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0] INTRODUCCION

Este método permite una estimacion del contenido de grasas y aceites en
aguas naturales, residuales y residuales tratadas, al determinar
gravimétricamente las sustancias que son extraidas con hexano de una
muestra acuosa acidificada. La medicion de grasas y aceites es indicativa del
grado de contaminaciéon del agua por usos industriales y humanos.

En la medicidon de grasas y aceites no se mide una sustancia especifica, sino un
grupo de sustancias con unas mismas caracteristicas fisicoquimicas
(solubilidad). Entonces la medicién de grasas y aceites incluye acidos grasos,
jabones, grasas, ceras, hidrocarburos, aceites y cualquier otra sustancia
susceptible de ser extraida con hexano.

La Direccion General de Normas de la Secretaria de Economia aprobd la
presente norma, cuya declaratoria de vigencia fue publicada en el Diario Oficial
de la Federacion el: 11 de abril de 2014.
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1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

Esta norma mexicana establece un método de analisis para la medicion de
grasas y aceites recuperables en aguas naturales, residuales y residuales
tratadas. Es de aplicacion nacional.

2 PRINCIPIO

Este método se basa en la adsorcion de grasas y aceites en tierra de
diatomeas, los cuales son extraidos en un equipo de extraccibn por
recirculacion empleando hexano como disolvente. Una vez terminada la
extraccion se evapora el hexano y se pesa el residuo que ha quedado en el
recipiente; siendo este valor, el contenido de grasas y aceites.

3 REFERENCIAS

Para la correcta aplicacion de esta norma mexicana se deben consultar las
siguientes normas mexicanas vigentes o las que las sustituyan:

NMX-AA-089/1-SCFI-2010 Proteccion al ambiente - Calidad del agua -
Vocabulario - Parte 1. (Cancela a la NMX-AA-
089/1-1986). Declaratoria de vigencia
publicada en el Diario Oficial de la Federacion el
03 de marzo de 2011.

NMX-AA-089/2-SCFI-2010 Proteccion al ambiente - Calidad del agua -
Vocabulario - Parte 2. (Cancela a la NMX-AA-
089/2-1992). Declaratoria de vigencia
publicada en el Diario Oficial de la Federacion el
29 de agosto de 2013.

NMX-AA-115-SCFI-2001 Analisis de agua — Criterios generales para el
control de la calidad de resultados analiticos.
Declaratoria de vigencia publicada en el Diario
Oficial de la Federacién el 17 de abril de 2001.

4 DEFINICIONES
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Para los propdésitos de esta norma mexicana, aplican los términos y definiciones
contenidos en las normas mexicanas NMX-AA-089/1-SCFI-2010 y NMX-AA-
089/2-SCFI1-2010 (véase 3 Referencias) y se establecen las siguientes:

4.1 Grasas y aceites:

Son los compuestos organicos constituidos principalmente por acidos grasos de
origen animal y vegetal, asi como de hidrocarburos del petréleo que son
extraidos de la muestra utilizando hexano como solvente.

4.2 Masa constante:

Es la masa que se registra cuando el material ha sido calentado, enfriado y
pesado hasta obtener una diferencia < 0,000 5 g en dos ciclos consecutivos.

5 REACTIVOS Y PATRONES

Todos los productos quimicos usados en este método deben ser grado reactivo,
a menos que se indique otro grado.

Cuando se indique agua debe entenderse agua que cumpla con las siguientes
caracteristicas: a) Conductividad: 5,0 uS/cm méx a 25 °C; b) pH: 5,0 a 8,0.

a) Acido clorhidrico concentrado (HCI);

b) hexano (CsH14);

c) acido sulfarico concentrado (H>SO,);

d) suspension de tierra de diatomeas-silice: de aproximadamente 10
g/L de agua;

e) acido clorhidrico (1:1): mezclar volumenes iguales de acido

clorhidrico concentrado y agua;

f) acido sulfarico (1:1): mezclar volumenes iguales de acido sulfdrico
concentrado y agua;

Q) aceite de referencia: preparar una mezcla de grasas y aceites
pesando cantidades aproximadamente iguales de aceite mineral y
vegetal mixto comercialmente disponibles, acorde a Ila
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concentracion requerida de grasas y aceites, y agregar la mezcla
pesada a 1 L de agua, preservar de acuerdo a 8.3, y

silica gel o agente desecante con indicador colorido de humedad.

