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NORMA Oficial Mexicana NOM-143-SEMARNAT-2003, Que establece las especificaciones ambientales para
el manejo de agua congénita asociada a hidrocarburos.

Al margen un sello con el Escudo Nacional, que dice: Estados Unidos Mexicanos.- Secretaria de Medio
Ambiente y Recursos Naturales.

JUAN RAFAEL ELVIRA QUESADA, Subsecretario de Fomento y Normatividad Ambiental de la

Secretaria de Medio Ambiente y Recursos Naturales, y Presidente del Comité Consultivo Nacional de
Normalizacion
de Medio Ambiente y Recursos Naturales, con fundamento en el articulo 32 bis fracciones | y IV de la Ley
Organica de la Administracion Publica Federal; 5 fracciones V y XIlI, 36, 37 Bis, 108, 109, 117 fracciones
1]
y 111, 118 fraccion 11, 119, 120 fraccién 1V, 121, 130 y 161 de la Ley General del Equilibrio Ecolégico y la
Proteccién al Ambiente; 4 y 86 fraccion Il de la Ley de Aguas Nacionales; 38 fraccion I, 40 fraccion X, 46
y 47 fraccion | de la Ley Federal sobre Metrologia y Normalizacion; 34 y 137 del Reglamento de la Ley
de Aguas Nacionales; 1, 4 y 8 fraccion V del Reglamento Interior de la Secretaria de Medio Ambiente
y Recursos Naturales.

CONSIDERANDO

Que el Proyecto de Norma Oficial Mexicana fue aprobado por el Comité Consultivo Nacional de Medio
Ambiente y Recursos Naturales, en sesion celebrada el 21 de mayo de 2003, y que de conformidad con el
articulo 47 de la Ley Federal sobre Metrologia y Normalizacién, se publico el 24 de agosto de 2004,
para consulta publica a efecto de que los interesados, dentro de los 60 dias naturales contados a partir
de la fecha de su publicacion en el Diario Oficial de la Federacion , presentaran sus comentarios ante el
citado Comité, sito en bulevar Adolfo Ruiz Cortines nimero 4209, quinto piso, Fraccionamiento Jardines
en la Montafia, Delegacion Tlalpan, cédigo postal 14210, Distrito Federal, o en el correo electrénico:
aescamilla@semarnat.gob.mx.

Que durante el plazo mencionado la Manifestacion de Impacto Regulatorio a que se refiere el articulo

45 de la Ley Federal sobre Metrologia y Normalizacion, estuvo a disposicion del pablico para su consulta
en el domicilio del Comité antes sefialado.

Que de conformidad con lo establecido en el articulo 47 fracciones Il y Il de la Ley Federal sobre
Metrologia y Normalizacion, los interesados presentaron sus comentarios al Proyecto de Norma en
cuestion, los cuales fueron analizados por el citado comité realizdndose las modificaciones procedentes al
Proyecto
y que las respuestas a los comentarios y modificaciones antes citados fueron publicados en el Diario
Oficial de la Federacion el 16 de febrero de de 2005.

Que cumplido el procedimiento establecido en la Ley Federal sobre Metrologia y Normalizacién para
la elaboracién de Normas Oficiales Mexicanas, el Comité Consultivo Nacional de Normalizacién de Medio
Ambiente y Recursos Naturales en sesion de fecha 30 de noviembre de 2004 aprob6 para
publicacion las respuestas a los comentarios, asi como las modificaciones correspondientes a la presente
Norma Oficial Mexicana NOM-143-SEMARNAT-2003, Que establece las especificaciones ambientales
para el manejo de agua congénita asociada a hidrocarburos, por lo que he tenido a bien expedir la
siguiente:

NORMA OFICIAL MEXICANA NOM-143-SEMARNAT-2003, QUE ESTABLECE LAS
ESPECIFICACIONES AMBIENTALES PARA EL MANEJO DE AGUA CONGENITA ASOCIADA A
HIDROCARBUROS

Prefacio
En la elaboracién de esta Norma Oficial Mexicana participaron:
> SECRETARIA DE AGRICULTURA, GANADERIA, PESCA Y ALIMENTACION
SECRETARIA DE COMUNICACIONES Y TRANSPORTES
SECRETARIA DE ENERGIA
SECRETARIA DE MARINA
SECRETARIA DE MEDIO AMBIENTE Y RECURSOS NATURALES
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Direccion General de Energia y Actividades Extractivas
Direccion General de Gestion Integral de Materiales y Actividades Riesgosas
Direccion General de Impacto y Riesgo Ambiental
Direccion General del Sector Primario y Recursos Naturales Renovables
Coordinacion de Asesores del C. Secretario

COMISION NACIONAL DEL AGUA

PROCURADURIA FEDERAL DE PROTECCION AL AMBIENTE

INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL

PETROLEOS MEXICANOS
Direccion Corporativa de Seguridad Industrial y Proteccion Ambiental
Pemex Exploracién y Produccion

INSTITUTO MEXICANO DEL PETROLEO
>  COMISION FEDERAL DE ELECTRICIDAD
> ASOCIACION DE INGENIEROS PETROLEROS DE MEXICO

YV V V V

Y
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0. Introduccion

El agua congénita o de formacion, es agua salada que se encuentra dentro de la roca, asociada a la
presencia de hidrocarburos. Contiene sales disueltas, como cloruros de calcio y sodio, carbonatos de
sodio, cloruros de potasio, sulfatos de calcio o de bario, entre otros; puede incluso contener algunos
metales.

