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1. Objeto.

Determinar el contenido de nitratos en una muestra de agua, segun el método de acido Sulfosalicilico de
acuerdo a lo establecido en la norma ISO 7890-3.

2. Alcance.

Este instructivo aplica para la determinacién del ion nitrato en muestra de agua en las matrices no domésticas,
domestica, subterranea y superficial, que sean analizadas en el Centro de Calidad de Aguas.

3. Referencias Normativas:

RODIER, J. Analisis del Agua. Ediciones Omega. Edicién 9, ediciones omega. Barcelona 2011.

American Public Health Association, American Water Works Association & Water Environment Federation.
STANDARD METHODS: For the Examination of Water and Wastewater, 23nd Edition. American Public
Health Association 800 | Street, NW. Washington D.C., 2017. ISBN 978-087553-287-5.

» I1SO 7890-3 International Organization for Standardization, Determination of nitrate — spectrometric method

using sulfosalicylic acid.

>
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Definiciones.

Analito: especie quimica que se analiza.

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

» Blanco fortificado: trazos gréaficos de los resultados de las pruebas con relacién al tiempo o secuencia de
las mediciones, en donde se establecen limites estadisticos, que pueden ser preventivos, de peligro o de
accion.

» Calibracion: proceso mediante el cual se establece la relacion entre la indicacion de un instrumento o
sistema, y el valor establecido para un patrén de medicién.

» Curva de calibracion: funcibn matematica producida por la regresion de las respuestas del detector
registradas durante la calibracién de un instrumento, utilizando cantidades conocidas de un material de
referencia certificado y/o solucién de referencia.

» Material de referencia certificado: material de referencia, acompafiado de un certificado, en el que una o
mas de sus propiedades esta certificada por un procedimiento que establece trazabilidad a una realizacién
exacta de la unidad en la que se expresa dicha propiedad, y para el que cada valor certificado esta
asociado a una incertidumbre con un nivel de confianza determinado.

» Muestra: parte representativa de la materia objeto del anélisis.

» Muestra fortificada: porcién adicional de una muestra a la cual se le adiciona una cantidad conocida del
analito de interés, la cual es adicionada antes de la preparacién de la muestra.

» NIST: Instituto Nacional de Estandares y Tecnologia.
» Patrén: medida materializada, instrumento de medicién, material de referencia o sistema de medicion
destinado a definir, realizar, conservar o reproducir una unidad, o uno o mas valores de una magnitud para

servir de referencia.

» 1S0: International Organization for Standardization
» SM: Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater.
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5. Condiciones generales
5.1. Principio del método.

Medir los espectros del compuesto amarillo formado por la reaccién del acido Sulfosalicilico (formado por la
adicion de salicilato de sodio y acido sulfdrico a la muestra) con nitrato y tratamiento posterior con &lcali.

Sal di sddica, acido etilendiaminotetraacetico (EDTANa) se agrega con alcali para evitarla precipitacién de sales
de calcio y magnesio. Se afiade nitruro de sodio para superar la interferencia de nitrito.

5.2. Interferencias.

El rango de concentracién de sustancias comunes en muestras de agua ha sido probado para detectar posibles
interferencias con este método. Las principales sustancias que interfieren son el cloruro, ortofosfatos, el
magnesio y el manganeso (II).

Otras pruebas muestran que le método se puede aplicar a muestras de agua de hasta 150mg/L de fosforo total,
siempre que se siga de la porcién de prueba.

5.3. Muestreo, preservacién y almacenamiento.

Tomar muestras representativas siguiendo las instrucciones dadas en el SM 1060. Las muestras se recolectan
en recipiente de vidrio o plastico, y el muestreo puede ser puntual o compuesto. El andlisis se debe iniciar tan
pronto como sea posible, o refrigerar maximo por 48 horas; antes de iniciar el analisis se deben llevar las
muestras a temperatura ambiente. Los resultados mas confiables se obtienen con muestras frescas.

5.4. Materiales, Equipos y Reactivos
5.4.1. Materiales.

Espatula

Beaker de 50, 100y 250 mL

Balén aforados de 25, 50, 100, 250, 500 y 1000 mL
Celda de cuarzo de 5cm

Equipo de filtracion al vacio

Membranas de filtracion de 0.2 micras
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4.2. Equipos.

Balanza analitica
Horno de Secado
Espectrofotémetro uv-vis
Bomba de vacio.
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5.4.3. Reactivos.

