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ANALISIS DE AGUA - MEDICION DE NITROGENO TOTAL
KJELDAHL EN AGUAS NATURALES, RESIDUALES Y
RESIDUALES TRATADAS - METODO DE PRUEBA -

(CANCELA A LA NMX-AA-026-SCFI1-2001).

WATER ANALYSIS - DETERMINATION OF TOTAL KJELDAHL
NITROGEN IN NATURAL WATER, WASTEWATERS AND
TREATED WASTEWATERS - TEST METHOD

0 INTRODUCCION

Los compuestos nitrogenados se encuentran ampliamente distribuidos en la
naturaleza. Las fuentes de nitrégeno incluyen ademdas de la degradacién
natural de la materia organica, fertilizantes, productos de limpieza y
tratamiento de aguas potables.

Debido a que el nitrégeno es un nutriente esencial para organismos
fotosintéticos, es importante el monitoreo y control de descargas del mismo al
ambiente.

Analiticamente el nitrégeno organico y el amoniacal pueden ser determinados
por el método Kjeldahl, el cual se aplica para la determinacién del contenido de
nitrogeno en sustancias organicas e inorganicas; aunque la técnica y los
equipos han sufrido numerosos cambios desde que fue publicado por primera
vez, los principios basicos introducidos por Johan Kjeldahl perduran hasta hoy.
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1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

Esta norma mexicana establece el método de prueba para la medicion de
nitrégeno total Kjeldahl en aguas naturales, residuales y residuales tratadas.

Esta norma es aplicable para el andlisis de aguas naturales, residuales y
residuales tratadas y es de aplicacion nacional.

2 REFERENCIAS

Para la correcta aplicacién de ésta norma mexicana se deben consultar las
siguientes normas mexicanas vigentes:

NMX-AA-089/1-1986

NMX-AA-089/2-1992

NMX-AA-115-SCFI-2001

3 DEFINICIONES

Proteccién al ambiente - calidad del agua -
vocabulario - parte 1. Declaratoria de vigencia
publicada en el diario Oficial de la Federacién el
15 de julio de 1986.

Proteccién al ambiente - calidad del agua -
vocabulario - parte 2. Declaratoria de vigencia
publicada en el diario Oficial de la Federacién el
24 de marzo de 1992.

Andlisis de agua-Criterios generales para el
control de la calidad de resultados analiticos.
Declaratoria de vigencia publicada en el diario
Oficial de la Federacién el 17 de abril de 2001.
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Para los propdsitos de esta norma mexicana, aplican los términos vy
definiciones contenidos en las normas mexicanas NMX-AA-089/1-1986 y NMX-
AA-089/2-1992 (véase 2 Referencias), ademas de las siguientes:

3.1 Nitrégeno total Kjeldahl:

Es definido como la suma del nitrdgeno amoniacal y nitrdgeno organico los
cuales son convertidos a sulfato de amonio [(NH4),S0,4], bajo las condiciones
de digestidn descritas en este método.

3.2 Nitrégeno organico Kjeldahl:

Es definido como la diferencia obtenida por la sustraccién de la concentracion
de masa de nitrogeno amoniacal de la concentracién de masa del nitrogeno
total Kjeldahl.

El nitrégeno organico Kjeldahl puede ser determinado directamente por
remocion del nitrégeno amoniacal antes de la digestion.

4 FUNDAMENTO
El método Kjeldahl puede ser dividido en tres procesos basicos:

- Digestidn: La descomposicion del nitrogeno organico en la
muestra se logra empleando una solucion acida. El resultado final
es una disolucidn de sulfato de amonio.

