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Al margen un sello con el Escudo Nacional, que dice: Estados Unidos Mexicanos.- Secretaría de Comercio y Fomento
Industrial.- Dirección General de Normas.

DECLARATORIA DE VIGENCIA DE LAS NORMAS MEXICANAS QUE SE INDICAN
La Secretaría de Comercio y Fomento Industrial, por conducto de la Dirección General de Normas, con fundamento en lo

dispuesto por los artículos 34 fracciones XIII y XXX de la Ley Orgánica de la Administración Pública Federal; 51-A, 51-B, 54 de
la Ley Federal sobre Metrología y Normalización, 46, 47 del Reglamento de la Ley Federal sobre Metrología y Normalización y
23 fracciones I y XV del Reglamento Interior de la Secretaría de Comercio y Fomento Industrial y habiéndose satisfecho el
procedimiento previsto por la ley de la materia para estos efectos, expide la Declaratoria de vigencia de las normas mexicanas
que se listan a continuación, mismas que han sido elaboradas y aprobadas por el “Comité Técnico de Normalización Nacional
de Protección al Ambiente”. El texto completo de las normas que se indican puede ser consultado gratuitamente en la biblioteca
de la Dirección General de Normas de esta Secretaría, ubicada en Puente de Tecamachalco número 6, Lomas de
Tecamachalco, Sección Fuentes, Naucalpan de Juárez, 53950, Estado de México o en el Catálogo Mexicano de Normas que se
encuentra en la página de Internet de la Dirección General de Normas cuya dirección es http://www.secofi.gob.mx/dgn1.html.

Las presentes normas entrarán en vigor 60 días después de la publicación de esta Declaratoria de vigencia en el Diario
Oficial de la Federación.

NMX-AA-005-SCFI-2000 ANALISIS DE AGUA - DETERMINACION DE GRASAS Y ACEITES RECUPERABLES EN
AGUAS NATURALES, RESIDUALES Y RESIDUALES TRATADAS - METODO DE PRUEBA
(CANCELA A LA NMX-AA-005-1980).

Campo de aplicación
Esta Norma Mexicana establece un método de análisis para la determinación de grasas y aceites recuperables en aguas
naturales, residuales y residuales tratadas.

Concordancia con normas internacionales
Esta Norma Mexicana no es equivalente a ninguna norma internacional por no existir referencia alguna al momento de su
elaboración.

Sufragio Efectivo. No Reelección.
México, D.F., a 23 de noviembre de 2000.- La Directora General de Normas, Carmen Quintanilla Madero.- Rúbrica.
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ANÁLISIS DE AGUA - DETERMINACIÓN DE GRASAS Y
ACEITES RECUPERABLES EN AGUAS NATURALES,

RESIDUALES Y RESIDUALES TRATADAS - MÉTODO DE
PRUEBA (CANCELA A LA NMX-AA-005-1980)

WATER ANALYSIS - DETERMINATION OF EXTRACTABLES
FATS AND OILS IN NATURAL, WASTEWATERS AND

WASTEWATERS TREATED - TEST METHOD

0 INTRODUCCIÓN

Este método permite una estimación del contenido de grasas y aceites en aguas
naturales, residuales y residuales tratadas al determinar gravimétricamente las
sustancias que son extraídas con hexano de una muestra acuosa acidificada. La
determinación de grasas y aceites es indicativa del grado de contaminación del agua
por usos industriales y humanos.
En la determinación de grasas y aceites no se mide una sustancia específica sino un
grupo de sustancias con unas mismas características fisicoquímicas (solubilidad).
Entonces la determinación de grasas y aceites incluye ácidos grasos, jabones, grasas,
ceras, hidrocarburos, aceites y cualquier otra sustancia susceptible de ser extraída con
hexano.

1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACIÓN

Esta norma mexicana establece un método de análisis para la determinación de
grasas y aceites recuperables en aguas naturales, residuales y residuales tratadas.

2 PRINCIPIO

Este método se basa en la adsorción de grasas y aceites en tierra de diatomeas, los
cuales son extraídos en un Soxhlet empleando hexano como disolvente. Una vez
terminada la extracción  se evapora el hexano y se pesa el residuo que ha quedado en
el recipiente; siendo este valor el contenido de grasas y aceites.
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3 DEFINICIONES

Para los propósitos de esta norma se establecen las siguientes definiciones:

3.1 Aguas naturales
 
 Agua cruda, subterránea, de lluvia, de tormenta, de tormenta residual y superficial.

