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TRABAJOS ORIGINALES' DE LA FACULTAD 

DEPARTAMENTO DE BROMATOLOGIA, TOXICOLOGIA y ANALISIS 
QUIMICO DE LA FACULTAD DE FARMACIA DE LA 

UNIVERSIDAD DE GRANADA 

"METODO ABREVIADO DE DETERMINACION DE NITRATOS 
EN AGUAS ACIDO CROMOTROPICO" 

F. BoscH SERRAT, P. LOPEz FERNANDEZ y M. MARTOS PADILLA 

RESUMEN 

El método espectrofotométrico que se propone para la determinación 
denitratos con ácido cromotrópíco, es menos selectivo que la mayoría de 
los métodos "standard" actualmente utilizados, pero puede ofrecer la ven­

taja de una mayor sencíllez y suficiente l'eproducibílídad, exactitud y 
sensibilidad para la determinación del Ión nitrato en aguas naturales en 

muchas ocasiones. 

RÉSUMÉ 

Le méthode spectrophotométrique proposé pour la détermination de 

nitrates a acide cromotl'opique, il est moins séléctíf que la majorité des 
méthodes "standard" actuellement utilísés, mais il peut offrir l'avantage 
d'une plus facile réalisation et suffísante reproductivité exactitude et sen­

sibílíté pour la détermination de l'íon nitrate dans eaux naturelles en plu­
sieurs occasions. 

SUMMARY 

A spectroprotometric method for the determination of nitrate ion in 
natural water, with ·chromotropic acid, is proposed. It is less selective than 
most of the Standard method, but can offer the advantage of a greater 
slmpUcity, and enough reproducibílity, precision and sensibílíty in 'a lot of 
ocassions. 

INTRODUCCION 

La pre se ncia . de l ión nitra to e n  a gua s na tura le s  e s  conside ra da 
norma l, a dife re ncia de otros compue stos de nitróge no como e l  ión 
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nitrito y a monía co que se define n como compone nte s a norma le s  por 
la ma yoría de la s le gisla cione s vigente s. Por otra pa rte , sólo con­
centr a cione s supe riore s a 30 mgjlitro (1) de ión nitra to en a gua s, 
son conside ra da s  como pe rjudícia le s  pa ra e l  se r huma no, e s pe cia l­
me nte el niño, por la me ta he moglobine mia que produce , previ a re­
ducción de l NO a- a N 02- e n  e l  a pa ra to dige stivo. 

Es obvio por lo ta nto, que de sde e l  punto de vista ana lítico de 
la pota bilida d de la s a gua s inte re sa ma yorment e la de te rmina ción 
exa cta de cantida de s re la tiva me nte e l ev a da s de ión nitra to, y con 
la ma yor pre cisión e s pe cia lme nte pa ra va lore s próximos a los lími­
te s seña la dos por la s norma s-e s ta ble cida s. 

Los métodos e s pe ctrofotométricos :y pote nciométricos son los 
más utíliza dos en la a - ctua lida d. Entre los prime ros de sta can los que 
utilizan e l  ácido cromotrópico, ha biéndose propue sto dive rsa s téc­

nica s con e s te rea ctivo (2) (3) (4) , e n  la s que P. W. We st y cola ­
bora dore s ha cen un e s tudio muy e x te nso de la rea cción de l ácido 

cromotrópico y e l  ión nitra to, e n  me dio fue rte me nte sulfúrico, lle ­
gando a la propue sta de un método sensible y e x a cto, pe ro que sigue 
la le y de Be e r e n tre límite s no muy a mplios y requie r-e e l  uso de 
rea ctivos comple menta rios pa ra la e l imina ción de inte rfe renci a s, 
concre ta mente disolucione s de sulfito- urea y de Sb (III) . La bonda d 
de e s te método lo de mue stra ,el que ha ya sido a ce pta do como méto­
do "standa rd" (5) . 

