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WATERS ANALYSIS - DETERMINATION OF TOTAL CYANIDE IN
NATURAL, DRINKING, WASTEWATERS AND WASTEWATERS
TREATED - TEST METHOD

(1] INTRODUCCION

Cianuros se refiere a todos los grupos CN”en compuestos cianurados que pueden ser
determinados como ion cianuro.

Los cianuros son compuestos potencialmente toxicos ya que un cambio de pH en el
medio puede liberar Acido Cianhidrico, compuesto generalmente asociado con la
maxima toxicidad de estos compuestos es por ello que es de suma importancia
determinar como ion Cianuro (CN) la presencia de todos los compuestos cianurados
en aguas naturales, potables, residuales y residuales tratadas.

1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

Esta norma mexicana establece dos métodos de analisis para la determinacion de
cianuros en aguas naturales, potables, residuales y residuales tratadas.

2 PRINCIPIO DEL METODO
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2.1 Método espectrofotométrico

El método espectrofotométrico es utilizado para determinar la concentracion de
cianuros inorganicos en aguas residuales, potables y aguas naturales. Este método
detecta cianuros inorganicos que estan presentes tanto en forma de sales simples
solubles como de radicales complejos.

Los cianuros, como acido cianhidrico (HCN), son liberados por el reflujo de la muestra
con un acido fuerte, el acido cianhidrico se adsorbe en una disolucién de hidréxido de
sodio (NaOH). El ion cianuro en la disolucién adsorbente se determina entonces por
espectrofotometria.

En la medicion espectrofotométrica, el cianuro se convierte en cloruro de cianégeno
(CNCI) por reaccion con cloramina-T a un pH menor de 8 evitando que se lleve a cabo
la hidrdlisis de los cianuros. Después de que la reaccion termina, el color se forma por
la adicion del reactivo acido piridin-arbiturico. La concentracion de hidréxido de sodio
(NaOH) debe ser la misma en los estandares y la muestra para obtener colores
comparables de intensidad.

2.2 Método potenciométrico

Los cianuros son determinados potenciométricamente en el destilado alcalino del
tratamiento preliminar usando un electrodo selectivo de ion especifico para cianuros,
en combinacién con un electrodo de referencia de doble junta y un potenciémetro que
cuenta con una escala expandida en milivoltios o un medidor especifico de iones.
loduro, sulfuros y agentes reductores fuertes interfieren con la respuesta al ion

cianuro. La membrana del electrodo se disuelve en disoluciones de alta concentracion
de CN’, no usarlo en concentraciones por arriba de 25 yg CN/mL

3 DEFINICIONES

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

3.1 Aguas naturales

Se define como agua natural el agua cruda, subterranea, de lluvia, de tormenta,
residual y superficial.

3.2 Aguas residuales

Las aguas de composicion variada provenientes de las descargas de usos
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municipales, industriales, comerciales, agricolas, pecuarias, domésticos y similares,
asi como la mezcla de ellas.

3.3 Analisis de blanco analitico

Es el someter una alicuota de agua reactivo a todo el proceso de analisis por el cual
pasa una muestra real. Los laboratorios deben realizar los analisis de blancos para
corregir la senal de fondo del sistema de medicién. El analisis de blancos se realizara
en forma periddica o con cada lote de muestras segun lo requiera el método.

3.4 Aguas potables

Para uso y consumo humano: Aquella que no contiene contaminantes objetables ya
sean quimicos o agentes infecciosos y que no causa efectos nocivos al ser humano.

3.5 Aguas residuales

Las aguas de composicion variada provenientes de las descargas de usos
municipales, industriales, comerciales, agricolas, pecuarias, domésticos y similares,
asi como la mezcla de ellas.

3.6 Analisis de blanco analitico

Es el someter una alicuota de agua reactivo a todo el proceso de analisis por el cual
pasa una muestra real. Los laboratorios deben realizar los analisis de blancos para
corregir la sefal de fondo del sistema de medicidn. El analisis de blancos se realizara
en forma periodica o con cada lote de muestras segun lo requiera el método.

