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INTRODUCCION

A



2 - 

Hasta hace relativamente poco tiempo, a nuestro derredor podíanos ob- 

servar sin necesidad de hacer larnos viajes; rios cristalinos, lagos - 

azules, playas vírgenes, montañas nevadas llenas , e vegetación, ciuda- 

des transparentes en las que desde cualquier punto se podían observar - 

sus límites; el cielo estrellado y la lima eran por las noches el sig- 

no de admiración de la grandeza del universo. 

1' oy, sin considerar que somos un pais en vias ( le desarrollo, tenemos - 
ya los mayores problemas de cmtaminación de ;^ érica Latina. El aire - 

de las ciudades es irrespirable, el agua de sus ríos no puede ser utí- 

lizada para el uso cor.ím que se les daba, las montañas antes cubiertas

de exuberante vegetación ahora erosionadas por la tala inmoderada de - 

sus hosques, los lagos otrora llenos de aves silvestres y vida acuáti- 

ca, ahora llenos ( le basura y muerta tc0a esperanza de vida arriba y -- 

abajo de su superficie por la Falta de cuuidadó ( le los habitantes cerca

nos a ellos, que- han hedio rnrir esas fuentes naturales de alimentación_. 

Po orado a lo anterior, el desague de drenajes agrícolas saturados de -- 
fertilizantes que por el uso no controlado en las tierras, van a llenar

de nutrientes las aguas < le lagos y ríos y el crecimiento subsecuente - 

de plantas acuáticas traerá como consecuencia que el oxigeno atmosfé - 

rico no se disuelva en el agua y los peces y especies aerobias que lo - 
utilizan mueran asfixiadas. 

Contando cm litorales marítimos inmensos, la actividad turística se - 

ha llevado a dos o tres puertos y los problemas de contaminación a -- 
que están dando lugar es tener playas en las que se. podía ver anterior

mente el fmdo,' ahora turbias y llenas de desechos fecales que en oca- 
siones llegan a flotar en su superficie, además de la espuma por el -- 

uso inmoderado de detergentes que estas aglomeraciones de gente utili- 

za en el aseo y lavado de su ropa y utensilios. Pudiéndose repartir en
todo lo amplio de la costa o en más lugares turísticos, se daría tiem- 

po a que la regeneración natural actuara y por lo renos no se tendrían

lugares tan notablemente contaminados. 

El desarrollo industrial sigue incrementándose cada vez más y las de- 
pendencias oficiales no han iniciado carmañas tendientes a controlar - 

el envenenamiento del aire que por esas " chimeneas ( le roerte " escapa

todos los días; el desague de los desechos de procesos no controlados

que eliminan toda posibilidad de vida en miles de kilómetros en los - 

ríos, lagos y mares; el uso inmoderado de fertilizantes y pesticidas
que han llevado a saturar las tierras agrícolas y las hacen improducti

vas por peri&ros de tiempo muy largos, o : casta que se lleven a cabo la
vados que van a dar por consecuencia lógica a los ríos y lagos cerca- 

nos, llenando de asolve y plantas dichos lugares. 



Los asentamientos humanos que usan el agua inmoderadarente y llenan los
ríos de desechos fecales, detergentes y basura, problemas que juntas - 

van a llevarnos pronto a un estado tal que será imposible o ¡ W tarda- 
do para resolverlo. 

La finalidad de este trabajo es el de dar una parte de la solución al - 
problema específico del agua, poniendo en él, las técnicas que son --- 

factibles de aplicar en cualquier laboratorio de control que cuente -- 

con el instrumental mínimo indispensable para tal efecto. Pero el pro- 
blema en definitiva no se va a solucionar si no se concientiza a todos

y cada uno de los responsables, de que la tarea de control sólo sirve - 
si todos participanos en él. 
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CAPIIIILD II

G E N F. P A L I D A D F. S
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r.ns rétodos maliticos ctaaltitativos se , ilwclen clasificar en varios

Imims nri.neinales. de acuerclo con el tino ' e cmernciones en ntr es

tán hasados, cmo símr: 

1.- ' Yttolo rtrnvirétrico

této(ro volut9trico

toclo color1r6trico ( ni: sortir6tricos) 

a.- ';% vlo noteneicw4trico r0lectmllfricos) 

F.- ''& rvin c.svmtro^r-Arlco

F.- lkgto•'.o crrnmtorríricn

llp los rxItodos Tara el caso clic nos oc,.lrn, Iiscittir0rns

rmicarrnte los tres rrirems ele una forra eleTmrtal ,nero antes vere

tos el iv strs o, gue es una narte r.my irmortante me '! ay rnle tomar - 

en cuenta rara poder obtener resultados satisractorios, ya ( 1110 si no

se efecttía cnrrectarente se cae en resl, ltadns nexo re rrsPntnülme. 

ltrr571'rrl

rsta es la nrircra ~. raci6n nue hay rme erectiwir -, ira tn anAlisis, 

y su imrortancin salta a la vist.i si se consi, lern ^ ur 1nl r<rstr0o- 
iel nmchrcto mr analizar lependen los resulta' os gtce se l: an de oh - 

tener. ruanrlo el pmchtcto es ruy voluminoso y hetemr+éneo sleben - 
tnrarse 1,Fk~ tes porciones ( le] rismo nnrs tener nna rntestra renre

sentativa ln atal por el proceclimiento de alartro se c'. ehe rcvlltcir - 

de tamaño basta tener ura cantidad arrorinda para ser lleva,aa al la

horatorio para su millisis, el, tartRo cle la vuestrn y su nreservrt-- 

ci6r se rxtestran en las tal -Ins 3 y  lel ca - í.t1, 10 TV. 

T7o ( 1 f;rAti pr. ruc 1

La determinación nravir>étrica está tasada m la nrecinitaci6n lrl - 

cor, mentr mye se busca, en forma , le lin connrsto naco soluble. narra

esto es rxmcesario agmpar a la solución en ntr se tiene la rxt0stra, 

tm reactivo adectraclo om forre tm comrmsto noco soltt'.-le. r1 reac

tivo ntM se nrtrera para la nrecinitacirm lene * rtteir ciertos mgni- 

sitos a fin ' ntle los resnitad0s sean sntisractnrios, a saber: 
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1.- El reactivo debe ser > electivo, es decir, que debe forrar un
precipitado exclusivarente con el componente que se desea de

terminar, y sin que precipiten simultáneamente otros compues - 
tos. 

2.- El reactivo precipitante debe formar un compuesto de corrosi-- 
ción perfectamente definida, o que por algún proceditriento sen

cilio puede ser transformado a otro compuesto definido. 

3.- El reactivo precipitante conviene que pueda volatilizarse des - 
pues, nues en esta forma será más fácil eliminar el exceso de - 

reactivo que queda impregnado en el precipitado. 

4.- El reactivo precipitante debe formar con el componente deseado

un compuesto lo menos soluble posible. ' 7aturalmente que entre

menos soluble sea el compuesto que se precipita, mejor, pucs - 

entonces será más completa la precipitación y por tal rotivo - 

será más exacto el análisis. Queda entendido que si tina parte

del componente buscado queda en la solución debido a ama preci

pitación incompleta, los resultados serán poco exactos. 

177MDO VOLUAILTP.ICO

La titulación representa la operación en la volumetría por medio de
la cual se determina el volumen de una solución valorada que se re- 

quiere para reaccionar con la sustancia que se desea emantear. Por

lo mismo, titular significa determinar experimentalmente dicho ve -- 

lumen. 

Según las características de las reacciones que se utilizan en las - 
determinaciones volumétricas, se pueden éstas clasificar en diferen

tes ~ os, como sigue: 

1.- Reacciones de neutralización

Estas se efectúan atando se hacen reaccionar sustancias básicas

con sustancias ácidas. Cuando la sustancia que se va a deter- 

minar es de carácter ácido, se agrega una solución valorada ( le
una base, generalmente hidróxido de sodio. En caso de que se - 

trate de determinar una sustancia de carácter básico, la solu- 

ción valorada que se emplea para el análisis es de un ácido, -- 
generalmente el ácido clorhídrico. El punto en que la base y - 

el ácido se hallan en cantidades equivalentes, o sea el punto - 

de equivalencia, se reconoce por medio de indicadores cuyo co- 

lor varía según el carácter ácido o básico de la solución en - 

que se encuentran. 