La concentracion de estos componentes puede ocasionar impactos negativos al medio ambiente cuando
su manejo y disposicion no son adecuados.

Los riesgos ambientales que se presentan en el manejo y disposicién del agua congénita son: la
eventual contaminacién de acuiferos en el proceso de inyeccion a formaciones receptoras, la
contaminacién de cuerpos receptores si no se cuenta con parametros de limpieza, y la contaminacion del
suelo cuando se producen derrames accidentales en su transporte.

La tendencia mundial coincide en que las opciones 6ptimas para la disposiciéon del agua congénita
asociada a la produccion de hidrocarburos es su inyeccién en formaciones receptoras subterraneas, o su
disposicién en el mar.

En México, durante 2002, en la explotacion de petréleo crudo y gas natural, se produjeron 12.09
millones de metros clbicos de agua congénita, de los cuales se reinyect6 86.4% y se dispuso en cuerpos
receptores, el 14.6% restante.

Lo anterior hace necesaria la elaboracién y expedicién de una Norma Oficial Mexicana que establezca
las especificaciones técnicas ambientales para su adecuado manejo y disposicion.

1. Objetivo

Establecer especificaciones en materia ambiental para el manejo e inyecciébn en formaciones
receptoras, del agua congénita que se asocia a hidrocarburos y los limites maximos permisibles de los
parametros para su descarga a cuerpos receptores.
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2. Campo de aplicacion

Es de observancia obligatoria para el Organismo que maneje agua congénita en todo el territorio
nacional y en las zonas marinas mexicanas.

3. Referencias

NOM-001-SEMARNAT-1996, Que establece los limites maximos permisibles de contaminantes en las
descargas residuales en aguas y bienes nacionales (aclaracién publicada en el DOF, el 30 de abril de
1997).

NOM-004-CNA-1996, Requisitos para la proteccion de acuiferos durante el mantenimiento y
rehabilitacién de pozos de extraccion de agua y para el cierre de pozos en general.

NOM-115-SEMARNAT-2003, Que establece las especificaciones de proteccién ambiental que deben
observarse en las actividades de perforacién y mantenimiento de pozos petroleros terrestres para
exploracion y produccion en zonas agricolas, ganaderas y eriales, fuera de areas naturales protegidas o
terrenos forestales.

4. Definiciones

Para los efectos de esta Norma Oficial Mexicana se consideran las definiciones contenidas en la Ley
General del Equilibrio Ecolégico y la Proteccion al Ambiente, la Ley Federal Sobre Metrologia y
Normalizacion, la Ley de Aguas Nacionales, la Ley Federal del Mar y las que a continuacién se
mencionan.

4.1 Agua congénita

Agua asociada al hidrocarburo en el yacimiento y que surge durante la extraccion del mismo. Contiene
sales y puede tener metales. Se considera un subproducto no aprovechable.

4.2 Condensados

Liquido producido por la condensacion del gas natural. Estd compuesto por proporciones variables de
butano, propano, pentano y fracciones mas pesadas, con poco o nada de metano y etano.

4.3 Contenedor
Deposito para el almacenamiento temporal y transporte de agua congénita.
4.4 Contenedor cisterna

Es aquella cisterna de al menos 450 litros de capacidad cuyo depésito esté provisto de todos los
elementos estructurales y aditamentos que sean necesarios para el transporte de liquidos peligrosos.
El contenedor cisterna debe poder ser transportado por tierra y por mar, y ser cargado y descargado sin
necesidad de desmontar sus elementos estructurales exteriores del tanque y poder ser elevado cuando
esté lleno.

4.5 Formacion receptora

Estrato o depo6sito compuesto en su totalidad por roca porosa y permeable del subsuelo localizado por
debajo de un acuifero.

4.6 Fractura

Fisura o grieta de la formacion, natural o inducida.

4.7 Inyeccién

Accion de disponer el agua congénita en formaciones receptoras, a través de pozos.

4.8 Manejo

Alguna o el conjunto de las actividades siguientes: separacion, transporte, almacenamiento, inyecciéon
y disposicién final de agua congénita.

4.9 Pozo para la inyeccién de agua congénita

Obra de ingenieria construida especialmente para disponer agua congénita en formaciones receptoras
0 pozo petrolero agotado que cumpla con las especificaciones de la presente Norma.

4.10 Sellar o taponar

Trabajos necesarios para aislar las formaciones perforadas de tal manera que se eviten invasiones de
agua congénita o hidrocarburos a acuiferos o a la superficie.

5. Especificaciones
5.1 Manejo del agua congénita
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El agua congénita asociada a los hidrocarburos debe ser dispuesta en cuerpos receptores o en
formaciones receptoras en el subsuelo.

En caso de presentarse derrames o infiltraciones al suelo durante el manejo del agua congénita debe
atenerse a lo dispuesto en la normatividad vigente en materia de restauracion de suelos y saneamiento
de acuiferos.