3.7 Bitacora

Cuaderno de laboratorio debidamente foliado e identificado, en el cual los analistas
anotan todos los datos de los procedimientos que siguen en el andlisis de una
muestra, asi como todas las informaciones pertinentes y relevantes a su trabajo en el
laboratorio. Es a partir de dichas bitacoras que los inspectores pueden reconstruir el
proceso de analisis de una muestra tiempo después de que se llevé a cabo.

3.8 Blanco

Agua reactivo o matriz equivalente a la que no se le aplica ninguna parte del
procedimiento analitico y sirve para evaluar la sefial de fondo.
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3.9 Blanco analitico o de reactivos

Agua reactivo o matriz equivalente que no contiene, por adicién deliberada, la
presencia de ningun analito o sustancia por determinar, pero que contiene los mismos
disolventes, reactivos y se somete al mismo procedimiento analitico que la muestra
problema.

3.10 Calibracion

Conjunto de operaciones que establecen, bajo condiciones especificas, la relacion
entre los valores de una magnitud indicados por un instrumento o sistema de
medicion, o los valores representados por una medida materializada y los valores
correspondientes de la magnitud, realizados por los patrones, efectuando una
correccion del instrumento de medicion para llevarlo a las condiciones iniciales de
funcionamiento.

3.11 Descarga

Accion 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 publico
de la Nacion.

3.12 Desviacion estandar experimental

Para una serie de n mediciones del mismo mensurando, es la magnitud s que
caracteriza la dispersion de los resultados, dado por la formula:

En donde x; es el resultado de la i-€sima medicion y x es la media aritmética de los n
resultados considerados.
3.13 Disolucion estandar

Disoluciéon de concentracion conocida preparada a partir de un patrén primario.

3.14 Disolucién madre

Corresponde a la disolucion de maxima concentracion en un analisis. Es a partir de
esta disolucion que se preparan las disoluciones de trabajo.
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3.15 Exactitud

Proximidad de concordancia entre el resultado de una medicién y un valor verdadero
del mensurando.

3.16 Limite de cuantificacion del método (LCM)

Es la menor concentracion de un analito o sustancia en una muestra que puede ser
cuantificada con precision y exactitud aceptables bajo las condiciones en el que se
lleva a cabo el método.

3.17 Limite de deteccion del método (LDM)

Es la minima concentracion de un analito o sustancia en una muestra, la cual puede
ser detectada pero no necesariamente cuantificada bajo las condiciones en el que se
lleva a cabo el método.

3.18 Material de referencia

Material o substancia en el cual uno o mas valores de sus propiedades son
suficientemente homogéneas y bien definidas, para ser utilizadas para la calibracion
de aparatos, la evaluacion de un método de medicion, o para asignar valores a los
materiales.

3.19 Material de referencia certificado

Material de referencia, acompafiado de un certificado, en el cual uno o mas valores de
las propiedades estan certificados por un procedimiento que establece la trazabilidad a
una realizacion exacta de la unidad en la cual se expresan los valores de la propiedad,
y en el que cada valor certificado se acompafia de una incertidumbre con un nivel
declarado de confianza.

3.20 Medicién

Conjunto de operaciones que tiene por objeto determinar el valor de una magnitud.

3.21 Mensurando

Magnitud particular sujeta a medicién.
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3.22 Muestra compuesta

La que resulta de mezclar un numero de muestras simples. Para conformar la muestra
compuesta, el volumen de cada una de las muestras simples debera ser proporcional
al caudal de la descarga en el momento de su toma.

3.23 Muestra simple

La que se tome en el punto de descarga, de manera continua, en dia normal de
operacion que refleje cuantitativa y cualitativamente el o los procesos mas
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 andlisis necesarios para conocer su composicion, aforando el caudal
descargado en el sitio y en el momento de muestreo.

3.24 Parametro

Variable que se utiliza como referencia para determinar la calidad del agua.

3.25 Patrén (de medicion)

Material de referencia, instrumento de medicién, medida materializada o sistema de
medicion destinado a definir, realizar, conservar o reproducir una unidad o uno o mas
valores de una magnitud para utilizarse como referencia.