NOrg + H,S0O4 — (NH4)2504 + H,O + CO,

- Destilacion: Es la adicién de un exceso de alcali a la mezcla acida
de digestiéon para convertir el NH;* en NHs, seguido por la
ebullicién y condensacion del NHs gas el cual es recibido en una
disolucién de concentracion conocida de acido borico
(NH4)2504 + 2NaOH — 2NH3T + Nast4 + 2H20
NH3T + H3BO3 — NH4+ZHzBO3_ + H3BO3

- Cuantificacidon: La cantidad de nitrégeno en la muestra puede ser
calculada de la cantidad cuantificada de iones amoniaco (amonio)
en la disolucién de concentracién conocida de acido bérico
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Titulacion:
2NH4HzBO3_ + HzSO4 — (NH4)2504 + 2H3BO3

El método Kjeldahl cuantifica el nitrégeno en su estado de valencia trinegativo;
excepto cuando se trata de los grupos funcionales: azida, azina, azo, hidrazina,
nitrato, nitrito, nitrilo, nitro, nitroso, oxima y semi-carbazona.

5

REACTIVOS

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

51

51.1

51.2
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5.6

57

5.8

5.9

5.10

511

Agua: Debe entenderse agua que cumpla con las siguientes
caracteristicas:

Conductividad, uS/cm a 25 °C: 5.0 max., y
pH: 5,0 a 8,0 unidades de pH.

Tetraborato de sodio decahidratado (Na,B,0, «10H,0)

Hidroxido de sodio (NaOH)

Acido sulfarico concentrado (H,SO,)

Acido bérico (H,BO,)

Indicador de rojo de metilo (CisH15N305)

Indicador de azul de metileno (Ci¢H1sN3SCI)

Alcohol etilico (CH,;CH,0OH) ¢ Alcohol isopropilico [CH3CH(OH)CHs]
Sulfato de cobre (II) anhidro (CuSO,)

Sulfato de potasio (K,S0O,)

Tiosulfato de sodio pentahidratado (Na,S,0,¢5H,0)
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5.12

5.13

5.14

5.15

NOTA 1:

5.16

517

5.18

5.19

5.20

521

Carbonato de sodio anhidro (Na,CO,), material de referencia

Cloruro de amonio (NH,CI)

Acido sulfamico (H,NSO;H)
Naranja de metilo, sal sdédica (Ci4H14N3NaO3S)

Se puede sustituir el acido sulfamico por otra sal organica que
contenga nitrégeno.

Disolucién indicadora de acido boérico. Pesar aproximadamente
20,0 g = 0,5 g de acido bérico (véase 5.5) disolver en 500 mL
agua, agregar 10 mL de la mezcla de indicadores (véase 5.22) y
diluir a 1 L. Guardar la disoluciéon en un envase de plastico o en un
contenedor libre de boro, preparar mensualmente.

Disolucién de tetraborato de sodio (0,025 mol/L). Pesar
aproximadamente 9,50 g £ 0,2 g de tetraborato de sodio
decahidratado (véase 5.2) en 50 mL de agua y diluir a 1 L con
agua.

Disolucién amortiguadora de boratos. Afada 88 mL de la
disolucién de NaOH 0,1 mol/L (véase 5.19) a 500 mL de
disolucién de tetraborato de sodio 0,025 mol/L (véase 5.17) y
diluir a 1 L con agua.

Disolucién de hidréoxido de sodio (= 0,1 mol/L). Pesar
aproximadamente 4,0 g =+ 0,1 g de hidroxido de sodio (véase
5.3) y disolver en 500 mL de agua, dejar enfriar hasta
temperatura ambiente y llevara 1 L.

Disoluciéon de acido sulfdrico (= 0,03 mol/L). Preparar una
disolucion de acido sulftrico diluyendo 3 mL (véase 5.4) en 1 L de
agua.

Disolucién valorada de acido sulfurico (= 0,006 mol/L). Diluir 200
mL de la disolucion de acido sulfdrico 0,03 mol/L (véase 5.20) en
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5.22

5.23

NOTA 2:

5.24

5.25

1 L de agua. Titular la disolucion de acido sulflirico obtenida con
una disolucién de 30 mL de agua libre de didxido de carbono y
0,031 8 g = 0,000 5 g de carbonato de sodio anhidro (véase
5.12), previamente secado por 1 h a 140 °C £ 2 °C, y 2 gotas del
indicador anaranjado de metilo; titular esta disolucién con el acido
sulfurrico hasta que el indicador vire de amarillo a canela.