3.2 Aguas residuales
 
 Las aguas de composición variada provenientes de las descargas de usos
municipales, industriales, comerciales, agrícolas, pecuarias, domésticos y similares,
así como la mezcla de ellas.
 
3.3 Bitácora
 
 Cuaderno de laboratorio debidamente foliado e identificado, en el cual los analistas
anotan todos los datos de los procedimientos que siguen en el análisis de una muestra,
así como todas las informaciones pertinentes y relevantes a su trabajo en el
laboratorio. Es a partir de dichas bitácoras que los inspectores pueden reconstruir el
proceso de análisis de una muestra tiempo después de que se llevó a cabo.
 
3.4 Calibración
 
 Conjunto de operaciones que establecen, bajo condiciones específicas, la relación
entre los valores de una magnitud indicados por un instrumento o sistema de medición,
o los valores representados por una medida materializada y los valores
correspondientes de la magnitud, realizados por los patrones, efectuando una
corrección del instrumento de medición para llevarlo a las condiciones iniciales de
funcionamiento.
 
3.5 Descarga
 
 Acción de verter, infiltrar o depositar o inyectar aguas residuales a un cuerpo receptor
en forma continua, intermitente o fortuita, cuando éste es un bien del dominio público
de la Nación.
 
 
 
 
3.6 Grasas y aceites
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 Son los compuestos orgánicos constituidos principalmente por ácidos grasos de
origen animal y vegetal, así como de hidrocarburos del petróleo que son extraídos de la
muestra utilizando hexano como disolvente.
 
3.7 Medición
 
 Conjunto de operaciones que tiene por objeto determinar el valor de una magnitud.
 
3.8 Muestra simple
 
 La que se toma en el punto de descarga, de manera continua, en día normal de
operación que refleje cuantitativa y cualitativamente el o los procesos más
representativos de las actividades que generan la descarga, durante el tiempo
necesario para completar cuando menos, un volumen suficiente para que se lleven a
cabo los análisis necesarios para conocer su composición, aforando el caudal
descargado en el sitio y en el momento de muestreo.
 
3.9 Parámetro
 
 Variable que se utiliza como referencia para determinar la calidad del agua.
 
3.10 Peso constante

Es el peso que se registra cuando el material ha sido calentado, enfriado y pesado, y
que en dos ciclos completos las pesadas no presentan una diferencia significativa.
 
3.11 Trazabilidad
 
 Propiedad del resultado de una medición o del valor de un patrón por la cual pueda ser
relacionado a referencias determinadas, generalmente patrones nacionales o
internacionales, por medio de una cadena ininterrumpida de comparaciones teniendo
todas las incertidumbres determinadas.
 
3.12 Verificación de la calibración

Una verificación periódica de que no han cambiado las condiciones del instrumento en
una forma significativa.

4 REACTIVOS Y PATRONES

Todos los productos químicos usados en este método deben ser grado reactivo, a
menos que se indique otro grado.
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Cuando se indique agua debe entenderse agua que cumpla con las siguientes
características: a) Resistividad, megohm-cm a 25ºC: 0,2  mínimo; b) Conductividad,
µS/cm a 25ºC: 5,0 máximo y c) pH: 5,0 a 8,0.

- Ácido Clorhídrico concentrado(HCl);
- Hexano (C6H14);
- Ácido Sulfúrico concentrado (H2SO4);
- Suspensión  de  tierra  de  diatomeas-sílice  o  tierra  Sílice de aproximadamente

10 g/L de agua;
- Ácido Clorhídrico (1:1): Mezclar volúmenes iguales de Acido Clorhídrico

concentrado y agua.
- Acido Súlfurico (1:1): Mezclar volúmenes iguales de Acido Sulfúrico concentrado y

agua, y
- Aceite de referencia: Pesar aproximadamente y con precisión la cantidad requerida

de una mezcla de aceite de referencia (mezcla de mineral SAE20 y vegetal mixto)
acorde a la cantidad esperada de grasas y aceites en la muestra y agregar la
mezcla a 1 L de agua.

