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1. DESCRIPCION

Los nitritos son sales del acido nitroso. Naturalmente los nitritos deben su formacion
a la oxidacion de las aminas y del amoniaco, o también a la reduccion del nitrato en
ausencia de oxigeno.

2. ALCANCE

Este método espectrofotométrico aplica para la determinacién mediante analisis
colorimétrico de aguas: lluvias, subterraneas, superficiales, marinas y residuales; en
un rango de trabajo comprendido entre 0.0030 mg/L NO2-N (MRL definido
experimentalmente) y 0.05 mg/L NO2-N.

3. FUNDAMENTO DEL METODO

3.1 Principio

El nitrito se determina por la formacion de un colorante azo purpura rojizo producido
a pH 2,0- 2,5 por acoplamiento de sulfanilamida diazotizada con diclorhidrato de N-
(1-naftil)- etilendiamina diclorhidrato. Este método es adecuado para determinar
nitrito en concentraciones de 10 a 1000 pg NO2-N/L. El sistema de color obedece la
ley de Beer en concentraciones hasta de 180 ug NO2-N/L a 543 nm si se emplea
celda de 1 cm de longitud; se pueden hacer mediciones en el intervalo de 5 a 50 ug
NO2-N/L con una celda de 5 cm de paso de luz y un filtro de color verde. Se pueden
determinar concentraciones mas altas por diluciéon de la muestra.

3.2 Interferencias

La incompatibilidad quimica hace improbable la coexistencia de NO2~ cloro libre y
tricocluro de nitrogeno (NCls). NCls proporciona un color rojo falso cuando se afiade
el reactivo de color. Los siguientes iones interfieren debido a la precipitacion en las
condiciones de la prueba y deben estar ausentes: Sb3*, Au®*, Bi%*, Fe®*, Pb%*, Hg?*,
Ag*. El ion cuprico puede dar lugar a resultados bajos por catalizar la
descomposicion de la sal de diazonio. Los iones coloreados que alteran el sistema
de color también deben estar ausentes. Eliminense por filtracion los sodlidos
suspendidos.



4. TOMA DE MUESTRA'Y ALMACENAMIENTO

La muestra nunca se debe conservar con acido. Haga la determinacion inmediata
sobre muestras recientes para evitar la conversién bacteriana del NO2- en NOs o
NHs. Si la muestra no se piensa analizar de inmediato, se filtra y se almacena por
un maximo de 48 horas a partir de la toma, a -20°C o0 a 4°C.

5. INSTRUMENTAL Y EQUIPOS

e Espectrofotometro UV-Vis, celda de lectura de 1 cm.
e Vidrieria volumétrica en general.

e Peachimetro.

e Balanza analitica.

6. REACTIVOS

e Agua grado reactivo.

e HCI[1N].

e NH4OH.

e Cloroformo

e Reactivo de color: Tomar 800 mL de agua y adicionar 100 mL de acido
fosforico 85% y 10 g de sulfanilamida, tras disolver completamente, afiadase
1 g de N-(1-naftil)-etilendiamina, mézclese para disolver y diluyase con agua
hasta 1 litro, la solucion es estable cerca de un mes cuando se conserva en
frio en un recipiente oscuro.

o Estandar de Nitrito: utilice una fuente comercial, o preparela pesando 1.232
g de NaNO2 en agua y diluye a 1000 mL. 250 mg NO2-N /L. Preserva con 1
mL de CHCI3.

e Solucién intermedia de nitritos: diluye 10 mL del estandar de nitrito a 250
mL con agua. 10 mg NO2-N/L.

e Solucién de trabajo de nitrito: diluye 0.2 mL de la solucién intermedia de
nitritos a 100 mL de agua. 2 mg NO2-N/L.

7. PROCEDIMIENTO

e Antes de empezar el analisis, agite vigorosamente la muestra.
e Tomar 50 ml de muestra.
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e Remover por filtracion los soélidos suspendidos a través de una membrana
con diametro de poro de 0,45 pm.

e Ajustar el pH entre 5y 9 con HCI 1N o NH4OH.

e Anadir 2 ml de reactivo de color y mezclar para homogenizar.

e Esperar entre 10 minutos a 2 horas para leer la absorbancia en el
espectrofotometro a una longitud de onda de 543 nm.

e Interpolar la absorbancia en la curva de calibracién.

e Si el resultado se sale del limite superior de la curva de calibracion, se debe
tomar una alicuota establecida y se repite el proceso hasta que el valor final
quede en el intervalo de lectura.

8. CALCULOS Y RESULTADOS
Desarrollo de la curva a partir del estandar de 2.0 mg NO2-N/L, debe ser
desarrollada de 0 a 0,05 mg NO2-N/L, y los patrones son llevados a un volumen final

de 50 mL.

Tabla 1. Preparacion de estandares para curva de calibracion.