3.26 Patrén nacional (de medicion)

Patrén reconocido por una decision nacional en un pais, que sirve de base para
asignar valores a otros patrones de la magnitud concerniente.

3.27 Patrén primario
Patron que es designado o reconocido ampliamente como un patrén que tiene las mas

altas cualidades metrologicas y cuyo valor es aceptado sin referencia a otros patrones
de la misma magnitud.

3.28 Patrén secundario
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Patrén cuyo valor es establecido por comparacion con un patron primario de la misma
magnitud.

3.29 Patron de referencia

Patron, en general de la mas alta calidad metrolégica disponible en un lugar dado, o
en una organizacion determinada del cual se derivan las mediciones realizadas en
dicho lugar.

3.30 Patron de trabajo

Patron que es usado rutinariamente para calibrar o controlar las medidas
materializadas, instrumentos de medicién o los materiales de referencia.

3.31 Precisiéon

Es el grado de concordancia entre resultados analiticos individuales cuando el
procedimiento analitico se aplica repetidamente a diferentes alicuotas o porciones de

una muestra homogénea. Usualmente se expresa en términos del intervalo de
confianza o incertidumbre:

- S
xX=x*xt,, —
n

donde:

=1

es la media calculada a partir de un minimo de tres mediciones
independientes;
tae es el valor de la t de Student para un nivel de significancia del 95 %;

S es la desviacion estandar de la muestra;

n es el numero de réplicas, y

X es el resultado que incluye el intervalo de confianza.
3.32 Trazabilidad

Propiedad del resultado de una medicion o del valor de un patrén por la cual pueda ser
relacionado a referencias determinadas, generalmente patrones nacionales o
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internacionales, por medio de una cadena ininterrumpida de comparaciones teniendo
todas las incertidumbres determinadas.

3.33 Verificacion de la calibracion

Una verificacion periddica de que no han cambiado las condiciones del instrumento en
una forma significativa.

4 EQUIPO Y MATERIALES

Solo se mencionan los equipos y materiales que son de relevancia para el presente
método.

4.1 Equipo

411 Balanza granataria con precision de 0,1 g

41.2 Balanza analitica con precision de 0,1 mg

41.3 Método espectrofotométrico

4.1.3.1 Espectrofotémetro. Disponible para utilizarse de 190 nm a 900 nm y

equipado con celdas de 1 cm de paso 6ptico de luz.

4.1.3.2 Aparato de destilacion por reflujo o equivalente (ver figura 1).
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Tubo. p/agregar reactivos

Tubo conectro de @ mm.

Condensador Allhin -

4

Valvula de aguja

Matraz Claissen mod.
de 1000 ml. Tubo de dispersion

de gases

/ Matraz de succién de 500 mL

Mantilla de calentamiento Tubo de 38X200 mm

Equipe para destilacién de Cianuros en aguas

Figura 1.- Aparato de destilacion por reflujo
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El matraz de destilacion Claissen modificado debe ser de 1 L de capacidad
con un tubo de entrada y un condensador. El adsorbedor de gas puede ser

un frasco lavador de gases Fisher-Milligan o equivalente.

Equipo de vacio para el arrastre de gases en el destilador durante el

pretratamiento de la muestra.
Método potenciométrico
Electrodo selectivo para cianuros
Electrodo de referencia
Potenciometro

Parrilla de agitacién magnética
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4.2 Materiales

Todo el material volumétrico utilizado en este método debe ser de clase A con
certificado o en su caso debe estar calibrado.

5 REACTIVOS Y PATRONES

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

Agua: Debe entenderse agua que cumpla con las siguientes caracteristicas: a)
Resistividad, megohm-cm a 25°C: 0,2 min; b) Conductividad, uS/cm a 25°C: 5,0 Max. y
c) pH: 5,0 a 8,0.