2.- Reacciones de oxidación -reducción

En este grupo se tienen aquellas reacciones que se efectúan - 

entre una sustancia oxidante y una sustancia reductora. Citan- 
do la sustancia problema tiene caracter redox, se puede hacer
reaccionar por una solución valorada de un oxidante o un re- 

ductor con el cual sea factible de reaccionar cuantitativamen

te, existen algunas solucienes oxidantes que son de uso común

y dan el nombre a la técnica, por ejemplo: Permanganatometría, 
Yodometría, Yodatoretría, etc. 

3.- Reacciones de precipitación

luchas determinaciones volumétricas se basan en la formación - 
de compuestos insolubles por precipitación con una solución -- 
valorada del reactivo precipitante y corlo en el caso anterior - 

se tienen varias técnicas, a este ~ o de reacciones se les - 

conoce coco argentonétricas. 

4.- Reacciones de formación de complejos

Pn este grupo se consideran las reacciones características de - 
algunos iones metálicos con ciertas sustancias con las cuales - 

forman complejos. Por medio de un indicador adecuado se mani- 

fiesta la presencia del metal que se considera, el cual va de- 
sapareciendo a medida que se agrega la solución valorada de la
sustancia complejante, hasta que se llega al punto final en -- 
que todo el metal se ha transformado en el correspondiente con
nlejo. 

FTODO COLORITEMCO

La colorimetría es la parte del Análisis Cuantitativo en que se de- 
termina la concentración de una sustancia en una solución, por medi- 
ción de la cantidad de luz que se absorbe debido a la presencia de - 
un soluto. I1 término colorimetria también se usa para designar el
estudio de las características de color de los diferentes cuerpos, 
en relación con la colorimetría conviene definir los diversos tér- 
minos técnicos que en ella se emplean, a fin de evitar confusiones. 

1.- Luz incidente

significa rayo de luz que incide sobre un objeto, y que puede

ser parcialmente reflejada. La luz penetra a través de la so- 

lución, a su vez, puede ser absorbida, y entonces se designa -- 
coro luz absorbida y el resto de la luz que pasa a través del - 
cuerpo se designa como luz transmitida. Generalmente la inten- 
sidad de luz incidente, que se puede considerar corro un valor - 

fijo en un experimento, se representa con Io y la luz transmi- 
tida, que sólo será una fracción de la luz incidente, se repre
senta con I. Para la mayoría de los casos la cantidad de luz - 

reflejada se puede considerar corro nula. 
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2.- Transmitancia

Es la relación que existe entre la cantidad de luz transmitida

y la cantidad de luz incidente. Si se designa can T a la trans

mitancia, se tiene la relación: 

T - I/ Io

Si la luz que pasa a través de m cuerpo es la mitad de la luz

incidente, la transmitancia del cuerpo será igual a O. S. Si - 

sólo pasa la décima parte de la luz incidente, la transmitancia

será 0. 1 y así sucesivamente. Cuanto más claro sea un cuerpo

mayor es su transmitancia, y cuanto más colorido, menor trans- 

mitancia. lb colorimetrfa se emplea más frecuentemente el va- 

lor de la transmitancia expresado en porciento de tal manera - 

que in cuerpo que no absorbe nada de luz tiene una transmitan- 

cia de 1001. Si es completamente colorido, la transmitancia- 

es O1. 

3.- Absorbancia, extinción o densidad óptica

Estos tres términos san sinónimos y representan la medida en - 

que la luz incidente es absorbida al pasar a través del cuerpo

de tal manera que si se designa con A a la absorbancia; existe

la siguiente relación: 

A - log Ió I

De acuerdo can las definiciones de absorbancia y porciento de - 
trausmitancia se obtiene: 

A . log Io/ I - - log I / Io . - log T - - log T' / 100

A - 2 - log T' T' = antilog ( 2 - A ) 

y por medio de la ecuación anterior es posible calcular el por

ciento de transmitancia cuando se conoce la absorbancia y vice
versa. 

4.- Longitud óptica

Es la longitud del trayecto recorrido por el rayo de luz a tra

vés del cueepo absorbente. La longitud óptica se presenta co- 

mLzwmte con b, y se mide en centímetros. 
s.- Concentración

Fs el contenido de la sustancia absorbente que se halla en la_ 

solución a través del cual pasa el rayo luminoso. Esta concen_ 

tración se mide en moles de sustancia' absorbente por litro de - 

solución y se representa por C. 
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6.- Indice de absorhancia o coeficiente especifico de extinción. 

Es la absorbancia que presenta una solución cuando la concen- 

tración de la sustancia absorbente es igual a 1 g/ 1 y además - 
la longitud óptica es irtal a 1 cm. El índice de absorbancia- 

se representa con As y de acuerdo con su definición, se tiene: 

Coeficiente de absortividad A = As . b . c

7.- Indice molar de absorbancia

Es la absorbancia que tienen una solución en que la concentra- 

ción del soluto es igual a 1 - riol/ 1. 

8.- La ley de Lambert -Peer

Supóngase que se tiene m instrumento que permite medir la can_ 

tidad de radiación que recibe. La cantidad de energía recibi- 

da por el instrumento por unidad de superficie y en la unidad - 
de tiempo, se designará por I. 

Si se supone un cuerpo plano de espesor uniforme igual a delta

b, parte de la radiación será absorbida, con lo que la radia- 

ción recibida por el instrumento será I - delta I, y el -- 

cambio relativo en el valor de I será delta I/ I. Si se coni

dera qué el espesor del cuerpo es infinitamente pequeño, o sea

delta b - db , entonces I - delta I = I, y además del
ta I = dI. En este caso el valor de la absorción relativa- 

dI/ I será constante y dependerá del número de centros absor

bentes, a través de los cuales pasa la radiación, y que se de- 
signará con delta N. Por consiguiente se tiene: 

delta I / I - q . delta N

en donde q representa la constante de proporcionalidad. El sigma
no negativo en el miembro izquierdo de la ecuación se debe a - 

que I disminuye al aumentar el valor de delta N. Si se emplean

valores infinitesimales, la ecuación anterior quedará cano si- 

dI/ I = q . &. 

y al integrar esta ecuación se tendrá: 

In I = q . ' 1 f const•vrte
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El valor de :' en la ecuación anterior depende del numero ( le centros

absorbentes por unidad de área del cuerpo de espesor constante ¡ Mal

a h. para encontrar el valor de la constante de integración de la - 

ecuación anterior bastará con reconocer que cuando no se tienen cen- 

tros absorbentes en el cuerpo considerado, o sea cuando ` I - n, la - 

cantidad de radiación recibida por el instrumento medidor será el - 

total de la radiación incidente, o sea Io De acuerdo con lo -- 

cual resulta: 

in 1 constante

in I q . N - ln Io

in Io/ I = q . N

y esta última ecuación expresa la ley general de la absorción de ra
diación, que es válida en todas las zonas, desde los rayos X hasta -- 

las microondas, pasando por el ultravioleta, el visible y el infra- 

rrojo. En la ecuación última, se pueden hacer algunas modificacio- 

nes muy útiles para la aplicación práctica. Se pueden usar logarit

mos decimales en lugar de los logaritmos naturales. Además, el va - 

los de N se puede poner en función del espesor h y de la concentra- 

ción de la substancia absorbente, caro sigue: 

N - c. b. k

en donde c es la concentración de la sustancia absorbente, en g/ 1, - 

b es el espesor del cuerpo, en centímetros y k es una constante - 

de proporcionalidad. Al sustituir en la ecuación anterior se obtie

ne: 

2. 3 log Io/ I = q. c . b . k

log I
o/ 

I b. c. ( q . k) / 2. 3

y si se observan las ecuaciones anteriores será fácil reconocer que
el valor de ( q . k / 2. 3 ) es precisamente el índice de absor-- 

cibn ó coeficiente de absortividad, o sea: 

log Io/ I = A = N . b . c

La proporcionalidad que existe entre la absorbancia y la longitud - 

de la capa absorbente, fué descubierta experimentalmente por Rouguer

y Lambert. 
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Posteriormente peer y Rernard establecieron experimentalmente la pro
porcionalidad entre la absorbancia y la concentración de la sustan- 

cia absorbente, por lo cual la relación expresada por la ecuación - 
anterior se conoce como LEY DE LMü'rRT=RFF.R. 