5.1.1 Separacion

5.1.1.1 Durante los procesos de separacion de hidrocarburos y agua congénita se deben evitar
derrames o infiltraciones al suelo.

5.1.2 Almacenamiento temporal

5.1.2.1 Las presas para almacenamiento temporal del agua congénita deben evitar filtraciones al
suelo; para ello, deben construirse sobre una capa de arcilla, con un espesor, grado de compactacion y
humedad del material para obtener un coeficiente de permeabilidad 1 x 10”7 cm/seg, o bien sobre un
material sintético equivalente en su permeabilidad.

5.1.2.2 Los contenedores para almacenamiento temporal de agua congénita deben contar con diques
para la contencién de derrames o fugas, con capacidad igual o superior al volumen del contenedor.

5.1.3 Transporte

5.1.3.1 El transporte de agua congénita que contenga 15% o mas condensados se hara en
contenedores cisterna.

5.1.3.2 El porcentaje de condensados en el agua congénita se determinara mediante medidores de
fases y de volimenes.

5.1.3.3 Para el transporte de agua congénita en contenedores cisterna se debe llevar una bitacora o
registros que permitan dar seguimiento a los volimenes transferidos entre instalaciones.

5.1.4 Caracterizaciéon

5.1.4.1 La caracterizacion del agua congénita se realizara con los métodos establecidos en el Anexo
1, a efecto de determinar la concentracion de hidrocarburos para fines del punto 5.1.5.1 de la presente
Norma; con
los establecidos en el Anexo 2, para la determinacién de soélidos y sales disueltas para fines de los puntos
5.15.2 y 5.1.5.3; y con los establecidos en la NOM-001-SEMARNAT-1996, para caracterizar los
contaminantes basicos y metales pesados referenciados en la misma, cuando se descargue el agua
congénita en cuerpos receptores.

5.1.5 Limites maximos permisibles de parametros para la descarga del agua congénita a un cuerpo
receptor.

5.1.5.1 El limite maximo permisible de hidrocarburos para la descarga de agua congénita en cuerpos
receptores de agua dulce es de 15 mg/l, y en aguas costeras y zonas marinas es de 40 mg/l.

5.1.5.2 El limite maximo permisible de sélidos disueltos totales (SDT) para la descarga de agua
congénita en cuerpos receptores de agua dulce es de 500 mg/l.

5.1.5.3 El limite maximo permisible de sélidos disueltos totales (SDT) para la descarga de agua
congénita en aguas costeras es de 32,000 mg/l, y su descarga debe ser a una distancia que sobrepase
los 2 km
mar adentro. Cuando las concentraciones de sélidos disueltos totales sobrepasen las del cuerpo al que
se descarga, su descarga se tiene que efectuar través de difusores que permitan la dispersion y
asimilaciéon inmediata.

5.1.6 Caracteristicas de los pozos para la inyeccién de agua congénita

5.1.6.1 Los pozos petroleros agotados que se utilicen para la inyeccion de agua congénita deben
cumplir con lo especificado en los numerales 5.1.6.2 al 5.1.6.4 de esta Norma Oficial Mexicana.

5.1.6.2 No debe existir comunicacion entre los acuiferos y los pozos; para ello, la tuberia de
revestimiento debe ir cementada desde la superficie del suelo hasta la formacién receptora.

5.1.6.3 Se debe contar con equipos que permitan medir la hermeticidad de los pozos mediante el
registro diario de la presion y el flujo de inyeccion. En caso de pérdida de hermeticidad se debe suspender
de inmediato la inyeccion.
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5.1.6.4 La formacion receptora se debe localizar debajo de un estrato impermeable.
5.1.7 Especificaciones para la inyeccion

5.1.7.1 La inyeccion de agua congénita s6lo podra realizarse toda vez que en su manejo no se
incorporen sustancias diferentes a los desincrustantes, inhibidores de corrosién y secuestrantes de
oxigeno, desemulsificantes, biocidas y en general, las sustancias necesarias para proteger el pozo y
realizar un manejo seguro de dicha agua congénita. Cuando se le afiadan sustancias adicionales al agua
congénita a inyectar, ésta debe tratarse para restaurarle sus caracteristicas previas a la adicion de dichas
sustancias.

5.1.8 Especificaciones sobre la separacién de agua congénita en el interior del pozo en produccion.

5.1.8.1 Cuando el proceso de separacion de agua congénita se lleve a cabo en el interior del pozo, se
observara lo dispuesto en los numerales 5.1.6.2 al 5.1.6.4.

5.2 Abandono del sitio

5.2.1 Los pozos de inyeccion de agua congénita que ya no se vayan a utilizar para ese u otro fin,
deben taponarse como lo establece la NOM-004-CNA-1996.

5.2.2 El abandono del sitio de los pozos de inyeccién de agua congénita, debe hacerse conforme
a la NOM-115-SEMARNAT-2003 o la regulacién aplicable para el lugar donde se encuentre el pozo.

5.3 Disposicion de sélidos separados del agua congénita

5.3.1 Los lodos resultantes del tratamiento del agua congénita deben manejarse conforme a la
normatividad aplicable.

5.4 Monitoreo

5.4.1 Cuando el agua congénita sea inyectada, se debe contar con bitacoras o registros de presiones
y volumenes inyectados.

