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Presentacion

La agroindustria de la palma de aceite en Colombia esta altamente comprometida con la aplicaciéon de las
mejores préacticas de sostenibilidad y el gremio palmicultor promueve, de distintas maneras, la implementacién
de medidas que aseguran altos estandares de cuidado con el ambiente y los recursos naturales. Como parte
de este esfuerzo, Cenipalma ha desarrollado una serie de investigaciones y recomendaciones encaminadas a
aumentar la eficiencia de los procesos en plantas de beneficio, asi como, controlar posibles impactos.

La composicion quimica del agua suele verse alterada durante su aprovechamiento en actividades pro-
ductivas como la agricultura, la industria, la ganaderia o en su uso doméstico. Como consecuencia, se producen
corrientes adicionadas a los cuerpos de agua naturales con elementos y sustancias con caracteristicas fisicas
y quimicas de distinta naturaleza. Por lo general, las aguas subterréneas, superficiales y crudas, no contienen
niveles importantes de materia orgénica, metales pesados u otros compuestos catalogados como nocivos para
el ambiente. En contraste, las aguas residuales generadas en los procesos agricolas e industriales pueden incluir
contenidos significativos de materia organica, agroquimicos, tensoactivos, fenoles, pesticidas, metales pesados,
colorantes, aceites y grasas, entre otros, que, si no se controlan de manera adecuada, pueden ocasionar la degra-
dacién de la calidad del agua, con efectos negativos sobre la flora y la fauna que habita en ecosistemas acuaticos
receptores, y representar un potencial riesgo para la salud humana.

El presente manual de laboratorio tiene como objetivo ser una guia para la caracterizacién, seguimiento y
control de variables fisicoquimicas tanto en aguas tratadas para uso en caldera, como en afluentes y efluentes
de los sistemas de tratamiento de las aguas residuales generadas durante el procesamiento de los racimos de
fruta fresca, en las plantas de beneficio de aceite de palma. Esté dirigido a los ingenieros y técnicos de los labora-
torios para cumplir las especificidades de los procesos en planta, identificar las variables de calidad de las aguas
residuales y acatar la normatividad vigente del Ministerio de Ambiente y Desarrollo Sostenible de Colombia.

Alexandre Patrick Cooman
Director General de Cenipalma







WiPJE]11@ Definiciones y conceptos
generales de calidad,
factor de concentracion

y de dilueion, y poreentaje
de remocion

El presente capitulo contiene un listado de términos y definiciones técnicas de los principales conceptos a
considerar en este manual. Algunos aplican para el desarrollo analitico o instrumental de los pardametros de
calidad del agua, mientras que otros son de uso frecuente y pueden encontrarse en diferentes manuales y/o
textos de tematicas similares. De manera conjunta, se destacan algunas consideraciones relacionadas con el
control y el tratamiento de datos en los laboratorios, al igual que el manejo y la confiabilidad de los resultados
obtenidos. Ademas, se aborda el paso a paso para la determinacién de los factores de concentracién y de
dilucién de muestras de agua para analisis en laboratorio, junto con los calculos necesarios para la estimacién
del porcentaje de remocion de compuestos de interés, en sistemas de tratamiento de aguas.
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1.1. Definiciones y conceptos generales
de calidad

Afluente: cuerpo de agua que ingresa a un proceso o
sistema de tratamiento.

Analito: elemento, compuesto o componente que se
analiza o requiere ser determinado por medio de una
metodologia de laboratorio.

Analista de laboratorio: profesional, tecnélogo o téc-
nico idéneo con conocimientos en el campo de la
quimica o carreras afines, con capacidad demostra-
da para realizar anélisis de laboratorio. Estara bajo la
responsabilidad del lider técnico del laboratorio, del
responsable de andlisis (responsable fisicoquimico)
y del responsable de calidad.

Aseguramiento de la calidad: procedimientos de la-
boratorio que describen las medidas utilizadas para
generar datos con precisién y sesgo conocidos. Al
implementar procedimientos que garantizan la mi-
nimizacién de las fuentes de error, como la conta-
minacioén, los efectos de matriz, errores aleatorios
instrumentales y humanos, fluctuaciones de la sen-
sibilidad instrumental, discrepancias en los estanda-
res analiticos y el sesgo, actan como un mecanismo
para reducir los errores analiticos y permiten la ge-
neracién de datos de alta calidad con la mejor preci-
sién y exactitud posibles.

Blanco de reactivos (blanco del método): consiste en
agua reactiva (destilada ultrapura) y todos los reac-
tivos (incluidos los conservantes), que normalmente
estan en contacto con una muestra durante el proce-
dimiento analitico. Se usa para determinar si los reac-
tivos y los pasos analiticos preparativos, contribuyen
a la incertidumbre de la medicién. Como minimo, se
debe incluir uno en cada conjunto de muestras a ser
analizado (lote).

Coeficiente de confianza: probabilidad (%) de que una
medida se encuentre dentro del intervalo de con-
fianza (entre los limites establecidos).

Control de calidad: conjunto de medidas utilizadas du-
rante el desarrollo de un método analitico, para garan-
tizar que el proceso esta dentro de los parametros de
control especificados en la metodologia.

Control de calidad analitica: conjunto de controles
utilizados durante el analisis de laboratorio para ga-
rantizar que la metodologia analitica empleada esté
dentro del control preciso del parametro en estudio,
incluidos el blanco de la metodologia, duplicados, es-
tandares de control y muestras fortificadas.

Desviacion estandar para una muestra: cuantifica qué
tan dispersos estén los valores numéricos obtenidos
de repetidas mediciones, de un mismo parametro,
realizadas a la misma muestra, con respecto a la
media aritmética. Se utiliza para evaluar la precision
de un método analitico.

z 2
2 (x - %)
S= =
n-1
En donde:
s: desviacion estandar muestral (o desviacion tipica
muestral).

x.= valor del dato i.
X media aritmética del conjunto de datos.
n: nimero de datos.

Duplicado de muestra y de eampo: para una muestra
destinada a ser analizada en laboratorio, dos es el
numero minimo de réplicas (repeticiones) que se
consideran necesarias en la determinacion de un
analito de interés. Las muestras tomadas al mismo
tiempo, desde una ubicacion geogréfica o punto de
muestreo, reciben el nombre de duplicado de campo.

Efluente: cuerpo de agua que sale de un proceso o
sistema de tratamiento.

Estandar de laboratorio: se trata de una solucion o
de un sélido, generalmente certificados por un orga-
nismo externo, que pueden ser utilizados para medir
el sesgo en un procedimiento analitico. Para ciertos
constituyentes y matrices, se hace uso de estanda-
res de proveedores como el Instituto Nacional de
Estandares y Tecnologia (NIST, por su sigla en in-
glés) u otras fuentes trazables nacionales o interna-
cionales (materiales de referencia estdndar), cuando
estén disponibles.

Estandar de verificacion de la calibracion: utilizado
para determinar la precisién de un instrumento en-
tre recalibraciones. Dichas recalibraciones se hacen
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CAPITULO 1. Definiciones y conceptos generales de calidad, factor de concentracion y de dilucion, y porcentaje

necesarias al realizar mantenimientos preventivos y/o
correctivos en equipos o instrumentos de laboratorio.

Estandar interno: compuesto puro agregado a un ex-
tracto de muestra justo antes del anélisis instrumen-
tal, para permitir la correccién en las eficiencias.

Estandarizacion de métodos analiticos de laboratorio:
confirmacién mediante examen, analisis y provisién
de evidencia objetiva de que un método analitico
cumple con los requisitos especificos para un pro-
poésito particular en un laboratorio. Se utiliza para
demostrar que los procedimientos realizados son
adecuados para su propdsito.

Evaluacion de la calidad: procedimiento para deter-
minar la calidad de las mediciones de un laborato-
rio, a través de datos de medidas de control internas
y externas.

Fortificacion o adicionado de muestra: se logra al agre-
gar una cantidad conocida del analito de interés a una
muestra o blanco del método, con el fin de aumentar
la concentracion de este en estudio. El procedimiento
se realiza generalmente con el propésito de comparar
el resultado del analisis en la muestra no fortificada,
y estimar el porcentaje de recuperacion o los efectos
de la matriz en el andlisis, para evaluar la precisién de
la metodologia. El porcentaje de recuperacién calcu-
lable a partir de la siguiente ecuacién se considera
aceptable si se encuentra en el rango definido entre
95-105 %.

CAM,, - CA
CA,,

% Recuperacion = x 100

En donde:

CAM : concentracion del analito medido en la
muestra adicionada.

CA: concentracion del analito medido en la muestra
no adicionada.

CA_; concentracion del analito adicionado (se debe
tener en cuenta la concentraciéon final del analito
adicionado a la muestra, mas aun cuando se diluye a
un volumen determinado).

Garantia de calidad: plan definitivo para operaciones de
laboratorio, que especifica las medidas utilizadas para
producir datos con precisién y sesgo conocidos.

Instructivos para el manejo de equipos de laborato-
rio: documentacion que describe el funcionamiento
de cada instrumento, las consideraciones a tener
en cuenta para su adecuado uso, la verificacion de
la calibracién y otros aspectos fundamentales para
su buen manejo cuando se opera para el anélisis
de diferentes pardmetros fisicoquimicos, en cada
método de analisis. Este instructivo debe estar dis-
ponible para consulta en el laboratorio y debe ser
conservado intacto y actualizado cuando se consi-
dere necesario.

Intervalo de aplicacion del método: rango de concen-
tracién del método que incluye la mayor dilucién
permitida de la muestra. En general, las diluciones
de hasta 100 veces son aceptables a menos que el
método no lo permita.

Intervalo de confianza: conjunto de valores posibles,
dentro de los cuales el valor verdadero se encuentra
con un nivel de probabilidad determinado.

Intervalo de trabajo o de lectura directa: intervalo de
concentracién en donde el método en cuestion pue-
de ser aplicado sin ninguna dilucién a la muestra.
Debe estar contenido dentro del rango lineal.

Intervalo lineal: rango de concentraciones de analito
para el cual el método produce resultados propor-
cionales a él.

Intervalo o rango de leetura: corresponde al intervalo
de concentraciones de un analito especifico para el
cual se ha estandarizado un método analitico de
laboratorio.

Limite de confianza: uno de los valores limite que de-
fine el intervalo de confianza en un método analitico
determinado.

Linealidad: hace referencia a la relacion entre la con-
centraciéon y la sefal producida por el instrumento, y
debe verificarse en el laboratorio para cumplir con el
intervalo lineal y el tipo de linealidad informados en
la literatura del método.

Manuales de laboratorio o instructivos de ensayo:
documentos que describen los métodos analiticos
utilizados en un laboratorio con suficiente deta-
lle para que un analista competente, que no esté
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familiarizado con un método en particular, pueda
realizar pruebas de manera confiable y logre obte-
ner resultados aceptables.

Media (X): promedio aritmético (total de las medi-
ciones, dividida por el nUmero de elementos que se
suman) de un conjunto de datos.

Mediana: valor medio (recuento impar) o media de los
dos valores medios (recuento par) de un conjunto
de datos.

Molaridad-M (mol-L"): medida utilizada generalmen-
te para presentar la concentracion de soluciones
acuosas de titulantes. Se define también como la
cantidad de moles de una sustancia presente en los
litros de una solucién. Se representa con la letra “M”
y esta dada por la ecuacion:

mol

L

Molaridad =

En donde:

mol: moles del soluto.
L: volumen de la solucion en L.

Muestras compuestas: combinaciéon de muestras
simples o puntuales tomadas del mismo lugar o
punto de muestreo, durante un periodo de tiempo
determinado. Las muestras compuestas proporcio-
nan una muestra méas representativa para sustratos
heterogéneos, en los que la concentracién de un
determinado analito puede variar en un intervalo de
tiempo breve. Las muestras compuestas se utilizan
para observar concentraciones medias de determi-
nados analitos. Ademas, se utilizan para calcular las
cargas respectivas. El volumen de cada muestra in-
dividual que constituird la muestra compuesta sera
proporcional a la tasa de descarga en el momento
del muestreo.

NIST: Instituto Nacional de Estandares y Tecnologia-
Agencia de la Administracién de Tecnologia del
Departamento de Comercio de los Estados Unidos

Nivel o limite de deteccion del instrumento (IDL, por
su sigla en inglés): se define como la concentracioén
de constituyentes que produce una sefal mayor a
cinco veces la relacién sedal: ruido del instrumento.

ELIDL es similar al nivel critico y al criterio de detec-
cién, que es 1,645 veces la s de los andlisis en blanco
de reactivos (donde s es la desviacion estédndar).

Nivel o limite de deteccion (MDL, por su sigla en
inglés): concentracién de constituyentes o analitos
que, cuando se procesan a través de todo un méto-
do, producen una sefial que tiene 99 % de proba-
bilidad de ser diferente al blanco de reactivos. Para
siete réplicas de una muestra, la media debe estar
3,14-s por encima del resultado del blanco de reac-
tivos (donde s es la desviacion estandar de las siete
réplicas). Se puede calcular el MDL a partir de me-
diciones repetitivas de muestras enriquecidas con
el analito de interés, en concentraciones de mas
de una a cinco veces el MDL estimado. Este sera
mas grande que el Nivel inferior de deteccién (LLD,
por su sigla en inglés), debido a que, generalmente,
se usan siete o menos réplicas. Adicionalmente, el
MDL variaré con la matriz de analisis.

Nivel de informe (RL, por su sigla en inglés): nivel de
concentracion mas bajo, posiblemente cuantificado
dentro del rango operacional de un método anali-
tico que se considera lo suficientemente confiable,
y por lo tanto, apropiado para ser reportado por el
laboratorio. Los RL pueden establecerse por man-
dato reglamentario o especificaciones del cliente, o
elegirse arbitrariamente en funcién de un nivel pre-
ferido de confiabilidad aceptable.

Nivel o limite inferior de deteccion (LLD, por su sigla en
inglés), también llamado nivel o limite de deteccidn
(LOD, por su sigla en inglés): concentracién de cons-
tituyentes en el agua grado reactivo (agua destilada
ultrapura), que produzca una sefial 2:(1,645)-s por
encima de la media de los anélisis del blanco del
método (donde s es la desviacién estdndar de siete
réplicas realizadas para determinar el LLD).

Nivel o limite de cuantificacion (LOQ, por su sigla en
inglés) o nivel minimo cuantificable (MQL, por su si-
gla en inglés): concentracién de analito que produ-
ce una sefal suficientemente mas fuerte que la del
blanco de reactivos del método, de modo que pue-
de detectarse con un nivel especifico de confianza
durante las operaciones de rutina en el laboratorio.
Normalmente, dicha sefial es de 10-s por encima de
la que presenta el blanco de reactivos del método
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CAPITULO 1. Definiciones y conceptos generales de calidad, factor de concentracion y de dilucion, y porcentaje

(donde s es la desviacion estandar de siete a 10 répli-
cas),y debe tener una precision y un sesgo definidos
en ese nivel.

Normalidad-N (mEg-L"): medida utilizada general-
mente para mostrar la concentracién de soluciones
acuosas de titulantes. Se define también, como la re-
lacion entre el nUmero de gramos-equivalentes de
una sustancia presente en los litros de una solucién.
Se representa con la letra N y estd dada por la si-
guiente ecuacion:

N° Eq - gramos soluto

L

Normalidad =

En donde:

N° Eq - gramos soluto: nUmero de equivalentes del
soluto.
V: volumen de la solucion en L.

Partes por millon (ppm): medida de concentracion,
que determina la cantidad de unidades que existen
de una sustancia por cada millén de unidades del
conjunto. Frecuentemente se expresa como miligra-
mos de la sustancia contenida en un litro de solu-
cién (mg-L™") para analitos en medio acuoso, o en un
kilogramo (mg-kg™") para analitos en medios sélidos.

Patron de medicion: es aquel material de referencia,
medida materializada, instrumento o sistema de
medicién, cuyo propdsito es definir, realizar, conser-
var o reproducir una unidad o uno o mas valores de
una magnitud, que puedan ser vistos como valores
de referencia.

Patron de referencia: patron primario, preferiblemen-
te de la més alta calidad metrolégica disponible con
certificacion NIST trazable, empleado en la estan-
darizacién de metodologias de laboratorio por sus
niveles éptimos de pureza.

Patron de trabajo: material que se implementa de ma-
nera rutinaria en los anélisis de laboratorio. Se utiliza
para el ajuste o control de medidas de los pardmetros
en andlisis. Puede adquirirse en concentraciones pre-
establecidas, o prepararse a partir de patrones prima-
rios o de referencia.

Patrdn primario: material de referencia certificado que
es ampliamente reconocido como un patrén, con las

mas altas cualidades metroldgicas, y cuyo valor es
aceptado sin referencia a otros patrones de la misma
magnitud. Es trazable (NIST).

Pruebas de aptitud interlaboratorio certificadas (prue-
bas nacionales): algunos entes gubernamentales su-
ministran muestras de comparacién de laboratorio,
que contienen uno o més constituyentes en diversas
matrices. Para el caso de Colombia, el Organismo
Nacional de Acreditaciéon de Colombia, ONAC, y el
Instituto de Hidrologia, Meteorologia y Estudios Am-
bientales, IDEAM, son algunos de los proveedores de
este tipo de servicios. Las pruebas se realizan de ma-
nera anual o semestral, en laboratorios que buscan
acreditarse bajo alguna norma de interés especifico
(p. €j., Norma ISO IEC 17025: Evaluacién de la con-
formidad. Requisitos generales para la competencia
de los laboratorios de ensayo y de calibracién), pero
pueden ser de gran ayuda para conocer variables
como la precision en las mediciones y la certeza de
los resultados reportados, a partir del comparativo
nacional entre los laboratorios participantes.

Pruebas interlaboratorio no certificadas: puede rea-
lizarse designando a un laboratorio para recolectar,
preservar, almacenar y distribuir una muestra repre-
sentativa de una matriz de andlisis de interés, y plan-
teando los analitos que deben ser determinados en
la misma. Esta prueba se hace con el objetivo de co-
nocer la proximidad entre las mediciones reportadas
por los diferentes laboratorios participantes, y el valor
establecido como verdadero.

Rango: diferencia entre los valores maximos y mini-
mos de un conjunto de datos.

Recuperacion: es la capacidad de un método o proce-
dimiento analitico para determinar cuantitativamente
la o las especies quimicas afadidas voluntariamen-
te en una muestra. Se expresa como un porcentaje.

Repetibilidad: atributo de precision (también llamada
variabilidad intrinseca de la medicién). Es la menor
cantidad de variacion que permanece en un sistema
de medicién, cuando la evaluacion es llevada a cabo
por un Unico analista, implementando un mismo ins-
trumento, en un periodo corto, y utilizando siempre
las mismas condiciones para el anélisis (instrumento,
reactivos, materiales e insumos).

[16]



Reproducibilidad: atributo de exactitud. Es la varia-
cién que permanece en un sistema de medicion, que
se produce al medir repetidamente una variable en
una muestra, permitiendo que varien uno o varios de
los siguientes elementos: el instrumento, los mMate-
riales, el analista, el laboratorio o el dia.

Sensibilidad: medida del factor de respuesta del
instrumento en funcién de la concentracién. Por lo
general, se mide como la pendiente de la curva de
calibracién. Como valor se puede reportar el valor
promedio de las curvas obtenidas en pruebas estan-
darizadas y medidas de muestra, indicando su des-
viacion estandar.

Sesgo: desviacion consistente de los valores medidos
con respecto al valor considerado como real, ocasio-
nado por errores sistematicos en el desarrollo de un
procedimiento de laboratorio.

Tara de balanza: tarea de laboratorio que consiste en
disponer un recipiente limpio y seco sobre el plato
de pesaje de una balanza analitica, y presionar el bo-
ton de la funcién “tara” en el instrumento, para que se
omita el peso de dicho recipiente al realizar el pesaje
de la materia en anélisis (muestra).

Tara de recipientes: proceso mediante el cual se
lleva a cabo el lavado, purgado (agua destilada ul-
trapura), secado (110 °C), enfriado (desecador) y
pesaje (balanza analitica), de un recipiente que va
a contener una muestra o una sustancia de inte-
rés (capsulas de porcelana, crisoles tipo Gooch,
etc.). Este término se menciona con frecuencia en
las metodologias destinadas a la determinacion de
pérdidas de humedad por evaporacion, y en la es-
pecificacién de los diferentes tipos de sélidos en
aguas, grasas, entre otros.

Trazabilidad metroldgica: propiedad de un resultado
de medida, mediante la cual, el resultado reportado
puede relacionarse con una referencia mediante una
cadena ininterrumpida y documentada de calibra-
ciones, cada una de las cuales, contribuye a la incer-
tidumbre de medida.

Verificacion de calibracion: es la verificacion de la ca-
libracién, realizada periédicamente de acuerdo con
un esténdar rastreable o bajo las instrucciones del
fabricante del instrumento, para confirmar que el
rendimiento del equipo no ha cambiado apreciable-
mente desde la calibracién inicial.

Uolumen de aforo: marca circular gravada con preci-
sién sobre el material de vidrio volumétrico, que indi-
ca el volumen especifico para el que fue disefiado el
elemento (balon aforado, generalmente clase Ay B,
probetas Ay B, entre otros).

Z-score: conocido también como puntuacién es-
tandar, permite establecer qué tan lejos se en-
cuentra un punto de datos de la media, indicando
a su vez, cuantas desviaciones estdndar tiene una
medicién con respecto a la media de un conjunto
de medidas.
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1.2. Precision y exactitud de una medida
en laboratorio

Precision:indica la reproducibilidad de los resultados.
Denota, ademas, el grado de acuerdo o desacuerdo
(concordancia) entre los valores independientes de
dos 0 mas medidas obtenidas en condiciones pres-
critas (de igual manera) para una misma muestra.
Se expresa usualmente como la desviacién estandar
(s). Para un nimero pequefio de medidas, la s esti-
mada o muestral se calcula mediante:

L (x - )_(]2

!

S= n-1

En donde:

x: (x, x,... x ) valores observados de los elementos
de la muestra.

x: valor medio de las observaciones (medidas).

n: nUmero de observaciones de la muestra.

Exactitud: indica la proximidad de la media de un
conjunto de datos, al valor de referencia considerado
como real. Se expresa en términos de error determi-
nado, y se calcula como:

experimental real

X

real

% Error determinado = x 100

En donde:

: valor medio obtenido en la determinacion.

experimental”

X valor de referencia real aceptado.

En este sentido, se establece que la precision y la
exactitud son variables independientes entre si. Por
ejemplo, un método puede ser impreciso, es decir,
que sus medidas sean bastante distintas, pero cuyo
valor medio se acerque sustancialmente al valor con-
siderado como real (Figura 12.1-c); por el contrario,
un método puede dar medidas muy proximas entre
si, pero a su vez, todas ellas estdn muy alejadas del
valor de medicion estimado como verdadero (Figu-
ra 12.1-b). Por lo general, la exactitud en un método
de laboratorio debe llevar consigo un buen grado de
precisién, pero no necesariamente al revés (debido a
errores sistematicos, principalmente).

Una forma sencilla y visual que permite distin-
guir la diferencia entre ambas propiedades se pre-
senta en la Figura 1.2.1, en donde a través de dianas
de tiro al blanco, se ilustra el comportamiento de
ambas caracteristicas en un experimento.

a) Impreciso e inexacto

b) Inexacto, pero preciso

c) Impreciso, pero exacto

d) Preciso y exacto

Figura 1.2.1. Dianas de tiro al blanco-exactitud
y precision
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En la Figura 1.2.1, el centro en color rojo representa
el valor considerado como verdadero en una medicién
en laboratorio (valor real), mientras los puntos azules
sefialan los impactos de las flechas en el tiro al blanco,
en este contexto, el valor determinado para la variable
de estudio por los analistas en el laboratorio.

1.3. Control y tratamiento
de datos

Como parte del sistema de aseguramiento y control
de la calidad propio de cada organizacion, se reco-
mienda dotar a los laboratorios de caracterizacién de
procesos, materias primas, subproductos y produc-
tos terminados, con sistemas de recopilacién y cen-
tralizacion de la informacion, facilmente aplicables,
mejorables, trazables y de simple implementacién
por todo el personal técnico y operativo del mismo.
Dichos sistemas pueden ser establecidos mediante
la implementacién de un conjunto de formatos y re-
gistros en linea, bitacoras, actas y demas documentos
que den soporte a las diferentes operaciones, toma de
decisiones, ingresos y egresos de equipos, reactivos e
insumos, registros de datos y resultados parciales o
finales de laboratorio. Esto es realmente Util para el
enriquecimiento documental y el control dentro de
la organizacion.

Los registros de los datos deben ser salvaguar-
dados de dafios y alteraciones, a través de mecanis-
mos que garanticen la transparencia de las medicio-
nes y de los resultados obtenidos. Por lo mismo, es
recomendable hacer uso de bases de datos digitales
y fisicas, que aseguren la calidad de los procesos y la
trazabilidad de la informacién en el laboratorio.

1.4. Resultados y confiabilidad

Los resultados establecidos por los analisis de labo-
ratorio deben generar la confianza suficiente para la
toma de decisiones y acciones de mejora, sobre los
sistemas de tratamiento de aguas que intervienen
en cualquiera de las operaciones del complejo de
produccién, incluyendo la tratada para calderas, los
efluentes de planta de beneficio y los de los siste-
mas de tratamiento de aguas residuales.

La confiabilidad en las mediciones a nivel de
laboratorio estéd sujeta a diferentes factores fisicos
(instalaciones fisicas y eléctricas), quimicos (reactivos
grado analitico, estdndares certificados y patrones de
referencia), instrumentales (estado de los equipos,
mantenimientos preventivos y/o correctivos y vida
Util de los mismos) y humanos (capacidad analitica,
experticia en la aplicacién y desarrollo de métodos de
laboratorio, conocimiento de los fundamentos quimi-
cos de las metodologias, manejo de los manuales, del
material volumétrico y de vidrio, de los instrumentos y
de los equipos de laboratorio).

El desarrollo de las habilidades del personal in-
volucrado en el &rea de calidad y laboratorio debe
estar sujeto a capacitacion, evaluacion y entrena-
miento constante, en las técnicas analiticas que se
requieren para dar soporte a las operaciones en los
procesos de produccién y a la calidad de los pro-
ductos finales.

1.5. Factor de dilucion, coneentracion
y porcentaje de remocidn

Como una préctica recurrente en los laboratorios de
anélisis de calidad del agua, la dilucién o la concen-
tracién de muestras acuosas, se realiza con el propo-
sito de establecer valores cuantificables de analitos
de interés alli presentes, a través de metodologias
analiticas con rangos especificos de trabajo. Asi, pos-
teriormente es posible determinar el valor real de la
concentracion a partir del factor de dilucion y/o con-
centracion utilizado. Para esto, se implementa ma-
terial volumétrico estandar clase A y agua destilada
ultrapura, que por sus propiedades quimicas, no al-
tera cuantitativamente la concentracion real de los
diferentes analitos en las muestras tratadas, al incluir
un blanco de reactivos en el anélisis de muchas de
estas variables.

Asi mismo, la determinacién del porcentaje de
remocion de contaminantes en aguas residuales sa-
neadas en sistemas de tratamiento, es importante
a la hora de conocer el funcionamiento de dichos
sistemas. Este porcentaje es un valor cualitativo de
la cantidad depurada de compuestos nocivos, y re-
gularmente es empleado para la toma de acciones
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de mejora, y para el control de los sistemas de tra-
tamiento de aguas residuales generadas a nivel do-
méstico o por varios sectores agroindustriales.

1.5.1. Dilucidn, factor de dilucion
y de concentracion de muestras

Con frecuencia, los analistas de laboratorio deben
diluir o concentrar la cantidad de un analito en un
volumen determinado de solucién acuosa. Esto con
el objetivo de realizar la cuantificaciéon del parametro
de interés, a través de un método desarrollado en un
rango determinado de medicién y establecido desde
la estandarizaciéon de la metodologia (limite inferior
y superior de cuantificacién), de manera tal que el
anélisis pueda ser llevado a cabo adecuadamente y
con una precision y exactitud especificas.

Las siguientes ecuaciones permiten calcular la
concentracion de una alicuota diluida o concentrada,
basandose en la concentracion de la original y en un
factor o constante fraccionaria adecuada. Es impor-
tante mencionar, que en este contexto, un factor es la
relacion entre el volumen final ajustado o de aforo,
y el original tomado como alicuota de muestra.

Factor de dilucién (FD) = Vororo

alicuota

alicuota

Fraccién de concentracién (FC) =

aforo

En donde:

V. icoore: COTEsponde al volumen de muestra, previa-
mente homogeneizada, tomado mediante un ele-
mento de medicidén volumétrico a saber: pipeta de
vidrio, automatica o transferpipeta, probeta, etc.

Vafm: hace referencia al volumen final al que se llevd
la dilucion de la muestra, implementando un baldn
volumétrico aforado de cierta denominacion (p. ej,

clase A) y agua destilada-desionizada, ultrapura.

NOTA 1: la concentraciéon de un analito de interés
en una muestra acuosa, debe ser llevada a cabo

mediante la evaporacion de la mayor cantidad de
agua presente, cuidando de que no se den pérdi-
das por salpicadura, hasta obtener una solucién
concentrada que represente entre el 5-50 % del
volumen original sometido.

En los laboratorios de las plantas de beneficio de
aceite de palma en Colombia, la dilucién tanto de los
efluentes de planta como de los efluentes de los sis-
temas de tratamiento de las aguas residuales, es una
préactica utilizada con frecuencia para la cuantificaciéon
de pardmetros fisicoquimicos de calidad como la de-
manda quimica de oxigeno (DQO) y cloruros (CL),
debido a las altas concentraciones en las que estos
analitos se encuentran en el agua residual, producto
del aprovechamiento de la palma de aceite.

NOTA 2: El factor de dilucién (FD) es un nimero adi-
mensional generalmente entero, que se implementa
para determinar el valor real de la concentracion de
un analito en una muestra. Para calcularlo, se utiliza
la siguiente ecuacion:

Valor real de concentracién = Cdx FD

En donde:

Cd: concentracién del analito, determinada a través
de la metodologia analitica.
FD: factor de dilucion implementado.

1.5.2. Determinacion del porcentaje
de remocion de compuestos de interés
en efluentes de planta de beneficio
y/o en aguas para proceso

Para establecer el porcentaje de remocién de com-
puestos contaminantes presentes en los efluentes
de la planta de beneficio, depurados en sistemas de
tratamiento de aguas residuales, o de compuestos
de interés en estos sistemas para uso en proceso, se
requiere la determinacion del parametro analitico, an-
tes y después del tratamiento del cuerpo de agua; es
decir, los valores de concentracion del analito asocia-
dos al afluente y al efluente del proceso en estudio.
Para el célculo, se implementa la siguiente ecuacion:

[20]



cc, - cc
cc

a

Remocion (%) = x 100

En donde:

CC ; carga contaminante a la entrada del tratamien-
to (concentracion del analito de interés en el afluente
del proceso).
CC,: carga contaminante a la salida del tratamiento
(concentracion del analito de interés en el efluente
del proceso).
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EAPiTULO Seguridad y salud laboral
en el laboratorio
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La consolidacién de un espacio de trabajo seguro y saludable en el laboratorio es responsabilidad de cada
organizacion, del director de la planta de beneficio, del jefe del laboratorio, del personal supervisor, del en-
cargado de la implementacién y mantenimiento del Sistema de Gestidn de Seguridad y Salud en el Trabajo
(SG-SST) y, finalmente, del personal técnico y operativo. Estos Ultimos deben hacer todo lo posible para pro-
tegerse a si mismos y a sus companeros, adhiriéndose de manera consciente y sistematica al plan de salud
y seguridad en el trabajo que ha sido disefiado, desarrollado, aprobado y documentado especificamente para
cada laboratorio y por cada organizacion.

En este capitulo se exponen algunos de los aspectos maés relevantes para tener en cuenta durante las la-
bores analiticas en los laboratorios de las plantas de beneficio. No obstante, se recomienda a los supervisores
del SG-SST, consultar la normativa nacional e internacional vigente para la elaboracién de planes detallados
para el cuidado de trabajadores de los laboratorios.

[23]






2.1. Sistema globalmente armonizado
para la clasificacion y etiquetado
de productos quimicos

La decision de crear el Sistema Globalmente Armo-
nizado de Clasificacion y Etiquetado de Productos
Quimicos (SGA), se originé a partir del Capitulo 19
del Programa 21, aprobado en la Conferencia de las
Naciones Unidas sobre Medio Ambiente y Desa-
rrollo, Rio de Janeiro-Brasil, 3 al 14 de junio de 1992
(Naciones Unidas, 1992). Uno de sus objetivos, con-
sistia en acordar los elementos de comunicacién
de peligro de los productos quimicos (etiquetas y
fichas de datos de seguridad), al igual que la ma-
nera como estos mismos podrian ser clasificados.
En este sentido, el SGA armoniza la gran mayoria
de los criterios de clasificaciéon para el suministro y
transporte de sustancias quimicas, teniendo como
soporte las propiedades fisicas y quimicas especifi-
cas de cada producto.

A nivel mundial, el SGA fue instituido por la cre-
ciente expansion de los mercados; por los distintos
requisitos para el etiquetado de sustancias quimicas
propio de cada pais o regién; por las diferentes mane-
ras que se tenian para clasificar productos quimicos
idénticos en diversas naciones, y por la necesidad de
una norma con aplicacién internacional.

En Colombia, el Decreto 1496 del 6 agosto del
2018, expresa “adoptar el Sistema Globalmente
Armonizado de Clasificacién y Etiquetado de Pro-
ductos Quimicos (SGA) de la Organizacién de las
Naciones Unidas, sexta edicion revisada (2015), para
la clasificacién y la comunicacion de peligros de los
productos quimicos y establecer las disposiciones
para tal fin”, y “aplica en todo el territorio nacional
a todas las personas naturales y juridicas, publicas
o privadas, en todas las actividades econdémicas en
las que se desarrollen la extraccién, produccion, im-
portacién, almacenamiento, transporte, distribucion,
comercializacion y los diferentes usos de productos
quimicos que tengan al menos una de las caracte-
risticas de peligro de acuerdo con los criterios del

Alexis Gonzalez Diaz, JesUs Alberto Garcia NUfiez

SGA (Tabla 2.2.1), ya sean sustancias quimicas puras,
soluciones diluidas o mezclas de estas”.

Nota 2.1: para més informacién acerca de como rea-
lizar de una manera adecuada la clasificacion y el
etiquetado de los productos quimicos en los luga-
res de trabajo especificos en los laboratorios de las
plantas de beneficio de palma de aceite, consultar la
Resolucion 0773 del 07 de abril del 2021-Ministerio
del Trabajo, Colombia.

2.2. Trabajo con sustancias quimicas

Los reactivos implementados para las tareas de ana-
lisis en los laboratorios de calidad del agua son sus-
tancias quimicas de composicion fija y quimicamente
definida, con diferentes grados de peligrosidad, que
pueden ocasionar dafios directa o indirectamente al
personal técnico y operativo del laboratorio, a los bie-
nes y/o activos de las empresas y/o al ambiente. En la
Tabla 2.2.1 se presenta la clasificaciéon de los peligros
de las sustancias quimicas, junto con los pictogramas
asociados a cada clase, de acuerdo con lo establecido
en el SGA.

2.2.1. ldentificacion de sustancias quimicas

Cualquier producto quimico que se encuentre pre-
sente en el laboratorio, debe contener una etiqueta
con informacién clara y detallada sobre el riesgo
inherente de la sustancia en cuestién, o del deriva-
do preparado a partir de la misma (p. gj,, soluciones
acuosas), como se observa en la Figura 2.2.1.

En este sentido, las etiquetas en los recipientes
de los reactivos deben permitir identificar:

1. Producto contenido en su interior: nombre de la
sustancia.

2. Palabra de aviso: nivel de riesgo. La palabra “Peli-
gro’ se usa para los compuestos con la capacidad
de ocasionar dafios severos, mientras que ‘Adver-
tencia”, se utiliza con mayor frecuencia cuando el
compuesto puede causar dafios menos graves.
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Tabla 2.2.1. Clasificacion de peligros de sustancias quimicas segun el SGA

Clase de peligro

Explosivos

Peligros asociados-Indicacién de peligro

» Explosivo
» Peroxidos orgénicos
» Sustancia o mezcla que reacciona espontaneamente

Inflamables

» Explosivos insensibilizados

» Gas inflamable

» Liquido o sélido piroférico

» Liquido y vapores inflamables

» Perdxidos organicos

» Soélido inflamable

» Sustancia o mezcla que reacciona espontaneamente

» Sustancia o mezcla que, en contacto con el agua, desprende gases inflamables

Comburentes

» Aerosol comburente
» Gas comburente

» Liquido comburente
» Soélido comburente

Corrosivos

» Provoca graves quemaduras en la piel y lesiones oculares
» Puede ser abrasivo para los metales

Toxicos agudos

» Toxicidad aguda en caso de:
e Ingestion
» Contacto con la piel
« Inhalacién

Nocivo

» Exposicién Unica (irritacion/somnolencia o vértigo)
» Irritante para la piel y los ojos

» Peligro para la capa de ozono

» Sensibilizacién cutanea

» Toxicidad aguda (nocivo)

» Toxicidad sistémica especifica de érganos diana

© OO @

Peligro para la
salud

» Carcinogenicidad

» Mutagenicidad

» Peligro por aspiracién

» Sensibilizacion respiratoria

» Toxicidad para la reproduccion

» Toxicidad sistémica especifica de érganos diana

Continva
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Peligros asociados-Indicacion de peligro

Clase de peligro

Dafio al medio

ambiente » Peligro para el medioambiente acuético (agudo y crénico)

» Gas comprimido

» Gas disuelto

» Gas licuado

» Gas licuado refrigerado

Gases a presion

Tomado y modificado de Naciones Unidas (2015)

| !
Acetato de mercurio (I1) Peligro

Indicaciones de peligro:

Consejos de prudencia:
F262: No entrar en contacts con los ojos, la piel o la ropa.

misdico,
F314: Consultar a un médico en caso de malestar,

Acetato de mercurio (Il) = 89%  Nimero de CAS: 1800-27-7

H300 + H310 + H330: Mortal por ingestién, contacts con la piel o inhalaekbn,
H373: Puede provocar dafios en los drganos por exposicion prolongada o repetida,
HA10: Muy toxico para ka vida acudtica con electos duraderos,

P2T3: Evitar su liberacién al medio ambiente, P230: Lievar guantesiropa de proteccibn,
P302 + P352 + P310: EN CASO DE CONTACTO CON LA PIEL: Lavar con abundante agua,
I Llamar inmediatamente a un CENTRO DE INTOMICACIONES! médico.
P304 + P340 + F310: EN CASO DE INHALACION: Lievar a la persona al aire libre y mantenerla
comada para respirar. Llamar inmediatamenta a un CENTRO DE INTOXICACIONES o a un

&%

Compaiiia - Sigma-Aldnich Inc.
3050 SPRUCE 5T

5T. LOWNS MO B3103
UNITED STATES

Teléfono : +1 314 T71-5T65
Fax : +1 800 325-5052

Usos identificados: andlisis guimico

Pictogramas de peligro (simbolos SGA): emplea-
dos para la identificacidn de productos quimicos
peligrosos. Normalmente se agrupan por riesgo
fisico-quimico, para la salud y para el medioam-
biente (Tabla 2.2.1).

Fabricante: nombre, direccién y nimero de telé-
fono de la empresa que lo produce.

Declaracion(es) de precaucion o primeros auxi-
lios: frases cortas que estan directamente asocia-
das con cada indicacion de riesgo. Adicionalmente,

[27]

Figura 2.2.1. Ejemplo de etiqueta conforme con las especificaciones del SGA

describen precauciones generales para preven-
cién, respuesta, almacenamiento o eliminacion
de las sustancias. Estas se encuentran en la hoja
de datos o ficha de seguridad de la sustancia qui-
mica. Pueden identificarse en las etiquetas de los
reactivos con un cédigo que inicia con la letra “P”
(Figura 2.2.1).

Declaracion(es) de peligro: frases cortas que des-
criben la naturaleza de los productos peligrosos y
su grado de peligro. Las indicaciones de riesgo se
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encuentran en la hoja de datos de seguridad del
producto quimico, y se identifican con un cédigo
que empieza con la letra “H” (Figura 2.2.1).

2.3. Fichas de seguridad
de las sustancias quimicas

De acuerdo con lo estipulado en el SGA (Nacio-
nes Unidas, 2015), la informacion en las fichas de
datos de seguridad de productos quimicos debe
consolidarse en 16 secciones, en el orden indicado
a continuacion:

|dentificacién del producto

Identificacién del o los peligros
Composicién/informacién sobre los componentes
Primeros auxilios

Medidas de lucha contra incendios

o oR oo

Acciones que deben ejecutarse en caso de verti-
do accidental

Manipulacién y almacenamiento

o =

Controles de exposicion—proteccion personal
9. Propiedades quimicas y fisicas

10. Estabilidad y reactividad

1. Informacién toxicolégica

12. Reporte ecotoxicologico

13. Informacion relativa a la eliminacién de los pro-
ductos

14. Notificacion relacionada con el transporte
15. Datos sobre la reglamentacion
16. Otras disposiciones

Adicionalmente, las fichas de datos de seguridad
en los laboratorios de calidad de aguas deben es-
tar en espanol (para Colombia) y tienen Unicamente
5 aros de vigencia; en la seccién 2, la identificacién
de los peligros debe estar ilustrada mediante los res-
pectivos pictogramas (Tabla 2.2.1), ademas, deben
incluir su fecha de elaboracién o actualizaciéon. De
conformidad con lo establecido en el Decreto 1496
de 2018: “Los fabricantes e importadores deben re-
visar la informacion de las etiquetas y las fichas de
datos de seguridad cada cinco afos, y actualizarla
si es necesario de acuerdo con dicha revision”. Por

su parte, el empleador debe garantizar que en los
lugares de trabajo se cumpla con la identificaciéon de
los productos quimicos, evaluacion de exposicion,
controles operativos y capacitacion (Ley 55 de 1993
y Decreto 1072 de 2016).

2.4. Principios generales de seguridad
y salud laboral en el laboratorio

A continuacién, se presentan algunas de las disposicio-
nes de mayor relevancia para el trabajo en laboratorio.

e Comprobar que los reactivos, consumibles y
demas insumos quimicos de laboratorio, se
conserven etiquetados de conformidad con lo
establecido por el SGA (Naciones Unidas, 2015),
y en adecuadas condiciones fisicas antes de su
implementacion en los analisis.

e El personal del laboratorio debe utilizar ropa de
trabajo adecuada. Evitar el uso en todo momen-
to, de mangas colgantes, cadenas, relojes, etc., y
permanecer con el cabello recogido.

e Igualmente, debe lavarse las manos antes y des-
pués de ejercer labores de analisis.

» Esta prohibido la ejecucién de tareas diferentes
a las autorizadas por el jefe o encargado del la-
boratorio, asi como utilizar equipos de anélisis e
instalaciones sin conocer previamente su mani-
pulacién y funcionamiento.

e Finalizadas las tareas en el laboratorio, cada
uno es responsable de guardar los reactivos,
consumibles y demas insumos en los sitios de-
signados, asi como limpiar el lugar de trabajo y
garantizar la desconexion de equipos, cierre de
conductos de agua, gas, etc.

e Ladistribucién de las instalaciones en los labo-
ratorios (mesones de trabajo, zonas de pesaje,
de extraccién por Soxhlet, de disposicién de re-
siduos, de oficinas, de anélisis, etc.), deben ser
las adecuadas para prevenir accidentes.

e Asimismo,es preciso contar con espacios apro-
piados para la atencion de emergencias y con
elementos como: duchas de seguridad, lavaojos,
extintores, kit de contencién de derrames, etc,
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ademas de los equipos de proteccién personal
denominados EPP (ver numeral 2.5. Equipos de
proteccién personal en laboratorio).

El personal técnico y operativo que utilice lentes
de contacto, debe usar de manera obligatoria
gafas de seguridad.

Los envases vacios para segundo uso deben ser
lavados exhaustivamente con agua y detergen-
te, purgados con agua destilada-desionizada
ultrapura, secados y rotulados con las caracte-
risticas de la nueva solucién que van a contener,
de acuerdo con lo especificado del SGA (Nacio-
nes Unidas, 2015).

Los residuos de sustancias quimicas peligrosas
tienen que almacenarse en zonas aptas para tal
fin, en recipientes debidamente etiquetados y ser
remitidos a los entes encargados de su trata-
miento y disposicion, en el menor tiempo posible.

Siempre que sea posible, se debe trabajar en las
cabinas de extraccion de gases, vapores y humos.

Se prohibe comer, beber y fumar en las instala-
ciones del laboratorio.

Todas las zonas, incluidas la entrada, de paso,
salidas, vias de circulacion, espacio para la insta-
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lacion, acomodacién y mantenimiento de ins-
trumentos de laboratorio, deben permanecer en
orden, limpias y despejadas.

e Los reactivos al igual que las soluciones prepa-
radas a partir de estos mismos, tienen que estar
debidamente etiquetados segin lo establecido
por el SGA (Naciones Unidas, 2015).

2.5. Equipos de proteccidn personal
en laboratorio

Los equipos de proteccién personal (EPP) son aque-
llos accesorios, dispositivos o vestimentas de diversas
formas y disefos, fabricados en distintos materiales,
que deben ser utilizados por el personal del labora-
torio durante las labores de anélisis, para protegerse
de posibles lesiones o accidentes. Estos representan
uno de los elementos bésicos para la seguridad en el
trabajo, y son de uso obligatorio cuando los peligros
no han podido ser eliminados por completo o contro-
lados por medio de otros mecanismos.

Los EPP deben elaborarse de conformidad con
las normas establecidas nacional o internacional-
mente, ser duraderos y permitir su mantenimiento
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en las instalaciones de las empresas; no restringir
el movimiento natural de los trabajadores, brindar
comodidad y ofrecer un equilibrio entre eficiencia y
maxima proteccién. En la Tabla 2.5.1 se presentan
los EPP de uso regular en los laboratorios de anélisis
de calidad del agua.

Finalmente, es importante aclarar que es respon-
sabilidad del personal supervisor o del encargado
de la implementacién y el mantenimiento del Sis-
tema de Gestion de Seguridad y Salud en el Trabajo
(SG-SST), en cada planta de beneficio, establecer,
documentar, informar y gestionar el suministro de
los EPP, especificos y de acuerdo con cada labor, al
personal técnico y operativo del laboratorio, de con-
formidad con la Resoluciéon 0312 del 2019, por la
cual se definen los estdndares minimos del Sistema
de la Seguridad y Salud en el Trabajo (SG-SST).
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Tabla 2.5.1. Equipos de protecciéon personal de uso frecuente en laboratorio

Tipo de proteccién

Ejemplos

» Gafas y anteojos de seguridad (considerando el tipo de montura se pueden agrupar en:

Proteccién para
0jos y cara

gafas tipo universal, de copa o cazoleta o integrales)
» Mascara de proteccion facial (pantallas faciales)

Proteccion respiratoria

» Equipos filtrantes (de presion negativa: sin mantenimiento, con filtros recambiables)

Proteccién para
la piel

» Guantes de nitrilo y de carnaza
» Bata o ropa de laboratorio antifluido

Proteccién para

i » Zapatos de proteccion
los pies
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EAPiTUI_O Materiales de laboratorio
3 y uso de equipos

El presente capitulo tiene como propdsito familiarizar al personal de los laboratorios de las plantas de beneficio
de aceite de palma, con el material de vidrio y los equipos de uso frecuente en el analisis de calidad del agua.
De esta manera, se espera asegurar la comprensién del paso a paso analitico en todos los procedimientos
para la caracterizacién de variables fisicoquimicas del agua.
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3.1. Clasificacion del material para uso
en laboratorio

La adecuada seleccién y uso de los materiales de me-
dida y contencion en el laboratorio, es indispensable
para garantizar el correcto desarrollo de las metodo-
logias analiticas propuestas. En primera medida, el
material para contencién de sustancias (Tabla 3.1.1),
debe ser destinado Unicamente para tal propdsito,
evitando su uso en operaciones como: medicion de
volumenes exactos o llevar a volumen de aforo. Lo
anterior obedece a que, aunque muchos de estos
materiales cuentan con una escala de graduacién
definida, esta carece de exactitud y no cumple con
los estandares volumétricos para tal finalidad.

Por otra parte, el material volumétrico para la-
boratorio se clasifica en dos clases: Ay B,y se im-
plementa de acuerdo con el error maximo permitido
en los resultados, especificado por el método o apro-
bado por el laboratorio. Por lo general, dicho error
maéximo para el de clase B, es el doble del permitido
para el de clase A.

NOTA 3.1: se recomienda emplear material volumétri-
co clase A para todas las operaciones relacionadas
con dilucién de muestras y preparacién de solucio-
nes patrén de concentracion conocida, soluciones
indicadoras, soluciones de trabajo y soluciones es-
tandar para titulaciones.

El material volumétrico permite una medida
mas precisa y exacta de los volumenes. En este gru-
po se incluyen buretas, pipetas graduadas y aforadas
y matraces aforados, todos clase A, que son de ma-
yor calidad y uso en la quimica analitica del agua que
los de clase B (Tabla 3.1.2).

En la Tabla 3.1.3 se presentan algunos materia-
les empleados regularmente en los laboratorios de
calidad del agua.

Alexis Gonzalez Diaz, JesUs Alberto Garcia NUfiez

Tabla 3.1.1. Material para contencién de sustancias
o medicién de volumenes aproximados

Vaso de precipitado o Beaker: recipiente graduado de
vidrio o de pléstico, utilizado para pesar y/o contener
liquidos y solidos, y realizar tratamiento de muestras
0 precipitaciones. Se encuentra en el mercado con
diferentes capacidades de almacenamiento que van
desde 1 mL hasta 5000 mL o més.

Matraz Erlenmeyer: recipiente de vidrio comUnmente
usado en titulaciones volumétricas, en digestion de
muestras y para el calentamiento de liquidos cuando
hay peligro de pérdida por evaporacion.
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Tabla 3.1.2. Material volumétrico de uso regular en los laboratorios de caracterizacién de aguas

Bureta de vidrio clase A: empleada para la medicion

de volumenes variables. Se utiliza en valoraciones
(titulaciones) para la cuantificacion de analitos de interés.
Tiene una capacidad comun de medir y dispensar entre
25-50 mL,y esté graduada cada 01 mL.

Pipetas graduadas clase A: se emplean para medir y
transferir volUmenes variables de soluciones patrén o
muestras. Proporcionan una exactitud inferior a la de
las pipetas aforadas clase A, salvo en el caso de las de
Ty 2mL

Matraces aforados clase A: recipientes de fondo plano
y cuello largo, elaborados en distintos materiales (vidrio
o pléstico). Cuentan con una linea delgada (de enrase
o aforo) grabada en el cuello, que indica el volumen de
liquido contenido a una temperatura determinada. Se
caracterizan, ademas, por llevar tapones de perfecto
ajuste, y son utilizados para preparar soluciones de
concentracién establecida estequiométricamente. En el
comercio se encuentran con capacidad de 1, 2, 5,10, 25,
50,100, 250,500 y 1.000 mL.

Probetas aforadas clase A: material que permite

medir, transvasar o recolectar liquidos en medidas

de volumenes determinados. Se fabrican en distintos
tamanos y materiales (vidrio y pléstico, principalmente),
siendo las capacidades mas frecuentes: 5, 10, 25, 50,
100, 250,500 y 1.000 mL.
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Pipetas aforadas clase A: utilizadas para medir y
transferir volumenes establecidos de soluciones

patrén o muestras. En la parte superior tienen un anillo
grabado, que se denomina linea de enrase o aforo. Si se
llena hasta dicha marca y se descarga adecuadamente,
se vierte el volumen que se especifica en la graduacién
del material. Generalmente, se pueden encontrar con
una capacidad para dispensar de 05,1, 2, 5,10, 25, 50
y 100 mL.

e

Transferpipetas: tienen la capacidad de medir y
transferir volimenes variables de soluciones patrén o
muestras, en el rango de algunos mililitros o microlitros.
En perfecto estado, su precision es mayor, respecto a

la medicion, en comparacion con la alcanzada por las
pipetas aforadas y graduadas.

