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POTABILIZACION DEL AGUA PARA USO Y CONSUMO
HUMANO
SULFATO DE ALUMINIO
ESPECIFICACIONES Y METODOS DE PRUEBA

POTABILIZATION OF WATER FOR USE AND HUMAN
COMSUMPTION-ALUMINUM SULFATE -SPECIFICATIONS AND
TEST METHODS

0 INTRODUCCION

La necesidad de abastecer agua para uso y consumo humano, que cumpla con las
caracteristicas organolépticas, microbioldgicas y quimicas establecidas por la
normativa, ha obligado la implementacién de mejoras en los tratamientos de
potabilizacion. En este contexto se hace necesario que en dichos tratamientos sean
utilizados productos quimicos especificos, que no presenten efectos potenciales
adversos a la salud.

1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

Esta norma mexicana establece las especificaciones que debe cumplir el sulfato de
aluminio como coagulante utilizado para la potabilizacion del agua para uso y
consumo humano, asi como la metodologia de muestreo y los métodos de prueba
para determinarlas.

2 REFERENCIAS

Para la correcta interpretacion de esta Norma, deben consultarse las siguientes
normas mexicanas y normas oficiales mexicanas vigentes:

NOM-008-SCFI Sistema general de unidades de medida

NMX AA-115 SCFI Andlisis de agua-criterios generales para el control de la
calidad de resultados analiticos.

NMX-AA-051-SCFI Andlisis de Agua — Determinacion de metales por
absorcion atémica en aguas naturales, potables,
residuales y residuales tratadas - método de prueba.

NOM-004-STPS Relativa a los sistemas de proteccion y dispositivos de
seguridad en la maquinaria, equipos y accesorios en los
centros de trabajo.

NOM-010-STPS Relativa a las condiciones de seguridad e higiene en los
centros de trabajo donde se produzcan, almacenen o
manejen sustancias quimicas capaces de generar
contaminacién en el medio ambiente laboral.
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NOM-017-STPS Relativa al equipo de protecciéon personal para los
trabajadores en los centros de trabajo.

NOM-018-STPS Sistema para la identificacion y comunicacion de peligros
y riesgos por sustancias quimicas peligrosas en los
centros de trabajo.

NOM-003-SCT Caracteristicas de las etiquetas de envases y embalajes
destinadas al transporte de sustancias, materiales y
residuos peligrosos.

NOM-030-SCFI Informaciéon comercial - declaracion de cantidad en la
etiqueta-especificaciones

NOM-050-SCFI Informacion comercial-Disposiciones generales para
productos.

3 DEFINICIONES
En esta norma se aplican las siguientes definiciones:
alamina: mineral que contiene aluminio combinado como triéxido de aluminio (Al203).

blanco analitico o de reactivos: agua reactivo o matriz equivalente que no contiene,
por adicion 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 de acuerdo a NMX AA-115 SCFI-2001.

CAS: siglas en inglés del Chemical Abstracts Service, Organismo que elabora bases
de datos de compuestos quimicos.

EINECS: siglas en inglés del European Inventory of Existing Commercial Chemical
Substances, Inventario europeo de sustancias quimicas comerciales.

hidrdlisis: ruptura o descomposicion de los compuestos quimicos por accion del agua.

llevar a peso constante: proceso en el cual, a través del calentamiento, el material es
secado para eliminar la humedad contenida en sus intersticios. Cuando el material ya
no tiene mas humedad que perder, su masa permanece constante.

material activo del sulfato de aluminio (alimina combinada): es el aluminio soluble
en agua, que se encuentra combinado como sulfato de aluminio, Al2(SO4)3. El
material activo también se denomina alumina activada.

punto de cristalizacion: temperatura a la cual un solido en disolucién, adquiere los
elementos caracteristicos para formar una red cristalina.

solubilidad en agua: la capacidad que tiene un compuesto o soluto de disolverse en
el agua. Esta dada por la relacion entre la masa del soluto que es disuelta en un
determinado volumen de agua, depende directamente de la temperatura e
inversamente de la presion.

sulfato de aluminio soélido: el producto de reaccion entre el acido sulftrico y un
mineral rico en aluminio. Se refiere al aluminio (lll) soluble en agua que se encuentra
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combinado como sulfato de aluminio. su férmula quimica es Al2(SO4)3. En forma seca
se presenta como terrones, polvo o granular.

sulfato de aluminio liquido: disolucién con diferentes porcentajes en masa, de la
forma sélida de sulfato de aluminio.

trioxido de aluminio o alimina: es otra manera de reportar el material activo que
contiene el sulfato de aluminio expresado como Al, O,

trioxido de aluminio libre o alumbre alcalino: es el aluminio soluble en agua que no
estd combinado como sulfato de aluminio [Al2(SO4)3], estda combinado como tridxido
de aluminio (Al203) y es expresado como “trioxido de aluminio libre” (Al2O3 libre).