Calcular la concentraciéon de masa exacta de la disolucién (1 mL =
0,28 mg de N-amoniacal U organico).

Mezcla de indicadores. Pesar aproximadamente 200,0 mg £ 5 mg
de indicador rojo de metilo (véase 5.6) diluir a 100 mL con
alcohol (véase 5.8). Pesar aproximadamente 100,0 mg = 5 mg
de indicador azul de metileno (véase 5.7) y diluir a 50 mL con
alcohol (véase 5.8). Mezclar las dos disoluciones en un frasco de
vidrio. Preparar mensualmente.

Reactivo para la digestidon. Pesar aproximadamente 134,0 g + 0,5
g de sulfato de potasio (véase 5.10)y 7,3 g = 0,2 g de sulfato de
cobre (II) anhidro (véase 5.9) disolver en 800 mL de agua
destilada, agregar cuidadosamente 134 mL de acido sulfurico
concentrado (véase 5.4). Dejar enfriar hasta temperatura
ambiente y diluir la mezcla a 1 L con agua. Almacenar la
disolucidon a una temperatura de 20 °C = 5 °C para evitar la
cristalizacién.

Se encuentran disponibles comercialmente reactivos de digestidn;
antes de su uso verificar que se obtiene una buena recuperacion
(véase Apéndice Normativo B).

Disoluciéon reactivo de hidréxido-tiosulfato de sodio. Pesar
aproximadamente 500,0 g £ 0,5 g de hidréxido de sodio (véase
5.3) y 25,0 g = 0,5 g de tiosulfato de sodio pentahidratado (véase
5.11) disolver en agua; dejar enfriar hasta temperatura ambiente
y diluir a 1 L con agua.

Disolucion de hidréxido de sodio (= 6 mol/L). Pesar
aproximadamente 240,0 g £ 0,5 g de hidréxido de sodio (véase



NMX-AA-026-SCFI-2010
7/23

SECRETARIA DE
ECONOMIA

5.26

5.27

5.28

5.29

5.30

6

5.3) disolver en agua; dejar enfriar hasta temperatura ambiente y
diluir a 1 L con agua.

Disoluciéon de nitrégeno amoniacal (0,07 mol/L N-NH3). Pesar
aproximadamente 3,819 g = 0,1 g de cloruro de amonio (véase
5.13) disolver y diluir a 1 L con agua.

Disoluciéon de nitrégeno organico (0,07 mol/L N-Org). Pesar
aproximadamente 6,93 g £ 0,2 g de acido sulfamico (véase 5.14)
disolver y diluir a 1 L con agua.

Disolucién de hidréxido de sodio para neutralizacién (= 12,5
mol/L). Pesar aproximadamente 500,0 g £ 0,5 g de hidroxido de
sodio (véase 5.3) disolver en agua; dejar enfriar hasta
temperatura ambiente y diluir a 1 L con agua.

Disolucién de acido sulfurico para neutralizacién (= 5 mol/L).
Tomar 500,0 mL de acido sulfurico concentrado (véase 5.4)
disolver en agua; dejar enfriar hasta temperatura ambiente y
diluir a 1 L con agua.

Disolucién de anaranjado de metilo. Pesar 0,05 g £ 0,005 g del

reactivo anaranjado de metilo (véase 5.15) y diluir a 100 mL con
agua.

EQUIPOS Y MATERIALES

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

6.1

6.1.1

Equipo

Aparato digestor: sistema de digestion tipo Kjeldahl con matraces
de 800 mL acoplado a un sistema de succién para remover los
vapores de tridoxido de azufre (SOs) y agua.
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6.1.2 Aparato destilador: El matraz tipo Kjeldahl es conectado a un
condensador y un adaptador a través del cual se puede colectar el
destilado.