La aplicación de la Ley ele Lamben -Beer al análisis cuantitativo es

ohvia, ya que siempre que se conozcan los valores de As y de b, bas- 
tará con determinar experimentalmente A para poder calcular c, ya - 

que: 

c - A / As . b

El valor de As a su vez puede ser determinado experimentalmente, ya
que bastará con encontrar la absorbancia de soluciones de concentra

ción conocida y para valores de b igualmente conocidos. Conviene - 

hacer notar que para una sustancia absorbente determinada, el indi- 
ce de absorbancia será constante sólo para una longitud de onda de- 
terminada, y naturalmente variará de una longitd de onda a otra, -- 
pues la capacidad de absorción de la sustancia variará de una long¡ 
tud de onda a otra, pues la capacidad de absorción de la sustancia - 
variará con el tipo de energía contenido en la radiación, o sea con

la longitud de onda de ésta. Las variaciones del índice de ahsor-- 

hancia con la longitud de onda de la radiación, quedan expresadas - 

por el espectro de absorción de la sustancia, que será completamen- 

te característico de la misma, de tal manera que no hay dos sustan- 
cias distintas que tengan el mismo espectro de absorción. 

FUINfES DE CCN IINACIQJ DEL AGUA

Las principales fuentes de contaminación pueden ser clasificadas en
cuatro grandes grupos: 

1.- Urbanas

2.- Industriales

3.- Agrícolas

4.- Naturales

1.- Fuentes Urbanas

Las concentraciones urbanas de población, constituyen una de - 
las mayores fuentes de contaminación, debido a los grandes vo- 
lúmenes de aguas residuales domésticas producidas; las cuales - 

en su mayor parte, son colectadas por los sistenas de alcanta- 
rillado. 
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Debido al rápido crecimiento de las ciudades, la mayoría de las

áreas suburbanas no se encuentran conectadas a los sistemas de' 

alcantarillado y disponen sus aguas residuales en fosas sépti- 

cas o directamente a los cuerpos 1e aeua. 

2.- Fuentes Industriales

La actividad industrial nacional está integrada nor una varie- 

dad muy auplia de procesos, contándose los principales a los - 

de la industria química, la petroquímica, la metalúrgica, la de

la pulpa y el papel, la textil, la del azúcar la de los al¡- 

mentos. 

Cada una de estas industrias descarga volúmenes considerables - 

de aguas residuales, cuya naturaleza fisico-química denenderá- 

del tipo de proceso a que se refiera, pudiendo ser materia or- 

gánica, nutrientes, metales pesados, ácidos, bases, sustancias

inorgánicas, grasas, aceites, etc. 

Actualmente muchas de estas factorías descargan sus aguas re- 

siduales sin tratamiento alguno a los cuerpos receptores. 

3.- Fuentes agrícolas

Como consecuencia del uso en la actividad agrícola de herbici- 

das, plaguicidas y fertilizantes, para el control de plagas y- 
aumiento de la productividad, las aguas cíe retorno agrícola --- 

arrastran restos de estos compuestos hasta los cuerpos recepto

res ; esto, aunado a los arrastres de las excretas animales - 

por los escurrimientos pluviales, produce una fuente considera

ble de contaminación, que altera los ecosistemas acuáticos. 

4.- fuentes naturales

Aunada a la contaminación producida por las aguas residuales - 

de las diferentes actividades del hombre, está otro tipo de -- 

contaminación debida a causas naturales, tales como los arras- 

tres de materia orgánica muerta nor los escurrimientos del agua

pluvial, así como los productos inorgánicos producidos por la - 

erosión de los suelos, 

TIPOS DI, CCNfAHQNA14TES

Después de ser descargadas las aguas residuales provenientes de fuen

tes urbanas industriales, agrícolas o naturales a un cuerpo de agua

grande, los desechos pierden su identidad y se obtienen mezclas he- 
terogéneas de contaminantes. 



13 - 

Los diferentes tipos de sustancias contaminantes que se encuentran - 

en las aguas residuales, pueden ser clasificadas corro sigue: 

1.- Sustancias orgánicas

2.- Organismos irácrobianos

3.- Sustancias radioactivas

4.- Sustancias inorgánicas

s.- Contaminaci6n térmica



As - 

CAPITULO III

TEDUCAS n, _ 011SIS
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A N A L I S I S F I S I C 0 S

1.- notencial de : Uró.geno

2.- Tepiperatura

3.- Conductancia Especifica

4.- Turbiedad

5.- Color

6.- Sólidos ( todas sus . formas) 



15 - 

Fn esta parte se introducen las deterrinaciones físicas de una ruestra, 

las que deben distinnúrse de las de concentraci6n química o de coriro-- 

nentes biológicos. ' hmc: as cae las determinaciones includdas aquí, ta -- 

les corro el color, conductividad y tuit:iedad, entran en esta categoría - 

inequívocamente. 

Por otra parte, las propiedades físicas pueden no estar divorciadas com

pletar¡ente de la composición quirica y algunas de las técnicas de ésta - 

sección orden colectivamente propiedades resultantes de la presencia de

un gran marero de constituyentes. 

Otros constituyentes, por ejemplo, la saturación por carbonato de cal- 

cio y transferencia de oxígeno se relacionan o dependen de las pruebas - 

químicas. 

También se incluyen aquí las pruebas por aspecto, olor y sabor, las cua

les han sido calificadas tradicionalrente como propiedades físicas, aun

que esto puede discutirse. 

Finalmente se incluyen ciertas pruebas para las cuales la descripción - 

de " físicas" es discutible. Por lo pronto se incluyen aquí junto con - 

las pruebas para sólidos, solamente por conveniencia. 

Dtxhos de dos métodos incluidos son los que más tradicionalmente de les

denanina como propiedades físicas, y los cuales están definidos de tal - 

forma que no puedan entrar dentro de la clasificación de: químicos, ra- 

diológicos, biológicos o bacteriológicos ( le las otras secciones incluí - 

das en éste capítulo. 

Estas determinaciones se aplican para aguas potables, aguas superficia- 

les y aguas residuales. 
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1. PmNCIAI. DE 1HDR0( M (pH) . 

El pH es el logaritmo de la recíproca de la concentración del ion hidrógeno
o más precisamente, de la actividad del ion hidrógeno, en moles por litro. 

El pH interviene en el cálculo de carbonato, bicarbonato y bióxido de carbo
no, lo mismo que en el cálculo del índice de corrosión o estabilidad, y en

el control de los procesos de tratamiento de agua. La escala práctica del - 
pH comprende del 0, muy ácido, al 14, muy alcalino, con el valor medio de - 
pH 7 que corresponde a la neutralidad exacta a 25" C. Mientras que los térmi
nos " alcalinidad" y " acidez" indican la reserva total o capacidad amortigua
dora de una muestra, el valor del pH representa la actividad instantánea - 
del ion hidrógeno. 

El pH se puede medir bien sea colorimétrica o electrométricamente. El méto- 
do colorimétrico requiere una menor inversión inicial, pero está sujeto a - 

graves interferencias por el color, la turbiedad, un alto contenido salino, 

las materias coloidales, el cloro libre y por varios agentes oxidantes y - 

reductores; los indicadores se pueden deteriorar, lo mismo que los patrones

de color con los que se comparan, y más aún, ningún indicador abarca toda - 
la gama de pH de interés en las aguas. En líquidos poco amortiguados, térmi_ 
no que se puede aplicar a algunas aguas, los mismos indicadores alteran el

pH de la muestra que van a comparar, a no ser que tales indicadores se prea

justen a un pH. mny próximo al de la muestra. Por estas razones, el método - 
colorimétrico sólo es indicado para una estimación tosca y no se discutirá
en esta práctica. Se considera como normal el método electrométrico. 