4 CLASIFICACION Y DESIGNACION DEL PRODUCTO

4. 1 Nombre quimico

Sulfato de aluminio.

4.2 Sinénimo

Alumbre.

4.3 Férmula empirica

Al2(S04)3

4.4 Férmula quimica

Al2(S04)3 - nH20

4.5 Masa molecular

342,14 g/mol ( Al2(SO4)3 ).

4.6 Numero de registro del CAS

Al2(S04)3 10043-01-3

4.7 Numero de registro del EINECS

Al2(S04)3 233-135-0

4.8 Propiedades fisicas

4.8.1 Densidad

Las densidades de las disoluciones de sulfato de aluminio libre de hierro estdn dadas
en la Tabla 1, y dependen de las concentraciones de material activo, expresados en
gramos de sulfato de aluminio por mililitro de disolucién (g /mL) y en Grados Baumé;

son valores tipicos o aproximados que varian con la acidez.

Tabla 1. Densidades de las disoluciones del sulfato de aluminio libre de hierro
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% de Al203 % de Al °Bé Densidad
g/ mL

al15°C
7,30 3,86 32,5 1,2889
7,40 3,92 33,0 1,2946
7,50, 3,97 33,5 1,3004
7,70 4,07 34,0 1,3063
7,80 4,13 34,5 1,3098

4.8.2 Solubilidad en agua

Se recomienda no utilizar disoluciones con concentraciones mayores a 8% de Al203
(equivalente a 4,2 % de aluminio o 42,4 g de aluminio /kg de disoluciéon) en masa a
temperaturas cercanas a 0 °C, para evitar la sedimentacion.

4.8.3 Punto de cristalizacion

Es de - 7°C para una disolucion que contiene 8% de Al203 (equivalente a 4,2 % de
aluminio 0 42,4 g de aluminio /kg de disolucion).

4.9 Propiedades quimicas

El sulfato de aluminio presenta sales hidratadas y disoluciones &cidas. Cuando el
sulfato de aluminio se encuentra muy diluido, se hidroliza y forma un precipitado de
hidroxido de aluminio.

Los compuestos de aluminio son anféteros, por lo que deben ser utilizados en un
intervalo determinado de pH.

5 ESPECIFICACIONES

El sulfato de aluminio es comercializado con diferentes grados de calidad, conocidas
como estandar y libre de hierro, sus principales diferencias son los contenidos de
hierro, acido sulfurico y material activo (aluminio).

5.1 Apariencia

5.1.1 Sdlido

El sulfato de aluminio en forma sdlida, debe tener apariencia seca y limpia, puede
presentarse como polvo o granulos blancos para el libre de hierro y ambar para el
estandar y tener diferentes tamafios de particulas.

5.1.2 Liquido

El sulfato de aluminio debe ser un liquido translucido.

5.2 Tamaio de particula del sulfato de aluminio granular

El 100 % del producto debe pasar por malla de 4,75 mm y no menos del 90 % del
producto debe pasar por malla de 1,70 mm.
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El método de prueba para determinar el tamafio de particula del producto esta descrito
en el punto 7.1 de esta norma.

El sulfato de aluminio es el resultado de diversos procesos de fabricacidn, su pureza
puede variar, no debe ser, en ningun caso, una mezcla de productos comerciales y
debe cumplir con el contenido de material activo especificado en la Tabla 2, el método
de prueba para determinarlo esta indicado en la misma Tabla.

Tabla 2. Contenido del aluminio y alimina (%) como material activo

Clase de| Presentacion Contenido Contenido Método de
producto minimo de minimo de prueba
aluminio alumina
% %

Estandar Liquido 3,1 59 7.5
Estandar Sélido 8,9 16,9 7.5

Libre de hierro Liquido 3,1 5,9 7.5

Libre de hierro Sélido 8,9 16,9 7.5

54 Impurezas

5.4.1 Material insoluble en agua

a) Para el sélido

Maximo 0,5 % en masa.

b) Para el liquido

Maximo 0,2 %

El método de prueba para determinar material insoluble en agua esta descrito en el
punto 7.2 de esta norma

5.4.2 Contenido de tridxido de aluminio libre.

No debe ser mayor del 0,5 %.

5.4.3 Acidez libre como acido sulfurico

No debe ser mayor a 1,5 %

El método de prueba para determinar 5.4.2 y 5.4.3 esta descrito en el punto 7.3 de

esta norma.