» Solucién estandar Certipur de 1000 mg/L NOs7/L (225.8 mg NOs-N/L).

» Solucién de referencia de nitratos de 100 mg NOs/L (22.58 mg NOs-N/L): diluir 10 mL de la solucion
estandar Certipur de nitratos de 1000 mg NOs7/L, y aforar a 100mL con agua tipo Il y/o destilada. Preservar
agregando 1 mL de cloroformo CHCIs/L. La solucién es estable por lo menos seis meses.

» Solucién madre de nitratos de 100 mg NOsz/L (22.58 mg NO3-N/L): pesar 0.1630g de nitrato de potasio,
(KNOs3), previamente secado a 105°C durante 24 horas, disolver y diluir a 1L con agua tipo 1l y/o destilada.
Preservar agregando 1 mL de cloroformo CHCIs/L. La solucidn es estable durante seis meses.

» Solucién de referencia de 0.790 mg NOs-N/L: transferir 3.50 mL de solucién madre de 22.58 mg NOs-N/L
(100 mg NOs/L) a un bal6n aforado de 100 mL, y aforar con agua tipo Il y/o destilada. Preservar agregando
1 mL de cloroformo CHCIs/L. La solucion es estable durante seis meses.
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Utilizar reactivos grado analitico y agua destilada y/o tipo Il (conductividad especifica no mayor a 2 uS/cm a
25 °C).

Acido sulfarico: 18 mol/L, r = 1.84 g/ml.

Acido acético glacial: 17 mol/L, r = 1.05 g/ml.

Solucion Alcalina; Disuelva 200 g de hidréxido de sodio granular en 800 ml de agua destilada. Luego 50 g
de EDTANa (sal disodica del acido etilendiamino tetraacético) hasta disolver la soluciéon. Enfrié a
temperatura ambiente y afore a 1 litro. Almacenar en botellas de polietileno. Este reactivo puede ser estable
durante mucho tiempo.

Solucién de azida de sodio: Disuelva cuidadosamente 0.05 g de azida de sodio en aproxidamente 90 ml de
agua y diluya a 100 ml con agua destilada en el matraz.

Solucién de Salicilato de Sodio: Disolver 1 g de salicilato de sodio en 100 ml de agua destilada. Preparar el
dia del andlisis.

Solucién estandar de Nitrato: Disolver 7.215 g de Nitrato de potasio (KNOs) (previamente secado a 105 C
durante al menos 2 horas) en aproxidamente 750 ml de agua. Transfiera toda la cantidad a un matraz
volumétrico a 1 litro.

Solucidn de sulfato de plata 0.025 N: Pesar 3.898 g de AgSO4 disolver en agua tipo Il y/o destilada y diluir a
1L.

6. Desarrollo.

A continuacién, se presentan las actividades para desarrollar el andlisis de nitratos en aguas:

6.1 Curva de Calibracion.

A partir de la solucion de Certipur de 100 mg NOs7/L (22.58 mg NOs-N/L), preparar 50 ml de cada solucién para
la curva calibracion, aforar al volumen con agua micro filtrada Ver tabla N° 1.

>

Tabla N° 1. Soluciones para curva de calibracion de Nitratos

Volumen (mL) de S/n de Concentracion
100 mg NOs7/L (22.58 mg
NOs-N/L), mg NOs-N/L.

0.0 0.0

0.5 0.226

1.0 0.452

15 0.677

2.0 0.903

25 1.13

35 1.58

Medir de cada uno de los anteriores estandares un volumen de 5 mL en vasos de precipitado. Agregar a
cada estandar 0.5 mL de Azida de sodio y 0.2 mL de acido acético deje reposar durante al menos 5 minutos
y luego evapore la muestra a sequedad en bafio maria o en estufa graduada a 75 a 80 ° C (no
sobrecalentar, ni calentar durante mucho tiempo).

Agregue 1 mL de solucién de salicilato de sodio al 1%, mezcle bien y deje que la muestra se evapore a
sequedad nuevamente en el horno.

Enfriar los vasos y disolver el residuo con 1 mL de H2SO4 concentrado, dejando caer el acido sobre toda la
superficie del vaso de precipitado que contiene el estandar.

