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ANALISIS DE AGUA.-DETERMINACION DE METALES
POR ABSORCION ATOMICA EN AGUAS NATURALES,
POTABLES, RESIDUALES Y RESIDUALES TRATADAS.-
METODO DE PRUEBA (ESTA PARTE CANCELA LO
CORRESPONDIENTE AL Co, Ni, Cu, Zn, Cd Y Pb POR
EL METODO DE FLAMA DE LA NMX-AA-051-SCFI-
2001)

WATER ANALYSIS - DETERMINATION OF METALS BY
ATOMIC ABSORPTION IN NATURAL, DRINKING,
WASTEWATERS AND WASTEWATERS TREATED - TEST
METHOD

PARTE 4

DETERMINACION DE COBALTO, NIQUEL, COBRE, ZINC,
CADMIO Y PLOMO — METODOS DE ESPECTROMETRIA
DE ABSORCION ATOMICA — FLAMA

DETERMINATION OF COBALT, NICKEL, COPPER, ZINC,
CADMIUM AND LEAD - FLAME ATOMIC ABSORPTION
SPECTROMETRIC METHODS

0 INTRODUCCION

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

Esta norma mexicana especifica el método para la determinacion de cobalto,
niquel, cobre, zinc, cadmio y plomo en agua por espectrometria de absorcién
atomica de flama.

Seccién 1: determinacién directa de espectrometria de absorcién atémica de
flama.

El método es particularmente aplicable cuando las concentraciones de los
elementos a ser analizados son relativamente altas y cuando no hay
interferencias.

Las concentraciones de los elementos que pueden ser determinados por este
método pueden variar de acuerdo a las caracteristicas del espectrofotdmetro
de absorcién atémica a ser utilizado pero son en general en los rangos
mostrados en la tabla 1.

Tabla 1
Elemento a ser determinado Intervalo de cuantificacién (mg/L)

Cobalto 0,1a10

Niguel 0,1a10

Cobre 0,05a 6

Zinc 0,05a 2
Cadmio 0,02a2

Plomo 0,2a10

Si las concentraciones son mayores que los limites superiores indicados en la
tabla, la muestra debe ser diluida antes del analisis.

NOTAS
Cuando determine metales totales, es necesario pretratar la muestra antes
del analisis (ver ejemplos de procedimientos en el 9 Apéndice Normativo).

SECCION 1: METODO A DETERMINACION DIRECTA POR ESPECTROMETRIA
DE ABSORCION ATOMICA DE FLAMA
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2 PRINCIPIO

La aspiracién en la flama del espectrofotémetro de absorcion atdmica de la
muestra o alicuota de la muestra.

3 REACTIVOS

Todos los reactivos deben ser de un grado analitico reconocido para que su
uso no afecte la exactitud de la determinacion. El agua utilizada debe ser
desionizada o destilada, que no contenga concentraciones detectables de los
metales a ser analizados cuando se analice un blanco de prueba.

3.1 Acido nitrico, 3 = 1,4 g/mL.
3.2 Acido nitrico, (HNO3) = 1,5 mol/L.

Agregue 100 mL Acido nitrico (3.1) a 600 mL de agua y diluya a 1000 mL.

3.3 Acido nitrico, (HNOs)= 0,03 mol/L.

Agregue 1 mL de Acido nitrico (3.1) a 400 mL. de agua y diluya a 500 mL
con agua.

3.4 Metales, disoluciones estandar correspondientes a 1,000 g de
metal por litro.

Por cada elemento a ser determinado, pese 1,000 g, de metal puro y
disuélvalo en acido nitrico (3.1), calentando para efectuar la disolucién
completa. Permita enfriar y transfiera cada disolucién cuantitativamente a un
matraz volumgétrico de 1,000 mL, diluya con agua y mezcle. (LA
CONCENTRACION FINAL DE HNO3 DEBE SER 2% V/V)

Para preparar disoluciones estandar, es también permitido utilizar sales de
metal de composicion exactamente conocida, asi como disoluciones
comerciales.

Almacene cada disolucion estandar en contenedores de vidrio borosilicato o
polietileno.