5.4.4 Hierro total

El producto debe cumplir las especificaciones dadas en la Tabla 3. El método de
prueba esta indicado en la misma Tabla.
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Tabla 3. Limites de hierro

Grado Impureza Limite maximo Limite maximo Método
mg Fe,O3 / kg de g Fe/ kg de de prueba
Al2(S04)3 solido al 17% Al
de alumina,
Libre de hierro Fe 100 0,8 7.4
Estandar Fe 27 500 216 7.4

El usuario podra solicitar menores niveles de concentracion de hierro (como Fe203 o
como Fe)

5.5 Sustancias toxicas
El sulfato de aluminio no debe contener sustancias téxicas que rebasen los limites

dados en la tabla 4, para dosificaciones que no excedan 150 mg/L. Los métodos de
prueba para determinar las sustancias toxicas estan senalados en la misma tabla.

Tabla4 Sustancias toxicas

Limites maximos permisibles
Parametro Métodos de
prueba
mg/kg de Al, (SO,)3 mg / kg de
solido al 17% de Al
alumina
(base seca)
Arsénico 9 101 7.6
Bario 400 4490 7.6
Cadmio 3 34 7.6
Cobre 800 8990 7.6
Cromo Total 33 371 7.6
Mercurio 1 11 7.6
Plomo 7 79 7.6
Selenio 7 79 7.6

El usuario podra solicitar menores niveles de concentracion de sustancias téxicas
5.6 Impurezas en general

El producto no debe contener sustancias que deterioren la salud de los consumidores
del agua tratada apropiadamente con el sulfato de aluminio.

6 MUESTREO

El muestreo se efectuara en el producto terminado y envasado. El muestreo tendra
como fin verificar si las muestras cumplen con las especificaciones establecidas y, en
su caso, para efecto de certificacion.
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6.1 Muestreo de liquidos a granel

Se deberan tomar cinco muestras de 100 mL aproximadamente, a diferentes alturas o
sectores del recipiente de almacenamiento a granel. Las muestras individuales se
deberan combinar y mezclar concienzudamente para formar una mezcla compuesta
simple de 500 mL aproximadamente. La muestra se vaciara en tres recipientes
herméticos, de 125 mL aproximadamente, de vidrio o de otro material adecuado, a
prueba de humedad y sellados. Cada recipiente estara claramente etiquetado con el
nombre del producto, tipo del contenedor muestreado, nombre del productor, datos del
muestreo, lugar de produccidon y muestreo, nimero de lote y la firma del responsable
del muestreo.

Una muestra sera utilizada para analisis, las dos muestras restantes quedaran
retenidas para efecto de reevaluacion.

6.2 Muestreo de sélidos a granel

Se debera obtener una mezcla compuesta mediante la seleccion de cinco muestras
individuales de 100 g aproximadamente, las muestras serdn tomadas ya sea a
diferentes niveles o sectores del recipiente de almacenamiento a granel. Las muestras
individuales deberan combinar y mezclar concienzudamente, para formar una mezcla
compuesta, de aproximadamente 500 g La muestra se vaciara en tres recipientes
herméticos, de 160 g aproximadamente, de vidrio o de otro material adecuado, a
prueba de humedad y sellados. Cada recipiente estara claramente etiquetado con el
nombre del producto, tipo del contenedor muestreado, nombre del productor, datos del
muestreo, lugar de producciéon y muestreo, nimero de lote y la firma del responsable
del muestreo.

6.3 Muestreo de empaques

Se debera obtener una mezcla compuesta de los lotes de sulfato de aluminio
empacado, muestreando aproximadamente el 5 % de los contenedores del lote, con
un minimo de cinco y un maximo de 15 contenedores muestreados. Si el lote se forma
de menos de cinco contenedores, el procedimiento sera idéntico al muestreo a granel.

La muestra se vaciara en tres recipientes herméticos de vidrio o de otro material
adecuado, de 160 g aproximadamente, a prueba de humedad y sellados. Cada
recipiente estara claramente etiquetado con el nombre del producto, tipo del
contenedor muestreado, nombre del productor, datos del muestreo, lugar de
produccion y muestreo, numero de lote y la firma del responsable del muestreo.

Una muestra sera utilizada para andlisis, las dos muestras restantes quedaran
retenidas para efecto de reevaluacion.
7 METODOS DE PRUEBA

Todos los reactivos deben ser grado reactivo analitico. El agua reactivo debe
presentar una conductancia menor o igual a 5,0 pS (UQ ' o ymho)

71 Determinacion tamaio de particula del sulfato de aluminio granular
Para determinar el tamafio de particula tomar una muestra de 100 g, y hacerla pasar
por malla de 4,75 mm y por malla de 1,70 mm.