Tabla 3.1.3. Materiales de uso frecuente en laboratorio

Céapsula de porcelana: recipiente utilizado para la
evaporacion o calentamiento de soluciones a temperaturas
altas, hasta la obtencién de sélidos o cenizas. En el
analisis de aguas, es utilizado en la determinacién del
contenido de solidos totales, fijos y volatiles.

| ____|
Celdas para lectura fotométrica: celdas o cubetas
fabricadas en diferentes materiales (pléastico, vidrio
Optico y cuarzo), usadas para la generacion de curvas
de calibraciéon y para la lectura de muestras mediante
sistemas espectrofotométricos UV-Vis.
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Crisol Gooch: recipiente fabricado normalmente en Espétulas: material de laboratorio destinado a
grafito, que puede soportar temperaturas superiores tomar pequefias, medianas o grandes fracciones de
alos 500 °C. En el anélisis de aguas, es utilizado compuestos (principalmente sélidos).

como medio filtrante en la determinacion de sélidos
suspendidos totales.

Embudo Buchner: sirve para realizar filtraciones
al vacio o a presion asistida. Se encuentra

en materiales como porcelana o plastico,
dependiendo de las aplicaciones Embudos: fabricados en plastico, acero inoxidable,
en las que se requiera. porcelana o vidrio, su disefio es modificado para ser

acoplado o adaptado a las necesidades de los analistas
en los laboratorios.
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Matraz Kitasato o matraz con desprendimiento lateral Sistema de reflujo abierto: equipo empleado

(para filtracién al vacio): matraz Erlenmeyer con un para mantener y controlar reacciones quimicas a
tubo de desprendimiento o tubuladura lateral, utilizado temperaturas superiores a las del ambiente, y en

en la separacion de materiales sélidos contenidos en las que se hace necesario mantener un volumen de
fracciones acuosas. reaccién constante.

Sistema de filtracién al vacio: sirve para la separacién Tubos de digestién: tubos de ensayo de diferentes

de fracciones sélidas contenidas en muestras liquidas, tamarfios con tapa en PTFE (politetrafluoroetileno),
por medio de una bomba de vacio, y usando papel generalmente utilizados para la digestion de muestras
filtro para tal proposito. a altas temperaturas (=150 °C).
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. Tabla 3.2.1. Recomendaciones para el uso de equipos
Material
Equipos y recomendaciones de operacién

‘.':!

Varilla de vidrio: fino cilindro de vidrio usado
principalmente para la homogenizacién de soluciones,
y para agilizar la disolucion de sélidos solubles en
diferentes medios liquidos.

Balanza analitica: en o posible, debe estar separada

de manera fisica de otras areas del laboratorio. Evitar el
uso de equipos que generen calor, vibraciones o ruidos,
cerca de los sistemas de pesaje. Seguir las recomenda-
ciones de instalacion, requerimientos eléctricos, modos
y condiciones de operacién (temperatura y humedad
relativa) y mantenimiento, especificadas por el provee-
dor. No realizar la limpieza de los platos de pesaje con
soluciones abrasivas o corrosivas. Verificar su correcto
- — - funcionamiento, mediante estandares certificados de
peso conocido, antes de iniciar el pesaje de materiales o
muestras. Limpiar cuando se encuentre apagada.

Vidrio de reloj: elemento de vidrio que sirve para el
pesaje de pequefias, medianas o grandes cantidades
de muestras, generalmente solidas.

3.2. Equipos e instrumentos de
laboratorio

—
| R

La Tabla 3.2.1 presenta algunas recomendaciones
generales, que deben ser tenidas en cuenta para Bureta digital: evitar el uso de disolventes organicos o
la correcta operacién de instrumentos y materiales  sustancias, que por especificaciones técnicas, no puedan
de laboratorio. Posteriormente, se brindan algunas  tener contacto con algunas de sus piezas o partes.
indicaciones relacionadas con los planes de man- ~ Seguir las rec.orhendacio)nes. de uso, Ca“bradé”_y_/o
tenimiento, calibracion y rangos de operacién de los ajuste, requerimientos eléctricos, modos y condiciones

. J laboratorios d teri de operacién (temperatura y humedad relativa) y
equ.llpos € mayor uso en laboratorios oe caracteri- mantenimiento, entregadas por el proveedor o fabricante.
zacién de aguas.
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Equipos y recomendaciones de operacién

Horno: hacer uso adecuado de los sistemas de
calentamiento con temperatura regulable, siguiendo
las recomendaciones de instalacion, requerimientos
eléctricos, modos y condiciones de operacion
(temperatura y humedad relativa) y mantenimiento,
especificadas por el proveedor. Evitar limpiarlo con
soluciones corrosivas o abrasivas.

Plancha de calentamiento: evitar salpicaduras de
soluciones é&cidas o basicas sobre los sistemas de
calentamiento con agitacién. Hacer uso adecuado

de los equipos, y seguir las recomendaciones de
instalacién, requerimientos eléctricos, modos y
condiciones de operacion (temperatura y humedad
relativa) y mantenimiento, especificadas por el
proveedor. No sobrepasar los limites de capacidad en
peso (kg) soportados por el equipo (ver manual).

Multipardmetro (pH, temperatura, oxigeno disuelto,
etc.): seguir las recomendaciones de uso, calibracion
y/o ajuste, requerimientos eléctricos, modos y
condiciones de operacién (temperatura y humedad
relativa) y mantenimiento, especificadas por el
proveedor. Para las sondas selectivas de pH, impedir
la contaminacién de las soluciones de llenado de los
electrodos, o su cristalizacion, y limpiarlas de manera
adecuada, segun las especificaciones del fabricante.

Bomba para filtracién al vacio: seguir las
recomendaciones de instalacion, requerimientos
eléctricos, modos y condiciones de operacion
(temperatura y humedad relativa) y mantenimiento,
especificadas por el proveedor. Impedir que lleguen
soluciones acuosas a las cdmaras de vacio, para lo que
se recomienda acoplar sistemas de trampeo de agua
antes de las bombas.
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Equipos y recomendaciones de operacién

Termorreactor: no usar agentes abrasivos para la
limpieza de los pozos para digestion en tubo. Seguir
las recomendaciones de instalacién, requerimientos
eléctricos, modos y condiciones de operacién
(temperatura y humedad relativa) y mantenimiento,
especificadas por el proveedor. Evitar utilizar tubos
en mal estado o fracturados para las digestiones.

En caso de derrame de soluciones &cidas o basicas
dentro de los pozos del equipo, apagar, dejar enfriar y
limpiar de manera exhaustiva.

3.2.1. Plan de mantenimiento y calibracidn
de equipos e instrumentos de laboratorio

Es indispensable que cada laboratorio cuente con un
plan o cronograma de mantenimiento y calibracién
de los instrumentos, a partir de los cuales se deter-
minan las variables analiticas mas importantes de
los procesos. Estos planes pueden ser semestrales
0 anuales. Tienen como propdsito principal la credi-
bilidad y confiabilidad de los resultados obtenidos, y
aseguran la vida Util y el correcto funcionamiento de
los instrumentos.

3.2.2. Calibracion y verificacion
de los métodos analiticos desarrollados
eninstrumentos de medida

Para la verificacion de la calibracién, se recomienda
que los analistas del laboratorio utilicen, periédica-
mente, un estandar que les permita confirmar que el

comportamiento del instrumento, frente a la técnica
analitica establecida, no ha cambiado significati-
vamente desde la calibracién inicial. Se proponen,
entonces, verificaciones de las calibraciones en el
tiempo (p. ej., cada semana o cada mes), o teniendo
en cuenta el nimero de muestras analizadas durante
el dia (p ej, después de cada 25 muestras). Se puede
comprobar el estado de la calibracién de un método
desarrollado en un instrumento, mediante el analisis
de un estandar interno con una concentracién co-
nocida, cerca de o en el punto medio del rango de
medicion de la curva de calibracion establecida.

Se debe evaluar el andlisis de calibracién-verifi-
cacién, en funcion de las desviaciones estandar per-
misibles de los valores obtenidos en el inicio o en
puntos especificos de la curva de calibracion. Si la
verificaciéon esta fuera de control o de las especifi-
caciones dadas por el laboratorio, es preciso tomar
medidas correctivas, incluyendo la ejecucién de otro
analisis de las muestras y/o la generacion de nuevas
curvas de calibracion para los métodos en cuestion.
Consultar con el proveedor de los equipos de me-
dicién, la periodicidad recomendada para realizar
calibraciones externas a los instrumentos.

3.2.3. Rango de operacion de los métodos
e instrumentos

Antes de hacer uso, o previo al desarrollo de un
método analitico en un instrumento de medicion
(p. )., pH-metro, espectrofotémetro, multipardme-
tro, etc.), es necesario realizar la determinacion del
rango operacional y conocer el rango de trabajo
establecido por el fabricante (consultar con el pro-
veedor). Se requiere utilizar estandares certificados
de concentracién conocida para cada analito, que
proporcionen una respuesta creciente del instru-
mento (lineal, ponderada o de segundo orden).

Los laboratorios deben definir los criterios de
aceptacion para el rango operativo de los equipos, en
sus planes de control de calidad. Esto para cada uno
de los pardmetros analiticos que puedan ser determi-
nados mediante el instrumento. El proceso se realiza
cuando se establecen las curvas de calibracion en
los equipos de medicién dpticos o potenciométricos,
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principalmente. En el caso de los espectrofotémetros,
es preciso determinar los limites de cuantificacién su-
periores e inferiores (niveles de deteccién-LLD y de
cuantificacion-LOQ) de las curvas de calibracion ge-
neradas, usando patrones trazables certificados.

El rango de operacion y medicién de los instru-
mentos se debe establecer nuevamente después de
hacer revisiones, modificaciones y reemplazo de par-
tes de los equipos (ocasionados por mantenimientos
preventivos y/o correctivos). Estas modificaciones
pueden generar variaciones en las pendientes de
las curvas de calibracién (principalmente en equipos
fotométricos), induciendo a errores en las determina-
ciones analiticas instrumentales.

3.3. Recomendaciones para el uso
de sistemas de extraccion Soxhlet

El sistema de extraccion Soxhlet estd conformado
por un matraz de fondo redondo o plano, una cdmara
de extraccion y un condensador. Tiene como prop6-
sito la recirculacion de los vapores condensados de

o

-
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un disolvente, generalmente orgénico, a la fuente que
se encuentra en evaporacién continua, arrastrando
consigo los compuestos de interés analitico (depen-
diendo de la polaridad del solvente utilizado), conteni-
dos en la materia de estudio dispuesta en cartuchos
desechables en el interior de la cdmara de extraccion.
A continuacion, se precisan algunas de las recomen-
daciones que se deben seguir para el trabajo con este
tipo de sistemas.

e Asegurarse de que el sifén de la camara de ex-
traccion no se encuentre taponado.

e No usar sistemas de extraccion fracturados o en
mal estado.

e Evitar salpicaduras de refrigerante frio sobre
cualquiera de las piezas del sistema de extrac-
cion durante su operacion, ya que el choque tér-
mico puede fracturar facilmente el vidrio.

e Hacer una verificacién sistematica del material
de vidrio a ser empleado.

e Realizar el lavado del equipo Soxhlet utilizando
desengrasante industrial, y secando a totalidad
en horno a 105-110 °C.

[41]



CAPITULO 3. Materiales de laboratorio y uso de equipos

3.4. Seleccion del solvente a ser
implementado en los sistemas
de extraccion Soxhlet

La seleccion del solvente de extraccion debe hacerse
de manera conveniente, de forma tal, que se garan-
tice el mejor balance de varias de las caracteristicas
deseables del proceso, a saber:

« Alto limite de saturacién y selectividad respecto
al analito de interés a ser extraido

» Bajadensidad

e Minima presién de vapor

» Baja tensién superficial

e Baja toxicidad e inflamabilidad
e Escasa viscosidad

e Minimo costo

« Capacidad para extraer el material de interés,
con una calidad no alterada por el disolvente
implementado

» Estabilidad quimica en las condiciones del pro-
ceso y de operacion

e Facilidad en la recuperacién

Es necesario hacer uso de los disolventes esta-
blecidos en las metodologias analiticas del presen-
te manual. Cualquier cambio en el paso a paso, no
garantiza resultados veridicos o consistentes entre
muestras o duplicados de muestras. A continuacion,
se enumeran algunas condiciones operativas que se
recomienda tener en cuenta para el trabajo con sis-
temas de extraccién Soxhlet.

e Durante los procesos de extraccion, el solvente
se recupera normalmente por evaporacién.

e Enun sistema de 250 mL de capacidad, la canti-
dad de solvente a utilizar es de aproximadamente
150 mL (alrededor de % partes del volumen total
del matraz de fondo plano o redondo). Esto con el
proposito de asegurar el llenado total de la cdma-
ra de extraccion, y lograr el efecto sifén.

* Generalmente, en este tipo de montajes se ubi-
ca un Unico cartucho con una sola muestra en la
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camara de extraccion. El contenido de aceite en
la materia, se determina pesando el aceite recu-
perado en el matraz de fondo plano o redondo,
previamente tarado.

La disposicion final de los residuos producto de
las extracciones via Soxhlet, debe hacerse en
recipientes debidamente rotulados y fabricados
en materiales que resistan el contacto con sol-
ventes organicos (ver Capitulo 2).

La temperatura de ebullicion para la recupera-
cion del solvente puede disminuirse usando eva-
poracién flash (proceso de destilacion que se da
de manera subita cuando una mezcla binaria o
multicomponente, en equilibrio termodinamico
liquido-vapor, experimenta un delta de presion
o de temperatura, de modo que una de las fases
se vaporiza al instante, ocurriendo una separa-
cién inmediata). También se puede recuperar con
la separacién por membranas.

Las temperaturas de extraccién y evaporacion,
tienen un efecto significativo en la calidad final
de los productos.

Para garantizar la extraccion total de aceites y
grasas contenidos en las aguas residuales, esta
se debe mantener hasta una hora después de
que el solvente contenido en la cdmara de ex-
traccion esté totalmente incoloro.

Se recomienda que en el sistema Soxhlet utili-
zado, el volumen del balén sea el doble del de la
cdmara de extraccion.

Es preciso tener en cuenta las recomendacio-
nes, en cuanto a seguridad y salud laboral en el
laboratorio, expuestas en el Capitulo 2 del pre-
sente manual.

NOTA 3.1.1. Para el uso de sustancias y productos
quimicos controlados enlistados en la Resolucion
N.2 0001 del 08 de enero de 2015 (Capitulo II, Ar-
ticulo 4), expedida por el Consejo Nacional de Estu-
pefacientes-CNE y el Decreto 585 del 02 de abril
de 2018, expedido por el Ministerio de Justicia y del
Derecho, a continuacion:

1. Aceite combustible para motor-ACPM

2. Acetato de butilo



3. Acetato de etilo

4. Acetato de isobutilo
5. Acetato de isopropilo
6. Acetato de n-propilo
7. Acetona

8. Acido clorhidrico

9. Acido sulfurico

10. Alcohol isopropilico
11. Amoniaco

12. Anhidrido acético
13. Butanol

14. Carbonato de sodio
15. Cemento

16. Cloroformo

17. Cloruro de calcio

18. Diacetonaalcohol

19. Dibéxido de manganeso

20. Disolvente N° 1y 1A
21. Disolvente N.° 2
22. Eter etilico

23. Gasolina para motor
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24. Hexano

25. Hidréxido de sodio
26. Manganato de potasio
27. Metanol

28. Metabisulfitode sodio
29, Metiletilcetona

30. Metilisobutilcetona

31. Permanganato de potasio
32. Thinner
33. Tolueno

Es deber de las empresas solicitar los permi-
sos respectivos a los entes de control (Capitulo I,
Resolucion N° 0001 del 08 de enero de 2015),
teniendo en cuenta las cantidades a comprar e em-
plear para las labores de andlisis en los laboratorios
de las plantas de beneficio de palma de aceite
(Capitulo II, Articulos 5 a 7, Resolucién N.° 0001 del
08 de enero de 2015), para el uso de cualquiera
de los anteriores 33 reactivos. Siendo el Ministerio
de Justicia y del Derecho-Subdireccion de Control
y Fiscalizacion de Sustancias Quimicas y Estupefa-
cientes, y la Policia Nacional de Colombia-Direccién
de Antinarcéticos Unidad Control y Fiscalizacién de
Sustancias Quimicas, los responsables del ejercicio
de las visitas a las diferentes empresas parar el con-
trol a tales sustancias y productos quimicos.
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A continuacion se exponen los aspectos mas importantes relacionados con la recoleccién, la preservacion
y el almacenamiento de los distintos tipos de agua para andlisis en laboratorio. Asimismo, se establecen los
criterios y las préacticas que deben ser aplicadas en campo, para asegurar la integridad de los analitos en las
muestras recolectadas. Los items en este capitulo se aplican a diferentes tipos de agua (cruda, tratada,
subterrénea, superficial y residual, tanto doméstica como industrial).
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4.1. Introduccion

Durante el ejercicio que comprende la caracterizacién
de los distintos tipos de agua, los principios generales
para la recoleccion de las muestras estan sujetos a
los procedimientos analiticos de los cuales vaya a ser
objeto cada una de las unidades experimentales, y de
los objetivos planteados en los estudios.

En el andlisis del agua, el muestreo como tal,
tiene por objetivo obtener una parte representativa
del material acuoso que serd sometido a estudio.
Pueden considerarse como fuentes de materiales
para el estudio: afluentes y efluentes de sistemas
de tratamiento de aguas residuales domésticas e
industriales, aguas crudas, potables, dulces, sala-
das, salobres, blandas, duras, destiladas, negras y
subterrdneas. Las muestras son recolectadas en re-
cipientes plasticos o de vidrio; posteriormente son
transportadas hasta un lugar de almacenamiento,
que puede ser una nevera de poliestireno expandido,
un refrigerador o frigorifico, un cuarto frio, etc, para
finalmente ser trasladadas hasta el laboratorio de
andlisis. Durante este periodo, es necesario que las
muestras recolectadas conserven las caracteristi-
cas y las concentraciones relativas de cada uno de
los componentes del material original, y que no se
presenten cambios significativos en su composicién
antes del andlisis.

En el laboratorio de anélisis, son sometidas a
evaluacion por medio de la determinacién de dife-
rentes parametros fisicoquimicos o bioldgicos espe-
cificos. Es responsabilidad del personal encargado
del muestreo, el transporte y la conservacion de to-
das las propiedades de las muestras, para que no se
invalide la aplicacion de las metodologias analiticas
en el laboratorio.

4.2. \ateriales y equipos

Para llevar a cabo de manera apropiada un muestreo
de agua, en general, ciertos materiales y equipos son
considerados imprescindibles para lograr la correcta
adquisicion de las alicuotas de las muestras puntua-
les, para la conformacién de muestras compuestas y
para el establecimiento de los respectivos caudales.
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Asimismo, para ciertas determinaciones in situ que
son requeridas ocasionalmente. A continuacion, se
presenta un listado de los elementos minimos con-
siderados para dicha tarea.

e Baldes plasticos de 10 L de capacidad
» Bata de laboratorio
e  Bitacora de campo

« Botas de seguridad para trabajo en campo (con
doble inyeccién en PVC, 100 % impermeables y
puntera de acero)

e Casco de seguridad
e Cronémetro o temporizador

e Equipos portatiles para la determinacién de pH
y temperatura

e Frasco lavador con agua destilada-desionizada,
ultrapura

« Gafas de proteccion

e Guantes de nitrilo

« Nevera de poliestireno expandido (icopor)
« Pilas de gel refrigerante

e Probeta plastica graduada de 1.000 mL

« Recipientes de vidrio y/o plastico (varia segun
los requerimientos de andlisis). Para la genera-
cion de muestras compuestas, se necesitan de
minimo 10 L de capacidad

e Rotulador y lapicero

e Toallas de microfibra absorbentes reutilizables

4.3. Recipientes para la toma
de muestras de agua

Los recipientes de mayor uso para la recoleccion, la
preservacion y el almacenamiento de muestras de
agua, de distinto tipo, destinadas a estudio por me-
dio de la caracterizacién de diferentes pardametros
fisicoquimicos asociados a su calidad, estan fabri-
cados en pléstico (polietileno o equivalente) o vidrio
(transparente o color &mbar), principalmente. Estos
cuentan con tapas y contratapas que permiten un
cierre total y hermético, evitando la pérdida total o
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parcial de la muestra, la contaminacion cruzada o la
entrada de aire, en algunos casos. En la Tabla 4.3.1 se
presentan los recipientes que deben ser utilizados, y
algunas de sus caracteristicas.

4.3.1. Lavado y adecuacion
de recipientes para toma, preservacion
y almacenamiento de muestras de agua

En la Tabla 4.3.2 se presentan algunas recomenda-
ciones, que deben ser tenidas en cuenta por el perso-
nal encargado de los muestreos, para la adecuacién
de los recipientes de plastico y de vidrio destinados
a la toma, preservacion y almacenamiento de mues-
tras de agua. Su seleccién y limpieza garantizan la
conservacion de los analitos de interés a ser deter-
minados en el laboratorio. El uso de recipientes no
aptos puede afectar la concentracién de las diferen-
tes especies de compuestos quimicos, presentes en
las muestras de los distintos tipos de agua.

Es importante atender las indicaciones para
evitar la contaminacion cruzada, causada principal-
mente por la carga idnica y las trazas de aceite, de
grasa o de ambos, fijadas en las paredes de los reci-
pientes que se vayan a usar en los muestreos.

4.4. Recomendaciones
para el muestreo

A continuacion, se presentan algunas recomenda-
ciones y metodologias para la recoleccion de mues-
tras puntuales y compuestas de agua. Los siguientes
items pueden ser facilmente aplicados en campo
por el personal técnico; no requieren de gran can-
tidad de materiales, y brindan un mayor grado de
representatividad de las muestras a ser sometidas
a analisis para diferentes parametros fisicoquimicos.

4.4.1. Muestreo puntual

1. Seleccionar y adecuar los recipientes de pléasti-
co o de vidrio que se consideren necesarios para
la toma de las muestras de agua, teniendo en
cuenta el tipo de analito que se va a determinar
(Tabla 4.3.2). Rotularlos debidamente (p. €j., fe-
cha y hora, nombre de la persona que realiza el
muestreo, naturaleza y cantidad de los preser-
vantes agregados, etc.), mediante etiquetas,
rétulos o formatos.

2. Transportar en cajas enfriadoras (neveras de
poliestireno expandido o icopor), refrigeradores,

Tabla 4.3.1. Caracteristicas y tipos de recipientes destinados para la toma, conservacion y almacenamiento

de muestras de agua.

Tipo de recipiente

Caracteristicas

» Deben estar fabricados en materiales neutros, con el propésito de evitar la
contaminacion cruzada de las muestras de agua por fenémenos como la
desorcion (p. ej, trazas de metales).

Recipientes de vidrio
(transparente o &mbar)

» Se recomiendan frascos de vidrio de borosilicato.
» Los de color &mbar son adecuados para la disminucion de la degradacion fotolitica

de algunos compuestos de interés presentes en las muestras.

» Se sugiere que los recipientes cuenten con tapas y contratapas para evitar la
pérdida de las muestras, o la descomposicion de los analitos por la accién de aire.

» Deben ser de polietileno, policarbonato o politetrafluoroetileno (PTFE).

Recipientes de plastico
(opaco, &mbar y transparente)

» Se recomienda su uso para muestras cuya finalidad es el estudio de pardmetros
fisicoquimicos-inorgéanicos (p. ej,, silice).

» Los opacos sirven, de igual manera, para disminuir la degradacion fotolitica de
algunos compuestos en las muestras de agua.
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o en los vehiculos o contenedores que aseguren
la proteccién al dafio o al deterioro, todo el ma-
terial de plastico o de vidrio, equipos e insumos,
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Tomar las muestras de agua directamente del
punto de salida (llave, sitio de vertimiento, etc.).

Preservar y almacenar las muestras y las con-

considerados necesarios para la tomay la pre-
servacion de las muestras de agua.

tramuestras atendiendo las recomendaciones
expuestas en la Tabla 4.5.1.
3. Para mitigar la probabilidad de contaminacion
cruzada con ciertos residuos de compuestos
que puedan estar presentes en las paredes de  4.4.2. Muestreo compuesto
los recipientes de plastico o de vidrio, se sugiere
purgarlos, al menos tres veces, con el cuerpo 1. Seleccionar y adecuar los recipientes de plés-
de agua a ser sometido a estudio. Luego, des- tico o de vidrio que se consideren necesarios
cartar el agua utilizada. para la toma de las muestras de agua, teniendo

Tabla 4.3.2. Lavado y enjuague de los recipientes para la toma de muestras de agua

Recomendaciones

Analito por determinar Pretratamiento Detergente previas al ST

- purga final

enjuague final
Metales (excepto cromo . Blodegradatgle, Sumergir en HNO qua Qestllada—
Abundante agua del grifo  neutro,al 5 % (en N 3 desionizada,
V1) y sulfatos . al 10 % por 30 min.
agua fria) ultrapura

DBQ, coliformes, Abundante agua del grifo
tensoactivos (SAAM),
alcalinidad, cromo Biodegradable,

Agua destilada-
No pasar por acido  desionizada,
ultrapura

neutro,al 5 % en
agua ligeramente
caliente (50 °C)

V|, sulfuros, cianuro,
sélidos sedimentables,
sélidos suspendidos,
andlisis bioldgico, pH,
conductividad eléctrica

El material para DBO
y coliformes, debe
esterilizarse previamente.

Para contaminaciéon

especifica por grasa,

utilizar una solucién de Biodegradable,
hidréxido de sodio al 10 %. neutro, al 5 % en
Posteriormente, sumergir  agua ligeramente
en solucién de HNO, al caliente (50 °C)
10 % por un tiempo

minimo de 30 min.

Agua destilada-
desionizada,
ultrapura

No pasar por acido y posterior
enjuague con
n-hexano grado
analitico

Grasas, aceites
e hidrocarburos

Biodegradable, Sumergir en HCl al Agua destilada-
Fésforo total y soluble Abundante agua del grifo  neutro, al 5 %, libre de o g . desionizada,
) .y 10 % por 30 min.
fosforo (en agua fria) ultrapura

Compuestos Biodegradable,
nitrogenados (nitrégeno neutro,al 5 %, libre  Sumergir en H,SO,
total, nitrdgeno amoniacal, de fésforo (en agua  al 10 % por 30 min.

nitritos y nitratos) y DQO fria)

Agua destilada-
desionizada,
ultrapura

Abundante agua del grifo
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en cuenta el tipo de analito que se va a deter-
minar (Tabla 4.3.2). Rotularlos debidamente (p.
ej. fecha y hora, nombre de la persona que re-
aliza el muestreo, naturaleza y cantidad de los
preservantes agregados, etc.), mediante etique-
tas, rotulos o formatos.

Transportar en refrigeracion o en contenedores
que aseguren la proteccion al dafio o al deterio-
ro, todo el material de plastico o de vidrio, equi-
pos e insumos, considerados necesarios para la
toma y la preservacion de las muestras de agua.

Realizar la medicion del caudal del afluente o
del efluente, implementando preferiblemente
un método volumétrico manual. Para ello, usar un
cronémetro, un balde de 10 L de capacidad y
una probeta plastica graduada de 1.000 mL, de
la siguiente manera:

Ubicar el balde directamente en la descarga del
cuerpo de agua, de tal manera que reciba todo el
flujo en su interior. Simultaneamente, accionar
el cronémetro.

Tomar un volumen aproximado entre 1 a 10 L
del afluente o del efluente, midiendo el tiem-
po transcurrido desde el inicio hasta el final de
la recoleccion. Realizar la medicion del agua
recolectada en el balde, utilizando la probeta
plastica graduada de 1.000 mL.

Calcular el caudal de acuerdo con:

En donde:

Q: caudal (L's™)
V: volumen recolectado (L)
t: tiempo cronometrado (s)

Repetir el proceso anteriormente descrito, hasta
obtener el valor promedio del caudal en diferen-
tes periodos de tiempo.

De ser preciso, medir in situ parametros como el
pH y la temperatura del cuerpo de agua, de acuer-

do con la metodologia descrita en el Capitulo 6
del presente manual. Finalizar con el correcto la-
vado de los electrodos y las sondas usadas.

3. Componer una muestra de 1 hasta 24 h, mez-
clando en un balde de 10 L los volumenes reco-
lectados en cada intervalo de tiempo, segun:

En donde:

Vi: volumen de cada alicuota de muestra, que
debe ser dispuesta en el balde de 10 L durante el
muestreo (L).

V: volumen total por componer durante el mues-
treo (L).

Qi: caudal calculado para cada submuestra en cada
intervalo de tiempo muestreado (L-s™).

n: nUmero de muestras a tomar durante la jornada
del muestreo.

Qp: caudal promedio durante el muestreo (L-s™).

4. Una vez obtenida la muestra completa, homo-
geneizarla de manera &gil utilizando una varilla
de agitacién de vidrio, o un tubo plastico limpio
y seco.

5. Proceder a tomar las alicuotas de muestra com-
puesta correspondientes, en los recipientes de
vidrio o de plastico previamente acondicionados.

6. Preservarlas de acuerdo con el parametro ana-
litico por estudiar (Tabla 4.5.1).

7. Lavar de manera apropiada todos los recipien-
tes utilizados.

8. Almacenar las muestras segun las condiciones
que se presentan en la Tabla 4.5.1.

4.5. Preservacion de muestras

En la Tabla 4.5.1 se exponen las directrices para la
preservacion y almacenamiento de muestras de
agua. De igual manera, se precisa el tiempo maximo
que los analitos a ser analizados pueden ser conser-
vados antes de su determinacion.

[50]



Alexis Gonzalez Diaz, JesUs Alberto Garcia NUfiez

Tabla 4.5.1. Recomendaciones para la preservacion y almacenamiento de muestras de agua

. Volumen Tiempo
Analito por . . I . aon .
d . Tipo de recipiente  Técnica de preservacion de muestra maximo de Comentarios
eterminar oA
(mL) preservacion
Plastico . o
Demanda - Refrigerar entre 2°Cy 6 .
o (polietileno o o Muestra simple
bioquimica de ) . C,y almacenar en lugar 1000 6h
. equivalente), vidrio, 0 compuesta
oxigeno (DBO) ) 0SCuro
fluoropolimero
Analizar lo antes posible
. . idificar a pH < 2 con Muestra simple
Plastico (polietileno  © %! . 100 7d P
De,m.anda o equivalente), H,SO,. Refrigerar 0 compuesta
quimica de vidrio o entre2°Cy 6 °C
oxigeno (DQO) a I
uoropolimero Congelamiento a Muestra simple
0 100 1mes
-20°C 0 compuesta
Oxigeno disuelto . , .
con electrodo Vidrio, botella de Analizar inmediatamente 300 15 min Muestra simple
: DBO
Winkler
Plastico (polietileno Analizar lo antes posible Muestra simple
Surfactantes 0 equivalente), o acidificar a pH < 2 con 50 48 h 0 compuesta.
aniénicos vidrio o H,SO,. Refrigerar Eliminar burbujas
fluoropolimero entre2°Cy 6 °C de aire
Muestra simple
Surfactantes Plastlfzo (polietileno Refrigerar entre 2 °C 0 compuesta. Analizar
o 0 equivalente) o 250 48 h tan pronto como
catiénicos o y6°C ' .
o vidrio sea posible. Eliminar
burbujas de aire
Adicionar formaldehido Muestra simple
. - al 40 % fraccion en 0 compuesta.
Plastico (polietileno )
Surfactantes . volumen, para dar una Analizar tan pronto
o o equivalente) > N » 250 1mes )
no iénicos o solucion al 1% fraccién como sea posible.
o vidrio . - .
en volumen. Refrigerar Eliminar burbujas
entre 2°Cy 6 °C de aire
Plastico (polietileno Muestra
Temperatura o0 equivalente), vidrio Ninguna 100 15 min simple. Analizar
o fluoropolimero inmediatamente
Plastico (polietileno
0 equivalente), Refrigerar Muestra simple
Color aparente vidrio o entre 2°C y 6 °C 500 24 h o compuesta
fluoropolimero
Plastico (polietileno . )
Conductividad o equivalente), vidrio Refrigerar 500 28d Muestra simple
. entre2°Cy 6 °C 0 compuesta
o fluoropolimero
Plastico (polietileno Muestra
pH o equivalente) Ninguna 50 15 min simple. Analizar

o vidrio

inmediatamente
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CAPITULO 4. Toma, preservacion y almacenamiento de muestras

Analito por Volumen Tiempo
determiFr:ar Tipo de recipiente  Técnica de preservacion de muestra maximo de Comentarios
(mL) preservacion
Cloro total Plastico (polietileno Muestra
o residual o equivalente) Ninguna 500 15 min simple. Analizar
o vidrio inmediatamente
Plastico (polietileno
Cloruros o.eguwalente), No requiere 50 No . Muestra simple
vidrio o establecido o compuesta
fluoropolimero
Plastico (polietileno Anallz.ar lo antes posible
0 equivalente) 0 acidificar a pH <2 Muestra simple
Dureza total i ’ con HNO_, 0 conH.SO . 100 6 meses
vidrio o ) 3 24 0 compuesta
Auoropolimero Refrigerar entre 2 °C
y6°C
Plastico, vidrio Analizar lo antes posible
. lavado con o acidificar a pH < 2 con Muestra simple
Fésforo total solucion 1+1HClo  H,SO,. Refrigerar 100 28d 0 compuesta
fluoropolimero entre2°Cy 6 °C
Para fosfatos disueltos Muestra simple
Vidrio lavado con  filtrar inmediatamente. 0 compuesta.
Fosfato solucion 1+1 HCL Refrigerar entre 2 °C 100 48h Analizar tan pronto
y6°C como sea posible
Fluoruros Plastlgo (polietileno No requiere 100 58 d Muestra simple
o equivalente) 0 compuesta
Plastico (polietileno Muestra simple
. 0 equivalente), Refrigerar 0 compuesta.
Nitrato vidrio o entre2°Cy 6 °C 100 48h Analizar tan pronto
fluoropolimero como sea posible
PléStiFO l(potlie)tileno Adicionar H,SO, hasta pH Muestra simol
Nitrato + nitrito O. equwa ente), < 2. Refrigerar 200 la2d vestra simpte
vidrio o R R 0 compuesta.
A . entre2°Cy 6 °C
voropolimero
Plastico (polietileno Muestra simple
o 0 equivalente), Refrigerar ) 0 compuesta.
Nitrito vidrio o entre2°Cy6°C 100 Ninguno Analizar lo antes
fluoropolimero posible.
Plastico (polietileno Ar?apzar lo antes posible o No acidificar si el
Nitrégeno total o equivalente) acidificar hasta pH <2 con amoniaco libre se va
: o ' H.SO,. Refrigerar entre 2 500 7d . .
y amoniacal vidrio o ol A a medir en la misma
) Cy 5 °C,almacenar en
fluoropolimero . muestra
la oscuridad
Plastico (polietileno Acidificar a pH < 2 con
Nitrégeno 0 equivalente), H,SO,. Refrigerar entre 500 24 Muestra simple

orgénico Kjeldahl vidrio o
fluoropolimero

2 °Cy 5 °C almacenar en 0 compuesta

la oscuridad

Continva
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. Volumen Tiempo
Analito por . .. I . L. .
d . Tipo de recipiente  Técnica de preservacion de muestra maximo de Comentarios
eterminar -
(mL) preservacion
Muestra simple
Pléstico, vidrio, tapa Acidificar hasta pH < 2 0 compuesta.
Fenoles con proteccion con H,SO,. Refrigerar 500 28d Tiempo de
interna de PTFE entre 2°Cy 6 °C preservacion hasta
extraccion
. . Acidificar hasta pH <
Vidrio, recipiente 5 con HCl o H.SO
Grasas y aceites calibrado de boca . o 1000 28d Muestra simple
ancha Refrigerar
entre2°Cy 6 °C
Plastico (PTFE), Refrigerar entre Muestra simple
Silice vidrio (cuarzo) 2°Cy5°C, 200 284d 0 compuesta
o fluoropolimero NO CONGELAR
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i I]KiR Preparacidny

estandarizacion de
soluciones acuosas

Las préacticas de preparacion y estandarizacion de soluciones acuosas que se utilizan como agentes valo-
rantes o patrones de trabajo en el andlisis de aguas son determinantes a la hora de obtener resultados de
laboratorio confiables. Hacerlo de manera indebida puede resultar en un inadecuado y poco comprobable
grado de confianza, mal desempefio del método de andlisis, y en cifras alejadas del valor nominal considerado
como real. En este capitulo se indican los pasos a seguir para la preparacién de soluciones acuosas que se
usan como agentes valorantes o soluciones de digestion, soluciones para el ajuste del pH, como patrones
de trabajo, indicadores de viraje o para el lavado del material de vidrio, las cuales se consideran necesarias para
el desarrollo de las metodologias relacionadas en el presente manual.
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5.1. Aspectos importantes en la
preparacion de soluciones acuosas

A continuacién, se presenta un conjunto de reco-
mendaciones para la preparacién y estandarizacion
de soluciones acuosas destinadas al analisis.

e Usar una balanza analitica (+ 0,0001 g) para
realizar el pesaje de las sustancias que se van
a diluir o emplear directamente en las deter-
minaciones. Verificar que el indicador de nivel
esté en la posicion céntrica adecuada, y que el
instrumento de medicién haya sido confirmado
metrolégicamente (calibrado y verificado segin
la NTC-1SO 10012").

«  Ultilizar vidrios de reloj o vasos de precipitados
para el pesaje de reactivos sélidos.

«  Evitar la contaminacion del plato de la balanza
con sustancias quimicas corrosivas o abrasivas.

e Emplear reactivos grado analitico o patrones
de referencia certificados, para la elaboracion de
las soluciones.

e Utilizar material volumétrico clase A calibra-
do? para la medicion de alicuotas de reactivos,
y para el aforo volumétrico de las soluciones
por preparar.

« De ser necesario y/o especificado por el mé-
todo, almacenar las soluciones preparadas en
recipientes de vidrio color ambar o en el refri-
gerador.

e Seguir las recomendaciones en los métodos,
para mantener y prolongar la vida Util de las
soluciones de trabajo.

1 NTC-ISO 10012:2003, Sistema de gestion de la
medicién. Requisitos para los procesos de medicion
y los equipos de medicién.

2 ISO 4787:2021, Laboratory glass and plastic ware
— Volumetric instruments — Methods for testing of
capacity and for use
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5.2. Reactivos y soluciones comerciales
estandarizadas de coneentracion
estableciday certificada

En el mercado nacional es posible adquirir casi to-
das las soluciones necesarias para el desarrollo de
los métodos analiticos expuestos en el presente
manual, y que se especifican en este capitulo, prepa-
radas con diferentes valores de concentracién, cer-
tificadas y de muy buena calidad. Utilizar este tipo
de reactivos de laboratorio ya preparados, puede ser
una alternativa practica para evitar la elaboracion y
estandarizacién de soluciones acuosas, reduciendo
consistentemente el tiempo de trabajo a nivel de
laboratorio y los costos, y en ciertos casos, el error
relativo asociado a la incertidumbre de la medicion
de algunos analitos. Sin embargo, se deben realizar
las verificaciones de control de calidad de dichos
materiales, requeridas por los métodos analiticos.

5.3. Preparacion y estandarizacion
de soluciones acuosas

A continuacién, se presenta una recopilacién de los
procedimientos descritos en el Standard Methods for
the Examination of Water and Wastewater 2017, para
la preparacion de las soluciones acuosas necesarias
en el desarrollo analitico de todas las metodologias
descritas en este manual. Asimismo, se describe
cémo llevar a cabo los procesos de estandarizacién
de soluciones valorantes, y la obtencién de patrones
de reactivos y de soluciones de trabajo.

NOTA 5.3.1. Las guias para manejo seguro y gestion
ambiental de 25 sustancias quimicas efectos so-
bre la salud, del Ministerio de Ambiente, Vivienda y
Desarrollo Territorial y del Consejo Colombiano de
Seguridad, brindan informacién sobre los riesgos
asociados al manejo de materiales peligrosos. Inclu-
yen informes toxicolégicos, respuesta a accidentes,
niveles permisibles de exposicién ocupacional, equi-
po de proteccién personal, condiciones para manejo
y almacenamiento seguro orientadas a disminuir el
riesgo para la salud humana, y lineamientos de ges-
tion ambiental para su disposicidn, entre otros.
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CAPITULO 5. Preparacién y estandarizacion de soluciones acuosas

5.3.1. Soluciones valorantes o titulantes
de dcido sulfirico (H,S0,)

5.3.1.1. Solucidn de dcido sulfirico (H,S0,)
0,1 N (PRECAUCION: reaccién exotermlea—
liberacion de calor)

Disponer de 2,8 mL de H,SO, concentrado (95 %-
97 %) en un vaso de precipitados de 250 mL de capa-
cidad, que contenga 100 mL de agua destilada-desio-
nizada, ultrapura (ADVERTENCIA: adicionar el H,SO,
por las paredes del recipiente, nunca directamente
sobre el agua destilada). Homogeneizar la solucion uti-
lizando una varilla de vidrio, y reservarla hasta que al-
cance la temperatura ambiente. Posteriormente, diluir
hasta 1L con agua destilada-desionizada, ultrapura.

5.3.1.2. Solucidn de dcido sulfdrico (H,S0,)
0,02 N (PRECAUCION: reaccién exotermlea-
liberacion de calor)

En un vaso de precipitados de 1.000 mL de capaci-
dad, disponer 300 mL de agua destilada-desionizada,
ultrapura. Posteriormente, agregar muy lentamente
y siempre por las paredes del recipiente, 200 mL de
4cido sulfdrico 01 N. Trasvasar la solucién cuantitativa-
mente a un balén aforado clase A de 1.000 mL. Llevar
a volumen con agua destilada-desionizada, ultrapura.

5.3.1.3. Determinacion de la normalidad
de la solucion de acido sulfdrico
(H,S0,) = 01N

Para estandarizar la solucién de é&cido sulfurico
(H,SO,) = Q1 N potenciométricamente, se debe dis-
poner de 4 mL de solucién de carbonato de sodio
(Na,CO,) 0,05 N (ver seccién 55. PATRONES DE
TRABAJO) en un vaso de precipitados de 100 mL,
que contenga aproximadamente 50 mL de agua
destilada-desionizada, ultrapura. Titular con la solu-
cién preparada de (H,SO,) = 01 N hasta un pH de
4,5. Calcular la normalidad de la solucion de H,SO,
mediante la siguiente ecuacion:

AxB
NH s0,= ————
5300xC
En donde:
NH so. : normalidad de la solucién de 4cido sulfurico
(H,SO,).

A: cantidad de carbonato de sodio (Na,CO,) diluida
all(g).

B: volumen de la solucién carbonato de sodio (Na,CO,)
0,05 N tomado para la titulaciéon (mL).

C: volumen de la solucién de &cido sulfdrico (H,SO,)
consumido en la titulaciéon (mL).

5.3.2. Soluciones valorantes o titulantes
de hidroxido de sodio (NaOH)

5.3.2.1. Solucion de hidroxido de sodio
(NaOH) 0,1 M - 0,1 N (PRECAUCION: cuando
se disuelve en agua o se neutraliza con
algun acido, libera gran cantidad de calor,
que puede ser suficiente para hacer que
el material combustible, en contacto con el
hidrdxido, haga ignicion (Nota 5.3.1)

Pesar 4,0 g de hidréxido de sodio (NaOH) grado
analitico, y disponerlo en un vaso de precipitados
de 500 mL de capacidad que contenga 200 mL de
agua destilada-desionizada, ultrapura. Homogeneizar
la solucion utilizando una varilla de vidrio, y reser-
varla hasta que alcance la temperatura ambiente.
Posteriormente, diluir hasta 1 L con agua destilada-
desionizada, ultrapura.

5.3.2.2. Determinacion de la normalidad de
la solucion de hidrdxido de sodio (NaOH)
=0JM-0,1N

Para estandarizar la solucién de hidréxido de so-
dio (NaOH) = 0,1 M - 0,1 N volumétricamente en
presencia de fenolftaleina, disponer 0,2 g de ftalato
4cido de potasio (C,H.KO,) previamente secado a
125 °C durante dos h y enfriado en desecador, en
un matraz Erlenmeyer de 250 mL de capacidad.
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Adicionar 50 mL de agua destilada-desionizada,
ultrapura, y diluir completamente los cristales agi-
tando suavemente el recipiente. Agregar 1 mL
de solucién indicadora de fenolftaleina (C, H,,0,)
en etanol al 1 %, y titular la solucion anterior con
NaOH = 0,1 M - O,1 N. El punto final se alcanza al
percibir un viraje de incoloro a un ligero color violeta/
rosado. Calcular la normalidad de la solucién de hi-
dréxido de sodio (NaOH) = 01 M - 0,1 N mediante

la siguiente ecuacion:

A
Vx 020423 mEq

NnaoH =

En donde:

A: peso de los cristales de ftalato acido de potasio
(C,H.KO,) (g).

V: volumen de la solucion de hidréxido de sodio
(NaOH) = 01 M - 0,1 N consumido en la titulacion
(mL).

5.3.3. Solucion valorante o titulante
de nitrato de plata (AgNO,)

5.3.3.1. Solucidn de nitrato de plata (AgNO,)
0,0141 1 (0,0121N)

Disolver 2,395 g de nitrato de plata (AgNO,) en agua
destilada-desionizada, ultrapura, y diluir hasta 1L en
un balén aforado clase A. Estandarizar con una so-
lucién de cloruro de sodio (NaCl) 0,0141 M; 100 mL
=500 pg Cl', en presencia de 1 mL de solucién indi-
cadora de cromato de potasio (K,CrO,) (ver seccién
5.5. PATRONES DE TRABAJO). Almacenar la solu-
cién en una botella de vidrio color &mbar.

5.3.3.2. Determinaci6n de la normalidad
de la solucién de nitrato de plata (AgNO,)
0,0141 M1 (0,0141N)

Determinar la normalidad de la solucién de nitrato
de plata (AgNO,) 0,0141 M (0,0141IN) mediante la
siguiente ecuacion:
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CxD
(E - B)x 35450

Nagnos =

En donde:

C: concentracion de la solucién de cloruro de sodio
(NaCl) estandar 0,0141 M (mg-L™).

D: volumen titulado de la solucién de cloruro de so-
dio (NaCl) estandar 0,0141 M (mL).

E: volumen de la solucion de nitrato de plata
(AgNO,) 0,0141 M (0,0141N), consumido en la ti-
tulacién de la soluciéon de cloruro de sodio (NaCl)
estandar 0,0141 M (mL).

B: volumen de la solucién de nitrato de plata (AgNO,)
0,0141 M (0,0141N), consumido en la titulacién del
blanco de reactivos.

N onos normalidad estimada para la solucién de ni-

trato de plata AgNO,,

5.3.4. Solucion valorante de yodato
titulante (KI-KIO,)

5.3.4.1. Solucidn de yoduro de potasio
estdndar-yodato titulante (KI-KI0,)
0,0125 M

Disolver 0,4458 g de yodato de potasio (KIO,) anhidro
grado primario (previamente secado durante cuatro
horas a 120 °C), 4,35 g de yoduro de potasio (KI) y
310 mg de bicarbonato de sodio (NaHCO,), en apro-
ximadamente 500 mL de agua destilada-desionizada,
ultrapura. Posteriormente, diluir hasta 1 L con agua
destilada-desionizada en un balén aforado clase A.

5.3.5. Solucion valorante o titulante
de tiosulfato de sodio estandar
(Na28203-5H20)

5.3.5.1. Solucidn de tiosulfato de sodio

estandar (Na,S,0,-5H,0) 0,1 N

Disolver 25 g de tiosulfato de sodio (Na,S,0,-5H,0)
en 500 mL agua destilada-desionizada, ultrapura,
recientemente hervida y enfriada. Diluir hasta 1L en
un balén aforado clase A, y reservar en la oscuridad.
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CAPITULO 5. Preparacién y estandarizacion de soluciones acuosas

Estandarizar con una solucién de dicromato de po-
tasio (K,Cr,0,) 01 N, después de dos semanas de
almacenamiento (ver seccién 5.5. Patrones de tra-
bajo). Este almacenamiento es necesario para per-
mitir la oxidacién de cualquier ion bisulfito presente.
Adicionar 1 mL de cloroformo (CHCL,), con el propo-
sito de minimizar la degradacién de la solucién por
accion bacteriana.

5.3.5.2. Determinacion de la normalidad
de la solucion de tiosulfato de sodio
Na,3,0,-5H,0 0,1 N

Para estandarizar la solucién de tiosulfato de sodio
(Na,S,0,5H,0) 01 N volumétricamente en presen-
cia delindicador de almidén, disponer 80 mL de agua
destilada-desionizada, ultrapura, en un Erlenmeyer
de 250 mL de capacidad. Posteriormente, adicionar
en orden: 1 mL de H,SO, concentrado (hacerlo por
las paredes del Erlenmeyer y NUNCA directamente
sobre el agua destilada), 10 mL de K,Cr,O, 01Ny
1,0 g de KI. Homogeneizar la solucién y reservarla
durante seis minutos en la oscuridad. Transcurrido
este tiempo, titular el yodo liberado con la solucién
de tiosulfato de sodio (Na,S,0,-5H.,0) hasta la apa-
ricion de un color amarillo paja. Ahadir 1 mL de la
solucién indicadora de almidén al 1 %, y continuar

con la titulacién hasta que vire de color azul oscuro
a verde tenue. Calcular la normalidad de la solucion
de tiosulfato de sodio (Na,S,0,-5H,0) mediante la
siguiente ecuacion:

1
NNa,s,055H,0 = —

En donde:

V: volumen de la solucion de tiosulfato de sodio
(Na,S,0,5H,0), consumido en la titulacién (mL).

5.3.5.3. Solucion de tiosulfato de sodio
estandar (Na,S,0,-5H,0) 0,025 N (para usar

2723
en la determinaci6n del oxigeno disuelto

por el método yodométrico-modificacion
de azida)

Disolver 6,205 g de tiosulfato de sodio (Na,S,0,5H,0)
en 500 mL agua destilada-desionizada, ultrapura,
recientemente hervida y enfriada. Ahadir 15 mL de
NaOH 6,0 N o 0,4 g de NaOH sélido. Diluir hasta
1L en un balén aforado clase A,y reservar en la os-
curidad. Estandarizar con solucion de biyodato de
potasio KH(IO,), 0,0021 M o de yodato de potasio

KIO, 0,025N.




5.3.5.3.1. Solucidn de yodato de potasio (KI0,)
estandar 0,025 N

Disolver 08917 g de yodato de potasio (KIO,) en
500 mL de agua destilada-desionizada, ultrapura,
recientemente hervida y enfriada. Diluir hasta 1L en
un balén aforado clase A.

5.3.5.3.2. Solucion de biyodato de potasio
(KH(10,),) estandar 0,0021 M

Disolver 812,4 mg de biyodato de potasio (KH(IO,),)
en 500 mL de agua destilada-desionizada, ultra-
pura, recientemente hervida y enfriada. Diluir hasta
1L en un balén aforado clase A.

5.3.5.4. Determinacion de la normalidad
de la solucidn de tiosulfato de sodio
Na,8,0.-5H,0 0,025 N

Estandarizacion con biyodato de potasio (KH(10,),):
disolver 2 g de yoduro de potasio (KI), libre de yodato,
en 100 mL o0 150 mL de agua destilada-desionizada,
ultrapura. Agregar 1mL de H,SO, 6,0 N o unas cuan-
tas gotas de H,SO, concentrado (5 gotas), y 20 mL
de solucién de biyodato de potasio (KH(IO,),) es-
tandar 0,0021 M. Diluir hasta 200 mL vy titular el
yodo liberado con la solucién de tiosulfato de sodio
(Na,S,0,5H,0) 0,025 N, hasta la aparicién de un
color amarillo paja. Afiadir 1 mL de la solucion indi-
cadora de almidén al 1 %, y continuar con la titulacién
hasta que sea incolora.

Estandarizacidn con yodato de potasio (KI0,): disolver
2 g de yoduro de potasio (KI), libre de yodato,en 100
mL o 150 mL de agua destilada-desionizada, ultra-
pura. Agregar 1 mL de H,SO, 6,0 N o unas cuantas
gotas de H,SO, concentrado, y 20 mL de solucion
de yodato de potasio (KIO,) estandar 0,025N. Diluir
hasta 200 mL, y titular el yodo liberado con la solu-
cién de tiosulfato de sodio (Na,S,0,5H,0) 0,025 N,
hasta la aparicion de un color amarillo paja. Afadir
1 mL de la solucién indicadora de almidon al 1 %, y
continuar con la titulacién hasta que sea incolora.
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5.3.6. Solucion valorante o titulante

de sal disodica de EDTA (acido
etilendiaminotetraacético, sal disodica
dihidrato —EDTA esténdar (C_H N,0,))

5.3.6.1. Solucion de sal disddica de

EDTA (acido etilendiaminotetraacético,

sal disddica dihidrato) dcido
etilendiaminotetraacético —EDTA estandar
(C HNO)

10716 28

Pesar 3,723 g de acido etilendiaminotetraacetato
disédico dihidrato, grado reactivo analitico, también
llamado sal disédica del 4cido tetraacético (EDTA),
y disolverlo en 100 mL de agua destilada-desioni-
zada, ultrapura. Diluir hasta 1L en un balén afora-
do clase A. Almacenar la solucién en un frasco de
vidrio (borosilicato) color &mbar. El titulante extrae
cationes productores de dureza de los recipien-
tes de vidrio blando, por lo que debe conservarse
en frascos de polietileno o de vidrio borosilicato,
preferiblemente.