1 mL de cada disolucion contiene 1,00 mg. de su respectivo metal.
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EQUIPO

Equipo usual de laboratorio vy,

Espectrofotdmetro de absorcidon atdomica, ajustado con ldmparas de catodo
hueco para los metales apropiados o ldamparas de descarga sin electrodo, y
con un equipo apropiado para que permita la correccion de la absorbancia
no especifica y con quemador de flama aire-acetileno.

Siga las instrucciones del fabricante para ajustar todos los parametros del

instrumento.

Nota: para limpieza de la cristaleria.
Toda la cristaleria debe ser cuidadosamente lavada con acido nitrico (3.2) y
posteriormente enjuagada con agua.

51

5.2

MUESTREO Y MUESTRAS

Deberan ser utilizados para muestreo contenedores de
polietileno o vidrio borosilicato que hayan sido previamente
lavados con acido nitrico (3.2) y posteriormente enjuagados con
agua.

Para determinar metales totales, las muestras deberan ser
tratadas agregando acido nitrico (3.1) inmediatamente después
de su toma con el fin de obtener un pH de entre 1 a 2
(cominmente 2 mL de &cido nitrico por litro de muestra es
suficiente). Anote la cantidad de acido agregado y utilice la
misma cantidad en la preparacion del blanco (6.2).

Para determinar solamente metales disueltos, filtre la muestra
tan pronto sea posible después de su toma a través de un filtro
de membrana de didmetro nominal de 0,45 micras y acidifique
el filtrado inmediatamente con &cido nitrico (3.1) con el fin de
obtener un pH de 1 a 2.

Antes de usarse, los filtros de membrana deben haber sido
lavados con acido nitrico (3.2) y enjuagados con agua.
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6 PROCEDIMIENTO
6.1 Muestra

En un matraz volumétrico de 100 mL., coloque la muestra o una alicuota de
la muestra acidificada (5.2) que se encuentre entre 0,2 a 1 mg del metal (ver
la tabla 1 para los limites superiores correspondientes a cada elemento).
Afore hasta la marca con agua, si es necesario.

6.2 Blanco de prueba

Realice un blanco de prueba en paralelo con la determinacién con el mismo
procedimiento, utilice las mismas cantidades de todos los reactivos que en el
muestreo y determinacion, pero remplace la alicuota de la muestra por agua.

6.3 Preparacion de las disoluciones de calibracion.

Antes de cada lote de determinaciones, prepare de cada disolucién estandar
(3.4) por lo menos 4 disoluciones dentro del rango de trabajo para cada
elemento.

Prepare estas disoluciones de calibracién por dilucién de las disoluciones
estandar (3.4) con acido nitrico (3.3).

6.4 Calibraciéon y determinacion.

Proceda como sigue para cada metal a ser determinado. Antes de realizar las
mediciones espectrofotométricas ajuste el espectrofotémetro de acuerdo a
las instrucciones del fabricante, por aspiracion de una disolucién de
calibracién (6.3) del metal en particular a ser determinado y utilice la
informacion de la tabla 2. Optimice la aspiracidon y las condiciones de flama
(velocidad de aspiracion, relacion de gases, posicion del haz optico en la
flama). Ajuste la respuesta del instrumento a una absorbancia de cero con
agua.

Tabla 2
Elemento a ser Longitud de onda (nm) Flama
determinado
Cobalto 240,7 Aire-Acetileno
Niguel 232,0 Aire- Acetileno
Cobre 324,7 Aire- Acetileno
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Zinc 213,8 Aire-Acetileno

Cadmio 228,8 Aire-Acetileno
283,3 . .

Plomo 217.0 Aire-Acetileno

Para cada metal a ser determinado, aspire las disoluciones de calibracidn
(6.3) y como cero, un blanco de disolucion (6.2) Trace una grafica con los
volumenes de metales, en miligramos por litro, de las disoluciones de
calibracion como abscisas y los valores correspondientes de absorbancia
como ordenada. Es aconsejable que la grafica sea verificada, por ejemplo
midiendo la absorbancia de una disolucién de calibraciéon cada 5 muestras.

Aspire la muestra o parte alicuota de la muestra (6.1) dentro de la flama del
quemador.

Mida la absorbancia o concentracion del metal determinado y después de
cada medicién aspire el acido nitrico (3.3) con el fin de enjuagar el sistema
nebulizador.