NOTA 3: Puede usarse el equipo micro-Kjeldahl adecuando el volumen de
muestra y reactivos empleados; empleando matraces de 100 mL
(véase Apéndice Normativo A).

6.1.3 Balanza analitica con precisién de 0,1 mg
6.1.4 Balanza granataria con precisién de 0,1 g
6.2 Materiales

Todo el material usado en esta medicion debe ser exclusivo para este
procedimiento. Los detergentes con base de hidroxido de amonio o amoniaco
no deben usarse para la limpieza del material.

Si se considera necesario (residuos adheridos al matraz, manchas, etc.)
remojar durante 1 h en una disolucién de acido sulfurico al 10 % y enjuagar
con agua.

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

6.2.1 Matraz tipo Kjeldahl de 800 mL

6.2.2 Bureta

7 MUESTRAS Y MUESTREO

7.1 Deben tomarse un minimo de 2,0 L de muestra para el método

macro Kjeldahl y 500 mL para el método micro Kjeldahl; en un
envase de polietileno. Pueden utilizarse muestras compuestas o
simples.
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7.2

7.3

8.1

9

Debe preservarse la muestra con acido sulfirico (1:1) a un pH de
1,0 a 2,0. Posteriormente mantener a 4 °C £ 2 9°C hasta su
analisis.

El tiempo maximo de almacenamiento previo al analisis es de 30
dias, en condiciones de obscuridad.

CONTROL DE CALIDAD

Cada laboratorio que utilice este método debe operar un programa

de control de calidad (CC) formal, que cumpla con lo establecido
en la norma NMX-AA-115-SCFI-2001.

CALIBRACION

Se debe contar con evidencia de la verificacién de la calibracién de los equipos
y materiales siguientes:

9.1

9.2

9.3

10

10.1

10.2

10.2.1

Material volumeétrico
Balanza analitica

Balanza granataria

PROCEDIMIENTO

Limpiar el equipo de destilacién antes de utilizarlo, destilando una
mezcla (1:1) agua+disolucién hidréxido-tiosulfato de sodio (véase
5.24) hasta que el destilado esté libre de amonio. Esta operacion
debe realizarse cada vez que el aparato este fuera de servicio.

Nitrégeno amoniacal

Determinar el volumen de la muestra de acuerdo a la Tabla 1, si
es necesario, ajustar el volumen a aproximadamente 500 mL y
neutralizar a pH 7, con hidréxido de sodio 12,5 mol/L (véase 5.28)
o acido sulfdrico 5 mol/L (véase 5.29). Colocar la muestra medida
en un matraz Kjeldahl de 800 mL.
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NOTA 4:

Si no se desea cuantificar el contenido de nitrégeno amoniacal,
destilar casi hasta sequedad y continuar desde 10.3.2.

TABLA 1 Seleccion del volumen de muestra

Concentracion de masa de Volumen de muestra
nitrogeno en la muestra (mg / L) necesario (mL)
0-1 500
1-10 250
10-20 100
20-50 50,0
50- 100 25,0

10.2.2

10.2.3

10.2.4

10.2.5

10.2.6

10.3

Afadir 25 mL de la disolucién amortiguadora de boratos (véase
5.18) y ajustar el pH a 9,5 con disolucién de hidréxido de sodio 6
mol/L (véase 5.25) utilizando potencidmetro o papel indicador
para verificar. Transferir la disolucion a un matraz Kjeldahl y
afiadir unas cuentas de vidrio o perlas de ebullicién.

Conectar el matraz Kjeldahl al condensador, destilar la muestra
cuidando que la temperatura del condensador no pase de 302 K
(29 °C)

Recolectar el condensado en un recipiente que contenga 50 mL de
la disolucidn indicadora de acido bdrico (véase 5.16), sumergiendo
la punta del condensador o una extensidon del mismo por debajo
de la superficie del liquido.

