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ANALISIS DE AGUA - DETERMINACION DE BORO EN AGUAS
NATURALES, RESIDUALES Y RESIDUALES TRATADAS -
METODO DE PRUEBA (CANCELA A LA NMX-AA-063-1981)

WATER ANALYSIS - DETERMINATION OF BORON IN
NATURAL, WASTEWATERS AND WASTEWATERS TREATED -
TEST METHOD

0 INTRODUCCION

El boro es esencial para el crecimiento de las plantas, pero un exceso de éste en el
agua de riego afecta su desarrollo, aunque algunas plantas presentan problemas en
su crecimiento cuando las concentraciones son muy bajas, por lo general menores a 1
mg/L. El agua potable contiene concentraciones muy bajas de boro que se consideran
inocuas para el ser humano. Sin embargo, cuando se ingieren cantidades altas de
boro por un tiempo prolongado, el sistema nervioso central puede verse afectado,
ocasionando un sindrome que en medicina se denomina borismo.

El boro se encuentra en forma natural en el agua pero se puede encontrar en
concentraciones mayores debido a desechos de productos de limpieza e industriales.

1 OBJETIVO Y CAMPO DE APLICACION

Esta norma mexicana establece el método de prueba para la determinacion de boro en
aguas naturales, residuales y residuales tratadas.

2 PRINCIPIO DEL METODO
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El método para determinar boro en aguas naturales y residuales se basa en la
medicidon espectrofotométrica a partir de la formacion de un compuesto rojo
denominado rosocianina, producido por el boro de la muestra con la curcumina y el
acido clorhidrico. La reaccion se lleva a cabo a 55°C y posteriormente se lleva a
sequedad. El residuo se disuelve con alcohol isopropilico y se mide
espectrofotométricamente a 540 nm.

Con este método solo se determina boro disuelto, ya que se requiere que las muestras
de agua se filtren a través de una membrana de 0,45 pm antes del analisis.

El método de la curcumina se aplica para la determinacion de boro en un intervalo de
concentraciones entre 0,1 mg B/L y 1,0 mg B/L.

3 DEFINICIONES

Para los propdsitos de esta norma se establecen las siguientes definiciones:

3.1 Aguas naturales

Se define como agua natural el agua cruda, subterranea, de lluvia, de tormenta,
residual y superficial.

3.2 Aguas residuales

Las aguas de composicion variada provenientes de las descargas de usos
municipales, industriales, comerciales, agricolas, pecuarias, domésticos y similares,
asi como la mezcla de ellas.

3.3 Analisis de blanco analitico

Es el someter una alicuota de agua reactivo a todo el proceso de analisis por el cual
pasa una muestra real. Los laboratorios deben realizar los analisis de blancos para
corregir la sefial de fondo del sistema de medicién. El analisis de blancos se realizara
en forma periddica o con cada lote de muestras segun lo requiera el método.

3.4 Bitacora

Cuaderno de laboratorio debidamente foliado e identificado, en el cual los analistas
anotan todos los datos de los procedimientos que siguen en el anadlisis de una
muestra, asi como todas las informaciones pertinentes y relevantes a su trabajo en el
laboratorio. Es a partir de dichas bitacoras que los inspectores pueden reconstruir el
proceso de analisis de una muestra tiempo después de que se llevo a cabo.

3.5 Blanco

Agua reactivo o matriz equivalente a la que no se le aplica ninguna parte del
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procedimiento analitico y sirve para evaluar la sefal de fondo.
3.6 Blanco analitico o de reactivos

Agua reactivo o matriz equivalente que no contiene, por adicién 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.

3.7 Calibracion

Conjunto de operaciones que establecen, bajo condiciones especificas, la relacion
entre los valores de una magnitud indicados por un instrumento o sistema de
medicion, o los valores representados por una medida materializada y los valores
correspondientes de la magnitud, realizados por los patrones, efectuando una
correccion del instrumento de medicion para llevarlo a las condiciones iniciales de
funcionamiento.