Generales

5.1 Cromato de potasio (K.CrQO,)

5.2 Cianuro de potasio (KCN)

5.3 Acido sulfurico concentrado (H2SO0y)

5.4 Acido sulfamico (H,NSOsH)

5.5 Cloruro de magnesio hexahidratado(MgCl,e6H,0)

5.6 Hidroxido de sodio (NaOH)

5.7 Nitrato de bismuto [Bi(NO3)s]

5.8 Nitrato de plata (AgNO3)

5.9 Carbonato de plomo (PbCO3)

5.10 Papel indicador de sulfuros (nitrato de plomo, acetato de plomo, etc.)
5.1 Cloruro de sodio (NaCl), patrén primario

5.12 Disolucion madre de cianuros. Pesar aproximadamente y con precision

1,6 g de hidroxido de sodio (ver inciso 5.6) y 2,510 g de cianuro de potasio
(ver inciso 5.2), disolverlos en 500 mL de agua y llevar a 1 L con agua.
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NOTA 1.-

El KCN es altamente toxico, evite cualquier contacto o inhalacion.

Valorar contra la disolucion estandar normalizada de nitrato de plata (0,019N) (ver
inciso 5.19) vy titular usando la disolucién de cianuros. Comprobar la normalidad
semanalmente ya que la disolucién estandar normalizada de Nitrato de Plata
gradualmente se degrada (1 mL=1mg CN"aproximadamente).

5.13

5.14

5.15

5.16

5.17

NOTA 2.-

5.18

5.19

5.20

Disolucién diluida de hidroxido de sodio (0,04 N). Pesar aproximadamente
1,6 g de hidroxido de sodio (ver inciso 5.6), disolver y llevar a 1 L con agua
previamente hervida por dos horas para eliminar la presencia de CO..

Disolucion de hidroxido de sodio (1N). Pesar aproximadamente 40,0 g de
hidroxido de sodio (ver inciso 5.6), disolver en 500 mL con agua
previamente hervida por2 hy llevara 1 L.

Disolucion de nitrato de bismuto. Pesar aproximadamente 30,0 g de nitrato
de bismuto (ver inciso 5.7), disolver en 100 mL de agua, manteniéndose en
agitacion, adicionar 250 mL de acido acético glacial (ver inciso 5.24). Agitar
hasta que se disuelva el nitrato de bismuto y aforar a 1 L con agua.

Disolucion de acido sulfamico. Pesar aproximadamente y con precision
40,0 g de acido sulfamico (ver inciso 5.4), disolver en 500 mL agua y llevar
1L de agua.

Acido sulfarico (1:1). Afadir lentamente 500 mL de &cido sulfurico
concentrado (ver inciso 5.3) a 500 mL de agua.

Esta es una reaccion exotérmica.

Disolucion de cloruro de magnesio (ll). Pesar aproximadamente y con
precision 510,0 g de cloruro de magnesio (ver inciso 5.5), disolver y llevar a
1 L con agua.

Disolucion estandar normalizada de nitrato de plata (0,019 N). Pulverizar
aproximadamente 5,0 g de cristales de nitrato de plata (ver inciso 5.8) y
secar hasta peso constante a 40°C. Pesar aproximadamente y con
precision 3,270 g de nitrato de plata seco, disolver y llevar a 1 L con agua.
Valorar contra la disolucion de cloruro de sodio (0,01N) (ver inciso 5.20)
por el método argentométrico utilizando cromato de potasio (ver inciso 5.1)
como indicador.

Disolucion patrén de cloruro de sodio (0,01N). Secar aproximadamente
10 g de cloruro de sodio (ver inciso 5.11) a 140°C. Pesar aproximadamente
y con precision 0,584 5 g de la sal seca disolver y aforar a 1 L con agua.
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5.21 Disolucién indicadora de cromato de potasio. Pesar aproximadamente

50,0 g de cromato de potasio (ver inciso 5.1) y disolver en la menor
cantidad de agua. Adicionar una alicuota de la disolucién estandar
normalizada de nitrato de plata (ver inciso 5.19) suficiente para definir la
formacion de un precipitado rojo. Dejar reposar por 12 h filtrar y llevar a
aforo en un matraz volumétrico de 1 L.