5.3.6.2. Determinacidn de la molaridad de
la solucidn de la sal disddica dihidratada
del dcido etilendiaminotetraacético (EDTA)
= 0,01 M

Disponer 5 mL de solucion estdndar de carbonato
(CaCO,) 0,01 M en un Erlenmeyer boca ancha de
250 mL de capacidad (ver seccién 5.5. Patrones
de trabajo). Adicionar agua destilada-desionizada,
ultrapura, hasta completar aproximadamente 50 mL.
Agregar 1 mL de solucién amortiguadora de EDTA,
y una gota de solucién indicadora de negro de
eriocromo T o una cantidad adecuada del reactivo
en polvo seco (0,1 a 0,2 g). Titular con la solucién
de etilendiaminotetraacetato disédico dihidrato
(EDTA) = 0,01 M, hasta que la solucién pase de un
color vinotinto a una tonalidad azul. Calcular la mo-
laridad de la solucién de EDTA mediante la siguien-
te ecuacion:
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CAPITULO 5. Preparacion y estandarizacion de soluciones acuosas

Vcaco, x Mcaco,

Nepra =
VEDTA

En donde:

V.5 Volumen consumido de la solucién de etilen-

diaminotetraacetato disddico dihidrato (EDTA) = 0,01 M,
en la titulacion (mL).

Mcﬂcoj molaridad de la solucién de carbonato de cal-

cio (CaCO,) 0,01 M.

Vecos volumen de la solucién de carbonato de calcio
'3

(CaCO,) 0,01 M, usado en la estandarizacién (5 mL).

5.3.7. Solucion valorante o titulante de
sulfato ferroso amoniacal (FAS) estandar
(Fe(NH,),(S0,),-6H,0)

5.3.7.1. Solucidn de sulfato ferroso
amoniacal (Fe(NH,),(S0,),-6H,0) (FAS)
estandar 0,25 M, para la determinacion de la
demanda quimica de oxigeno (DQO): reflujo
abierto, método volumétrico/titrimétrico

Disolver 980 g de sulfato ferroso amoniacal (FAS)
(Fe(NH,),(SO,),6H,0) en 200 mL agua destilada-
desionizada, ultrapura. Agregar 20 mL de &cido sul-
farico (H,SO,) concentrado (adicionarlo por las pare-
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des del Erlenmeyer y NUNCA directamente sobre el
agua destilada. PRECAUCION: reaccién exotérmica-
liberacion de calor). Esperar a que la solucion alcance
temperatura ambiente, y diluir hasta 1L con agua des-
tilada-desionizada, ultrapura, utilizando un balén de
vidrio aforado clase A. Estandarizar la solucién diaria-
mente contra una de digestion estandar de dicromato
de potasio (K,Cr,0.) 0,04167 M = 025 N (ver seccion
55. Patrones de trabajo).

5.3.7.2. Determinacion de la molaridad de

la solucidn de sulfato ferroso amoniacal
(FAS) (Fe(NH,),(S0,),:6H,0) = 0,25 M, para
establecer la demanda quimica de oxigeno
(DQO): reflujo abierto, método volumétrico/
titrimétrico

Disponer 25 mL de la solucién de digestién estan-
dar de dicromato de potasio (K,Cr,0,) 0,04167 M, en
un balén aforado clase A de 100 mL. Llevar al aforo
con agua destilada-desionizada, ultrapura. Transva-
sar la solucion a un Erlenmeyer boca ancha de 250
mL de capacidad. Adicionar 30 mL de &cido sulfurico
(H,SO,) concentrado (hacerlo por las paredes del Er-
lenmeyer y NUNCA directamente sobre el agua des-
tilada. PRECAUCION: reaccion exotérmica-liberacion
de calor), y mezclar bien con la ayuda de una varilla
de vidrio. Esperar que la solucién alcance tempera-
tura ambiente. Agregar dos o tres gotas de indicador
de ferroina. Titular con la solucion de sulfato ferroso
amoniacal (FAS) (Fe(NH,),(SO,),,6H,0) ~ 025 M. El
punto final es un cambio de color de azul verdoso a
café rojizo permanente. Calcular la molaridad de la
solucién del FAS con la siguiente ecuacion:

Vk,cr,0
Neas = —2222" x 0,25
Vras
En donde:
V,.c..o.: volumen de la solucion de digestion estandar

de dicromato de potasio (K,Cr,0.) 0,04167 M = 0,25
N, utilizado en la titulacion.

V(FAS): volumen promedio de la solucion FAS (Fe(N-
H,).(SO,),6H.0), consumido en la titulacién (mL).
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5.3.7.3. Solucidn de sulfato ferroso
amoniacal (FAS) (Fe(NH,),(S0,),:6H,0)
estandar (FAS) 0,1 M, para la determinacién
de la demanda quimica de oxigeno (DQO):
reflujo abierto, método volumétrico/
titrimétrico

Disolver 392 g de sulfato ferroso amoniacal en
200 mL agua destilada-desionizada, ultrapura. Agre-
gar 20 mL de Acido sulfurico (H,SO,) concentrado
(hacerlo por las paredes del Erlenmeyer y NUNCA
directamente sobre el agua destilada, PRECAUCION:
reaccion exotérmica-liberacién de calor). Esperar a
que la solucién alcance temperatura ambiente, y diluir
hasta 1 L con agua destilada-desionizada, ultrapura,
utilizando un balén de vidrio aforado clase A. Estanda-
rizar la solucién diariamente contra una de digestion
estandar de dicromato de potasio (K,Cr,0,) 001667
M= 01N (ver seccion 55. Patrones de trabajo).

5.3.7.4. Solucidn de sulfato ferroso
amqnlaeal (FAS) (Fe(NHﬂ)Z(SOA)%-BHQQ')
estandar 0,04 M, para la determinacion

de la demanda quimica de oxigeno (DQO):
reflujo abierto, método volumétrico/
titrimétrico

Disolver 15,6856 g de sulfato ferroso amoniacal en
200 mL de agua destilada-desionizada, ultrapu-
ra. Agregar 20 mL de 4cido sulfdrico (H,SO,) con-

centrado (hacerlo por las paredes del Erlenmeyer
y NUNCA directamente sobre el agua destilada,
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PRECAUCION: reaccién exotérmica-liberacion de
calor). Esperar a que la solucién alcance la tempera-
tura ambiente, y diluir hasta 1L con agua destilada-
desionizada, ultrapura, utilizando un balén de vidrio
aforado clase A. Estandarizar la solucién diariamen-
te contra una de digestién estandar de dicromato de
potasio (K,.Cr,0,) 0004175 M = 0,025 N.

5.3.7.5. Determinacion de la molaridad de
la solucion de sulfato ferroso amoniacal
(FAS) (Fe(NH,),(S0,),-6H,0) =~ 0,10 M1/ 0,04
M\, para establecer la demanda quimica

de oxigeno (DQO): reflujo abierto, método
volumétrico/titrimétrico

Tomar los dos tubos sin digestion reservados de la
metodologia: Determinacion de la demanda quimica
de oxigeno (DQO): reflujo abierto, método volumé-
trico/titrimétrico-PROCEDIMIENTO-BLANCOS DEL
METODO (Capitulo 8), y transferir su contenido a
Erlenmeyer individuales de 100 mL de capacidad.
Enjuagar cada uno de los tubos varias veces con
agua destilada-desionizada, ultrapura, y disponer los
lavados en el respectivo Erlenmeyer. Adicionar dos
gotas del indicador de ferroina, mezclar répidamen-
te y titular con FAS 0,04 M (si se utilizé una solu-
cién de digestiéon estandar de dicromato de potasio
(K,Cr,0,)0,004175 M = 0,025 N) o con FAS 0,10 M
(si se usé una de digestion estandar de dicromato
de potasio (K,Cr,0,) 001667 M = 01 N) (ver sec-
cién 5.5. Patrones de trabajo). El punto final de la ti-
tulacién es el cambio de azul verdoso a café rojizo
permanente. Calcular la molaridad de la solucién del
FAS con la siguiente ecuacion:
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Vik,cr,0,x Nk,cr,0,

NFas = y
FAS

En donde:

V,.c..o; volumen de la solucion de dicromato de po-

tasio (K,Cr,0O.), utilizado en la titulacion.

2 277
v : normalidad de la solucion de dicroma-

K:Cr.0;"

to de potasio (K,Cr,0,), empleada en la titulacién

(0,004175 M 0 0,01667 M).
V(FAS): volumen promedio de la solucién del FAS
(Fe(NH,).(SO,),:6H.0), consumido en la titulacién (mL).

5.3.7.6. Solucion de sulfato ferroso amoniacal
(FAS) (Fe(NH,),(S0,),:6H,0) estandar

0,025 M, para la determinacién de la
demanda quimica de oxigeno (DQO): reflujo
abierto, método volumétrico/titrimétrico

Disolver 98 g de sulfato ferroso amoniacal en
200 mL agua destilada-desionizada, ultrapura. Agre-
gar 20 mL de 4cido sulfdrico (H,SO,) concentrado
(hacerlo por las paredes del Erlenmeyer y NUNCA
directamente sobre el agua destilada, PRECAUCION:
reaccién exotérmica-liberaciéon de calor). Esperar a
que la solucién alcance temperatura ambiente, y
diluir hasta 1 L con agua destilada-desionizada, ul-
trapura, utilizando un balén de vidrio aforado cla-
se A. Estandarizar la solucién diariamente contra
una de digestion estandar de dicromato de potasio
(K,Cr,0,) 0,04167 M o 0,25 N (ver seccién 55.
Patrones de trabajo).

5.3.7.7. Determinacion de la molaridad de
la solucion de sulfato ferroso amoniacal
(FAS) (Fe(NH,),(30,),-6H,0) = 0,025 I,
para establecer la demanda quimica de
oxigeno (DQO): reflujo abierto, método
volumétrico/titrimétrico

Disponer 25 mL de la solucién de digestion estandar
de dicromato de potasio (K,Cr,0,)0,004167 M,en un
balén aforado clase A de 100 mL de capacidad. Llevar
al aforo con agua destilada-desionizada, ultrapura.

Transvasar la solucién a un Erlenmeyer boca ancha
de 250 mL. Adicionar 30 mL de é&cido sulfurico
(H,SO,) concentrado, y mezclar bien con la ayuda de
una varilla de vidrio (hacerlo por las paredes del Erlen-
meyer y NUNCA directamente sobre el agua desti-
lada, PRECAUCION: reaccién exotérmica-liberacion
de calor). Esperar a que la solucién alcance tempera-
tura ambiente. Agregar dos o tres gotas de indicador
de ferroina. Titular con la solucién de sulfato ferroso
amoniacal (FAS) (Fe(NH,),(SO,).,-6H,0) =~ 0,025 M.
El punto final es un cambio de color de azul verdoso
a café rojizo permanente. Calcular la molaridad de la
solucién del FAS con la siguiente ecuacion:

V
Neas = —229 0,005
Vras
En donde:
V,.c.0+ volumen de la solucion de digestion estandar

de dicromato de potasio (K,Cr,O,) 004167 M =0025

2 277
N, utilizado en la titulacién.

V(FAS): volumen promedio de la solucion del FAS
(Fe(NH,),(SO,),.6H,0), consumido en la titulacion (mL).

5.3.7.8. Solucién de sulfato ferroso
amoniacal (Fe(NH,),(S0,),6H,0) estandar
(FAS) = 0,003 N, para la determinacion
del contenido de cloro residual libre

y combinado: método DPD titrimétrico
ferroso (FAS)

Disolver 1106 g de sulfato ferroso amoniacal (FAS)
(Fe(NH,),(SO,),,6H,0) en agua destilada-desionizada,
ultrapura, que contenga 1mL de 4cido sulfurico (H,SO,)
(1:3). Diluir hasta 1L con agua destilada-desionizada,
previamente hervida y enfriada, utilizando un balén
de vidrio aforado clase A. Esta solucién puede ser
utilizada durante un mes, y su valor de titulacién se
puede verificar con dicromato de potasio (K,Cr,0O.,)
0,1 N. Para ello, agregar 10 mL de &cido sulfurico
(H,SO,) (1:5), 5 mL de &cido fosférico (H,PO,) con-
centrado y 2 mL de indicador de difenilamina-4-
sulfonato de bario (C_H, NO,S),Ba (01 %), a un
Erlenmeyer de 250 mL que contenga 100 mL de
la solucién de sulfato ferroso amoniacal (Fe(NH,),
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(SO,),:6H,0) estandar (FAS) = 0,003 N. Titular con
dicromato de potasio (K,Cr,0.) 01 N hasta obtener
un color violeta que permanezca durante 30 s.

5.3.8. Soluciones valorantes o titulantes
de acido clorhidrico

5.3.8.1. Solucion de acido clorhidrico
(HCD 01N

(PRECAUCION: la reaccion genera vapores altamente
irritantes). Disponer cuidadosamente 82113 mL de
4cido clorhidrico (HCl) concentrado (37 %) en un
vaso de precipitados de 250 mL de capacidad que
contenga 100 mL de agua destilada-desionizada, ul-
trapura, en su interior (adicionar el HCl concentrado
por las paredes del recipiente y NUNCA directamen-
te sobre el agua destilada). Homogeneizar la solucién
utilizando una varilla de vidrio. Posteriormente, diluir
hasta 1L con agua destilada-desionizada, ultrapura.

5.3.8.2. Determinacion de la normalidad de
la solucidn de deido clorhidrieo (HCL) = 0,1 N

Estandarizar la solucion de 4cido clorhidrico (HCl) =
0,1 N volumétricamente en presencia de fenolftaleina.
Para lo cual, disponer entre 020y O, 25 g de carbonato
de sodio (Na,CO,) grado estandar analitico primario,
en un matraz Erlenmeyer de 250 mL de capacidad,
adicionar 25 mL de agua destilada-desionizada, ul-
trapura, y diluir completamente los cristales agitando
suavemente el recipiente. Adicionar 1 mL de solucién
indicadora de fenolftaleina (C,H,,0,) en etanol al
0,05 % vy titular la solucion anterior con HCl = 01 N
hasta su decoloracién. Afiadir 2 o 3 gotas de solucién
indicadora de naranja de metilo (CMHMNSNaOBS)
al 1,0 % y continuar con la titulacién hasta el viraje
del indicador (de amarillo a rojo-naranja). Calcular
la normalidad de la solucién de acido clorhidrico

(HCl) = 0,1 N mediante las siguientes ecuaciones:

ax 1000
Eqx V<01

Nuci=01x F
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En donde:

a: peso de los cristales de carbonato de sodio
(Na,CO,) (g).

E : peso equivalente del carbonato de sodio (Na,CO,)
Pm/2 =52,99.

F: factor de la disolucion.

5.4. Soluciones de trabajo

Solucidn de deido nitrico (HNO,) al 10 % (PRECAUCION:
la reaccion genera vapores altamente corrosivos).
Transferir cuidadosamente 100 mL de é&cido nitrico
concentrado, a un vaso de precipitados de 500 mL
que contenga 300 mL de agua destilada-desionizada,
ultrapura (adicionar el HNO, concentrado por las pa-
redes del recipiente y NUNCA directamente sobre el
agua destilada). Homogeneizar la solucién, diluir hasta
1L en un balén aforado clase A,y almacenar.

Solucion de hidrokido de amonio (NH,OH) 3,0 N
(PRECAUCION: la reaccién genera vapores alta-
mente irritantes). Disponer 20 mL de hidroxido de
amonio en un balén aforado clase A de 100 mL
de capacidad. Adicionar 30 mL de agua destilada-
desionizada, ultrapura; homogeneizar y diluir hasta
100 mL. Almacenar.

Solucidn de acido sulfirico (H,S0,) 1+101:1 (PRECAU-
CION: reaccion exotérmica-liberacién de calor y
vapores altamente corrosivos). Disponer cuidado-
samente 100 mL de (H,SO,) concentrado (95 %-
97 %) en un vaso de precipitados de 250 mL de
capacidad, que contenga 100 mL de agua destilada-
desionizada, ultrapura (hacerlo por las paredes del
recipiente y NUNCA directamente sobre el agua
destilada). Homogeneizar la solucién, dejarla enfriar
a temperatura ambiente y almacenar.

Solucidn de acido clorhidrico (HCL) 1+1 0 1:1 (PRECAU-
CION: la reaccion genera vapores altamente irritan-
tes). Disponer cuidadosamente 100 mL de &cido
clorhidrico (HCl) concentrado (37 %) en un vaso de
precipitados de 250 mL de capacidad, que conten-
ga 100 mL de agua destilada-desionizada, ultrapura
(hacerlo por las paredes del recipiente y NUNCA di-
rectamente sobre el agua destilada). Homogeneizar
la solucién y almacenar.
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Reactivo EDTA para la determinacion de sulfitos por el
método yodométrico. Disolver completamente 25 ¢
de sal sddica dihidrato del acido etilendiamino-
tetraacético (EDTA) en 50 mL de agua destilada-
desionizada, ultrapura. Diluir hasta 100 mL en un balén
aforado clase A, y almacenar.

Solucion de sulfato de manganeso (MnS0,), para la
determinacion de sulfitos por el método yodométrico.
Disolver 480 g de sulfato de manganeso tetrahidra-
tado (MnSO,4H,0) o 400 g de sulfato de manga-
neso dihidratado (MnSO,-2H,0) o 364 g sulfato de
manganeso monohidratado (MnSO,H,0), en agua
destilada-desionizada, ultrapura. Filtrar y diluir hasta
1L en un baldén aforado clase A. La solucién de sul-
fato de manganeso (MnSO,) no debe generar colo-
racion alguna al entrar en contacto con el indicador
de almiddn, cuando se agrega a una solucién acidifi-
cada de yoduro de potasio (KI).

Reactivo de alcali-yoduro-azida para muestras satura-
das o poco saturadas, en la determinacion de sulfitos por
el método yodométrico. Disolver 500 g de hidréxido de
sodio (NaOH) o 700 g de hidréxido de potasio (KOH),
y 135 g de yoduro de sodio (Nal) 0 150 g de yoduro de
potasio (KI),en agua destilada-desionizada, y diluir has-
ta 1L Agregar 10 g de azida s6dica (NaN,), disueltos en
40 mL de agua destilada-desionizada, ultrapura. Las
sales de potasio y sodio se pueden usar indistintamen-
te. Este reactivo no genera coloracién alguna al en-
trar en contacto con la solucién indicadora de almidén
cuando se diluye y se acidifica.

Reactivo de aleali-yoduro-azida para muestras so-
bresaturadas, en la determinacion de sulfitos por el
método yodométrico. Disolver 10 g de azida sédica
(NaN,) en 500 mL de agua destilada-desionizada,
ultrapura. Agregar 480 g de hidréxido de sodio
(NaOH) y 750 g de yoduro de sodio (Nal). Agitar
hasta que los sélidos se disuelvan. Habra una turbi-
dez blanca debido al carbonato de sodio (Na,CO,),
pero esto no afecta el proceso de anélisis. PRECAU-
CION: No acidificar esta solucion porque se pueden
producir humos téxicos de acido hidrazoico o de
azida de hidrégeno.

Solucion estandar de biyodato de potasio (KH(I0,),)
0,0021M, para la determinacion de sulfitos por el mé-
todo yodométrico. Disolver 8124 mg de biyodato de

potasio KH(IO,), en agua destilada-desionizada, ul-
trapura. Diluir hasta 1L en un balén aforado clase A.

Solucion de yodato de potasio 0,025 N. Disolver 08917 g
de yodato de potasio (KIO,) en agua destilada-
desionizada, ultrapura. Diluir hasta 1L en un balén afo-
rado clase A.

Solucion amortiguadora, para la determinacion de la
dureza total por el método volumétrico EDTA. Disol-
ver completamente 1,179 g de sal disédica de acido
etilendiaminotetraacético dihidrato o EDTA (reacti-
vo grado analitico) y 644 mg de cloruro de mag-
nesio (MgCL,.6H,0), en 50 mL de agua destilada-
desionizada, ultrapura. Agregar esta soluciéna 169 g
de cloruro de amonio (NH,Cl), disueltos previamente
en 143 mL de hidréxido de amonio (NH,OH) con-
centrado. Diluir hasta 250 mL con agua destilada-
desionizada, ultrapura, en un balén aforado clase A.
Almacenar la solucién preparada en un recipiente
de pléstico o vidrio de borosilicato, por no mas de un
mes. Tapar herméticamente para evitar la pérdida
de amoniaco (NH,) o la absorcion de diéxido de car-
bono (CO,). Desechar esta solucién amortiguadora
cuando 10 2 mL agregados a la muestra, no logren
establecer un pH de 10,0 + 0,1 en el punto final de
la valoracion.

Reactivo de acido sulfirico concentrado (H,S0,) pre-
parado con una semana de anticipacion, para la deter-
minacion de la demanda quimica de oxigeno (DQO):
reflujo abierto, método volumétrico/titrimétrico.
Agregar sulfato de plata (Ag,SO,) grado reactivo o
técnico, en cristales o en polvo, a una cantidad de
acido sulfurico (H,SO,) concentrado en proporcién
de 55 g de Ag,SO,/kg H,SO, (55 g de Ag,SO, en
560 mL H_SO,,aproximadamente). Dejar en reposo
durante cuatro o cinco dias hasta que se disuelva to-
talmente el Ag,SO,. Almacenar en un recipiente de
vidrio color &mbar a temperatura ambiente.

Suspension de silica gel-Hyflo® Super-Cel o equi-
valente (10 g-L"), para la determinacion de aceites y
grasas (AyG) por el método de extraccion por Soxhlet.
Disponer 10 g de silica gel-Hyflo® Super-Cel o
equivalente, en un balén aforado clase A, de 1L de
capacidad. Adicionar agua destilada-desionizada,
ultrapura, hasta el aforo. Mantener en agitacién cons-
tante durante su uso.
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Solucion de digestion de dicromato de potasio (K,Cr,0,)
DQO rango alto (PRECAUCION: reaccién exotérmica-
liberacion de calor y vapores altamente corrosivos).
Agregar a aproximadamente 500 mL de agua des-
tilada-desionizada, ultrapura, 10,216 g de dicromato
de potasio (K,Cr,0,) grado estandar primario (pre-
viamente secado a 150 °C durante 2 h). Adicio-
nar lentamente 167 mL de &cido sulfurico (H,SO,)
concentrado (hacerlo por las paredes del recipiente
y NUNCA directamente sobre el agua destilada), y
33,3 g de sulfato de mercurio (HgSO,). Disolver com-
pletamente los sélidos con ayuda de una varilla de vi-
drio, dejar enfriar y diluir hasta 1L con agua destilada
-desionizada, utilizando un balén aforado clase A, de 1
L de capacidad. Almacenar en un recipiente de vidrio
color &mbar a temperatura ambiente.

Solucion de digestion de dicromato de potasio (K,Cr,0,)
DQO rango bajo (PRECAUCION: reaccion exotérmica-
liberacion de calor y vapores altamente corrosi-
vos). Agregar a aproximadamente 500 mL de agua
destilada-desionizada, ultrapura, 1022 g de dicro-
mato de potasio (K,Cr,0,) grado estdndar primario
(previamente secado a 150 °C durante 2 h). Adicio-
nar lentamente 167 mL de 4cido sulfrico (H,SO,)
concentrado (hacerlo por las paredes del recipiente
y NUNCA directamente sobre el agua destilada), y
33,3 g de sulfato de mercurio (HgSO,). Disolver com-
pletamentelos sélidos conayudadeunavarilladevidrio,
dejar enfriar y diluir hasta 1L con agua destilada-
desionizada, usando un balon aforado clase A de 1 L.
Almacenar en un recipiente de vidrio color &mbar a
temperatura ambiente.

Solucion de hidroxilamina (NH,0H-HCI), para la determi-
nacion del contenido de hierro total: método de la fenan-
trolina. Disponer 10 g de hidroxilamina (NH,OHHCI),
en un vaso de precipitados de 100 mL que contenga
50 mL de agua destilada-desionizada, ultrapura. Disol-
ver completamente el sélido con ayuda de una varilla
de agitacion. Posteriormente, diluir la solucién hasta
100 mL con agua destilada-desionizada, utilizando un
balén aforado clase A, de 100 mL de capacidad.

Solucion amortiguadora de acetato de amonio (NH,C,H,0,
| CH,COOH), para la determinacion del contenido de
hierro total: método de la fenantrolina. Disolver 250 g
de acetato de amonio (NH,C,H,0,) en 150 mL de

agua destilada-desionizada, ultrapura, contenidos en
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un vaso de precipitados de 1 L de capacidad. Agre-
gar 700 mL de 4cido acético concentrado (glacial) -
(CH,COOH). Almacenar en un recipiente de vidrio
color ambar. Se deben elaborar nuevos patrones de
referencia y curvas de calibracién, cada vez que se
prepare una nueva soluciéon amortiguadora.

Solucion de acetato de sodio (NaC,H,0,-3H,0), para
la determinacion del contenido de hierro total: método
de la fenantrolina. Disolver 200 g acetato de sodio
(NaC,H,0,:3H,0) en 800 mL de agua destilada-
desionizada, ultrapura. Almacenar la solucién en un

recipiente de vidrio color &mbar.

Solucion de fenantrolina (CH.N,-H,0) para la deter-
minacion del contenido de hierro total: método de
la fenantrolina. Disolver 01 g de 110-fenantrolina
monohidratada (C,,H,N,H,0), en 100 mL de agua
destilada-desionizada, ultrapura, mediante agitacién
y calentamiento a 80 °C (NO DEJAR HERVIR). Se
debe desechar la solucién si se oscurece. No es ne-
cesario el calentamiento si se agregan dos gotas de
acido clorhidrico (HCI) concentrado al agua destilada-
desionizada (NOTA: 1 mL de este reactivo es suficien-

te para no més de 0,1 mg de Fe).

Solucion de permanganato de potasio (KMn0,) 0,02 M,
para la determinacion del contenido de hierro total:
método de la fenantrolina. Disponer 0316 g de per-
manganato de potasio (KMNO,) en un beaker de
100 mL de capacidad, que contenga 50 mL de agua
destilada-desionizada, ultrapura. Disolver comple-
tamente el sélido con ayuda de una varilla de agi-
tacion. Posteriormente, diluir la solucion a 100 mL
con agua destilada-desionizada, utilizando un balén
aforado clase A.

Reactivo de molibdato de amonio ((NH,) Mo,0,,-2H,0),
para la determinacion del contenido de silice: método
de silicomolibdato. Disolver 10 g de molibdato de
amonio ((NH,)Mo,0,,-4H.,0) en 50 mL de agua
destilada-desionizada, ultrapura, mediante agitacion
y calentamiento suave. Diluir con agua destilada-
desionizada hasta 100 mL, usando un balén afora-
do clase A. Filtrar si es necesario. Ajustar el pH de
la solucién a 7 u 8 con hidréxido de sodio (NaOH)
01 N libre de silice, y almacenar en una botella
de polietileno para estabilizar (si no se ajusta el

pH, se forma gradualmente un precipitado. Si la
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solucion se almacena en un recipiente de vidrio, la
silice puede lixiviar y producir altos valores en los
blancos de reactivos).

Solucion de acido oxalico (H,C,0,-H,0), para la deter-
minacion del contenido de silice: método de silicomo-
libdato. Disolver 75 g de &cido oxalico (H,C,0,H,0)
en 50 mL de agua destilada-desionizada, ultrapura.
Diluir hasta 100 mL, utilizando un balén aforado clase

A. Almacenar en una botella de polietileno.

Solucion amortiguadora de fosfato, para la determi-
nacion de la demanda bioquimica de oxigeno-cinco
dias (DBO,): método incubacidn y electrometria. Disol-
ver completamente 85 g de fosfato monopotésico
(KH,PO,), 2175 g de fosfato dipotasico (K,HPO,),
334 g de fosfato disédico (Na,HPO,7H,0) y 17 g
de cloruro de amonio (NH4Cl), en aproximadamente
500 mL de agua destilada-desionizada, ultrapura, con-
tenida en un vaso de precipitados de vidrio de 1 L. Di-
luir hasta 1L utilizando un balén aforado clase A. El pH
de la solucion debe ser de 7,2 sin mas ajustes. Alter-
nativamente, disolver 42,5 g de fosfato monopotasico
y 17 g de cloruro de amonio, en aproximadamente
700 mL de agua destilada-desionizada, ultrapura,
contenida en un vaso de precipitados de vidrio de 1 L.
Ajustar el pH a 72 con hidroxido de sodio (NaOH) al
30 %,y diluir hasta 1L utilizando un balén aforado clase
A. Almacenar en una botella de vidrio color &mbar.

Solucion de sulfato de magnesio (igS0,-7H,0), para la
determinacion de la demanda bioquimica de oxigeno
- cineo dias (DBO,): método incubacidn y electro-
metria. Disolver completamente 22,5 g de sulfato
de magnesio (MgSO,7H,0), en 500 mL de agua
destilada-desionizada, ultrapura, contenidos en un
vaso de precipitados de 1L de capacidad. Diluir hasta
1 L utilizando un balén aforado clase A. Almacenar
en una botella de vidrio color ambar.

Solucion de eloruro de caleio (CaCl,), para la determina-
cion de la demanda bioquimica de oxigeno-cinco dias
(DBO,): método incubacidn y electrometria. Disolver
completamente 275 g de cloruro de calcio (CaCl,)
en 500 mL de agua destilada-desionizada, ultrapura,
contenidos en un vaso de precipitados de 1L de capa-
cidad. Diluir hasta 1L utilizando un balén aforado clase
A. Almacenar en una botella de vidrio color ambar.

Solucidn de cloruro férrico (FeCl,-6H,0), para la determi-
nacion de la demanda bioquimica de oxigeno-cineo dias
(DBO,): método incubacidn y electrometria. Disolver
completamente 0,25 g de cloruro férrico (FeCl,6H,0)
en 500 mL de agua destilada-desionizada, ultrapura,
contenidos en un vaso de precipitados de 1L de capa-
cidad. Diluir hasta 1L utilizando un balén aforado clase
A. Almacenar en una botella de vidrio color &mbar.

Solucidn de sulfito de sodio (Na,S0,), para la deter-
minacion de la demanda bioquimica de oxigeno-cin-
co dias (DBO,): método incubacion y electrometria.
Disolver completamente 1575 g de sulfito de sodio
(Na,SO,),en 500 mL de agua destilada-desionizada,
ultrapura, contenidos en un vaso de precipitados de
1L de capacidad. Diluir hasta 1 L utilizando un balén
aforado clase A. Almacenar en una botella de vidrio
color ambar. NOTA: esta solucién no es estable, por
lo que se debe preparar diariamente.

Solucidn de cloruro de amonio (NH,CL), para la deter-
minacion de la demanda bioquimica de oxigeno-cinco
dias (DBO,): método incubacidn y electrometria. Di-
solver completamente 1,15 g de cloruro de amonio
(NH,Cl), en 500 mL de agua destilada-desionizada,
ultrapura, contenidos en un vaso de precipitados de
1 L de capacidad. Ajustar el pH a 72 con solucién
de NaOH 10 N. Diluir hasta 1 L utilizando un balén
aforado clase A. Almacenar en una botella de vidrio
color &mbar. La solucién contiene 0,3 mg N-mL™".

Solucidn de acido asedrbico (CH,0.) 0,1 M: disolver
1,76 g de &cido ascérbico (C_H,O,) en 100 mL de
agua destilada-desionizada ultrapura. Almacenar en
un recipiente de vidrio color ambar. Esta solucién es
estable por cerca de una semana, refrigerada a 4 °C.

Solucidn de &cido sulfirico (H,S0,) 50 N (PRECAU-
CION: reaccion exotérmica liberacion de calor). Dis-
poner 140 mL de H,SO, concentrado (95 %-97 %)
en un vaso de precipitados de 250 mL de capacidad
que contenga 100 mL de agua destilada-desioniza-
da, ultrapura (ADVERTENCIA: adicionar el H,SO, por
las paredes del recipiente, nunca directamente sobre
el agua destilada). Homogeneizar la solucion utilizan-
do una varilla de vidrio y reservarla hasta que alcance
la temperatura ambiente. Posteriormente, diluir hasta
1L con agua destilada-desionizada, ultrapura.
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Solucion de hidroxido de sodio (NaOH) 6,0 N (PRE-
CAUCION: libera gran cantidad de calor cuando se
disuelve en agua o se neutraliza con algun éacido, lo
que puede ser suficiente para hacer que el material
combustible haga ignicién en contacto con el hidroxi-
do) (Nota 5.3.1). Pesar 240 g de hidréxido de sodio
(NaOH) grado analitico y disponerlos en un vaso de
precipitados de 500 mL de capacidad que contenga
200 mL de agua destilada-desionizada, ultrapura.
Homogeneizar la solucion utilizando una varilla de
vidrio y reservarla hasta que alcance la temperatura
ambiente. Posteriormente, diluir hasta 1 L con agua
destilada-desionizada, ultrapura.

Solucion de molibdato de amonio (NH,).Mo,0,,-4H,0:
disolver 20 g de heptamolibdato de amonio tetra-
hidratado ((NH,),;Mo,0,,-4H,0) en 500 mL de agua
destilada-desionizada, ultrapura. Almacenar refrigera-
do en frasco de vidrio color &mbar por un periodo no
mayor a seis meses. Este reactivo puede formar un pre-
cipitado blanco con el tiempo que no interfiere en la ca-

lidad de los anélisis. Agitar muy bien antes de utilizarlo.

Solucion de tartrato de antimonio y potasio (K(Sb0)
C,H,0,72H,0): disolver 06858 g de tartrato de anti-
monio y potasio (K(SbO)C,H,O,2H.0), en 200 mL
de agua destilada-desionizada, ultrapura, contenida
en un balén aforado clase A de 250 mL de capacidad.
Llevar a volumen. Almacenar a temperatura ambiente
en frasco de vidrio color &mbar por un periodo no ma-
yor a tres meses. No utilizar este reactivo después del
tiempo recomendado ya que tiende a formar un preci-
pitado azul en la muestra a analizar minutos después
de adicionar el reactivo combinado, registrando valores
mas bajos a los reales en los resultados. Refrigerar.

Solucion de hidrdxido de sodio (NaOH) 1,0 N (PRECAU-
CION: libera gran cantidad de calor cuando se di-
suelve en agua o se neutraliza con algun éacido, lo
que puede ser suficiente para hacer que el material
combustible haga ignicion en contacto con el hidroxi-
do) (Nota 5.3.1). Pesar 40 g de hidréxido de sodio
(NaOH) grado analitico y disponerlos en un vaso de
precipitados de 500 mL de capacidad que contenga
200 mL de agua destilada-desionizada, ultrapura.
Homogeneizar la solucién utilizando una varilla de
vidrio y reservarla hasta que alcance la temperatura
ambiente. Posteriormente, diluir hasta 1 L con agua
destilada-desionizada, ultrapura.
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Solucion de dcido sulfirico (H,S0,) 1,0 N (PRECAU-
CION: reaccién exotérmica liberacion de calor). Dis-
poner 28 mL de H,SO, concentrado (95 %-97 %)
en un vaso de precipitados de 250 mL de capacidad
que contenga 100 mL de agua destilada-desionizada,
ultrapura (ADVERTENCIA: adicionar el H,.SO, por las
paredes del recipiente, nunca directamente sobre el
agua destilada). Homogeneizar la solucién utilizando
una varilla de vidrio y reservarla hasta que alcance la
temperatura ambiente. Posteriormente, diluir hasta
1 L con agua destilada-desionizada, ultrapura.

Solucion amortiguadora (buffer) de fosfato (Na,HPO,/
KH,P0,)-cloro, para la determinacion del conteni-
do de cloro residual libre y combinado y cloro total:
Método DPD Titrimétrico ferroso (FAS). Disolver 24 g
de disodio hidrégeno fosfato anhidro (Na,HPO,) y
46 g de potasio dihidrégeno fosfato (KH,PO,) en
agua destilada-desionizada, ultrapura. Combinar
con 100 mL de agua destilada-desionizada, ultrapura,
en los que se han disuelto 800 mg de acido etilendia-
minotetraacético sal disédica dihidrato (EDTA). Diluir
en 1 litro con agua destilada-desionizada, ultrapura, y
afiadir 20 mg de cloruro mercurico (HgCl,), para pre-
venir el crecimiento de hongos y la interferencia en el
anélisis de cloro libre disponible, por posible presencia
del ion yoduro en los reactivos.

Solucion indicadora de N, N-dietil-p-fenilendiami-
na (DPD)-cloro, para la determinacion del contenido
de cloro residual libre y combinado y cloro total:
Método DPD Titrimétrico ferroso (FAS). Disolver 1 g de
oxalato de DPD o 15 g de sal de sulfato de NN-dietil-
p-fenilendiamina, en agua destilada-desionizada,
ultrapura, libre de cloro, que contenga 8 mL de
H,SO, 1+3'y 200 mg de EDTA disddico. Diluir en 1 litro
con agua destilada-desionizada, guardar en la solucién
en un recipiente de vidrio color &mbar con tapa de
vidrio. Descartar el reactivo cuando pierda el color.
(Precaucion: el oxalato es veneno, evitar su ingestion).

5.5. Patrones de trabajo

Carbonato de sodio (Na,C0,), de aproximadamente
0,05 N: secar 4,0 g de carbonato de sodio (Na,CO,)
grado estandar primario, a 250 °C durante cuatro h,
y enfriar en un desecador. Pesar en un vaso de
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precitados de 50 mL, 2,5 + 0,2 g del reactivo, y disol-
verlos en 100 mL de agua destilada-desionizada, ul-
trapura. Diluir la solucién hasta 1L utilizando un balén
de vidrio aforado clase A (tener en cuenta este peso
para el calculo de la normalidad de soluciones de &ci-
do sulfurico). No conservar por mas de una semana.

Cloruro de sodio (NaCl) estandar, 0,0141 i (0,0141 N):
disolver 824,0 mg de cloruro de sodio (NaCl) (pre-
viamente secado a 140 °C, durante dos h), en agua
destilada-desionizada, ultrapura. Diluir hasta 1 L.
1,00 mL = 500 pg CL-.

Solucidn patrén de dicromato de potasio (K,Cr,0,) 0,1 N:
disolver 4,904 g de dicromato de potasio (K,Cr,0O.)
anhidro calidad patrén primario, en agua destilada-
desionizada, ultrapura. Aforar a 1L utilizando un balén
de vidrio aforado clase A. Almacenar en un frasco de
vidrio color &mbar.

Solucion estandar de carbonato de caleio (CaCO,)
0,01 : pesar 1,0 g de carbonato de calcio (CaCO,)
anhidro (estdndar primario o reactivo especial, bajo
en metales pesados, lcalis y magnesio), en un Erlen-
meyer de 500 mL de capacidad. Colocar un embudo
de vidrio en el cuello del Erlenmeyer, y afadir poco a
poco acido clorhidrico (HCI) 1+1 hasta la dilucion to-
tal del carbonato de calcio (CaCO,). Posteriormente,
agregar 200 mL de agua destilada-desionizada, ul-
trapura. Hervir la solucién durante unos minutos para
expeler el diéxido de carbono (CO,) generado,y dejar
enfriar. Incorporar unas cuantas gotas del indicador
de rojo de metilo, y ajustar al color naranja intermedio
mediante hidréxido de amonio (NH,0OH) 3,0 N o HCl
1+1, segln se requiera. Transferir cuantitativamente
aun balén de vidrio aforado clase A,y diluir hasta 1L
con agua destilada-desionizada. 1 mL = 1,0 mg de
CaCoO,.

Solucion estandar de ftalato dcido de potasio (C,H.KO0,)
con una concentracion de 1.000 mg 0,-L": secar cerca
de 10 g de ftalato 4cido de potasio (C,H.KO,), grado
analitico estandar, a 110 °C durante tres h. Disolver
0,8502 g en agua destilada-desionizada, ultrapura,
y llevar a volumen en un balén aforado clase A, de 1
L de capacidad. El C,;H,KO, tiene una DQO tedrica
de 11776 mg O,mg™ y la solucion preparada una de
1000 mg O,L™ La solucién es estable hasta tres
meses si se conserva refrigerada; se debe verificar la

presencia o ausencia de crecimiento bioldgico. Si se
presenta, descartarla.

Solucion estandar de ftalato acido de potasio (C,H.KO0,)
con una concentracion de 500 mg 0,-L™ secar cerca de
1,0 g de ftalato &cido de potasio (C,H.KO,), grado
analitico estandar, a 110 °C durante tres h. Disolver
0,2125 g en agua destilada-desionizada, ultrapura,
y llevar a volumen en un balén aforado clase A, de
500 mL de capacidad. El C,H.KO, tiene una DQO
tedrica de 1,176 mg O, mg™"y la solucién preparada
una de 500 mg O,-L™" La solucién es estable hasta
tres meses si se conserva refrigerada; se debe verifi-
car la presencia o ausencia de crecimiento biolégico.
Si se presenta, descartarla.

Solucidn estandar de ftalato acido de potasio (C,H.K0,)
con una coneentracion de100 mg 0,-L: disponer 50 mL
de la solucion estadndar de ftalato &cido de pota-
sio (C;H.KO,) con una concentracién de 1000 mg
O,L",en un balén aforado clase A de 500 mL. Lle-
var el volumen hasta el aforo con agua destilada-
desionizada, ultrapura.

Solucidn estandar de ftalato acido de potasio (C,H.K0,)
con una concentracion de 50 mg 0,-L™: disponer 5 mL
de la solucién estandar de ftalato &cido de potasio
(C,H.KO,) con una concentracién de 500 mg O,.L™,
en un balén aforado clase A, de 50 mL de capacidad.
Llevar el volumen hasta el aforo con agua destilada-
desionizada, ultrapura.

Solucion estandar de ftalato acido de potasio (C,H.K0,)
con una concentracion de 200 mg 0,1 disponer 20 mL
de la solucién estandar de ftalato &cido de potasio
(C,H.KQ,), con una concentracion de 500 mg O, L™,
en un balén aforado clase A, de 50 mL de capacidad.
Llevar el volumen hasta el aforo con agua destilada-
desionizada, ultrapura.

Solucion de digestion estandar de dicromato de pota-
sio(K,Cr,0,)0,01667M 00,1N, paraladeterminaciénde a
demanda quimica de oxigeno (DQO): reflujo cerrado en
termoreactor, método volumétrico/titrimétrico (PRE-
CAUCION: reaccién exotérmica-liberacion de calor
y vapores altamente corrosivos). Agregar a aproxi-
madamente 500 mL de agua destilada-desioni-
zada, ultrapura, 4,903 g de dicromato de potasio
(K,Cr,0,) grado esta4ndar primario (previamente
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secado a 150 °C durante dos h). Adicionar lentamen-
te 167 mL de 4cido sulfurico (H,SO,) concentrado
(hacerlo por las paredes del recipiente y NUNCA
directamente sobre el agua destilada), y 333 g
de sulfato de mercurio (HgSO,). Disolver completa-
mente los sélidos con ayuda de una varilla de vidrio,
dejar enfriar y diluir hasta 1 L con agua destilada-
desionizada utilizando un balén aforado clase A.
Almacenar en un recipiente de vidrio color &mbar a
temperatura ambiente.

Solucion de digestion estandar de dicromato de po-
tasio (K,Cr,0,) 0,004167 M o 0,025, para la determi-
nacion de la demanda quimica de oxigeno (DQO): re-
flujo cerrado en termoreactor, método volumétrico/
titrimétrico (PRECAUCION: reaccion exotérmica-
liberacién de calor y vapores altamente corrosi-
vos). Agregar a aproximadamente 500 mL de agua
destilada-desionizada, ultrapura, 12259 g de di-
cromato de potasio (K,Cr,0,) grado estandar pri-
mario (previamente secado a 150 °C durante dos
h). Adicionar lentamente 167 mL de &cido sulfurico
(H,SO,) concentrado (hacerlo por las paredes del
recipiente y NUNCA directamente sobre el agua
destilada), y 33,3 g de sulfato de mercurio (HgSO,).
Disolver completamente los sélidos con ayuda de
una varilla de vidrio, dejar enfriar, y diluir hasta 1 L
con agua destilada-desionizada, utilizando un balén
aforado clase A. Almacenar en un recipiente de vidrio
color &mbar a temperatura ambiente.

Solucion de digestion estandar de dicromato de pota-
sio (K,Cr,0.) 0,04167 M o 0,25, para la determinacién
de la demanda quimica de oxigeno (DQO): reflujo ce-
rrado en termoreactor, método volumétrico/titrimé-
trico (PRECAUCION: reaccion exotérmica-liberacién
de calor y vapores altamente corrosivos). Agregar
a aproximadamente 500 mL de agua destilada-
desionizada, ultrapura, 12,259 g de dicromato de
potasio (K,Cr,0.) grado estandar primario (pre-
viamente secado a 150 °C durante dos h). Adicio-
nar lentamente 167 mL de acido sulfurico (HzSOA)
concentrado (hacerlo por las paredes del recipien-
te y NUNCA directamente sobre el agua destilada),
y 333 g de sulfato de mercurio (HgSO,). Disolver
completamente los sélidos con ayuda de una vari-
lla de vidrio, dejar enfriar, y diluir hasta 1L con agua
destilada-desionizada, utilizando un balén aforado
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clase A. Almacenar en un recipiente de vidrio color
admbar a temperatura ambiente.

Solucion patron de silice como Si0, (1.000 mg Si0,-L"):
disolver 4,73 g de metasilicato de sodio nonahidra-
tado (Na28i03~9H20), en 200 mL de agua destilada-
desionizada, ultrapura, contenidos en un vaso de
precipitados plastico de 500 mL. Diluir hasta 1 L
con agua destilada-desionizada, utilizando un balén
aforado clase A de plastico. Almacenar en recipiente
plastico bien tapado.

Solucion estandar de silice como Si0, (10 mg Si0,-L"):
disponer 10 mL de la solucion patrén de silice como
SiO, (1000 mg SiO,'L™"), en un balén aforado clase A
de plastico, de 1L de capacidad. Llevar a volumen con
agua destilada-desionizada, ultrapura. 1 mL = 10 pg de
SiO,. Almacenar en un recipiente plastico bien tapado.

Solucion estandar desilice como Si0, (5 mg Si0,-L"): dis-
poner 25 mL de la solucién estandar de silice como
SiO, (10 mg SiO,’L™"), en un balén aforado clase A de
plastico, de 50 mL de capacidad. Llevar el volumen
hasta el aforo con agua destilada-desionizada, ultra-
pura. Almacenar en un recipiente plastico bien tapado.

Solucidn estandar de glucosa-acido glutamico (198 mg
DBO_-L"), para la determinacidn de la demanda bioqui-
mica de oxigeno-cinco dias (DBO,): método incuba-
ciony electrometria. Disolver completamente 150 mg
de glucosa (C,H,,0,) y 150 mg de &cido glutamico
(C,H,NO,), previamente secados a 103 °C durante
una h, en 500 mL de agua destilada-desionizada,
ultrapura, contenidos en un vaso de precipitados de
1L de capacidad. Diluir hasta 1L con agua destilada-
desionizada, utilizando un balén aforado clase A de
plastico. Almacenar en una botella de vidrio color
ambar, estéril y en refrigeracion (4 °C). NOTA: La re-
comendacién para alargar la vida Util del reactivo es
almacenar la solucion tapada.

Solucion patron de fosforo como P0O,-*-P (1.000 mg
P0,-P-L): adquirir directamente con el fabricante.

Solucion estandar de fosforo-Concentracion tedrica
de 0,5 mg P0,*-P-L": disponer 0,05 mL de la solu-
cién patrén de fésforo como PO, *-P (1.000 mg
PO, *~P-L™") en un balén aforado clase a de 100 mL
de capacidad. Llevar a volumen con agua destilada-
desionizada, ultrapura.
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Solucion patron de hierro (1.000 mg Fe-L"): adquirir
directamente con el fabricante.

Solucion estandar de hierro-Concentracion tedrica de
3 mg Fe-L": disponer 0.3 mL de la solucién patrén de
fésforo como PO,*-P (1000 mg PO, *-P-L") en un
balén aforado clase a de 100 mL de capacidad. Llevar
a volumen con agua destilada-desionizada, ultrapura.

Solucion patron de caleio 0,01 M: pesar 1,000 g de
carbonato de calcio (CaCO,) anhidro (estandar pri-
mario o reactivo especial bajo en metales pesados,
alcalis y magnesio) en un Erlenmeyer de 500 mL de
capacidad. Agregar poco a poco HCl 1:1 hasta que
todo CaCO, se haya disuelto. Posteriormente, agre-
gar 200 mL de agua destilada-desionizada, ultra-
pura y disponer el Erlenmeyer en un ultrasonido por
tres minutos. Agregar cuatro gotas de indicador rojo
de metilo y ajustar al color naranja intermedio ana-
diendo hidréxido de amonio (NH,OH) 3 N o HCL 17,
segun sea necesario. Transferir cuantitativamente a
un baldn aforado clase A de 1.000 mL de capacidad
y aforar con agua destilada-desionizada, ultrapu-
ra. 1 mL=100 mg de CaCO,,

5.6. Soluciones indicadoras

Solucién indicadora de cromato de potasio (K,Cr0,):
disolver 50 g de cromato de potasio (K,CrO,) en
300 mL de agua destilada-desionizada, ultrapura. Afia-
dir lentamente solucion de nitrato de plata (AgNO,)
0,0141 M hasta la formacién de un precipitado rojo
definido. Dejar en reposo durante 12 h. Posteriormente,
filtrar y diluir hasta 1 L con agua destilada-desionizada.
Almacenar en un reciente de vidrio color &mbar.

Solucion indicadora de fenolftaleina en etanol
(C,H,0,) al1%: disolver completamente 1,0 g de fe-
nolftaleina (C,,H,,0,) en 50 mL de etanol absoluto.
Posteriormente, diluir hasta 100 mL con etanol ab-
soluto en un balén aforado clase A de vidrio. Alma-

cenar en un recipiente de vidrio color &mbar.

Solucion indicadora de almidon (C¢H,,0s)n, para la
determinacion de sulfitos por el método yodométrico.
Disponer 5,0 g de almidén grado analitico en un mor-
tero. Adicionar un poco de agua destilada-desionizada

fria, y macerar hasta obtener una pasta consistente.
Agregar la mezcla a 1L de agua destilada-desionizada
hirviendo, homogeneizar y dejar en reposo durante
12 h. Utilizar el sobrenadante claro. Preservar agregan-
do 1,3 g de 4cido salicilico (C,H.0,), 4,0 g de cloruro
de zinc (ZnClL,) o una combinacion de 4,0 g de pro-
pionato de sodio (C,H,NaO,) y 2,0 g de azida de

sodio (NaN,),a 1L de solucién de almidon.

Solucion indicadora de almidon (C¢H:,0:)n, para la
determinacion del oxigeno disuelto por el método
yodométrico-modificacion de azida. Disolver 20 g
de almidén soluble grado analitico y 0,2 g de é&ci-
do salicilico (C,H,0,), como conservante, en 100 mL
de agua destilada-desionizada, ultrapura, caliente
(95-100 °C).

Solucion indicadora de rojo de metilo (€ H N,0,) al
0,1%: disolver completamente 0,1 g de rojo de metilo,
en 50 mL de etanol absoluto. Posteriormente, diluir
hasta 100 mL con etanol absoluto en un balén afo-
rado clase A de vidrio. Almacenar en un recipiente de
vidrio color &mbar.

Solucion indicadora de negro de eriocromo T (NET) o
sal sddica del acido 1-(1-hidroxi-2-naftilazo)-5-
nitro-2-naftol-4-sulfonico, n.° 203 en el indice del
color, para la determinacion de la dureza total por el
método volumétrico EDTA. Disolver 05 g del colo-
rante en 100 mL de 2,2’ 2"-nitrilotrietanol (también
[lamado trietanolamina). Las soluciones alcalinas de
negro de eriocromo T son sensibles a los oxidantes, y
sus soluciones acuosas o alcohdlicas son inestables.
El indicador de negro de eriocromo T puede utilizar-
se en forma de polvo seco. Se considera que el uso
de 01 a 02 g es la cantidad apropiada en solucién
acuosa para realizar la titulacién con EDTA.