3.8 Descarga

Accion de verter, infiltrar o depositar o inyectar aguas residuales a un cuerpo receptor
en forma continua, intermitente o fortuita, cuando éste es un bien del dominio publico
de la Nacién.

3.9 Desviacion estandar experimental

Para una serie de n mediciones del mismo mensurando, es la magnitud s que
caracteriza la dispersion de los resultados, dado por la férmula:

En donde x; es el resultado de la i-ésima medicién y x es la media aritmética de los n
resultados considerados.

3.10 Disolucién estandar

Disolucién de concentracién conocida preparada a partir de un patrén primario.

3.1 Disolucién madre

Corresponde a la disolucion de maxima concentracion en un analisis. Es a partir de
esta disolucion que se preparan las disoluciones de trabajo.

3.12 Exactitud
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Proximidad de concordancia entre el resultado de una medicion y un valor verdadero
del mensurando.

3.13 Limite de cuantificacion del método (LCM)

Es la menor concentracion de un analito o sustancia en una muestra que puede ser
cuantificada con precision y exactitud aceptables bajo las condiciones en que se lleva
a cabo el método

3.14 Limite de deteccién del método (LDM)

Es la minima concentracién de un analito o sustancia en una muestra, la cual puede
ser detectada pero no necesariamente cuantificada bajo las condiciones en que se
lleva a cabo el método.

3.15 Material de referencia

Material o substancia en el cual uno o mas valores de sus propiedades son
suficientemente homogéneas y bien definidas, para ser utilizadas para la calibracion
de aparatos, la evaluacion de un método de medicién, o para asignar valores a los
materiales.

3.16 Material de referencia certificado

Material de referencia, acompafado de un certificado, en el cual uno o mas valores de
las propiedades estan certificados por un procedimiento que establece la trazabilidad a
una realizacion exacta de la unidad en la cual se expresan los valores de la propiedad,
y en el que cada valor certificado se acompafa de una incertidumbre con un nivel
declarado de confianza.

3.17 Medicién

Conjunto de operaciones que tiene por objeto determinar el valor de una magnitud.

3.18 Mensurando

Magnitud particular sujeta a medicién.

3.19 Muestra compuesta

La que resulta de mezclar un numero de muestras simples. Para conformar la muestra
compuesta, el volumen de cada una de las muestras simples debera ser proporcional
al caudal de la descarga en el momento de su toma.

3.20 Muestra simple
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La que se tome en el punto de descarga, de manera continua, en dia normal de
operacion que refleje cuantitativa y cualitativamente el o los procesos mas
representativos de las actividades que generan la descarga, durante el tiempo
necesario para completar cuando menos, un volumen suficiente para que se lleven a
cabo los analisis necesarios para conocer su composicion, aforando el caudal
descargado en el sitio y en el momento de muestreo.

3.21 Parametro

Variable que se utiliza como referencia para determinar la calidad del agua.

3.22 Patrén (de medicion)

Material de referencia, instrumento de medicidon, medida materializada o sistema de
medicion destinado a definir, realizar, conservar o reproducir una unidad o uno o mas
valores de una magnitud para utilizarse como referencia.

3.23 Patrén nacional (de medicion)

Patrén reconocido por una decisién nacional en un pais, que sirve de base para
asignar valores a otros patrones de la magnitud concerniente.

3.24 Patrén primario

Patrén que es designado o reconocido ampliamente como un patrén que tiene las mas
altas cualidades metrolégicas y cuyo valor es aceptado sin referencia a otros patrones
de la misma magnitud.

3.25 Patrén secundario

Patrén cuyo valor es establecido por comparacion con un patron primario de la misma
magnitud.

3.26 Patron de referencia

Patrén, en general de la mas alta calidad metrolégica disponible en un lugar dado, o
en una organizacion determinada del cual se derivan las mediciones realizadas en
dicho lugar.