- Método espectrofotométrico

5.22 Cloramina-T soluble en polvo

5.23 Acido clorhidrico concentrado (HCI)

5.24 Acido acético glacial (CH;COOH)

5.25 Acido barbittrico (C4H4N,03)

5.26 Acetato de sodio trihidratado (NaC,H;0,¢3H,0)

5.27 Piridina (CsHsN)

5.28 Disolucién de cloramina-T. Pesar aproximadamente 1,0 g de cloramina-T
(ver inciso 5.22) y llevar a 100 mL. Preparar semanalmente y guardar en
refrigeracion.

5.29 Disolucion estandar de cianuros. Basados en la concentracion determinada

para la disolucion madre de cianuros (ver inciso 5.12), calcular el volumen
requerido (aproximadamente 10 mL) para preparar 1 L de una disolucion
de 10,0 pg CN /mL y aforar con la disolucién diluida de hidroxido de sodio
(ver inciso 5.13). Tomar una alicuota de 10 mL de la disolucién de 10,0 pg
CN™ /mL y aforar a 100 mL con la disolucion diluida de hidroxido de sodio
(1,0 mL = 1,0 yg CN"). Preparar diariamente y mantener en una botella de
vidrio cerrada.

5.30 Disolucion de acido piridin-barbiturico. Pesar aproximadamente 15,0 g de
acido barbiturico (ver inciso 5.25), colocar en un matraz, lavar los lados del
matraz con maximo 5 mL de agua. Adicionar 75 mL de piridina (ver inciso
5.27) y mezclar. Adicionar 15 mL de acido clorhidrico concentrado (ver
inciso 5.23), mezclar y dejar enfriar a temperatura ambiente. Diluir a 250
mL con agua y mezclar hasta que el acido barbiturico se disuelva. La
disolucién es estable por aproximadamente seis meses si se guarda en
frascos ambar y en refrigeracién; desecharse si se presentan precipitados.
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5.31 Disolucién amortiguadora de acetato de sodio. Pesar aproximadamente y

con precision 410,0 g de acetato de sodio trihidratado (ver inciso 5.26),
disolver en 500 mL de agua. Adicionar acido acético glacial (ver inciso
5.24) para ajustar a un pH de 4,5 (aproximadamente 500 mL).

- Método potenciométrico

5.32 Nitrato de potasio (KNO3)
5.33 Hidroxido de potasio (KOH)
5.34 Disolucién estandar de cianuros. Basados en la concentracion determinada

para la disolucion madre de cianuros (ver inciso 5.12), calcular el volumen
requerido (aproximadamente 25 mL) para preparar 1 L de una disolucion
de 25,0 ug CN /mL y aforar con la disolucién diluida de hidroxido de sodio
(ver inciso 5.13). Tomar una alicuota 100 mL de la disolucién de 25,0 ug
CN" /mL y aforar a 1 L con la disolucion diluida de hidréxido de sodio (1,0
mL = 2,5 ug CN’). Preparar diariamente y mantener en una botella de vidrio
cerrada.

5.35 Disolucién de nitrato de potasio. Pesar aproximadamente y con precision
100 g de nitrato de potasio (ver inciso 5.32) y disolver en 1 L con agua,
ajustar a pH 12 con hidréxido de potasio (ver inciso 5.33). Esta disolucion
se utiliza para llenar el electrodo de referencia.

6 RECOLECCION, PRESERVACION Y ALMACENAMIENTO DE
MUESTRAS

6.1 Debe colectarse un minimo de 1 L de muestra en recipientes de plastico o
vidrio.

6.2 Las muestras deben preservarse por adicidon de disolucién de hidréxido de

sodio hasta que el pH de la muestra sea mayor o igual a 12 en el momento
de la colecta. Las muestras deben refrigerarse a 4°C hasta el analisis.

6.3 El Tiempo maximo de almacenamiento previo al analisis es de 14 dias.

7 CONTROL DE CALIDAD
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71 Cada laboratorio que utilice este método debe operar un programa de

control de calidad (CC) formal.