Solucién indicadora de ferroina (C, H, FeN ), para
la determinacion de la demanda quimica de oxigeno
(DQO): reflujo abierto, método volumétrico/titrimé-
trico. Disolver completamente 1485 g de 1,10-fe-
nantrolina monohidrato y 0,695 g de sulfato ferroso
heptahidratado (FeSO,7H,0), en 50 mL de agua
destilada-desionizada, ultrapura. Diluir hasta 100 mL
con agua destilada-desionizada, en un balén afora-
do clase A. Almacenar a temperatura ambiente en

un recipiente de vidrio de color &mbar.
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Solucion indicadora de azul de timol al 0,1 %
(C,H,,0.8): disolver completamente 0,1 g de azul
de timol (C,H, 0,S) en 50 mL de etanol absoluto.
Posteriormente, diluir hasta 100 mL con etanol abso-
luto, en un baldn aforado clase A de vidrio. Almacenar

en un recipiente de vidrio de color &mbar.

Solucion indicadora de naranja de metilo (C H,,N,Na0,$)
al 0,05 %: disolver completamente 50 mg de na-
ranja de metilo (C,H,,N,NaO,S) en 50 mL de agua
destilada-desionizada, ultrapura. Posteriormente, diluir
hasta 100 mL en un balén aforado clase A de vidrio.

Almacenar en un recipiente de vidrio de color &mbar.

5.7. Reactivos especiales para
la eliminacion de interferencias

Suspensidn de hidréxido de aluminio (AL(OH),): disol-
ver 125 g de alumbre de potasio (AIK(SO,),12H,0) o
de sulfato aménico de aluminio (AINH,(SO,),12H,0),
en 1L agua destilada-desionizada, ultrapura. Calen-
tar a 60 °C y afiadir 55 mL de hidréxido de amonio
(NH,OH) concentrado, lentamente y con agitacion.
Dejar la soluciéon en reposo durante una h. Luego,
transferirla a una botella grande, y lavar el precipi-
tado por adiciones sucesivas, mezclando bien y de-
cantando, con agua destilada hasta eliminar todo el
cloruro. Recién preparada, la suspensién ocupa un
volumen de aproximadamente 1 L.

5.8. Soluciones para lavado de material
de trabajo

Solucion de lavado para material-DQ0 (PRECAUCION:
reaceion exotérmica-liberacion de calor). Disponer
cuidadosamente 100 mL de 4cido sulfdrico (H,SO,)
concentrado, en un vaso de precipitados de 1L de ca-
pacidad, que contenga 400 mL de agua destilada-
desionizada (hacerlo por las paredes del recipiente y
NUNCA directamente sobre el agua destilada). Ho-
mogeneizar la solucién y dejarla enfriar a tempera-
tura ambiente. Transferir a un balén aforado clase A

Alexis Gonzalez Diaz, JesUs Alberto Garcia NUfiez

de 1L,y completar el volumen con agua destilada-
desionizada.

Solucion de lavado para material-Fe total (PRECAU-
CION: liberacion de vapores altamente corrosives). Dis-
poner cuidadosamente 100 mL de &cido clorhidrico
(HCl) concentrado,en unvaso de precipitados de 1L de
capacidad, que contenga 400 mL de agua destilada-
desionizada (hacerlo por las paredes del recipiente y
NUNCA directamente sobre el agua destilada). Ho-
mogeneizar la solucién. Transferir a un balén afora-
do clase A de 1L,y completar el volumen con agua
destilada-desionizada.

Solucion de acido elorhidrico (HCL) 1+1 (PRECAUCION: la
reaceion genera vapores altamente irritantes). Disponer
cuidadosamente 100 mL de é&cido clorhidrico (HCLl)
concentrado (37 %), en un vaso de precipitados de
250 mL de capacidad, que contenga 100 mL de agua
destilada-desionizada (hacerlo por las paredes del
beaker y NUNCA directamente sobre el agua desti-
lada). Homogeneizar la solucién y almacenar.

Solucion para el lavado de material-Fdsforo total:
(PRECAUCION: Liberacion de vapores altamente corro-
8ivos). Disponer cuidadosamente 100 mL de &cido
clorhidrico (HCl) concentrado en un vaso de precipi-
tados de 1L de capacidad que contenga 400 mL de
agua destilada-desionizada en su interior (adicionar
el HCl por las paredes del recipiente y NUNCA di-
rectamente sobre el agua destilada). Homogeneizar
la solucion. Transferir a un balén aforado clase A, de
1L de capacidad y completar el volumen con agua
destilada-desionizada.
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En este capitulo, se presentan las metodologias analiticas necesarias para la determinaciéon del pH, de la
temperatura, del contenido de acidos grasos volatiles (AGV) y de los distintos tipos de alcalinidad, en
matrices acuosas tales como: aguas crudas, subterréneas, superficiales, tratadas, potabilizadas y residua-
les domeésticas e industriales. Adicionalmente, se muestra el procedimiento analitico para la determinacion de
los indices de alcalinidad (buffer, Al/AP y alfa-a), aplicables a los tratamientos de aguas residuales en lagunas
de oxidacién anaerobias. Estos pardmetros analiticos, son de vital importancia para el control de sistemas
biologicos implementados para el tratamiento de aguas residuales, ya que brindan un primer diagndstico de
su funcionamiento. De igual forma, el pH y la alcalinidad son factores de control monitoreados en sistemas
de potabilizacién de agua.
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CAPITULO 6. Potenciometria

6.1. Determinacion del pH (potencial de hidrdgeno)
y de la temperatura

6.1.1. Objetivo

Presentar la metodologia analitica para la determinacion del pH (potencial de hidrogeno-H*) y de la tem-
peratura, en distintos tipos de agua, mediante lectura por electrodos, tomando como documento base el
método SM 4500-H*B Electrometric Method del Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater, edicion 232,

6.1.2. Aplicacidn

El método SM 4500-H* B es aplicable a aguas crudas, subterraneas, superficiales, tratadas, potabilizadas y resi-
duales, tanto domésticas como industriales.

6.1.3. Definiciones

Electrodo para la medicion de pH: tipo de sonda generalmente fabricada en vidrio o en algin material poliméri-
co, con cierto tiempo de vida Util, en la que se genera un potencial que es proporcional a la concentracién de
los iones hidrégeno (H*) presentes en una muestra acuosa.

Soluciones amortiguadoras (buffer) para el ajuste de pH: certificadas, trazables y estables, con valores de pH
conocidos. Son usadas para la verificacién o el ajuste de los medidores de pH (pH-metros).

Valor de pH: unidad de medida que establece el nivel de acidez de una sustancia en estado liquido o una
solucion, en una escala entre O (el valor méas acido) a 14 (el maés basico). El pH se expresa como el logaritmo
negativo en base 10 de la actividad de los iones hidrégeno (H*) en medio acuoso.

6.1.4. Fundamento del método

La medicién del pH es una de las actividades mas importantes y de mayor frecuencia, en los estudios qui-
micos de distintos tipos de agua. Las operaciones relacionadas con el aprovechamiento de fuentes hidricas,
los procesos asociados al tratamiento de aguas para diferentes procesos industriales y agroindustriales, y la
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CAPITULO 6. Potenciometria

potabilizacién, suministro y posterior saneamiento de aguas residuales, dependen del pH. Este se mide para
determinar distintas clases de alcalinidad en diferentes tipos de agua; ademas, se requiere para conocer el
indice buffer de un sistema de tratamiento anaerobio. A una temperatura especifica, el caracter acido o béasico
de una solucién, se establece mediante el valor del pH.

En agua, la mediciéon electrométrica del pH se fundamenta en la determinacién potenciométrica de la
actividad de los iones hidrégeno, mediante un electrodo de vidrio y uno de referencia o un electrodo combi-
nado. La fuerza electromotriz (fem) generada en el sistema electroquimico, varia de manera lineal con el pH.
Dicho comportamiento, puede ser descrito por medio de una relacion simple entre la fem medida versus el
pH establecido mediante soluciones amortiguadoras (buffer) trazables. Posteriormente, el pH de una muestra
se determina por extrapolacion implementando dicha relacién.

6.1.5. Interferencias y limitaciones

Los electrodos fabricados en vidrio o en materiales poliméricos, estan relativamente libres de interferencias
ocasionadas por color, turbidez, materia coloidal, oxidantes, reductores o alta salinidad. Sin embargo, su fun-
cionamiento puede verse afectado por interferencias ocasionadas por el ion sodio, en soluciones acuosas
con un pH mayor a 10. Este error se minimiza al implementar electrodos especiales de “bajo error de sodio”.
Ademés, una alta concentracidn de aceites y de grasas en muestras de agua, puede disminuir la respuesta de
los electrodos y proporcionar valores erréneos de pH en la medicién.
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CAPITULO 6. Potenciometria

La temperatura ocasiona afectaciones en las mediciones de pH de dos maneras: por efectos quimicos
ocasionados por variaciones en las constantes de equilibrio, y por efectos mecanicos atribuidos a los cambios
en las propiedades de los electrodos. En primera medida, la pendiente de la ecuacién de Nernst aumenta con
el incremento de la temperatura, y los electrodos requieren de un tiempo mayor para alcanzar el equilibrio
térmico, lo que puede producir cambios significativos en los valores reales del pH.

La mayoria de los instrumentos disponibles actualmente en el mercado para la medicién del pH, estan
equipados con sistemas compensadores de temperatura, que corrigen errores atribuidos a esta Ultima variable.

Siempre se debe informar o reportar la temperatura a la que se mide el pH.

6.1.6. Elementos de proteccidn personal

e Bata de laboratorio
« Gafas de seguridad (de montura universal)
e Guantes de nitrilo

»  Zapatos de seguridad para trabajo en laboratorio o campo (si la medicion se hace in situ)

6.1.7. Equipos

«  pH-metro/potenciémetro portatil o de mesa equipado con sonda/electrodo (preferiblemente con sistemna
compensador de temperatura), para la medicion del pH.

e Plancha de agitacién magnética.

«  Termoémetro de vidrio (relleno de alcohol en vez de mercurio) o termocupla (en caso de que el pH-metro/
potenciémetro implementado, no realice la medicién y el reporte simultaneo del pH y de la temperatura).

NOTA 6.1.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de
cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.

6.1.8. Materiales

e Agitador magnético

e Frasco lavador

e Toallas de papel

*  Vasos de precipitados de 50 mL, 100 mL y de 250 mL

6.1.9. Reactivos y soluciones

e Agua destilada-desionizada, ultrapura

»  Soluciones amortiguadoras (buffer) (trazables) de pH=4,0,70y 10,0

6.1. Determinacién del pH (potencial de hidrégeno) y de la temperatura [ 79 ]



CAPITULO 6. Potenciometria

6.1.10. Verificacion y ajuste instrumental

IMPORTANTE: antes de iniciar con el paso a paso de verificacién y ajuste del pH-metros tenga presente las
siguientes notas:

NOTA 6.1.2: seguir las instrucciones del fabricante para utilizar el medidor de pH, y para el almacenamiento y pre-
paracién de electrodos para su uso.

NOTA 6.1.3: enjuagar la sonda/electrodo de pH con abundante agua destilada, antes y después de entrar en con-
tacto con cualquiera de las soluciones amortiguadoras (buffer) de pH trazables (durante el ajuste instrumental), o
con cualquier muestra de ensayo para analisis. Posteriormente, limpiar su superficie con una toalla de papel suave.
Continuar con los siguientes pasos:

Encender el equipo (pH-metro/potenciémetro) teniendo en cuenta las recomendaciones del
fabricante.

Verificar que la lectura del pH se encuentre ajustada. Para esto se recomienda medir el pH de una
alicuota de aproximadamente 25 mL de una solucion amortiguadora (buffer) de pH = 7,0 (trazable),
siguiendo el paso a paso descrito en el numeral 6.1.11. Procedimiento.

El resultado de la lectura del pH debera ser proximo a 7,0 + 0,2. Si es asi, enjuagar y secar la
sonda/electrodo de pH, y continuar con la determinacién del pH de las muestras de agua.
De lo contrario, ver Paso 4.

Realizar el ajuste del equipo pH-metro/potenciometro siguiendo las instrucciones del fabricante.

Generalmente, este se lleva a cabo empleando soluciones amortiguadoras (buffer) (trazables) de
pH 4,0,70 y 10,0.

NOTA 6.1.4: el propdsito de la estandarizacion es ajustar la respuesta del electrodo de vidrio al instrumento. Cuan-
do solo se realizan mediciones ocasionales de pH, se estandariza el instrumento antes de cada medida. Si se
hacen mediciones frecuentes y el instrumento es estable, se hace con menos frecuencia. Si los valores del pH de
la muestra varian ampliamente, estandarizar cada muestra con una solucién amortiguadora (buffer) que tenga un
pH entre una y dos unidades del pH del modelo.

NOTA 6.1.5: el pH-metro/potenciémetro debe verificarse y ajustarse semanalmente si el instrumento es apagado,
y debe desconectarse de la red de energia si se presentan fallas en el flujo eléctrico.

6.1.11. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento, el analista de laboratorio debe portar adecuadamente
todos los elementos de proteccién personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos, materiales,
reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.
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Hacer la verificacion y ajuste instrumental indicado en el numeral 6.1.10, antes de proceder con el
andalisis de las muestras de agua.

Disponer 100 mL de muestra homogeneizada en un vaso de precipitados de 250 mL.

Enjuagar con agua destilada, y limpiar la superficie de la sonda/electrodo de pH con una toalla
de papel. Sumergirla en la muestra asegurandose de cubrir totalmente su bulbo
(punta de la sonda/electrodo).

Mantener la muestra en agitacion constante a baja velocidad (manualmente o con la ayuda
de una plancha de agitacién magnética), mientras se realiza la determinacién del pH y de la
temperatura. Evitar que el agitador magnético choque con la sonda/electrodo de pH.

Esperar a que la lectura del pH y de la temperatura se estabilice en el display del pH-metro. En
caso de que el instrumento no esté disefiado para la determinacion de temperatura, puede usarse
un termdmetro o una termocupla.

Reportar el valor del pH y de la temperatura (°C) en el formato de registro correspondiente.

6.1.12. Informe de resultados

Realizar la lectura directamente en el instrumento de medicién, y reportar el valor del pH y la temperatura.
Informar los valores del pH a la O,1 de unidad de pH mas cercana.

6.1.13. Bibliografia

APHA, AWWA, & WEF. (2017). SM 4500-H* B. Electrometric Method. Standard Methods for the Examination
of Water and Wastewater, 23RD ed. Washington, D.C.; American Public Health Association.
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6.2. Determinacion de la alecalinidad atribuida
a carbonatos, bicarbonatos e hidroxidos-
alealinidad total

6.2.1. Objetivo

Presentar una metodologia analitica para la determinacién de la alcalinidad atribuida a carbonatos, bicar-
bonatos e hidréxidos, en distintos tipos de agua, tomando como documento base el método SM 2320 B
Titration Method del Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, edicion 232,

6.2.2. Aplicacion

El método SM 2320 B es aplicable a aguas crudas, subterraneas, superficiales, tratadas, potabilizadas y resi-
duales, tanto domésticas como industriales.

6.2.3. Definiciones

Alealinidad del agua: capacidad que tiene dicha sustancia para la neutralizacion de 4cidos. Representa la suma
de todas las formas basicas titulables (carbonatos, bicarbonatos e hidréxidos).

Potenciometria: técnica electro-analitica utilizada para determinar la concentracién de una especie quimica
electro-activa (analito de interés), presente en una solucion, utilizando un electrodo de referencia y uno
selectivo, y un potenciémetro.

Titulacion potenciométrica: método alternativo, empleado cuando la deteccién del punto final de una titulacion
volumeétrica no es posible al utilizar un indicador visual (indicador quimico). La titulacion potenciométrica es
uno de los métodos més exactos, debido a que el potencial sigue el cambio real de la actividad de los distin-
tos compuestos presentes en la muestra, y el punto final de la titulaciéon coincide directamente con el de
equivalencia de la reaccién entre el titulante y el analito.

6.2. Determinacion de la alcalinidad atribuida a carbonatos, bicarbonatos e hidroxidos-alcalinidad total [ 83 ]
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6.2.4. Fundamento del método

La alcalinidad es una medida de una propiedad agregada del agua, y puede interpretarse en términos de
sustancias especificas, siempre y cuando se conozca la composicién quimica de la muestra en anélisis.
Los resultados obtenidos en la determinacion de la alcalinidad son utilizados en la interpretacién y para el
control de los procesos relacionados con el tratamiento de distintos tipos de agua (para consumo humano,
riego de cultivos y aguas residuales). Las aguas residuales domésticas crudas tienen una alcalinidad menor,
o ligeramente mayor, que la del agua tratada. Los digestores anaerdbicos en adecuado funcionamiento
suelen presentar alcalinidades en los sobrenadantes acuosos en un rango comprendido entre 2.000 a
4.000 mg CaCO,L""

En sistemas complejos de aguas residuales, la alcalinidad se expresa generalmente como alcalinidad
a la fenolftaleina (P) o como alcalinidad total (T). La primera representa el contenido total de hidréxidos y
carbonatos presentes en una muestra de agua (medida a pH = 8,3), mientras que la segunda hace referen-
cia al contenido de carbonatos, bicarbonatos e hidréxidos en una muestra acuosa (medida a pH=4,5). Enla
Tabla 6.2.1 se presenta un estimativo del volumen que debe ser tomado como alicuota para la determinacion
de la alcalinidad, de acuerdo con el contenido total esperado de bases titulables alli presentes.

Tabla 6.2.1. Volumen de muestra de agua a ser analizada, de acuerdo con la alcalinidad esperada

Volumen de muestra (mL) Alcalinidad esperada (mg CaCO,-L™)

100 0-250
50 251-500
25 501-1000

6.2.5. Interferencias y limitaciones

La materia grasa, los jabones, los sélidos suspendidos o los precipitados pueden cubrir la sonda/electrodo
y causar una respuesta lenta del pH-metro/potenciometro. Se recomienda dejar pasar un tiempo adicional
entre adiciones de titulante, para permitir que el electrodo alcance el equilibrio, o realizar la limpieza de la
sonda/electrodo ocasionalmente. No filtrar, diluir, concentrar o alterar la muestra.

6.2.6. Elementos de proteccion personal

e Bata de laboratorio
« Gafas de seguridad (de montura universal)
e Guantes de nitrilo

e Zapatos de seguridad para trabajo
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6.2.7. Equipos

« Bureta digijtal o de cero automético (o de vidrio clase A, de 25 mL 0 50 mL)

»  pH-metro/potenciémetro portétil o de mesa equipado con sonda/electrodo (preferiblemente con sistema
compensador de temperatura), para la medicién de pH

* Plancha de agitaciéon magnética

NOTA 6.2.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de
cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.

6.2.8. Materiales

e Agitador magnético

»  Erlenmeyer de boca ancha de 100 mL y 250 mL

e Frasco lavador

»  Goteros plasticos de 3 mL

e Pera de succién para pipetas

e Pipetas de vidrio clase A, de 25 mL, 50 mL y 100 mL

e Probeta de vidrio clase A, de 100 mL

» Vasos de precipitados de 100 mL, 500 mL y 1.000 mL

6.2.9. Reactivos y soluciones

e Agua destilada-desionizada, ultrapura
*  Solucién estandarizada de &cido sulfdrico (H,SO,) 0,02 N
»  Soluciones amortiguadoras (buffer) de pH=4,0,70 y 10,0 (trazables)

NOTA 6.2.2: en el Capitulo 5 se presenta detalladamente la manera como deben prepararse las soluciones
necesarias para desarrollar las metodologias analiticas descritas en el presente manual.

6.2.10. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento analitico, el analista de laboratorio debe portar ade-
cuadamente todos los elementos de proteccién personal (ver Capitulo 2). Ademés, contar con los equipos,
materiales, reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.

NOTA 6.2.3: enjuagar la sonda/electrodo de pH con abundante agua destilada, antes y después de que entre
en contacto con cualquiera de las soluciones amortiguadoras (buffer) de pH, trazables (durante el ajuste ins-
trumental), o con muestras de agua para analisis. Posteriormente, limpiar su superficie con una toalla de papel.
Continuar con los siguientes pasos:
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Encender el pH-metro/potenciémetro teniendo en cuenta las recomendaciones del fabricante.

Verificar y ajustar el equipo antes de las lecturas del pH, siguiendo las indicaciones del numeral
6.1.10. Verificacion y ajuste instrumental.

Teniendo en cuenta las recomendaciones de la Tabla 6.2.1, tomar el volumen de muestra por
analizar, y disponerlo en un Erlenmeyer de boca ancha de 100 mL o de 250 mL.

Paso 4

Enjuagar con agua destilada, y limpiar la superficie de la sonda/electrodo de pH con una toalla
de papel que no deje residuos (ver Nota 6.2.3). Sumergirla en la muestra, asegurandose de cubrir
totalmente su punta.

Mantener la muestra en agitacion constante a baja velocidad (manualmente o con la ayuda de
una plancha de agitacion magnética), mientras se realiza la determinacion del pH. Evitar que el

agitador magnético choque con la sonda/electrodo de pH.

Esperar a que la lectura del pH se estabilice en el display del pH-metro/potenciémetro. Reportar

el valor del pH en el formato de registro correspondiente. Continuar agitando la muestra.

m Cargar completamente una bureta digital o de cero automético (o de vidrio clase A de 25 mL o de
50 mL), con la solucion estandarizada de &cido sulfurico 0,02 N (titulante).

Paso 8

Dosificar gota a gota la solucion titulante sobre la muestra en agitacion constante, hasta alcanzar
un valor de pH = 83 (siempre y cuando el pH inicial de la muestra sea superior a este valor).
De lo contrario, continuar con el Paso 10.

Paso 9 En la medida en que la lectura del pH se acerque al valor de 83 (punto final 1), hacer adiciones
de titulante cada vez mas pequefas. Registrar el volumen de titulante consumido en la valoracion

muestra hasta pH = 83, en el formato correspondiente. Continuar agitando la muestra.

Paso 10

Dosificar gota a gota la solucion titulante sobre la muestra en agitacion constante, hasta alcanzar
un valor de pH = 4,5 (punto final 2).

En la medida en que la lectura del pH se acerque al valor de 4,5 hacer adiciones de titulante
cada vez més pequefias. Registrar el volumen de titulante consumido en la valoracién muestra

hasta pH = 4,5, en el formato correspondiente.
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6.2.11. Caleulos

Si todo el proceso de andlisis se ejecutd bajo las mismas condiciones de operatividad analitica, cuidando
la reproducibilidad de la metodologia y el adecuado uso de los instrumentos de medida, calcular la alcali-
nidad mediante:

e F:alcalinidad a la fenolftaleina (pH = 8,3)

mg CaCO, Ax Nx50.000

L %

En donde:

A: volumen de la solucién estandarizada de acido sulfurico 0,02 N, consumido en la titulacion de la muestra hasta
pH =83 (mL).

N: normalidad de la solucién estandarizada de acido sulfurico.

V: volumen de muestra titulado (mL).

e T alcalinidad total (pH= 4,5).

mg CaCO, Ax Nx50.000

L %

En donde:

A: volumen de la solucién estandarizada de acido sulfurico 0,02 N, consumido en la titulacion de la muestra hasta
pH =45, (mL).

N: normalidad de la solucién de acido sulfurico.

V: volumen de muestra titulado (mL).
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6.2.11.1. Calculo de las relaciones de alealinidad

Los resultados obtenidos en la determinacién de la alcalinidad a la fenolftaleina (pH= 8,3) y de la alcalinidad
total (pH= 4,5), permiten la clasificacién estequiométrica de las tres formas principales de bases titulables
presentes en muchas aguas, que pueden ser estimadas como se indica en la Tabla 6.2.2.

Tabla 6.2.2. Alcalinidad por carbonatos y bicarbonatos e hidréxidos

. ., Alcalinidad por hidréxidos Alcalinidad por .Alcalmldad por
Resultado en la titulacién bicarbonatos como
como CaCO carbonatos como CaCO
3 3 CaCo,

F=0 0 0 T
Fc1/2T 0 2F T-2F
F=1/2T 0 2F 0
F>1/2T 2F-T 2(T-F) 0

F=T T 0 0

6.2.12. Bibliografia

APHA, AWWA, & WEF. (2017). SM 2320 B. Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater,
23RD ed. Washington, DC.: American Public Health Association.
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6.3. Determinacion de los indices
de alcalinidad (buffer, Rl/AP y alfa-a)

6.3.1. Objetivo

Presentar una metodologia analitica para la determinacién de los indices de alcalinidad (buffer (I1B), Al/AP
y alfa-a), aplicables a aguas residuales.

6.3.2. Aplicacion

Este método es aplicable a aguas residuales domésticas e industriales, durante su tratamiento en biodi-
gestores anaerobios.

6.3.3. Definiciones

indice AI/AP: corresponde a la relacion entre la alcalinidad atribuida a los acidos grasos voléatiles (AGV) y la
bicarbonatica. Valores del indice Al/AP mayores a 0,3, representan un aumento en el nivel de acidez y
la ocurrencia de perturbaciones en el correcto proceder de la digestién anaerobia.

indice alfa-o: corresponde a la relacién entre la alcalinidad bicarbonatica y la total. Son recomendables
valores de a superiores a 0,5, durante el arranque de los sistemas anaerobios; en condiciones estables,
alcanza 0,7 o més.

indice buffer (IB): representa la relacién entre la alcalinidad atribuida a los 4cidos grasos volatiles (AGV)
y la total. En biodigestores anaerobios operados adecuadamente, el IB puede encontrarse en un intervalo
comprendido entre 0,2 a 0,4, lo que indica que minimo el 60 % de la alcalinidad total del sistema es
atribuida a bicarbonatos. Valores inferiores a 0,2 sefialan la falta de carga orgénica aprovechable por los
microorganismos que habitan estos sistemas; y superiores a 0,4 denotan de acidificacion del medio
acuoso en tratamiento.
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6.3.4. Fundamento del método

Los indices de alcalinidad son parametros empleados como criterios de control, que brindan informacion
acerca de la estabilidad de los sistemas de tratamiento anaerobios, utilizados para el saneamiento de
aguas residuales.

El presente método consiste en la determinacion potenciométrica simultanea de diferentes tipos de
alcalinidad (atribuida a bicarbonatos, a 4cidos grasos volatiles (AGV) y total), implementando una solucion
4cida como titulante, hasta alcanzar valores de pH de 575 y 4,30, en la muestra. El volumen de titulante
consumido con un pH de 5,75 en el medio acuoso (V,), est4 asociado con la alcalinidad aportada por bicar-
bonatos; mientras, un pH de 4,30 (V,) es atribuible a la alcalinidad debida a los AGV. La alcalinidad total se
calcula como la sumade V,y V,.

6.3.5. Interferencias y limitaciones

La materia grasa, los jabones, los sélidos suspendidos o los precipitados pueden cubrir la sonda/electro-
do y causar una respuesta lenta del pH-metro. Se recomienda dejar pasar un tiempo adicional entre adi-
ciones de titulante, para permitir que el electrodo alcance el equilibrio, o realizar la limpieza de la sonda/
electrodo ocasionalmente.

6.3.6. Elementos de proteccion personal

Bata de laboratorio
» Gafas de seguridad (de montura universal)
e Guantes de nitrilo

e  Zapatos de seguridad para trabajo

6.3.7. Equipos

« Bureta digital o de cero automatico (o de vidrio clase A, de 25 mL o de 50 mL)
»  Centrifuga de laboratorio con cabezal flotante

e pH-metro/potenciometro portétil o de mesa equipado para la medicién de pH, con sonda/electrodo
(preferiblemente con sistema compensador de temperatura)

* Plancha de agitacién magnética

NOTA 6.3.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de
cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.
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6.3.8. Materiales

e Agitador magnético

e Erlenmeyer de boca ancha de 250 mL

e Frasco lavador

»  Goteros pléasticos de 3 mL

» Pipetas de vidrio clase A, de 25 mL, 50 mL y 100 mL
e Pera de succion para pipetas

e Probeta de vidrio clase A, de 250 mL

» Tubos para centrifuga

6.3.9. Reactivos y soluciones

e Agua destilada-desionizada, ultrapura
e Solucion estandarizada de acido clorhidrico (HCL) O,1 N
»  Soluciones amortiguadoras (buffer) de pH = 4,0,70 y 10,0 (trazables)

NOTA 6.3.2: en el Capitulo 5 se presenta, de manera detallada, la forma como deben prepararse las soluciones
necesarias para desarrollar cada una de las metodologias analiticas descritas en el presente manual.

6.3.10. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento analitico, el analista de laboratorio debe portar ade-
cuadamente todos los elementos de proteccion personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos,
materiales, reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.

NOTA 6.3.3: calibracion del instrumento. En cada caso, siga las instrucciones del fabricante para el medidor
de pH y para el almacenamiento y preparacién de electrodos para su uso. Soluciones recomendadas para al-
macenamiento a corto plazo de electrodos, varian segun el tipo del mismo y el fabricante, pero generalmente
tienen una conductividad mayor de 4.000 pmhos / cm. El agua del grifo es mejor que el agua destilada, pero la
solucién amortiguadora de pH 4 es mejor para el electrodo de vidrio simple; se prefiere KCl saturado para calo-
melanos y para electrodo combinado, y Ag / AgCl electrodo de referencia. Es preciso mantener los electrodos
humedos, sumergidos en la solucién de almacenamiento, cuando el medidor de pH no esté en uso.

NOTA 6.3.4: enjuagar la sonda/electrodo con abundante agua destilada, antes y después de que entre en contacto
con cualquiera de las soluciones amortiguadoras (buffer) de pH trazables (durante el ajuste instrumental), o con
muestras de agua en andlisis. Posteriormente, limpiar su superficie con una toalla de papel.
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m Encender el equipo teniendo en cuenta las recomendaciones del fabricante.

Ajustarlo segun las indicaciones del numeral 6.1.10.

Centrifugar 200 mL de muestra a 3.000 rpm, por aproximadamente cinco min.

Disponer 50 mL del sobrenadante de la muestra centrifugada, en un Erlenmeyer de boca ancha
de 250 mL.

Cargar completamente una bureta digital o de cero automético (o de vidrio clase A, de 25 mL o de
50 mL), con la solucion estandarizada de &cido clorhidrico O,1 N (titulante).

Enjuagar con agua destilada, y limpiar la superficie de la sonda/electrodo de pH con una toalla
de papel. Sumergirla en la muestra asegurandose de cubrir totalmente su punta.

Mantener la muestra en agitacion constante a baja velocidad (manualmente o con la ayuda de
una plancha de agitacion magnética), mientras se realiza la determinacion del pH. Evitar que el
agitador magnético choque con la sonda/electrodo de pH.

Dosificar gota a gota la solucion titulante sobre la muestra en agitacion constante, hasta alcanzar
un valor de pH = 5,75.

En la medida en que la lectura del pH se acerque al valor de 5,75 (punto final 1(V,)), hacer
adiciones de titulante cada vez méas pequenas.

Paso 10

Registrar el volumen de titulante consumido en la valoracién muestra hasta pH = 5,75, en el
formato correspondiente. Continuar agitando la muestra.

Dosificar gota a gota la solucion titulante sobre la muestra en agitacion constante, hasta alcanzar
un valor de pH = 4,30 (punto final 2 (V,)).

Paso 12 En la medida en que la lectura del pH se acerque al valor de 4,30, hacer adiciones de titulante
cada vez més pequefias. Registrar el volumen de titulante consumido en la valoracién de la muestra

hasta pH = 4,30, en el formato correspondiente.
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6.3.11. Calculos

Si todo el proceso de andlisis se ejecutd bajo las mismas condiciones de operatividad analitica, cuidando
la reproducibilidad de la metodologia y el adecuado uso de los instrumentos de medida, calcular los indices
de alcalinidad mediante las siguientes ecuaciones:

En donde:

indice buffer (IB): relacion entre la alcalinidad atribuida a los acidos grasos volatiles (AGV) y la alcalinidad total.
indice Al/AP: relacién entre la alcalinidad debida a los acidos grasos volatiles y la alcalinidad bicarbonatica.
indice alfa-a: relacion entre la alcalinidad bicarbonética y la alcalinidad total.

V;: volumen de la solucion estandarizada de &cido clorhidrico 01N, consumido en la titulacion de la muestra hasta
pH=575 (mL).

V. volumen de la solucién estandarizada de acido clorhidrico 0,1 N, consumido en la titulacion de la muestra hasta
pH= 4,30 (mL).

6.3.12. Bibliografia
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6.4. Determinacidn de acidos grasos volatiles (AGV):
método de destilacion

6.4.1. Objetivo

Presentar una metodologia analitica para la determinacién del contenido de acidos grasos volétiles (AGV) en
aguas residuales, tomando como base el método SM 5560 C del Standard Methods for the Examination
of Water and Wastewater, edicién 232,

6.4.2. Aplicacidn

El método SM 5560 C es aplicable a aguas crudas, subterréneas, superficiales, tratadas, potabilizadas y resi-
duales domeésticas e industriales.

6.4.3. Definiciones

ficidos grasos volatiles (ABV): grupo de moléculas orgénicas, que deben su volatilidad a la cadena carbonada
corta que conforma su estructura (&cidos grasos de menos de seis carbonos). Los &cidos acético, propionico,
butirico, isobutirico, valérico e isovalérico, son los AGV de mayor concentracién encontrados en muestras de
sobrenadantes acuosos y de lodos de digestores anaerobios.

Indicadores de cambios quimicos: sustancias que se comportan como &cidos o bases débiles, que al entrar en
contacto con determinados analitos, presentan un cambio quimico estructural que se hace perceptible al ojo
humano, generalmente, por la formacién de un precipitado o una variacion del color.

6.4.4. Fundamento del método

La presencia de AGV en aguas y lodos es un indicativo de actividad microbiana, constituyendo parte de los
compuestos volatiles que otorgan olores desagradables, caracteristicos a los sistemas de tratamiento de
aguas residuales.

La presente metodologia es valida para restablecer los AGV que contienen hasta seis atomos de carbono
en su estructura. La recuperacion fraccional de cada acido graso incrementa con el aumento de su peso
molecular. Los célculos y reportes de resultados se establecen en términos de acido acético. A menudo, este
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método es aplicable Unicamente para fines de control. Al ser empirico, debe garantizarse su ejecucion exac-
tamente como se describe en el procedimiento, debido a que la velocidad de calentamiento, la presencia de
sélidos de lodo y el volumen final del destilado, afectan la recuperacién de los analitos de interés.

6.4.5. Interferencias y limitaciones

El sulfuro de hidrégeno (H,S) y el diéxido de carbono (CO,) se liberan durante la destilacion de las muestras,
valorandose junto con el contenido de AGV y dando un error positivo en la concentracién. Este puede elimi-
narse, descartando los primeros 15 mL del destilado (debe tenerse en cuenta en el factor de recuperacion).
También interfieren algunos residuos de detergentes sintéticos en el material de vidrio usado en los anélisis.
Para reducir este error, es preciso lavar el material de vidrio con jabdn neutro, posteriormente enjuagarlo con
H,SO, diluido (5 %), y finalizar purgéndolo en repetidas ocasiones con agua destilada-desionizada.

6.4.6. Elementos de proteccion personal

e Bata de laboratorio
» Gafas de seguridad (de montura universal)
e Guantes de nitrilo

» Zapatos de seguridad para trabajo

6.4.7. Equipos

Bureta digital o de cero automético (o de vidrio clase A, de 25 mL o de 50 mL)
»  Centrifuga de laboratorio con cabezal flotante

* Plancha de agitacién magnética

e Plancha de calentamiento

« Sistema de destilacién simple de 500 mL (equipado con balén para destilacion de 500 mL, cabeza de
destilacion, condensador, adaptador de salida y recipiente recolector)

NOTA 6.4.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de
cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.

6.4.8. Materiales

e Agitador magnético

» Erlenmeyer de boca ancha de 250 mL
»  Frasco lavador

e Perlas de ebullicion

»  Pera de succién para pipetas
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e Pinzas para soporte universal

e Pipetas graduadas clase A, de 50 mLy 100 mL
*  Probeta de vidrio clase A, de 250 mL

»  Soporte universal (3)

e Tubos para centrifuga

*  Vasos de precipitados de 500 mL y de 1.000 mL

6.4.9. Reactivos y soluciones

e Agua destilada-desionizada, ultrapura

e Solucién estandarizada de hidroxido de sodio (NaOH) 01N
*  Solucién de &cido sulfurico (H,SO,) 1+1

e Solucién indicadora de fenolftaleina (1 %)

NOTA 6.4.2: en el Capitulo 5 se presenta detalladamente la manera como deben prepararse las soluciones nece-
sarias para desarrollar cada una de las metodologias analiticas descritas en el presente manual.

Centrifugar 200 mL de muestra a 3.000 rpm por aproximadamente cinco minutos.

Disponer 100 mL del sobrenadante de la muestra centrifugada en un balén para destilacion de
500 mL. Agregar cinco perlas de ebullicion.

Con la ayuda de una pipeta de vidrio de 100 mL o de una probeta de vidrio clase A de 250 mL,
agregar 100 mL de agua destilada-desionizada al balén que contiene la muestra.

Adicionar 5 mL de la solucién de 4cido sulfurico 1+ 1 al balén con la muestra. Agitarlo
suavemente, conectarlo al sistema de destilacién, abrir el paso de agua y encender la plancha
de calentamiento.

Destilar a una tasa de aproximadamente 5 mL'min™". Descartar los primeros 15 mL del destilado, y
recolectar 150 mL en un Erlenmeyer de boca ancha de 250 mL.
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Cargar completamente una bureta digital o de cero automatico (o de vidrio clase A, de 25 mL o de

50 mL), con la solucién estandarizada de hidroxido de sodio O,1 N (titulante).

Mantener la muestra en agitacion constante a baja velocidad (manualmente o con la ayuda de una
plancha de agitacién magnética), mientras se realiza la titulacién volumétrica.

Agregar cuatro o cinco gotas de la solucién indicadora de fenolftaleina (1 %) al destilado. Dosificar
gota a gota la solucion titulante sobre la muestra en agitacién constante. El punto final se alcanza
cuando esta adopta un color rosa tenue, definido y estable.

Registrar el volumen del titulante consumido en la valoracion de la muestra, en el formato
correspondiente.

6.4.10. procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento analitico, el analista de laboratorio debe portar ade-
cuadamente todos los elementos de proteccion personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos,
materiales, reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.

6.4.11. Calculos

Si todo el proceso de anélisis se ejecutd bajo las mismas condiciones de operatividad analitica, cuidando la
reproducibilidad de la metodologia y el adecuado uso de los instrumentos de medida, calcular la concentracién
de AGV mediante la siguiente ecuacion:

mg AGV como dcido aceético  Vvx Nx60.000 x N
L Vx07

En donde:

Vv: volumen de la solucién estandarizada de hidréxido de sodio 0,1 N, consumido en la titulacion de la muestra (mL).
N: normalidad de la solucion estandarizada de hidréxido de sodio.

V: volumen de muestra titulado (mL).

0,7: factor de recuperacion.

6.4.12. Bibliografia

APHA AWWA, & WEF. (2017). SM 5560 C. Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater,
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En este capitulo, se presentan las metodologias analiticas necesarias para la determinacién de cloruros en
matrices acuosas, tales como: aguas crudas, subterraneas, superficiales, tratadas, potabilizadas y residuales
domésticas e industriales. Adicionalmente, se muestran los procedimientos analiticos para la determina-
cion de sulfitos y de oxigeno disuelto en aguas tratadas para uso en calderas. El ion cloruro hace parte de
la composicién natural de ciertas aguas, y se encuentra en altas concentraciones en las residuales crudas
y tratadas.
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Por otra parte, el uso industrial del sulfito sédico (NaSO,) o de la hidracina (N,H,), en el tratamiento del
agua implementada para la generacién de vapor mediante calderas, tiene como propésito fundamental la
neutralizacién quimica del oxigeno presente en el agua (en forma disuelta o como diéxido de carbono), cau-
sante principal de la corrosién en este tipo de maquinas.

Ademés, a altas presiones y temperaturas, los residuos de sulfito pueden generar otros compuestos
como el &cido sulfhidrico (H,S) o el diéxido de azufre (SO,), que contribuyen al deterioro de las tuberias y a
la corrosién interna de los sistemas de calderas. El seguimiento continuo de todos estos pardmetros, juega
un papel determinante en el control de la calidad del agua usada en distintos procesos industriales, como
también para el cumplimiento de ciertos requisitos y criterios de calidad ambientales.

[100]



CAPITULO 7. Argentometria y yodometria

7.1. Determinacion de cloruros por el método
argentométrico de NMohr

7.1.1. Objetivo

Presentar una metodologia analitica para la determinacién de cloruros en distintos tipos de agua, tomando

como base el método SM 4500-Cl B del Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater,
edicién 232,

7.1.2. Aplicacion

El método SM 4500-Cl B es aplicable a aguas crudas, subterraneas, superficiales, tratadas, potabilizadas y
residuales domeésticas e industriales.

7.1.3. Definiciones

lones de eloruro (CL): formados cuando el elemento cloro gana un electrén, o cuando un compuesto como el
HCl se disuelve en solventes polares. Son uno de los iones inorgénicos de mayor contenido y de regular per-
manencia en distintos tipos de agua (naturales, potabilizadas, residuales crudas y tratadas). Su presencia en el
agua tratada es necesaria. De otro lado, una alta concentracion de Cl en aguas residuales, puede representar
un problema para su tratamiento en sistemas biolégicos convencionales.
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Valoracion o titulacion argentométrica-método de Mohr: método quimico cuantitativo, empleado para la deter-
minacién de la concentracion de Cl™ en una solucién acuosa, implementando el ion plata como titulante, en
presencia de cromato de potasio (K,CrO,) como indicador.

7.1.4. Fundamento del método

El cloro, en forma de Cl-, es uno de los principales aniones inorganicos presentes en aguas tratadas y residuales.
El sabor salado producido por las concentraciones de cloruro, es variable y depende de la composicién quimica
del agua. Algunas aguas con concentraciones cercanas a 250 mg Cl-L™", pueden tener un sabor salado
perceptible al paladar, si se encuentra presente el cation sodio (Na*) como acompafiante. En contraste, dicho
sabor esté ausente en aguas que contengan hasta 1000 mg Cl™L ™" cuando los cationes calcio (Ca*?) o magne-
sio (Mg*) son los acompaiiantes.

En una solucion neutra o ligeramente alcalina, el K,CrO, puede indicar el punto final de la titulacion para
los Cl en presencia de nitrato de plata (AgNO,). El cloruro de plata se precipita cuantitativamente antes de la
formacién de cromato de plata (de una coloracion rojo ladrillo), como se indica en la siguiente reaccion:

Cl + AgNO, — NO,” + AgCl (precipitado blanco)
2 AgNO, + K CrO, (indicador) ——— Ag,CrO, (precipitado rojo ladrillo) + 2 KNO,

7.1.5. Interferencias y limitaciones

Sustancias en concentraciones normales y comUnmente encontradas en las aguas de anélisis, no influyen
en la determinacion. En este método, los iones bromuro, yoduro y cianuro presentes en la muestra acuosa, se
registran como densidades equivalentes de cloruro. Las interferencias ocasionadas por sulfuros, tiosulfato y
por los iones sulfito, pueden eliminarse de la muestra por la adicion de una pequefia cantidad de perdxido de
hidrogeno. Los ortofosfatos en concentraciones mayores a 25 mg-L™", influyen en la determinacion al precipi-
tarse como fosfato de plata. El hierro en concentraciones superiores a 10 mg-L™ interfiere enmascarando el
punto final de la valoracion.

7.1.6. Elementos de proteccion personal

e Bata de laboratorio
« Gafas de seguridad (de montura universal)
e Guantes de nitrilo

e Zapatos de seguridad para trabajo en laboratorio

7.1.7. Equipos

«  Bureta digital o de cero automatico (o de vidrio clase A, de 25 mL 0 50 mL).

»  pH-metro/potenciémetro portétil o de mesa equipado con sonda/electrodo (preferiblemente con sistema
compensador de temperatura), para la medicién de pH.
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Plancha de agitacion magnética.

NOTA 7.1.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de
cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.

7.1.8. Materiales

Agitador magnético

Balones aforados clase A, de 100 mL y 250 mL

Embudo de vidrio de tallo corto, de 100 mm

Erlenmeyer boca ancha de 250 mL

Frasco lavador

Goteros plasticos de 3 mL

Papel de filtro cuantitativo Whatman, grado 589/3, de 110 mm de didmetro
Pera de succidén para pipetas

Pipetas volumétricas clase A, de 1 mL, 2,5 mL,5 mL,10 mL, 25 mL,y 50 mL
Probeta de vidrio clase A de 100 mL

Vasos de precipitados de 100 mL y 250 mL

7.1.9. Reactivos y soluciones

Agua destilada-desionizada, ultrapura

Peréxido de hidrégeno (H,0,) al 30 %

Solucién de 4cido sulfurico (H,SO,) aproximadamente 10 N
Solucién de hidréxido de sodio (NaOH) aproximadamente 1,0 N
Solucién estandarizada de nitrato de plata (AgNO,) 0,0141N
Solucién indicadora de cromato de potasio (K,CrO,) al 50 %
Suspension de hidréxido de aluminio Al(OH),

NOTA 7.1.2: en el Capitulo 5 se presenta detalladamente la manera como deben prepararse cada una de las solucio-
nes necesarias, para desarrollar las metodologias analiticas descritas en el presente manual.

7.1.10. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento analitico, el analista de laboratorio debe portar ade-
cuadamente todos los elementos de proteccion personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos,
materiales, reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.
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Realizar la determinacion de los Cl™ en una alicuota de muestra de 100 mL, o en una porcién de
muestra diluida a 100 mL con agua destilada-desionizada, ultrapura (tener en cuenta el factor de

dilucién que se presenta en el Capitulo 1), contenida en un Erlenmeyer boca ancha de 250 mL.

Si la muestra es altamente coloreada, agregar 3 mL de la suspensién de hidréxido de aluminio,
mezclar, dejar en reposo por 10 minutos y filtrar.

m Si se sospecha de la presencia de sulfuros, sulfitos o de tiosulfato, afiadir 1 mL de H,O, al 30 %,
agitar y dejar en reposo durante un minuto.

Paso 4

Determinar el pH de la muestra a analizar, siguiendo las indicaciones del numeral 6.1.
Determinacion del pH (potencial de hidrogeno) y de la temperatura.

Llevar a cabo el anélisis de los Cl- en muestras que se encuentren en un rango de pH entre 70 a

10,0 (continuar en el Paso 6). De lo contrario, ajustar el pH de las muestras entre 7,0 a 10,0 con H,SO,
1,0 N o con NaOH 1,0 N, de ser necesario (un pH = 70 es recomendado para la determinacion de los
Cl en agua).

Cargar completamente una bureta digital o de cero automético (o de vidrio clase A de 25 o de 50
mL), con la solucién estandarizada de nitrato de plata 0,0141N (titulante).

Adicionar 1,0 mL de la solucién indicadora de cromato de potasio (KZCrO4) al 5,0 %, al Erlenmeyer
que contiene la muestra, y agitar suavemente. La solucién toma un color amarillo brillante.

Mantener la muestra en agitacion constante a baja velocidad (manualmente o con la ayuda de una

plancha de agitacién magnética), mientras se realiza la determinacion de los CL.

Paso 9 Dosificar gota a gota la solucion titulante sobre la muestra en agitacién constante. El punto final
se alcanza cuando la solucion presenta un cambio de color, definido y estable, de amarillo brillante a

naranja rojizo.

Paso 10

Registrar el volumen de titulante consumido en la valoracion de las muestras, en el formato
correspondiente.

Realizar la determinacion de los Cl™ en un blanco de reactivos (100 mL de agua destilada-
desionizada, ultrapura + eliminadores de interferencias, si se usaron), de la misma forma como se

analizaron las muestras (desde el Paso 1).
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7.1.11. Caleulos

NOTA 7.1.3: para calcular el valor real de la concentracién de los Cl en una muestra de agua, tener en cuenta la
dilucion realizada de la misma (si se hizo necesaria,) y el factor de dilucién (FD) correspondiente (ver Capitulo 1).

Si todo el proceso de anélisis se ejecutd bajo las mismas condiciones de operatividad analitica, cui-
dando la reproducibilidad de la metodologia y el adecuado uso de los instrumentos de medida, calcular la
concentraciéon de los Cl' mediante la siguiente ecuacion:

mgCl (A - B)x Nx 35450
L v

X

En donde:

A: volumen de la solucién estandarizada de nitrato de plata 0,0141 N, consumido en la titulacién de la muestra (mL).
B: volumen de la solucion estandarizada de nitrato de plata 0,0141 N, consumido en la titulacién del blanco de
reactivos (mL).

FD: factor de dilucién.

N: normalidad de la solucién estandarizada de nitrato de plata.

V: volumen de muestra titulado (mL).

7.1.12. Bibliografia

APHA, AWWA, & WEF (2017). SM 4500-Cl B. Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater, 23RD ed. Washington, D.C.: American Public Health Association.
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7.2. Determinacion de sulfitos
por el método yodomeétrico

7.2.1. Objetivo

Presentar una metodologia analitica para la determinacion de sulfitos en distintos tipos de aguas, tomando
como base el método SM 4500-S0, B del Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater,
edicion 232

7.2.2. Aplicacion

El método SM 4500-S0,? B es aplicable a aguas tratadas para la generacién de vapor en sistemas de calderas,
y a aguas residuales domésticas e industriales.

7.2.3. Definiciones

lones sulfito (S0,2): aniones que se encuentran generalmente en forma de sales, al estar acompafiados por
cationes como el sodio, potasio, magnesio, aluminio, entre otros. Los sulfitos, son agentes reductores utilizados
a nivel industrial para el tratamiento de aguas o como inhibidores bacterianos.

Calderas: maquinas o dispositivos de ingenieria, disefiados para la generacién de vapor. En los sistemas de
calderas, el agua, inicialmente en estado liquido, se calienta y cambia de fase a vapor saturado como resultado
de un proceso termodindmico (transferencia de calor a presién constante).

Valoracion o titulacion yodomeétrica: método volumétrico cuantitativo directo (titulacion oxidacién-reduccién),
en el que un exceso de iones yodito es adicionado a una muestra en presencia de un agente oxidante (4cido
sulfurico), para reaccionar produciendo una cantidad equivalente de yodo titulable mediante una solucion
estandarizada de tiosulfato de sodio.

7.2.4. Fundamento del método

Los iones sulfito pueden encontrarse en sistemas de calderas y en aguas de alimentacion para calderas pre-
tratadas, con agentes quimicos sulfitados para el control del oxigeno disuelto. Estos iones se hallan en aguas
naturales o residuales como resultado de la contaminacion industrial, y en efluentes de plantas de tratamiento
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que usan diéxido de azufre (SO,) en sus operaciones. Un exceso de SO, ?en el agua empleada para la genera-
cién de vapor mediante calderas, reduce el pH y promueve la corrosion en este tipo de maquinas. El control de
los SO, ?en el tratamiento y posterior vertimiento de aguas residuales, es importante para la proteccion de los
ecosistemas, principalmente por el nivel de toxicidad que tienen los iones sobre los organismos acuaticos.

En la determinacién, una muestra acidificada que contiene SO, se titula con una solucién estandarizada
de yoduro-yodato de potasio. El yodo libre expulsado por el reactivo de yoduro-yodato, reacciona con los
SO, contenidos en la muestra. Un color azul indica el punto final de la valoracion, que resulta del exceso
primario de yodo que responde con un indicador de almidon.

7.2.5. Interferencias y limitaciones

La presencia de otros compuestos oxidables en el agua, como los iones sulfuro, tiosulfato y Fe*, ocasionan
errores positivos que generan resultados altos en la concentracion del ion SO, . Algunos iones metélicos
como el Cu*, pueden catalizar la oxidacién del ion SO, ? a SO, cuando la muestra se expone al aire, lo que
ocasiona datos por debajo del valor real de concentracion de los iones SO, en la muestra.

Elion nitrito (NO,’) presente en el agua, reacciona con los SO, * en medio &cido, dando lugar a resultados
bajos de concentracién. Este error puede eliminarse al agregar acido sulfamico a la muestra. La adicién de
4cido etilendiaminotetraacético (EDTA) como agente complejante, en el momento de la recoleccion, inhibe
la catélisis del Cu™y promueve la oxidacién del hierro ferroso (Fe*?) a hierro férrico (Fe*®) antes del anélisis.
La interferencia causada por el ion sulfuro se evita al agregar aproximadamente 0,5 g de acetato de zinc, y
llevando a cabo el anélisis Unicamente en las porciones del sobrenadante de la muestra sedimentada.