La destilacién se completa cuando se hayan recolectado 300 mL
de destilado aproximadamente, incluyendo los 50 mL de Ia
disolucion indicadora de acido bérico (véase 5.16).

Retirar el matraz colector vy titular con disolucién de acido sulfurico
0,006 mol/L (véase 5.21) hasta el vire del indicador de verde
esmeralda a morado. Registrar el volumen gastado de acido como
volumen A.

Nitrégeno organico
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10.3.1

10.3.2

NOTA 5:

10.3.3

10.3.4

10.3.5

10.3.6

10.3.7

Enfriar el residuo contenido en el matraz Kjeldahl (véase Nota 4 y
10.2.4).

Digestidén: Adicionar cuidadosamente 50 mL de reactivo para la
digestién (véase 5.23) al matraz de Kjeldahl y mezclar
perfectamente. Afadir unas cuentas de vidrio o piedras de
ebullicion. Mezclar y conectar al equipo Kjeldahl; permitir la
ebullicion de la muestra hasta que el volumen de la disolucién se
reduzca aproximadamente a un volumen de 25 mL a 50 mL y se
observe gran desprendimiento de vapores blancos (estos vapores
pueden oscurecerse cuando la muestra presenta grandes
cantidades de materia organica).

Si la muestra contiene una cantidad apreciable de material
suspendido, afadir 50 mL adicionales de reactivo de digestion.

Continuar la digestion durante 30 min. mas. En este periodo, la
disolucién cambia de turbia hasta ser transparente e incolora o
con una ligera coloracién amarillo palido. Durante la digestion el
matraz Kjeldahl debe permanecer inclinado. Enfriar el matraz y su
contenido, diluir a 300 mL con agua y mezclar.

Cuidadosamente afiadir 50 mL de la disolucion de hidréxido-
tiosulfato de sodio (véase 5.24), para formar una capa alcalina en
el fondo del matraz. Mezclar vigorosamente y verificar, con tirillas
reactivas que el pH de la disolucién sea mayor a 11,0 unidades de
pH.

Conectar el matraz Kjeldahl al condensador, destilar la muestra
cuidando que la temperatura del condensador no pase de 302 K
(29 °C)

Recolectar el condensado en un recipiente que contenga 50 mL de
la disolucion indicadora de acido boérico (véase 5.16), sumergiendo
la punta del condensador o una extensidon del mismo por debajo
de la superficie del liquido.

Retirar el matraz colector y titular con disolucion de acido sulfurico
0,006 mol/L (véase 5.21) hasta que la disolucién vire de color
verde esmeralda a morado. Registrar el volumen gastado de acido
como volumen C.
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10.4

Nitrégeno total Kjeldahl

Si solo se requiere la medicion del nitrégeno total Kjeldahl; cuantificar el
contenido de nitrogeno en la muestra, siguiendo el procedimiento para el
nitrégeno organico (digestion), pero partiendo de la muestra indicada en la

nota 4.

10.5

Blanco

Llevar un blanco durante todos los pasos del método, empleando para ello 500
mL de agua destilada en lugar de la muestra.

El volumen gastado en la titulacidn del blanco, registrarlo como volumen B.

10.6

10.6.1

10.6.2

10.6.3

10.6.4

11

11.1

Control de Calidad

En cualquiera de los casos descritos a continuacion se debe
obtener una disolucién de trabajo de 500 mL.

Nitrégeno amoniacal. Preparar una disolucion de la concentracién
deseada a partir de la disoluciéon de 0,07 mol/L de N-NHs [1mL =
1mg N-NHs] (véase 5.26)

Nitrégeno organico. Preparar una disolucion de la concentracién
deseada a partir de la disoluciéon de 0,07 mol/L de N-Org [1mL =
1mg N-Organico] (véase 5.27).

Nitrogeno total Kjeldahl. Hacer una disolucién N-NHs+N-Org a
partir de las disoluciones individuales (10.6.2 y 10.6.3).