7.2 Determinacion del material insoluble en agua
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7.2.1 Principio

El método se basa en la medicidn gravimétrica del material retenido en un filtro de una
muestra de producto disuelta en agua a temperatura de ebullicion.

7.2.2 Procedimiento:

Pesar con exactitud de 0,0001 g de 10 a 40 g de muestra sdlida y transferir a un vaso
de precipitados, disolver con 100 mL aproximadamente de agua destilada. Someter a
ebullicion y mantener asi hasta que todo el sulfato de aluminio se disuelva.

Filtrar la disolucion en un crisol Gooch con filtro de microfibra de vidrio con tamafio de
poro nominal de 1,2 ym previamente llevado a peso constante. Lavar el residuo con

agua tibia y secar el filtro en la estufa a 105 - 110°C hasta peso constante. Enfriar a
temperatura ambiente y pesar. El incremento en peso del crisol es la materia insoluble.

7.2.3 Calculos y expresion de los resultados

Calcular la cantidad de materia insoluble con la siguiente formula y expresar el
resultado en por ciento.

peso del residuo - 100

% material insoluble =
peso de la muestra

7.3 Determinacion de la trioxido de aluminio libre y/o acidez libre como acido
sulfurico, en el sulfato de aluminio

7.3.1 Principio

Se lleva a cabo la descomposicidn de las sales de aluminio por un exceso de fluoruro
de potasio neutro para formar dos compuestos estables neutros a la fenolftaleina,
donde cualquier cantidad de acido permanece sin alteracion.

7.3.2 Reactivos
a) Fenolftaleina al 0,1 % en alcohol.

b) Disolucién de fluoruro de potasio. Disolver 1000 g de fluoruro de potasio puro en
1200 mL de agua destilada caliente libre de didxido de carbono, agregar 0,5 mL de
fenolftaleina (inciso anterior) y neutralizar con hidréxido de potasio o acido sulfurico,
hasta que 1 mL de la disolucién en 10 mL de agua destilada (libre de dioxido de
carbono) muestre un ligero color rosa. Filtrar cualquier material insoluble y no lavar,
diluir a 2000 mL con agua libre de dioxido de carbono. Almacenar en botella de
plastico.

c) Acido sulfarico 0,5 N e hidroxido de sodio 0,5 N. Titular el alcali contra el acido en
aproximadamente 40 mL de agua destilada agregar 10,0 mL de disolucién de fluoruro
de potasio (inciso anterior) utilizar fenolftaleina (inciso a) como indicador.
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7.3.3 Procedimiento

Pesar con exactitud de 0,0001 g de 2 a 4 g de la muestra sélida y su equivalente en
muestra liquida, disolver en 100 mL de agua destilada y calentar a ebullicion. Agregar
en caliente, 10,0 mL de acido sulfurico aproximadamente 0,5 N. Enfriar a temperatura
ambiente. Agregar de 18,0 a 20,0 mL de disolucion de fluoruro de potasio y 0,5 mL de
fenolftaleina. Titular con hidroxido de sodio aproximadamente 0,5 N, gota a gota, hasta
que un ligero color rosa palido persista durante un minuto. La titulacion permite saber
si la muestra es acida o alcalina.

7.3.4 Calculos y expresion de los resultados

Calcular el valor de los parametros con la siguiente féormula y expresar el resultado en
por ciento.

% de alimina libre como AL, = [mL de H,SO, ¢ N/0,5 — mL de NaOH ¢ N/0,5] 0,0085 100

masa de la muestra

[mL de NaOH o N/0,5 - mL de H,SO,  N/0,5]e 0,0245 ¢ 100

% de 4cido sulfurico libre (H,SO,) =
masa de la muestra

7.3.4.1 Interpretacion de resultados

Existe alumina alcalina si la retrotitulacion con hidroxido de sodio es menor que la
cantidad de acido sulfurico agregado (o sea, menor de 10,0 mL). Existe acido libre si la
retrotitulacion con hidroxido de sodio es mayor que la cantidad de acido sulfurico
agregado (o sea, mayor a 10,0 mL). La muestra es neutra si la retrotitulacion con
hidroxido de sodio es igual al volumen agregado de acido sulfarico.

7.4 Determinacion de hierro total

7.4.1 Principio

El método consiste en la formacion de un complejo colorido que se lee
espectrofotométricamente a 475 nm y cuya intensidad de color es directamente
proporcional a su concentracion.

