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Nota: Esta Norma fue modificada de Norma Oficial Mexicanaa Norma Mexicana, de acuerdo a Decreto
publicado en €l Diario Oficial de la Federacién de fecha 6 de Noviembre de 1992.

NORMA MEXICANA NMX-AA-24-1984.

PROTECCION AL AMBIENTE - CONTAMINACION DEL SUELO - RESIDUOS
SOLIDOS MUNICIPALES - DETERMINACION DE NITROGENO TOTAL

PREFACIO
En laformulacion de esta Norma participaron los siguientes organismos:

SECRETARIA DE DESARROLLO URBANO Y ECOLOGIA
- Direccion General de Prevencion y Control de la Contaminacién Ambiental.

DEPARTAMENTO DEL DISTRITO FEDERAL
- Direccion General de Estudios Prospectivos.

- Direccion General de Programacion de Obrasy Servicios.
- Comision de Ecologia.

1.- OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

Esta Norma Mexicana establece el método Kjeldabl para determinar la cantidad de nitrégeno total
contenido en los Residuos So6lidos Municipales.

Por este procedimiento se convierten todos los componentes del nitrégeno oxidados tales como
nitrato a nitritos a nitrégeno reducido a sulfato de amonio.

2.- REFERENCIAS

Esta Norma se complementa con |as siguientes Normas Mexicanas siguientes:

NMX-AA-91 Proteccion al Ambiente - Contaminacion del Suelo - Residuos Sdlidos -
Terminologia.

NMX-AA-52  Proteccion al Ambiente - Contaminacion del Suelo - Residuos Solidos Municipales
- Preparacién de Muestras en Laboratorio parasu Andlisis.
3.- DEFINICIONES

Para los efectos de esta Norma las definiciones son las establecidas en la Norma Mexicana NMX-
AA-91-. Ademés delasiguiente:

3.1 Nitrégeno total

Es la suma de los nitrdgenos amoniacal y organico presentes en la muestra, conocido como
nitrégeno Kjeldahl.

4.- RESUMEN DEL METODO
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La muestra es digerida en presencia de &cido sulfirico concentrado, sulfato de potasio y sulfato
cUprico hasta desprendimiento de humos blancos y que la solucién sea transparente e incolora de un tono
amarillo pagja.

El residuo es enfriado, diluido y llevado a condiciones alcalinas para la determinacion del amonio.

El amonio destilado se cuantifica volumétricamente.

5.- OBTENCION DE LA MUESTRA

La muestra se obtiene como se indica en la Norma Mexicana NM X-AA-52.

6.- APARATOS Y EQUIPO
Equipo usual de laboratorio ademas de:
6.1 Aparato de digestion Kjeldahl con extractor de humos
6.2 Aparato de destilacion Kjeldahl
6.3 Matraces Kjeldahl de 800 a 1000 cm®
6.4 Potenciometro

NOTA: Se requiere de otros Matraces Kjeldahl por muestra

7.- MATERIALES Y REACTIVOS

L os reactivos que a continuacion se mencionan deben ser grado analitico, (a menos que se indique lo
contrario), siempre que se mencione agua debe entenderse agua destilada.

7.1 Materiales
7.1.1 Granallade zinc de 20 mallas
7.1.2 Perlasde vidrio
7.2 Resctivos
7.2.1 Sulfato de potasio (K»,SO,)
7.2.2 Sulfato cprico (CuSQO, - 5H,0).
7.2.3 Acido sulfarico concentrada (H,SO4)
7.2.4 Acido salicilico (C,H,04)
7.2.5 Tiosulfato de sodio cristalino (Na,S,05 - 5H,0)
7.2.6 Alcohoal etilico (CH3 - CH, - OH) a 95%

7.2.7 Solucién de hidréxido de sodio (NaOH) 10 N
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7.2.8 Solucién de hidréxido de sodio (NaOH) 0.1N
7.2.9 Solucién de acido sulfurico (H,SO,) 0.1N

7.2.10 Solucion ******xxxkk¥kxxx gngranjado de ********* de anaranjadode
metilo en la coleccion de 50 cm® de a ****** analitico y 50 cm® de agua).