METODO DEL ELECTRODO DE VIDRIO. 

Se han sugerido varios tipos de electrodos para la determinación electromé
trisa del pH. Aunque se reconoce que el electrodo de hidrógeno gaseoso es - 

el patrón primario, se usa más generalmente el electrodo de vidrio en combi
nación con el de referencia proporcionado por un electrodo de calomel satu- 

rado. El sistema del electrodo de vidrio se basa en el hecho de que un cam- 
bio de una unidad de pH produce un cambio eléctrico de 59. 1 mv. a 25' C. El
electrodo de vidrio es relativamente inmune a interferencias por color, -- 

turbiedad, substancias coloidales, cloro libre, oxidantes y reductores, lo

mismo que a contenidos salinos elevados, excepto por el error del sodio a
valores altos del pH. El error introducido por altas concentraciones del - 

ion sodio a pH superiores a 10, se puede reducir con el empleo de electro- 
dos especiales de bajo error de sodio; cuando se emplean los electrodos or- 

dinarios de vidrio se pueden hacer correcciones aproximadas por el error - 

del sodio, consultando las gráficas que pueden proporcionar los fabricantes
para cada tipo particular de electrodo. 

La temperatura tiene dos efectos importantes en las mediciones del pH; los
mismos electrodos varían en potencial con la temperatura y la ionización - 
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de la muestra se modifica con la temperatura. Se compensa el prirer efecto

por un ajuste del que se dispone en los mejores aparatos comerciales. El - 

segundo efecto es inherente de la muestra y se toma en consideración regis_ 

trando tanto la temperatura como el pH de cada muestra. 

A P A R A T O S. 

Bando no se dispone de electrodos del tipo de flujo, o cuando no es ade- 

cuada la agitación como en el caso de los electrodos ordinarios, del tipo

de inmersión, el mejor procedimiento es lavar el electrodo 6 G 8 veces con

porciones de la muestra, en particular cuando, después de medir una solu - 

ción no amortiguada, se mide una solución amortiguada. Se recomiendan los

electrodos del tipo de flujo para la medición exacta de aguas relativamen- 

te no amortiguadas, como es el caso de condensados. 

Las mediciones de aguas airnrtiguadas se pueden verificar en recipientes - 

abiertos, debiendo establecerse el equilibrio entre la muestra y el siste- 

ma de electrodos, según se muestre por no haber desplazamiento de la aguja, 

antes de tomar la lectura final. Si se opera con agua caliente o a pH supe

riores a 10, se deben usar electrodos especiales de cristal y el sistema - 

se debe normalizar en condiciones de temperatura y de concentración lo más

cercanas posible a las de la muestra, tomando en cuenta las recomendacio - 

nes de los fabricantes del aparato. Se debe prestar siempre especial vigi- 

lancia a la posibilidad de resultados erráticos, provenientes de fallas - 

mec5nicas o eléctricas, como pilas agotadas, electrodos de cristal agrieta

dos, taponamiento de la conexión líquida o electrodos sucios con materia— 

les

ateria- 

les aceitosos o con precipitados. 

SOLUCIMES MIDRTIGUADORAS. 

Los sistemas de electrodos se calibran con soluciones amortiguadoras de un

valor conocido del pH. Como estas soluciones amortiguadoras se pueden dete

riorar por proliferaciones biológicas o por contaminación, es recomendable

usarlas recién preparadas, disolviendo las sales amortiguadoras secas en

agua destilada, pudiendo también usarse tabletas o polvos amortiguadores - 

comrerciales, de calidad reconocida. Es una buena práctica calibrar los

electrodos con una solución amortiguadora cuyo pH se halle en la vecindad

del de las muestras, pues en esta forma son mínimos los errores resultantes

de ciertos desequilibrios de los electrodos. 

Al preparar las soluciones amortiguadoras, partiendo de sales secas, es - 

necesario que se proceda a una completa disolución, pues de otro modo, re- 

sulta incorrecto el valor del pH. Para el almacenamiento de las soluciones

son preferibles los frascos de polietileno, aunque se pueden emplear los - 

de cristal pyrex. 
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En el cuadro siguiente se indican los valores del pH de las 3 soluciones - 

amortiguadoras a las temperaturas indicadas, estos valores se obtuvieran de

sales de la más alta pureza. 

EFECIO DE LA TEMPERATURA SOBRE LOS VAI.ORi-S DE pH DE LAS SOLUCIONES Ab1DRTI-- 

GUADORAS. 

Terperatura Valor del pH de las soluciones amortiguadoras

de pH 4 de pH 7 de pH 9

0 4. 01 7. 08 9. 46

5 4. 01 7. 05 9. 38

10 4. 00 7. 02 9. 33

15 4. 00 7. 00 9. 27

20 4. 00 6. 98 9. 22

25 4. 01 6. 96 9. 18

30 4. 01 6. 95 9. 14

35 4. 02 6. 94 9. 10

40 4. 03 6. 94 9. 07

45 4. 04 6. 93 9. 04

50 4. 06 6. 93 9. 01

55 4. 08 6. 94 8. 98

60 4. 10 5. 94 8. 96

1.- Solución amortiguadora de pH 4. 

Se disuelven 10. 21 g. de ortofosfato monopotásico anhidro KHC8H404' en
agua destilada, diluyéndose a 1000 ml. 

2.- Solución amortiguadora de pH 7. 

Se disuelven 1. 361 g. de ortofosfato monopotásico anhidro, KH, PO4, y - 
1. 420 g. de ortofosfato dis6dico anhidro, Na2HPO4, ambos secados por 2 horas
a 100 130% usando agua destilada recién hervida por 15 minutos y enfria- 

da a la tezperatura ambiente, diluyéndose a 1000 ml. 

3.- Soluci6n amortiguadora de pH 9. 

Se disuelven 3. 81 g. de tetraborato de sodio decahidratado ( B6rax), -- 

Na2B407 . 1OH20 en agua destilada recién hervida por 15 minutos y diluyéndo

se a 1, 000 ml. 

P R O C E D I M I E N T 0. 

Por la diferencia entre las distintas marcas y modelos comerciales de medi- 
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dores de pH, es iriposible proporcionar instrucciones detalladas para la - 

operación correcta de cada instrumento, debiendo servirse en cada caso las

instrucciones de los fabricantes. El electrodo de vidrio y el electrodo de

calomel se deben humedecer y preparar para su uso, de acuerdo con las ins- 

trucciones que se proporcionen. El instrumento se puede normalizar con una

solución amortiguadora cuyo pH sea vecino al de la muestra, y dando menos, 

se debe comprobar la respuesta lineal del electrodo, con otra solución -- 

amortiguadora de pH diferente. Las lecturas con las soluciones amortiguado

ras adicionales dan una idea tosca de los límites de exactitud que se pue- 

den esperar con el instrumento y con la técnica de operación. 

2. TENIP E RAT URA. 

Las lecturas de temperatura se aplican en los cálculos de las distintas - 

formas de alcalinidad y en los estudios de la estabilidad y saturación con

respecto al carbonato de calcio. En estudios linnol6gicos se necesita cono

cer la temperatura de las aguas a distintas profundidades, y en otro aspec

to, es posible con frecuencia definir el origen de un abastecimiento, como

pozos profundos, únicamente por mediciones de temperatura. 

En las aplicaciones industriales de las aguas se requiere, a menudo, su - 

temperatura para cálculos sobre la transmisión calorífica o para la aplica_ 

bilidad a distintos procesos. 

Normalmente, las determinaciones de temperatura se practican con cualquier

termómetro de mercurio, de escala centígrada, de buena clase, que se com - 

pruebe de cuando en cuando con on termómetro patrón. Los termómetros de - 

campo deben estar provistos de un estuche metálico, para evitar roturas. 