La fina lida d de e s te tra ba jo e r a conse guir una técnica más rá­
pida y se ncilla , y a unque e l lo ha sido logra do, como podrá compro­
ba rse e s  e n  de trimento de la se le ctivida d de l método, si bien la téc­

nica pue de se r a plica da e n  aque llos ca sos que lue go se rán expue s­
tos en nue stra discusión. 

PARTE EXPERIMENTAL 

En los ens a yos prevías utilizando ácido sulfúrico concentr a do 

y ninguna forma de -e n fria miento, la re producibilida d  fue pésima , 
por lo que se optó en e m plea r sie mpre un ba ño de a gua , a te mpera ­

tura a mbiente , pa ra a bsorbe r e l  ca lor de sprendido a l  a diciona r e l  

ácido sulfúrico. 

1. Ensa yos con ácido sulfúrico conc. (D=1,84) 
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1. 1. Rea ctivos. 

Disolución pa trón de ión nitra to de 100 ppm. 
" de ácido cromotrópico, sa l disódica , a l  0, 5% e n  áci-

do sulfúrico 10 N. 

Disolución de ácido cromotrópico, sa l disódica , a l  2% e n  ácido 
sul fúrico 10 N. 

Acido sulfúrico conc. (D= 1, 84) . 

1. 2. Técnica 

Se pre pa ra una e s ca la de 10 a IOn ppm de ión nitra to, se com­
ple ta a 2 mI con a gua , a continua ción se a gre ga 0, 5 mI de la diso­
lución de cromotrópÍco y de spués ácido sulfúrico conce ntra do gota 

a gota , a gita ndo y e n fria ndo simultánea me nte sume rgie ndo e l  tubo 
e n  un ba ño de a gua a 10-20°C. De spués se introduce n todos los tu­
bos e n  un ba ño de a gua a e b ullición die z minutos. Fina lme nte se 

enfría y se le e la a bsorba ncia a 3·70-380-390 y 400 nm. 

1. 3. Re sulta dos 

1. 3. l. Con 2 mI de ácido sulfúrico conc y ácido cromotrópico a l 
0, 5%. 

nm 10 25 50 75 100 

370 0, 08 0, 17 0,35 0, 58 1, 00 
380 0, 075 0, 16 0, 32 0, 56 1, 10 
390 0,075 0, 15 0, 31 0, 56 1, 10 
400 0, 07 0,15 0, 29 0,54 1, 10 

I. 3. 2. Con 4 mI de ácído sulfúrico conc y ácido cromotrópico a l  
0, 5% 

nm 10 25 50 75 100 

370 0, 15 0, 38 0, 70 0, 94 1, 20 
380 0, 15 0, 39 0, 70 1, 04 1, 30 
390 0, 16 0, 40 0, 70 1, 10 1, 30 
400 0,15 0, 39 0,74 1,2 0 1, 30 
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I. 3. 3. Con 6 ml de ácido sulfúrico conc y ácido cromotrópico a l  
0,5% 

nm 10 25 50 75 100 
--

37O 0,11 '0,28 0,50 0,74 0,80 
380 0,09 0,25 0,48 0,72 0,80 
390 0,09 0,2'6 0,50 0,73 0,83 
400 0,09 0,26 0,50 0,74 0,83 

I. 3. 4. Con 8 mI de ácido sulfúrico conc y ácido cromotrópico a l  
0, 5% 

nm 10 25 50 75 100 

370 0,11 0,28 0,38 0,46 
380 0,08 0,24 0,34 0,43 
390 0,08 0,24 0,34 0,44 
400 0,09 0,25 0,35 0,45 

I. 3. 5. Con 2 mol de ácido sulfúrico conc. y ácido cromo trópico a l  
2% . 

nm 10 • 25 50 75 IOn 

370 0,14 0,39 0,52 0,76 0,88 
380 0,14 0,40 0,54 0,82 1,00 
390 0,14 0,40 ,0,54 0,82 1,00 
400 0,14 0,39 0,51 0,76 0,94 