CALCULOS

Calcular la concentracién de masa de nitrogeno amoniacal, en
mg/L en la muestra como se indica a continuacion:

Y (N-NH,) (Vs =Vg)-c(H,80,)- A.(N)/V,,
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Donde:

P(NH3-N) es la concentracion de masa de nitrégeno amoniacal;

Va son los mL de acido sulfurico gastados en la titulacidn de la
muestra;

Vg son los mL de acido sulfurico gastados en el blanco;

c(H,S0,) es la concentracion del acido sulfarico en mol/L;

Vi son los mL de muestra, y

A(N) masa atémica del nitréogeno.

11.2 Calcular la concentracion de masa de nitrégeno organico, en mg/L
en la muestra como se indica a continuacién:

7 worg= Ve =V3) - c(H,80,) - 4.(N) v,

Donde:

Y(N-Org) es la concentracién de masa de nitrégeno organico;

Ve son los mL de acido sulfurico gastados en la titulacion de la
muestra;

Vg son los mL de &cido sulfurico gastados en el blanco;

c(H2S0,) es la concentracion del acido sulfurico en mol/L;

Vi son los mL de muestra, y

A(N) es la masa atdmica del nitrégeno.

11.3 Calcular la concentracidn de masa de nitrogeno total Kjeldahl, en
mg/L en la muestra como se indica a continuacion:

Fowred = ¥in-pumy T Fov-org)

Donde:

Y(NTK) es la concentracion de masa de nitrogeno total Kjeldahl;

Y(N-NH3) es la concentracién de masa de nitrégeno amoniacal, y

Y(NOrg) es la concentracion de masa de nitrégeno organico.

O bien si se procedid conforme a la indicado en 10.4, aplicar la formula
indicada en 11.2.
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12

12.1

12.2

12.3

12.4

INTERFERENCIAS

Nitratos: Durante la digestion, el nitrato en concentraciones por
arriba de 10 mg/L puede oxidar parte del amoniaco liberado
produciendo N>,O y dando lugar a una interferencia negativa.
Cuando se encuentre presente materia organica reductora, el
nitrato puede reducirse a amoniaco, resultando una interferencia
positiva. La reaccion entre el nitrato y el amoniaco puede
prevenirse con el uso de una resina de intercambio idnico (en
forma de cloruros) para remover el nitrato.

Si la muestra contiene una gran cantidad de sales o materia
inorganica que se disuelvan durante la digestién, la temperatura
podria alcanzar los 400 °C; esta temperatura es el punto pirolitico
menor del nitrégeno. Para prevenir que se presenten estas altas
temperaturas, afiadir mdas acido sulfdrico para mantener el
balance sal-acido. No todas las sales incrementan la temperatura
hasta 400 °C, por lo cual la adiciéon a la muestra de 1 mL de
H,SO4 / g de sal proporciona resultados aceptables. La adicion de
acido debe hacerse por igual a la muestra, blanco y estandares.
Tener cuidado con la cantidad de acido adicionado ya que un
exceso disminuye la temperatura de destilacién por debajo de
380 °C, lo cual resulta en una digestion y recuperacion
incompleta.

Grandes cantidades de sales o sdlidos pueden causar golpeteo
durante la destilacion. Si esto ocurre anadir mas agua de dilucién
después de la digestidn.

Materia orgdnica: Durante la digestién, el H,SO, oxida la materia
organica a CO, y H,0. Si estuviera presente una gran cantidad de
materia organica, se consume mucho acido; para prevenir esto
aumentar la proporcién de sal-acido y la temperatura de
digestion. Si esta presente una gran cantidad de materia organica,
resulta en perdida pirolitica del nitrégeno. Para prevenir esta
situacién afadir al matraz de digestion 10 mL de H,SO,
concentrado por cada 3 g de DQO. Alternativamente, afadir
50 mL mas de reactivo de digestidon por cada gramo de DQO. La
adicion de mas acido puede ocasionar la necesidad de afiadir mas
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12.5

12.6

13

13.1

13.2

13.3

13.4

13.5

reactivo hidréxido-tiosulfato de sodio para lograr el pH alto
requerido para la destilacion.