7.4.2 Reactivos

7.4.2.1 Disoluciones:

74211 Disolucién de tiocianato de potasio (KSCN), al 10 por ciento.

7.4.21.2 Acido sulfurico, 1:1 por volumen 6 18 N. Mezclar cuidadosamente en un

vaso de precipitados de vidrio borosilicato, mientras agita, volumenes iguales de &cido
sulfarico y agua. Enfriar a temperatura ambiente.

10
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Nota: Siempre adicionar el acido al agua.

74213 Permanganato de potasio (KMnQ,), aproximadamente al 1,0 por ciento.
Almacenar en frasco de vidrio ambar. Se puede almacenar por aproximadamente 6
meses.

74214 Disolucion estandar de hierro, de 1,0 mg de Fe /mL.

7.4.21.5 Disolucion estandar de hierro, de 0,10 mg /mL de Fe. Preparar por
dilucion del estandar de 1,0 mg / mL de Fe. Incluir 10,0 mL de H,SO,4 1:1 por litro de
disolucion estandar.

7.4.3 Aparatos
Espectrofotometro
7.4.4 Procedimiento
7.4.4 1 Calibracion

En un matraz volumétrico de 100 mL, usando una pipeta, adicionar 1,0 mL de
disolucién estandar de hierro de 0,10 mg de Fe /mL, 50,0 mL de agua, 10,0 mL de
acido sulfurico 1:1 y permanganato de potasio al 1 por ciento, gota a gota, hasta
obtener un color rosa persistente. Adicionar 10,0 mL de tiocianato de potasio al 10 por
ciento y diluir con agua hasta la marca. Medir en un espectrofotdmetro a 475 nm,
dentro de los diez minutos siguientes, contra un blanco analitico.

Preparar la disolucion blanco transfiriendo 10,0 mL de la disolucién de tiocianato de
potasio al 10 por ciento y 10,0 mL de acido sulfdrico 1:1 en un matraz volumétrico de
100 mL. Diluir a la marca con agua y mezclar.

Repetir utilizando 2,0, 3,0, 4,0, y 5,0 mL de disolucion estandar de hierro de 0,10 mg
de Fe /mL en sucesivos matraces. Medir cada uno dentro de los diez minutos después
de su preparacion.

Si el espectrofotometro no es de lectura directa, graficar absorbancia contra
miligramos de hierro en papel milimétrico o graficar por ciento de transmitancia contra
miligramos de hierro en papel semilogaritmico. Es preferible reducir a una ecuacion la
relacion de absorbancia o transmitancia con miligramos.

7.4.4.2 Determinacion

Medir exactamente lo mas cercano a 10 g (+ 0,01 g) del sulfato de aluminio liquido 0 5

g (* 0,01 g) del sulfato de aluminio si es sdlido y diluir a 1000 mL. En un matraz
volumétrico de 100 mL agregar: 10,0 mL de la disolucién de la muestra, 50,0 mL de
agua, 10,0 mL de acido sulfurico 1:1 y gota a gota de permanganato de potasio al 1 %
hasta obtener un color rosa persistente. Enfriar a temperatura ambiente. Agregar 10,0
mL de tiocianato de potasio al 10 % y aforar. Medir en un espectrofotometro a 475 nm
dentro de los 10 minutos siguientes contra un blanco analitico.

Este procedimiento es apropiado para cuantificar hierro en sulfato de aluminio liquido,
en el intervalo de 0,1 a 0,7 % de Fe203. Si el contenido de hierro sale del intervalo de
la curva de calibracion se debe ajustar al tamafio de la alicuota; tomar en cuenta esta
nueva cantidad de la alicuota. Calcular el contenido del Fe203 en la muestra.

11
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7.4.5. Calculos y expresion de los resultados:

Calcular el valor de los parametros con la siguiente formula y expresar el resultado en
por ciento:

. MeVe(Cel00
% de hierro expresado como Fe,O, = syere
WeD
Donde:
M: Miligramos de hierro en 10,0 mL de la disolucion muestra.
V: Volumen total de la disolucion de la muestra dividida por la alicuota
utilizada.

100 = 1000,0 mL / 10,0 mL

C: Factor de conversion: Fe a Fe203 = 1.4297

W: Masa de la muestra, en gramos.

D: Factor de conversiéon de la masa de la muestra de gramos a miligramos
=1000

7.5 Determinacion de Alumina como material activo en el sulfato de aluminio
soblido y/o en disolucion

El método descrito se emplea para determinar el contenido de aliumina y alumina total
soluble en muestras, en estado sélido y/o en disolucidn, de sulfato de aluminio, grados
regular y libre de hierro. Esta aplicacion esta restringida a muestras en las cuales la
relacion de por ciento de acido sulfurico libre a por ciento de alimina no exceda en un
0,85.

