de resistir una presion aproximada de 1 000
kPa.

NOTA Las instrucciones del fabricante deben ser estrictamente observadas

C.3 Procedimiento

Transferir 40 mL de la muestra de agua, estabilizado como se describe en 4.5, al
vaso de digestién

Afadir 4 mL de acido nitrico (4.3.2) y 1 mL de acido hidroclérico (C.1)
Mezclar y dejar reposar por aproximadamente 5 min

Cerrar firmemente el vaso y colocarlo en el horno de microondas
Calentar el horno de acuerdo a la especificacién indicada en C.4

Remover el vaso del horno de microondas y dejar atemperar. Ventear para
eliminar la sobre presion (humos de la cabeza del vaso)



PROY-NMX-AA-051-3-SCFI-2008
25/25

SECRETARIA DE
ECONOMIA

Si una cantidad diferente de muestra es empleada, y consecuentemente,
diferentes volimenes de muestra han sido usados, diluir los digeridos a un
volumen especifico

Analizar el digerido tan pronto como sea posible

Preparar un blanco de reactivos de la misma manera que se prepard la muestra,
empleando agua (4.3.1), adicionando la misma cantidad de disolucion
estabilizadora (4.3.6) que a la muestra

C.4 Ajuste del horno de microondas

El ajuste del equipo es un paso esencial previo a su uso. Este ajuste deberd
asegurar que las condiciones de poder dentro del horno son adecuadas (energia
efectiva)

El horno de microondas debera ser periédicamente ajustado. La manera en que un
horno de microondas se ajusta depende del sistema electrénico instalado por el
fabricante. Si por el horno una relacion linear sostenida entre la fuente de poder y
la escala ajustada, la calibracidon puede ser llevada a cabo a 2 puntos (por ejemplo
a 40 % y 100 % de poder). Esto es recomendado, sin embargo, se pueden incluir
mas puntos para establecer la linealidad

Si el ajuste de la escala no es una funcion directa de la fuente de poder, un ajuste
de varios puntos es requerido. Las instrucciones del fabricante deberan ser
observadas.
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