5.4.2 Cuando el agua congénita se descargue a cuerpos receptores, se deben llevar a cabo
monitoreos semestrales de las descargas.

6. Evaluacion de la conformidad

La evaluacién de la conformidad de la presente Norma Oficial Mexicana se realizara de acuerdo a lo
dispuesto por la Ley Federal sobre Metrologia y Normalizacién y su Reglamento, ademas de lo siguiente:

6.1 El procedimiento de evaluacion de la conformidad se llevara a cabo por las Unidades de Verificacion
(UV's) y los laboratorios acreditados y aprobados, y en ausencia de éstos la evaluacién se realizara por parte
de las autoridades competentes.

6.2 Se deben conservar los documentos que se enlistan a continuacién:

6.2.1 La hitacora o registros de los volimenes transportados de agua congénita.

6.2.2 Los estudios geoldgicos y geofisicos que den certidumbre a lo dispuesto en el numeral 5.1.6.4.
6.2.3 Las hitacoras o registros de presiones y volimenes inyectados.

6.2.4 Los resultados de monitoreos semestrales para verificar que se cumplen los limites establecidos
enel5.151a5.1.5.3.

7. Grado de concordancia con normas internacionales

Esta Norma no coincide con ninguna norma internacional por no existir norma internacional sobre el
tema que integre las disposiciones técnicas ambientales que se establecen en la presente.

8. Bibliografia

Ley de Aguas de Nacionales. Publicada en el Diario Oficial de la Federaciéon el 1 de diciembre de
1992, con adiciones y reformas.

Ley Federal de Derechos. Publicada en el Diario Oficial de la Federacién el 1 de enero de 2002.

Ley Federal del Mar. Publicada en el Diario Oficial de la Federacion el 8 de enero de 1986, con
adiciones y reformas.
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Ley General del Equilibrio Ecolégico y la Proteccion al Ambiente. Publicada en el Diario Oficial
de la Federacion , el 28 de enero de 1988, con adiciones y reformas. Y reformas publicadas en el
Diario Oficial de la Federacion del 31 de diciembre de 2001.

Reglamento para prevenir y controlar la contaminacion del mar por vertimiento de desechos y otras
materias. Publicado en el Diario Oficial de la Federacién el 23 de enero de 1979.

NMX-AA-117-SCFI-2001, Andlisis de agua-Determinacion de Hidrocarburos Totales de Petréleo
(HTP’s) en aguas naturales, potables, residuales y residuales tratadas- Métodos de prueba.

NMX-Z-013/1-1977, Guia para la redaccion, estructuraciéon y presentacién de las normas oficiales
mexicanas.

NOM-032-SCT2/1995, Para el transporte terrestre de materiales y residuos peligrosos.
Especificaciones
y caracteristicas para la construccién y reconstruccion de contenedores cisterna destinados al transporte
multimodal de materiales de las clases 3, 4, 5,6, 7,8y 9.

NOM-057-SEMARNAT-1993 Que establece los requisitos que deben observarse en el disefio,
construccion y operacion de celdas de un confinamiento controlado para residuos peligrosos.

MARPOL 73/78. Convenio internacional para prevenir la contaminaciéon por los buques, celebrado
del 8 de octubre al 2 de noviembre de 1973.

Asociacién Internacional de Productores de Petréleo y Gas. Guias de inyeccién para la disposicion de
agua congénita. Reporte No. 2.80/302. Enero 2000.

Comisién de ferrocarriles de Texas. Codigo Administrativo de Texas. Inyeccion de fluidos en
yacimientos productores.

OSPAR. Convencién para la Proteccion del Medio Ambiente Marino del Atlantico Noreste.
Recomendaciones 2001/1 para el manejo del agua congénita desde instalaciones maritimas. Junio 2001.

Agencia de los Estados Unidos de Proteccién al Medio Ambiente. Programa de inyeccion al subsuelo.
EUA, enero de 2001.

9. Observancia de esta Norma

La observancia del cumplimiento de la presente Norma Oficial Mexicana corresponde a la Secretaria
de Medio Ambiente y Recursos Naturales por conducto de la Comision Nacional del Agua, en
coordinacién con
la Secretaria de Marina, en el ambito de sus respectivas atribuciones, cuyo personal realizara los trabajos
de inspeccion, vigilancia, y, en su caso, de imposicion de sanciones en los términos establecidos en la
Ley General del Equilibrio Ecolégico y la Proteccion al Ambiente, Ley de Aguas Nacionales, el
Reglamento para Prevenir y Controlar la Contaminacion del Mar por Vertimiento de Desechos y Otras
Materias, y demas disposiciones legales aplicables.

TRANSITORIO
UNICO.- La presente Norma Oficial Mexicana, entrara en vigor 60 dias después de su publicacion
en el Diario Oficial de la Federacion
Provéase la publicacién de esta Norma Oficial Mexicana en el Diario Oficial de la Federacién

México, Distrito Federal, a los seis dias del mes de enero de dos mil cinco.- El Subsecretario de
Fomento
y Normatividad Ambiental de la Secretaria de Medio Ambiente y Recursos Naturales, y Presidente del
Comité Consultivo Nacional de Normalizacion de Medio Ambiente y Recursos Naturales, Juan Rafael
Elvira Quesada .- Rubrica.

