Centro de Calidad Ambiental UNINET

Nota: Esta Norma cancelaalaNOM-AA-61-78.

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

NORMA MEXICANA NMX-AA-64-1981

"ANALISIS DE AGUA.- DETERMINACION DE MERCURIO.-
METODO COLORIMETRICO DE LA DITIZONA™.

1.- OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

Esta Norma establece el método colorimétrico para determinar mercurio en agua, es aplicable en aguas
naturalesy residuales, para un limite minimo de deteccion de 0.002 mg/I.

2.- PRINCIPIO O FUNDAMENTO
Este método se basa en la reaccion del mercurio presente en €l agua con la ditizona para dar un complejo de
ditizonato merctrico de color naranja, € cual se extrae con cloroformo, en un medio acido, cuyaintensidad se
cuantifica colorimétricamente a una longitud de onda de 490 nm.
Reaccion
Hg + NH, OH.HCI + C;3 Hy, Ny S
CizHyp HgN, S + NH, OH + HCI
3.- REFERENCIAS
Esta norma se complementa con las Normas Mexicanas en vigor siguientes:
3.1 NOM-AA "Método de muestreo en Aguasresiduales’.
3.2NOM-AA-14  "Método de muestreo en Cuerpos Receptores Superficiales'.
3.3NOM-BB-14 "Clasificacion y Tamafios Nominales para Utensilios de vidrio usados en el
laboratorio”.
3.4 NOM-Z-1 "Unidades y Magnitudes de Base del Sistema Internacional de Unidades, SI"
4.- REACTIVOS

Los reactivos que a continuacion se mencionan deben ser grado analitico, a menos que se especifique otra
cosa; cuando se mencione el uso de agua, debe entenderse agua destilada o desmineralizada.

4.1. Acido Sulfarico (H, SO, ) concentrado.
4.2. Sulfato de sodio anhidro (NaSO;, ).
4.3. Cloroformo (CHCL,4)

4.4. Solucion de permanganato de potasio (KMnQO, ). Disolver 5 g de permanganato de potasio en 100
cm® de agua

4.5. Solucion de permanganato de potasio (K, S, Os).
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4.6. Solucion de clorhidrato de hidroxilamina (NH, OH - HCL). Disolver 50 g de clorhidrato de
hidroxilaminaen 100 cm® de agua.

4.7. Solucion de bromuro de potasio (KBr).
Disolver 40 g de bromuro de potasio en 100 cm® de agua.
4.8. Solucion de ditizona, (Ciz Hix N4 S).
Disolver 6 mg de ditizonaen 1000 cm® de cloroformo.
4.9. Solucioén amortiguadora (Buffer) de fosfato-carbonato.
Disolver 150 g de fosfato acido disddico dodecahidratado (Na, HPO, - 12HPO y 38 g de carbonato de
potasio anhidro en 1000 cm de agua. Hacer extracciones en porciones de 10 cm® de ditizona hasta que la

Ultima porcién permanezca de color azul. Lavar con cloroformo pararemover el exceso de ditizona.

4.10. Solucién de acido sulfarico (H, SO, ) 0.25 N. Medir 7 cm® de é4cido sulfarico a 90% y aforar a
1000 cm® con agua.

4.11. Solucién patrén de mercurio.

4.11.1. Solucién patrén de mercurio concentrada.
Disolver 135.4 mg de cloruro mercdrico (HgCl, ) en aproximadamente 700 cm® de agua, afiadir 1.5 cm® de
&cido nitrico (HNO; ), concentrado y Ilevar a 1000 cm® con agua; 1.00 cm® de esta solucién equivale a 100
ug de Hg.

4.11.2. Solucién patrén de mercurio diluida.
Medir 10cm® delasolucién 4.11.1y aforar 1000 cm® con agua; 1.00 cm® de esta solucion equivale a1 ug de Hg.
NOTA: Preparar esta Solucién cadavez que se vayaa usar.

5.- MATERIAL Y EQUIPO

5.1. Material com(in de laboratorio (ver 3.3)

5.2. Equipo colorimétrico, se necesita uno de los siguientes:

5.2.1. Espectrofotometro para usarse a una longitud de onda de 490 nm provisto de un paso de luz de 1
cm, con sus celdas correspondientes.

5.2.2. Fotometro de filtro provisto de un paso de luz de 1 cm o mayor equipado con un filtro para 490 nm
y sus celdas correspondientes.

6.- MUESTREO Y CONSERVACION DE MUESTRAS.
6.1. La muestra debe tomarse en frasco de pléastico.
6.2. Si e andlisis no se efectla inmediatamente la muestra puede conservarse hasta por seis meses,

mediante la adicién de 1.5 cm® de &cido nitrico concentrado por litro de muestra (ver 10.1).