7.2 El laboratorio debe mantener los siguientes registros:

- Los nombres y titulos de los analistas que ejecutaron los analisis y el
encargado de control de calidad que verifico los analisis.
- Las bitdcoras manuscritas del analista y del equipo en los que se contengan los
siguientes datos:
a) Identificacion de la muestra;
b) Fecha del analisis;
c) Procedimiento cronoldgico utilizado;
d) Cantidad de muestra utilizada;
e) Numero de muestras de control de calidad analizadas;
f) Trazabilidad de las calibraciones de los instrumentos de medicion;
g) Evidencia de la aceptacion o rechazo de los resultados, y
h) Ademas el laboratorio debe mantener la informacion original reportada por
los equipos en disquetes o en otros respaldos de informacion.

De tal forma que permita a un evaluador externo reconstruir cada determinacion
mediante el seguimiento de la informacién desde la recepcion de la muestra hasta el
resultado final.

7.3 Cada vez que se adquiera nuevo material volumétrico debe de realizarse la
verificacion de la calibracién de éste tomando una muestra representativa
del lote adquirido.

8 CALIBRACION

Se debe contar con un registro de verificacion de la calibracion de los equipos y
materiales siguientes:

8.1 Material volumétrico
8.2 Balanza analitica.
8.3 Balanza granataria

84 Método Espectrofotémetrico
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8.4.1

8.4.2

8.4.21

8.4.2.2

8.5

8.5.1

Espectrofotémetro. Calibrar el equipo de acuerdo con las instrucciones
especificas del fabricante.

Curva de calibracion para un intervalo de trabajo de 0,02 uyg CN/mL a
0,20 ug CN/mL:

Tomar 4 alicuotas diferentes de la disolucién de trabajo que contengan de
1 yg CN" a 10 pg CN y llevar a matraces volumétricos de 50 mL (0,02 a
0,20 pg CN/mL). Diluir a 40 mL con la disolucién diluida de hidroxido de
sodio (0,04N) (ver inciso 5.13). Utilizar 40 mL de la disolucion de hidréxido
de sodio como blanco. Desarrollar el color de las disoluciones estandares y
el blanco como se indica en la seccion 10.2.1, medir la absorbancia a
578 nm, en celdas de 1 cm de paso optico de luz

Graficar los valores de absorbancia obtenidos contra la concentracion de
las disoluciones estandar, evaluar la calidad de la curva obteniendo el
coeficiente de correlacion.

Método potenciométrico

Potenciometro.

El equipo debe calibrarse de acuerdo a las instrucciones especificas del fabricante

8.5.1.1

8.5.1.2

8.5.1.3

8.5.14

8.5.1.5

Curva de calibracion para un intervalo de trabajo (0,025 a 2,5 yg CN/mL).
Preparar una serie de 4 estandares de CN™ que contengan de 0,025 ug CN°
/mL a 2,5 pg CN/mL, aforados a 100 mL con disoluciéon diluida de
hidroxido de sodio (ver inciso 5.13), y preparar en blanco.

Transferir 100 mL de cada disolucion estandar de cianuros en vasos de
250 mL, mezclar usando un agitador magnético.

Sumergir el electrodo de ion selectivo y el electrodo de referencia en cada
disolucién patrén la cual debe estar en permanente agitacion, iniciar con la
de menor concentracion (0,025 ug CN/mL).

Los electrodos deben permanecer en la disolucidon estandar hasta que la
lectura se estabilice. Después de la lectura lavar el electrodo con agua.

Graficar el potencial medido (MV) contra el logaritmo negativo de la
concentracion de cianuros. (-log |CN)
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PROCEDIMIENTO
Procedimiento de destilacion

Colocar 500 mL de muestra o una alicuota (o una cantidad de muestra que
no contenga mas de 10 mg/L de cianuro), en un matraz de ebulliciéon de 1
L. Tomar una alicuota de 10 mL de hidréxido de sodio (1N) (ver inciso
5.14), colocarla dentro del tubo de adsorcion, afadir agua hasta que la
espiral esté cubierta. No utilizar un volumen total de la disolucion de
adsorcion mayor de 225 mL. Montar el equipo de destilacion tal como se
muestra en la figura 1.