Dado que los reactivos pueden contener trazas de amoniaco, trate
el blanco de reactivos igual que las muestras.

El cloro residual reacciona con el nitrégeno amoniacal. Se puede
remover agitando la muestra o dejandola expuesta a la luz solar
por al menos 1 h.

SEGURIDAD

Este método puede no mencionar todas las precauciones de
seguridad 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 exposicién y manejo seguro de
las substancias quimicas especificadas en este método. Debe
tenerse un archivo de referencia de las hojas de informacién de
seguridad el cual debe estar disponible a todo el personal
involucrado en estos analisis.

El acido sulfurico puede 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.

El hidréxido de sodio en contacto con los ojos o piel, puede causar
severa irritacion o quemaduras. La inhalacién de vapores puede
causar tos, dolor en el pecho, dificultad para respirar o estado de
inconsciencia.

La preparacion de todos los reactivos usados en este método debe
realizarse bajo una campana de extraccién. Consultar las hojas de
seguridad sobre manipulacién y disposicion de estos.

Cuando se trabaje con cualquiera de los compuestos quimicos
descritos en este método, debe usarse todo el tiempo equipo de
seguridad tal como: guantes, bata de laboratorio asi como
anteojos de seguridad.
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13.6 Cuando el acido sulfurico es adicionado al agua, el punto de
ebullicién de la mezcla resultante es considerablemente mas bajo
que el del acido sulfurico solo (338 °C). Si la mezcla se coloca en
la parrilla de digestion a una temperatura significativamente alta,
pueden presentarse problemas de proyecciones dando como
resultado pérdida de muestra y contaminacién, ademds de
posibles danos corporales. Por ello, siempre debe utilizarse una
careta mientras se trabaje en las proximidades de la parrilla de
digestion.

14 MANEJO DE RESIDUOS

Es la responsabilidad del laboratorio cumplir con todos los reglamentos
federales, estatales y locales referentes al manejo de residuos, particularmente
las reglas de identificacion, almacenamiento y disposicién de residuos
peligrosos.

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

14.2 Los desechos acidos y alcalinos se deben neutralizar para su
posterior desecho.

14.3 Todas las muestras que cumplan con la norma de descarga a
alcantarillado pueden descargarse en el mismo sistema.
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APENDICE NORMATIVO A

SISTEMA MICRO KJELDAHL PARA LA MEDICION DE NITROGENO

Al Objetivo y campo de aplicacion

El método micro Kjeldahl es aplicable a muestras que contienen altas
concentraciones de nitrogeno organico y preferiblemente optar por muestras
gue presenten una concentracion de masa de nitrégeno amoniacal en el rango
de 0,2 mg N-NHs/L a 2 mg N-NHs/L.

A.2 Reactivos

Son los mismos indicados en el apartado 5 de esta norma mexicana.

A.3 Equipo

A.3.1 Sera similar al indicado en el apartado 6 de esta norma mexicana,
pero apropiado a los matraces de 100 mL.

A.3.2 Matraz Kjeldahl de 100 mL

A.4 Procedimiento

A.4.1 Seleccion del volumen de muestra, véase la tabla A.1
TABLA A.1

Concentracion de masa de

o g Tamafio de la muestra
nitrogeno organico en la muestra

ma/L mL
4 - 40 50
8 - 80 25
20 - 200 10

40 - 400 5
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A.4.2

A.4.2.1

A.4.2.2

A.4.2.3

A.4.3

A.4.3.1

A.4.3.2

A.4.3.4

A.4.3.5

A.4.4

A.4.4.1

Remocién del nitrogeno amoniacal

En un recipiente de 100 mL colocar 50 mL de muestra o una
alicuota apropiada diluida a 50 mL con agua. Anadir 3 mL del
buffer de boratos y ajustar el pH a 9,5 con la disolucién de
hidréxido de sodio 6 mol/L.