7.5.1 Principio

Este método se basa en la formacion de complejos a alta temperatura, del aluminio
presente en las muestras analizadas, por parte de la sal sddica del acido etilendiamino
tetracetico (EDTA) agregada en exceso, en presencia de un amortiguador de acetato
de amonio/acido acético y una posterior medicion de la sal sédica del EDTA sobrante
con sulfato de zinc, usando en ambas reacciones anaranjado de xilenol como
indicador.

7.5.2 Reactivos
7.5.2.1 Reactivos

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

a) Agua

b) Acetato de amonio (CH;COONHj,)

c) Acido clorhidrico (HCI)

d) Acido etilendiamino tetracético, sal de sodio, dihidratada (C1oH14N2Na,Osg - 2H,0)
e) Acido sulfarico concentrado (H.SO,)

f) Anaranjado de xilenol (C31H28N2Na40138)

g) Azul de hidroxinaftol

h) Carbonato de calcio (CaCO3)

12
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j) Hidroxido de sodio (NaOH)
k) Sulfato de zinc heptahidratado (ZnSO, - 7H,0)
) Acido acético glacial (CH;COOH)

7.5.2.2 Disoluciones

7.5.2.21 Disolucién amortiguadora de acetato de amonio/acido acético

Disolver 500,0 g de acetato de amonio en 500 mL de agua haciendo uso de un vaso
de precipitados de 1 500 mL, agregar 20,0 mL de acido acético glacial y transferir a un
frasco de polietileno.

7.5.22.2 Disolucién de sal disddica del acido etilendiamino tetracético dihidratada
0,05 M.

Pesar 18,6 g de sal disddica del acido etilendiamino tetracético dihidratada en un vaso

de precipitados de 250 mL, disolver y vaciar con un embudo a un matraz aforado de 1

000 mL, lavar vaso y embudo con agua y verterla al matraz; completar hasta la marca

de aforo.

7.5.2.2.3 Disolucion de acido sulfurico 1:1

A 25,0 mL de agua agregar cuidadosamente, con agitacion constante, 25,0 mL de
acido sulfurico concentrado. Enfriar y colocar en un frasco con gotero de polietileno o
vidrio.

75224 Disolucion de acido clorhidrico (3 + 10; 0 1 + 3.3)
A 20 mL de agua agregar con cuidado y agitacién constante, 6,0 mL de &cido
clorhidrico concentrado. Colocar en un frasco de polietileno o vidrio.

75225 Disolucién indicadora de anaranjado de xilenol al 0,1 % peso

Disolver 0,1 g de la sal tetrasddica de anaranjado de xilenol en 100 mL de agua.
Colocarla en un frasco gotero. Esta Disolucién tiene una caducidad aproximada de
seis meses.

75226 Disolucion de sulfato de zinc 0,05 M

En un vaso de precipitados de 250 mL pesar 15,0 g de sulfato de zinc heptahidratado,
agregar agua y disolver. Con la ayuda de un embudo vaciar el contenido del vaso a un
matraz aforado de 1 000 mL, lavar vaso y embudo y verterlo al mismo; completar
hasta la marca del aforo con agua. Guardar en un frasco de polietileno.

75227 Disolucién de hidréxido de sodio 40 g/L

En un vaso de precipitados de 250 mL pesar 40,0 g de hidréxido de sodio, agregar
agua y disolver. Con la ayuda de un embudo vaciar el contenido del vaso a un matraz
aforado de 1 000 mL, lavar vaso y embudo y verterlo al mismo; completar hasta la
marca del aforo con agua. Guardar en un frasco de polietileno.

7.5.3 Materiales

Todo el material volumétrico utilizado en este procedimiento debe ser al menos clase
A.

a) Buretas de 10, 25 y 50 mL,

b) Embudo de vidrio para filtracion rapida,

c) Dos frascos de polietileno de 1 000 mL,

d) Frascos con gotero de polietileno o vidrio, de 60 y 125 mL,
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e) Jeringas desechables para cada muestra liquida por analizar, sin aguja, de al
menos 1 mL.
f) Matraces aforados de 500y 1 000 mL,
g) Matraces erlenmeyer de 250 y 500 mL,
h) Pipeta aforada de 50 mL, calibrada para entregar
i) Pipeta graduada de 5y 10 mL
j) Perlas de ebullicién, varillas de vidrio y pinzas para vasos de precipitados,
k) Probetas graduada de 25, 50, 100 y 500 mL, y
I) Vasos de precipitados de 100, 150, 250, 400 y 1 500 mL.
m) Vidrio de reloj

