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0) INTRODUCCION

Los sulfatos (SO,%) estan ampliamente distribuidos en la naturaleza y pueden
estar presentes en aguas naturales, en concentraciones que varian desde
pocos hasta miles de miligramos por litro, los desechos del drenaje de minas
pueden contribuir con grandes cantidades de iones sulfatos (S0,%) a través de
la oxidacion de pirita.

1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

Esta norma mexicana es de aplicacion nacional y establece el método
turbidimétrico para la medicion del i6n sulfato en aguas naturales,
potables, residuales y residuales tratadas.

Este método es aplicable en el intervalo de concentraciones de 1 mg/L a 40
mg/L de SO,

2 PRINCIPIO O FUNDAMENTO

2.1 El ion sulfato precipita con cloruro de bario, en un medio acido,
formando cristales de sulfato de bario de tamafo uniforme. La

La Direccién 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: 13 de enero de 2014
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concentracion de masa del ion sulfato se mide por comparacion de
la lectura con una curva de calibracién analitica.

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 Protecciéon 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 Protecciéon 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 Federacion el 17 de abril de 2001.

4 DEFINICIONES

Para los propédsitos 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-SCFI-2010, (véase 3 Referencias).

5 EQUIPOS Y MATERIALES

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

51 Equipo
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51.1 Agitador magnético de velocidad de agitacion constante, de tal
modo que no ocurran salpicaduras y con magnetos de forma y
tamafos idénticos.

5.1.2 Nefeldémetro.

5.1.3 Espectrofotbmetro, para utilizarse a 420 nm, y equipado con
celdas de 1 cm o mayor de paso 6ptico de luz.

51.4 Fotometro de filtro, equipado con filtro violeta que tenga una
trasmitancia maxima cercana a 420 nm y que suministre un paso
de luzde 4 a5cm.

5.1.5 Balanza analitica con precisién de 0,1 mg
5.1.6 Cronémetro
5.2 Materiales

Todo el material volumétrico utilizado en este procedimiento debe ser clase A
con certificado y/o verificado.

5.2.1 Cucharilla medidora.

6 REACTIVOS Y PATRONES

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

Agua, con las siguientes caracteristicas: Conductividad maxima 5,0 uS/cm a 25
°Cy pH de 5,0 a pH 8,0.

6.1 Disoluciones buffer

6.1.1 Disolucion buffer A. Disolver 30 g de cloruro de magnesio
(MgCl,.6H,0), 5 g de acetato de sodio (CH;COONa.3H,;0), 1,0 g
de nitrato de potasio (KNO3) o 0,84 g de nitrato de sodio (NaNO3)
y 20 mL de acido acético (99 %) (CH3;COOH), en 500 mL de agua
destilada y llevar al aforo a 1 000 mL.

6.1.2 Disolucién buffer B. (Esta disolucién es requerida cuando las
muestras de sulfatos tienen concentraciones menores a 10 mg/L
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de SO,%). Disolver 30 g de cloruro de magnesio (MgCl,.6H,0), 5 g
de acetato de sodio (CH;COONa.3H;0), 1,0 g de nitrato de potasio
(KNO3) o 0,84 g de nitrato de sodio (NaNO3), 0,111 g de sulfato
de sodio (Na,SO,;) y 20 mL de acido acético (99 %) (CH;COOH),
en 500 mL de agua destilada y llevar al aforo a 1 000 mL.

6.2 Cloruro de bario (BaCl,#2H,0) en cristales de 20 a 30 mallas (o de
tamafio de particulas similar, de manera que se pueda medir de

0,2 g a 0,3 g de forma uniforme utilizando una cucharilla
medidora).

6.3 Disolucién de referencia de concentracion de masa de ion sulfato
de y(S0,*) = 100 mg/L de SO,*. Preparada como se describe en
6.3.1, 6 en 6.3.2.

6.3.1 Disolver en agua 147,9 mg de sulfato de sodio anhidro y llevar al
aforo a 1 000 mL. Este estandar puede adquirirse
comercialmente.

6.3.2 Medir 10,4 mL de disolucién de referencia valorada de &acido
sulfarico 0,0100 mol/L y llevar a un volumen de 100 mL con agua.

7 RECOLECCION, PRESERVACION Y ALMACENAMIENTO DE
MUESTRAS

7.1 Tomar la muestra en frascos de plastico o de vidrio.

7.2 Tomar un volumen minimo de 200 mL.

7.3 Todas las muestras deben refrigerarse a una temperatura de 4 °C

+ 2 °C hasta su analisis.