7.2.6. Elementos de proteccion personal

e Bata de laboratorio
« Gafas de seguridad (de montura universal)
e Guantes de nitrilo

»  Zapatos de seguridad para trabajo en laboratorio

7.2.7. Equipos

e Balanza analitica de precisién + 0,0001 g.
« Bureta digital o de cero automético (o de vidrio clase A, de 25 0 50 mL).
* Plancha de agitacién magnética

NOTA 7.2.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de
cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.
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7.2.8. Materiales

e Agitador magnético

e Erlenmeyer boca ancha de 250 mL

o Espétula plastica

e Frasco lavador

»  Goteros pléasticos de 3 mL

e Pera de succion para pipetas

»  Pipetas volumétricas clase A,de 50 mL y 100 mL
e Varilla de agitacién de vidrio

» Vasos de precipitados de 100 mL y 500 mL

e Vidrio de reloj

7.2.9. Reactivos y soluciones

«  Acido sulfamico (NH_SO,H) en cristales (s6lido)

»  Agua destilada-desionizada, ultrapura

e Solucién de 4cido etilendiaminotetraacético (EDTA)

*  Solucién de &cido sulfdrico (H,SO,) 1+1

*  Solucién estandarizada de yoduro-yodato de potasio (KI-KIO,) 0,0125 M
»  Solucién indicadora de almiddn recientemente preparada

NOTA 7.2.2: en el Capitulo 5 se presenta, de manera detallada, la forma como deben prepararse cada una de las
soluciones necesarias, para desarrollar las metodologias analiticas descritas en el presente manual.

7.2.10. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento, el analista de laboratorio debe portar adecuadamente
todos los elementos de proteccién personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos, materiales,
reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.

NOTA 7.2.3: las muestras deben ser recolectadas en recipientes de vidrio color &mbar, evitando la presencia de
burbujas o espacios con aire en la parte superior del recipiente de almacenamiento. Agregar, inmediatamente,
1 mL de la solucion de EDTA por cada 100 mL de muestra. Enfriar las muestras calientes a temperaturas
inferiores a 50 °C. No filtrar.
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Disponer 1 mL de la solucién de H,SO, 1+ 1y 0,1 de cristales de acido sulfamico, pesados en un
vidrio de reloj, en un Erlenmeyer boca ancha de 250 mL.

Medir con precision un volumen de muestra previamente estabilizada con EDTA, de entre
50 mL a 100 mL, usando una pipeta volumétrica. Depositar el volumen de muestra medido en el
Erlenmeyer, manteniendo la punta de la pipeta por debajo de la superficie del liquido.

Cargar completamente una bureta digital o de cero automético (o de vidrio clase A, de 25 mL o
50 mL), con la solucién estandarizada de yoduro-yodato de potasio 0,0125 M (titulante).

Adicionar 1,0 mL de la solucién indicadora de almidén recientemente preparada, al Erlenmeyer
que contiene la muestra. Agitar suavemente.

Mantener la muestra en agitacion constante a baja velocidad (manualmente o con la ayuda de una
plancha de agitacién magnética), mientras se realiza la determinacion de los iones SO,

Dosificar gota a gota la solucién titulante sobre la muestra en agitacion constante. El punto final de
la titulacién, se alcanza cuando la solucién adopta un color azul tenue, definido y estable.

Registrar el volumen de titulante consumido en la valoracién de la muestra, en el formato
correspondiente.

Realizar la determinacion de los iones SO, en un blanco de reactivos (100 mL de agua

destilada-desionizada, ultrapura + eliminadores de interferencias, si se usaron), de la misma forma
como se analizé la muestra (desde el Paso 1).
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7.2.11. Caleulos

Si todo el proceso de anélisis se ejecutd bajo las mismas condiciones de operatividad analitica, cuidando la
reproducibilidad de la metodologia y el adecuado uso de los instrumentos de medida, calcular la concentra-
cién de los iones SO, * mediante la siguiente ecuacion:
mg SOS’Z (A - B] x Mx 6x40.000
L v

En donde:

A: volumen de la solucién estandarizada de yoduro-yodato de potasio 0,0125 M, consumido en la titulacion de la
muestra (mL).

B: volumen de la soluciéon estandarizada de yoduro-yodato de potasio 0,0125 M, consumido en la titulacién del
blanco de reactivos (mL).

M: molaridad de la solucion estandarizada de yoduro-yodato de potasio.

V: volumen de muestra titulado (mL).

7.2.12. Bibliografia

APHA, AWWA, & WEF. (2017). SM 4500-SO,* B. Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater, 23RD ed. Washington D.C.: American Public Health Association. Washington, DC.
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7.3. Determinacion del oxigeno disuelto (0D)
por el método yodométrico-modificacion de azida

7.3.1. Objetivo

Presentar una metodologia analitica para la determinacién de oxigeno disuelto en distintos tipos de agua,
tomando como base el método SM 4500-0, C, del Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater, edicién 232,

7.3.2. Aplicacion

El método SM 4500-0, C es aplicable a aguas tratadas para la generacién de vapor en sistemas de cal-
deras, y a aguas residuales domésticas e industriales. Especialmente si las muestras contienen mas de
50 pg NO, - N-L™" (nitritos) y menos de 1 mg Fe**L™" (hierro ferroso). La muestra debe estar exenta de otros
compuestos reductores y oxidantes. Si se agrega 1 mL de solucién de fluoruro de potasio (KF), antes de que la
muestra se acidifique, y no se presentan demoras en el proceso de su titulacién, el método es aplicable en
presencia de 100 mg a 200 mg Fe**L™".

7.3.3. Definiciones

Oxigeno disuelto (0D): en el analisis del agua es un parametro de calidad que representa la cantidad de oxi-
geno gaseoso disuelto en medio acuoso. En ecosistemas acuéticos es un indicador de la capacidad de un
cuerpo de agua, para albergar y mantener la vida de diferentes organismos.

7.3.4. Fundamento del método

Los niveles de OD en cuerpos de aguas naturales y residuales dependen de las actividades fisicas, quimicas y
bioquimicas en estos. El anélisis de OD es una prueba clave en la determinacién de la contaminacién del agua,
y en el control de los procesos relacionados con el tratamiento de aguas residuales. EL OD es necesario para
los procesos bioldgicos de diferentes formas de vida acuatica. Al ser parcialmente soluble en agua, su concen-
tracion esté relacionada directamente con la pureza, temperatura, presion parcial del gas en la atmdsfera, y la
solubilidad del gas en el cuerpo acuifero.
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En la determinacién, una muestra de agua es tratada con sulfato de manganeso (MnSO,) y con una
solucién combinada de yoduro de potasio (KI) e hidréxido de sodio (NaOH), para posteriormente ser acidificada
con é&cido sulfdrico (H,SO,). Como producto de la reaccién inicial se obtiene un precipitado de hidréxido de
manganeso (Mn(OH),), que a su vez reacciona con el OD presente en la muestra, para formar un precipitado
de hidréxido mangénico (MnO(OH),). Con la acidificacion de la solucién, el MnO(OH), reacciona para formar
sulfato manganico que actla como agente oxidante, produciendo la liberacién del yodo contenido en el K.
El yodo en forma libre, es estequiométricamente equivalente al OD en la muestra procesada. Posteriormente,
la fraccion acuosa es titulada con una solucion estandarizada de tiosulfato de sodio 0,025 N.

7.3.5. Interferencias y limitaciones

En aquellos casos en los que el presente método no sea aplicable (ver el numeral: 7.3.2. Aplicacion), se reco-
mienda utilizar el método electrométrico para la medicién del OD implementando una sonda selectiva.

La modificacion de azida elimina efectivamente las interferencias causadas por los iones NO,, la méas
comun en los efluentes tratados biolégicamente y en las muestras de DBO incubadas. Se pueden usar meto-
dologias alternas para la determinacién del OD en agua, como la de modificacién de floculacién de alumbre
(en presencia de sélidos en suspensién que causan interferencia), o la de modificacién de floculacién de
sulfato de cobre-4cido sulfadmico (en lodo activado).

La determinacién del OD a través de la modificacion de azida, no es aplicable a muestras con altas concen-
traciones de solidos suspendidos totales, soluciones que contengan tiosulfato, politionato, sulfito o cantidades
representativas de hipoclorito, cloro libre y/o disociado, ni a aguas residuales domésticas e industriales sin tratar.
Las muestras que contengan sustancias organicas facilmente oxidables en solucién altamente béasica, no son
tratables bajo este método, asi como tampoco las coloreadas en extremo, que interfieran en la deteccion del
punto final de la titulacion.

7.3.6. Elementos de proteccidn personal

e Bata de laboratorio
« Gafas de seguridad (de montura universal)
e Guantes de nitrilo

e Zapatos de seguridad para trabajo en laboratorio

7.3.7. Equipos
«  Bureta digital o de cero automético (o de vidrio clase A, de 25 mL 0 50 mL)
» Plancha de agitacién magnética

NOTA 7.3.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de
cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.
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7.3.8. Materiales

e Agitador magnético

»  Botellas de incubacion para DBO, de 250 mL a 300 mL con boca angosta, de reborde ancho y con tapa de
vidrio esmerilado terminada en punta

e Erlenmeyer boca ancha de 500 mL

e Frasco lavador

e Goteros pléasticos de 3 mL

e Pera de succién para pipetas

e Pipetas volumétricas clase A de 1 mLy 100 mL
e Probeta de vidrio clase A de 100 mL

» Vasos de precipitados de 100 mL y 500 mL

7.3.9. Reactivos y soluciones

«  Acido sulfurico (H,SO,) concentrado: 1 mL es equivalente a aproximadamente 3 mL del reactivo lcali-
yoduro-azida

e Agua destilada-desionizada, ultrapura

e Reactivo de alcali-yoduro-azida para muestras saturadas, sobresaturadas o poco saturadas
e Solucién de sulfato de manganeso

*  Solucién estandarizada de tiosulfato de sodio (Na,S,0,:5H,0) 0,025 N

e Solucién indicadora de almidén

NOTA 7.3.2: en el Capitulo 5 se presenta detalladamente la manera como deben prepararse cada una de las
soluciones necesarias, para desarrollar las metodologias analiticas descritas en el presente manual.

7.3.10. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento, el analista de laboratorio debe portar adecuadamente
todos los elementos de proteccién personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos, materiales,
reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.

B A la muestra recolectada en una botella de incubacién para DBO de 250 a 300 mL, agregar 1 mL
de la solucién de sulfato de manganeso, seguido de 1 mL del reactivo de &lcali-yoduro-azida.

Paso 2 Si las pipetas fueron sumergidas en la muestra, limpiarlas adecuadamente antes de devolverlas
a los frascos de reactivos. Tapar cuidadosamente para excluir las burbujas de aire, y mezclar

invirtinedo la botella de incubacién unas cuantas veces.
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Cuando el precipitado se haya sedimentado lo suficiente (hasta aproximadamente la mitad del
volumen de la botella), agregar 1 mL de H_,SO, concentrado, para dejar un sobrenadante claro por
encima del fléculo de hidroxido de manganeso.

Tapar cuidadosamente para excluir las burbujas de aire, y mezclar invirtiendo la botella
de incubacién hasta que se complete la disolucion.

Titular un volumen correspondiente a 200 mL de la muestra original, después de corregir la pérdida
por desplazamiento con los reactivos. Asi, para un total de 2 mL de las soluciones de MnSQO, y de &lcali-
yoduro-azida (1 mL de cada una) en una botella de 300 mL, titular (200 x 300) / (300 - 2) =201 mL.

Paso 6 Cargar completamente una bureta digital o de cero automatico (o de vidrio clase A, de 25
o 50 mL), con la solucién estandarizada de tiosulfato de sodio 0,025 N (titulante).

Disponer los 201 mL de muestra en un Erlenmeyer boca ancha de 500 mL.

m Mantener la muestra en agitacion constante a baja velocidad (manualmente o con la ayuda de una
plancha de agitacion magnética), mientras se realiza la determinacion.

Dosificar gota a gota la solucién titulante sobre la muestra en agitacion constante, hasta que esta
Ultima tome un color amarillo paja palido.

Paso 9 Inmediatamente después, adicionar cinco gotas de la solucion indicadora de almidén
recientemente preparada, al Erlenmeyer que contiene la muestra. Agitar suavemente. En este punto,

la muestra en titulacién toma un color azul definido.

Paso 10

Continuar dosificando gota a gota la solucion titulante sobre la muestra en agitacién constante.
El punto final de la titulacion se alcanza cuando el color azul en la muestra desaparece
(ver Nota 7.3.3).

m Registrar el volumen de titulante consumido en la valoracion de la muestra, en el formato
correspondiente.

NOTA 7.3.3: este es el punto final de la titulacion. Si el color azul reaparece, no se debe agregar més tiosulfato.
Ignorar subsecuentes reapariciones de color.
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7.3.11. Calculos

Si todo el proceso de anélisis se ejecutd bajo las mismas condiciones de operatividad analitica, cuidando la
reproducibilidad de la metodologia y el adecuado uso de los instrumentos de medida, calcular la concentra-
cion de OD mediante:

Para la titulacion de una muestra de 200 mL, 1 mL de la solucion estandarizada de tiosulfato de sodio
(Na25203~5H20) 0,025 N consumido, es igual o equivalente a 1T mg OD-L™".

NOTA 7.3.4: realizar la lectura de las muestras por duplicado; las que no son del todo homogéneas requieren deter-
minaciones por triplicado, que no difieran en méas de un 5 % en su medida.

De acuerdo con el Capitulo 4020 B sobre requisitos de control de calidad, y la Tabla 4020-1 del
Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater edicién 232, las précticas de control de
calidad para este método son:

e Analizar cada muestra por duplicado o triplicado

e Usar o estandarizar contra un estandar primario

7.3.12. Bibliografia

APHA, AWWA, & WEF (2017). SM 4500-0O C. Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater, 23RD ed. Washington, D.C.: American Public Health Association.
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YT Volumetria

En este capitulo se exponen las metodologias analiticas necesarias para la determinacion volumétrica de la
dureza total, de la demanda quimica de oxigeno (DQO) y del contenido de cloro residual y combinado, en
matrices acuosas tales como: aguas crudas, subterraneas, superficiales, tratadas, potabilizadas, residuales
domésticas e industriales. Los métodos volumétricos son herramientas que permiten establecer la concentra-
cion desconocida de un analito de interés, presente en solucién acuosa, a partir de un reactivo estandarizado
de concentracién conocida y de un indicador quimico.
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Este grupo de métodos estd conformado por algunas de las técnicas analiticas implementadas con
mayor frecuencia en los laboratorios de calidad del agua. Las aguas con alto contenido de dureza pueden
ocasionar incrustaciones en las tuberias de las calderas, lo que trae como consecuencia graves afectaciones
en el correcto desempefio de las mismas.

La DQO es un parametro de calidad monitoreado en gran medida en aguas residuales crudas y tratadas,
debido a que el agua con altas concentraciones de este, es nociva para los sistemas biolégicos acuaticos.
La determinacion volumétrica de la DQO es conveniente y Util para laboratorios que no cuentan con instru-
mentos de medicion fotométrica.

El cloro es un importante desinfectante implementado en la potabilizacion de aguas. Al estar presente de
manera residual en el agua potable no representa ningun peligro. Sin embargo, en aguas con concentraciones
superiores a 05 mg CLL™, es perceptible al paladar y puede generar cierto rechazo por parte del consumidor.
Por otra parte, es probable la formacién de cloraminas, como cloro combinado (monocloramina, dicloramina y
tricloruro de nitrégeno), debido a la presencia de amoniaco y de ciertos compuestos nitrogenados en las aguas
en tratamiento. Estos resultan ser perjudiciales para la salud humana en ciertos niveles de concentracién.
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8.1. Determinacion de la dureza total por el método
volumétrico con EDTA

8.1.1. Objetivo

Presentar una metodologia analitica para la determinacién de la dureza total en distintos tipos de agua,
tomando como base el método SM 2340 C. EDTA Titrimetric Method, del Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater, edicion 232,

8.1.2. Aplicacion

El método SM 2340 C es aplicable a aguas crudas, subterraneas, superficiales, tratadas, potabilizadas y
residuales, tanto domésticas como industriales.

8.1.3. Definiciones

Dureza total: hace referencia al contenido total de iones alcalinotérreos (grupo Il), presentes en una muestra
de agua. En aguas naturales, la concentracion de los iones calcio (Ca*?) y magnesio (Mg*), es superior a la de
otros iones alcalinotérreos, debido a lo cual, la dureza total es reportada generalmente como la suma de las
concentraciones de los dos, expresadas en forma equivalente como carbonato de calcio.

Volumetria: método quimico cuantitativo que permite establecer la concentracién desconocida de un analito
de interés en una solucién, a partir de un reactivo estandarizado de concentracién conocida, mediante una
titulaciéon, en presencia de un indicador quimico.

8.1.4. Fundamento del método

En el estudio quimico del agua la dureza total representa el contenido de compuestos minerales atribuido
principalmente a sales de calcio y de magnesio. Cuando es numéricamente mayor a la suma de la alcalinidad
aportada por carbonatos y por bicarbonatos, se denominada “dureza de carbonatos”, mientras que en exceso
se conoce como “dureza no carbonatada”. La dureza puede variar de cero a cientos de miligramos por litro,
dependiendo de la fuente y del tratamiento al que haya sido sometido el cuerpo de agua.
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El método se fundamenta en la capacidad que tienen el 4cido etilendiaminotetraacético y sus sales de
sodio (EDTA), para formar un complejo soluble quelato, cuando entran en contacto con una solucién que
contiene ciertos cationes metalicos. Al adicionar una pequefia cantidad del indicador negro de eriocromo
T (NET) o Calmagite, a una muestra de agua que contiene iones de Ca**y de Mg*?a un pH =10 £ O], esta
adopta una coloracion vinotinto. Al agregar EDTA, los iones de Ca*? y de Mg*? forman complejos quimicos.
Cuando esto ocurre, la muestra cambia de color vinotinto a un tono azul perfectamente diferenciable,
marcando el punto final de la titulacion. Se considera 6ptimo un limite maximo de cinco minutos para la
titulacion de cada muestra, con el propésito de minimizar la tendencia a la precipitacion del carbonato de
calcio (CaCO,).

8.1.5. Interferencias y limitaciones

Algunos iones metélicos interfieren produciendo puntos finales de titulacion débiles o poco diferenciables,
o provocando un consumo estequiométrico significativo de EDTA. Dicha interferencia puede reducirse, al
adicionar algunos inhibidores antes de la titulacion.

La materia orgénica suspendida o coloidal, repercute en el punto final de la titulacién. Puede ser elimi-
nada, al evaporar la muestra en un bafio de vapor y calentando el residuo en mufla a 550 °C, hasta que la
materia organica esté completamente oxidada. Posteriormente, se disuelve el residuo en 20 mL de &cido
clorhidrico (HCL) 1,0 N, se neutraliza a pH = 7,0 con hidréxido de sodio (NaOH) 1,0 N,y se completa el volumen
hasta 50 mL con agua destilada-desionizada, ultrapura (implementar un balén aforado clase A, de 50 mL).
Se enfria la muestra a temperatura ambiente, y se continba de acuerdo con el procedimiento general.

Las determinaciones analiticas deben realizarse sobre matrices de agua que se encuentren a tempera-
tura ambiente.
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8.1.6. Elementos de proteccion personal

e Bata de laboratorio
« Gafas de seguridad (de montura universal)
e Guantes de nitrilo

*  Mascarilla de filtros y cartuchos reemplazables para la proteccién frente a polvos, neblinas, humos me-
talicos, gases y vapores

e Zapatos de seguridad para trabajo en laboratorio

8.1.7. Equipos

» Balanza analitica de precisién + 0,0001 g.
« Bureta digital o de cero automatico (o de vidrio clase A, de 25 mL 0 50 mL).

«  pH-metro/potenciémetro portatil o de mesa equipado con sonda/electrodo (preferiblemente con sistema
compensador de temperatura), para la medicién de pH.

« Plancha de agitacién magnética.

NOTA 8.1.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de
cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento para evitar su deterioro y/o dafio.

8.1.8. Materiales

«  Agitador magnético

»  Erlenmeyer boca ancha de 250 mL

» Espétula plastica

»  Frasco lavador

»  Goteros plasticos de 3 mL

e Pera de succion para pipetas

»  Pipetas volumétricas clase A, de TmL, 50 mLy 100 mL
e Probeta de vidrio clase A de 100 mL

» Toallas de papel

» Vasos de precipitados de 100 mL y 250 mL

8.1.9. Reactivos y soluciones

»  Agua destilada-desionizada, ultrapura

«  Cianuro sédico (NaCN) en polvo/cristales

8.1. Determinacion de la dureza total por el método volumétrico con EDTA [ 123 ]
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« Negro de eriocromo T (NET) y sal sédica del 4cido 1-(1-hidroxi-2-naftilazo)-5-nitro-2-naftol-4-
sulfénico, N.° 203 en el indice del color

*  Solucién de &cido nitrico (HNO,) al 10 %

e Solucién estandarizada de sal disddica del acido etilendiaminotetraacético (EDTA), 0,01 M
«  Solucién amortiguadora (buffer) de EDTA

«  Solucién amortiguadora (buffer) de hidréxido de sodio (NaOH),01M o Q1N

*  Sulfuro sédico nonahidratado (Na,S-9H,0)

Agentes complejantes: estos compuestos no son necesarios para la mayoria de las aguas que son ana-
lizadas en los laboratorios de calidad. En algunas ocasiones, cuando el agua presenta iones interferentes, se
debe afadir un agente complejante adecuado para lograr un cambio claro y nitido en el color del indicador en
el punto final de la titulacién. Los siguientes son los recomendados:

Inhibidor I: ajustar las muestras acidas a pH = 6 0 més, con ayuda de la solucién amortiguadora (buffer) de
NaOH 01 N. Posteriormente, adicionar 250 mg de cianuro sédico (NaCN) en polvo, y a continuacién suficiente
solucion tampon de NaOH para adecuar el pH de la muestra a un valor igual a 10 + 0,1. PRECAUCION: el NaCN
es altamente téxico y nocivo para los organismos vivos, por lo que su implementacion requiere de medidas de
precaucion extraordinarias como: méascara de proteccion respiratoria full face, guantes de nitrilo y trabajo en
cabina extractora de gases y humos. Disponer las soluciones en contenedores especiales, y lavar el material
de vidrio con abundante agua.

Inhibidor II: disolver 50 g de sulfuro sédico nonahidratado (Na,S:9H,0) o 37 g de sulfuro de sodio pentahidratado
(Na,S:5H,0),en 100 mL de agua destilada-desionizada, ultrapura. La entrada de aire a la solucion se puede evi-
tar con el uso de un tapon de goma fijado fuertemente en el recipiente de contencion. Este inhibidor se deteriora
por oxidacién ocasionada por el aire, produciendo un precipitado de sulfuro que oscurece el punto final de la
titulacion cuando existen concentraciones apreciables de metales pesados.

NOTA 8.1.2: en el Capitulo 5 se presenta, de forma detallada, la manera como deben prepararse las soluciones
necesarias para desarrollar cada una de las metodologias analiticas descritas en este manual.

Seleccionar un volumen de muestra que requiera para su titulacion, menos de 15 mL de la solucién estan-
darizada de sal disédica del 4cido etilendiaminotetraacético (EDTA) 0,01 M (Tabla 8.1.1).

Tabla 8.1.1. Volumen de muestra de agua por analizar, de acuerdo con la dureza total esperada

Volumen de muestra (mL) Dureza total (mg CaCO,-L™")

100-200 0-5
50 5-10
25 10-500
10-5 Mayor a 500
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8.1.10. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento, el analista de laboratorio debe portar adecuadamente
todos los elementos de proteccién personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos, materiales,
reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.

Teniendo en cuenta las indicaciones de la Tabla 8.1.1, tomar el volumen de muestra a ser
analizado y disponerlo en un Erlenmeyer boca ancha de 100 mL o 250 mL. Realizar la titulacion
en menos de cinco min, medidos a partir del momento de la adicién de la solucion amortiguadora
(buffer) (Paso 4).

Cargar completamente una bureta digital o de cero automatico (o de vidrio clase A, de 25 mL o
50 mL), con la solucién estandarizada de EDTA 0,01 M (titulante).

Mantener la muestra en agitacion constante a baja velocidad (manualmente o con la ayuda de una
plancha de agitacion magnética), mientras se realiza la determinacion de la dureza total.

Adicionar entre T mL a 2 mL de la soluciéon amortiguadora (buffer) de EDTA a la muestra. Por lo
general, 1 mL es suficiente para ajustarla a un pH entre 10,0 y 10,1. Agitar suavamente.

Agregar una gota de la solucién indicadora de negro de eriocromo T (NET), o una cantidad
adecuada del reactivo en polvo seco (01ga 0.2 g).

Dosificar gota a gota la solucidn titulante sobre la muestra en agitacion constante, hasta que
desaparezcan los matices rojizos. Adicionar las Ultimas gotas del titulante en intervalos de tres a
cinco segundos. El punto final de la titulacién se alcanza cuando la solucién presenta un cambio de
color, definido y estable, de vinotinto a azul.

Registrar el volumen de titulante consumido en la valoracion de la muestra, en el formato
correspondiente.

La ausencia de un cambio de color en el punto final neto de la titulacién suele sefalar la necesidad de
adicionar un inhibidor (ver seccién 8.1.9. Reactivos y soluciones), en el Paso 4 del Procedimiento, o que el in-
dicador negro de eriocromo T (NET) se ha deteriorado. Al analizar volumenes de muestras iguales o mayores
a 100 mL, debe hacerse la adicién de cantidades proporcionales de la solucion amortiguadora (buffer) de los
inhibidores (de ser implementados) y del indicador. Agregar lentamente la solucién titulante por medio de
una bureta, y realizar el anélisis de un blanco de reactivos (utilizando agua destilada-desionizada, ultrapura,
del mismo volumen de la muestra, al que se le deben adicionar cantidades proporcionales de la solucién
amortiguadora (buffer), inhibidores e indicador). Examinar conforme lo define la seccion 8.1.10. Procedimiento.
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8.1.11. Caleulos

Si todo el proceso de anélisis se ejecutd bajo las mismas condiciones de operatividad analitica, cuidando la
reproducibilidad de la metodologia y el adecuado uso de los instrumentos de medida, calcular la dureza total
mediante la siguiente ecuacion:

mg CaCO; _Vepra - MEDTA

Dureza total expresada como x 100.091

L Vmuestra
En donde:

V_,..: volumen de la solucién estandarizada de 4cido etilendiaminotetraacético (EDTA) 0,01 M, consumido en la

titulacion de la muestra (mL).

M.,,,- molaridad de la solucion estandarizada de EDTA.

v : volumen de muestra titulado (mL).

Muestra

8.1.12. Control y aseguramiento de calidad

e Analizar los blancos de reactivos para determinar si la calidad del agua y de los insumos es 6ptima.

« Verificar los estdndares de control, si el resultado analitico resulta estar por fuera de los limites normales,
deben revisarse los estandares, los reactivos, el material de vidrio y los blancos. El anélisis solo se puede
reanudar cuando se corrija el problema.

e Utilizar las réplicas para ver diferencias en el muestreo. Se aceptan aquellas con una variacién no mayor
al 10 %.

e Los duplicados evaluan la limpieza del material de vidrio, la replicabilidad del método.

e Analizar por duplicado el 10 % o por lo menos una de las muestras. El porcentaje de la diferencia entre estos
no debe ser mayor al 10 %; si la variacién excede dicho limite, debe repetirse el andlisis.

Conservar los registros de los estandares de control de 50 mg CaCO, L'y de 500 mg CaCO,L™,en una
carta de control para la determinacién de dureza total —método titulométrico de EDTA.

* Registrar las iniciales del analista y la fecha de andlisis en las celdas correspondientes, y graficar el valor
diario de la concentracion obtenida. Cuando los resultados estén entre el limite de alarma y de control,
revisar todo el procedimiento para determinar posibles anomalias.

e Reexaminar si cualquier dato resulta estar fuera de los limites de control, y si es necesario repetir el
anélisis de todo el grupo de muestras.

8.1.13. Bibliografia
APHA, AWWA, & WEF. (2017). SM 2340 C. EDTA Titrimetric Methods. Standard Methods for the Examina-
tion of Water and Wastewater, 23RD ed. Washington, D.C.: American Public Health Association.

IDEAM. (2007). Dureza Total en Agua con EDTA por Volumetria. Cédigo:TP0341 Versién 02. Disponible
enhttp://www.ideam.gov.co/documents/14691/38155/Dureza+total+en+agua+con+EDTA+por+-
volumetr%C3%ADa.pdf/44525f65-31f-482e-bbf6-130f5f9ce7c3
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8.2. Determinacion de la demanda quimica
de oxigeno (DQO): reflujo abierto, método
volumétrico/titrimétrico

8.2.1. Objetivo

Presentar una metodologia analitica para la determinacién de la demanda quimica de oxigeno (DQO) en
distintos tipos de agua, tomando como documento base el método SM 5220-DQO B del Standard Methods
for the Examination of Water and Wastewater, edicion 232,

8.2.2. Aplicacion

El método SM 5220-DQO B es aplicable a aguas crudas, subterraneas, superficiales, residuales domésti-
cas e industriales, que presenten una concentracién de DQO superior a 50 mg O, L™ Para las més bajas (DBQ
entre 5 a 50 mg O, L), tales como las que se encuentran de manera comudn en aguas superficiales, puede
utilizarse el SM 5220-DQO B modificado para reducidos niveles de carga organica.

8.2.3. Definiciones

Demanda quimica de oxigeno (DQ0): determina la cantidad de oxigeno necesario para oxidar toda la materia
organica presente en una muestra de agua, bajo condiciones especificas de temperatura, tiempo y agentes
quimicos oxidantes.

Digestion quimica de muestras acuosas con alto contenido de materia organica: procedimiento mediante el cual,
las macromoléculas orgénicas (carbohidratos, lipidos y proteinas) de una muestra de agua, son disgregadas
hasta obtener una composicién més bésica de cada uno de sus componentes principales (azicares simples,
4cidos grasos y aminoéacidos, respectivamente). Generalmente, este proceso se realiza empleando com-
puestos altamente acidos a temperaturas elevadas.
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8.2.4. Fundamento del método

En el método, la materia organica contenida en una muestra de agua es oxidada por medio de una di-
gestion a reflujo abierto en presencia de una solucion fuertemente acida (H2804), con un exceso conocido
de dicromato de potasio (K,Cr,0.), y gracias a un catalizador de sulfato de plata (Ag,SO,). Después de la
digestion el K. Cr,O, remanente se titula con sulfato ferroso amoniacal hexahidratado (Fe(NH,),(SO,),.6H,0
-FAS, para determinar la cantidad consumida en la reaccién. La materia organica oxidable presente en la
muestra se calcula en términos del oxigeno equivalente (mg O, L™).

Es necesario mantener constantes las proporciones de pesos, volimenes y concentraciones de los
reactivos, cuando se utilicen cantidades de muestra distintas de 50 mL. El tiempo estandar definido para la
digestion a reflujo abierto es de dos horas, pero puede reducirse si se comprueba que un periodo mas corto
de tiempo produce los mismos resultados. Algunas muestras con una baja concentracién de DQO, o con
un contenido de sélidos muy heterogéneo, deben ser analizadas por duplicado o triplicado para obtener
resultados méas confiables.

8.2.5. Interferencias y limitaciones

Los compuestos alifaticos volatiles de cadena lineal, no se oxidan en cantidades apreciables, debido en
parte, a que se concentran en la fase de vapor y no entran en contacto directo con la solucién oxidante.
Lo hacen con mayor efectividad, cuando se agrega Ag,SO, como catalizador. Sin embargo, este reac-
ciona con los iones cloruro, bromuro y yoduro presentes en las muestras, produciendo precipitados que
son oxidados parcialmente.

Las dificultades causadas por la presencia de los haluros pueden superarse en buena parte aunque no
completamente, por su acomplejamiento antes del proceso de reflujo con sulfato de mercurio (HgSO,), que
forma el haluro mercurico correspondiente, muy poco soluble en medio acuoso. Si bien el método especifica
1g de HgSO, por cada 50 mL de muestra, puede utilizarse una menor cantidad cuando la concentracién de
cloruros sea menor a 2000 mg Cl™L™", mientras se mantenga una relacion HgSO,:Cl” de 10:1. El método
SM 5220 D, no debe ser empleado en muestras de agua que contengan mas de 2.000 mg Cl-L™.

Elion nitrito (NO,) tiene una DQO de 1,1 mg de O, por cada mg de NO, -N, pero como las concen-
traciones de NO,™ en agua rara vez son superiores a 10 2 mg NO, -N-L™, esta interferencia es considerada
insignificante y usualmente se ignora. Para evitar interferencias significativas debidas al ion NO,, agregar 10 mg
de 4cido sulfamico por cada mg de NO, -N presente en el volumen de muestra a ser analizado. Adicionar la
misma cantidad de &cido sulfadmico, al blanco de reactivos empleado en la metodologia.

8.2.6. Elementos de proteccion personal

e Bata de laboratorio
» Gafas de seguridad (de montura universal)
e Guantes de nitrilo

»  Mascarilla de filtros y cartuchos reemplazables para la proteccién frente a polvos, neblinas, humos me-
talicos, gases y vapores

e  Zapatos de seguridad para trabajo en laboratorio
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8.2.7. Equipos

» Bureta digital o de cero automatico (o de vidrio clase A de 25 0 50 mL)

»  Equipo de reflujo abierto conformado por un balén de digestiéon de 500 o 250 mL de capacidad, con boca
24/40 de vidrio esmerilado y condensador Liebig, West, Friedrichs, Allihn o equivalente, de 300 mm.

» Plancha de agitacién magnética
« Sistema de calentamiento para equipo de reflujo (manta o plancha de calentamiento)

«  Sistema de refrigeracion para el equipo de reflujo (puede emplearse agua directamente del grifo direccio-
nada al sistema, mediante mangueras).

NOTA 8.2.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de
cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.

8.2.8. MNateriales

e  Agitadores magnéticos

» Balones aforados clase A, de 25,50,100 y 1.000 mL
e Erlenmeyer boca ancha de 100 y/o 250 mL

»  Frasco lavador

»  Goteros plasticos de 3 mL

e Pera de succién para pipetas
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e Perlas de ebullicion

* Pipetas volumétricas clase A,de 1,25, 5,10, 25,y 50 mL
e Probeta de vidrio clase A de 100 mL

» Vasos de precipitados de vidrio de 10,50 y 100 mL

8.2.9. Reactivos y soluciones

e Agua destilada-desionizada, ultrapura

*  Reactivo de 4cido sulfurico concentrado (H,SO,), preparado con una semana de anticipacion

*  Solucion de digestion estandar de dicromato de potasio (K,Cr,0.) 0,04167M 0 025 N

*  Solucién estandar de ftalato &cido de potasio (HOOCC_H,COOK)-DQO teérica de 500 mg O, L™
e Solucién estandarizada de sulfato ferroso amoniacal hexahidratado (FAS) 0,25 M

»  Solucién indicadora de ferroina

e Solucién para el lavado de material-DQO

Sulfato de mercurio (HgSO,) en polvo/cristales

NOTA 8.2.2: en el Capitulo 5 se presenta, de manera detallada, la forma como deben prepararse cada una
de las soluciones necesarias, para desarrollar las metodologias analiticas descritas en el presente manual.

8.2.10. Lavado del material para el analisis de DQO

Utilizar jabdn libre de fosfatos o jabon neutro, para el lavado del material de vidrio a ser empleado en el
analisis de DQO en aguas. Posteriormente, sumergirlo en la solucion para el lavado de material-DQOQ,
durante 30 minutos. Transcurrido este tiempo, retirar el material y enjuagarlo con abundante agua destilada-
desionizada, ultrapura. Secar a temperatura ambiente o en horno, y reservar.

8.2.11. Blanco de reactivos y patrones

Emplear agua destilada-desionizada, ultrapura, para la elaboracion del blanco de reactivos de la metodologia.
De manera adicional, se recomienda analizar un patrén de concentracion conocida (solucién estandar de ftalato
acido de potasio (HOOCC H,COOK)-DQO teérica de 500 mg O,L™), para evaluar la técnica, la calidad de los
reactivos y la veracidad de los resultados. Examinar el blanco de reactivos al igual que el patrén de concentracién
conocida, de la misma forma como se hace con las muestras (ver seccion 8.2.13. Procedimiento).

8.2.12. Lectura del conjunto de muestras

Realizar la lectura de las muestras iniciando por el blanco de reactivos. Luego, determinar la concentracion
de la solucién estandar de ftalato 4cido de potasio (HOOCC_H,COOK)-DQO teérica de 500 mg O, L™
Reportar el valor estimado por el método, en el debido formato para la captura de resultados. Posteriormente,
realizar la lectura de las otras muestras.
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NOTA 8.2.3: para muestras de agua con concentraciones de DQO mayores a 50 mg O, L™, homogeneizar de ser
necesario y pipetear 50 mL de estas, directamente en el balén de digestién de 500 o 250 mL de capacidad. Para
aquellas con una concentracion superior a 900 mg O,L™, utilizar una alicuota méas pequefia de muestra diluida
a 50 mL. Para muestras con bajas concentraciones (< 50 mg O,L™), seguir el procedimiento descrito en los nu-
merales: 8.2.13.1. Preparacién de las muestras y 8.2.13.2. Digestién vy titulacion, con dos excepciones: I. Emplear
una solucién de digestion estandar de dicromato de potasio (K,Cr,0.) 0004167 M. Il. Titular las muestras con una
solucién estandarizada de sulfato ferroso amoniacal hexahidratado (FAS) 0,025 M.

8.2.13. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento, el analista de laboratorio debe portar adecuadamente
todos los elementos de proteccién personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos, materiales,
reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.

8.2.13.1. Preparacion del blanco de reactivos, del patrdn de concentracion conocida
de DQO, y de las muestras

Disponer 50 mL de la muestra en un bal6n de digestion de 500 o 250 mL de capacidad. Agregar
1 g de sulfato de mercurio (HgSO,) y cinco perlas de ebullicion.

Adicionar 5 mL del reactivo de &cido sulfirico concentrado para disolver el HgSO,. Tapar y agitar
suavemente con precaucién. Dejar enfriar completamente.

Incorporar 25 mL de la solucién de digestion estandar de dicromato de potasio (K,Cr,0.)
0,04167M o0 0,25 N,y mezclar. Conectar adecuadamente el condensador al balén, disponer
el equipo de reflujo abierto en el sistema de calentamiento apagado, y hacer circular el agua
de refrigeracion.

Agregar lentamente, 70 mL del reactivo de acido sulfiurico concentrado a través del extremo

superior abierto del condensador. Girar el sistema suavemente para mezclar la solucién, mientras
se adiciona la totalidad del reactivo, concentrado.

Preparar un blanco de reactivos del método, empleando 50 mL de agua destilada-desionizada, ultrapura en
lugar de la muestra, siguiendo cada uno de los items descritos en el paso a paso anterior. De igual manera,
emplear una alicuota de 50 mL de la solucién estandar de ftalato acido de potasio (HOOCC H,COOK)-DQO
tedrica de 500 mg O, L™, como patrén de concentracién conocida.

PRECAUCION-REFLUJO ABIERTO: mezclar bien las soluciones resultantes del numeral 8.2.131, antes
de calentar el sistema de reflujo abierto. Esto con el propésito de prevenir el sobrecalentamiento del fondo
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del balény su posible fractura, asi como la generacién de espuma. Cubrir el extremo superior abierto del con-
densador con un vaso de precipitados de vidrio de 10 mL de capacidad, para evitar que ingresen materiales
extrafos a la mezcla en reflujo.

8.2.13.2. Digestion y titulacion

Encender el sistema de calentamiento. Someter las muestras preparadas a reflujo abierto durante
dos horas, teniendo en cuenta lo mencionado en: Precaucién-Reflujo Abierto.

Transcurrido dicho periodo de tiempo, apagar el sistema de calentamiento y dejar enfriar
completamente el equipo de reflujo.

Enjuagar las paredes internas del condensador desde la parte superior abierta, agregando
lentamente una pequeia cantidad de agua destilada-desionizada, ultrapura
(aproximadamente 10 mL).

Separar el balén del condensador y diluir la mezcla de reaccion hasta aproximadamente
el doble de su volumen, empleando agua destilada-desionizada, ultrapura. Dejar enfriar a
temperatura ambiente.

Cargar completamente una bureta digital o de cero automético (o de vidrio clase A de 25
0 50 mL), con la solucién estandarizada de sulfato ferroso amoniacal hexahidratado (FAS)
0,25 M (titulante).

Paso 10

Mantener la muestra en agitacién constante a baja velocidad (manualmente o con la ayuda de una
plancha de agitacién magnética), mientras se realiza la determinacion de la DQO.

Adicionar tres gotas del indicador de ferroina. Dosificar gota a gota la solucién titulante sobre la
muestra en agitacion constante. El punto final se alcanza cuando la solucién presenta un cambio
de color, definido y estable, de azul verdoso a café rojizo.

Paso 12

Registrar el volumen de titulante consumido en la valoracion de la muestra, en el formato
correspondiente.

NOTA 8.2.4: si al adicionar el indicador de ferroina, la solucion toma una coloracién rojiza permanente, es un in-
dicativo de que todo el K,Cr,O,se ha consumido, por lo que debe utilizarse una solucién de digestion estandar de
dicromato de potasio (KzCrZO7) de mayor concentracién, o realizar el anélisis en una porcién diluida de la muestra.
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Hacer la lectura de las muestras por duplicado. Las que no son del todo homogéneas requieren determi-
naciones por triplicado (que no difieran en més de un 5 % entre su medida).

8.2.14. Calculos

NOTA 8.2.5: para calcular el valor real de la concentracion de la DQO en una muestra de agua, se debe tener
en cuenta la dilucion realizada de la misma (si se hizo necesaria), y el factor de dilucién (FD) correspondiente
(ver Capitulo 1).

Sitodo el proceso de anlisis se ejecutd bajo las mismas condiciones de operatividad analitica, cuidando
la reproducibilidad de la metodologia y el adecuado uso de los instrumentos de medida, calcular la con-
centracion de la DQO mediante la siguiente ecuacion:

m902 :(A—B)XMXS.OOO><

L %

DQO como FD

En dénde:

A: volumen de la solucién estandarizada de sulfato ferroso amoniacal hexahidratado (FAS) 0,25 M, consumido en
la titulacién del blanco de reactivos (mL).

B: volumen de la solucién estandarizada de sulfato ferroso amoniacal hexahidratado (FAS) 0,25 M, consumido en
la titulacién de la muestra (mL).

FD: factor de dilucion.

M: molaridad de la solucién estandarizada de sulfato ferroso amoniacal hexahidratado (FAS).

V: volumen de muestra (mL).

8.2.15. Bibliografia
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8.3. Determinacion de la demanda quimica de
oxigeno (DQO): reflujo cerrado en termorreactor,
método volumétrico/titrimétrico

8.3.1. Objetivo

Presentar una metodologia analitica para la determinacién de la demanda quimica de oxigeno (DQO) en
distintos tipos de agua, tomnando como documento base el método SM 5220-DQO C del Standard Methods
for the Examination of Water and Wastewater, edicion 23<

8.3.2. Aplicacion

El método SM 5220-DQO C es aplicable a aguas crudas, subterraneas, superficiales y residuales domés-
ticas e industriales, usando dicromato de potasio (K2Cr207) a una concentracién de 0,025 N en un rango
medible para DQO entre 2 mg O,L"a 100 mg O, L dicromato de potasio 0,1 N en un rango medible
entre 10 mg O,L"a 450 mg O,-L""; y dicromato de potasio 0,25 N en un intervalo de cuantificacién entre
100 mg O, L""a 1000 mg OL"

8.3.3. Definiciones

Demanda quimica de oxigeno (DQ0): determina la cantidad de oxigeno necesario para oxidar toda la materia
orgénica presente en una muestra de agua, bajo condiciones especificas de temperatura, tiempo y agentes
quimicos oxidantes.

Digestion quimica de muestras acuosas con alto contenido de materia organica: procedimiento mediante el cual,
las macromoléculas organicas (carbohidratos, lipidos y proteinas) presentes en una muestra de agua, son dis-
gregadas hasta obtener una composicion més basica de cada uno de sus componentes principales (azicares
simples, 4cidos grasos y aminoacidos, respectivamente). Por lo general, este proceso se realiza empleando
compuestos altamente 4cidos a temperaturas elevadas.
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8.3.4. Fundamento del método

En el método, la materia organica contenida en una muestra de agua es oxidada por medio de una digestion
a reflujo cerrado en presencia de una solucién fuertemente &cida (H,SO,), con un exceso conocido de dicro-
mato de potasio (K,Cr,0.,),y gracias a un catalizador de sulfato de plata (Ag,SO,). Después de la digestion, el
K,Cr,O, remanente se titula con sulfato ferroso amoniacal hexahidratado (Fe(NH,),(SO,),6H,0-FAS), para
determinar la cantidad consumida en la reaccion. La materia orgénica oxidable presente en la muestra se
calcula en términos del oxigeno equivalente (mg O,-L™).

8.3.5. Interferencias y limitaciones

Los compuestos alifaticos volatiles de cadena lineal no se oxidan en cantidades apreciables, debido en parte, a
que se concentran en la fase de vapor y no entran en contacto directo con la solucién oxidante. Lo hacen con
mayor efectividad, cuando se agrega Ag,SO, como catalizador. Sin embargo, este reacciona con los iones clo-
ruro, bromuro y yoduro presentes en las muestras, produciendo precipitados que son oxidados parcialmente.

Las dificultades causadas por la presencia de los haluros pueden superarse aunque no completamente,
por acomplejamiento antes del proceso de reflujo con sulfato de mercurio (HgSO,), que forma el haluro mer-
curico correspondiente, muy poco soluble en medio acuoso. Si bien se especifica 1g de HgSO, para 50 mL
de muestra, puede utilizarse una menor cantidad cuando la concentracién de cloruros sea inferior de 2.000
mg Cl~L™", mientras se mantenga una relaciéon HgSO,.Cl™ de 10:1. El método SM 5220-DQO B no debe ser
empleado en muestras que contengan mas de 2.000 mg Cl-L™". Existen otros procedimientos disefiados
para determinar la DQO en aguas salinas.

Elion nitrito (NO,") tiene una DQO de 1,1 mg de O, por cada mg de NO, -N, pero como las concentra-
ciones de NO," en aguas rara vez son superiores a 1 0 2 mg NO, -N-L", esta interferencia es considerada
insignificante y usualmente se ignora. Para evitar interferencias significativas debidas al NO,", agregar 10 mg
de acido sulfamico por cada mg de NO, -N presente en el volumen de muestra analizado. Adicionar la mis-
ma cantidad de acido sulfamico al blanco de reactivos empleado en la metodologia.
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Los compuestos orgénicos voléatiles se oxidan de manera mas répida en el procesamiento a reflujo
cerrado, al tener mayor contacto con el agente oxidante. Se recomienda utilizar tubos de buena calidad y
tapas con recubrimiento de teflon (TFF), para evitar interferencias organicas.

Esta metodologia es aplicable para la determinacién de la DQO, en rangos comprendidos entre 40 a
400 mg O, L. Para concentraciones mayores, se recomienda realizar diluciones cuantitativas de las muestras.
El uso de soluciones de digestion de mayor concentracién, es Util para el proceso de oxidacién organico. Para
concentraciones bajas, se pueden implementar soluciones intermedias o menores de dicromato de potasio.

8.3.6. Elementos de proteccidn personal

e Bata de laboratorio
« Gafas de seguridad (de montura universal)
e Guantes de nitrilo

*  Mascarilla de filtros y cartuchos reemplazables para la proteccién frente a polvos, neblinas, humos me-
talicos, gases y vapores

e Zapatos de seguridad para trabajo en laboratorio

8.3.7. Equipos

»  Bureta digital o de cero automatico (o de vidrio clase A, de 25 0 50 mL).
» Plancha de agitacién magnética.
»  Termoreactor para DQO, disefiado para mantener una temperatura constante de operacion de 150 + 2 °C.

NOTA 8.3.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad de
cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.

8.3.8. Materiales

» Agitadores magnéticos

» Balones aforados clase A, de 25,50,100 y 1.000 mL

« Erlenmeyer boca ancha de 100,150 y/o de 250 mL

»  Frasco lavador

»  Goteros plasticos de 3 mL

e Gradilla para tubos de ensayo

e Pera de succién para pipetas

«  Perlas de ebullicion

» Pipetas volumétricas clase A, de 1, 2,5, 5, 10, 25,y 50 mL
e Probeta de vidrio clase A de 100 mL
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o Tubos para digestion de vidrio borosilicato de 16 x 100 mm, con tapa rosca con empaque
de teflén, que soporten temperaturas de hasta de 200 °C

e Vasos de precipitados de vidrio, de 10,50 y 100 mL

8.3.9. Reactivos y soluciones

e Agua destilada-desionizada, ultrapura

*  Reactivo de 4cido sulfurico concentrado (H,SO,), preparado con una semana de anticipacion

*  Solucién de digestion estandar de dicromato de potasio (KZCr2O7) 00167Mo 01N

»  Solucién de digestiéon estandar de dicromato de potasio (KZCr2O7) 004167M o0 025N

*  Solucién estandar de ftalato acido de potasio (HOOCCH,COOK)-DQO teérica de 500 mg O, L™
e Solucién estandarizada de sulfato ferroso amoniacal hexahidratado (FAS) 0,04 M

e Solucién estandarizada de sulfato ferroso amoniacal hexahidratado (FAS) 0,1 M

e Solucién estandarizada de sulfato ferroso amoniacal hexahidratado (FAS) 0,25 M

e Solucién indicadora de ferroina

»  Solucién para el lavado de material-DQO

NOTA 8.3.2: en el Capitulo 5 se presenta, de manera detallada, la forma como deben prepararse cada una de
las soluciones necesarias, para desarrollar las metodologias analiticas descritas en el presente manual.

8.3.10. Lavado del material para el analisis de DQO

Utilizar jabdn libre de fosfatos o jabdn neutro, para el lavado del material de vidrio a ser empleado en el ana-
lisis de DQO en aguas. Posteriormente, sumergirlo en la solucién para el lavado de material-DQO, durante
30 minutos (ver Capitulo 5). Transcurrido dicho tiempo, retirar el material y enjuagarlo con abundante agua
destilada-desionizada, ultrapura. Secar a temperatura ambiente o en horno, y reservar.

8.3.11. Blanco de reactivos y patrones

Emplear agua destilada-desionizada, ultrapura, para la generacion del blanco de reactivos de la metodologia.
De manera adicional, se recomienda analizar un patrén de concentracién conocida (solucién estdndar de
ftalato 4cido de potasio (HOOCC6H4COOK)—DQO tedrica de 500 mg OZ-L‘1), para evaluar la técnica, la calidad
de los reactivos y la veracidad de los resultados. Estudiar el blanco de reactivos al igual que el patrén de
concentracién conocida, bajo el mismo tratamiento que debe aplicarse al conjunto de muestras (ver seccion
8.2.13. Procedimiento).

8.3.12. Lectura del conjunto de muestras

Realizar la lectura de las muestras iniciando por el blanco de reactivos. Seguidamente, determinar la concen-
tracion de la solucién estandar de ftalato cido de potasio (HOOCC_H,COOK)-DQO teérica de 500 mg O,-L™"
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Reportar el valor estimado por el método en el formato para la captura de resultados, y seguir con la lectura
de las otras muestras.

8.3.13. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento analitico, el analista de laboratorio debe portar ade-
cuadamente todos los elementos de proteccion personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos,
materiales, reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.

8.3.13.1. Preparacion de los blancos de reactivos, del patron de concentracion conocida
de DQO y de las muestras

ﬂ Precalentar el termoreactor para DQO a 150 + 2 °C.

Paso 2

Blancos de reactivos del método (cuatro blancos): disponer una alicuota de 2,5 mL de agua
destilada-desionizada, ultrapura, en cada uno de los tubos de digestion de los blancos de reactivos.

Adicionar 15 mL de la solucién de digestion estandar de dicromato de potasio ( K,Cr,0.) 0,04167
M (0,25 N),y 35 mL del reactivo de &cido sulfurico concentrado. Tapar y agitar con precaucion.

Paso 4

Digestar en el termoreactor, dos de los tubos de blancos de reactivos del método (paso 7).
Reservar los otros dos para la determinacién de la molaridad de la solucién estandarizada de
sulfato ferroso amoniacal hexahidratado (FAS) = 0,04N o 0,10 N.

Patron de concentracion conocida: disponer una alicuota de 2,5 mL de la solucién estandar de
ftalato &cido de potasio (HOOCC.H,COOK)-DQO téorica de 500 mg O,-L ™", en un tubo de digestion.
Adicionar 15 mL de la solucién de digestion estandar de dicromato de potasio (K,Cr,0,) 004167 M
(025 N),y 35 mL del reactivo de &cido sulfurico concentrado. Tapar y agitar con precaucion.