MATERIALES

Cartuchos de extraccion de celulosa;

papel filtro con tamafio de poro medio;

trozos de papel filtro o algoddn;

embudo Bluchner y matraz kitazato;

probeta graduada de 1 L con divisiones de al menos 10 mL;
pinzas, y

desecador.

EQUIPO
Equipo de extraccion por recirculacion del solvente;
bomba de vacio u otra fuente de vacio;

horno de secado capaz de mantener 103 °C + 2 °C; u otro
dispositivo;

balanza analitica calibrada, con una resolucién de 0,1 mg;
parrilla 0 manta de calentamiento, y
se permite el uso de equipos comerciales automatizados para la

extraccion.

RECOLECCION, PRESERVACION Y ALMACENAMIENTO DE
MUESTRAS
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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 con contratapa de plastico o metalica. No se permite
la colecta de una muestra compuesta. Dado que la muestra entera
se ocupa en esta prueba, no se pueden tomar alicuotas de la
muestra para realizar otro tipo de analisis.

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, en el sitio con menor turbulencia para asegurar una
mayor representatividad.

La muestra debe preservarse por acidificacion con acido clorhidrico
1:1 6 acido sulfurico 1:1 a un valor de pH de dos o menor y
refrigerarla de 4 °C = 2 °C. Para muestras con un pH menor de 8,
generalmente es suficiente con adicionar 5 mL. Para aquellas
muestras con pH superior a 8 agregar acido concentrado para

evitar la dilucién de la muestra.

Evitar llenar el frasco completamente para evitar pérdida de
grasas y aceites.

El tiempo maximo de almacenamiento previo al analisis es de 30
dias.

CONTROL DE CALIDAD

Cada laboratorio que utilice este método debe operar un programa de control
de calidad en referencia a la norma mexicana NMX-AA-115-SCFI-2001 (véase 3
Referencias).

10

10.1

10.2

PROCEDIMIENTO

Medir el pH de las muestras el cual debe ser de dos o menor, si no
tiene este valor acidifique con acido clorhidrico 1:1 o acido
sulfarico 1:1.

Para muestras con un pH menor de 8, generalmente es suficiente
con adicionar 5 mL de acido clorhidrico 1:1 6 2 mL de acido
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sulfarico 1:1; para aquellas muestras con pH superior a 8 agregar
acido concentrado para evitar la dilucion de la muestra.

Preparar los matraces de extraccion introduciéndolos al horno a
una temperatura de 103 °C =+ 2 °C, enfriar en desecador y
pesarlos, repetir el procedimiento hasta obtener una diferencia de
< 0,000 5 g en dos ciclos consecutivos; para los célculos utilizar el
ultimo valor de la masa.

Preparar el material filtrante colocando un papel filtro en el
embudo Buchner, colocar el embudo en un matraz Kitazato y
agregar 100 mL de la suspension de tierra de diatomeas-silice
sobre el filtro, aplicar vacio y lavar con al menos 100 mL de agua.

Transferir el total de la muestra acidificada al embudo Bichner
preparado, aplicando vacio hasta que cese el paso de agua. Para
determinar el volumen inicial de la muestra vierta el filtrado en
una probeta de 1 L.

Con ayuda de unas pinzas, transferir el material filtrante a un
cartucho de extracciéon. Limpiar las paredes internas del embudo y
el frasco contenedor de la muestra, asi como la contratapa del
frasco con trozos de papel filtro o algodon previamente
impregnados de disolvente (hexano), tener cuidado en remover la
pelicula de grasa y los sdlidos impregnados sobre las paredes;
colocar los trozos de papel o algodén en el mismo cartucho.