I. 3� 6 ; Con 4 ml de ácido sulfúricq conc. y ácido cromotrópico a l 
2%. 

·nm 10 25 50 75 100 

370 0,16 0,36 0,6 4 0,82 0,98 
380 0,17 0,38 0,6 8 0,88 1,10 
390 0,18 0,40 0,72 0, 96 1,20 

.400 0,18 0,40 0,70 0,9,0 1,10 
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I. 3. 7. Con 6 mI de ácido sulfúrico conc. y ácido cromotrópico a l  
2% . 

nm 10 25 50 75 100 

370 0,08 0,22 0,45 '0,52 0,6 0 

380 0,0 7 0,19 0,45 0,52 0,6 2 

390 .0,07 0,18 0,42 0,47 0,57 

400 0,07 0,18 0,42 0,45 0,54 

I. 3. 8. Con 8 mI de ácido sulfúrico conc. y ácido cromotrópico a l  
2% . 

nm 10 25 50 75 100 

370 0,03 0,17 .0,33 0,46 0,52 

380 0,02 0,14 0,29 0,38 0,43 

390 0,02 0,10 0,22 0,34 0,38 

400 0,02 0,10 " 0,19 0,34 0,36 

n. Ensa yos con ácido sulfúrico 27,5 N. 

n. 1. Rea ctivos 

Disolución pa trón de ión nitra to de 100 ppm. 

" de ácido cromotrópico , sa l disódica , a l  .0,5% e n  ácido 
sulfúrico 10 N. 

Disolución de ácido cromotrópico, sa l disódica , a l  2% en ácido 
sulfúrico 10 N. 

Disolución de ácido sulfúrico 27,5 N . Se pre pa ra a proxima da ­
me nte a gre ga ndo a 1 vol. de a gua , 2 vol. de ácido sulfúrico de D= 1,84. 

n. 2. Técnica .- La misma que figura e n  e l  a pa rta do I. 2 pe ro utili­
za do e x clusiva me nte 5 mI de ácido sulfúrico 27,5, N. 
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n. 3. Re sulta dos 

n. 3. 1. Con la disolución de ácido cromotrópico a l  0,5% . 

nm 10 25 50 75 

370 0,03 0,07 0, 12 0,29 
380 0,04 0,07 0,11 0,26 
390 0,03 0,07 0,11 0,26 
400 0,03 0,06 0,11 0,26 

n. 3. 2. Con la disolución de ácido cromotrópico a l  2% . 

nm 10 25 50 75> 

370 0,08 0,18 0,38 0,55 
380 0,08 0,18 0,38 0,55 
390 0,08 0,18 0,37 0,54 
40 0,07 0,17 0,36 0,52 

100 ppm 

0,44 
0,44 
0,46 
0,48 

100 ppm 

0,70 
0,71 
0 , 70 
0,6 8 

nI. Ensa yos de se le cción de la conce ntra ción óptima de ácido sulfú­
rico. 

nI. 1. Rea ctiv.os 

Disolución pa trón de ión nitra to de 10 0 ppm. 
" de ácido cromotrópico, sa l disódica , a l  4% e n  ácido sul-

fúrico 10 N. 
Disolucione s de ácido sulfúrico 10 N - 15 N - 20 N - 23 N - 24 N-

25,5 N-- 27,5 N - 28,5 N - 30 ,5 N. 

nI. 2. Técnica .- La misma que e n  los a pa rta dos, 1. 2. y n. 2. , utili­
. za ndo e n  todos los e n sa yos 5 mI de la disolución re spe ctiva de 

ácido sulfúrico y ácido cromotrópico a l  4% . 

nI. 3. Re sulta dos. 