Estandares (mg/L) Volumen en mL de estandar de 2.0 mg/L
0 0
MRL (Limite de Volumen correspondiente al MRL
cuantificacion) (mL)
0,005 0,125
0,01 0,25
0,025 0,625
0,05 1,25

Se interpolan los datos en la curva de calibracién para obtener los resultados.
9. SEGUIMIENTO Y CONTROL DE CALIDAD

Para cada lote menor o igual a 20 muestras, se debe realizar y registrar en la captura
de datos lo siguiente:

e Analizar un blanco de reactivos. Realizar una accion correctiva si su resultado
es 2 /2 MRL.

e Analizar un patron equivalente al limite de cuantificacion. Error aceptado
<30%.

e Analizar un patrén de 0,01 mg/L. Error aceptado <10%.
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e Analizar un patrén de 0.04 mg/L. Error aceptado <10%.

e Analizar una muestra por duplicado. RPD aceptado < 20%.

¢ Analizar una muestra enriquecida por duplicado. RPD <20%. Recuperacion
aceptada entre 85-115%.

- Verificar la curva de calibracion con un estandar cercano al punto medio.

- El reactivo de color debe almacenarse en frasco oscuro y refrigerado a 4°C, es
estable un mes; no es necesario realizar curva cada vez que se acabe este
reactivo si cumple el criterio de la verificacion de la misma.

10. MANTENIMIENTO

Se debe llevar un buen control del tiempo de agitacion y reposo en cada lectura de
muestra. Celdas en 6ptimo estado y espectrofotometro calibrado.

11. BIBLIOGRAFIA

American Public Health Association, American Water Works Association, Water
Environment Federation. In: Lipps Wc, Braunt-Howland Eb, Baxter Te. Eds.
Standard Methods For The Examination Of Water And Wastewater, 24th Ed.
Washington Dc: APHA PRESS;2023. Seccion 4500-NO2" B.

12. CONTROL DE CAMBIOS

Fecha Resolucion Version Detalle
Aprobacién inicial con codigo y nombre D-5.4-13: METODO
09/06/2016 300-03-10-23-0649 01 ANALITICO NITRITO: COLORIMETRICO, SM 4500-NO2" B.

Se actualiza el logo corporativo. Se especifica el control de
05/10/2016 300-03-10-23-1303 02 calidad por cada lote. Se cambia el uso del coeficiente de
variacion por el RPD.

Se condiciona: El reactivo de color debe almacenarse en frasco
oscuro y refrigerado a 4°C, bajo estas condiciones es estable
un mes; no es necesario realizar curva cada vez que se acabe
este reactivo si cumple el criterio de la verificacion de la misma.

11/08/2018 300-03-10-23-0990 03

De acuerdo al Standard Methods Ed.23 de 2017 se especifican
los siguientes cambios:

En la seccion de REACTIVOS se indico la lista de reactivos
usados para la realizacion del ensayo. En la seccién de
PREPARACION DE REACTIVOS se adicioné la preparacion
15/08/2018 300-03-10-23-1436 04 del reactivo de color empleado en el ensayo. Por otro lado, en
la seccion de PROCEDIMIENTO se especifica paso a paso el
procedimiento de andlisis y se ajusta el tiempo de espera para
hacer la lectura en el espectrofotometro.

En la seccion SEGUIMIENTO Y CONTROL se modifico la
periodicidad con la que se realiza el control de calidad, ademas
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se modificé el criterio de aceptacion del blanco y se afiadio
como estandar de seguimiento el limite de cuantificacion, asi
como un estandar cercano al punto medio para verificacion de
la curva.

19/11/2019

300-03-10-23-1429

05

Se incluye en la estructura del método la seccion 2 —
ALCANCE, asi: “Este método espectrofotométrico aplica para
la determinacién mediante analisis colorimétrico de aguas:
lluvias, subterraneas, superficiales, marinas y residuales; en un
rango de trabajo comprendido entre 0.0030 mg/L NO2-N (MRL
definido experimentalmente) y 0.05 mg/L NO2-N".

Por otro lado, en la seccion CALCULOS Y RESULTADOS se
modifica la concentracion del estandar a partir del cual se
prepara la curva y se elimina el punto 0.015 mg/L de la curva
de calibracion.

Se cambia la codificacion del documento pasando de D-5.4-13
a D-7.2-13 de acuerdo a la nueva version de la Norma —
ISO/IEC 17025:2017.

01/04/2020

300-03-10-23-0426

06

De acuerdo al método SM 4500-NO" B como referencia base,
se modifica en las secciones 8 y 9 lo relacionado con el rango
de tiempo apropiado para la lectura colorimétrica del analito en
el espectro.

16/11/2021

300-03-10-23-2356

07

Correccién en la redaccion para la accion correctiva del blanco
del método.

24/11/2023

300-03-10-23-2554

08

Se actualiza el documento para la determinacion de NITRITOS,
de acuerdo con la metodologia normalizada de Standard
Methods4500-NO, B de 2022, edicion 24.

09/07/2025

100-03-10-23-1338

09

Se corrigié el afio de publicacion de la version vigente de
Standard Methods (2023).

Ultima linea
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