Al imprimir este documento se convierte en copia no controlada del SIG y su uso es responsabilidad directa del usuario




_,32-""% UNIVERSIDAD PROCESO DE GESTION DE APOYO A LA ACADEMIA
S DE LOS LLANOS INSTRUCTIVO PARA DETERMINACION DE NITRATOS EN AGUAS

Cédigo: IN-GAA-195 ‘Versién: 02 |Fechade aprobacion: 03/08/2022 |Pagina: 4 de 5

» Agitar y esperar 10 minutos, agregar a los vasos 10 mL de agua tipo Il y/o destilada, y 10 mL de solucién
alcalina (desarrolla el color amarillo). Coloque la muestra en un bafio de agua a temperatura ambiente por
10 minutos y afore a 25 ml, agitar para homogenizar la solucion.

» En el espectrofotdmetro hacer una curva de calibracion y leer las absorbancias de los estandares a 415 nm,
empleando una celda de cuarzo de 5 cm. Aceptar un coeficiente de correlacion de la curva de calibracion 2
0.995.

» Usar un estandar o solucidén de referencia de chequeo para confirmar la curva de calibracion.

Nota: la coloracién amarilla es estable durante 1 hora.

6.2 Tratamiento de las muestras

> Tomar 5 mL de cada muestra, en un vaso de precipitado y realizar el procedimiento descrito en la Seccion
6.1.

> Si el contenido de nitratos es alto, es necesario hacer una dilucion previa a la digestion.

> Leer la absorbancia de las muestras en el espectrofotometro a 415 nm empleando una celda de 5 cm.
Calcular la concentracién de Nitratos como nitrégeno por extrapolacién en la curva de calibracion.

6.2.1 Recomendaciones

> Si la muestra tiene una concentracién en cloruros mayor a 200 mg/L, preparar una dilucién de la muestra
precipitando los cloruros con solucién de sulfato de plata 0.025 N exenta de nitratos.
Agitar la solucién usando un agitador mecanico (minishaker) hasta observar que todo el cloruro presente en
la muestra precipita totalmente. Dejar en reposo de 15 a 30 minutos y medir 5 mL de solucién sobrenadante
transparente. Tener en cuenta el factor de dilucion, y realizar el procedimiento descrito en la Seccién 6.1.

> El hierro interfiere por encima de 5 mg Fe/L. Si se presenta hierro por encima de esta concentracion,
eliminarlo agregando 6xido de zinc, agitar, filtrar y realizar el procedimiento descrito en la seccién 6.1.

> Si se realiza cualquiera de los tratamientos descritos anteriormente, hacer simultdneamente un blanco
sometiéndolo a todos los pasos.

6.3 Calculos
Calcular la concentracién de nitratos en las muestras por medio de la curva de calibracion.

mg NOz-N/L = mg NOs-N/L*FD
Doénde:
FD: Factor de dilucién

6.4 Control de calidad requerido

Realizar duplicados aleatorios entre cada set de muestras analizadas. Evaluar este control de calidad segun lo
estipulado en el “Instructivo para el aseguramiento de la validez de los resultados”.

6.4.1 Blanco fortificado
Realizar el chequeo de la metodologia, analizando una solucién de referencia de nitratos de concentracion

conocida, destinada como blanco fortificado. Registrar los datos obtenidos en la bitacora del analisis, teniendo
en cuenta el “Instructivo general interpretacién de cartas de control”.

6.4.2 Incertidumbre
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La estimacion de la incertidumbre para el analisis de nitratos en aguas — método de &cido sulfosalicilico, se
desarrolla de acuerdo al “Instructivo general estimacién de incertidumbre”

6.4.3 Reporte de resultados

Una vez realizados los calculos y la revision, para asegurar la calidad y confiabilidad de los mismos, el valor
obtenido debe ser reportado, teniendo en cuenta el “Instructivo general manejo de cifras significativas”

Si durante la ejecucion del andlisis se presenta una situacion andémala y/o se tiene informacioén relevante que
facilite la interpretacion del resultado, se debe realizar la nota aclaratoria en la bitacora o en la plantilla de
reporte de resultados.

7 Flujograma.

No aplica

Documentos de referencia

Bitacora del andlisis

Bitacora del equipo

Carta de control

Instructivo general manejo de cifras significativas.

Instructivo general estimacién de incertidumbre.

Instructivo general interpretacion de cartas de control.

Instructivo general para el aseguramiento de la validez de los resultados.
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9 Listado de anexos.
Este documento no cuenta con anexos.

10 Historial de Cambios:
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