3.27 Patrén de trabajo

Patron que es usado rutinariamente para calibrar o controlar las medidas
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materializadas, instrumentos de medicion o los materiales de referencia.
3.28 Precision

Es el grado de concordancia entre resultados analiticos individuales cuando el
procedimiento. analitico se aplica repetidamente a diferentes alicuotas o porciones de
una muestra homogénea. Usualmente se expresa en términos del intervalo de
confianza o incertidumbre:

— s
xX=xxt,, 7
n

donde:

es la media calculada a partir de un minimo de tres mediciones
independientes;
t o es el valor de la t de Student para un nivel de significancia del 95 %;

=1

S es la desviacion estandar de la muestra;

n es el numero de réplicas, y

X es el resultado que incluye el intervalo de confianza.
3.29 Trazabilidad

Propiedad del resultado de una medicién o del valor de un patron por la cual pueda ser
relacionado a referencias determinadas, generalmente patrones nacionales o
internacionales, por medio de una cadena ininterrumpida de comparaciones teniendo
todas las incertidumbres determinadas

3.30 Verificacion de la calibracion

Una verificacién periédica de que no han cambiado las condiciones del instrumento en
una forma significativa.

4 EQUIPO Y MATERIALES

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

4.1 Equipo
411 Bafio de agua caliente. Con capacidad de control de temperatura a 55°C
+2°C

41.2 Espectrofotometro disponible para utilizarse de 190 nm a 900 nm vy
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413

4.2

equipado con celda, de 1 cm de paso 6ptico de luz
Balanza analitica con precision de 0,1 mg

Materiales

Todo el material volumétrico utilizado en este método debe ser de clase A con
certificado, o en su caso debe estar calibrado.

NOTA.-

421

5

Todo el material del laboratorio utilizado en el desarrollo de este método
debe ser de plastico o libre de boro.

Capsulas de evaporacion con capacidad de 100 a 150 mL

REACTIVOS Y PATRONES

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

Agua: Debe entenderse agua que cumpla con las siguientes caracteristicas: a)
Resistividad, megohm-cm a 25°C: 0,2 min; b) Conductividad, uS/cm a 25°C: 5,0 Max. y

c) pH: 5,0 a 8,0.

5.1 Acido boérico (HsBOs)

5.2 Acido oxalico (H,C,04¢2H,0)

5.3 Acido clorhidrico concentrado (HCI)

5.4 Curcumina

55 Alcohol isopropilico (CH;CHOHCHS5;) o alcohol etilico (CH3CH,OH)

5.6 Acido nitrico (HNO3)

5.7 Disolucion patron de boro (1,00 mL de disolucién estandar = 1,00 mg de

Boro). Secar alrededor de 10 g de acido bdrico (ver inciso 5.1) en un
desecador que contenga silica gel como desecante por 24 h. Si se calienta
el acido bdrico, gradualmente pierde agua, cambiando primero a acido
metabdrico y completamente deshidratado a 6xido de boro anhidro. Por lo
tanto es importante prevenir la entrada de humedad atmosférica al envase
que contenga al acido bdrico. Pesar aproximadamente y con precision
5,719 g de acido bdrico seco en agua y aforar a 1 L de agua. Guardar la
disolucién en un envase de plastico o en un contenedor libre de boro.



5.8

5.9

5.10

6.1

6.2

6.3

7.1

7.2

NMX-AA-063-SCFI-2001
8/14

SECRETARIA DE
ECONOMIA

Disolucion intermedia de boro (1,00 mL de disolucion intermedia = 10 nug
de boro). Tomar una alicuota de 10,0 mL de la disolucién patrén de boro
(ver inciso 5.7) con una pipeta volumétrica, transferir a un matraz
volumétrico de 1 L y aforar con agua. Guardar la disolucién en un
contenedor de plastico o libre de boro.

Disolucién de curcumina. Pesar aproximadamente y con precision 40 mg
de curcumina (ver inciso 5.4) y 5 g de acido oxalico (ver inciso 5.2), diluir
en 80 mL de alcohol isopropilico o alcohol etilico (ver inciso 5.5). Adicionar
4,0 mL de acido clorhidrico concentrado (ver inciso 5.3) y aforar a 100 mL
con alcohol isopropilico o alcohol etilico (ver inciso 5.5). La disolucion es
estable por varios dias si se mantiene a 4°C

Disolucion de acido clorhidrico (1:19): Adicionar un volumen de &cido
clorhidrico concentrado (ver inciso 5.3) a 19 volumenes de agua.