754 Aparatos e instrumentos

a) Balanza analitica con precision de 0,1 mg

7.5.5 Procedimiento

7.5.51 Valoracion de la disolucion de la sal disddica del EDTA

Pesar en balanza analitica y en un matraz erlenmeyer de 250 mL aproximadamente
200 mg de carbonato de calcio, agregar 10,0 mL de agua y agitar para formar una
lechada; adicionar lentamente con una pipeta graduada, 2,0 mL de disolucién de acido
clorhidrico (3 + 10), se recomienda utilizar un vidrio de reloj, para cubrir la punta de la
pipeta y la boca del matraz erlenmeyer, al término lavar con una pizeta con agua la
punta de la pipeta y el vidrio de reloj. A continuacién adicionar agua hasta completar a
100 mL. Poner en una bureta de 50 mL la disolucién de la sal disddica del EDTA,
adicionar 30,0 mL de esta disolucion al matraz erlenmeyer que contiene la disolucion
preparada anteriormente, con una pipeta graduada adicionar 15,0 mL de disolucién de
hidréxido de sodio 40 g/L, agitar. Adicionar 300 mg de hidroxinaftol, la disolucion
adquiere una coloracién amarilla.

Con la bureta que contiene la disolucion de la sal disoédica del EDTA, con la que
agregamos los 30,0 mL anteriormente indicados, continuar la adicién hasta obtener un
vire en la disolucion al color azul, que indica la finalizacion de la titulacién
complejométrica. Determinar la molaridad de la siguiente manera:

Mo WV
100,09 X V
donde:

W = miligramos de CaCOj; (carbonato de calcio), utilizados

V = mililitros de disolucion de la sal disédica del EDTA, consumidos

M = Molaridad determinada en la valoracién de la disolucion de la sal
disédica del EDTA

7552 Valoracion del sulfato de zinc 0,05 M.

Con una pipeta aforada transferir 25 mL de la disolucion de la sal disddica del EDTA a
un matraz erlenmeyer de 250 mL, agregar 50 mL de agua, de 24 a 25 mL de
disolucién amortiguadora de acetato de amonio /acido acético y de 3 a 4 gotas de la
disolucién indicadora de anaranjado de xilenol. Titular la disolucién de EDTA con la
disolucién de sulfato de zinc colocada previamente en una bureta de 25 mL hasta un
vire definido de color ocre a rojo violaceo. Calcular el factor F de la siguiente manera:
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_ mililitros de disolucion de la sal disodica del EDTA utilizados

mililitros de disolucion de sulfato de zinc utilizados

7.5.5.3 Preparacion de la muestra de sulfato de aluminio y determinacion de Alimina

En un matraz erlenmeyer de 500 mL o en un vaso de precipitados de 400 mL agregar
50 mL de agua.

Pesar con exactitud cerca de 0,7 g de sélido o tomar una jeringa desechable y llenar
hasta la marca de un centimetro cubico con la muestra por analizar. Limpiar la punta
de la jeringa con un pafo o papel suave y pesarla. Registrar el peso de la jeringa con
muestra como P1.

Transferir con sumo cuidado el contenido de la jeringa al matraz o vaso de
precipitados, segun lo que se haya decido usar, evitar en lo posible la pérdida de
muestra. Volver a pesar la jeringa y registrar este segundo peso como P2. Obtener el
peso de la muestra por diferencia de P1 — P2.

Agregar dos gotas de disolucion de acido sulfurico 1:1 y mezclar. Con pipeta aforada
adicionar 50,0 mL de la disolucién de sal disédica del EDTA 0,05 M, agregar 25,0 mL
de la disolucion amortiguadora de acetato de amonio/acido acético, agitar suavemente
para homogeneizar y agregar unas perlas de ebullicion. Calentar el contenido del
recipiente hasta ebullicién en una placa de calentamiento y dejar de 2 a 3 minutos con
ebullicién constante, cuidando que no exista pérdida de muestra por proyeccion de la
misma.

Transcurrido el tiempo de ebullicion retirar del calentamiento el recipiente y enfriar a
temperatura ambiente, agregar de 3 a 4 gotas de la disolucion indicadora de
anaranjado de xilenol y titular el exceso de sal disddica del EDTA con la disolucién de
sulfato de zinc 0,05 M, previamente colocada en una bureta de 25 mL, hasta obtener
un vire definido de color ocre a rojo violaceo, al término de la reaccién
complejométrica.

7.5.6 Calculos

Calcular el valor de los parametros con la siguiente féormula y expresar el resultado en
por ciento.