Secar el cartucho en el horno a 103 °C + 2 °C, por un periodo de
30 minutos minimo; transcurrido este periodo colocar en el equipo
de extraccion.

Adicionar el volumen adecuado de hexano al recipiente de
extraccién previamente puesto a masa constante y preparar el
equipo de extraccion. Evitar tocar con las manos el cartucho y el
recipiente de extraccion, para ello utilizar pinzas o guantes de
latex.

Colocar el equipo de extraccion sobre la parrilla de calentamiento,
controlar la temperatura del reflujo y extraer a una velocidad de
20 ciclos/hora durante un periodo de 4 h, el cual se contabiliza a
partir del primer reflujo del n-hexano en el equipo de extraccion.
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11.1

Donde:

GYA

V

m

Blanco

11.2

Una vez terminada la extraccidon recuperar la mayor cantidad del
disolvente y evaporar el remanente.

El recipiente de extraccion libre de disolvente se coloca en el
desecador hasta que alcance la temperatura ambiente.

Pesar el recipiente de extraccion y por diferencia de masa medir
las grasas y aceites recuperables.

Analizar una muestra control de calidad (la cual fue preparada
como se indica en el capitulo 5) y un blanco de reactivo, bajo las
mismas condiciones de la muestra.

CALCULOS

Calcular las grasas y aceites recuperables (GYA) en la muestra
usando la siguiente ecuacion:

(mf _mi)

GYA=—+—2—Blanco
\/

m

las grasas y aceites recuperables, en mg/L;

es la masa del recipiente de extraccion con el residuo, en mg;

es el valor de la masa constante del recipiente de extraccién vacio,
en mg;

es el volumen de la muestra, en L, y

es el valor del blanco de reactivo, en mg/L.

Reportar los resultados del analisis, en mg/L

En caso de requerir reportar la media ponderada de grasas y aceites el
laboratorio debera calcular ésta, en funcion del caudal de las n muestras
simples tomadas.
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INTERFERENCIAS

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 organicos.

Existen pérdidas importantes de hidrocarburos de cadena corta y
aromaticos simples con puntos de ebullicibn menores a 150 °C.

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

SEGURIDAD

No ha sido determinada la carcinogenicidad de todos los reactivos
con precision, por lo que cada sustancia quimica debe tratarse
como peligro potencial a la salud. La exposicién 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 disposicion.

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 exposicibn y manejo seguro de
las sustancias quimicas especificadas en este método. Debe
tenerse un archivo de referencia de las hojas de informacion de
seguridad el cual debe estar disponible a todo el personal
involucrado en estos analisis.

El &cido clorhidrico concentrado puede ser nocivo si se inhala,
ingiere o entra en contacto con la piel. Puede causar irritaciéon en
las mucosas y en las vias respiratorias altas. Una exposicion
prolongada o repetida puede causar reacciones alérgicas en
individuos sensibles.

Mientras se trabaje con cualquiera de los reactivos quimicos
descritos en este método, debera usarse: bata, mascarilla contra
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disolventes, lentes de proteccibn y guantes de proteccidon
apropiados a la actividad que se esté realizando.

14 MANEJO DE RESIDUOS

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

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

15 VIGENCIA

La presente norma mexicana entrara en vigor 120 dias naturales después de la
publicacibn de su declaratoria de vigencia en el Diario Oficial de la
Federacion.
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17 CONCORDANCIA CON NORMAS INTERNACIONALES

Esta norma mexicana no coincide con ninguna Norma Internacional por no
existir Norma Internacional sobre el tema tratado.

México D.F., a 11 de abril de 2014.

LIC. ALBERTO ULISES ESTEBAN MARINA
DIRECTOR GENERAL DE NORMAS

MGAMM/EMZ/RRM