Ajustar la bomba de vacio, empezar con un flujo de aire lento que entre por
el matraz tipo Claissen y dejar que se estabilice en dos burbujas de aire
por segundo desde el tubo de entrada.

Utilizar papel de nitrato de plomo (ver inciso 5.10) para revisar que la
muestra no contenga sulfuros. Si el papel se torna negro, la prueba es
positiva; en este caso, tratar la muestra por adiciéon de 50 mL de la
disolucién de nitrato de bismuto (ver inciso 5.15) a través del tubo de
entrada de aire después de que la tasa de entrada de aire esté estable.
Mezclar por 3 min antes de la adicion de acido sulfurico (ver inciso 5.17).
Otra forma de eliminar los sulfuros es colocar una trampa con una
disolucién de acetato de plomo (PbOAc) al 3 % para capturar a los
sulfuros previo a la disolucion alcalina, o bien adicionando 50 mg de
carbonato de plomo (PbCO3;) (ver inciso 5.9) a la disolucion alcalina para
precipitar el sulfuro.

Si se sospecha que las muestras contienen NOj3;™ y/o NO,™ adicionar 2 g de
acido sulfamico (ver inciso 5.4) 6 50 mL de disolucién de acido sulfamico
(ver inciso 5.16) después de que la tasa de entrada de aire se ha
estabilizado. Mezclar por 3 min antes de la adicion de acido sulfarico.

Lentamente anadir 50 mL de acido sulfurico (1:1) (ver inciso 5.17) a través
del tubo para agregar reactivos. Lavar el tubo con agua y dejar el flujo de
aire para que mezcle el contenido del matraz por 3 min. Verter 20 mL de la
disolucién de cloruro de magnesio (ll) (ver inciso 5.18) dentro del tubo de
entrada de aire y lavar con vapor de agua.

Calentar la disolucién hasta hervir. Permitir el reflujo por lo menos 1 h
apagar la fuente de calor y continuar con el flujo de aire por lo menos
durante 15 min mas. Después enfriar el matraz de ebullicion, desconectar
el adsorbedor y cerrar la bomba de vacio.
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9.2

9.2.1

9.211

9.21.2

9.21.3

9.2.2

9.2.21

9222

9223

9224

9225

Drenar la disolucion del adsorbedor dentro de un matraz volumétrico de
250 mL. Lavar el adsorbedor con agua y afiadir el agua del lavado al
matraz. Aforar con agua y homogeneizar.

Procedimiento de analisis

Método espectrofotométrico. Desarrollo de color

Tomar una alicuota de la disolucion de adsorcion en un matraz
volumétrico de 50 mL y diluir a 40 mL con la disoluciéon diluida de
hidréxido de sodio (ver inciso 5.13), afiadir 1 mL de la disolucion
amortiguadora de acetato de sodio (ver inciso 5.31) y 2 mL de la disolucion
de cloramina-T (ver inciso 5.28), mezclar por inversion un par de veces.
Permitir que la disolucion se estabilice durante 2 min.

Adicionar 5 mL del reactivo de acido piridin-barbiturico (ver inciso 5.30), y
aforar con agua, mezclar perfectamente y permitir que la muestra se
estabilice durante 8 min y no mas de 15 min y medir la absorbancia a
578 nm.

Utilizar el mismo blanco que el utilizado en la calibracién con estandares.
Método potenciométrico. lon selectivo

Encender el potenciometro y permitir que se estabilice durante 30 min.
Calibrar el potenciémetro.

Una vez que se realizé la curva de calibracion, tomar 100 mL de la muestra
destilada (disolucidn del adsorbedor) o porciones diluidas a 100 mL con
disolucion diluida de hidroxido de sodio (ver inciso 5.13) en un vaso de 250
mL.

Ajustar la temperatura de la muestra y la de los estandares, de preferencia
a temperatura ambiente. Cuando se midan lecturas de concentraciones
bajas, primero lavar el vaso y el electrodo con volumenes pequefios de

muestra.