Muestras: disponer una alicuota de 2,5 mL de muestra (o una dilucién de la misma), en un

tubo de digestion. Adicionar 1,5 mL de la solucién de digestion. Adicionar 1,5 mL de la solucién de
digestion estandar de dicromato de potasio (K,Cr,0.) 004167 M (025 N),y 35 mL del reactivo de
4cido sulfurico concentrado. Tapar y agitar con precaucion.

@ Disponer todos los tubos en el termoreactor, precalentado a 150 + 2 °C. Dejarlos en reaccién

por dos horas. Transcurrido este tiempo, apagar el equipo y esperar 30 minutos antes de retirarlos.
Posteriormente, ubicarlos en una gradilla y dejarlos enfriar a temperatura ambiente
(lejos del aire acondicionado).
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8.3.13.2. \laloracion de la solucidn estandarizada de sulfato ferroso amoniacal
hexahidratado (FAS) 0,25 m

Paso 8 Cargar completamente una bureta digital o de cero automético (o de vidrio clase A, de 25 mL
0 50 mL), con la solucion estandarizada de sulfato ferroso amoniacal hexahidratado (FAS)

0,25 M (titulante).

Transferir cuantitativamente el contenido de los dos tubos de blancos de reactivos del

método, no digestados, a dos Erlenmeyer boca ancha de 125 mL. Enjuagar varias veces con agua
destilada-desionizada, ultrapura, el interior de cada tubo, y disponer los enjuagues en el Erlenmeyer
correspondiente.

Mantener la muestra en agitacion constante a baja velocidad (manualmente o con la ayuda de una
plancha de agitacion magnética), mientras se realiza la determinacion de la DQO.

Adicionar tres gotas del indicador de ferroina. Dosificar gota a gota la solucién titulante sobre la
muestra en agitacion constante. El punto final se alcanza cuando la solucién presenta un cambio de
color, definido y estable, de azul verdoso a café rojizo.

Paso 12

Registrar el volumen de titulante consumido en la valoracion de las muestras, en el formato
correspondiente.

NOTA 8.3.3: si al adicionar el indicador de ferroina a una muestra, la solucién toma una coloracién rojiza perma-
nente, es un indicativo de que todo el K,Cr,O, se ha consumido, por lo que debe utilizarse una solucion de digestion
estandar de K,Cr,0,de mayor concentracion, o realizar el anélisis en una porcion diluida de la muestra.

8.3.13.3. Titulacion de los blancos de reactivos digestados, del patrdn de concentracion
conociday de las muestras

Analizar los blancos de reactivos digestados, el patrén de concentracion conocida y las muestras, de la misma
forma como se realizo la valoracion de la solucion estandarizada de sulfato ferroso amoniacal hexahidratado
(FAS) 0,25 M (ver seccion 8.3.13.2).

Realizar la lectura de las muestras por duplicado. Aquellas que no son del todo homogéneas, requieren
determinaciones por triplicado (que no difieran en méas de un 5 % entre su medida).

8.3.14. Calculos

NOTA 8.3.4: para calcular el valor real de la concentracion de la DQO en una muestra de agua, tener en cuenta la
dilucion realizada de la misma (si se hizo necesaria) y el factor de dilucién (FD) correspondiente (ver Capitulo 1).
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Calcular la concentracién de la solucion estandarizada de sulfato ferroso amoniacal hexahidratado, me-
diante la siguiente ecuacion:

V(K,Cr,0,)x M (K,Cr,0))
V

Molaridad FAS =

En dénde:

M (K,Cr,0.): molaridad de la solucién de digestion estandar de dicromato de potasio (K,Cr,0O,) 0,04167 M (0,25 N).
V (K,Cr,0,): volumen de la solucién de digestién estandar de dicromato de potasio (K,Cr,0.) 004167 M (025 N) (mL).
V: volumen de la solucion estandarizada de sulfato ferroso amoniacal hexahidratado (FAS) 0,25 M, consumido en
la titulacién del blanco de reactivos (mL).

Sitodo el proceso de anélisis se ejecutd bajo las mismas condiciones de operatividad analitica, cuidando la
reproducibilidad de la metodologia y el adecuado uso de los instrumentos de medida, calcular la concentracién
de la DQO con la siguiente ecuacion:

O A - B)x Mx 8000
DQO como ma e =( ) M x

L %

FD

En dénde:

A: volumen de la solucién estandarizada de sulfato ferroso amoniacal hexahidratado (FAS) 0,25 M, consumido en
la titulacién del blanco de reactivos (mL).

B: volumen de la solucién estandarizada de sulfato ferroso amoniacal hexahidratado (FAS) 0,25 M, consumido en
la titulacion de la muestra (mL).

FD: factor de dilucion.

M: molaridad de la solucién estandarizada de sulfato ferroso amoniacal hexahidratado (FAS).

V: volumen de muestra (mL).

8.3.15. Bibliografia

APHA, AWWA, & WEF (2017). SM 5220-DQO C. Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater, 23RD ed. Washington, D.C.: American Public Health Association.
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8.4. Determinacion del contenido de cloro residual,
libre y combinado: método DPD titrimétrico
ferroso (FAS)

8.4.1. Objetivo

Presentar una metodologia analitica para la determinacién del contenido de cloro residual libre y combinado, en
distintos tipos de agua, tomando como base el método SM 4500-Cl F. DPD Ferrous Titrimetric Method del
Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, ediciéon 239

8.4.2. Aplicacion

El método SM 4500-Cl F. DPD Ferrous Titrimetric Method es aplicable a aguas tratadas, cloradas y potabiliza-
das, principalmente.

8.4.3. Definiciones

Cloro combinado: puede formarse durante el tratamiento de las aguas crudas que contienen amoniaco, o por la
reaccién del cloro residual libre con sales de amonio. Los efluentes industriales clorados y de aguas residuales
cloradas, normalmente contienen solo cloro combinado en forma de cloraminas (monocloramina, dicloramina
y tricloruro de nitrogeno).

Cloro residual libre: formas de cloro que se encuentra en el agua clorada en forma de hipoclorito (ClO) y de
4cido hipocloroso (HCIO), en una proporcién que varia en funcién del pH.

Cloro total: es |a totalidad del cloro presente en forma libre y combinada.

8.4.4. Fundamento del método

El cloro aplicado al agua en forma molecular o de hipoclorito, se hidroliza inicialmente para formar cloro libre,
que consiste en cloro molecular acuoso (CL,), iones hipoclorito y 4cido hipocloroso (estos dos Ultimos predo-
minan en la mayoria de aguas). La proporcion relativa de estas formas de cloro libre depende del pH y de la
temperatura del agua.
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En el método se utiliza como indicador una solucion de N,N-dietil- p-fenilendiamina (DPD) durante el
procedimiento de titulacién del cloro libre, en ausencia de iones yoduro, empleando sulfato de amonio ferroso
(FAS) (Fe(NH,),(SO,),-6H,0, como valorante. Posteriormente, la adicién de yoduro de potasio (KI) acta
cataliticamente, produciendo la liberacién del cloro combinado en forma de cloraminas, que vuelve a ser va-
lorado con FAS. Cuando no se requiere una diferenciacién completa entre las especies de cloro presentes en las
muestras, el procedimiento puede simplificarse para obtener solo el contenido de cloro libre y el de combinado
o el de cloro total.

8.4.5. Interferencias y limitaciones

Algunos iones metalicos oxidados como los de manganeso.

8.4.6. Elementos de proteccion personal

e Bata de laboratorio
« Gafas de seguridad (de montura universal)
e Guantes de nitrilo

e Zapatos de seguridad para trabajo en laboratorio
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8.4.7. Equipos

» Balanza analitica de precision + 0,0001 g.
«  Bureta digital o de cero automatico (o de vidrio clase A, de 25 mL 0 50 mL).

«  pH-metro/potenciémetro portatil o de mesa equipado con sonda/electrodo (preferiblemente con sistema
compensador de temperatura), para la medicién de pH.

e Plancha de agitacién magnética.

NOTA 8.4.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de
cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.

8.4.8. Materiales

»  Agitador magnético

e Erlenmeyer boca ancha de 250 mL

» Espatula plastica

»  Frasco lavador

»  Goteros plasticos de 3 mL

»  Pera de succién para pipetas

e Pipetas volumétricas clase A, de 1 mL, 50 mLy 100 mL
»  Probeta de vidrio clase A de 100 mL

e Toallas de papel

* Vasos de precipitados, de 100 mL y 250 mL

8.4.9. Reactivos y soluciones

e Agua destilada-desionizada, ultrapura

e Sal disédica del 4cido etilendiaminotetraacético dihidratado (EDTA)-cloro

»  Solucién indicadora de N,N-dietil- p-fenilendiamina (DPD)-cloro

*  Solucién amortiguadora (buffer) de fosfato (Na,HPO,/KH_PO,)-cloro

Solucion estandar de sulfato de amonio ferroso (Fe(NH,),(SO,),,6H,0-FAS 0,003 N
»  Yoduro de potasio (KI)

NOTA 8.4.2: en el Capitulo 5 se presenta, de forma detallada, la manera como deben prepararse cada una de las
soluciones necesarias, para desarrollar las metodologias analiticas descritas en el presente manual.

NOTA 8.4.3: Las cantidades de reactivos indicadas en el apartado 8.4.10. Procedimiento, son adecuados para con-
centraciones de cloro total de hasta 5 mg:L™". Si el cloro total supera los 5 mg:L™", utilizar una cantidad de muestra
mas pequena diluida hasta un volumen total de 100 mL.
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8.4.10. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento, el analista de laboratorio debe portar adecuadamente
todos los elementos de protecciéon personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos, materiales,
reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.

Disponer 5 mL de la solucién amortiguadora (buffer) de fosfato (Na,HPO,/KH,PO,)-cloro,y 5

mL de la solucién indicadora de N, N-dietil- p-fenilendiamina (DPD)-cloro, en un Erlenmeyer de
250 mL de capacidad. Mezclar bien. Posteriormente, adicionar 100 mL de la muestra previamente
homogeneizada.

Cloro residual libre (A): titular rapidamente con la solucion estandar de sulfato de amonio ferroso
(FAS) (Fe(NH,),(SO,),:6H,0 previamente valorado (0,003 N), hasta la desaparicién del color rojo/
violeta. Registrar el volumen de titulante consumido en la valoracién de las muestras, en el formato
correspondiente.

Cloro combinado (B): a la solucion decolorada del paso anterior, agregar con la ayuda de una
espétula, una pequena cantidad (=0,3 g) de cristales de yoduro de potasio (KI). Mezclar y asegurar
su disolucién completa. Titular rapidamente con la solucion estandar de sulfato de amonio ferroso
(FAS) (Fe(NH,),(SO,),:6H,0) previamente valorado (0,003 N), hasta la desaparicién del color
rojo/violeta. Registrar el volumen de titulante consumido en la valoracion de las muestras, en el
formato correspondiente.

Cloro total (C): a la solucion del Paso 1, agregar con la ayuda de una espatula, una pequena
cantidad (=0,3 g) de cristales de yoduro de potasio (KI). Mezclar y asegurar la disolucién
completa de estos. Titular répidamente con la solucion estandar de sulfato de amonio ferroso

(FAS) (Fe(NH,),(SO,),:6H,0) previamente valorado (0,003 N), hasta la desaparicién del color
rojo/violeta. Registrar el volumen de titulante consumido en la valoracion de las muestras, en el
formato correspondiente.

8.4.11. Caleulos

Si todo el proceso de anélisis se ejecutd bajo las mismas condiciones de operatividad analitica, cuidando la
reproducibilidad de la metodologia y el adecuado uso de los instrumentos de medida, calcular la concentra-
ciéon de las distintas formas de cloro como se indica a continuacién.
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En el anélisis de una muestra de agua de 100 mL, 1,00 mL de la solucién estandar de sulfato de amonio
ferroso (FAS) (Fe(NH,),(SO,),.6H,0) previamente valorado (0,003 N), gastado en la titulacion, equivale a
1,0 mg Cl como CL,L"" presente en la muestra. Asi:

Cloro residual libre (mg Cl como Cl,- L") = A
Cloro combinado (mg Clcomo CL,- L") =B - A

Cloro total (mg Cl como Cl,- L") =C

En donde:

A: Volumen consumido de la solucién estandar de sulfato de amonio ferroso (FAS) (Fe(NH,),(SO,),-6H,0)
previamente valorado (0,003 N), en la titulacién de la muestra en el Paso 2 (mL) del procedimiento.

B: La diferencia entre los volumenes consumidos de la solucion estandar de sulfato de amonio ferroso
(FAS) (Fe(NH,).(SO,),6H,0) previamente valorado (0,003 N), en la titulacién de la muestra del Paso 3 y la del
Paso 2 (mL) del procedimiento.

C: Volumen consumido de la solucién estandar de sulfato de amonio ferroso (FAS) (Fe(NH,).(SO,),6H,0)
previamente valorado (0,003 N), en la titulacién de la muestra en el Paso 3 (mL) del procedimiento.

8.4.12. Bibliografia

APHA, AWWA, & WEF. (2017). SM 4500-Cl F. DPD Ferrous Titrimetric Method. Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater, 23RD ed. Washington, D.C.: American Public Health Association.
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En este capitulo se presentan las metodologias analiticas necesarias, para la determinacion gravimétrica
de los distintos tipos de sélidos y de aceites y grasas, en matrices acuosas tales como: aguas crudas, sub-
terrdneas, superficiales, tratadas, potabilizadas y residuales domésticas e industriales. A nivel industrial, el
contenido de los diferentes tipos de sélidos en aguas es empleado como un parametro de control de calidad.
Altas concentraciones de sélidos disueltos y suspendidos, en el agua empleada para la generacién de vapor
en calderas, resultan en sedimentacion e incrustaciones en este tipo de méaquinas. En aguas residuales, son
monitoreados y regulados bajo criterios de cumplimiento, para evitar impactos en los cuerpos receptores de
aguas. De otro lado, un contenido elevado de aceites y grasas en aguas residuales domésticas e industriales,
disminuye la eficiencia para la remocién de contaminantes de los sistemas de tratamiento de aguas residua-
les (STAR), incrementa la DQO y ocasiona serias afectaciones a los ecosistemas acuaticos.
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CAPITULO 9. Gravimetria

9.1. Determinacion de solidos totales (ST) secados
entre103 °Cy105°C

9.1.1. Objetivo

Presentar una metodologia analitica para la determinacion de sélidos totales (ST), secados entre 103 °C
y 105 °C en distintos tipos de agua, tomando como base el método SM 2540 B. Total solids dried at 103-105 °C,
del Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, edicion 232,

9.1.2. Aplicacion

El método SM 2540 B Total solids dried at 103-105 °C es aplicable a aguas crudas, subterraneas, super-
ficiales, tratadas, potabilizadas y residuales domésticas e industriales, en un rango de 2,5 mg-L™" hasta
200 mgL™

9.1.3. Definiciones

Sdlidos totales en aguas: todo residuo de materia en estado sélido presente en una matriz acuosa, obtenido

como resultado de la evaporacion total del agua, empleando para tal fin un horno a una temperatura definida
(entre 103 °C y 105 °C).

Evaporacion del agua: proceso fisico que consiste en el cambio gradual de un estado liquido a uno gaseoso.

Gravimetria: grupo de técnicas analiticas cuantitativas, fundamentadas en la determinacion de la masa de un
analito de interés presente en una matriz sélida o liquida.

9.1.4. Fundamento del método

El contenido de sélidos totales (ST) representa toda cantidad de materia suspendida, sedimentada y
disuelta en un medio acuoso. Los ST pueden afectar seriamente la calidad del agua tratada. Ademas, una
alta concentracién de estos resulta perjudicial para los ecosistemas acuaticos receptores, cuando las aguas
residuales no son bien saneadas. Un elevado contenido de ST en las aguas para proceso, imposibilita su
uso a nivel industrial.
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En el método, una muestra homogeneizada es evaporada en un recipiente de contencién previamente
lavado, secado (entre 103 °C y 105 °C) y pesado. El aumento en el peso de este con relacién al recipiente
vacio, representa la totalidad de los sélidos en la muestra. Los resultados no estiman la concentracién real
de los ST en aguas residuales. Sin embargo, son Utiles para el control del STAR.

9.1.5. Interferencias y limitaciones

Aguas altamente mineralizadas, con concentraciones significativas de calcio, magnesio, cloruro y/o sulfato,
pueden ser higroscopicas y requerir de secado prolongado, desecacién apropiada y pesaje rapido. Se deben
excluir de la muestra particulas grandes o flotantes o aglomerados sumergidos de materiales no homogéneos,
si se determina que su inclusion no se desea en el resultado final de la determinacién. Se recomienda mantener
la muestra en agitacién constante, con el propésito de obtener una submuestra representativa para analizar.
Es preciso limitar el anélisis de la muestra, a no mas de 200 mg de residuo final pesado.

9.1.6. Elementos de proteccion personal

« Bata de laboratorio

« Gafas de seguridad (de montura universal)

e Guantes de nitrilo

«  Guantes para actividad en horno (entre 103 °C y 105 °C)

e Zapatos de seguridad para trabajo en laboratorio

9.1.7. Equipos

» Balanza analitica de precisiéon + 0,0001 g

e Desecador

e Horno de secado con control de temperatura entre 103 °C y 105 °C
e Plancha de agitacién magnética

NOTA 9.1.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de
cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.

9.1.7. Materiales

»  Barras de agitacién magnética

o Cépsula de porcelana de 50 mL o0 100 mL
»  Frasco lavador

e Pinza metélica para capsula de porcelana

e Probeta de vidrio clase A de 100 mL
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»  Vasos de precipitados, de 100 mL y 250 mL
e Reactivos y soluciones

»  Agua destilada-desionizada, ultrapura

9.1.10. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento, el analista de laboratorio debe portar adecuadamente
todos los elementos de proteccién personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos, materiales,
reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.

Disponer una capsula de porcelana de 50 mL o 100 mL, previamente lavada y enjuagada con
agua destilada-desionizada, ultrapura, en un horno de secado con control de temperatura entre

103 °C y 105 °C durante una hora.

Transcurrido dicho tiempo, retirar la capsula del horno y disponerla en un desecador. Permitir que

alcance la temperatura ambiente (30 min. aproximadamente).

Determinar el peso en gramos de la cépsula de porcelana en una balanza analitica de precisién y
registrar el dato en el formato correspondiente como: Peso 1. El manejo de la capsula debe hacerse
usando pinzas metalicas. Despues del Paso 1, no debe ser manipulada.

Adicionar la cantidad de muestra necesaria (10 mL, 20 mL, 25 mL o 50 mL), para garantizar

un residuo sélido seco no mayor a 200 mg. Realizar tres lavados sucesivos de la probeta
implementada para la medicién de la muestra, con agua destilada-desionizada, ultrapura. Disponer
dichos lavados en el interior de la capsula. La muestra debe permanecer en agitacién constante,
antes de ser dispuesta en la capsula de porcelana.

Inicialmente, evaporar la muestra hasta sequedad total, en un horno de secado con control de
temperatura a 98 °C, con el fin de evitar la pérdida por salpicaduras. Una vez evaporada el agua de
la muestra, llevar el residuo remanente a sequedad total en un horno a 105 °C durante una hora.

Transcurrido dicho tiempo, trasladar la capsula de porcelana al desecador y permitir que el sistema
alcance la temperatura ambiente (una hora aproximadamente).

Determinar el peso en gramos de la cépsula de porcelana + el residuo de muestra, en una balanza
analitica de precision, y registrar el dato en el formato correspondiente como: Peso 2.
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9.1.11. Caleulos

Si todo el proceso de anélisis se ejecut6 bajo las mismas condiciones de operatividad analitica, cuidando la
reproducibilidad de la metodologia y el adecuado uso de los instrumentos de medida, calcular el contenido
de sélidos totales (ST) mediante la siguiente ecuacién:

mg ST _ (A - B)x1000.000
L %

En donde:

A: Peso 2 (cépsula de porcelana + residuo) en g.
B: Peso 1 (capsula de porcelana limpia y seca) en g.
V: volumen de muestra (mL).

9.1.12. Bibliografia

APHA AWWA, & WEF (2017). SM 2540 B. Total solids dried at 103 - 105 °C. Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater, 23RD ed. Washington, D.C.: American Public Health Association.
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9.2. Determinacion de solidos disueltos totales
(SDT) secados a180 °C

9.2.1. Objetivo

Presentar una metodologia analitica para la determinacion de sélidos disueltos totales (SDT) secados a
180 °C, en distintos tipos de agua, tomando como base el método SM 2540 C. Total Dissolved Solids Dried
at 180 °C, del Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, edicion 232,

9.2.2. Aplicacion

El método SM 2540 C. Total Dissolved Solids Dried at 180 °C, es aplicable a aguas crudas, subterraneas,
superficiales, tratadas, potabilizadas y residuales tanto domésticas como industriales.

9.2.3. Definiciones

Solidos disueltos totales (SDT): concentracion total méasica de sélidos, que se encuentran disueltos en una
matriz acuosa.

9.2.4. Fundamento del método

La muestra liquida, previamente homogeneizada, es filtrada a través de un papel de fibra de vidrio estandar.
El filtrado se recolecta en un recipiente apto para secado. Este se evapora a 98 °C, y posteriormente se lleva
a un horno a 180 °C hasta obtener peso constante. La diferencia entre el peso final y el inicial del sistema,
determina la cantidad de sélidos solubles presentes en un volumen de muestra determinado.

9.2.5. Interferencias y limitaciones

Aguas altamente mineralizadas con concentraciones significativas de calcio, magnesio, cloruro y/o sulfato,
pueden ser higroscopicas y requerir de secado prolongado, desecacién apropiada y pesaje rapido. Se deben

excluir de la muestra particulas grandes o flotantes o aglomerados sumergidos de materiales no homogé-
neos, si se determina que su inclusidn no se desea en el resultado final de la determinacién. Las muestras
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con alto contenido de bicarbonato, requieren de un secado cuidadoso y posiblemente prolongado a 180 °C,
para asegurar la conversién completa de este en carbonato. Debido a que el exceso de residuos en el plato
puede formar una costra que atrapa el agua, se debe limitar el analisis de la muestra a no mas de 200 mg
de residuo final pesado.

9.2.6. Elementos de proteccion personal

Bata de laboratorio

« Gafas de seguridad (de montura universal)
*  Guantes de nitrilo
«  Guantes para labor en horno (entre 103 °C y 180 °C)

e  Zapatos de seguridad para trabajo en laboratorio

9.2.7. Equipos

» Balanza analitica de precisién + 0,0001 g

»  Desecador

* Horno de secado con control de temperatura entre 90 °C y 180 °C
* Plancha de agitacién magnética

«  Sistema de filtracion al vacio (conformado por: bomba de vacio, Erlenmeyer con desprendimiento lateral de
250 mL-500 mL y trampa de agua)

NOTA 9.2.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de
cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.

9.2.8. Materiales

» Barras de agitacion magnética

o Capsula de porcelana de 50 mL o0 100 mL

e Crisol Gooch de porcelana con didmetro de base interna de 20 mm
e  Frasco lavador

» Papel de filtro de fibra de vidrio de 47 mm, sin aditivos organicos

e Pinza metalica para cépsula de porcelana

e Probeta de vidrio clase A, de 100 mL

e Vasos de precipitados, de 100 mL y 250 mL
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9.2.9. Reactivos y soluciones

e Agua destilada-desionizada, ultrapura

9.2.10. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento, el analista de laboratorio debe portar adecuadamente
todos los elementos de proteccién personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos, materiales,
reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.

Disponer una cépsula de porcelana de 100 mL de capacidad, previamente lavada y enjuagada
con agua destilada-desionizada, ultrapura, en un horno de secado con control de temperatura entre
103 °C y 105 °C, durante una hora.

Transcurrido dicho tiempo, retirar la cpsula del horno y ponerla en un desecador. Permitir que
alcance la temperatura ambiente (30 min. aproximadamente).

Determinar el peso en gramos de la capsula en una balanza analitica de precision, y
registrar el dato en el formato correspondiente como: Peso 1. El manejo de la capsula de
porcelana debe hacerse implementando pinzas metélicas. Después del Paso 1, no debera
ser manipulada.

Disponer la muestra previamente homogeneizada en un vaso de precipitados de 100 mL. Debe
permanecer en agitacién constante antes de ser dispuesta en el montaje crisol Gooch + papel.

Ubicar un disco de papel de fibra de vidrio en un crisol Gooch. Posteriormente, acoplar el montaje
crisol Gooch + papel, en un sistema de filtracién al vacio apagado.

Encender el sistema de filtracion al vacio, asegurandose de que el disco de papel de fibra de vidrio
cubra todos los orificios del fondo del crisol Gooch. Realizar el lavado del papel de fibra de vidrio
con tres porciones (10 mL) de agua destilada-desionizada, ultrapura.

Descartar el filtrado y mantener la succion hasta retirar el exceso de agua del papel de fibra de
vidrio. No apagar el sistema de filtracion al vacio. Disponer en el montaje crisol Gooch+papel, la
cantidad de muestra necesaria (10 mL, 20 mL, 25 mL o 50 mL), para garantizar un residuo sélido
seco no mayor a 200 mg.

Realizar tres lavados sucesivos de la probeta implementada para la medicién de la muestra
con agua destilada-desionizada, ultrapura. Colocar dichos lavados en el interior del montaje crisol

Gooch + papel (continuar aplicando vacio al sistema). Finalmente, enjuagar dos veces el montaje,
con tres porciones adicionales (10 mL) de agua destilada-desionizada, ultrapura).
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P
Mantener la succion hasta retirar el exceso de agua del papel de fibra de vidrio. Apagar el sistema
de filtracion al vacio.

Poner la muestra filtrada en la capsula de porcelana de 100 mL de capacidad y llevarla
a un horno de secado con control de temperatura a 98 °C, hasta que la muestra se seque
completamente (evaporacion total del agua).

Disponer la muestra evaporada durante al menos una hora en un horno de secado con control
de temperatura a 180 °C. Transcurrido dicho tiempo, llevar la cédpsula de porcelana a un desecador
hasta que alcance la temperatura ambiente (30 min. aproximadamente).

Paso 12

Determinar el peso en gramos de la cépsula de porcelana + residuo de muestra, en una balanza
analitica de precisién, y registrar el dato en el formato correspondiente como: peso 2.

9.2.11. Calculos

Si todo el proceso de analisis se ejecutd bajo las mismas condiciones de operatividad analitica, cuidando la
reproducibilidad de la metodologia y el adecuado uso de los instrumentos de medida, calcular el contenido
de sélidos disueltos totales (SDT) mediante la siguiente ecuacion:

mg SDT (A - B)x1.000.000
L %

En donde:

A: Peso 2 (cépsula de porcelana + residuo) en g.
B: Peso 1 (cépsula de porcelana limpia y seca) en g.
V: volumen de muestra (mL).

9.2.12. Referencias

APHA, AWWA, & WEF. (2017). SM 2540 C. Total Dissolved Solids Dried at 180 °C. Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater, 23RD ed. Washington D. C.: American Public Health Association.
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9.3. Determinacidn de soélidos suspendidos totales
(SST) secados entre 103 °C y 105 °C

9.3.1. Objetivo

Presentar una metodologia analitica para la determinacion de sélidos suspendidos totales (SST) secados entre
103 °C y 105 °C en distintos tipos de agua, tomando como base el método SM 2540 D.Total Suspended Solids
Dried at 103 °C-105 °C, del Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, edicion 232,

9.3.2. Aplicacion

El método SM 2540 D. Total Suspended Solids Dried at 103 °C-105 °C, es aplicable a aguas crudas, subte-
rraneas, superficiales, tratadas, potabilizadas y residuales tanto domésticas como industriales.

9.3.3. Definiciones

Solidos suspendidos totales (SST): residuo no filtrable de una muestra acuosa, retenido por una membrana de
fibra de vidrio que se seca previa y posteriormente entre 103 °C y 105 °C, hasta obtener un peso constante.

9.3.4. Fundamento del método

En el método, una muestra homogeneizada es filtrada a través de un papel filtro de fibra de vidrio dispuesto
en montaje crisol Gooch + papel (previamente lavado, secado a 105 °C durante una hora, enfriado y pesado).
El residuo retenido es secado entre 103 °C y 105 °C. El incremento en el peso del montaje con respecto al
peso inicial del mismo, representa el contenido de sélidos suspendidos totales.

9.3.5. Interferencias y limitaciones

Excluir de las muestras grandes particulas flotantes o aglomerados sumergidos de particulas no homogé-
neas, que generen interferencias y poca representatividad de los sélidos presentes en el agua. Debido a que
una cantidad de sélidos en exceso sobre el filtro, puede formar una corteza atrapante de agua, se debe limitar
el tamafio de la muestra a no mas de 200 mg de residuo final. El tiempo de filtracion de la muestra puede
incrementarse dependiendo del contenido de sélidos en la misma.
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Es indispensable realizar el secado del montaje crisol + papel a la temperatura establecida en el
método; a otra temperatura pude traer resultados incorrectos o desviados con respecto al valor real de
SST en la muestra. Se debe prestar atencién a las condiciones de operatividad de los filtros de vidrio a ser
empleados en el método, evitar su rompimiento y descomposicién por mala manipulacién. Las muestras
con alto contenido de grasa pueden arrojar resultados variables, y por lo general imprecisos. Esto, debido a
la dificil separacion de las capas oleosas del agua, y del tedioso proceso de secado y constancia del peso
en tiempos razonables.

9.3.6. Elementos de proteccion personal

e Bata de laboratorio

« Gafas de seguridad (de montura universal)

»  Guantes de nitrilo

«  Guantes para actividad en horno (entre 103 °C y 105 °C)

e  Zapatos de seguridad para trabajo en laboratorio

9.3.7. Equipos

e Balanza analitica de precision + 0,0001 g

e Desecador

* Horno de secado con control de temperatura entre 90 °Cy 105 °C
» Plancha de agitacién magnética

» Sistema de filtracién al vacio conformado por: bomba de vacio, Erlenmeyer con desprendimiento lateral
de 250 mL a 500 mL y trampa de agua

NOTA 9.3.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de
cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.

9.3.8. Materiales

* Barras de agitacion magnética

e Crisol Gooch de porcelana, con didmetro de base interna de 20 mm

e  Frasco lavador

» Papel de filtro de fibra de vidrio de 47 mm, sin aditivos organicos

e Pinza metalica para cépsula de porcelana

» Pipetas volumétricas clase A,de TmL, 2,5 mL, 5 mL, 10 mL, 25 mL, y 50 mL
e Probeta de vidrio clase A de 100 mL

» Vasos de precipitados, de 100 mL y 250 mL
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9.3.9. Reactivos y soluciones

e Agua destilada-desionizada, ultrapura

9.3.10. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento, el analista de laboratorio debe portar adecuadamente
todos los elementos de proteccién personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos, materiales,
reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.

Disponer un disco de papel de fibra de vidrio dentro de un crisol Gooch de 25 mL de capacidad,
previamente lavado y enjuagado con agua destilada-desionizada, ultrapura. Ubicar el montaje crisol Gooch
+ papel en un horno de secado con control de temperatura entre 103 °C y 105 °C durante una hora.

Transcurrido dicho tiempo, retirar el montaje del horno, disponerlo en un desecador y permitir que
alcance la temperatura ambiente (30 min. aproximadamente).

Determinar el peso en gramos del montaje en una balanza analitica de precision, y registrar el
dato en el formato correspondiente como: Peso 1. El manejo del montaje crisol Gooch + papel debe
hacerse con pinzas metélica.. Después del paso 1, no debera ser manipulado con las manos.

Disponer la muestra previamente homogeneizada en un vaso de precipitados de 100 mL,y
permanecer en agitacién constante antes de ser dispuesta en el montaje crisol Gooch + papel.

Acoplar el montaje en un sistema de filtracion al vacio Apagado.

Paso 6 Encender el sistema de filtracion al vacio, asegurandose de que el disco de papel de fibra de
vidrio cubra todos los orificios del fondo del crisol Gooch. Realizar el lavado del papel con tres

porciones (10 mL) de agua destilada-desionizada, ultrapura.

Descartar el filtrado y mantener la succion hasta retirar el exceso de agua del papel de fibra de
vidrio. No apagar el sistema de filtracion al vacio. Disponer en el montaje, la cantidad de muestra
necesaria (1 mL, 2 mL,5 mL, 10 mL, 20 mL, 25 mL o 50 mL), para garantizar un residuo sélido seco
no mayor a 200 mg.

Realizar tres lavados sucesivos de la probeta o pipeta empleada para la medicién de la muestra
con agua destilada-desionizada, ultrapura. Poner dichos lavados en el interior del montaje crisol

Gooch + papel (continuar aplicando vacio al sistema). Finalmente, enjuagar dos veces el montaje
con tres porciones adicionales (10mL) de agua destilada-desionizada, ultrapura.
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P
Mantener la succion hasta retirar el exceso de agua del papel de fibra de vidrio. Apagar el sistema
de filtracion al vacio.

Paso 10

Retirar el montaje crisol Gooch + papel del sistema de filtracién al vacio, y disponerlo en un horno
de secado con control de temperatura entre 103 °C y 105 °C, durante 1 hora.

m Transcurrido dicho periodo de tiempo, disponer el montaje crisol Gooch + papel + residuo de
muestra, en un desecador hasta que alcance la temperatura ambiente (30 min. aproximadamente).

Paso 12

Determinar el peso en gramos del montaje crisol Gooch + papel + residuo de muestra, en una
balanza analitica de precision, y registrar el dato en el formato de registro correspondiente como:
Peso 2.

9.3.11. Caleulos

Si todo el proceso de anélisis se ejecutd bajo las mismas condiciones de operatividad analitica, cuidando la
reproducibilidad de la metodologia y el adecuado uso de los instrumentos de medida, calcular el contenido
de sélidos suspendidos totales (SST) mediante la siguiente ecuacién:

mg SST (A - B)x1000.000
L %

En donde:

A: Peso 2 (crisol Gooch + papel + residuo de muestra) en g.
B: Peso 1 (crisol Gooch + papel limpio y seco) en g.
V: volumen de muestra (mL).

NOTA 9.3.2: si el volumen de muestra filtrado no alcanza el rendimiento minimo establecido en el método
(2,5 mg a 200 mg de residuo seco sobre el filtro al final de la determinacion), aumentar el volumen hasta donde
sea necesario para cumplir con dicho requisito. Si la filtracién completa de la muestra toma mas de 10 minutos,
incrementar el diametro del filtro o disminuir el volumen de muestra.

9.3.12. Referencias
APHA, AWWA, & WEF. (2017). SM 2540 D, Total Suspended Solids Dried at 103 °C - 105 °C.

Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, 23RD ed. Washington, D.C.:
American Public Health Association.
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9.4, Determinacion de sélidos sedimentables (SSED)
por el método volumétrico (cono Imhoff)

9.4.1. Objetivo
Presentar una metodologia analitica para la determinacién de sélidos sedimentables (SSED) en distintos

tipos de agua, tomando como documento base el método SM 2540 F. Settleable Solids, a. Volumetric, del
Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, edicion 232

9.4.2. Aplicacion

El método SM 2540 F. Settleable Solids, a. Volumetric, es aplicable a aguas crudas, subterrédneas, superficiales,
tratadas, potabilizadas, y residuales tanto domésticas como industriales.

9.4.3. Definiciones

Sedimentacion: proceso fisico que se fundamenta en la precipitacion, por accién de la gravedad, de particulas
suspendidas cuyo peso especifico es mayor que el del medio que las contiene.

Solidos sedimentables (SSED): en aguas, representan la porcién de material que se sedimenta en un espacio
de tiempo determinado. Generalmente son expresados en términos de volumen (mL-L™") o masa (mg:L™").

9.4.4. Fundamento del método

Una muestra de agua previamente homogeneizada se dispone en un cono Imhoff de 1 L. Después de una
hora, se hace de forma directa la lectura de los SSED en la escala graduada del instrumento en mL-L™".

9.4.5. Interferencias y limitaciones

No se presentan en el documento base.
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9.4.6. Elementos de proteccion personal

e Bata de laboratorio
« Gafas de seguridad (de montura universal)
e Guantes de nitrilo

e Zapatos de seguridad para trabajo en laboratorio

9.4.7. Equipos

« Cono de sedimentacion Imhoff
e Cronémetro o temporizador

* Plancha de agitacién magnética
NOTA 9.4.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de

cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.
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9.4.8. Materiales

» Barras de agitacién magnética
e Frasco lavador
e Varilla de agitacion

»  Vaso de precipitados de 2.000 mL

9.4.9. Reactivos y soluciones

e Agua destilada-desionizada, ultrapura

9.4.10. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento, el analista de laboratorio debe portar adecuadamente
todos los elementos de proteccién personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos, materiales,
reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.

Disponer 1500 mL de muestra previamente homogeneizada en un vaso de precipitados de
2.000 mL. Esta debe permanecer en agitacion constante antes de ser puesta en el cono de
sedimentacién Imhoff.

Colocar 1000 mL de muestra previamente homogeneizada en un cono de sedimentacion Imhoff,
que debe estar ubicado en el respectivo soporte.

Contabilizar 45 min. con la ayuda de un cronémetro o temporizador. Transcurrido dicho tiempo,
agitar suavemente las paredes internas del cono empleando una varilla de agitacion, haciendo un
movimiento rotacional de forma controlada.

Dejar el sistema en reposo por 15 minutos contabilizados con cronémetro.

Luego de este tiempo, realizar la lectura de los SSED directamente en la escala graduada del
instrumento en mL-L™". Registrar el dato en el formato correspondiente.
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9.4.11. Calculos

No se aplica, segun las especificaciones del material base.

9.4.12. Bibliografia

APHA AWWA, & WEF. (2017). SM 2540 F. Settleable Solids, a. Volumetric. Standard Methods for the
Examination of Water and Wastewater, 23RD ed. Washington, D.C.: American Public Health Association.
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9.5. Determinacion de sdlidos fijos (SF) y volatiles
(SV) incinerados a 550 °C

9.5.1. Objetivo

Presentar una metodologia analitica para la determinacion de sélidos fijos (SF) y volatiles (SV), incinerados a
550 °C en distintos tipos de agua, tomando como documento base el método SM 2540 G. Total, Fixed, And
Volatile Solids and Semisolid Samples, del Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater,
edicion 232

9.5.2. Aplicacion

El método SM 2540 G. Total, Fixed, And Volatile Solids and Semisolid Samples es aplicable a aguas crudas,
subterraneas, superficiales, tratadas, potabilizadas y residuales tanto domésticas como industriales.

9.5.3. Definiciones

Incineracion a 550 °C: combustion completa de la materia organica presente en una muestra de agua, hasta
Su conversién en cenizas.

Solidos fijos (SF): sélidos remanentes, que se obtienen como resultado de la incineracién a 550 °C del residuo
producto de la determinacion de solidos totales (ST), sélidos disueltos totales (SDT) o sélidos suspendidos
totales (SST).

Solidos volatiles: cantidad mésica de sélidos volatilizados en la incineracién a 550 °C del residuo generado de
la determinacion de sélidos totales (ST), disueltos totales (SDT) o suspendidos totales (SST). Generalmente,
son interpretados como la materia orgénica contenida en una muestra.

9.5.4. Fundamento del método

El residuo obtenido como producto de la determinacién de los sélidos totales secados entre 103 °Cy 105 °C
(ver seccién 91), se incinera en mufla a una temperatura de 550 °C hasta obtener peso constante. El residuo
remanente representa los sélidos fijos totales, mientras que el peso perdido en la incineracion, corresponde a
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los sélidos volétiles en la muestra. La determinacién es Util para hacer control de los sistemas de tratamiento
de aguas residuales, debido a que da una aproximacion de la cantidad de materia organica presente en la
fraccién sélida de estas, lodos activados y desechos industriales.

9.5.5. Interferencias y limitaciones

Los valores masicos negativos encontrados en la determinacion de los sélidos volatiles, se producen por la
pérdida de materia volatil durante el proceso de secado, o por errores instrumentales de ajuste o calibra-
cion de los sistemas de pesaje utilizados. La determinaciéon de bajas concentraciones de sélidos volétiles,
en presencia de altas concentraciones de sélidos fijos, puede estar sujeta a un error considerable.

9.5.6. Elementos de proteccion personal

« Bata de laboratorio

« Gafas de seguridad (de montura universal)

e Guantes de nitrilo

« Guantes para actividad en horno (entre 250 °C y 700 °C)

e  Zapatos de seguridad para trabajo en laboratorio

9.5.7. Equipos

« Balanza analitica de precisiéon, + 0,0001 g
e Desecador

e Horno mufla con capacidad para alcanzar 550 °C de temperatura

NOTA 9.5.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de
cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.

9.5.8. Materiales

*  Pinza metélica para capsula de porcelana

9.5.9. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento, el analista de laboratorio debe portar adecuadamente
todos los elementos de proteccién personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos, materiales,
reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.
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Incinerar el residuo obtenido como producto del anélisis de sélidos totales (ST) secados entre
103 °C y 105 °C (ver Procedimiento 9.1), en un horno mufla a una temperatura de 550 °C
durante 30 minutos.

Transcurrido dicho tiempo, apagar el horno y dejar enfriar parcialmente hasta que alcance la
temperatura del ambiente (tres horas aproximadamente). Retirar la capsula de porcelana con
ayuda de una pinza metalica.

Disponer la capsula en un desecador. Permitir que la capsula + residuo de muestra alcancen la
temperatura ambiente (30 minutos aproximadamente).

Determinar el peso en gramos de la capsula + residuo de muestra, en una balanza analitica de

precision, y registrar el dato en el formato correspondiente.

9.5.10. Calculos

Si todo el proceso de anélisis se ejecutd bajo las mismas condiciones de operatividad analitica, cuidando la
reproducibilidad de la metodologia y el adecuado uso de los instrumentos de medida, calcular el contenido
de sélidos fijos (SF) y volatiles (SV) mediante las siguientes ecuaciones:

%SV = (A-B) «100
A-C

% SF = (B-0 x 100
A-C

En donde:

% SV: contenido de sélidos volatiles.

% SF: contenido de sélidos fijos.

A: peso en mg de la capsula de porcelana + residuo secado entre 103 °C y 105 °C, antes de la ignicién a 550 °C.
B: peso en mg de la capsula de porcelana + residuo, después de la ignicion a 550 °C.

C: peso en mg de la cdpsula de porcelana (limpia y seca).

9.5.11. Bibliografia
APHA AWWA, & WEF (2017). SM 2540 G. Total, Fixed, And Volatile Solids and Semisolid Samples. Standard

Methods for the Examination of Water and Wastewater, 23RD ed. Washington, D.C.: American Public
Health Association.
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9.6. Determinacion de aceites y grasas (AyG)
por el método de particion gravimétrica
(extraccion liquido-liquido)

9.6.1. Objetivo

Presentar una metodologia analitica para la determinacién de aceites y grasas (AyG) por el método de particién
gravimétrica (extraccion liquido-liquido) en distintos tipos de agua, tomando como documento base el método
SM 5520 Oil and Grease. B. Liquid-Liquid, Partition-Gravimetric Method, del Standard Methods for the Exa-
mination of Water and Wastewater, edicién 232,

9.6.2. Aplicacion

El método SM 5520 Oil and Grease. B Liquid-Liquid, Partition-Gravimetric Method, es aplicable en mayor
medida a aguas crudas, superficiales, tratadas, potabilizadas, y residuales tanto domésticas como industriales.

9.6.3. Definiciones

Rceites y grasas (RyG): sustancias grasas de origen animal, vegetal o mineral, insolubles en agua, solubles en
disolventes organicos (benceno, cloroformo, hexano, éter de petréleo, entre otros), combustibles y estructural-
mente conformadas por ésteres de acidos grasos o por hidrocarburos derivados del petréleo.

Emulsion: mezcla constituida por dos liquidos inmiscibles, uno de los cuales se encuentra disperso en el otro
en forma de particulas pequeiias.

Extraceion sucesiva: procedimiento utilizado para la extraccion y analisis quimico cuantitativo de analitos de
interés, contenidos en matrices liquidas, semiliquidas o sélidas. Las extracciones sucesivas tienen como propé-
sito extraer, mediante una sustancia de polaridad diferente a la de la muestra pero semejante a la del analito
de interés, la mayor cantidad de analito presente en una muestra, para su posterior recuperacién y analisis.

Particion gravimétrica (extraccion sdlido-liquido): técnica utilizada para la extraccion de analitos de interés, con-
tenidos en mezclas conformadas por dos o més sustancias en estado liquido, aprovechando las diferencias en
la solubilidad entre liquidos inmiscibles o parcialmente miscibles. En los laboratorios de calidad de agua, esta
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técnica es implementada para la extraccién de material aceitoso o graso en matrices acuosas, para su posterior
cuantificacion por gravimetria.

Solventes organicos: compuestos orgénicos volatiles en estado liquido, empleados solos o en mezcla para
la disolucién de solutos. Pueden ser catalogados como sustancias nocivas para la salud de los organismos
vivos, por su capacidad de penetrar las capas de la piel y llegar hasta el torrente sanguineo.

9.6.4. Fundamento del método

El aceite y/o la grasa disuelta o emulsionada, se separa de las muestras acuosas por contacto directo con un
solvente de extraccion. Luego, el extracto graso producto de la separacién de las fases polar y apolar, es reco-
lectado en un matraz de vidrio, y el solvente es evaporado totalmente. El remanente aceitoso es cuantificado
gravimétricamente, teniendo en cuenta el peso inicial del matraz y el volumen de muestra analizado.

9.6.5. Interferencias y limitaciones
Los disolventes orgénicos tienen la capacidad de diluir no solo el aceite y las grasas, sino también otras
sustancias orgéanicas. Cualquier sustancia filtrable soluble en el solvente de trabajo (azufre elemental, com-

puestos aromaticos complejos, hidrocarburos clorados, nitrégeno, algunos colorantes y clorofila), es reportada
a través de este método como aceite y grasa contenidos en la muestra.

9.6.6. Elementos de proteccion personal

Bata de laboratorio

« Gafas de seguridad (de montura universal)

e Guantes de nitrilo

«  Guantes para labor en horno (entre 50 °C y 105 °C)

« Mascara autofiltrante de gases y vapores (media cara o full face)

e  Zapatos de seguridad para trabajo en laboratorio

9.6.7. Equipos

» Balanza analitica de precision + 0,0001 g
« (Cabina extractora de gases y humos

e Cronémetro o temporizador

e Desecador

» Equipo de extraccion Soxhlet conformado por: balén de fondo redondo o plano con esmerilado 250 mL
(NS 29/32), extractor Soxhlet 100 mL (NS 45/40) y condensador

e Horno de secado con control de temperatura entre 103 °C y 105 °C

e Plancha o manta de calentamiento para equipo de extraccion Soxhlet
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NOTA 9.6.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de
cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.

9.6.8. Materiales

* Anillo de hierro o aro metélico para soporte universal

« Embudo de separacién graduado de 1000 mL, con llave de paso y tapa en PTEF (politetrafluoroetileno)
e Embudo de vidrio de tallo largo

«  Papel de filtro de 11 cm de didmetro cuantitativo (Whatman N.° 40 o equivalente)

e Pinza metalica para cépsula de porcelana

»  Pinzas para soporte universal

»  Soporte universal

e Varilla de agitacién de vidrio

»  Vaso de precipitados de 250 mL y 2.000 mL

9.6.9. Reactivos y soluciones

« Acido sulfarico (H,SO,) concentrado
« Solvente de extraccién: n-hexano o éter de petroleo/bencina (entre 60 °C y 80 °C)

Sulfato de sodio anhidro (Na,SO,): cristal anhidro

9.6.10. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento, el analista de laboratorio debe portar adecuadamente
todos los elementos de proteccién personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos, materiales,
reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.

Disponer un balén de fondo redondo o plano con esmerilado para Soxhlet de 250 mL de
capacidad, previamente lavado y enjuagado, con agua destilada-desionizada y ultrapura,

en un horno de secado con control de temperatura entre 103 °C y 105 °C, durante una hora.

Paso 2 Transcurrido dicho tiempo, retirar el balén del horno con la ayuda de unas pinzas metélicas
y disponerlo en un desecador. Permitir que alcance la tempertura ambiente

(30 min. aproximadamente).

Determinar el peso en gramos del balén en una balanza analitica de precision, y registrar el dato
en el formato correspondiente como: Peso 1. El manejo del balén debe hacerse usando pinzas

metalicas. Después del paso 1, el balén no debe ser manipulado con las manos.
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Poner 1.000 mL de la muestra previamente homogeneizada y acidificada a pH < 2 (5 mL de &cido

sulfdrico (H,SO,) concentrado por cada litro de muestra), en un embudo de separacion graduado de
1.000 mL.

Realizar tres lavados sucesivos del recipiente de almacenamiento que contenia la muestra, con
tres porciones de 10 mL cada una del solvente de extraccién. Incorporar dichos lavados en el
embudo de separacién del Paso 4.

Agregar 120 mL del solvente de extraccién en el embudo de separacién del Paso 4. Sostenerlo, de
modo que los dedos cubran firmemente el tapon. Invertir el embudo y agitarlo suavemente durante
dos min. Periédicamente, “ventilar” el embudo abriendo la llave de paso mientras esta invertido, para
liberar la presion.

Transcurrido dicho tiempo, ubicar el embudo en una base (soporte universal + aro metalico),

y permitir la separacién de las dos fases. Pasados 15 minutos, drenar la fase inferior acuosa
resultante de la primera extraccién, en un vaso de precipitados de 2.000 mL, y reservar. Evitar que
la fase superior orgénica (solvente) pase al recipiente de recoleccién de la fase acuosa.

Drenar la fase superior organica (solvente de extraccién + aceites y grasas), a través de un

embudo de filtracion por gravedad, que contenga en su interior un cono de papel filtro humedecido
con solvente de extraccion y 5 g de sulfato de sodio anhidro (Na,SO,). Recolectar el extracto filtrado,
en un balén de fondo redondo o plano con esmerilado para Soxhlet de 250 mL de capacidad

(ver Paso 1a 3).

Realizar la purga del cono de papel filtro + sulfato de sodio anhidro (Na,SO,), utilizado en cada
extraccién, agregando 10 mL del solvente de extraccion, y recolectando el filtrado directamente en
el balén (ver Paso 1a 3) que contiene los extractos aceitosos de la muestra.

Paso 10

Retornar la fase inferior acuosa drenada y reservada de la primera extraccién (paso 7), al embudo
de separacién en uso, y repetir el proceso de extraccion dos veces maés (Paso 6 a 9).

Si se perciben trazas da agua, pequefios grumos coloidales o emulsiones en el extracto final de
las tres extracciones sucesivas, adicionar 5 g de Na
minutos. De lo contrario, continuar en el Paso 13.

,50, al balon y agitar suavemente durante dos

Paso 12 Filtrar el extracto organico + sulfato de sodio anhidro (Na2804) del Paso 11, a través de un
embudo de filtracion por gravedad, que contenga en su interior un cono de papel filtro humedecido
con solvente de extraccion y 5 g Na,SO,. Recolectar el filtrado en un vaso de precipitados
de 250 mL de capacidad.

Trasvasar el extracto cristalino (solvente de extraccion + aceites y grasas) al balén de fondo
redondo o plano con esmerilado para Soxhlet de 250 mL de capacidad (ver paso 1a 3). Enjuagar el
vaso de precipitados de 250 mL, con dos porciones de 10 mL cada una del solvente de extraccion.
Disponer los lavados en el balén que contiene el extracto cristalino de la muestra.
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Conectar el balén con el extracto cristalino de la muestra a un sistema de extraccion Soxhlet.
Abrir el paso del refrigerante, y recuperar por destilacion la mayor cantidad del solvente de

extraccion. Disponer el balén en un horno de secado a 103 °C + 2 °C durante dos horas (o hasta
que todo el solvente de extraccion se haya evaporado).

Transcurrido dicho tiempo, colocar el balén que contiene el aceite o la grasa remanente en un
desecador durante una hora. Finalmente, determinar el peso en gramos del balén + residuo aceitoso,

en una balanza analitica de precision. Registrar el dato en el formato correspondiente como: Peso 2.

9.6.11. Calculos

Si todo el proceso de anélisis se ejecutd bajo las mismas condiciones de operatividad analitica, cuidando la
reproducibilidad de la metodologia y el adecuado uso de los instrumentos de medida, calcular el contenido
de aceites y grasas mediante la siguiente ecuacion:

mg AyG _ (A - B) x1.000.000
L %

En donde:

A: Peso 2 (balén + residuo aceitoso remanente en muestra) en g.
B: Peso 1 (baldn limpio y seco) en g.
V: volumen de muestra (mL).