RECOLECCION, PRESERVACION Y ALMACENAMIENTO DE
MUESTRAS

Debe tomarse un minimo de 100 mL de muestra en un envase de
polietileno. Pueden utilizarse muestras compuestas o simples.

Debe preservarse la muestra con acido nitrico (ver inciso 5.6) hasta
obtener un pH < 2. Posteriormente mantener a 4°C hasta su analisis.

El tiempo maximo de almacenamiento previo al analisis es de 6 meses.

CONTROL DE CALIDAD

Cada laboratorio que utilice este método debe a operar un programa de
control de calidad (CC) formal.

El laboratorio debe mantener los siguientes registros:

Los nombres vy titulos de los analistas que ejecutaron los analisis y el encargado
de control de calidad que verifico los analisis.

Las bitacoras manuscritas del analista y del equipo en los que se contengan los
siguientes datos:

a)
b)
c)
d)

Identificacion de la muestra;

Fecha del analisis;

Procedimiento cronoldgico utilizado;
Cantidad de muestra utilizada;
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e) Numero de muestras de control de calidad analizadas;

f)  Trazabilidad de las calibraciones de los instrumentos de medicion;

g) Evidencia de la aceptacion o rechazo de los resultados, y

h) Ademas el laboratorio debe mantener la informacion original reportada por los
equipos en disquetes o en otros respaldos de informacion.

De tal forma que permita a un evaluador externo reconstruir cada determinacion
mediante el seguimiento de la informacidn desde la recepcion de la muestra hasta el
resultado final.

7.3 Cada vez que se adquiera nuevo material volumétrico debe de realizarse la

verificacion de la calibraciéon de éste tomando una muestra representativa
del lote adquirido.

8 CALIBRACION

Se debe contar con un registro de la calibracion de los equipos y materiales
siguientes:

8.1 Material volumétrico
8.2 Balanza analitica
8.3 Espectrofotémetro. Calibrar el equipo de acuerdo a las instrucciones

especificas del fabricante.

84 Curva de calibracion. Preparar a partir de la disolucién intermedia de boro
(ver inciso 5.8), una serie de cuatro estandares que contengan de 0,10 pg
a 1,00 yg de Boro, y preparar un blanco. Tomar una alicuota con la
cantidad de Boro que se requiere para cada estandar 10, 50, 75 y 100 uL
respectivamente y transferirla a una capsula de evaporacion. Afiadir agua
hasta tener un volumen final de 1,0 mL.

8.5 Desarrollar el color de los estandares de acuerdo a la ver inciso 10,0 y
medir la absorbancia a 540 nm. En celdas de 1 cm de paso 6ptico.

8.6 Leer la absorbancia de cada uno de los estandares y el blanco
comenzando con el de menor concentracion.

8.7 Graficar los valores de absorbancia obtenidos contra la concentracion de
las disoluciones estandar, evaluar la calidad de la curva obteniendo el
coeficiente de correlacion.
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9.1

9.2

9.3

9.4

9.5

10

donde:

PROCEDIMIENTO

Filtrar las muestras a través de un filtro de poro fino tan pronto como sea
posible después del muestreo.

Para muestras entre 0,1 mg/L a 1,0 mg/L de boro, tomar una alicuota de
1 mL de muestra y colocarla en la capsula de evaporacién. Hacer un
blanco en conjuncion con las muestras desconocidas. Adicionar 4 mL de
disolucién de curcumina a cada muestra y estandar y posteriormente agitar
suavemente para mezclar los contenidos.

Poner las capsulas de evaporacion en un bafio de agua caliente que esté
controlado a 55°C + 2°C y evaporar la disolucion hasta llevarla a
sequedad. Dejar que transcurran 15 min, antes de remover. Enfriar a
temperatura ambiente.