5 MATERIALES

- Cartuchos de extracción de celulosa para Soxhlet;
- Papel filtro con tamaño de poro fino;
- Embudo Büchner, y
- Desecador.

6 EQUIPO

- Equipo de extracción Soxhlet;
- Bomba de vacío u otra fuente de vacío;
- Estufa eléctrica capaz de mantener  103°C;
- Estufa eléctrica de vacío capaz de mantener 80°C;
- Balanza analítica con precisión de 0,1 mg, y
- Equipo de filtración a vacío.

7 RECOLECCIÓN, PRESERVACIÓN Y ALMACENAMIENTO DE
MUESTRAS
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7.1 De la superficie del cuerpo de agua colectar un volumen de
aproximadamente 1 L de muestra en un frasco de vidrio de boca ancha y
tapa de cubierta de politetrafluoroetileno, poliamida, PVC polietileno o
metálica. Ya que pueden ocurrir pérdidas de grasas y aceites por el equipo
de muestreo, no se permite la colecta de una muestra compuesta. Dado
que la muestra entera se ocupa en esta prueba, no se pueden tomar
alícuotas de la muestra para realizar otro tipo de análisis.

7.2 En caso de existir la presencia de aceites emulsionados en el agua a
muestrear, la muestra se toma de 20 cm a 30 cm de profundidad, cuando
no haya mucha turbulencia para asegurar una mayor representatividad.

7.3 La muestra debe preservarse por acidificación con ácido clorhídrico 1:1 a
un valor de pH menor a dos y refrigerarlas a 4°C.

7.4 El tiempo máximo de almacenamiento previo al análisis es de 28 días.

8 CONTROL DE CALIDAD

8.1 Cada laboratorio que utilice este método está obligado a operar un
programa de control de calidad (CC) formal.

8.2 Es obligatorio para el laboratorio mantener los siguientes registros: Los
nombres y títulos de los analistas que ejecutaron los análisis y el
encargado de control de calidad que verificó los análisis.

- Las bitácoras manuscritas del analista y del equipo en los que se contengan los
siguientes datos:

a) Identificación de la muestra;
b) Fecha del análisis;
c) Procedimiento cronológico utilizado;
d) Cantidad de muestra utilizada;
e) Número de muestras de control de calidad analizadas;
f) Trazabilidad de las calibraciones de los instrumentos de medición;
g) Evidencia de la aceptación o rechazo de los resultados;
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h) Además el laboratorio debe mantener la información original reportada por
los equipos en disquetes o en otros respaldos de información.

De tal forma que permita a un evaluador externo reconstruir cada determinación
mediante el seguimiento de la información desde la recepción de la muestra hasta el
resultado final.

8.3 Cada vez que se adquiera nuevo material volumétrico debe de realizarse la
verificación de la calibración de este, tomando una muestra representativa
del lote adquirido.

9 CALIBRACIÓN

Se debe contar con un registro de verificación de calibración de los equipos y
materiales siguientes:

- Material volumétrico, y
- Balanza analítica.

10 PROCEDIMIENTO

10.1 Medir el pH de las muestras el cual debe ser menor de 2, si no tiene este
valor acidifique con ácido clorhídrico 1:1 ó ácido sulfúrico 1:1.

10.2 Para muestras con un pH menor de 8 unidades generalmente es suficiente
con adicionar 5 ml de ácido clorhídrico 1:1 ó 2 mL de ácido sulfúrico 1:1.

10.3 Preparar los matraces de extracción  introduciéndolos a la estufa  a una
temperatura de 103°C - 105°C, enfriar en desecador y pesarlos, repetir el
procedimiento hasta obtener el peso constante de cada uno de los
matraces.

10.4 Preparar el material filtrante colocando un papel filtro  en el embudo
Büchner, colocar el embudo en un matraz Kitazato y agregar 100 mL de la
suspensión de tierra de diatomeas-sílice sobre el filtro, aplicar vacío y lavar
con 100 mL de agua.
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10.5 Transferir el total de la muestra acidificada al embudo Büchner preparado
aplicando vacío hasta que cese el paso de agua. Medir el  volumen de la
muestra.