9.6.12. Bibliografia
APHA, AWWA, & WEF. (2017). SM 5520 Qil and Grease. B. Liquid - Liquid, Partition - Gravimetric Method.

Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, 23RD ed. Washington, D.C.: American
Public Health Association.
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9.7. Determinacion de aceites y grasas (AyG)
por el metodo de extraccion por Soxhlet

9.7.1. Objetivo

Presentar una metodologia analitica para la determinacién de aceites y grasas (AyG) por método de
extraccion por Soxhlet en distintos tipos de agua, tomando como documento base el método SM 5520
Oil and Grease. D. Soxhlet Extraction Method, del Standard Methods for the Examination of Water and
Wastewater, edicion 232,

9.7.2. Aplicacion

El método SM 5520 QOil and Grease. D. Soxhlet Extraction Method, es aplicable en mayor medida a aguas
crudas, superficiales, tratadas, potabilizadas y residuales tanto domésticas como industriales.

9.7.3. Definiciones

Extraccion Soxhlet: técnica de separacion sélido-liquido, implementada de manera regular a nivel de labora-
torio, para la extracciéon y posterior determinacion del contenido de materia grasa comprendida en muestras
de diferente naturaleza.

9.7.4. Fundamento del método

El aceite y/o la grasa disuelta o emulsionada, se separa de las muestras acuosas por filtracion directa, a
través de un filtro-trampa que contiene un lecho de diatomaceas y silice, que por sus propiedades fisicas y
quimicas (tamafio de particula y polaridad), pueden retener en su estructura compuestos apolares como los
lipidos. Posteriormente, el remanente graso retenido en el filtro-trampa, es removido del lecho por medio de
un solvente apolar en un equipo de extraccion Soxhlet. El residuo aceitoso es cuantificado gravimétricamente,
teniendo en cuenta el peso inicial del matraz de recoleccion del Soxhlet y el volumen de muestra analizado.

Algunos compuestos lipidicos, especialmente los aceites con alto contenido de 4cidos grasos insatu-
rados, se oxidan facilmente. Asi, este método incluye precauciones especiales respecto a la temperatura de
trabajo y el solvente a utilizar, para minimizar la oxidacion de la muestra.
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9.7.5. Interferencias y limitaciones

Los disolventes orgénicos tienen la capacidad de diluir no solo el aceite y las grasas, sino también otras
sustancias organicas. Cualquier sustancia filtrable soluble en el solvente de trabajo (azufre elemental,
compuestos aromaticos complejos, hidrocarburos clorados, nitrégeno, algunos colorantes y clorofila),
es reportada a través de este método como aceite y grasa contenidos en la muestra. Variables como la
velocidad y el tiempo de extraccion en el equipo Soxhlet, deben mantenerse segin las especificaciones
del método, debido a la solubilidad variable de los diferentes compuestos oleosos que pueden estar
presentes en las muestras.

9.7.6. Elementos de proteccidn personal

e Bata de laboratorio

« Gafas de seguridad (de montura universal)

»  Guantes de nitrilo

»  Guantes para actividad en horno (entre 50 °C y 105 °C)

»  Méscara autofiltrante de gases y vapores (media cara o full face)

e  Zapatos de seguridad para trabajo en laboratorio
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9.7.7. Equipos

Balanza analitica de precisién + 0,0001 g
Cabina extractora de gases y humos
Desecador

Equipo de extraccion Soxhlet conformado por: balén de fondo redondo o plano con esmerilado 250 mL
(NS 29/32), extractor Soxhlet 100 mL (NS 45/40) y condensador

Horno de secado con control de temperatura entre 103 °C y 105 °C
Plancha o manta de calentamiento para equipo de extraccién Soxhlet

Sistema de filtracion al vacio conformado por: bomba de vacio, Erlenmeyer con desprendimiento lateral de
250 mL y 500 mL y trampa de agua

NOTA 9.7.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de
cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.

9.7.8. Materiales

Acople de goma para el ajuste entre el embudo de filtracion Buchner y el Erlenmeyer con despren-
dimiento lateral de 250 mL y 500 mL

Embudo de filtracién Buchner en porcelana, de 350 mL de capacidad

Papel de filtro de 11 cm de didmetro cuantitativo (Whatman N.° 40 o equivalente)

Papel de celulosa o equivalente (para la elaboracion de cartuchos para extraccién en Soxhlet
Pinza metalica para capsula de porcelana

Varilla de agitaciéon de vidrio

Vaso de precipitados de 250 mL y 2.000 mL

9.7.9. Reactivos y soluciones

Acido sulfurico (H,SO,) concentrado
Agua destilada-desionizada, ultrapura
Solvente de extraccion: n-hexano o éter de petréleo/bencina (entre 60 °C y 80 °C)

Suspension de silica gel-Hyflo® Super-Cel o equivalente (10 g-L™")

9.7.10. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento analitico, el analista de laboratorio debe portar adecuada-
mente todos los elementos de proteccién personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos, materiales,
reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.
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Acoplar un embudo de filtracién Buchner a un sistema de filtracion al vacio apagado. Disponer

un circulo de papel filtro cuantitativo, en el interior del embudo. Asegurarse de que el papel cubra
por completo la totalidad de los orificios de filtracion en el fondo del embudo. Encender el sistema
de filtracion al vacio e iniciar la succion.

Adicionar lentamente 50 mL de agua destilada-desionizada, ultrapura, con el propésito de fijar el

papel en el fondo del embudo. Continuar aplicando vacio al sistema.

Agregar de manera controlada y con la ayuda de una varilla de vidrio, 100 mL de la suspension
de silica gel-Hyflo® Super-Cel o equivalente (10 g'L ™), sobre el papel filtro. Verificar que esta
cubra por completo la totalidad de la superficie del papel, acomodado previamente en el embudo.
Continuar aplicando vacio al sistema.

Adicionar poco a poco 300 mL de agua destilada-desionizada, ultrapura, sobre el papel de filtro
que contiene la silica gel-Hyflo® Super-Cel o equivalente (filtro-trampa), para realizar la purga del
lecho filtrante. Continuar aplicando vacio al sistema.

Verter lentamente 1.000 mL de muestra previamente homogeneizada y acidificada a pH < 2
(6 mL de écido sulfurico (H,SO,) concentrado por cada litro de muestra), sobre el filtro-trampa,

2

evitando la adicién de volumenes de muestra grandes y poco constantes sobre el sistema.
Continuar aplicando vacio al sistema.

Paso 6

Realizar tres lavados sucesivos del recipiente de almacenamiento que contenia la muestra, con
tres porciones de 50 mL cada una de agua destilada-desionizada, ultrapura. Vaciar dichos lavados
sobre el filtro-trampa. Despues de aproximadamente dos min, finalizar la succién.

Disponer cuantitativamente el filtro-trampa dentro de un dedal fabricado a partir de papel

de celulosa o equivalente. Realizar la limpieza del embudo Buchner con trozos de papel filtro
empapados con el solvente de extraccion. Colocar los trozos de papel dentro del dedal y cerrarlo
de manera adecuada.

Paso 8

Ubicar el dedal en un horno de secado con control de temperatura entre 103 °C y 105 °C, durante
dos h. Transcurrido dicho tiempo, retirarlo y disponerlo en un desecador. Permitir que alcance la
temperatura ambiente (50 minutos aproximadamente).

Paso 9 Poner el bal6n de fondo redondo o plano con esmerilado para Soxhlet, previamente lavado
y enjuagado con agua destilada-desionizada, ultrapura, en un horno de secado con control de

temperatura entre 103 °C y 105°C, durante una h.

Paso 10

Retirar el balon del horno con la ayuda de unas pinzas metalicas y pasarlo a un desecador. Permitir
que alcance la temperatura ambiente (30 minutos aproximadamente).
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Determinar el peso en gramos del balén en una balanza analitica de precision, y registrar el dato
en el formato correspondiente como: Peso 1. El manejo del balén debe hacerse usando pinzas
metalicas. Después del Paso 9, no debe ser manipulado con las manos.

Paso 12

Introducir el dedal seco (Paso 8) en el cuerpo central del equipo de extraccion Soxhlet. Instalar el
sistema y abrir el paso del refrigerante.

Realizar la extraccion de la fraccién aceitosa contenida en el dedal sobre el balén (ver Paso 9 a 11),
a razén de 20 ciclos por hora de proceso, durante cuatro horas, o hasta una hora después de que el
solvente de extraccién presente en la campana del Soxhlet esté totalmente incoloro.

Paso 14 Recuperar por destilaciéon la mayor cantid del solvente de extraccién. Posteriormente, disponer el
balén en un horno de secado a 103 °C + 2 °C durante dos horas (o hasta que todo el solvente de

extraccion se haya evaporado).

Transcurrido dicho tiempo, colocar el balén que contiene el aceite o la grasa remanente en

un desecador durante una hora. Finalmente, determinar el peso en gramos del balén + residuo
aceitoso remanente en muestra, en una balanza analitica de precisién. Registrar el dato en el
formato correspondiente como: Peso 2.

9.7.11. Caleulos

Si todo el proceso de anélisis se ejecutd bajo las mismas condiciones de operatividad analitica, cuidando la
reproducibilidad de la metodologia y el adecuado uso de los instrumentos de medida, calcular el contenido de
aceites y grasas mediante la siguiente ecuacion:

mg AyG _ (A - B)x 1000000
L %

En donde:

A: Peso 2 (baldn + residuo aceitoso remanente en muestra) en g.
B: Peso 1 (balén limpio y seco) en g.
V: volumen de muestra (mL).

9.7.12. Bibliografia
APHA AWWA, & WEF. (2017). SM 5520 Oil and Grease D. Soxhlet Extraction Method. Standard Methods for

the Examination of Water and Wastewater, 23RD ed. Washington, D.C.: American Public Health Asso-
ciation.
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9.8. Determinacion de aceites y grasas (RyG)
por el método modificado de extraccion
Soxhlet-AyG retenidos en algodon

9.8.1. Objetivo

Presentar una metodologia analitica para la determinacion de aceites y grasas (AyG) retenidos en algodén, por el
método modificado de extraccion Soxhlet, en distintos tipos de corrientes generadas en plantas de beneficio de
aceite de palma, tomando como base el método SM 5520 Oil and Grease D Soxhlet Extraction Method, modifica-
do, del Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, edicion 232,

9.8.2. Aplicacion

El método SM 5520 Qil and Grease D. Soxhlet Extraction Method, modificado, es aplicable a corrientes li-
quidas, semisélidas y a emulsiones generadas en las plantas de beneficio de aceite de palma, tales como:
condensados de esterilizacion, lodos provenientes de centrifugas y efluentes totales.

9.8.3. Definiciones

Aceites y grasas retenidos en algodon: procedimiento utilizado para la cuantificacion de aceites y grasas presen-
tes en muestras liquidas, semisélidas y en emulsiones, en donde el contenido graso es tratado previamente
para quedar atrapado en un medio sélido (algodén).

Extraceion Soxhlet: técnica de separacion sélido-liquido implementada de manera regular a nivel de labora-
torio, para la extracciéon y posterior determinacion del contenido de materia grasa comprendida en muestras
de diferente naturaleza.

9.8.4. Fundamento del método

En el método, una muestra emulsificada o con cierto contenido de material graso visible, es secada sobre un sus-
trato solido (algodon), para posteriormente ser tratada en un sistema de extraccion Soxhlet, en presencia de un
solvente apolar (bencina, éter de petréleo o n—hexano). Dicha extraccidn, da como resultado un remanente oleoso
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después de la evaporacién del solvente hasta sequedad, que representa gravimétricamente el peso de la matriz
oleosa contenida en un volumen (L) o en una cantidad (kg) determinada de la muestra.

9.8.5. Interferencias y limitaciones

Cualquier sustancia filtrable soluble en el solvente de trabajo (azufre elemental, compuestos arométicos
complejos, hidrocarburos clorados, nitrogeno, algunos colorantes y clorofila), es reportada a través de este
método como aceite y grasa contenidos en la muestra. Variables como la velocidad y el tiempo de extraccion
en el equipo Soxhlet, deben mantenerse segun las especificaciones del método, debido a la solubilidad varia-
ble de los diferentes compuestos oleosos que pueden estar presentes en las muestras.

9.8.6. Elementos de proteccion personal

» Bata de laboratorio

« Gafas de seguridad (de montura universal)

e Guantes de nitrilo

«  Guantes para labor en horno (entre 50 °C y 105 °C)

« Mascara autofiltrante de gases y vapores (media cara o full face)

e Zapatos de seguridad para trabajo en laboratorio

9.8.7. Equipos

» Balanza analitica de precision + 0,0001 g
« (Cabina extractora de gases y humos
o Desecador

» Equipo de extraccion Soxhlet conformado por: balén de fondo redondo o plano con esmerilado 250 mL
(NS 29/32), extractor Soxhlet 100 mL (NS 45/40) y condensador

e Horno de secado con control de temperatura entre 103 °C y 105 °C
» Plancha o manta de calentamiento para equipo de extraccién Soxhlet

NOTA 9.8.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de
cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.

9.8.8. Materiales

e Algodén
o Capsula de porcelana de 100 mL de capacidad

«  Filtro cualitativo de celulosa cortado en trozos de aproximadamente 3 cm?, previamente secado al horno
entre 103 °C y 105 °C y pesado en balanza analitica
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»  Filtro cualitativo de celulosa para el armado de dedales o cartuchos, previamente secado en horno entre
103 °C y 105 °C y pesado en balanza analitica de precision

» Papel de filtro de 11 cm de didmetro cuantitativo (Whatman N.° 40 o equivalente)
»  Pinza metalica para cépsula de porcelana

» Probeta de vidrio de 50 mL de capacidad

»  Varilla de agitacion de vidrio

» Vaso de precipitados de 250 mL y 2.000 mL

9.8.9. Reactivos y soluciones

«  Solvente de extraccion: n-hexano o éter de petréleo/bencina (entre 60 °C y 80 °C)

9.8.10. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento, el analista de laboratorio debe portar adecuadamente
todos los elementos de proteccién personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos, materiales,
reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.

Disponer una céapsula de porcelana de 100 mL de capacidad, previamente lavada y enjuagada con
agua destilada-desionizada, ultrapura, en un horno de secado con control de temperatura a 103 °C'y
105 °C durante una hora.

Transcurrido este tiempo, retirar la capsula del horno y disponerla en un desecador. Permitir que
alcance la temperatura ambiente (30 minutos aproximadamente).

Determinar el peso en gramos de la cépsula de porcelana en una balanza analitica de precision,
y registrar el dato en el formato de registro correspondiente como: P, .. Su manejo debe hacerse
usando pinzas metalicas, despues del Paso 1. No debe ser manipulada con las manos.

Paso 4

Ubicar un filtro cualitativo de celulosa o equivalente, previamente secado y pesado, dentro de la
capsula de porcelana adecuada en el Paso 3. Disponer sobre el filtro la cantidad de algodén necesaria
para absorber la muestra liquida, y evitar que esta se adhiera en la superficie de porcelana.

Establecer el peso en gramos del sistema cépsula de porcelana + filtro cualitativo + algodén, en una
balanza analitica de precision, y registrar el dato en el formato correspondiente como: P

Sistema-1"

Con la ayuda de una probeta de vidrio de 50 mL de capacidad, disponer la muestra previamente
homogeneizada a 80 °C directamente sobre el algodén contenido en el sistema capsula de
: 50 mL para condensados de esterilizacion y

porcelana + filtro cualitativo + algodén. (V.
efluentes totales, y 30 mL para lodos provenientes de centrifugas).

Muestra
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Limpiar las paredes de la probeta con algunos trozos de filtro cualitativo de celulosa de 3 cm?
(previamente secados y pesados). Disponer la porcion de filtro empleada dentro de la capsula.
Determinar el peso en gramos del sistema capsula de porcelana + filtro cualitativo + algoddn +

muestra + trozos de filtro, en una balanza analitica de precision, y registrar el dato en el formato
correspondiente como : P

Sistema-2"

Paso 8 Colocar el sistema cépsula de porcelana + filtro cualitativo + algodén + muestra + trozos de filtro,
en un horno de secado con control de temperatura entre 103 °C y 105 °C, hasta alcanzar peso

constante (seis horas aproximadamente).

Transcurrido este tiempo, retirar del horno el sistema anterior con la ayuda de unas pinzas
metalicas, y disponerlo en un desecador. Permitir que el sistema alcance la temperatura ambiente
(45 minutos aproximadamente).

Paso 10 Determinar el peso en gramos del sistema capsula de porcelana + filtro cualitativo + algodén +
muestra + trozos de filtro, a temperatura ambiente, en una balanza analitica de precisién, y registrar
el dato en el formato correspondiente como: P

Sistema-3"

Separar cuidadosamente el filtro cualitativo + algodon + muestra + trozos de filtro de la capsula

de porcelana. Verificar que no queden fracciones de la muestra adheridas en sus paredes. En caso
de presentarse, limpiarla completamente con algunos trozos de filtro cualitativo de celulosa de 3 cm?
(previamente secados y pesados). Disponer la porcién de filtro empleada sobre la muestra seca.

Paso 12 Elaborar un dedal o cartucho de extraccién, envolviendo la muestra seca con el filtro cualitativo
que contiene el algodén, la muestra y los trozos de filtro. Cerrar adecuadamente los extremos
del mismo.

Disponer un balén de fondo redondo o plano con esmerilado para Soxhlet de 250 mL de
capacidad, previamente lavado y enjuagado con agua destilada-desionizada, ultrapura,
en un horno de secado con control de temperatura a 103 °C y 105 °C, durante una hora.

CESONE  Transcurrido dicho tiempo, retirar el balén del horno con la ayuda de unas pinzas metalicas
y disponerlo en un desecador. Permitir que alcance la temperatura ambiente (30 minutos
aproximadamente).

Determinar el peso en gramos del balén en una balanza analitica de precision, y registrar el dato
en el formato correspondiente como: P Su manejo debe hacerse usando pinzas metalicas,

Bal6én-1°

después del Paso 13,y no deberéa ser manipulado con las manos.

Paso 16

Introducir el dedal seco (Paso 12) en el cuerpo central de un equipo de extraccion Soxhlet. Instalar
el sistema y abrir el paso del refrigerante.

Realizar la extraccion de la fraccién aceitosa contenida en el dedal sobre el balén (ver Paso 13 a 15),
a razén de 20 ciclos por hora de proceso, durante cuatro horas o hasta una hora después de que el
solvente de extraccion, presente en la campana del Soxhlet, esté totalmente incoloro.
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Recuperar por destilacion la mayor cantidad del solvente de extraccion. Posteriormente, disponer

el balén en un horno de secado a 103 °C + 2 °C, durante dos horas (o hasta que todo el solvente se
haya evaporado).

Transcurrido este tiempo, colocar el balén que contiene el aceite o la grasa remanente en

un desecador, durante una hora. Finalmente, determinar el peso en gramos del balén + residuo
aceitoso remanente en muestra, en una balanza analitica de precisién, y registrar el dato en el
formato correspondiente como: P

Balon-2"

IMPORTANTE: el secado del sistema capsula de porcelana + filtro cualitativo + algoddn + muestra + trozos de
filtro, en horno microondas, puede ser una alternativa practica. Sin embargo, los ciclos de calentamiento apli-
cados deben ser evaluados peridédicamente, con el propdsito de evitar afectaciones al sistema de contencién
de la muestra, y para evaporar totalmente el contenido de agua presente en la misma.

9.8.11. Caleulos

Si todo el proceso de anélisis se ejecutd bajo las mismas condiciones de operatividad analitica, cuidando la
reproducibilidad de la metodologia y el adecuado uso de los instrumentos de medida, calcular el contenido de
aceites y grasas en efluentes de planta de beneficio crudos y tratados, mediante la siguiente ecuacion:

mg AyG _ (A - B)x1000.000
L %

Donde:

A:P_ . (balon +residuo aceitoso remanente en muestra) en g.
B:P,_.. , (balon limpio y seco) en g.
V: volumen de muestra (mL).

B ——————
PORAL Emtracda o STAR [P W30,
] b

e - Mwertra 1 n il o
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Para la determinacién del porcentaje de aceite remanente en los efluentes de planta de beneficio, en
condensados de esterilizacion y en lodos provenientes de centrifugas, emplear la Tabla 9.8.1y las ecuaciones
relacionadas a continuacion.

Tabla 9.8.1. Tabla de abreviaturas para el célculo del contenido de aceites en corrientes liquidas, semiliquidas
y en emulsiones, generadas en planta de beneficio de palma de aceite.

Variable registrada Procedimiento Unidad Abreviatura

Peso de la capsula de porcelana vacia (limpia y seca) Paso 3 g Capstls
Peso del sistema capsula de porcelana + filtro cualitativo + algodén Paso 5 g et
Volumen de muestra Paso 6 mL "
uestra
Peso del sistema capsula de porcelana + filtro cualitativo + algoddn
Paso 7 g o
+ muestra + trozos de filtro Sistema-2
Peso del sistema capsula de porcelana + filtro cualitativo + algodén
Paso 10 g o
+ muestra + trozos de filtro (seco) Sistema-3
Peso balén vacio Paso 15 g .
alon-1
Peso balén + residuo aceitoso Paso 19 g P s
Peso filtros cualitativos de celulosa cortados en trozos de aproxi-
5 Paso 7y 11 g o
madamente 3 cm Filtro-1
Peso filtro cualitativo de celulosa para elaboracion de dedal Paso 4 g -

0, PAgua
Humedad (%)= — 2 x100

Muestra
Agua ~ ' Sistema-2 B Sistema-3

Muestra = Sistema-2 B (PSistema—7+ PFi[tro—1)

En donde:

PAgua: peso de la fraccion de agua contenida en la muestra, en g.

P\ et PESO de la muestra analizada, en g.

Calcular el contenido de aceite en los efluentes liquidos, expresado como porcentaje masico con respecto al contenido
de sélidos secos no aceitosos (SSNA) presentes en la muestra, mediante la siguiente ecuacion:

AyG
% =—-— x100
SSNA
AYG = PBaléan B PBalénf7
SSNA = PMuestm -AyG - P

Agua
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Calcular el contenido de SSNA en los efluentes liquidos, expresado como porcentaje masico, con respecto
a la porcion de muestra hUmeda de ensayo, mediante la siguiente ecuacion:

SSNA
% =—— x100

Muestra

SSNA=P_ - AyG-P

Muestra Agua

En donde

% SSNA: contenido de sélidos secos no aceitosos.
AyG: contenido de aceites y grasas.
P : peso de la muestra analizada, en g.

Muestra

Para la determinacién de la pérdida de aceite con respecto a la cantidad de racimos de fruta fresca (RFF)
procesada, se requiere el calculo de la densidad del efluente, mediante la siguiente ecuacion:

Muestra

Densidad del efluente (9- mL™") =

Muestra

En donde

P\joetrs PESO de la muestra analizada, en g.
uestra
eses VOlUMEN de la muestra analizada, en mL.
uestra
El contenido de aceite en los efluentes también puede ser expresado como una relacién del peso a volumen
entre el aceite extraido y el volumen inicial de la muestra hUmeda de ensayo. Es igual a:

g aceite Ac

L efluente VMHUumeda
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Algunos parametros fisicoquimicos en matrices acuosas pueden ser determinados bajo diferentes metodo-
logias analiticas e instrumentales. La cuantificacion resulta ser semejante, y se consideran vélidos los resul-
tados obtenidos por los diferentes métodos. Estos difieren en cuanto al nUmero de pasos en el desarrollo
analitico, en la cantidad de reactivos por utilizar, en los equipos e instrumentos necesarios, entre otros.

La demanda quimica de oxigeno (DQO), puede ser establecida a través de un método volumétrico
simple, mientras que, para la cuantificacién del hierro total en aguas, son necesarios instrumentos de alta
resolucidn como espectrofotémetros de absorcién atdmica. El presente capitulo trata de simplificar un poco
el componente operacional e instrumental, y brinda otro procedimiento para la cuantificacion de ambos
analitos en diferentes matrices de agua. De manera complementaria, expone las metodologias para la
determinacién del contenido de silicatos en agua para proceso.

[191]






CAPITULO 10. Colorimetria

10.1. Determinacion de la demanda quimica
de oxigeno (DQO): método colorimétrico
de reflujo cerrado en termorreactor

10.1.1. Objetivo

Presentar una metodologia analitica para la determinacién de la demanda quimica de oxigeno (DQO), por el
método colorimétrico de reflujo cerrado, en distintos tipos de agua, tomando como base el método SM 5220
Chemical Oxygen Demand. D. Closed Reflux, Colorimetric Method, del Standard Methods for the Examination
of Water and Wastewater, edicion 23<

10.1.2. Aplicacion

El método SM 5220 Chemical Oxygen Demand D. Closed Reflux, Colorimetric Method, es aplicable a aguas
crudas, subterraneas, superficiales y residuales tanto domésticas como industriales, que presenten una
concentracion de DQO entre 100 mg O,L™'y 900 mg O,L™

10.1.3. Definiciones

Demanda quimica de oxigeno (DQ0): determina la cantidad de oxigeno que se hace necesario para oxidar toda
la materia orgéanica presente en una muestra de agua, bajo condiciones especificas de temperatura, tiempo y
agentes quimicos oxidantes.

Digestion quimica de muestras acuosas con alto contenido de materia organica: procedimiento mediante el cual las
macromoléculas organicas (carbohidratos, lipidos y proteinas), presentes en una muestra de agua, son disgrega-
das hasta obtener una composicién més basica de cada uno de sus componentes principales (azUcares simples,
4cidos grasos y aminoécidos, respectivamente). Generalmente, este proceso se realiza empleando compuestos
altamente 4cidos, a temperaturas elevadas.

Espectrofotometria: técnica analitica soportada en la Ley de Beer-Lambert, con la que puede establecerse la me-
dida cuantitativa de la interaccion de la radiacion ultravioleta (UV), radiacion visible (Vis) o radiacion infrarroja (IR),
con un analito de interés presente en un material, generalmente acuoso.

Ley de Beer-Lambert: relacién entre la absorbancia de luz monocromaética a una longitud de onda determinada,
y la concentracién de un analito croméforo contenido en una solucién.
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10.1.4. Fundamento del método

En el método, la materia organica contenida en una muestra de agua es oxidada por medio de una digestion
a reflujo cerrado en presencia de una solucién fuertemente 4cida (H,SO,), con sulfato de mercurio (HgSO4)
(para eliminar las interferencias causadas por los iones cloruro), un exceso conocido de dicromato de potasio
(K,Cr,0.,),y gracias a un catalizador de sulfato de plata (Ag,SO,). En este proceso, el ion dicromato (Cr,0O, %)
oxida el material orgénico presente en la muestra, lo que resulta en el cambio del estado del cromo, de hexa-
valente (VI) a trivalente (IIl). Ambas especies se colorean, y absorben la radiacién electromagnética en la region
visible del espectro. El ion dicromato (Cr,0,?) lo hace fuertemente en la regién de los 400 nm, en donde la
absorcion del ion cromico (Cr®) es mucho menor. Este Ultimo a su vez, absorbe a 600 nm, en donde la accién
del ion dicromato es casi nula.

Para valores de DQO entre 100 mg O-L™"y 900 mg O, L™, el aumento del ion Cr** se determina a una
longitud de onda aproximada de 600 nm. Para concentraciones més altas, se recomienda realizar la dilucién
de la muestra. Se pueden determinar valores de DQO de 90 mg O.-L™' o menos, siguiendo el proceso de la
disminucion del ion Cr,0,% a una longitud de onda aproximada de 420 nm.

En la practica, durante el establecimiento de las curvas de calibraciéon para la cuantificacion de la DQO,
pueden variar las longitudes de onda definidas por el método para el rango alto (600 nm) y bajo (420 nm) de
concentracion. Dichas variaciones se atribuyen, en principio, al tipo de equipo espectrofotométrico utilizado, al
desgaste de la fuente de emision de luz, al detector o al tipo de celda empleada en la determinacién, asi como
al estado de esta Ultima. Por lo anterior, se recomienda establecer la longitud de onda a la que el patron de
calibracién con la concentracién més alta de DQO (900 mg O,-L™), presente la mayor absorbancia (aproxima-
damente 600 nm). En esta Ultima, se debe fijar la absorbancia de los demés puntos de la calibracién.

10.1.5. Interferencias y limitaciones

Los compuestos alifaticos volatiles de cadena lineal no se oxidan en cantidades apreciables, debido en parte, a
que se concentran en la fase de vapor y no entran en contacto directo con la solucién oxidante. Estos se oxidan
con mayor efectividad, cuando se agrega Ag,SO, como catalizador. Sin embargo, el este reacciona con los iones
cloruro, bromuro y yoduro presentes en las muestras, produciendo precipitados que son oxidados parcialmente.

Las dificultades causadas por la presencia de los haluros pueden superarse en buena parte, aunque no
completamente, por su acomplejamiento antes del proceso de reflujo con sulfato de mercurio (HgSO,), que
forma el haluro mercurico correspondiente, muy poco soluble en medio acuoso. Si bien el método especifica
1g de HgSO, por cada 50 mL de muestra, puede utilizarse una menor cantidad cuando la concentracion de
cloruros sea inferior a 2.000 mg Cl L™, mientras se mantenga una relaciéon HgSO,:Cl" de 10:1. El método SM
5220 D, no debe ser empleado en muestras de agua que contengan més de 2.000 mg Cl-L™",

Elion nitrito (NO,") tiene una DQO de 1,1 mg de O, por cada mg de NO, -N, pero como las concen-
traciones de NO,~ en aguas rara vez son superiores a 1mg NO, -N-L""0 2 mg NO, -N-L"!, es considerada
insignificante y usualmente se ignora. Para evitar interferencias significativas debidas al ion NO,, agregar
10 mg de é&cido sulfamico por cada mg de NO,™- N, presente en el volumen de muestra por analizar. Adi-
cionar la misma cantidad de 4cido sulfdmico al blanco de reactivos empleado en la metodologia.

En este procedimiento se consideran interferencias, todos los compuestos que absorben la luz, que no deben
estar presentes en las muestras. Estos incluyen: materia insoluble en suspension que pueda ser filtrada, y
sustratos altamente coloreados.
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10.1.6. Elementos de proteccion personal

Bata de laboratorio
Gafas de seguridad (de montura universal)
Guantes de nitrilo

Mascarilla de filtros y cartuchos reemplazables para la proteccion frente a polvos, neblinas, humos metali-
cos, gases y vapores

Zapatos de seguridad para trabajo en laboratorio

10.1.7. Equipos

Espectrofotometro o colorimetro para uso a 600 nm y/o 420 nm, con adaptador de acceso para ampolla
o tubos de 16 mm, 20 mm o 25 mm, o celdas de vidrio o cuarzo.

Termoreactor o bloque de calentamiento con orificios para alojar tubos de ensayo de 10 mL, con la ca-
pacidad de calentar y mantener la temperatura a 150 °C + 2 °C.

NOTA 10.1.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de
cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.

10.1.8. Materiales

Balones aforados clase A, de 10 mL, 25 mL, 50 mL, 500 mLy 1.000 mL

Celdas de vidrio 6ptico o de cuarzo para espectrofotémetro o colorimetro de 10 mm o segun indica-
ciones del proveedor del instrumento

Frasco lavador

Gradilla para tubos de ensayo

Pera de succién para pipetas

Pipeta automética (transferpipetas), de 1.000 pL (1 mL) y 5.000 pL (5 mL)
Pipetas volumétricas clase A de 10 mL, 50 mL y 100 mL

Toallas de papel para limpieza de celdas o tubos (grado espectrofotométrico)

Tubos para digestién de vidrio borosilicato de 16 mm x 100 mm, con tapa rosca con empaque de poli-
tetrafluoroetileno (PTFE), que soporten temperaturas de hasta de 200 °C

10.1.9. Reactivos y soluciones

Agua destilada-desionizada, ultrapura
Reactivo de 4cido sulfurico concentrado (H,SO,), preparado con una semana de anticipacion

Solucién de digestion de dicromato de potasio (K,Cr,0,) para DQO de rango alto
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*  Solucién estandar de ftalato &cido de potasio (C,H.KO,) para DQO teérica de 500 mg OL""
*  Solucion estandar de ftalato &cido de potasio (C,H.KO,) con una concentracién de 1.000 mg O,L™

NOTA 10.1.2: en el Capitulo 5 se presenta, de manera detallada, la forma como deben prepararse cada una de las
soluciones necesarias, para desarrollar las metodologias analiticas descritas en el presente manual.

10.1.10. Lavado del material para el analisis de DQO

Utilizar jabdn libre de fosfatos o neutro, para el lavado del material de vidrio a emplear en el anélisis de DQO
en aguas. Posteriormente, sumergir el material en la solucién para el lavado de material-DQO durante
30 min (ver Capitulo 5). Transcurrido dicho tiempo, retirar el material y enjuagarlo con abundante agua
destilada-desionizada, ultrapura. Secar a temperatura ambiente o en horno, y reservar.

10.1.11. Preparacion de la curva de calibracion

Preparar, como minimo, cinco estandares de concentracién conocida a partir de la soluciéon de ftalato &cido
de potasio (KHP) estandar de 1.000 mg O, L™, para cubrir un rango de concentracién entre 100 mg O, L™
y 900 mg O,L™" (Tabla 10.11). Llevar a volumen o al aforo utilizando agua destilada-desionizada ultrapura.
Para la elaboracion de la curva de calibracién a partir de los estdndares preparados en el laboratorio, utilizar
los mismos volUmenes de reactivos, tubos, y el procedimiento de digestién descrito para la lectura de las
muestras en el numeral 10.1.14 PROCEDIMIENTO. Las curvas de calibracién deben ser lineales, y el R? tiene
que ser mayor o igual a 0,995.

Para instrumentos que no realicen de manera automética el autoguardado de las curvas de calibracion
generadas, se recomienda tabular el valor de la concentracién de los estdndares utilizados para la genera-
cion de la curva y la absorbancia obtenida durante la lectura de cada uno de estos. Presentar los valores de
las coordenadas “X” (concentracion) y “Y” (absorbancia) en un grafico de dispersién en Excel, y establecer
en el mismo la ecuacién de la recta (Y= mX+ b) y el valor del coeficiente de determinacién o R2 Si este
Ultimo es > 0,995, la curva de calibracion resulta apta para realizar la determinacion de la DQO en aguas, si
es < 0,995 se rechaza.

Tabla 10.1.1. Preparacion de la curva de calibracién, para la determinacion de la DQO en aguas con un rango
alto de concentracién

Concentracién de la solucién Volumen de aforo-

de ftalato acido de potasio a\l/i?:lL:Jgae?r:E) matraz volumétrico Cont(:entr(:;c.llc-)_r:)ﬁnal
(KHP) estandar clase A (mL) mg Y,
1 10 100
3 10 300
1000 mg O, L™ 5 10 500
7 10 700
9 10 900
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10.1.12. Blancos de reactivos y patrones

Emplear agua destilada-desionizada, ultrapura, para la generacién del blanco de reactivos de la metodolo-
gia. De manera adicional, se recomienda analizar un patrén de concentracién conocida (solucién estandar
de ftalato 4cido de potasio (CSHSKOA)—DQO tedrica de 500 mg Oz-L‘1), para evaluar la técnica, la calidad de los
reactivos y la veracidad de los resultados. Aplicar el mismo procedimiento analitico que se describe para
las muestras en el numeral 10.1.14, al blanco de reactivos y al patrén de concentracién de DQO tedrica de
500 mg O, L

10.1.13. Lectura del conjunto de muestras

Realizar la lectura de las muestras iniciando por el blanco de reactivos. En seguida, determinar la concentra-
cién de la solucion estandar de ftalato 4cido de potasio (C,H.KO,)-DQO teérica de 500 mg O, L™". Reportar
el valor estimado para el estandar, en el debido formato para la captura de resultados.

Evitar el uso de celdas de vidrio dptico o de cuarzo en mal estado, que presenten rayones o que se en-
cuentren fracturadas. Hacer la limpieza de las celdas, utilizando detergente neutro o desengrasante industrial
y un cepillo de cerdas suaves; lavar con abundante agua del grifo, sumergirlas en una solucién de &cido sul-
farico (H,SO,) al 50 % durante 15 minutos; finalmente, purgarlas con agua destilada-desionizada, ultrapura.
Dejarlas secar a temperatura ambiente.

PRECAUCION: realizar con cuidado la adicion del reactivo acido sulfurico concentrado (H,SO,) al blanco
del método, al patron de reactivos y a las muestras, por la reaccion exotérmica elevada (generacién de calor)
y la produccién de vapores altamente corrosivos. Hacerlo lentamente por las paredes del tubo de digestién,
NUNCA directamente sobre las soluciones acuosas.
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10.1.14. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento, el analista de laboratorio debe portar adecuadamente
todos los elementos de proteccién personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos, materiales,
reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.

m Precalentar el termoreactor para DQO a 150 °C + 2 °C.

Blanco del método: transferir una alicuota de 3 mL de agua destilada-desionizada, ultrapura, a

un tubo de digestion. Adicionar 2 mL de la solucién de digestion de dicromato de potasio (K,Cr,O.).

Agregar 4 mL del reactivo de 4cido sulfurico concentrado (H,SO,). Tapar y agitar cuidadosamente.

Patrén de reactivos: Transferir una alicuota de 3 mL del patrén de ftalato 4cido de potasio
(C,H.KO,)-DQO tedrica de 500 mg O, L™ a un tubo de digestién. Adicionar 2 mL de la solucién
de digestion de dicromato de potasio (K,Cr,0.). Agregar 4 mL del reactivo de &cido sulfdrico
concentrado (H,SO,). Tapar y agitar cuidadosamente.

Paso 4 Muestras: transferir una alicuota de 3 mL de la muestra (entero o diluida) a un tubo de digestion.
Adicionar 2 mL de la solucion de digestién de dicromato de potasio (K,Cr,O.). Agregar 4 mL del

reactivo de &cido sulfdrico concentrado (H,SO,). Tapar y agitar cuidadosamente.

Hacer la digestion del Blanco del método, del Patrén de reactivos y de las Muestras, en el equipo
termoreactor precalentado a 150 °C + 2 °C, durante un periodo cronometrado de dos horas.

Transcurrido dicho intervalo de tiempo, apagar y desconectar el equipo. Dejar los tubos de
digestién en el interior del termoreactor por un plazo de 50 minutos. Posteriormente, disponer
los tubos en una gradilla, y dejar enfriar a temperatura ambiente durante una hora (no utilizar
ventiladores ni aire acondicionado para acelerar el proceso).

Encender el equipo (espectrofotémetro o colorimetro), 15 minutos antes de llevar a cabo la
determinacion de la absorbancia y/o de la concentracion de la DQO en el blanco del método, en el
patrén de reactivos y en las muestras.

Opcion 1: realizar la lectura directa de la concentracion de la DQO como mg O,-L™, en
el patrén de reactivos y en las muestras, mediante un espectrofotémetro o colorimetro,
empleando para tal fin la curva de calibracién preestablecida por el laboratorio en el
instrumento. Utilizar celdas de vidrio éptico o de cuarzo de 10 mm para tal propésito.
Registrar el dato en el formato correspondiente.

Opcién 2: empleando la ecuacion de la curva de calibracion desarrollada en Excel (ver seccion
10.1.11), determinar la concentracién de la DQO como mg O,-L™, a partir de la absorbancia
registrada en el expectrofotémetro o colorimetro durante el analisis del patrén de reactivos y de las
muestras, y el despeje de la variable “X” de la ecuacion de la recta obtenida en la calibracion (ver
seccion 10.1.15. Célculos).
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10.1.15. Calculos

NOTA 10.1.3: para calcular el valor real de la concentracién de la DQO en una muestra de agua, tener en cuenta la
dilucion realizada de la misma (si se hizo necesaria), y el factor de dilucion (FD) correspondiente (ver Capitulo 1).

Sitodo el proceso de anélisis se ejecutd bajo las mismas condiciones de operatividad analitica, cuidando la
reproducibilidad de la metodologia y el adecuado uso de los instrumentos de medida, calcular la concentracién
de la DQO mediante la siguiente ecuacién:

Y=mX+b

En donde:

Y: valor de la absorbancia registrada por el instrumento en la medicion de la muestra.
X: concentracion de la DQO como mg O, L™

b: intercepto de la recta obtenida en la calibracién.

m: pendiente de la recta obtenida en la calibracion.

FD: factor de dilucién.

NOTA 10.1.4: realizar la lectura de las muestras por duplicado. Las que no son del todo homogéneas requieren
determinaciones por triplicado, que no difieran en méas de 5 % en su medida. Concentraciones menores a
25 mg O, L™, se consideran més cualitativas que cuantitativas.

10.1.16. Bibliografia
APHA, AWWA, & WEF. (2017). SM 5220 Chemical Oxygen Demand. D. Closed Reflux, Colorimetric Method,

Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, 23RD ed. Washington, D.C.: American
Public Health Association.
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10.2. Determinacion del contenido de hierro total;
método de la fenantrolina

10.2.1. Objetivo

Presentar una metodologia analitica para la determinacién del contenido de hierro total en distintos tipos
de agua, tomando como base el método SM 3500-Fe B, Phenantroline Method del Standard Methods for
the Examination of Water and Wastewater, edicion 232

10.2.2. Aplicacion

El método SM 3500-Fe B. Phenantroline Method, es aplicable a aguas crudas, subterraneas, superficiales,
tratadas, potabilizadas y residuales tanto domésticas como industriales.

10.2.3. Definiciones

Hierro total: es el contenido total cuantificable de hierro (Fe), en una matriz determinada de anélisis. Contempla
el Fe presente en forma libre, y combinado con materia orgénica e inorgénica.

10.2.4. Fundamento del método

El hierro (Fe) es el primer elemento del grupo VIl de la tabla periddica. Tiene un nimero y peso atémico de
26 y 55,85, respectivamente, y valencias comunes de 2 y 3 (y ocasionalmente de 1,4 y 6). La abundancia
promedio del Fe en la corteza terrestre es de 6,22 %. En suelos, los rangos van de 0,5 % a 4,3 %. En arroyos,
su concentracion es cercana a 0,7 mg Fe-L™" y en aguas subterrdneas de 0,1 mg Fe:L™'a 10 mg Fe-.L™". Se
encuentra en los minerales hematita, magnetita, taconita y pirita. Es ampliamente utilizado en acero y en
otras aleaciones.

En aguas, la solubilidad del ion ferroso (Fe*?) es determinada por la concentracion de carbonatos. Debido
a que el agua subterranea es a menudo andxica, cualquier fraccién de hierro soluble en ella esta generalmente
en estado ferroso. Durante la exposicién al aire o gracias a la adicién de oxidantes, el hierro ferroso se oxida al
estado férrico (Fe*®), y puede hidrolizarse para formar éxido férrico hidratado, insoluble, rojo.
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En ausencia de iones formadores de complejos, el hierro férrico no es significativamente soluble a menos
de que el pH sea muy bajo. Los niveles elevados de hierro en el agua pueden causar manchas en la plomeria,
lavanderia y utensilios de cocina, y pueden impartir sabores y colores objetables a los alimentos. El nivel reco-
mendado para las aguas de riego, por la Organizacion de las Naciones Unidas para la Alimentacion y la Agricul-
tura,es de 5 mg Fe-L™"

En el método, el contenido total de hierro se disuelve y se reduce a estado ferroso, por ebullicion con acido
clorhidrico (HCl) y clorhidrato de hidroxilamina (HONH,HCI). Posteriormente, la solucion se trata con 1,10-fe-
nantrolina monohidrato (C12H8N2-H2O) aun pH entre 32y 3,3. Tres moléculas de fenantrolina, quelatan cada
atomo de hierro ferroso para formar un complejo naranja-rojizo. La solucién coloreada obedece a la Ley de
Beer-Lambert. Un pH entre 2,9 y 3,5, asegura un rapido desarrollo de la tonalidad en presencia de un exceso

de fenantrolina. Los estdndares de color son estables al menos seis meses.

En la practica, durante el establecimiento de la curva de calibracion para la cuantificacion de hierro total
en agua, la longitud de onda definida por el método para la cuantificacion del analito (510 nm) puede variar.
Dicha variacion se atribuye, en principio, al tipo de equipo espectrofotométrico utilizado, al desgaste de la
fuente de emisién de luz, al detector o al tipo de celda empleada en la determinacion, asi como al estado de
esta Ultima. Por lo anterior, se recomienda establecer la longitud de onda a la que el patrén de calibracion con
la concentracion maés alta de hierro (5 mg Fe'L™"), presente la mayor absorbancia (aproximadamente 510 nm).
En esta Ultima longitud de onda, se debe determinar la absorbancia de los demas puntos de la calibracion.

10.2.5. Interferencias y limitaciones

En el grupo de sustancias que interfieren con el desarrollo de la metodologia, se encuentran los agentes
oxidantes fuertes, el cianuro, el nitrito y los fosfatos (polifosfatos mas que el ortofosfato). También, el cromo
y el zinc en concentraciones superiores a 10 veces la del hierro; el cobalto y el cobre en niveles mayores a
5 mg Ly el niquel en exceso de 2 mg -L™". El bismuto, cadmio, mercurio, molibdato y la plata precipitan
la fenantrolina.

La ebullicion inicial con acido clorhidrico convierte las polifosfatos en ortofosfatos, y elimina el cianuro y el
nitrito que de una u otra manera interfieren. Agregar un exceso de hidroxilamina, suprime los errores causados
por concentraciones excesivas de reactivos oxidantes fuertes. La adicién de fenantrolina en abundancia, elimina
los errores causados por altas concentraciones de especies quimicas fuertemente oxidantes.

Si hay cantidades visibles o considerables de color o materia organica, puede ser necesario evaporar la
muestra, moler suavemente el residuo y disolverlo de nuevo en acido. La calcinacion debe llevarse a cabo en
crisoles de silice o de porcelana, que previamente hayan sido hervidos por varias horas en HCI 6,0 N. Can-
tidades excesivas de materia organica en las muestras, requieren un proceso de digestion antes del uso del
procedimiento de extraccion. Concentraciones de 0,01 mg Fe-L™" disuelto o total, pueden ser determinadas
utilizando celdas de 5 cm de paso Optico.

10.2.6. Elementos de proteccion personal

e Bata de laboratorio
« Gafas de seguridad (de montura universal)

e Guantes de nitrilo
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Mascarilla de filtros y cartuchos reemplazables para la proteccién frente a polvos, neblinas, humos
metélicos, gases y vapores

Zapatos de seguridad para trabajo en laboratorio

10.2.7. Equipos

Espectrofotometro o colorimetro para uso a 510 nm, con adaptador de acceso para ampolla o tubos de
16 mm, 20 mm o 25 mm, o celdas de vidrio o cuarzo.

Plancha de calentamiento.

NOTA 10.2.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de
cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.

10.2.8. Materiales

Balones aforados clase A, de 10 mL, 25 mL, 50 mL, 500 mLy 1.000 mL

Celdas de vidrio 6ptico o de cuarzo para espectrofotémetro o colorimetro, de 10 mm o segun indicaciones
del proveedor del instrumento

Frasco lavador

Matraz Erlenmeyer de 250 mL, de boca ancha

Pera de succién para pipetas

Perlas de ebullicion de vidrio

Pipeta automética (transferpipetas) de 1.000 pL (1 mL) y 5000 pL (5 mL)
Pipetas volumétricas clase A de 10 mL, 50 mL y 100 mL

Toallas de papel para limpieza de celdas o tubos (grado espectrofotométrico)

Tubos para digestién de vidrio borosilicato de 16 mm x 100 mm, con tapa rosca con empaque de polite-
trafluoroetileno (PTFE), que soporten temperaturas de hasta de 200 °C

10.1.9. Reactivos y soluciones

Acido clorhidrico (HCl) concentrado: que contenga menos de 0,5 ppm de hierro (Fe)
Agua destilada-desionizada, ultrapura

Solucién buffer de acetato de amonio (NH,C,H.O, /CH3COOH)—Fe total

Solucién de acetato de sodio (NaC,H,0,:3H,0)-Fe total

Solucién de fenantrolina (C,,H,N,*H,O)-Fe total

Solucién de hidroxilamina (NH,OH-HCI)-Fe total

Solucién de lavado para material-Fe total
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«  Solucién patrén de hierro (1000 mg Fe-L™)
e Solucion estandar de hierro-concentracion teérica de 3 mg Fe-L™

NOTA 10.2.2: en el Capitulo 5 se presenta, de manera detallada, la forma como deben prepararse cada una de
las soluciones necesarias para desarrollar las metodologias analiticas descritas en el presente manual.

10.2.10. Lavado del material para el analisis de hierro total

Utilizar jabdn libre de fosfatos o jabdn neutro, para el lavado del material de vidrio a ser empleado en el
analisis de hierro total en aguas. Sumergir el material en la solucién para el lavado de material-hierro total
durante 30 minutos (ver Capitulo 5). Transcurrido dicho tiempo, retirar el material y enjuagarlo con abun-
dante agua destilada-desionizada, ultrapura. Secar a temperatura ambiente o en horno, y reservar.

10.2.11. Preparacion de la curva de calibracidon

Preparar una solucién madre de trabajo con una concentracién de 10 mg Fe-L™, a partir de la solucién patrén
de hierro de 1.000 mg Fe-L™" asi:

CI.X Vl.: Cfx Vf
vl
’ C

1

En donde:

C: concentracion inicial de la solucion patrén de hierro (1000 mg Fe'L™).

V: volumen inicial de la alicuota o porcién de solucion patrén de hierro (1000 mg FeL™"), que debe ser tomada para
la preparacién de la solucién madre de trabajo de 10 mg Fe-.L™" (mL).

C,: concentracién final de la solucién madre de trabajo, con una de 10 mg Fe'L™"

V,: volumen final de aforo (mL).

Preparar, como minimo, seis estdndares de concentraciéon conocida a partir de la solucién madre de
trabajo de hierro (10 mg Fe'L™), para cubrir un rango de concentracion entre 02 mg Fe'Ll'y 8 mg FelL™
(Tabla 10.2.1). Llevar a volumen o al aforo utilizando agua destilada-desionizada ultrapura. Para la elabora-
cion de la curva de calibracion, a partir de los estdndares preparados en el laboratorio, utilizar los mismos
volumenes de reactivos y el procedimiento descrito para la lectura de las muestras en el numeral 10.2.14.
PROCEDIMIENTO. Las curvas de calibracién deben ser lineales, y el R* mayor o igual a 0,995.

Para instrumentos que no realicen de manera automética el autoguardado de las curvas de calibracion
generadas, se recomienda tabular el valor de la concentracién de los estandares utilizados para su ge-
neracién y la absorbancia obtenida durante la lectura de cada uno de estos. Presentar los valores de las
coordenadas “X’ (concentracién) y “Y” (absorbancia) en un gréafico de dispersion en Excel, y determinar en
el mismo la ecuacion de la recta (Y=mX+b) y el valor del coeficiente de determinacién o R?. Si dicho valor
es > 0,995, la curva de calibracion resulta apta para realizar la determinacién de hierro total en agua; si es
< 0,995 se rechaza.
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Tabla 10.2.1. Preparacion de la curva de calibracién, para la determinacion del contenido de hierro total
en agua

Concentracién de la solucién madre Volumen de Volumen de aforo-matraz Concentracién final
de trabajo (mg Fe:L™) alicuota (mL) volumeétrico clase A (mL) (mg Fe:L™)

02 10 02

08 10 08

15 10 15

10 mg Fe'L™"

3 10 3

5 10 5

8 10 8

10.2.12. Blancos de reactivos y patrones

Emplear agua destilada-desionizada, ultrapura, para la generacion del blanco de reactivos de la metodologia.
De manera adicional, se recomienda analizar un patrén de concentracién conocida (solucion estdndar de
hierro-concentracién tedrica de 3 mg Fe-L™"), para evaluar la técnica, la calidad de los reactivos y la veracidad
de los resultados. Aplicar el mismo procedimiento analitico que se describe para las muestras en el numeral
10.2.14, al blanco de reactivos y al patrén de concentracién de teérica de 3 mg Fe'L™"

10.2.13. Lectura del conjunto de muestras

Realizar la lectura de las muestras iniciando por el blanco de reactivos. Luego, determinar la concentracién de la
solucién estandar de hierro-concentracion teérica de 3 mg Fe'L™". Reportar el valor estimado para el estandar
por el método, en el debido formato para la captura de resultados.

Evitar el uso de celdas de vidrio éptico o de cuarzo en mal estado, que presenten rayones o que
se encuentren fracturadas. Hacer la limpieza de las mismas utilizando detergente neutro o desengra-
sante industrial, y un cepillo de cerdas suaves. Lavarlas con abundante agua del grifo, sumergirlas en
una solucién de &cido sulfirico (H,SO,) al 50 % durante 15 minutos, y finalmente purgarlas con agua
destilada-desionizada, ultrapura. Dejarlas secar a temperatura ambiente.