Anexo 1

ANALISIS DE AGUA-DETERMINACION DE HIDROCARBUROS TOTALES DEL PETROLEO (HTP’s)
EN AGUAS NATURALES, POTABLES, RESIDUALES Y RESIDUALES TRATADAS-METODO DE
PRUEBA

1. Principio del método
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El método se basa en la extracciébn de los compuestos organicos no polares de la muestra,
principalmente hidrocarburos de origen del petréleo por su afinidad al tetracloruro de carbono. Los
hidrocarburos disueltos en el tetracloruro de carbono se determinan cuantitativamente por comparacion
de la absorbancia lefda a un ntimero de onda de 2 930 cm™ (correspondiente a la regién media infrarroja
del espectro electromagnético), con una curva de calibracién preparada con tres tipos de hidrocarburos.

2. Equipo y materiales
So6lo se mencionan los equipos y materiales que son de relevancia para el presente método.
2.1 Equipo

2.1.1 Espectrofotdmetro de infrarrojo disponible para utilizarse en un intervalo de longitud de onda de
3000cm™a2700cm™

2.1.2 Parrilla de agitacién magnética.
2.1.3 Balanza analitica con precisién de 0,1 mg.
2.2 Materiales

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

2.2.1 Par de celdas de cuarzo, con paso éptico de luz de 1 mm, 5 mm, 10 mm, 50 mm y 100 mm.

2.2.2 Embudo de separacion de 2 L, con llave de teflon.

2.2.3 Frasco de vidrio de boca ancha de 1 L de capacidad con tapa de tefl6n.

2.2.4 Papel filtro nimero 40 o equivalente.

2.2.5 Barras de agitacion magnética de teflon.

2.2.6 Probeta de vidrio de 1 L de capacidad graduada.

3. Reactivos y patrones

Todos los productos quimicos usados en este método deben ser grado reactivo, 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 max, y

c) pH:5,0a8,0

3.1 Acido clorhidrico concentrado (HCI)

3.2 Clorobenceno (CsHsCl)

3.3 n-hexadecano (CisHz4)

3.4 Isooctano (CgHis)

3.5 Silica gel, malla 60-200, grado 950, con un contenido de 1% - 2% de agua y densidad 0,5 g/mL.:
Secar 100 g de silica gel a una temperatura de 130°C hasta eliminar completamente la humedad;
posteriormente, transferir a un desecador y colocar un frasco destapado junto a ella conteniendo 2 g de
agua para que la silica gel adsorba la humedad, tapar el desecador y dejar reposar durante toda la noche.

3.6 Sulfato de sodio anhidro (Na;SO.)

3.7 Tetracloruro de carbono grado espectroscépico (CCly) libre de interferencias mayores a 0,05 mg/L
de HTP's.

NOTA.- Debido a que el tetracloruro de carbono es un disolvente que es carcinégeno y ataca la capa
de ozono de la estratésfera, se estan buscando disolventes alternativos para utilizarse en este método.
Cualquier modificaciéon al disolvente debe estudiarse con un analisis comparativo para cada matriz
analizada, respecto
a la capacidad de extraccion de los diferentes disolventes y las sustancias a extraer. Como normalmente
se utiliza este método para cuantificar hidrocarburos como gasolina, diesel o petréleo crudo, debe
estandarizarse cualquier otro disolvente que se quiera utilizar, con al menos la mezcla de estos tres
hidrocarburos.
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3.8 Disolucién de acido clorhidrico (1:1). Mezclar volimenes iguales de acido clorhidrico concentrado
y agua.

3.9 Mezcla patrén de referencia. Tomar alicuotas de 15 mL de n-hexadecano (ver inciso 3.3), 15 mL
de isooctano (ver inciso 3.4) y 10 mL de clorobenceno (ver inciso 3.2) y colocar en un frasco de vidrio de
50 mL con tapa de teflén. Mantener el frasco bien tapado y en refrigeracion para evitar la alteracion de la
mezcla.

3.10 Disolucion madre (5 000 mg/L). Tomar una alicuota de 0,5 mL de la mezcla de referencia (ver
inciso 3.9). Colocar en un matraz volumétrico de 100 mL previamente tarado, tapar inmediatamente y
pesar. Aforar al volumen con tetracloruro de carbono. Calcular la concentracion de la disolucion por medio
de la razon del peso de la mezcla entre el volumen de aforo, la cual debe ser de aproximadamente 5 000
mg/L.

3.11 Disoluciones estandares. Una vez calculada la concentracién de la disolucién madre (ver inciso
3.10), tomar alicuotas apropiadas de ésta en matraces volumétricos de 100,0 mL de acuerdo a la celda
qgue va a utilizarse y aforar con tetracloruro de carbono. Calcular la concentracion de los estandares a
partir de la disolucion madre (ver inciso 3.10).

4. Recoleccién, preservacion y almacenamiento de mu  estras

4.1 Debe colectarse un volumen de 2 L de muestra en un frasco de vidrio de boca ancha con tapa de
teflén. Como pueden ocurrir pérdidas de hidrocarburos totales del petréleo por el equipo de muestreo, no
se permite la colecta de una muestra compuesta y no deben tomarse alicuotas de la muestra para realizar
otro tipo de analisis, porque se ocupa la muestra entera para este andlisis.