7.- INTERFERENCIAS
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El cobre, oro, paladio, platino divalente y plata reaccionan con la ditizona en solucion &cida. El cobre es
separado durante el procedimiento permaneciendo en la fase organica, mientras que el mercurio es transferido
alafase acuosa. Los otros interferentes normalmente no se presentan.

La determinacion se debe llevar a cabo répidamente, debido aque el ditizonato mercurico es fotosensible.

8.- PROCEDIMIENTO

8.1. Preparacion de la curva de calibracion.

8.1.1 Colocar en una serie de vasos de precipitados, los volimenes de solucién patrén de mercurio
(4.11.2), indicados en la tabla 1. Agregar a cada vaso de precipitados 500 cm® de aguay continuar como en
8.3.2.

8.1.2. Elaborar una gréfica colocando como abscisas los ug de Hg y como ordenadas las lecturas.

8.2. Prueba testigo.

Preparar un testigo con 500 cm® de agua'y proceder como seindicaen 8.3.2.
8.3. Determinacion.
8.3.1. Tomar unaalicuota de 500 cm® de la muestra de andlisis.
8.3.2. Transferir la aicuota a un vaso de precipitados, agregar 1 cm® de solucién de permanganato de

potasio y 10 cm® de &cido sulfrico concentrado. Agitar y llevar a ebullicion. Si es necesario, agregar més
solucion de permanganato de potasio, hasta que persista un color rosa. (ver 10.2).

TABLA No. 1

VOLUMENES PARA LA CURVA
DE CALIBRACION

Sol uci 6n patroén
di l ui da de
nmercuri o de
Cont eni do de nercurio

1 ug Hyg/cn? (cm? )

()

0.0 0. 0000

2.0 0. 0020

4.0 0. 0040

6.0 0. 0060

8.0 0. 0080
10.0 0. 0100

8.3.3. Afiadir con cuidado 5 cm® de solucién de persulfato de potasio y dejar enfriar durante 30 minutos.
Agregar una o mas gotas de solucién de clorhidrato de hidroxilamina hasta eliminar el color rosa.

8.3.4. Cuando se haya enfriado, transferir la solucién a un embudo de separacion de 1 litro y agregar 25
cm® de solucién de ditizona. Agitar el embudo vigorosamente y transferir la capa orgénica a un embudo de
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separacion de 250 cm?® . Repetir esta extraccion por 1o menos 3 veces, hasta que la coloracién en la capa de
ditizona sea de un azul intenso como €l de la solucion original de ditizona.

8.3.5. Lavar los extractos acumulados de ditizona en el embudo de separacion de 250 cm® , con 50 cm®
de &cido sulfdrico 0.25 N y agitar. Transferir |afase organica a otro embudo de separacion de 250 cm? .

8.3.6. Agregar 50 cm® de &cido sulfdrico 0.25 N y 10 cm® de solucién de bromuro de potasio. Agitar
vigorosamente para transferir €l ditizonato mercirico de la capa organica a la acuosa y desechar |la capa
inferior de ditizona.

8.3.7. Lavar la capa acuosa con un volumen pequefio de cloroformo y desechar la fase inferior. Agregar
20 cm® de solucién "buffer” y 10 cm?® de solucion de ditizona. Agitar fuertemente y después de la separacion
delasfases transferir lafase organica que contiene el ditizonato mercirico a un vaso de precipitados.

8.3.8. Agregar alafase organicade 1 a 2 g de sulfato de sodio anhidro y decantar en la celda de 1 cm de

paso de luz. (ver 10.3). Medir la absorbancia a 490 nm, gjustado el espectrofotémetro o el fotocolorimetro a
cero delecturacon €l testigo (8.2).

9.-CALCULOS

La concentracion de mercurio se calcula por la siguiente formula:

m
mg Hg/1 = —---
\
en donde:
m = masa leida en la curva de calibracion, en microgramos de Hg.
V = volumen de ladicuota, en cm®.

10.- APENDICE
10.1. Las muestras que contienen 1.5 cm® de &cido nitrico concentrado por litro, normalmente no afectan ala
ditizona; sin embargo, concentraciones mayores de &cido nitrico oxidan ala ditizona.

10.2. Filtrar, si es necesario, lamuestra através de lalana de vidrio después del paso de oxidacion.

10.3. La adicién de sulfato de sodio anhidro es con €l fin de eliminar humedad, pues ésta enturbia la
solucién problema.
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12.- CONCORDANCIA CON NORMAS INTERNACIONALES

Esta Norma no concuerda con ninguna normainternacional por no existir sobre e tema.
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