Cuantitativamente transferir la disolucion obtenida en A.4.2.1, a
un matraz Kjeldahl de 100 mL. Colocar el matraz en el equipo
micro Kjeldahl y permitir que se evaporen aproximadamente
30 mL, en este momento iniciar la destilacién como se indica en
A.4.4.

En caso de no requerir la concentracion de masa del Nitrégeno
amoniacal, proceder como se indica en A.4.3.
Digestion

Cuidadosamente afiadir 10 mL de reactivo de digestién al matraz
Kjeldahl que contiene la muestra. Afadir algunas perlas de
ebullicién y colocarlo en el equipo de digestion.

Calentar la disolucidon obtenida en A.4.3.1 hasta que se vuelva
transparente y se observe la formacion abundante de humos
ligeramente verdes.

Aumentar el calentamiento al maximo permitido por el equipo y
digerir por 30 min mas.

Cuantitativamente transferir el contenido del matraz Kjeldahl al
equipo de destilacion, cuidando que el volumen total transferido
no exceda de 30 mL.

Afadir 10 mL de la disolucidon hidroxido-tiosulfato de sodio y
colocar en el destilador, proseguir como se indica en A.4.4.

Destilacion

Regular la velocidad de destilacidon para prevenir pérdidas.
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A.4.4.2

A.4.4.3

A.4.4.4

A.4.45

A.4.5

A.4.5.1

Conectar el matraz Kjeldahl al condensador, destilar la muestra
cuidando que la temperatura del condensador no pase de 302 K
(29 °Q).

Recolectar el condensado en un recipiente que contenga 10 mL de
la disolucion amortiguadora de boratos (véase 5.25), sumergiendo
la punta del condensador o una extensidon del mismo por debajo
de la superficie del liquido.

Retirar el matraz colector vy titular con disolucién de acido sulftrico
0,03 mol/L hasta que el indicador en la disolucion vire de verde
esmeralda a morado. Registrar el volumen gastado de acido como
volumen C.

Permitir que continle la destilaciéon por 1 min o 2 min mas para
que el sistema se limpie.

Calculos

Proceder como se indica en el capitulo 11 de ésta norma
mexicana, tomando en cuenta las modificaciones de volumen.
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APENDICE NORMATIVO B
USO DE CATALIZADORES

La funcion del catalizador es acelerar el proceso de oxidacién que
realiza la mezcla acido-sal. Es de vital importancia tomar en
cuenta que cuando se manejan muestras con un alto contenido de
materia organica se corre el riesgo de resultados cuestionables
por lo cual no se puede descartar el uso de otros catalizadores
que logren una efectiva liberacién del N,.

En caso de elegir cambiar de catalizador y antes de considerar los
resultados como aceptables, determinar la recuperacion de
muestras adicionadas con Acido sulfamico para nitrégeno organico
y con cloruro de amonio para nitrégeno amoniacal o bien
contenido bajo de nitrégeno.

Entre los catalizadores recomendados estan: oxido de mercurio,
sales de selenio, mezcla de oxido de titanio y sulfato de cobre,
selenito de cobre, cobre metdlico, mercurio metalico vy
permanganato de potasio. Consultar la bibliografia para verificar el
manejo de estos catalizadores.
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15 VIGENCIA

La presente norma mexicana entrara en vigor 60 dias naturales después de la
publicacién de su declaratoria de vigencia en el Diario Oficial de la
Federacion.
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17 CONCORDANCIA CON NORMAS INTERNACIONALES

Esta nhorma mexicana no coincide con ninguna norma ISO debido a que el
método actual, que utiliza mineralizacidon con sulfato de potasio y la
modificacidn con tiosulfato de sodio, es tecnolégica y medioambientalmente
mas adecuado para los propdsitos de esta norma mexicana que el propuesto
por la norma ISO 5663:1984 Water quality - Determination of Kjeldahl
nitrogen - Method after mineralization with selenium.
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