Para conocer la temperatura a profundidades, en estudios limnol6gicos, se

pueden usar los termómetros de reversión, el termófono y el termistor, - 

considerándose que éste último es el más conveniente y el capaz de mayor

exactitud. Las lecturas se deben hacer con el termómetro sumergido en el

agua, de preferencia en movimiento, después de un tiempo suficiente para

lograr lecturas constantes. 

La temperatura del agua en el punto de muestreo se debe expresar en grados

centígrados, aproximando a grados enteros o fracciones, según la precisión

requerida. 

3. UNDU(TANCIA ESPECIFICA. 

La conductancia específica es una medida de la capacidad de un agua para - 

transmitir la corriente eléctrica y esta propiedad está relacionada con la

concentración total de substancias ionizadas en un agua y con la temperatu

ra a la que se hace la medición. Afectan la conductancia específica la -- 



naturaleza de las distintas substancias disueltas, sus concentraciones - 

reales y relativas y la concentración fónica de la ratestra. 

Las mediciones de conductividad proporcionan tina idea de las porciones - 

alfcuotas que se deben tomar para las determinaciones químicas comunes. - 

También ofrecen um medio para comprobar los resultados de un análisis qui

mico. Con frecuencia se puede estimar la cantidad de materia disuelta en

una muestra multiplicando la cenductancia especifica por un factor empíri

co. 

Este factor puede variar de 0. 55 a 0. 9, dependiendo de los componentes - 

solubles de un agua particular y de la temperatura de la sedición. Se - 
pueden aplicar factores relativamente altos para apiac salinas o para a— 

guasguas de calderas, mientras que se aplican los factores presentes hidróxi- 

dos o acidez libre. Aunque la evaporación de la nuestra produzca un cam- 

bio del bicarbonato a carbonato, a menudo se puede lograr un factor empí- 

rico, para la calidad relativamente constante del agua de un abastecimien

to, dividiendo el residuo disuelto por la cmductancia especifica. El re- 

siduo filtrable se puede determinar por evaporación. Puede ser posible - 

obtener una aproximación del contenido, en me/ 1, bien sea por aniones o - 

cationes, multiplicando los micra~ por 0. 01. 

La conductancia especifica se define cono la recíproca de la resistencia, 

que se mide entre dos electrodos separados 1 cm. y cm área de 1 cm. cua

drado. Usando una celda de conductividad y balanceando cm un puente de

Wheatstone, se miden a la misma temperatura las resistencias eléctricas

de la muestra y de una solución de cloruro de potasio, Ade conductancia - 
especffica conocida. Como el canbio en conductancia de la muestra y de - 

la solución de KG es el mismo con alteraciones en la temperatura ( en el

ámbito de 20 - 30' C), se puede calcular la conductancia específica de la

muestra a 25' C aplicando el valor conocido de la conductancia especifica

a 25' C de la solución de KG. 

APARATOS. 

Se encuentran en el comercio y son adecuados para mediciones de la con— 
duuctancia, diversas unidades completas, que satisfacen las especificacio

nes que se describen adelante. 

1.- Puente de Wheatstone, con el que se pueden obtener lecturas con una

exactitud de 1 por 100 o mayor. 

2.- Fuente de corriente alterna.- De 1, 000 a 3, 000 ciclos si se emplea - 

un micrófono telefónico cano indicador de punto nulo, o de 25 a 60 ci

clos si se emplea para el mismo propósito un tubo " ojo mágico" de rayos



24 - 

de electrones o un galvanómetro de C. A.. Si se enplea corriente alterna de

una linea principal, es muy recomendable usar un transformador que la inde

pendice, para evitar la posibilidad de cortos circuitos accidentales a tie

rra, lo cual podría producir uu choque eléctrico, daños al equipo o llevar

a resultados erráticos o erróneos. 

3.- Celda de conductancia específica.- frien sea del tino de pipeta o del - 

tipo de inmersión, que tenga electrodos de platino platinizado. La se- 

lección debe depender del ámbito probable de conductividades. Una constan- 

te de la celda de 0. 1 es adecuada para soluciones de baja conductividad, - 

de 100 micromhos / am o menos: Una constante de la celda de 1, para solu- 

ciones de conductividad moderada y una constante de la celda de 10, para - 

solucimes de alta conductividad, como salmueras. Fn todo caso, debe emple_ 

arce una celda que produzca una resistencia real dentro del ámbito de 500

a 10, 000 ohmios. las celdas nuevas se deben limpiar con la mezcla lir.piado

ra crónica -sulfúrica y los electrodos se deben platinizar, en cualquier mo

mento en que sus lecturas sean erráticas o cuando la inspección demuestre

que se ha desprendido algo del negro de platino. 

Para platinizar se prepara una solución de 1 g. de ácido cloroplatínico - 

cloruro de platino) y 0. 012 g. de acetato de plomo en 100 ml. de agua. 

Se sumergen los electrodos en esta solución y ambos se conectan a la termi
nal negativa de una pila seca de 1. 5 voltios; la terminal positiva de la - 

pila seca se conecta a un tramo de alambre de platino, que se sumerge en - 

la solución. La cantidad de corriente s6lo debe permitir el desprendimien- 

to de pequeñas cantidades de gas. la electrólisis se debe continuar hasta

que ambos electrodos queden revestidos con negro de platino. Se Puede con- 

servar la solución platinizadora para uso posterior. Los electrodos se en- 

juagan cuidadosamente y, cuando no se tienen en uso, se mantienen sumierl- i- 
dos en agua destilada. 

4.- Baño maría, provisto de gradillas de materiales resistentes a la corro

sitas, como cobre, latón o acero inoxidable, en las que se pueden colo- 

car los tubos de muestra. Para cantener las muestras son convenientes los

tubos de ensayo grandes. 

R E A C T I V O S. 

Solución patrón de cloruro de potasio, 0. 0100x. Se seca KG a 110° C duran- 

te la noche y se disuelven 0. 7456 g. en agua bidestilada recién hervida, - 
diluyéndose a 1000 ml. a 25° C. Esta es la solución patrón ( le referencia -- 

que, a 25° C. Tiene una conductancia específica de 1411. 8 micromhos/ cm, -- 

siendo satisfactoria para muchas aguas cuandd se usan celdas con una cons- 

tante de 1 a 2. 

Para otras constantes de las celdas son preferibles soluciones más concen- 



tradas o más diluidas. = e conserva en frascos pyrex ._' tapón esmerilado. 

PR0CFAI* 1TEYT') 

La conductancia específica se registra en microrhos por c2ntr.7ctre a 25" C. 

Varía alrededor del 24 por cada grado centígrado. ?. 3 recorrndable, aunque

no estrictamente necesario, que el baño maría se -. antenga exactamente a - 

25° C; sin embargo, cualquier temperatura = ntre es adecuada, por- 

que, dentro de ése ámbito, la conductividad del cloruro de potasio

varía con la temperatura casi en el mismo grado w!•» stras. Para - 

que la temperatura no fluctúe rápidamente se debe procurar quue el baño - 

maría sea de capacidad suficiente y que se encuentra en in lugar apropia- 

do. Se ponen en el baño maría cuatro tubos con la solución natrón de clo- 

ruro de potasio y, asimismo, se ponen en el baño dos tubos de cada usa de

las muestras en estudio, dejándose en el baño por 30 minutos para que al- 
cancen su equilibrio térmico. 

Se enjuaga la celda de conductividad en tres de los tubos -de cloruro de - 

potasio y se mide la resistencia de la cuarta solución, registrándose es- 

te valor como RKC1. A continuación se enjuaga la celda con uno de los tu- 
bos de la primera muestra, asegurándose que el enjuagado es adecuado, y - 
se mide la resistencia en el segundo tubo; se procede en la misma forma - 

hasta que no se hayan medido todas las muestras. No es necesario medir de

nuevo la resistencia de la solución de KC1, a no ser que la temperatura - 

se haya desplazado, durante la medición, más cíe unos cuantos décimos de - 

grado centígrado. Sin embargo, se debe hacer suhsecauentemente la medición

del KC1 para cada serie de muestras que se examinen. 