Adicionar 10 mL. de alcohol isopropilico o alcohol etilico (ver inciso 5.5) a
cada capsula y agitar con una varilla de plastico para asegurar la completa
disolucién del complejo de color rojo, transferir el liquido a un matraz
volumétrico de 25 mL. Lavar el contenido de cada capsula de evaporacion
con otros 10 mL de alcohol isopropilico o alcohol etilico. Diluir hasta la
marca usando alcohol isopropilico o alcohol etilico y mezclar
completamente.

Si la disolucion parece turbia, filtrar a través de un filtro de poro fino antes
de leer la absorbancia de la muestra. Registrar la absorbancia de cada
muestra y estandar a 540 nm.

CALcCULOS

mg /L de Boro=(C xD) /v

C son los ug de boro en la muestra determinados con la ecuacién de la recta de

la curva de calibracién;
D es el factor de dilucion, solo en caso que se haya diluido la muestra, y
V es el volumen de muestra (mL).
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11 INTERFERENCIAS
111 Concentraciones de nitratos que se encuentren por arriba de 20 mg/L

interfieren con este método. Los niveles de dureza total, cercanos a 100
mg/L producen resultados altos por causa de la turbiedad que provocan
dada su insolubilidad en alcohol isopropilico o alcohol etilico.

11.2 Si existe color en la muestra, este afecta las lecturas de absorbancia en el
espectrofotdometro.

12 SEGURIDAD

12.1 No ha sido determinada la carcinogenicidad de todos los reactivos, por lo

que cada sustancia quimica debe tratarse como peligro potencial a la
salud. La exposicién a estas sustancias debe reducirse al menor nivel
posible.

12.2 Este método puede no mencionar todas las normas de seguridad
asociadas con su uso. El laboratorio es responsable de mantener un
ambiente de trabajo seguro y un archivo de las medidas de seguridad
respecto a la exposicion y manejo seguro de las sustancias quimicas
especificadas en éste método. Debe tenerse en un archivo de referencia
las hojas de informacion de seguridad, el cual debe estar disponible a todo
el personal involucrado en estos analisis.

12.3 Cuando se trabaje con cualquiera de las sustancias descritas en este

método, debe usar todo el tiempo equipo de seguridad, tal como: batas,
guantes de latex y lentes de seguridad.

13 MANEJO DE RESIDUOS

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

13.2 Los desechos acidos se deben neutralizar para su posterior desecho.

13.3 Deben usarse bolsas de plastico para envasar los desechos. Todo el
personal debe estar entrenado en el manejo de los mismos.

13.4 Todas las muestras que cumplan con la norma de descarga a
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alcantarillado pueden descargarse en el mismo sistema.
13.5 Las muestras liquidas con altos contenidos de boro deben envasarse en
recipientes herméticos.
13.6 Es la responsabilidad del laboratorio cumplir con todos los reglamentos

federales, estatales y locales referente al manejo de residuos,
particularmente las reglas de identificacion, almacenamiento y disposicion
de residuos peligrosos.
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DIRECTOR GENERAL DE NORMAS
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- GOBIERNO DEL DISTRITO FEDERAL
Direccion General de Construccion y Operacion Hidraulica;
Direccion General de Normatividad y Apoyo Técnico.

- INSTITUTO MEXICANO DEL PETROLEO

- INSTITUTO NACIONAL DE ECOLOGIA



NMX-AA-063-SCFI-2001

SECRETARIA DE
ECONOMIA

INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL
Escuela Nacional de Ciencias Bioldgicas.

INSTITUTO TECNOLOGICO Y DE ESTUDIOS SUPERIORES
Campus Monterrey.

LABORATORIO DE ECOLOGIA INDUSTRIAL, S.A. DE C.V.

LABORATORIO DE PEMEX PERFORACION Y MANTENIMIENTO DE
POZOS

LABORATORIO DE QUIMICA DEL MEDIO E INDUSTRIAL, S.A.DE C.V.

LABORATORIO IDECA, S.A. DE C.V.

LABORATORIO QUIMICO INDUSTRIAL, S.A. DE C.V.
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