7.4 Conservando la muestra en refrigeracion puede mantenerse hasta
28 dias.

8 CONTROL DE CALIDAD

8.1 Cada laboratorio que utilice este método debe operar un programa

de control de calidad en referencia a la norma mexicana NMX-AA-
115-SCFI1-2001, (véase 3 Referencias).
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CURVA DE CALIBRACION

Empleando la disolucién de referencia de concentraciébn de masa
de y(S0,*) = 100 mg/L de SO,*, preparar las disoluciones de
calibracién, segun requiera, dentro del intervalo de concentraciéon
de masa de 0 mg/L a 40 mg/L de SO4*.

Arriba de 40 mg/L, decrece la exactitud del método y pierden estabilidad las
suspensiones de sulfato de bario.

Seguir el procedimiento que se describe para las muestras para el desarrollo
de la turbiedad véase capitulo 10. Incluir un blanco de reactivo.

9.2

9.3

10

10.1

10.1.1

10.1.2

NOTA 1:

Para curva de calibraciéon con intervalo de concentracion de masa
de 0 mg/L a 40 mg/L de SO,*, utilizar celdas de paso 6ptico de
luz de 1 cm o mayor.

Construir una curva de calibracion con un minimo de 5 puntos
ademas del blanco, dentro del intervalo de O mg/L a 40 mg/L de
S0,”.

PROCEDIMIENTO
Formacion de turbiedad de sulfato de bario.

Transferir a un matraz Erlenmeyer de 250 mL una muestra de 100
mL, o una porcién conveniente llevada al aforo con agua a 100
mL. Afadir 20 mL del reactivo buffer A (véase 6.1.1) o B (véase
6.1.2) segun sea el caso y mezclar en el aparato agitador.

Mientras la disolucidon se esta agitando, afadir el contenido de una
cucharilla (véase 5.2.1) llena de cristales de cloruro de bario
(véase 6.2) y empezar a medir el tiempo inmediatamente. Agitar
durante un minuto a una velocidad constante (véase nota 1).

La velocidad exacta de agitacion no es critica, pero debe ser
constante para cada corrida de muestras y de patrones, y debe
ajustarse a casi el maximo al cual no ocurran salpicaduras.
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Una vez concluida la agitacion vaciar a la celda y medir la
turbiedad en unidades de absorbancia o nefelométricas después
de 5 min £ 0,5 min. Leer la absorbancia de las muestras y las
disoluciones de referencia a 420 nm en una celda de 1 cm o
mayor de longitud de paso 6ptico de luz.

Correccion por el color o turbiedad de la muestra.

Correr un blanco de muestra sin agregar cloruro de bario y restarlo a la
muestra que contiene color y/o turbiedad.

11

11.1

11.2

11.3

Donde:

b

a(l)
(SO4*)

CALCULOS

Si se uso la disolucion buffer A, calcular la concentracion de la
muestra directamente.

Si se uso la disolucion buffer B, se debe restar la concentracion
del blanco, de la concentraciéon de la muestra, esto debido a que
la curva de calibracién no es un linea recta y por lo tanto no es
equivalente a restar la absorbancia del blanco a la absorbancia de
la muestra.

Calcular la concentracion de masa de y(S0,%) expresada en mg/L
de S0,%, utilizando la siguiente ecuacion:

y(804%) = [a(2) -a] /b

es la pendiente;
es la ordenada al origen;

es la absorbancia del ion sulfato a la longitud de onda 4, y

es la concentracion de masa del ion sulfato expresada en mg/L de
S04~

Multiplicar por el factor de dilucion cuando aplique.

12

INTERFERENCIAS
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12.1 En este método, interfieren la materia en suspensién en grandes
cantidades y el color. La materia suspendida puede eliminarse
parcialmente por filtracion. Si ambos interferentes producen
lecturas pequefias en comparacion con la de la concentracién del
ion sulfato, la interferencia se corrige segun 10.1.4. La silice en
concentracion de masa de 500 mg/L y la materia organica en
concentraciones altas, también interfieren, imposibilitando la
precipitacion satisfactoria del sulfato de bario.

En aguas potables, no existen otros iones ademas del sulfato, que formen
compuestos insolubles con bario, bajo condiciones fuertemente acidas.

13 VIGENCIA

La presente norma mexicana entrara en vigor 120 dias naturales después de la
publicacibn de la declaratoria de vigencia en el Diario Oficial de la
Federacion.
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15 CONCORDANCIA CON NORMAS INTERNACIONALES
Esta norma mexicana no coincide con la Norma Internacional 1SO 22743:2006
Water quality - Determination of sulfates — Method by continuous flow
analysis (CFA), no es posible concordar con el concepto internacional por las
razones siguientes:
La Norma Internacional establece el método de inyeccion de flujo continuo y la

mayoria de los laboratorios no cuentan con ese tipo de equipos por el alto
costo. Este tema sera materia de otra norma.

México D. F., a 13 de enero de 2015

EL DIRECTOR GENERAL DE NORMAS

ALBERTO ULISES ESTEBAN MARINA