In. 3. 1. Con ácido sulfúrico 10 N. No da colora ción ningún tubo 

nI. 3. 2. Con ácido sulfúrico 15 N. No da colora ción ningún tubo 
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II!. 3. 3. Con ácido sulfúrico 20 N. No da colora ción ningún tubo 

II!. 3. 4. Con ácido sulfúrico 23 N. 

nm 10 25 50 75 100 ppm 

370 ° 0, 02 0, 02 0, 06 0, 10 
380 0, 01 0, 03 0, 04 0, 0 7  0, 10 

390 0, 01 0, 03 0, 05 0, 07 0 ,1 1 
400 0, 01 0, 0 3  0, 04 0, 07 0, 10 

III. 3. 5. Con ácido sulfúrico 24 N. 

nm 10 25 50 75 100 ppm 

370 0, 02 0, 06 0, 12 0, 19 0, 21 

380 0, 04 0, 08 0, 12 0 ,1 9 0, 22 

390 0, 04 0, 08 0, 12 0, 19 0 , 22 

400 0, 02 0, 06 0, 12 0, 18 0,20 

III. 3. 6 . Con ácido sulfúrico 25, 5 N. 

nm 10 25 50 75 100 ppm 

370 0, 05 0, 12 0, 19 0, 29 0, 30 

380 0, 05 0, 11 0, 19 0, 29 0, 30 

390 0, 05 0, 11 0, 19 0, 29 0 ,3 0 

400 0, 05 0, 10  0, 17 0, 27 0, 28 

In. 3. 7. Con ácido sulfúrico 27, 5 N. 

nm 10 25 50 75 100 ppm 

370 0, 08 0, 19 0, 40 0, 58 0, 6 6  

380 0, 09 0, 20 0, 42 0, 6 0  0, 72 

390 0, 09 0, 20 0, 42 0, 6 1  0,74 

400 0, 09 0, 20 0, 42 0, 58 0, 6 9  



108 ARS PHARMACEUTICA 

IIl. 3. 8. Con ácido sulfúrico 28,5 N. 

nm 10 25 50 75 100 ppm 

370 0,10 0,23 0,46 0,63 0,74 

380 0,10 0,24 0,48 0,68 0,82 

390 0,10 0,25 0,49 0,70 0,84 

400 0,10 0,24 0,46 0,66 0,78 

IlI. 3. 9. Con ácido sulfúrico 30,5 N. 

nm 10 25 50 75 100 ppm 

370 0,12 0;29 0,51 3 0,691 0,78 

380 0,13 0,31 0,58 0,78 0,92 

390 0,13 0,31 0,58 0,80 0,96 

400 0,13 0,31 0,56 0,75 0,89 

IV. METODO DEFINITIVO 

IV. 1. REACTIVOS 

Disolución de N 0 3- de 100 ppm. 
" . de sa l disódica del ácido cromotrópico a l  4% en H2SO, 

10 N. 

Disolución de ácido sulfúrico 28-28,5 N . Se prepa ra a grega ndo 
a 3 volúmenes de a gua 7 volúmenes de ácido sulfúrico de densida d 
1,84. 

IV. 2. TECNICA.-Coloc a r 0,1 -0,2- 0,4 - 0,6 - 0,8 -1,0 -1,2 -1,4 -1,6 mI 
de la disolución pa trón le N 0 3- ,en sendos tubos de ensa yo, y 2 mI 
del problema en otro tubo, completa r a 2 mI con a gua destila da , 
después a grega r 0,5 mI de la disolución de cromotrópico y fina lmen­
te gotá' a gota y enfria ndo simultánea mente en un ba ño de a gua 

a 10-20°C 5 mI de la de ácido sulfúrico. Ca lenta r  en ba ño de a gua 
a ' ebullición dura nte 10 minutos, después enfria r y medir la a bsor­

ba ncia a 390 nm. 
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IV. 3. REPRODUCIBILIDAD a 390 nm 