7.2.11 Solucién indicadora mixta de rojo metileno que acuerdo de bromocresol
(Pesar 1 g de rojo de metilo y 0.5 g de ****** de bromocresol, se disuelven en 100
cm® de alcohol etilico ******* |levaaun pH = 4.5).

8.- PROCEDIMIENTO

8.1 Digestion

8.1.1 Correr un blanco de agua.
8.1.2 Pesar 0.5 g de muestray se transfiere a un matraz Kjeldahl.
8.1.3 Agregar 2 g de &cido salicilico y 40 cm® de &cido sulfrico concentrado,
agitar, hasta que €l &cido se incorpore totalmente a la muestra, formandose €l cido
nitrososalicilico.
8.1.4 Dejar reposar 30 minutos, y después afiadir 10 g y de tiosulfato de sodio con
¢ fin de reducir a é&cido nitrososalicilico; agitar y dejar reposar por un periodo de
5 minutos.
8.1.5 Transcurrido e tiempo calentar la mezcla a flama baja en € matraz Kjeldahl
hasta que no exista desprendimiento de humos blancos y la solucion se clarifique.
Continuar la digestion durante 30 minutos mas.

Retirar el matraz y dejar enfriar atemperatura ambiente.

8.1.6 Afadir 1 g de sulfato ciprico y 10 g de sulfato de potasio llevar a digestion
hasta que la solucidn seaincolora 6 de color amarillo paja.

8.1.7 Preparar un matraz Erlenmeyer de 500 cm?®, dentro del cual se vierten 25 cm®
de solucion de é&cido sulfurico y de 3 a 4 gotas de solucion indicadora de
anaranjado de metilo y se coloca abajo del condensador de manera que la punta
guede en el seno del liquido.

8.1.8 Agregar a matraz Kjeldahl de 4 a5 granallas de zinc y 10 perlas de vidrio.

8.1.9 Adicionar con cuidado 100 cm® de solucién de hidréxido de sodio 10 N
resbalando por las paredes del cuello del matraz y conectar al Destilador.

8.2 Destilacion
8.2.1 Encender la parrilladel Destilador

8.2.2 Inclinar el matraz y agregar con mucho cuidado 150 cm?®, de la solucién de
hidréxido de sodio.
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El matraz se calienta hasta que destile todo € amoniaco (Un méximo de 150 cm®
de destilado se obtiene aproximadamente en 30 minutos).

8.2.3 Colocar el matraz colector del destilado en formatal que el tubo de vidrio, de
descarga conectado al condensador quede sobre la boca del matraz libre del
contacto con la solucion del &cido sulfirico 0.1IN y se continua destilando
aproximadamente cinco minutos con €l objeto de llenar €l tubo de descarga.

8.2.4 Se interrumpe el calentamiento, se retira €l matraz colector y se titula con la
solucién de &cido sulfdrico 0.1N hasta que la solucién vire arosa.

9.- CALCULOS

El nitrogeno total en por ciento se calcula con la siguiente formula:

(AN - B'N) X 0.014 X 100

N en %= ----1------ 2
t M

Donde:

A = Volumen de la solucién de &cido sulfurico empleado en larecoleccién del amoniaco
destilado.

N = Normalidad del &cido sulfdrico.

B = Volumen de la solucién de hidréxido de sodio empleado en la neutralizacion de la
solucién de écido sulfdrico.

N, = Normalidad de la solucion del hidroxido de sodio 0.1N

M =Masadelamuestraen g.

0.014 = Miliequivalente del nitrégeno.

100 = Pararelacionar €l nitrégeno a por ciento.

10.- REPRODUCCION DE LA PRUEBA

La diferencia maxima permisible en € resultado de pruebas efectuadas por duplicado, no debe
exceder de 0.3% en caso contrario, se debe repetir la determinacion.

Para las cantidades de reactivos y muestras indicadas son de esperarse resultados que varian de 0.5 a
2.5 % de nitroégeno total. En residuos solidos, cuyo contenido de nitrogeno esperado sobrepase el rango
mencionado debe variarse la cantidad indicada segin convenga.
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