Si se encuentra que las muestras difieren en conductividad, con respecto

a la del KC1, por un factor de 5 o más, para evitar arrastres de una mues

tra a otra es más seguro usar tres tubos de cada muestra; cuando se proce

de así, la celda se enjuaga cm dos tubos y se hace la medición en el -- 
tercer tubo. 

C A L C U L 0. 

La constante de la celda, C, es igual al producto de la resistencia medi- 

da, en ~ os, de la solución patrón de cloruro de potasio por la conduc- 

tancia específica, en mhos por centímetro, de esta soluuci6n patrón; --- 

C = RKC1 x 0. 0014118, si la medici6en se hace a 25° C. 

La conductancia específica ( mho 1 en) de la muestra de agua, a 25% es - 

igual a la constante de la celda, C, dividida por la resistencia, en ohmios. 

de la muestra, Rs, medida a 25° C. 

Conductancia especifica = C / R. 
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Es tan baja la conductancia específica de la mayor Parte cíe las aguas - 
que en la práctica normal es expresada en micromhos/ cm ( el valor numérico

expresado en microrhos/ cm es 1, 000, 000 ( le veces más grande que el valor - 

numérico expresado en mhos/ cm). 

Si la temperatura de medici6n no es exactamente de 25% es rás convenien

te calcular la conductancia específica a 25° C por la expresión: 

Conductancia específica = 1411. 8 x RKC1 / Rs micromhos/ cm. 

En la cual RKC1 y Rs se miden a la misma temperatura, de preferencia cer- 
cana a la ambiente, entre 20° C y 30° C. 

4. ' TURBIEDAD. 

La turbiedad de las aguas se debe a la presencia de s6lidos suspendidos - 

tales como arcilla, limo, materia orgánica finamente dividida, plancton y
otros organismos microscópicos. Se debe entender claramente que la turbie

dad es una expresi6n de la propiedad óptica de una muestra, que hace que
los rayos luminosos se dispersen y se absorban, en lugar de que se trans- 
mitan en línea recta a través de ella. No son prácticos los intentos para
relacionar la turbiedad con la concentración, en peso, de los s6lidos en

suspensitn, pues el tamaño, forma e índice de refracci6n de las particu - 

las son, ópticamente, de mayor importancia nu- la cencentraci6n y peso - 

específico de las materias suspendidas. 

El método normal para la determinación de la turbiedad es el método de - 
bujía de Jackson; sin embargo, las suspensiones normalizadas por este mé- 

todo se pueden usar, con o sin dilución, en otros instrumentos. Por des - 
gracia, los resultados obtenidos can otros aparatos no siempre concuerdan

cen los obtenidos can el turbidímetro de bujía, y por diferencias funda— 
mentales

unda- 

mentales en los sistemas ópticos, tampoco concuerdan, con suficiente apm

ximacitn, con las obtenidas en diversos tipos de instrumentos, aunque ca- 

da uno de ellos se haya precalibrado con el turbidímetro de Jackson. 

La determinación de la turbiedad se basa en el paso de la luz a través de
una suspensión, que justamente haga desaparecer la imagen de la flama de
una bujía patron, esto es, que la haga indistinguible contra el fondo de
iluminación general, cuando se observa la flama a través de la suspensión. 

A mayor trayecto de luz es más bajo el valor de la turbiedad. 

La determdnaci6n de la turbiedad es aplicable a cualquier muestra de agua
que se encuentre libre de basuras o de sedimentos Huesos que se asienten

rápidamente; se obtienen resultados falsos por cristalería sucia, por la - 
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presencia de burbujas y por los efectos de vibración, que pueden alterar
la visibilidad en la superficie de la imnestra de agua. 

Fs preferible que la turbiedad se determine el mismo día del muestreo, - 
pero si es inevitable almacenarla por mayor tiempo, las muestras se pue- 
den conservar en la obscuridad hasta por 24 horas. Para almacenamientos
más prolongados, la muestra se preserva por la adición de 1 g. de cloru- 
ro mercúrico por litro. En cualquier caso, la muestra se debe agitar vi- 
gorosamente antes de su examen. 

APARATOS. 

Turbidimtro de bujía de Jackson. 

Este es el instrumento normal para las mediciones de turbiedad; consis
te en un tubo de cristal graduado en la forma que se especifica en el - 
cuadro M 1 del capítulo IV de una bujía patrón y de un soporte que man- 
tiene el alineamiento de la bujía y el tino. El tubo de cristal y la bu- 
jía se deben situar en posición vertical, coincidiendo sus ejes longitu- 
dinales. El soporte de la bujía consiste de un cilindro con un resorte - 
interior, que obliga a que la bujía se mantenga a presión contra la coro
na del soporte, según se vaya c nsuniendo, debiendo encontrarse dicha - 
corona a 7. 6 cm. abajo del fondo del tubo de cristal. 

F.1 tubo de cristal debe presentar un fondo plano pulido de cristal ópti- 
co y debe satisfacer las especificaciones para tubos de Nessler, es nece
sario que se conserve limpio y libre de rayaduras y que se encuentre gra
duado para leer directamente en 61 las unidades de turbiedad. Al. practi- 
car las observaciones, la mayor parte del tubo de cristal se debe encon- 
trar alojado dentro de un tubo metálico, tanto para protegerlo contra - 
ruptuaas como para excluir la iluminación extraña. 

La bujía, se debe fabricar de cera de abejas y esperma y debe estar cal¡ 
brada para quemar 7. 39 a 8. 16 g. por hora. Para lograr uniformidad en
los resultados, la flama se debe mantener, hasta donde sea posible, de - 
un tamaño constante y a una distancia constante del fondo del tubo; esto
obliga al despabilado frecuente de la bujía, para eliminar la porción - 
calcinada, cerciorándose con frecuencia de que se mantiene adherida a la
corona del soporte. Para evitar oscilaciones de la flama durante las ob- 
servaciones, se deben eliminar las corrientes de aire. La bujía no se de
be mantener encendida por mas de unos cuiarntos minutos en cada ocasión, - 
pues la flama tiene cierta tendencia a aumentar en tamaño; antes de en— 
cenderse

n- 

cenderse la bujía, en cada ocasión se debe quitar la porción calcinada - 

del pabilo, siendo fácil quebrarla con los dedos. 

R E A C T I V 0 S. 
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Suspensión patrón. 

En la preparación de suspensiones patrón es mejor usar agua turbia natu- 
ral, de la misma fuente que se está examinando; si no se dispone de ella, 
se pueden usar los sedimentos bentales 0 sólidos suspendidos de la misma
masa de agua en examen, los que se hierven en 11C1 1 + 1 para eliminar - 

las sustancias hidrosolubles y se lavan repetidamente por centrifugación
y decantación, antes de preparar las suspensiones. Si nn ce dispone de
materiales naturales, o no son satisfactorios, se puede usar la tierra - 

de fuller o la tierra molida de diatoreas; pero si la turbiedad se produ
ce por substancias que se agregan al agua durante el tratamiento, sean - 

éstas carbón, alumbre o algún otro reactivo, se deben usar las mismas - 
substancias para las suspensiones. 

Se agregan unas 5 g. de la substancia escogida, seca, a 1 litro de agua
destilada, se agita bien y se deja reposar por 24 horas, al cabo de las
cuales, se extrae el liquido sobrenadante sin alterar el sedimento del - 

fondo; se determina la turbiedad con el turbidímetro de bujía y se dilu- 
yen porciones de esta suspensión a los valores de turbiedad deseados, - 

comprobando los que sean mayores de 25 unidades con el mismo turbidíme-- 

tro. Se pueden preservar las suspensiones patrones por la adición de 1 g. 
de cloruro mercúrico por litro; estas suspensiones se deben agitar per- 
fectamente antes de cada lectura y se deben comprobar, cuando menos men- 
sua]nente, cm el turbidímetro de Jackson de bujías. Las suspensiones - 

con turbiedades menores de 25 unidades no se pueden comprobar directamen_ 

te; estas suspensiones se deben preparar, mensualmente, por dilución de
suspensiones más concentradas, recién comprobadas. Las suspensiones di- 

luidas, para 0. 0, 0. 2, 0. 4, 0. 6, 0. 8, 1, 0, etc. unidades de turbiedad, 
se deben preparar semanariamente, diluyendo suspensiones de 10 unidades. 
Es preferible conservar las suspensiones en frascos pyrex o de cristal - 
resistente. 