4.2 Un retraso entre el muestreo y el andlisis mayor de 4 h, requiere que el total de la muestra sea
preservada por la adicion de acido clorhidrico (1:1) hasta llevar a ésta a un valor de pH < 2. Un retraso
mayor de 48 h requiere refrigeracion para la preservacién de las muestras a 4C.

4.3 El tiempo méaximo de almacenamiento previo al analisis es de 28 dias.
5. Procedimiento

5.1 Medir el volumen total de la muestra en una probeta de 1 L. Si la muestra no fue acidificada en el
momento del muestreo, adicionar 5 mL de HCI (1:1) (ver inciso 3.8). Mezclar la muestra, y asegurarse que
el pH < 2, adicionar mas acido si es necesario.

5.2 Transferir la muestra a un embudo de separacion de 2 L.

5.3 Adicionar 30 mL de tetracloruro de carbono (ver inciso 3.7) al frasco que contenia la muestra y
girar para enjuagar los lados del mismo. Transferir el disolvente al embudo de separacion.

5.4 Extraer por agitacion vigorosa durante 5 min. Dejar en reposo para permitir la separacién de las
fases.

5.5 Filtrar la fase organica a través de un embudo de filtracion que contenga papel filtro previamente
humedecido en tetracloruro de carbono a un matraz volumétrico de 100 mL.

El equilibrio en una emulsién que tarda en separarse, puede romperse agregando alrededor de 1 g de
sulfato de sodio anhidro (ver inciso 3.6) en el cono del papel filtro y drenando lentamente la emulsion a
través de la sal de sulfato de sodio. Si se requiere, se puede agregar una porcién adicional de 1 g del
sulfato de sodio anhidro al cono.

5.6 Repetir dos veces mas con porciones de 30 mL de disolvente nuevo (ver incisos 5.3 a 5.5),
combinando los tres extractos organicos dentro del mismo matraz volumétrico.

5.7 Enjuagar el papel filtro, el embudo y el extremo del embudo de separacion con un total de 5 mL a
10 mL de tetracloruro de carbono, colectar el disolvente de lavado en el matraz volumétrico del inciso 5.6.
Aforar a 100 mL con tetracloruro de carbono.

5.8 Desechar alrededor de 5 mL a 10 mL de disolucién del matraz volumétrico (ver inciso 5.7).
Adicionar
3 g de silica gel (ver inciso 3.5) y una barra de agitacion, tapar el matraz volumétrico y agitar la disolucion
por un minimo de 5 min con ayuda de un agitador magnético.

5.9 Seleccionar los estandares de trabajo y las celdas apropiadas de acuerdo con los intervalos de
concentracién que se espera de las muestras. No es necesaria la adicion de silica gel a los estandares.
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Leer la absorbancia directamente de cada disolucion estandar en 2 930 cm™. Realizar una curva de
calibracién de absorbancia vs. concentracién en mg/L de hidrocarburos totales del petréleo, usando
tetracloruro de carbono como referencia.

TABLA 1.- Aproximacion de intervalos de concentraci ~ 6n mg/L de los estandares
de trabajo con respecto a la celda 6ptica utilizada

Paso optico de luz Intervalo de
concentracion
10 mm 60-500 mg/L
50 mm 10-90 mg/L
100 mm 5-40 mg/L

5.10 Después de que la silica gel se ha asentado en la muestra extraida, filtrar el extracto y llenar una
celda con el extracto y leer la absorbancia de la extraccién. Si la absorbancia excede los limites maximos
de la curva, preparar una dilucion apropiada.

Si la capacidad adsorbente de la silica gel se hubiera excedido, puede probarse en este punto por
medio de la adiciéon de otros 3 g de silica gel al extracto y la repeticion del tratamiento y determinacion
(ver incisos 5.1 a 5.10).

6. Calculos
6.1 Calcular los hidrocarburos de petréleo en la muestra usando la siguiente férmula:
Ecuacién 1: mg/L de hidrocarburos totales del pet  réleo=(RxV xD)/M
donde:
R esla concentracion obtenida de la curva de calibracion en mg/L;
V  es el volumen de tetracloruro de carbono usado para la extracciéon en mL;
M  es el volumen de muestraen mL, y
D es el factor de dilucion.
6.2 Reportar todos los valores obtenidos en unidades de mg/L con la precisién correspondiente.
7. Interferencias

7.1 El tetracloruro de carbono disuelve no solamente los HTP'’s, sino también algunas sustancias
como azufre elemental, tintes, polimeros, grasas y aceites de origen animal y vegetal. Por lo que es
necesario usar material de vidrio para el muestreo.

7.2 Existen pérdidas de algunos compuestos volatiles.

7.3 Existen pérdidas por la adsorcién de la silica gel de algunos componentes tales como compuestos
aromaticos, hidrocarburos clorados, sulfurados y/o nitrogenados.

7.4 Los acidos grasos y las grasas vegetales y animales interfieren en el andlisis, por lo que se tratan
de eliminar con la utilizacién de la silica gel.