10.6 Con ayuda de unas pinzas, transferir el material filtrante a un cartucho de
extracción. Limpiar las paredes internas del embudo y el frasco contenedor
de la muestra, así como la parte interna de la tapa del frasco con trozos de
papel filtro previamente impregnados de disolvente (hexano) tener cuidado
en remover la película de grasa y los sólidos impregnados sobre las
paredes; colocar los trozos de papel en el mismo cartucho.

10.7 Secar  el  cartucho  en  una  estufa  a  103°C  -  105°C por un período de
30 min. Transcurrido este período colocar en el equipo Soxhlet.

10.8 Adicionar el volumen adecuado de hexano al matraz de extracción
previamente puesto a peso constante y preparar el equipo Soxhlet. Evitar
tocar con las manos el cartucho y el matraz de extracción, para ello utilizar
pinzas ó guantes de látex.

10.9 Colocar el equipo de extracción sobre la parrilla de calentamiento, controlar
la temperatura del reflujo y extraer a una velocidad de 20 ciclos/hora
durante un período de 4 h.

10.10 Una vez terminada la extracción retirar el matraz del equipo Soxhlet, y
evaporar el disolvente.

10.11 El matraz de extracción libre de disolvente se coloca en el desecador hasta
que alcance la temperatura ambiente.

10.12 Pesar el matraz de extracción y determinar la concentración de grasas y
aceites recuperables.

10.13 Analizar un blanco de reactivo bajo las mismas condiciones de la muestra.

11 CÁLCULOS

11.1 Calcular las grasas y aceites recuperables (G y A) en la muestra usando la
siguiente ecuación:

G y A (mg/L)= (A - B) / V
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 donde:
 
 A es el peso final del matraz de extracción (mg);
 B es el peso inicial del matraz de extracción (mg), y
 V es el volumen de la muestra, en litros.
 
 
11.2 Restar al resultado obtenido de la muestra el valor del blanco de reactivo.
 
 
11.3 Reportar los resultados del análisis en  mg/L.

12 INTERFERENCIAS

12.1 Los hexanos tienen la facilidad de disolver no solamente las grasas y
aceites minerales y vegetales, sino también otras sustancias como azufre
elemental, tintes y otros compuestos orgánicos.

12.2 Existen pérdidas importantes de hidrocarburos de cadena corta y
aromáticos simples con puntos de ebullición menores a 150°C.

12.3 Puede obtenerse interferencia positiva durante el secado del residuo debido
a la adsorción de humedad si no se utiliza un desecador.

13 SEGURIDAD

13.1 No ha sido determinada la carcinogenicidad de todos los reactivos con
precisión. Por lo que cada sustancia química debe tratarse como peligro
potencial a la salud. La exposición a estas sustancias debe reducirse al
menor nivel posible. Se sugiere que el laboratorio realice monitoreos de
higiene ocupacional de cada reactivo a los que pueda estar expuesto el
analista y que dichos resultados se encuentren a su disposición.

13.2 Este método puede no mencionar todas las precauciones de seguridad
asociadas con su uso. El laboratorio es responsable de mantener un
ambiente de trabajo seguro y un archivo de las Normas de seguridad
respecto a la exposición y manejo seguro de las substancias químicas
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especificadas en éste método. Debe tenerse un archivo de referencia de
las hojas de información de seguridad el cual debe estar disponible a todo
el personal involucrado en estos análisis.

13.3 El ácido clorhídrico concentrado puede ser nocivo si se inhala, ingiere o
entra en contacto con la piel. Puede causar irritación en las mucosas y en
las vías respiratorias altas. Una exposición prolongada o repetida puede
causar reacciones alérgicas en individuos sensibles.

13.4 Mientras se trabaje con cualquiera de los reactivos químicos descritos en
este método, deberá usarse: bata, mascarilla contra disolventes, lentes de
protección y guantes antiácido.

14 MANEJO DE RESIDUOS

Es la responsabilidad del laboratorio cumplir con todos los reglamentos federales,
estatales y locales referente al manejo de residuos, particularmente las reglas de
identificación, almacenamiento y disposición de residuos peligrosos.

14.1 Cada laboratorio debe contemplar dentro de su Programa de Control de
Calidad el destino final de los residuos generados durante la determinación.

14.2 El hexano se puede reciclar en el laboratorio o con un prestador de este
tipo de servicios autorizado.

14.3 Todas las muestras que cumplan con la norma de descarga o
alcantarillado pueden ser descargadas en el mismo sistema.
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