10 ppm 25 ppm 30 ppm 75 ppm 100 ppm 
---- --- ---- ----

1. 0 e n sa y o 0,09 0,21 0,41 0,61 0,76 

2.° 
" 0,09 0,22 0,42 0,62 0,77 

3.° 
" 0,08 0,23 0,43 0,63 0,78 

4.
0 " 0,08 0,20 0,40 0,59 0,75 

5.° 
" 0)0 0,23 0,41 0,60 0,75 

IV. 4. COMPORTAMIENTO FRENTE A LA LEY BEER a 380 nm. 

1 

0'2 

20 40 60 80 1.00 
ppm de NO; 

109 
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IV. 5. ENSAYOS DE POSIBLES INTERFERENCIAS a 390 nm 

Todos los ensañas se realizaron con 50 ppm de NO z- (0,49 de 
absorbancia). 

CONCENTRACION 
ION MOLAR ABSORBANCIA 

Na+ 0,05 0,48 
" 0,005 0,48 

K- 0,05 0,48 
" 0,005 0,49 

Mg2+ 0,05 0,52 
" 0,005 0,49 

Ca2+ 0,010 0,50 
" 0,001 0,50 

Cl- 0,05 0,26 
" 0,005 0,37 
" 0,0005 0,49 

S042- 0,02'5 0,49 
" 0,0025 0,48 

D IS C US I O N  

Es evidente que las técnicas de determinación directas del i6n 
nitrato espectrofotométricamente dependen fundamentalmente de la 
capacidad de formación de nitroderivados coloreados (brucina, ácido 
cromotrópico ... ), es por ello evidente que la concentración de ácido 
sulfúrico jugará un papel decisivo en la cuantitividad de la reacción. 

Hemos observado por otra parte,
' 

en el caso del ácido cromotró­
pico, que para obtener valores que sigan la ley de Beer, se hace 
necesario evitar que el valor se origine al agregar el ácido sulfúrico, 
el desarrollo posterior del color depende, en parte, al calentar en 
baño de agua a ebullición, del color inicialmente adquirido. 

Se hace por ello necesario el empleo de una disolución de ácido 
sulfúrico que pueda mantener una concentración de NO z + suficien­
temente apr·eciable para que la nitración del ácido cromotrópico sea 
considerable y al mismo tiempo que no sea tan alta que produzca 
coloración anticipada al agregarlo a la disolución que contiene ya 
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el ión nitrato y ácido cromotrópico, colaborando para ello con un 
enfriamiento, mediante agua a lO-20°C, para contrarrestar la exo­

termia de la reacción. Todo ello puede conseguirse con un ácido sul­
fúrico de concentración 28-29 N. 

Los resultados obtenidos con la técnica que se propone permiten 

deducir que la reproducibilidad es buena, que la ley de Beer se 

sigue hasta valores de 60-JO ppm, lo cual no representa un inconve­

niente, puesto que cifras más elevadas son muy poco frecuentes en 
agua naturales. 

La sensibilidad del método es sólo ligeramente inferior a la del 
método de WES T, éste registra un valor de 0,35 de absorbancia para 
la máxima. cJofl'wentra:ción, 20 ppm, de la escala propuesta en su mé­
todo (4), mientras que en la técnica propuesta por nosotros la ab­
sorbancia correspondiente a esta misma concentración es de 0,20-0,19. 

El mayor inconveniente de la técnica qtie proponemos radica en 
la interferencia del ión cloruro a concentraciones superiores a 0,0005 
M (20 mg,/litro), concentraciones del orden de 200 mg,flitro dismi­
nuyen un 25 por ciento la ahsorbancia. 

Es obvio por tanto que la técnicas, por nosotros seJ.eccionada, no 
puede desplazar al método de WES T y a otros de su calidad, pero 
puede ser especialmente útil en aquellos casos en que pr, evia deter­
minación de la conc'entración de ión cloruro éste haya resultado por 
debajo de los límites de interf.erencia. 
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