Anexo 2

ANALISIS DE AGUA-DETERMINACION DE SOLIDOS Y SALES DISUELTAS EN
AGUAS NATURALES, RESIDUALES Y RESIDUALES TRATADAS-METODO DE PRUEBA

1. Principio del método

El principio de este método se basa en la medicién cuantitativa de los solidos y sales disueltas asi
como la cantidad de materia organica contenidos en aguas naturales y residuales, mediante la
evaporaciéon
y calcinacion de la muestra filtrada o no, en su caso, a temperaturas especificas, en donde los residuos
son pesados y sirven de base para el calculo del contenido de éstos.

2. Equipo y materiales

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

2.1 Equipo
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2.1.1 Bomba de vacio.

2.1.2 Estufa eléctrica, para operar de 103T a 105<T.

2.1.3 Balanza analitica con precisién de 0,1 mg.

2.1.4 Mufla eléctrica para operar a 500C + 50<C.

2.2 Materiales

2.2.1 Cépsulas de evaporacién adecuadas al volumen de la muestra.

2.2.2 Desecador, provisto con un desecante que contenga un indicador colorido de humedad.
2.2.3 Crisol Gooch de poro fino con adaptador de hule para el equipo de filtracion.

2.2.4 Matraz Kitazato de 1 L a 2 L de capacidad.

2.2.5 Filtro de fibra de vidrio de tamafio adecuado al crisol Gooch utilizado con una porosidad de 2 pm
0 menor.

2.2.6 Pinzas para crisol.

2.2.7 Guantes para proteccion al calor.
2.2.8 Careta para proteccion al calor.
3. Reactivos y patrones

Todos los productos quimicos usados en este método deben ser grado reactivo, 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: pS/cm a 25°C: 5,0 Max.; c) pH: 5,0 a 8,0

3.1 Cloruro de sodio (NacCl).
3.2 Carbonato de calcio (CaCOs).
3.3 Almidén en polvo.

3.4 Disolucion estandar para muestras de control. Agregar la cantidad necesaria de almidén, Cloruro
de Sodio (ver inciso 3.1) y Carbonato de Calcio (ver inciso 3.2) de acuerdo con la concentracion deseada
de sélidos en las muestras de control y diluir a 1 L. Este patrén debe prepararse cada vez que se realice
el método.

4. Recoleccion, preservacion y almacenamiento de mu  estras

4.1 Deben tomarse un minimo de 500 mL de muestra en envases de polietiieno y taparse
inmediatamente después de la colecta. Pueden utilizarse muestras compuestas o simples.

4.2 No se requiere de ningln tratamiento especifico en campo.
4.3 Debe preservarse la muestra a 4T hasta su analisis .

4.4 El tiempo maximo de almacenamiento previo al andlisis es de 7 dias. Sin embargo, se recomienda
realizar el andlisis dentro de las 24 h posteriores a su colecta. Las muestras deben estar a temperatura
ambiente al momento del andlisis.

5. Procedimiento
5.1 Preparacién de capsulas de porcelana

5.1.1 Las céapsulas se introducen a la mufla a una temperatura de 550C + 50C, durante 20 min como
minimo. Después de este tiempo transferirlas a la estufa a 103T - 105C aproximadamente 20 min.

5.1.2 Sacar y enfriar a temperatura ambiente dentro de un desecador.
5.1.3 Pesar las capsulas y registrar los datos.

5.1.4 Repetir el ciclo hasta alcanzar el peso constante, el cual se obtendra hasta que no haya una
variacion en el peso mayor a 0,5 mg. Registrar como peso G.

5.2 Preparacion de crisoles Gooch

5.2.1 Introducir el filtro de fibra de vidrio en el crisol con la cara rugosa hacia arriba, mojar el filtro con
agua para asegurar que se adhiera al fondo del crisol.

5.2.2 Los crisoles se introducen a la mufla a una temperatura de 550C + 50C, durante 20 min como
minimo. Después de este tiempo transferirlos a la estufa a 103T - 105 aproximadamente 20 min.
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5.2.3 Sacar y enfriar a temperatura ambiente dentro de un desecador.

5.2.4 Pesar los crisoles y repetir el ciclo hasta alcanzar el peso constante, el cual se obtiene hasta que
no haya una variacién en el peso mayor a 0,5 mg. Registrar como G3.

5.3 Preparacion de la muestra

5.3.1 Sacar las muestras del sistema de refrigeracion y permitir que alcancen la temperatura
ambiente. Agitar las muestras para asegurar la homogeneizacion de la muestra.

5.4 Medicion para sélidos totales (ST) y sélidos totales volatiles(SVT)
- Determinacion para soélidos totales (ST):

5.4.1 En funcién de la cantidad de soélidos probables tomar una cantidad de muestra que contenga
como minimo 25 mg/L de sélidos totales, generalmente 100 mL de muestra es un volumen adecuado.

5.4.2 Transferir la muestra a la capsula de porcelana que previamente ha sido puesta a peso
constante (ver inciso 5.1.4).

5.4.3 Llevar a sequedad la muestra en la estufa a 103 - 105<.

5.4.4 Enfriar en desecador hasta temperatura ambiente y determinar su peso hasta alcanzar peso
constante. Registrar como peso G1.