10.2.14. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento, el analista de laboratorio debe portar adecuadamente
todos los elementos de protecciéon personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos, materiales,
reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.
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Transferir una alicuota de 50 mL de la muestra, previamente homogeneizada, a un Erlenmeyer
de 250 mL. Si este volumen de muestra contiene méas de 200 pg de hierro, se recomienda
utilizar una porcién mas pequeiia medida con precision, y diluida a 50,0 mL con agua destilada-
desionizada, ultrapura.

Adicionar 2 mL de é&cido clorhidrico (HCI) concentrado, y 1 mL de la solucién de hidroxilamina
(NH,OH-HCI) para Fe total. Afiadir unas cuantas perlas de vidrio, y calentar hasta ebullicién en una
plancha de calentamiento.

Para asegurar la disolucion total del hierro contenido en la muestra, continuar hirviendo la solucion
hasta que el volumen de la misma se reduzca a 15 mL o 20 mL. Dejar enfriar a temperatura
ambiente.

Introducir la solucién a un balén aforado clase A, de 50 mL o 100 mL. Agregar 10 mL de la
solucién amortiguadora (buffer) de acetato de amonio (NH,C_H,O, / CH,COOH) para Fe total,

472 372
y 4 mL de la solucion de fenantrolina (C,,H,N,-H,0) para Fe total.

Diluir hasta la marca de aforo del balén con agua destilada-desionizada, ultrapura. Mezclar bien
y dejar en reposo por un tiempo minimo de 10 minutos, para obtener el méaximo desarrollo
de color en la solucién.

Opcién 1: realizar la lectura directa de la concentracion de hierro total como mg Fe:'L™" en el
patron de reactivos y en las muestras, mediante un espectrofotémetro o colorimetro, empleando
la curva de calibracién preestablecida por el laboratorio en el instrumento. Utilizar celdas de vidrio
optico o de cuarzo de 10 mm para tal propésito. Registrar el dato en el formato correspondiente.

Opcién 2: usando la ecuacién de la curva de calibracién desarrollada en Excel (ver seccion
10.2.11), determinar la concentracién de hierro total como mg Fe-L™, a partir de la absorbancia
registrada en el espectrofotémetro o colorimetro, durante el andlisis del patrén de reactivos y de
las muestras, y el despeje de la variable “X” de la ecuacién de la recta obtenida en la calibracién
(ver 10.2.15. Célculos).

10.2.15. Caleulos

NOTA 10.2.3: para calcular el valor real de la concentracion de hierro total en una muestra de agua, tener en cuenta
la dilucion realizada de la misma (si se hizo necesaria), y el factor de dilucién (FD) correspondiente (ver Capitulo 1).
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Si todo el proceso de anélisis se ejecutd bajo las mismas condiciones de operatividad analitica, cuidando
la reproducibilidad de la metodologia y el adecuado uso de los instrumentos de medida, calcular la concen-
tracién de hierro total mediante la siguiente ecuacion:

Y=mX+b

En donde:

Y: valor de la absorbancia registrada por el instrumento en la medicién de la muestra.
X: concentracién de hierro total como mg Fe'L™.

b: intercepto de la recta obtenida en la calibracion.

m: pendiente de la recta obtenida en la calibracion.

FD: factor de dilucién.

NOTA 10.2.4: realizar la lectura de las muestras por duplicado. Las que no son del todo homogéneas requieren
determinaciones por triplicado, que no difieran en méas de 5 % en su medida.

10.2.16. Bibliografia

APHA, AWWA, & WEF. (2017). SM 3500-Fe B. Phenantroline Method, Standard Methods for the Examination
of Water and Wastewater, 23RD ed. Washington, D.C.: American Public Health Association.
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10.3. Determinacion del contenido de silice:
método de silicomolibdato

10.3.1. Objetivo

Presentar una metodologia analitica para la determinacion de silice como SiO, en distintos tipos de agua,
tomando como documento base el método SM 4500-SiO, C. Molybdosilicate Method, del Standard Methods
for the Examination of Water and Wastewater, edicion 234

10.3.2. Aplicacidn

El método SM 4500-Si0, C. Molybdosilicate Method, es aplicable a aguas tratadas para uso doméstico
e industrial.

10.3.3. Definiciones

Silice en aguas: durante el proceso de degradacion natural de algunos materiales minerales, el silicio pasa a las
aguas en forma de particulas en suspensién, como acidos silicicos o como iones silicatos. A nivel industrial, el
uso de agua con altos niveles de silice es un inconveniente cuando se emplea para la generacion de vapor en
calderas. La silice es parcialmente soluble en el vapor de agua, y se deposita de manera gradual en los compo-
nentes de las turbinas del sistema generador de calor. De esta manera, se forman depésitos de silicatos magné-
sicos o célcicos, o de silice, que causan grietas, roturas y abrasiones en los elementos metélicos de las calderas.

10.3.4. Fundamento del método

El silicio no se encuentra de manera elemental o libre en la naturaleza, sino como 6xidos (SiO,) en distintas
variedades de cuarzos cristalinos (cuarzo, cristal de roca, amatista, etc.) y microcristalinos (pedernal (flint),
silex (chert), jaspe (jasper), etc.). Se halla en combinacién con otros elementos en forma de silicatos (feldespato,
hornblenda, mica, amianto y otros minerales de arcilla), y en rocas como el granito, el basalto y el esquisto.
A nivel de laboratorio, el silicio se reporta, generalmente, como silice (SiO,) cuando se analiza en rocas,
sedimentos, suelos o agua. La abundancia promedio de esta en los diferentes tipos de rocas es del 7 % al
80 %, en suelos del 50 % al 80 %, y en aguas superficiales y subterraneas 14 mg-L™". Sus formas acuosas
comunes de son: H,SiO, (4cido ortosilicico) y H,SiO,~ (ortosilicato de trihidrégeno).
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En la metodologfa, el molibdato de amonio ((NH,) Mo O,,) a un pH de aproximadamente 1,2, reaccio-
na con la silice y cualquier fosfato presente en la muestra para producir heteropoliacidos. Al agregar acido
oxélico (C,H,0,) a la solucién, se degrada el acido molibdofosférico, pero no el molibdosilicico. Incluso, si se
sabe que el grupo funcional fosfato esta ausente, la adicion de C,H,O ,es altamente deseable y un paso obli-
gatorio en este método. La intensidad del color amarillo es proporcional a la concentraciéon de silice “reactiva

al molibdato”.

En la préactica, durante el establecimiento de la curva de calibracién para la cuantificacion de silice
como SiO, en agua, la longitud de onda definida por el método para la cuantificacién del analito (410 nm)
puede variar. Dicha variacion se atribuye, en principio, al tipo de equipo espectrofotométrico utilizado,
al desgaste de la fuente de emision de luz, al detector o al tipo de celda empleada en la determina-
cion, asi como al estado de esta Ultima. Por lo anterior, se recomienda establecer la longitud de onda
a la que el patron de calibracion con la concentracién mas alta de silice como SiO, (20 mg SiO, L),
presente la mayor absorbancia (aproximadamente 410 nm). En esta Gltima longitud de onda, se debe de-
terminar la absorbancia de los demés puntos de la calibracion.

10.3.5. Interferencias y limitaciones

Debido a que el material de vidrio y los reactivos pueden aportar silice, se debe evitar usar elementos de
cristal tanto como sea posible. La determinacion de un blanco fotométrico se hace para corregir los aportes
de silice por el material implementado en la determinacion y/o por el uso de reactivos con bajo contenido
de silice. En el método interfieren taninos, altas concentraciones de hierro, color, turbidez, sulfuros y fosfa-
tos. El tratamiento con &cido oxalico elimina la interferencia del fosfato y disminuye la de los taninos.

10.3.6. Elementos de proteccion personal

e Bata de laboratorio
« Gafas de seguridad (de montura universal)
e Guantes de nitrilo

e Mascarilla de filtros y cartuchos reemplazables para la proteccion frente a polvos, neblinas, humos
metalicos, gases y vapores

e  Zapatos de seguridad para trabajo en laboratorio

10.3.7. Equipos

e Espectrofotometro o colorimetro para uso a 410 nm con adaptador de acceso para ampolla o tubos de
16 mm, 20 mm o 25 mm, o celdas de vidrio o cuarzo.

e Plancha de calentamiento.

NOTA 10.3.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de
cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.
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10.3.8. Materiales

Balones aforados clase A de plastico, de 10 mL, 25 mL, 50 mL, 500 mL y 1.000 mL
Cépsula de platino de 100 mL de capacidad

Celdas de vidrio 6ptico o de cuarzo para espectrofotémetro o colorimetro de 10 mm, o segun indicaciones
del proveedor del instrumento

Frasco lavador

Pera de succién para pipetas

Pipeta automética (transferpipetas) de 1.000 pL (1 mL) y 5000 pL (5 mL)
Pipetas volumétricas clase A 10 mL, 50 mLy 100 mL

Toallas de papel para limpieza de celdas o tubos (grado espectrofotométrico)
Tubos Nessler emparejados, de 50 mL, de forma alta

Vasos de precipitados en plastico de 100 mL

NOTA 10.3.2: debido a que tanto el material del que estan constituidos los elementos de vidrio para uso en labo-
ratorio (6xidos de silicio y boro-Borosilicato) como ciertos reactivos, pueden aportar silice a las muestras, se debe
evitar en lo posible el empleo de material de vidrio y utilizar reactivos con bajo contenido en silice.

10.3.9. Reactivos y soluciones

Agua destilada-desionizada, ultrapura

Bicarbonato de sodio (NaHCO,) en polvo

Reactivo de molibdato de amonio ((NH,),Mo,0,,-4H,0)-silice
Solucion de 4cido clorhidrico (HCL) 1+1

Solucién de 4cido oxalico (H,C,0,H,0)-silice

Solucién de 4cido sulfurico (H,SO,) 1,0 N

Solucién esténdar de silice-concentracién teérica de 10 mg SiO_-L ™
Solucion para el lavado de material-silice

Solucién patrén de silice como SiO, (1000 mg SiO, L)

NOTA 10.3.3: en el Capitulo 5 se presenta, de manera detallada, la forma como deben prepararse cada una de
las soluciones necesarias, para desarrollar las metodologias analiticas descritas en el presente manual.

10.3.10. Lavado del material para el analisis de silice

Utilizar jabdn libre de fosfatos o neutro, para el lavado del material de vidrio a ser empleado en el analisis de
silice en agua. Sumergir el material en la solucién para el lavado de material-silice durante 30 min (ver
Capitulo 5). Transcurrido dicho tiempo, retirar el material y enjuagarlo con abundante agua destilada-
desionizada, ultrapura. Secar a temperatura ambiente o en horno, y reservar.
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10.3.11. Preparacion de la curva de calibracion

Preparar una solucién madre de trabajo con una concentracion de 20 mg SiO, L™, a partir de la solucién
patron de silice como SiO, de 1.000 mg SiO.-L™, ast:

C{,x \/,: Cfx Vf
vl
’ C

1

En donde:

C: concentracién inicial de la solucién patrén de silice como SiO, (1.000 mg SiO,-L™).
V: volumen inicial de la alicuota o porcién de solucién patrén de silice como SiO, (1000 mg SiO, L"), que debe ser
tomada para la preparacion de la solucién madre de trabajo de 20 mg SiOL™" (mL).

Cf' concentracién final de la solucién madre de trabajo, con una de 20 mg SiOL™".

Vf: volumen final de aforo (mL).

Preparar como minimo, seis estandares de concentraciéon conocida a partir de la solucion madre de
trabajo de silice como SiO, (20 mg SiO,L™), para cubrir un rango de concentracién entre 4 mg SiO, L™y
25 mg SiO, L™ (Tabla 10.3.1). Llevar a volumen o al aforo utilizando agua destilada-desionizada ultrapura.
Para la elaboraciéon de la curva de calibracion, a partir de los estandares preparados en el laboratorio, em-
plear los mismos volumenes de reactivos y el procedimiento descrito para la lectura de las muestras en el

numeral 10.3.14 Procedimiento. Las curvas de calibracién deben ser lineales, y el R? mayor o igual a 0,995.

Para instrumentos que no realicen de manera automatica el autoguardado de las curvas de calibracién
generadas, se recomienda tabular el valor de la concentracion de los estandares utilizados para la generacion de
la curva de calibracion, y la absorbancia obtenida durante la lectura de cada uno de estos. Presentar los valores
de las coordenadas “X’ (concentracién) y “Y” (absorbancia) en un gréfico de dispersién en Excel, y determinar
en el mismo la ecuacion de la recta (Y=mX+ b) y el valor del coeficiente de determinacion o R?. Si este Ultimo
es > 0995, la curva de calibracion resulta apta para realizar la determinacién de silice como SiO, en agua, si es
<0995 se rechaza,

Tabla 10.3.1. Preparacién de la curva de calibracién para la determinacién del contenido de silice como
SiO, en aguas

Concentracién de la solucién Volumen de Volumen de aforo-matraz Concentracién final
madre de trabajo (mg SiO, L") alicuota (mL) volumétrico clase A (mL) (mg SiO-L™)
2 10 4
4 10 8
6 10 12
20 mg SiO, L™
75 10 15
9 10 18
10 10 20

[ 212] 10.3. Determinacion del contenido de silice: método de silicomolibdato



CAPITULO 10. Colorimetria

10.3.12. Blancos de reactivos y patrones

Emplear agua destilada-desionizada, ultrapura, para la generacion del blanco de reactivos de la metodologia.
De manera adicional, se recomienda analizar un patrén de concentracion conocida (solucion estandar de silice
-concentracién tedrica de 10 mg SiOL™"), para evaluar la técnica, la calidad de los reactivos y la veracidad
de los resultados. Aplicar el mismo procedimiento analitico que se describe para las muestras en el numeral
10.3.14, al blanco de reactivos y al patrén de concentracion teérica de 10 mg SiOL™"

10.3.13. Lectura del conjunto de muestras

Realizar la lectura de las muestras iniciando por el blanco de reactivos. Luego, determinar la concentracién de la
solucién estandar de silice-concentracion tedrica de 10 mg SiO,-L™". Reportar el valor estimado para el estandar
por el método, en el debido formato para la captura de resultados.

NOTA 10.3.4: evitar el uso de celdas de vidrio éptico o de cuarzo en mal estado, que presenten rayones o
que se encuentren fracturadas. Hacer la limpieza de las celdas, utilizando detergente neutro o desengrasante
industrial, y un cepillo de cerdas suaves. Lavarlas con abundante agua del grifo, sumergirlas en una solucién
de 4cido sulfurico (H,SO,) al 50 % durante 15 minutos, y finalmente purgarlas con agua destilada-desionizada,
ultrapura. Dejarlas secar a temperatura ambiente.

10.3.14. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento, el analista de laboratorio debe portar adecuadamente
todos los elementos de proteccién personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos, materiales,
reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.

Tratamiento preliminar para llevar toda la silice presente en una muestra de agua a su forma reactiva
al molibdato de amonio. Para determinar el contenido total de silice como SiO, presente en una muestra
de agua, tomar 50 mL de muestra filtrada o una alicuota de muestra llevada a 50 mL con agua destilada-
desionizada, ultrapura, y disponerla en una capsula de platino de 100 mL de capacidad. Agregar 200 mg de
bicarbonato de sodio (NaHCO,), y sumergir la muestra en un bafio de vapor por una hora. Posteriormente,
enfriar a temperatura ambiente y agregar lentamente y con agitacion, 2,4 mL de solucién de 4cido sulfurico
(H,SO,) 10 N. Enseguida, transferir cuantitativamente a un balén aforado clase A de pléstico, de 50 mL, y
llevar a volumen utilizando agua destilada-desionizada, ultrapura.

A 50 mL de muestra filtrada (o a una porcion de muestra diluida a 50 mL), contenidos en un
vaso de precipitados plastico de 100 mL, agregar de manera répida 1 mL de solucién de acido
clorhidrico (HCl) 1+1,y 2 mL del reactivo d molibdato de amonio ((NH,),Mo,0,,-4H.0O)-silice.

Mezclar invirtiendo asl menos seis veces, y dejar reposar de cinco a 10 minutos. Transcurrido dicho

tiempo, anadir 2 mL de la solucién de acido oxalico (HZCZOA-HZO)—sﬂice, e incorporar bien.
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Opcion 1: realizar la lectura directa de la concentracién de silice como mg SiO,L™" en el patrén

de reactivos y en las muestras, mediante un espectrofotémetro o colorimetro, empleando la curva
de calibracién preestablecida por el laboratorio en el instrumento. Utilizar celdas de vidrio éptico o
de cuarzo de 10 mm para tal propésito. Registrar el dato en el formato correspondiente.

Opcidn 2: utilizando la ecuacién de la curva de calibracion desarrollada en Excel (ver seccién
10.3.11), determinar la concentracién de silice como mg SiO,L™" a partir de la absorbancia

registrada en el espectrofotémetro o colorimetro, durante el analisis del patrén de reactivos y de
las muestras, y el despeje de la variable “X” de la ecuacién de la recta obtenida en la calibracién
(ver seccion 10.3.15. Célculos).

NOTA 10.3.5: realizar la lectura del color después de dos minutos y antes de 15 minutos, midiendo el tiempo desde

la adicion de la solucién de &cido oxélico (H,C,0,H,0)-silice (Paso 2).

Si se utiliza el procedimiento anteriormente descrito con las muestras, afiadir a los estandares (ver seccién
10.3.11), que seran empleados para la elaboracién de las curvas de calibracion (aproximadamente 45 mL de
volumen total), 200 mg de bicarbonato de sodio (NaHCO,) y 2,4 mL de solucién de &cido sulfdrico (H,SO,) 1,0
N, para compensar tanto la ligera cantidad de silice introducida por los reactivos, como el efecto de la sal en la
intensidad del color. Diluir hasta 50,0 mL, e iniciar en el Paso 1 del numeral 10.3.14.

10.3.15. Caleulos

NOTA 10.3.6: para calcular el valor real de la concentracion de silice como SiO, en una muestra de agua, tener en cuenta
la dilucion realizada de la misma (si se hizo necesaria), y el factor de dilucion (FD) correspondiente (ver Capitulo 1).

Si todo el proceso de anélisis se ejecutd bajo las mismas condiciones de operatividad analitica, cuidando
la reproducibilidad de la metodologia y el adecuado uso de los instrumentos de medida, calcular la concentra-
cion de silice como SiO, mediante la siguiente ecuacion:

Y=mX+b

Y-b
X=—xFD
m

En donde:

Y: valor de la absorbancia registrada por el instrumento en la medicién de la muestra.
X: concentracion de silice como mg SiO-L™

b: intercepto de la recta obtenida en la calibracion.

m: pendiente de la recta obtenida en la calibracién.
FD: factor de dilucién.

NOTA 10.3.7: realizar la lectura de las muestras por duplicado. Las que no son del todo homogéneas, requieren
determinaciones por triplicado, que no difieran en méas de 5 % en su medida.

10.3.16. Referencias

APHA, AWWA, & WEF (2017). 4500-SiO, C. Molybdosilicate Method. Standard Methods for the Examination
of Water and Wastewater, 23RD ed. Washington, D.C.: American Public Health Association.
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10.4. Determinacion del contenido de fosforo
total como ortofosfatos por digestion acida:
método del acido ascorbico

10.4.1. Objetivo

Presentar una metodologia analitica para la determinacion del contenido de fésforo total como ortofosfatos
en distintos tipos de agua, tomando como base el método SM 4500-P E. Acid Ascorbic Method del Stan-
dard Methods for the Examination of Water and Wastewater, edicién 239

10.4.2. Aplicacion

El método SM 4500-P E. Acid Ascorbic Method, es aplicable a aguas crudas, subterraneas, superficiales,
tratadas, potabilizadas y residuales tanto domésticas como industriales.

10.4.3. Definiciones

Digestion acida: procedimiento mediante el cual las macromoléculas organicas (carbohidratos, lipidos y pro-
teinas), presentes en una muestra de agua, son disgregadas hasta obtener una composicién més bésica de
cada uno de sus componentes principales (azUcares simples, 4cidos grasos y aminoacidos, respectivamente).
En general. este proceso se realiza empleando compuestos altamente &cidos a temperaturas elevadas.

Fosfatos y fosforo total en aguas: el fosforo se encuentra en las aguas naturales y en las residuales casi exclu-
sivamente en forma de fosfatos, que pueden clasificarse en ortofosfatos, fosfatos condensados (piro, meta y
otros polifosfatos) y fosfatos ligados organicamente.

10.4.4. Fundamento del método

En la metodologia, el fésforo total contenido en la muestra es digerido en medio acido hasta su conversion en
ortofosfato. El molibdato de amonio ((NH,),Mo,0.,,) y el tartrato de antimonio y potasio (K(SbO)C,H,0_%2H,0),

7724 4476

reaccionan en medio acido con los ortofosfatos de la muestra de agua, para formar un heteropolidcido
(4cido fosfomolibdico). Este es reducido por la accién del &cido ascérbico (C_H,O,) hasta un complejo azul

de molibdeno intensamente coloreado, que solo las formas de ortofosfato lo causan.
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En la préctica, durante el establecimiento de la curva de calibracién para la cuantificacién de fésforo total
en agua, la longitud de onda definida por el método para la cuantificacion del analito (880 nm) puede variar.
Dicha variacion se atribuye, en principio, al tipo de equipo espectrofotométrico utilizado, al desgaste de la
fuente de emisién de luz, al detector o al tipo de celda empleada en la determinacién, asi como al estado de
esta Ultima. Por lo anterior, se recomienda establecer la longitud de onda a la que el patrén de calibracién con
la concentracion més alta de fosforo (1 mg P-L™"), presente la mayor absorbancia (aproximadamente 880 nm).
En esta Ultima, se debe determinar la absorbancia de los demas puntos de la calibracion.

10.4.5. Interferencias y limitaciones

La presencia de turbidez y de color en las muestras debe corregirse por medio de un blanco. Si la primera
es muy alta y se considera necesario filtrar la muestra, esto debe hacerse solo después de la digestion. Las
muestras con bajas concentraciones de fésforo no deben ser almacenadas en botellas plasticas, a menos
que se congelen, debido a que los fosfatos se pueden adsorber en las paredes de los recipientes.

10.4.6. Elementos de proteccion personal

e Bata de laboratorio
« Gafas de seguridad (de montura universal)
e Guantes de nitrilo

e Mascarilla de filtros y cartuchos reemplazables para la proteccién frente a polvos, neblinas, humos me-
télicos, gases y vapores

» Zapatos de seguridad para trabajo en laboratorio

10.4.7. Equipos
»  Espectrofotémetro o colorimetro para uso a 880 nm, con adaptador de acceso para ampolla o tubos de
16 mm, 20 mm o 25 mm, o celdas de vidrio o cuarzo.

e Plancha de calentamiento.

NOTA 10.4.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de
cada uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario
o al proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.

10.4.8. Materiales

« Balones aforados clase A, de 10 mL, 25 mL, 50 mL, 500 mLy 1.000 mL

» Celdas de vidrio éptico o de cuarzo para espectrofotémetro o colorimetro de 10 mm, o segin indicaciones
del proveedor del instrumento

e Frasco lavador

e Matraz Erlenmeyer de 250 mL de capacidad, boca ancha
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Pera de succidén para pipetas
Pipeta automética (transferpipetas), de 1.000 pL (1 mL) y 5.000 pL (5 mL)
Pipetas volumétricas clase A 10 mL, 50 mL y 100 mL

Toallas de papel para limpieza de celdas o tubos (grado espectrofotométrico)

10.4.9. Reactivos y soluciones

Acido clorhidrico (HCl) concentrado
Acido nitrico (HNO,) concentrado

Acido sulfdrico (H,SO,) concentrado
Agua destilada-desionizada, ultrapura
Fenolftaleina al 1 % en solucién alcohdlica

Reactivo combinado: todas las soluciones preparadas que serdn empleadas para la conformacion de
este reactivo deberan estar a temperatura ambiente. Mezclar las siguientes soluciones en estricto orden
y proporciones, agitando después de la adicién de cada una. Para 100 mL de reactivo combinado:
50 mL de &cido sulfurico (H,SO,) 5,0 N,5 mL de tartrato de antimonio y potasio (K(SbO)C,H,0O,%2H,0),
15 mL de molibdato de amonio (NH,) Mo O,,-4H.O, y 30 mL de &cido ascérbico (C,H,O,) 01 M. Si se
realiza la preparacion en un recipiente de vidrio transparente, podra observarse una coloracién amarilla
al final, que indica que quedd bien preparado. Si se nota algo de turbidez, agitar y dejar en reposo por
unos minutos hasta que desaparezca. Este reactivo es estable y puede ser utilizado por un plazo méximo

de cuatro h.

Solucién de 4cido ascérbico (C,H,O,) 0 1M

Solucién de 4cido sulfurico (H,SO,) 50 N

Solucién de hidroxido de sodio (NaOH) 6,0 N

Solucién de molibdato de amonio (NH,).Mo.O,,-4H.,0

Solucién de tartrato de antimonio y potasio (K(SbO)C,H,O,%2H,0)
Solucién para el lavado de material-fésforo total

Solucién patrén de fésforo como PO,~*~P (1000 mg PO, *-P-L™)
Solucién estandar de fésforo-concentracién teédrica de 0,5 mg PO, ~*-P-L™

NOTA 10.4.2: en el Capitulo 5 se presenta, de manera detallada, la forma como deben prepararse cada una de las
soluciones necesarias, para desarrollar las metodologias analiticas descritas en el presente manual.

10.4.10. Lavado del material para el analisis de fosforo total

Utilizar jabdn libre de fosfatos o neutro, para el lavado del material de vidrio a ser empleado en el analisis
de fésforo total en agua. Sumergir el material en la solucién para el lavado de material-fésforo total durante 30
minutos (ver Capitulo 5). Transcurrido dicho tiempo, retirar el material y enjuagarlo con abundante agua desti-
lada-desionizada, ultrapura. Secar a temperatura ambiente o en horno y reservar.
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10.4.11. Preparacion de la curva de calibracion

Preparar una solucién madre de trabajo con una concentracién de 1 mg PO, *-P-L™, a partir de la solucion
patrén de fosforo de 1.000 mg PO, -P-L™ ast:
CxV= Cfx Vf

- Vs
1 CI
En donde:
C: concentracién inicial de la solucién patrén de fésforo (1000 mg PO, *-P-L™).
V.: volumen inicial de la alicuota o porcién de solucién patrén de fosforo (1.000 mg PO, ~*~P-L™"), que debe ser tomada
para la preparacién de la solucién madre de trabajo de 1 mg PO, *~P-L™" (mL).
C.: concentracién fina de la solucién madre de trabajo, con una de 1 mg PO, *-P-L""
V,: volumen final de aforo (mL).

Preparar, como minimo, seis estdndares de concentraciéon conocida a partir de la solucién madre de
trabajo de foésforo (1 mg PO, *~P-L™"), para cubrir un rango de concentracién entre 0,05 mg PO, *-PL"y
1mg PO, *-P-L™" (Tabla 10.4.1). Llevar a volumen o al aforo utilizando agua destilada-desionizada, ultrapura.
Para la elaboracion de la curva de calibracién a partir de los estandares preparados en el laboratorio, emplear
los mismos volumenes de reactivos, y el procedimiento descrito para la lectura de las muestras en el numeral
10.4.14. Procedimiento. Las curvas de calibracién deben ser lineales, y el R> mayor o igual a 0,995.

Para instrumentos que no realicen de manera automética el autoguardado de las curvas de calibracion
generadas, se recomienda tabular el valor de la concentracién de los estandares utilizados para la genera-
cion de la curva, y la absorbancia obtenida durante la lectura de cada uno de estos. Presentar los valores de
las coordenadas “X’ (concentracion) y “Y” (absorbancia) en un gréafico de dispersion en Excel, y determinar
en el mismo la ecuacién de la recta (Y=mX+ b) y el valor del coeficiente de determinacién o R2 Si el valor
de este es > 0,995, la curva de calibracion es apta para realizar la determinacion de fésforo total en agua;
si es < 0,995 se rechaza.

Tabla 10.4.1. Preparacion de la curva de calibracién para la determinacion del contenido de fésforo total
en aguas

Concentracién de la solucién madre Volumen de Volumen de aforo-matraz Concentracién final
de trabajo (mg PO,*-P-L™) alicuota (mL) volumeétrico clase A (mL) (mg PO,2-P-L™)

05 10 0,05

1 10 01

4 10 04

1mg PO, *-PL"

6 10 06

8 10 08
10 10 10
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10.4.12. Blancos de reactivos y patrones

Emplear agua destilada-desionizada, ultrapura, para la generacion del blanco de reactivos de la metodologia.
De manera adicional, se recomienda analizar un patrén de concentracién conocida (solucién estdndar de
fésforo-concentracion teérica de 05 mg PO, *~P-L™), para evaluar la técnica, la calidad de los reactivos y la
veracidad de los resultados. Aplicar el mismo procedimiento analitico que se describe para las muestras en el
numeral 10.4.14, al blanco de reactivos y al patrén de concentracion teérica de 0,5 mg PO, *-P-L"".

10.4.13. Lectura del conjunto de muestras

Realizar la lectura de las muestras iniciando por el blanco de reactivos. Luego, determinar la concentracion
de la solucién estandar de fosforo-concentracion teérica de 0,5 mg PO, *-P-L™". Reportar el valor estimado
para el estandar por el método, en el debido formato para la captura de resultados.

Evitar el uso de celdas de vidrio éptico o de cuarzo en mal estado, que presenten rayones o que se
encuentren fracturadas. Hacer la limpieza de las celdas, utilizando detergente neutro o desengrasante in-
dustrial, y un cepillo de cerdas suaves. Lavarlas con abundante agua del grifo, sumergirlas en una solucién
de 4cido sulfurico (H,SO,) al 50 % durante 15 min, y finalmente purgarlas con agua destilada-desionizada,
ultrapura. Dejarlas secar a temperatura ambiente.

10.4.14. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento, el analista de laboratorio debe portar adecuadamente
todos los elementos de proteccién personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos, materiales,
reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.
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10.4.14.1. Digestion de las muestras en cabina extractora

Disponer 50 mL de muestra previamente homogeneizada, en un matraz Erlenmeyer de 250
mL de capacidad. Adicionar lentamente y por las paredes del recipiente, 1 mL de acido sulfurico
(H,SO,) concentrado y 5 mL de 4cido nitrico (HNO,) concentrado.

Ubicar el matraz Erlenmeyer con la solucion en una plancha de calentamiento, e incrementar
la temperatura gradualmente. Digerir la muestra, evitando pérdidas por salpicaduras durante la
ebullicion, hasta un volumen de aproximadamente 1 mL.

Al finalizar la digestion, permitir que la solucion alcance la temperatura ambiente. Enjuagar

las paredes del Erlenmeyer con agua destilada-desionizada ultrapura, con un volumen que no
sobrepase los 30 mL. Adicionar una gota de la solucién indicadora de fenolftaleinba al 1%, en
solucién alcohdlica, y neutralizar hasta un color rosa profundo con hidroxido de sodio (NaOH) 6,0 N.

Posteriormente, neutralizar la solucién con acido sulfurico (HZSO4) 5,0 N, hasta la desaparicién

del color rosa. Transferirla a un balén aforado clase A de 50 mL, y llevar a volumen con agua
destilada-desionizada, ultrapura. Agitar varias veces para asegurar una perfecta homogenizacion.

10.4.14.2. Analisis de las muestras

Pretratamiento de las muestras: digerir el blanco del método, el patrén de reactivos y el conjunto de
muestras, tal y como se indica en el numeral 10.4.14.1.

Patron de reactivos: disponer una alicuota de 25 mL de la solucién estandar de fosforo-
concentracién teérica de 0,5 mg PO, *-P-L™", en un vaso de precipitados de 50 mL de capacidad.
Adicionar 4 mL del reactivo combinado. Después de 10 minutos y antes de 30 minutos, medir la
absorbancia a 880 nm, utilizando un blanco del método como solucién de referencia.

Muestras: disponer una alicuota de 25 mL de muestra digerida (entera o diluida), en un vaso

de precipitados de 50 mL de capacidad. Adicionar 4 mL del reactivo combinado. Después de 10
minutos y antes de 30 minutos, medir la absorbancia a 880 nm, utilizando un blanco del método
como solucién de referencia.
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Opcién 1: realizar la lectura directa de la concentracion de fésforo total como mg PO, *-P-L™ en
el patron de reactivos y en las muestras mediante un espectrofotémetro o colorimetro, empleando

la curva de calibracién preestablecida por el laboratorio en el instrumento. Utilizar celdas de vidrio
optico o de cuarzo de 10 mm para tal propésito. Registrar el dato en el formato correspondiente.

Opcidn 2: utilizando la ecuacion de la curva de calibracion desarrollada en Excel (ver seccién
10.4.1), determinar la concentracién de fésforo total como mg PO, *-P-L™, a partir de la
absorbancia registrada en el espectrofotometro o colorimetro durante el analisis del patrén de
reactivos y de las muestras, y el despeje de la variable “X” de la ecuacién de la recta obtenida
en la calibracién (ver seccion 10.4.15, Calculos).

10.4.15. Caleulos

NOTA 10.4.3: para calcular el valor real de la concentracion de la DQO en una muestra de agua, tener en cuenta
la dilucion realizada de la misma (si se hizo necesaria), y el factor de dilucién (FD) correspondiente (ver Capitulo 1).

Sitodo el proceso de analisis se ejecutd bajo las mismas condiciones de operatividad analitica, cuidando
la reproducibilidad de la metodologia y el adecuado uso de los instrumentos de medida, calcular la concen-
tracion de fésforo total como ortofosfatos (PO, *~P-L™") mediante la siguiente ecuacion:

Y=mX+b

En donde:

Y: valor de la absorbancia registrada por el instrumento en la medicién de la muestra.
X: Concentracion de fésforo total como mg PO, *-P-L"".

b: intercepto de la recta obtenida en la calibracion.

m: pendiente de la recta obtenida en la calibracién.

FD: factor de dilucion.

NOTA 10.4.4: realizar la lectura de las muestras por duplicado. Las que no son del todo homogéneas requieren
determinaciones por triplicado, que no difieran en méas de 5 % en su medida.

10.4.16. Referencias

APHA, AWWA, & WEF. (2017). SM 4500-P E. Ascorbic Acid Method. Standard Methods for the Examination
of Water and Wastewater, 23RD ed. Washington, D.C;; American Public Health Association.
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YN Electroquimica

El valor obtenido en la determinacién de la demanda bioquimica de oxigeno (DBO) en aguas residuales do-
mésticas e industriales, es un bioindicador relacionado directamente con el impacto, que puede ocasionar a la
fauna acuética presente en los diferentes cuerpos de aguas naturales, la recepcién de aguas contaminadas.
De igual manera, la DBO es un parametro indispensable cuando se requiere establecer el estado o la calidad
del agua de rios, lagos o lagunas. En este capitulo se establece la metodologia para la determinacion de la
DBO en un tiempo estimado de cinco dias de incubacién, a 20 °C-DBO,.
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CAPITULO 1. Electroquimica

11.1. Determinacidn de la demanda bioquimica
de oxigeno-cinco dias (DBO,): método de incubacidn
y electrometria

11.1.1. Objetivo

Presentar una metodologia analitica para la determinacién de la demanda bioquimica de oxigeno-cinco dias
(DBO,), en distintos tipos de aguas, tomando como base el método SM 5210-DBO, B. 5-Day BOD Test, del
Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater, edicién 232

11.1.2. Aplicacion

El método SM 5210- DBO, B. 5-Day BOD Test, es aplicable principalmente a aguas crudas, subterréneas,
superficiales y residuales tanto domésticas como industriales.

11.1.3. Definiciones

Demanda bioquimica de oxigeno (DBO,): parametro analitico implementado para determinar las necesidades
relativas de oxigeno de las aguas residuales, los efluentes y los cuerpos de aguas contaminados. La DBO,
mide el oxigeno molecular utilizado durante un periodo de cinco dias de incubacion para: degradar bioquimica-
mente la materia organica (demanda carboénica), oxidar el material inorganico (p. ej.,, sulfuros y hierro ferroso),
y medir la cantidad de oxigeno usada para oxidar las formas reducidas de nitrégeno (demanda nitrogenada), a
menos que se anada un inhibidor para evitar esta Ultima reaccion de reduccion.

1.1.4. Fundamento del método

El resultado obtenido en la determinacion de la DBO,, puede interpretarse como una medida indirecta del
contenido de materia organica en una muestra de agua. Mide el cambio en la concentracién del oxigeno
disuelto (OD), ocasionado por los microorganismos inoculados a la muestra en la prueba, en tanto que
degradan la materia organica contenida en esta. De manera regular, el ensayo es llevado a cabo en una
botella tapada e incubada, durante cinco dias en la oscuridad a 20 °C. En el laboratorio, los analistas cuan-
tifican el OD, antes y después del proceso de incubacion, y calculan la DBO, utilizando la diferencia entre
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las concentraciones de OD antes y después de la prueba. Dado que el OD inicial se determina luego
de las diluciones de las muestras, todo el oxigeno que se produce después de esta medicidn se incluye en
el célculo de la DBOs.

11.1.5. Interferencias y limitaciones

Interfieren en la determinacion de la DBO,, los sélidos flotantes y los sedimentables, la materia orgénica
soluble, la presencia del ion hierro en estado oxidado o reducido, los compuestos de azufre, cloro, perdxidos,
y las aguas no homogéneas. De momento, el documento base (SM 5210-DBO, B. 5-Day BOD Test) no
presenta recomendaciones para el ajuste o mitigacion de los factores mencionados.

Con el propésito de determinar la calidad del agua utilizada en el desarrollo metodolégico, el pro-
cedimiento de anélisis debera incluir agua de dilucion de verificacién y como blanco de reactivos y de
proceso, respectivamente. La fuente del agua de dilucién debe ser destilada-desionizada, ultrapura, de la
mejor calidad.

11.1.6. Elementos de proteccion personal

e Bata de laboratorio
« Gafas de seguridad (de montura universal)
e Guantes de nitrilo

»  Zapatos de seguridad para trabajo en laboratorio o campo (si la medicién se hace in situ)

11.1.7. Equipos

* Bomba de aire para acuario.
«  Equipo multiparametro equipado con sonda, para la lectura de oxigeno disuelto (OD)-oximetro.
* Incubadora para DBO, (20 °C + 3 °C)

«  pH-metro/potenciometro portéatil o de mesa equipado con sonda/electrodo (preferiblemente con siste-
ma compensador de temperatura), para la medicién de pH.

NOTA 11.1: ante cualquier duda, consultar las indicaciones, recomendaciones y condiciones de operatividad, de cada
uno de los equipos a ser utilizados en el desarrollo de los métodos analiticos. Remitirse al manual del usuario o al
proveedor del instrumento, para evitar su deterioro y/o dafio.

11.1.8. Materiales

» Balones aforados clase A,de 1Ly 100 mL
» Botellas Winkler de 300 mL con tapa
« Contenedor de agua de 20 L con dispensador (llave)

» Pipetas de vidrio clase A,de TmL,2 mL, 3 mL, 4 mL,5 mL, 10 mL, 20 mL, 50 mL y 100 mL
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e Probetas de 250 mL y 500 mL
*  Recipientes de polipropileno de 2.000 mL

11.1.9. Reactivos y soluciones

Preparar los reactivos con anticipacion. Las soluciones deben ser desechadas, si se percibe algun signo de
precipitacién o de crecimiento biologico en las botellas de reserva. Las soluciones comerciales equivalentes de
estos reactivos son aceptables y se pueden usar diferentes concentraciones de reserva si las dosis se ajustan
proporcionalmente. Emplear agua destilada-desionizada, ultrapura o equivalente, preferiblemente esterilizada,
para hacer todas las soluciones.

e Agua destilada-desionizada, ultrapura

*  Solucién de &cido sulfurico (H,SO,) 10 N

*  Solucién de cloruro de amonio (NH,Cl)-DBO,

*  Solucién de cloruro de calcio (CaCl,)-DBO,

*  Solucién de cloruro férrico (FeCl,-6H,0)-DBO,

e Solucién de hidroxido de sodio (NaOH) 10 N

Solucién de sulfato de magnesio (MgSO,-7H,0)-DBO,

Solucién de sulfito de sodio (Na,SO,)-DBO,

Solucién estandar de glucosa-4cido glutdmico (198 mg DBO,L™")-DBO,

»  Solucion tampodn de fosfato-DBO,

NOTA 11.2: en el Capitulo 5 se presenta, de manera detallada, la forma como deben prepararse cada una de las solu-
ciones necesarias, para desarrollar las metodologias analiticas descritas en el presente manual.

Cepa bacteriana: para la prueba es necesario adicionar a cada muestra contenida en botella Winkler, 2 mL
de una suspensién acuosa con una poblacion de microorganismos capaces de oxidar la materia orgénica
biodegradable en la muestra. Las aguas residuales domésticas y los efluentes no clorados de las plantas de
tratamiento biologico de aguas residuales contienen generalmente poblaciones microbianas satisfactorias.
Cosa que no ocurre con las aguas procedentes de: desechos industriales no tratados, vertimientos clorados o
con alta temperatura, efluentes con valores de pH inferiores a 6 o mayores de 8, o vertimientos almacenados
mas de seis horas después de su recoleccion.

La cepa bacteriana se puede obtener de un sistema de tratamiento biolégico que procese residuos. Se
recomienda utilizar el sobrenadante de aguas residuales domésticas. No utilizar cepas de efluentes que hayan
sido desinfectados con cloro u otros medios. Se pueden emplear cepas de inoculacién comerciales, pero es
probable que no se adapten a los componentes de las aguas residuales en estudio.

11.1.10. Dilucion de la muestra

En la Tabla 11.1, se presentan algunas consideraciones que deben ser tenidas en cuenta para la obtenciéon
de las diluciones de muestras de aguas residuales, durante la determinacion de la DBO, mediante el
presente método.
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Tabla 11.1. Dilucién aproximada de la muestra por tipo de agua

Volumen de muestra (mL)

Tipo de muestra por cada 300 mL de capacidad en volumen
de la botella Winkler
Agua residual cruda industrial 02-05-10-2,0
(sin tratar)
Agua residual cruda doméstica 05-10-15-2,0

(sin tratar)

Aguas superficiales parcialmente

: 50-30-50,0-100,0
contaminadas

Aguas superficiales no contaminadas 50,0-70,0-90,0-100,0-200,0-250,0

11.1.11. Procedimiento

IMPORTANTE: previo al desarrollo del procedimiento, el analista de laboratorio debe portar adecuadamente
todos los elementos de proteccién personal (ver Capitulo 2). Ademas, contar con los equipos, materiales,
reactivos y soluciones, especificados en la metodologia.

1.1.11.1. Preparacidn del agua para dilucidn

Llenar el contenedor de agua de 20 L de capacidad con dispensador, con agua destilada-
desionizada, ultrapura. Contemplar el nUmero de muestras por analizar.

Usualmente, las botellas Winkler para analisis de DBO, tienen una capacidad aproximada de
300 mL. Se deben utilizar tres botellas para el blanco del método, tres para el blanco + cepa
bacteriana + agua para dilucién, tres para el Estandar de concentracion conocida, cuatro para las
Muestras y 15 L de agua para dilucion adicional.

Airear el agua para dilucién, implementando una bomba de aire para acuario durante dos horas
(minimo), antes de iniciar la preparacion de las muestras. Esta debe estar a una temperatura de
20°C+3°C.

Adicionar 1 mL de cada una de las siguientes soluciones, por cada litro de agua de dilucion a
preparar: de cloruro de calcio (CaCl,)-DBO,, de cloruro de hierro (Ill) (FeCl,-6H,0)-DBO,, tampén

de fosfato-DBO,, y de sulfato de magnesio (MgSO,7H,0)-DBO,.
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11.1.11.2. Preparacidon de las botellas winkler a ser utilizadas en el analisis

Utilizar tres botellas Winkler para el Blanco del método, Blanco + Cepa bacteriana, y tres para el
Estandar de concentracién conocida. Empezar con cuatro botellas por Muestra de agua por analizar.

Registrar en el formato correspondiente, el volumen promedio de las botellas Winkler (ml)
(300 mL 0 293 mL + 4 mL, generalmente) (solicitar al proveedor el certificado volumétrico
del material de vidrio), el volumen de la alicuota de muestra a ser analizada, y la dilucién previa
realizada de la muestra en balén aforado clase A (si se hizo necesaria).

Adicionar 2 mL de la cepa bacteriana a cada una de las botellas Winkler que contengan el Blanco +
Cepa bacteriana, el Estandar y las muestras por analizar.

11.1.11.3. Rjuste del equipo multiparametro equipado con sonda para la lectura de
oxigeno disuelto (od)-oximetro

Ajustar el equipo segun las indicaciones del fabricante o proveedor, utilizando agua destilada-desionizada,
ultrapura, y una botella Winkler, hasta alcanzar los valores de saturacién de oxigeno recomendados en el
manual del instrumento.

11.1.11.4. Lectura del blanco del método

Utilizar tres botellas Winkler para el Blanco del método. Rotularlas con la fecha y el cédigo
designado por muestra o por conjunto de muestras.

Adicionar agua para dilucién hasta casi completar el volumen total de las tres botellas Winkler
(hasta la mitad del cuello de la botella).

Ajustar el equipo multipardmetro equipado con sonda par ala lectura de oxigeno disuelto (OD)-
oximetro, segun las indicaciones del fabricante o proveedor.

Determinar la concentracion de oxigeno disuelto inicial presente en las botellas Winkler, con ayuda
del oximetro previamente ajustado. Registrar el valor de la lectura entregada por el instrumento en el
formato correspondiente. Llenar completamente las botellas (a ras) con agua para dilucion.

Tapar las botellas Winkler evitando que queden burbujas de aire en su interior. Incubar durante
cincoda20°C+3°C.
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NOTA 11.3: utilizar una de las botellas del BLANCO DEL METODO para ajustar el oximetro al quinto dia de la prue-
ba, de la misma manera que se indica en el numeral 11.1.3.

1.1.11.5. Lectura del blanco + cepa bacteriana

Utilizar tres botellas Winkler para el Blanco + Cepa bacteriana de la metodologia. Rotularlas con la
fecha y el cédigo designado por muestra o por conjunto de muestras.

Adicionar 2 mL de la cepa bacteriana a cada una de las botellas Winkler del Blanco + Cepa
bacteriana.

Agregar agua para dilucién hasta la mitad del cuello de la botella, para que al introducir el electrodo
selectivo de oxigeno del oximetro, no se presente pérdida de muestra.

Paso 4 Determinar la concentracion de oxigeno disuelto inicial presente en las botellas Winkler, con ayuda
del oximetro previamente ajustado. Registrar el valor de la lectura entregada por el instrumento, en

el formato correspondiente.

Llenar completamente las botellas (a ras) con agua para dilucién. Taparlas evitando que queden
burbujas de aire en su interior. Incubar durante cinco dias a 20 °C + 3 °C.

Pasados los cinco dias determinar la concentracion de oxigeno disuelto inicial presente en las

botellas, con ayuda del oximetro previamente ajustado. Registrar el valor de la lectura entregada por
el instrumento, en el formato correspondiente.
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11.1.11.6. Lectura del estandar de concentracion conocida-198 mg DBO, L

@ Utilizar tres botellas Winkler para el Estandar de concentracion conocida de la metodologia.
Rotularlas con la fecha y el cédigo designado por muestra o por conjunto de muestras.

Adicionar 2 mL de la cepa bacteriana a cada una de las botellas del Blanco + Cepa bacteriana,

y 6 mL de la solucién estandar de glucosa-4cido glutdmico (198 mg DBO_L™")-DBO,,

Agregar agua para dilucién hasta la mitad del cuello de la botella, para que al introducir el electrodo
selectivo de oxigeno del oximetro, no se presente pérdida de muestra.

Paso 4 Determinar la concentracién de oxigeno disuelto inicial presente en las botellas, con ayuda del
oximetro previamente ajustado. Registrar el valor de la lectura entregada por el instrumento,

en el formato correspondiente.

m Llenar completamente las botellas (a ras) con agua para dilucion. Taparlas evitando que queden
burbujas de aire en su interior. Incubar durante cinco dias a 20 °C + 3 °C.

Paso 6 Pasados los cinco dias determinar la concentracion de oxigeno disuelto inicial presente en las
botellas, con ayuda del oximetro previamente ajustado. Registrar el valor de la lectura entregada

por el instrumento, en el formato correspondiente.

11.1.11.7. Procesamiento de las muestras

Disponer la muestra previamente homogeneizada en un vaso de precipitados de 100 mL de
capacidad. Ajustar el pH entre 65 y 7,5 con solucién de &cido sulfdrico (H,SO,) 1,0 N o de hidréxido
de sodio (NaOH) 1,0 N, segin sea el caso.

Seleccionar tres o cuatro volumenes de muestra por usar en la determinacion de la DBO,,
teniendo en cuenta lo descrito en la tabla 11.1. Vertirlos de manera independiente en las
botellas Winkler. Rotularlas con la fecha, la dilucién y el cdédigo designado por muestra o por
conjunto de muestras.

m Adicionar 2 mL de la cepa bacteriana a cada una de las botellas Winkler, que contengan los
vélumenes con adicién de muestra.
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Agregar agua para dilucion hasta la mitad del cuello de cada botella, para que al introducir el

electrodo selectivo de oxigeno del oximetro, no se presente pérdida de muestra.

Determinar la concentracién de oxigeno disuelto inicial presente en las botellas, con ayuda del
oximetro previamente ajustado. Registrar el valor de la lectura entregada por el instrumento, en el
formato correspondiente.

Llenar completamente las botellas (a ras) con agua para dilucién. Taparlas evitando que queden
burbujas de aire en su interior. Incubar durante cinco dias a 20 °C + 3 °C.

Pasados los cinco dias, determinar la concentracién de oxigeno disuelto inicial presente en las
botellas, con ayuda del oximetro previamente ajustado. Registrar el valor de la lectura entregada por

el instrumento, en el formato correspondiente.

NOTA 11.4: si al determinar la concentracion de OD inicial en las muestras, el oximetro reporta cantidades menores a
6,0 mg OD-L™", se debe preparar otra botella utilizando un volumen de muestra menor o una dilucion de esta misma.

IMPORTANTE: en caso de no contar con un oximetro, determinar la concentracion de oxigeno disuelto en las
muestras con base en el método 7.3. Determinacién del oxigeno disuelto (OD), por el método yodométrico-
modificacion de azida, del Capitulo 7 del presente manual.

11.1.12. Aspectos adicionales para tener en cuenta al hacer el reporte de los resultados

La concentracién determinada para los estadndares de control debe ser de 198 mg DBO,-O, L™+ 305 mg
DBO,-O,L""

« El consumo de oxigeno en los cinco dias de incubacién del BLANCO DEL METODO debe ser menor o
igual a 02 mg DBO_-O, L™

Para establecer el valor promedio de la DBO, determinada en las diferentes diluciones de cada muestra,
es preciso saber que: el consumo en términos del oxigeno disuelto en las muestras tiene que ser mayor o
igual a 2,0 mg DBO,-O,'L™ y que oxigeno disuelto residual debe estar en concentraciones superiores
a10 mg DBO,-O,L"

»  Elconsumo de oxigeno del BLANCO + CEPA BACTERIANA, debe estar entre 0,6 a 1,2 mg DBO_-O, L™
Este rango puede variar al considerar que se resta al consumo de oxigeno del ESTANDAR DE CONCEN-
TRACION CONOCIDA y el de las MUESTRAS.
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CAPITULO 1. Electroquimica

1.1.13. Calculos

Si todo el proceso de anélisis se ejecutd bajo las mismas condiciones de operatividad analitica, cuidando la
reproducibilidad de la metodologia y el adecuado uso de los instrumentos de medida, determinar la DBO,
mediante la siguiente ecuacion:

mg O, _ [ODdl’aO - ODdfaE) - [ODCQPUdfao - OD Cepadia5) xV
L P

DBO

5

En donde:

0D ,. - OD en la muestra diluida inmediatamente después de su preparacién (mg O,-L™).

OD . .: OD en la muestra diluida después de su incubacién durante cinco dias a 20 + 3 °C (mg O,-L™).

OD cepa ,, ; OD en BLANCO + CEPA BACTERIANA después de su preparacion (mg O,L).

OD cepa - OD en BLANCO + CEPA BACTERIANA después de su incubacion durante cinco dias a 20 °C + 3 °C
(mg O,L7).

V: capacidad promedio de la botella Winkler (mL).

P: fraccién volumétrica decimal de la muestra utilizada; 1/ P = factor de dilucion.

NOTA 11.5: ODcepa = O, cuando a las muestras no se les adiciona los 2 mL de la cepa bacteriana.

11.1.14. Referencias
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