6.5 Prueba de verificacidn

Realice pruebas de verificacién con el fin de detectar cualquier efecto de la
matriz. Para hacer esto, utilice el método de adicidén de estandar.

Si un efecto de la matriz es detectado, el método no es aplicable, comience
de nuevo la determinacion utilizando cualquier método, B o C, o utilice los
resultados obtenidos por el método de adicion de estandar.

7 EXPRESION DE RESULTADOS
Por referencia a la curva de calibraciéon, determine para cada metal, las
concentraciones correspondientes a las absorbancias de la porcién de prueba

(6.4) y del blanco (6.2).

Para cada metal determinado, la concentracién, expresada en mg/L, de la
muestra es dado por la sig formula:
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Donde
¢: es la concentracién del metal, en mg/L, correspondiente a la
absorbancia de la muestra,
2n es la concentracién del metal, en mg/L, correspondiente a la
absorbancia del blanco,
v es el volumen, en mL, de la muestra acidificada tomada para el
analisis (ver 7.1).

8 REPORTE DE PRUEBA
El reporte de prueba debe contener la siguiente informacion:

Una referencia a este estandar internacional

Una referencia al método utilizado

Identificacién completa de la muestra

Los resultados de las determinaciones

Cualquier detalle no especificado en este estandar internacional o que sean
opcionales, asi como cualquier factor que haya podido afectar los resultados.

9 APENDICE NORMATIVO

Pre-tratamiento de la muestra cuando se determinan metales totales

A.0 Para la mayoria de las muestras, la mineralizacion empleando &cido
hidroclérico o acido nitrico sera suficiente. Sin embargo, ocasionalmente, por
ejemplo con agua residual altamente contaminada, un procedimiento mas
vigoroso podria ser requerido.

Procedimientos alternativos a la mineralizacidon las cuales son dadas como
ejemplos

A.1 Afadir 5 mL de acido hidrocldérico (& = 1,19 g/mL) por cada 100 mL de
porcion de muestra

Calentar en un bafio de calentamiento hasta que el volumen ha sido reducido
a entre 15 y 20 mL, cuidando que la muestra no hierva

Enfriar y filtrar para remover los materiales insolubles que pudieran saturar
el nebulizador. Recolectar el filtrado en un matraz volumétrico de 100 mL.
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Lavar el filtrado varias veces con agua.

A.2 Afadir 4 mL de acido nitrico de 15 mol/L a 100 mL de muestra y calentar
hasta reducir el volumen a 50 mL.

Colocar la muestra tratada en un matraz para ebullicién. Afadir 12 mL de
acido hidroclérico (&0 = 1,19 g/mL). Conectar el matraz de ebullicion a un
condensador y reflejar la disolucién por 2,5 h.

Lavar el condensador y el filtro varias veces con agua, afiadir los lavados al
contenido del matraz volumétrico y diluir a la marca con agua.

Nota: Se pueden emplear los métodos de pretratamiento de las muestras con
los que el laboratorio cuente.

10 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.

11 BIBLIOGRAFIA
11.1 ISO 8288:1986.- Water quality - determination of cobalt,
nickel, copper, zinc, cadmium and lead - flame - atomic

absorption spectrometric methods.

12 CONCORDANCIA CON NORMAS INTERNACIONALES

Esta norma mexicana coincide basicamente con la norma internacional ISO
8288:1986.- Water quality — determination of cobalt, nickel, copper, zinc,
cadmium and lead - flame - atomic absorption spectrometric methods y se
diferencia en los siguientes puntos:

. Se eliminaron las secciones b y ¢ debido a que son
procedimientos de concentracién de muestra para analisis de
elementos en bajos niveles de concentracién y no son
empleados en forma rutinaria por los laboratorios, ya que en la
actualidad existen instrumentos analiticos que nos proporcionan
el mismo nivel de sensibilidad.

. Asi mismo se elimind la nota para la correccién de absorcién no
especifica, debido a que en la actualidad todos los equipos
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pueden incluir el sistema de correccién de fondo por lampara de
deuterio.

Se incluyd una nota sobre la posibilidad de utilizar otros métodos de
pretratamiento de muestras.

México D.F., a

DR. FRANCISCO RAMOS GOMEZ
DIRECTOR GENERAL DE NORMAS