P R 0 C E D I 7, 1 I E Y T 0. 

Para turbiedades entre 25 y 1, 000 unidades: Se vierte la muestra en el
tubo de cristal hasta que justamente desaparezca de la vista la imagen - 
de la flama; en este instante se debe observar un campo uniformemente - 
iluminado, sin manchas brillantes. llacia el final, la muestra se debe ir
agregando muy lentamente, y después de la desaparición de la imagen, con
sólo retirar el 11 de la muestra, la imagen debe ser nuevamente visible. 
Es conveniente que, en la fase final, se erplee una pipeta para agregar
o retirar pequeñas cantidades de la muestra. Se debe tener cuidado de -- 

conservar limpio el tubo de vidrio, tanto interior como exteriormente, y
de evitar rayaduras. 

La acumulación de hollín o de humedad en el fondo del tubo puede interfe
rir con la exactitud de los resultados. 
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Turbíedades mayores de 1, 000 unidades.- La muestra se debe diluir can - 

uno o más volúmenes de agua exenta de turbiedad, hasta que la turbiedad - 

de la dilución sea menor de 1, 000 unidades. La turbiedad de la nuestra ori

ginal se calcula a partir de la turbiedad de la muestra diluida y del fac- 
tor de diluci6n. Por ejemplo, si se agregan 5 volúmenes de agua exenta de

tuThiedad a 1 volumen de nuestra, y si la muestra dilufda tiene una turbie_ 

dad de 500 unidades, la turbiedad de la muestra original resulta de 3, 000

unidades. 

Turbiedades entre 5 y 100 unidades.- El límite inferior del turbidíretro

Jackson de bujía es de 25 unidades. En el ámbito de 5 a 100 unidades, se - 

pueden comparar las muestras, en juegos de frascos similares, con suspen-- 

sicmes patrón que se preparan por la diluci6n de suspensiones patrón más - 

concentradas con agua exenta de turbiedad. La muestra y los patrones se de

ben verter a frascos ele igual forma y tipo, dejando en cada caso un espa- 

cio vacío suficiente para una agitaci6n adecuada antes de la corparaci6n. 

La comparacién se verifica observando lateralmente la muestra y los patro- 

nes, viendo a través de ellos hacia un mismo objeto y apreciando la clari- 
dad con que se puede percibir. La turbiedad de la muestra se registra como

la del patrón que llega a producir un efecto visual más aproximado al de - 

la muestra. 

Para facilitar las observaciones, se puede ver hacia un papel impreso o - 

hacia una serie de líneas negras trazadas sobre un panel blanco; es prefe- 

rible usar luz artificial cental, procurando que la luz directa no llegue

al ojo del observador. Si se usan turbidímetros comerciales, se deben se- 

guir las instrucciones del fabricante, siendo necesaria su calibraci6n con

el turbidinetro Jackson de bujía. 

Turbiedades menores de 5 unidades.- Guando la turbiedad de la ruestra es

menor de 5 unidades, se mide la luz dispersada, en vez ole la luz transmiti

da. Los turbidímetros Raylis y St. Louis operan bajo este principio. Algu- 

nos instrumentos fotoeléctricos, incluyendo los nefel6metros, se pueden - 

censepuir en el mercado. Los tubos que se usan con estos aparatos deben - 

ser de cristal incoloro y transparente y se deben conservar escrupulosamen

te limpios, tanto interior como exteriorrente, desechándose cuando se en— 

cuentren

n- 

cuentren rayados o manchados: dichos tubos deben tener cubiertas protecto- 

ras para que la. luz sólo los ilumine en la porción adecuada. 

Los tubos se llenan con las r:uestras y los patrones y se dejan reposar por
un tierno suficiente, ; para que esca;uen las hur' cujas. En instrumentos visua

les, se comsi' era cono la turbie('a' de la nuestra la correspondiente al na

trán que - ás se le asemeja: con instrumentos cwerciales se 0ehen se1n - 

las instrucciones le los fabricantes para su manejo, pero es necesario que

se calibren con el turbidímetno . Jackson de bujía. 
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INTERPRETACICN DE LOS RESULTADOS

1. s lecturas le turbiedad se registran con las arroxi, aciones sePalmlas a

continuación. 

Amhitos ( le turbiedad fe- fstrese apromír;an, lo a: 

unidades. um Pades. 

M 1. 0 0. 1

1 10 1

10 100

100 400 11

400 700 so

700 6 más 1no

S. C 0 L 0 R. 

La expresión " color" se debe considerar que define el concepto de " verda- 

dero color% esto es, el color del agua de la cual se ha eliminado la tur

biedad. El término " color aparente" no incluye ímicamente el debido a las

substancias en solución, sino también el atribuible a substancias en sus- 

pennsi6n. El color aparente se determina en la muestra original, sin fil-- 

traci6n o centrifugaci6n. 

El método siguiente, para la determinación del color, es aplicable a casi

todas las muestras de agua potable. La contaminación con alsnmos desechos

industriales llega a producir colores desusados, que no se pueden parear

debidamente; el color se determina por comparación visual de la maestra - 

cm soluciones coloridas de concentraciones conocidas, tambien se puede - 

dedeterminar por comparaci6n can discos de cristal de color especial, si

se han calibrado propiamente. 

El método normal para la medición del color, es el de platino -cobalto y - 

la unidad de color es la producida por 1 mg/ 1 de platino, en la forma del

i6n cloroplatinato. La relación de cobalto/ platino se puede variar para - 

dar determinados tonos en casos especiales, la proporción que se señala - 

más adelante, es por lo general satisfactoria para parear el color de las

aguas naturales. 

Afín una muy ligera turbiedad produce un color aparente más alto que el - 

verdadero color, por ende es necesario eliminar la turbiedad antes de que

se determine el verdadero color por los procedimentos que se describen. 

Se puede llegar a una verdadera aproximación del color por lecturas dife- 

renciales cm filtros de diferente color, o cm mediciones diferenciales
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de dispersión de la luz, pero ninguna de estas técnicas se ha llegado a
perfeccionar para que se pueda incluir como método normal. La centrifu- 

gaci6n es el método recomendable para la eliminación de la turbiedad, - 

no pudiendo usarse la filtración porque se puede eliminar con la turbie

dad algo de color. 

Como el método normal de platino -cobalto no es conveniente para trabajos

de canguro, el color del agua se puede comparar con el de discos de cris— 
tal

ris- 

tal colocados en el extremo de tubos metálicos que contienen los tubos - 
de cristal de la muestra y los tubos de agua destilada incolora, el co- 

lor de la muestra se parea con el tubo de agua clara más el cristal colo

rido coloreado cuando se observa en una superficie blanca, se debe cali- 
brar cada disco individual para que corresponda a los colores de la esta

la de platino -cobalto. 

El uso de discos de cristal o de otros líquidos como patrones para traba

jos de laboratorios, sólo se puede permitir cuando han sido calibrados - 

contra los patrones de platino cobalto. Las aguas con colores ruy desusa
dos, como las que se pueden presentar al mezclarse con ciertos desechos
industriales pueden llegar a dar tonos tan distintos de aquellos de los

patrones de platino -cobalto, que resulta difícil ó imposible la compara- 

ción con el método normal. 

Las muestras para la determinación de color deben de ser representativas

y deben tomarse en recipientes limpios. La determinación del color debe
de practicarse dentro de un periodo de tiempo razonable, pues los can --- 
bias biológicos que se presentan durante el almacenamiento, pueden afec- 

tar el color. 