Mezclar cada disolucion usando un agitador magnético.
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9.2.2.6 Sumergir los electrodos en la muestra.
9.2.2.7 Los electrodos deben permanecer en la disolucion hasta que la lectura se
estabilice
9.2.2.8 Retirar los electrodos, lavarlos con agua y secarlos, realizar esta operacion
entre cada lectura
10 CALCULOS
- Método espectrofotométrico
10.1 Calcular la concentracion de CN™ utilizando la siguiente ecuacion:
AxB
CNi(/—’Q/mL) = i
CxD
donde:
A son los pug CN obtenidos (50 mL de volumen final), calculados con la
ecuacion de la recta de la curva de calibracion;
B es el volumen de la disolucién adsorbente en la destilacion, en mL;
C es el volumen original de la muestra usado en la destilacion, en mL, y
D es el volumen de la disolucién adsorbente usada para realizar el desarrollo
de color, mL.
10.1.1 Reportar los resultados en mg de CN"/L con la precision correspondiente.
- Método potenciométrico
10.2 Hacer una grafica con los valores de la curva de calibracion y obtener el

coeficiente de correlacion el cual debe ser mayor a 0,997.

10.3

Calcular la concentracién de la muestra a partir de la ecuacion de la recta:
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X <W3

y=mX+b

es la pendiente;

es la ordenada al origen;

es el potencial (mV), y

es el log de la concentracion de CN™ (expresada en mg/L).

Una linea recta con pendiente de 59 a 59,2 mV indican una buena operacion del
instrumento y del electrodo.

11

12

121

12.2

INTERFERENCIAS

Todas las interferencias conocidas son eliminadas o reducidas a un
minimo por la destilacién salvo las que se mencionan a continuacion.

Los sulfuros interfieren. Las muestras que contengan acido sulfhidrico o
sulfuros metalicos u otros compuestos que puedan producirlo durante la
destilacion, deben tratarse mediante la adicion de nitrato de bismuto antes
de la destilacion.

Si las muestras contienen nitratos y/o nitritos, pueden interferir en los
resultados. Durante la destilacion, los nitratos y nitritos formaran acido
nitroso, el cual reaccionara con algunos compuestos organicos para formar
oxidos. Estos compuestos se descompondran bajo las condiciones de la
prueba en acido cianhidrico. La interferencia con nitratos y nitritos se
elimina por medio de un pretratamiento con acido sulfamico.

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 exposicion a estas sustancias debe reducirse al
menor nivel posible.

Este método puede no mencionar todas las normas de seguridad
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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 exposicion 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.

12.3 Los acidos y bases concentradas empleados en este método pueden
causar severas quemaduras e irritaciones en la piel, por lo que debe
utilizarse ropa protectora tal como: batas, guantes y lentes de seguridad
cuando se manejan estos compuestos quimicos.

12.4 Este método requiere el uso de cianuro de potasio, este producto es
altamente toxico, evitar cualquier contacto o inhalaciéon. Asimismo, los
vapores generados de cloruro de cianuro y acido cianhidrico son gases
toxicos, evitar su inhalacion.

13 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
identificacion, almacenamiento y disposicion de residuos peligrosos.

13.1 Cada laboratorio debe contemplar dentro de su programa de control de
calidad el destino final de los residuos generados durante la determinacion.

13.2 Los desechos acidos y alcalinos se deben neutralizar para su posterior
desecho.
13.3 Todas las muestras que cumplan con la norma de descarga a

alcantarillado pueden descargarse en el mismo sistema.

13.4 Las muestras liquidas que contengan cianuros deben envasarse en
recipientes herméticos, almacenarse temporalmente tomando todas las
precauciones necesarias y después enviarlas al confinamiento de residuos
peligrosos o tratarlas con hipoclorito de sodio en medio neutro para destruir
los cianuros y poder desecharlos al drenaje después de probar si la
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15 CONCORDANCIA CON NORMAS INTERNACIONALES

Esta norma mexicana no es equivalente a ninguna norma internacional por no existir
referencia alguna al momento de su elaboracion.
MEXICO D.F., A
EL DIRECTOR GENERAL DE NORMAS.

MIGUEL AGUILAR ROMO
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