% Al,O, y Fe,, expresado como Al,O, = [Vi -V, X FIMX5,008

pm
donde

V, = mililitros de disolucién de la sal disddica del EDTA,

V, = mililitros de disolucién de sulfato de zinc,

M = Molaridad de la disolucion de la sal disédica del EDTA,

F = Factor F obtenidoen 8.1.2, y

pm = Peso de la muestra titulada en gramos.

y

% ALO, = (% Al,O, y Fe,, como Al,0,)—(% Fe,, como Fe,0; X 0.6385)

total total
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donde:
% Feita = valor obtenido mediante la metodologia de hierro total soluble en la
muestra problema

El % de aluminio se determina mediante la relacién de masas moleculares de la
alumina y el aluminio.

757 Interferencias

El hierro presente en las muestras problema va a interferir ya que también se va a
titular por lo que sera necesario realizar la correccién pertinente.

7.6 Determinacion de sustancias toxicas

Se determinaran mediante los procedimientos de la Norma Mexicana NMX-AA-051-
SCFI-2001- Andlisis de Agua — “Determinacién de metales por absorcién atémica en
aguas naturales, potables, residuales y residuales tratadas - método de prueba”.

Para analisis de Hg y As se emplea el método de vapor frio y generador de hidruros
respectivamente de acuerdo a la norma NMX-AA-051 - SCFI-2001.

El resto de los elementos se analizara por quelacién y extracciéon con metil isobutil
cetona (MBIK), como lo indica la norma anteriormente mencionada

8 MEDIDAS DE SEGURIDAD

Se debera cumplir con los aspectos de:

Hoja de datos de seguridad,

Requerimientos para su distribucion, almacenaje, manejo y utilizacion,
Emergencias,

Inclusién de datos toxicologicos;

De acuerdo a las las Normas Oficiales Mexicanas de seguridad e higiene: NOM-004-
STPS, NOM-010-STPS, NOM-017-STPS, NOM-018-STPS.

9 EVALUACION DE LA CONFORMIDAD
Para la evaluacion de la conformidad del producto con la presente norma se deben

incluir en el procedimiento correspondiente al menos los siguientes aspectos:

» En el caso de ser efectuada la evaluacion de la conformidad por un organismo
de certificacion, éste debera estar debidamente acreditado en esta norma de
producto.

= Evaluacion del sistema de control de calidad, sistema de administracion o
gestion de la calidad en la fabrica, en donde elaboran el producto

» Ensayos de muestras puntuales obtenidas por el organismo de certificacion
acreditado de conformidad con lo dispuesto en esta norma, estos ensayos se
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efectuaran en un laboratorio acreditado en las normas de los métodos de
prueba aplicables.

= El muestreo se efectuara de conformidad con lo dispuesto en el capitulo 6 de
esta norma.

= Los ensayos se efectuaran con los métodos de prueba que se indican en el
capitulo 7 de esta norma.

10. MARCADO, ETIQUETADO Y ENVASE
10.1. Producto envasado

Cuando el sulfato de aluminio se entrega en sacos debe indicar en forma clara e
indeleble los datos siguientes, cumpliendo con lo dispuesto en las normas: NOM-030-
SCFI, NOM-050-SCFI.

Nombre o denominacion genérica del producto

Denominacién o razén social

Domicilio fiscal

Leyenda “HECHO EN MEXICO” o el nombre del Pais de origen.
Marca registrada

Indicacion de cantidad en kilogramos o en toneladas.

Nombre y/o ubicacion de la planta productora

Designacion normalizada

10.2. Producto a granel

Cuando el sulfato de aluminio se entrega en un envase de cualquier naturaleza y cuyo
contenido puede ser variable, se debe incorporar en la factura o remision la siguiente
informacion, cumpliendo con lo dispuesto en la norma NOM-030-SCFl.

Nombre o denominacién genérica del producto

Denominacién o razén social

Domicilio fiscal

Leyenda “HECHO EN MEXICO” o el nombre del Pais de origen.
Marca registrada

Indicacién de cantidad en kilogramos o en toneladas.

Nombre y/o ubicacion de la planta productora

Designacion normalizada

Se debe cumplir con las caracteristicas de las etiquetas que deben portar todos los
envases y embalajes establecidos por la NOM-003-SCT.
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12. CONCORDANCIA CON NORMAS INTERNACIONALES

Esta norma no tiene equivalente con alguna norma internacional, al momento de su
realizacion.

MEXICO D.F., A

MIGUEL AGUILAR ROMO
DIRECTOR GENERAL DE NORMAS
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