- Determinacion para soélidos totales volatiles(SVT):

5.4.5 Introducir la capsula conteniendo el residuo (ver inciso 5.4.4) a la mufla a 550C + 50T durante
15 min a 20 min, transferir la capsula a la estufa a 103T - 105C aproximadamente 20 min, sacar la
capsula, enfriar a temperatura ambiente en desecador y determinar su peso hasta alcanzar peso
constante. Registrar como peso G2.

5.4.6 Cuando se determinen muestras por duplicado o triplicado, los resultados como maximo pueden
tener una variacion del 5 por ciento del promedio de los resultados.

5.5 Solidos suspendidos totales (SST) y sélidos suspendidos totales (SST)
- Determinacion de los soélidos suspendidos totales (SST):

5.5.1 Medir con una probeta, un volumen adecuado de la cantidad seleccionada de muestra
previamente homogeneizada la cual depende de la concentracion esperada de sélidos suspendidos.

5.5.2 Filtrar la muestra a través del crisol Gooch preparado anteriormente aplicando vacio (ver inciso
5.2), lavar el disco tres veces con 10 mL de agua, dejando que el agua drene totalmente en cada lavado.

5.5.3 Suspender el vacio y secar el crisol en la estufa a una temperatura de 103 a 105T durante 1
h aproximadamente. Sacar el crisol, dejar enfriar en un desecador a temperatura ambiente y determinar
su peso hasta alcanzar peso constante registrar como peso G4.

- Determinacion de sélidos suspendidos totales (SST):

5.5.4 Introducir el crisol que contiene el residuo (ver inciso 5.5.3) y el disco a la mufla, a una
temperatura de 550C = 50C durante 15 min a 20 min . Sacar el crisol, de la mufla e introducirlo a la
estufa a una temperatura de 103C - 105T durante 2 0 min aproximadamente. Sacar y enfriar a
temperatura ambiente en desecador y determinar su peso hasta alcanzar peso constante. Registrar como
peso G5.

5.6 Sales disueltas totales (SDT)

5.6.1 La determinacion de las sales disueltas totales es por diferencia entre los sélidos totales menos
sélidos suspendidos totales.

6. Calculos
6.1 Calcular el contenido de sélidos totales de las muestras como sigue:
ST = (G1-G) * 1 000/V
donde:
ST son los solidos totales, en mg/L;
G1 es el peso de la capsula con el residuo, después de la evaporacién, en mg;
G es el peso de la capsula vacia, en mg a peso constante, y
V  es el volumen de muestra, en mL.
6.2 Calcular el contenido de sélidos totales volatiles de las muestras como sigue:
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SVT = (G1 - G2) * 1 000/V
donde:
SVT es la materia organica total, en mg/L;
G2 es el peso de la capsula con el residuo, después de la calcinaciéon, en mg, y
V  es el volumen de muestra, en mL.
6.3 Calcular el contenido de sélidos suspendidos totales de las muestras como sigue:
SST = (G4 - G3) * 1 000/V
donde:
SST son los solidos suspendidos totales, en mg/L;
G3 es el peso del crisol con el disco a peso constante, en mg;
G4 es el peso del crisol con el disco y el residuo seco, en mg, y
V  es el volumen de muestra, en mL.
6.4 Calcular el contenido de sélidos suspendidos totales de las muestras como sigue:
SST = (G4 - G5) * 1 000/V
donde:
SST son los solidos suspendidos totales, en mg/L;
G5 es el peso del crisol con el residuo, después de la calcinacién, en mg;
V  es el volumen de muestra, en mL.
6.5 Calcular el contenido de sales disueltas totales de las muestras como sigue:
SDT =ST-SST
donde:
SDT son las sales disueltas totales, en mg/L
ST son los solidos totales, en mg/L
SST son los solidos suspendidos totales, en mg/L
6.6 Reportar los valores obtenidos de la muestra control junto con los resultados del andlisis.
6.7 Reportar los resultados, en mg/L.
7. Interferencias

7.1 La heterogeneidad de la muestra que contiene una o mas de dos fases puede provocar errores
durante el muestreo en campo y en la toma de alicuotas de la misma para la determinacion de sélidos.
Se recomienda homogeneizar la muestra en lo posible antes de tomar la alicuota.

7.2 Si parte de los sélidos de la muestra se adhieren a las paredes de los contenedores, ya sea en el
material de muestreo o en los utensilios de trabajo, considerar lo anterior en la evaluacion y en el reporte
de resultados.

7.3 La temperatura a la cual el residuo se seca, tiene un efecto muy importante sobre los resultados,
ya que pueden ocurrir pérdidas en el peso de la materia organica presente durante la etapa de secado y/o
el desprendimiento de gases por descomposicién quimica y/o por la oxidacion del residuo, asi como por la
oclusion de agua.

7.4 El tipo de filtro, el tamafio del poro, el grosor del filtro, el tamafio de la particula y la cantidad de
material depositado en el filtro son los principales factores que afectan la separacion de los sélidos
suspendidos y las sales disueltas.

7.5 Los resultados para las muestras con alto contenido de grasas y aceites son cuestionables debido
a la dificultad de secado a peso constante en un tiempo razonable.