APARATOS. 

Tubos de Nessler pareados de 50 ml de forma alta. 

PREPARACICN DE LOS PATRONES. 

Si no se tiene un abastecimiento de confianza de cloroplatinato de pota- 
sio se puede substituir por el ácido cloroplatínico que el analizador - 

puede preparar a partir del platino metálico. No se debe emplear el áci- 

do cloroplatínico comercial, porque es = W higrosc6pico y por lo tanto, 

tiene un cantenido variable de platino. El cloroplatinato de potasio no
es higroscópico. 

Se disuelven 1. 246 g. de cloroplatínato de potasio K. PtC16 ( equivale a - 
0. 500 g. de platino metálico) y un gramo de cloruro cobaltoso cristaliza

do CoC12. 61120 ( equivalente a 0. 25 g. de cobalto metálico), en agua desti

lada con 100 ml. de ácido clorhídrico concentrado, dilúyase a 1 litro - 
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cm agua destilada. Esta solución madre tiene un color de 500 unidades. 

Si no se dispone de cloroplatinato de potasio, se disuelven 0. 500 g. de pla- 
tino metálico puro en agua regia, cm el auxilio de calor, se elimina el áci

do nítrico cm repetidas evaporaciones cm proporciones de ácido clorhídrico

concentrado, se disuelve este producto junto con un gramo de cloruro cobalto_ 

so cristalizado co m se indicó antes. 

Se preparan patraues que tengan colores de 5, 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40, 45, 

50, 60, 70 unidades, diluyendo cm agua destilada hasta el aforo 0. 5, 1. 0, -- 

1. 5, 2. 0, 2. 5, 3. 0, 3. 5. 4. 0, 4. 5, 5. 0, 6. 0 y 7. 0 ml. de la solución madre -- 

cmtenidos en tubos de Nessler de 50 ml, estos patrones se deben proteger de

la evaporación y de la contaminación cuando no se usen. 

PROCEDIMIENTO. 

El color de la muestra se debe observar llenando hasta el aforo cm el agua

en examen um tubo de Nessler pareado de 50 ml. y comparándolo con los patro- 

nes, la observaci6n se debe verificar mirando verticalmente hacia abajo a tra

vés de los tubos cintra una superficie blanca o contra un espejo, colocado en

un ángulo tal que la luz se refleje hacia arriba a través de las columnas del

líquido. 

Si se tiene turbiedad y no se ha eliminado por el procedimiento indicado, el

color se reporta como " color aparente% si el color excede de 70 unidades se

diluye la muestra cm agua destilada en proporciones conocidas hasta que el - 

color caiga dentro del ámbito de los patrones, multiplicándose los resultados

por el factor de dilución adecuado. 

En presencia de turbiedad, se determina el verdadero color después de elimi - 

nar la turbiedad por centrifugaci6n, se coloca la muestra en uno o varios tu- 

bos adecuadas de centrífuga, y se centrifuga hasta que el líquido sobrenadan - 
te resulte claro, el tienpo necesario depende de la naturaleza de la muestra

de la velocidad del motor, lo mismo que del radio de la centrífuga pero muy - 
rara vez puede necesitarse más de una hora. La muestra centrifugada se debe - 

conparar en m tubo de Nessler cm agua destilada para cerciorarse que sea -- 

eliminada toda la turbiedad, si está clara la muestra se compara con los pa— 

trmes. 

Los resultados de las determinaciones de color se deben de expresar en nfime-- 

ros enteros aproximando en la forma siguiente: 

Unidades de color Aproxímese a: 

1 50 1

51 100 5

101 250 10

251 500 20
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6. S 0 L I D 0 S. 

Se aplica el término de " sólidos totales" al raterial que queda en un re

cipiente después de la evaporación de una ruestra de agua y de su secado

subsecuente en estufa, a una terperatura definida. El residuo total in— 

cluye

n- 

cluye el " residuo no filtrable% esto es, aquella porción del residuo - 

que se retiene por un filtro, así como el " residuo filtrable" aquella - 

porción del residuo total que pasa a través del filtro. 

Se usaron en el pasado los términos " suspendido" y " disuelto' que corres

pondían, respectivamente, al residuo no filtrable. Sin embargo, estas - 

últimas desigAaciones son rás precisas, puesto que los residuos son aún

entidades no muy bien definidas, cuya separación depende de diversas va- 
riables, algunas de las cuales se pueden controlar salo con dificultad. 

Los principales factores que se involucran en este aspecto son la natura

leza química y física del material en saspensi6n, el tamaño o diámetro - 

del poro del filtro, el área y espesor de la capa filtrante y la cantidad

y estado físico de los materiales que se depositan sobre tal capa. 

RESIDUO TOTAL

La muestra se evapora en una cápsula tarada sobre baño de vapor y se seca

a peso constante, bien sea a 103' C - 105' C o a 179 - 181' C. el aumento en

peso sobre el de la cápsula vacía representa el residuo total. 

APARATOS

Cápsula de porcelana de 150 - 200 ml. 

a).- Platino. 

b), - * Níquel. 

c).- Porcelana, sílice 6 pyres. 

Baño de vapor. 

Fstufa de secado. 

Desecador. 

PROCEDIA ENTO

Preparación de la cápsula de evaporación. 

La cápsula que se destine a la determinación del resichuo total debe some- 

terse a un secado preliminar en estufa, a la ris^a terperatura que se in- 

tente aplicar al residuo. Si se va a calcinar el residuo, para la determi

nación . lel residuo total fijo, se necesita que la cápsula se calcine pre- 

viamente en rufla, a 600' C por 30 minutos. 
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Se selecciona tm voltmen cae diestra qtr, rin,'a entre 25 y 271 Tg de r -si - 

dun, y de preferencia entre Inn y 250 r-. Por lo -- neral. ? esta tm cál- 

culo Preliminar tosco, o partir Jet valor Je in conrtnctancia esreci' ica, 

rara esti^ar el volcm!en n evanorar. 

Se vierte toa poncibr medida de la rvestrn en tma cánst! la ? r evnnoración

tarada, colocada sobre tm baflo cte vapor. ne.«zr• és ' e n, ie se lin terminnin

la evmoraci6n del agua, se nasa la cápsula a tma eztnFa ranterida a --- 

lnz - In5° C A a 17' - 141° C, secándose %asta peso cons`. mte. rl secndo

por un periMo prolongado ruede elirirar la necesVaJ , te rompro?,ar el pe

so constante para lo cual el analizador rw,'r optar entre secar la c5nsu

la durante la noche o deterrinar, per tanteos, a>ll es el tier~ rínirn

requerido para lograr tm peso constante cm lin tipo ' eterrina'.o de nues- 

tra, cuando se trabaja con tm cierto nrum m, :'•e aaostras le la r isrn cla- 

se, se permite que la cápsula se enfríe brevemente en el aim antes de - 

ponerla en el desecador para cotmletar el enfriamiento m tría atn6sfera - 

seca. No se debe sobrecarCar el desecador, pues se debe disponer de sn- 

fieiente espacio para quc todas las cápsulas reposen in.'ividital -ente so- 

bre la placa del desecador y para que nin ima narte ' e ma cánsela quede

en contacto con otra o con las paredes del desecador. 

Se pesa la cápsula tan pronto como se enfríe completamente. Los residuos

no deben permanecer largo tiempo en el desecador, pues ruc;tos de ellos, 

en especial los que se secan a 140° C, son rity higrosc6nicos y Pueden al— - 
sorber agua de un desecarte que no esté completamente seco. rl aurcento en

Peso sobre el de la cápsula vacía se reporta como " residuo total secado

a ° C, en términos de mpil y aproximando al nfirero entero más

cercano. Para aquellos resultados que exceden de lOnn rcg/ 1 s6lo se re.por

tan tres cifras significativas. 

mg/ l de residuo total - = mr, de residuo total x long 1 ml de muestra

RFSIIUO FILTRABLE

La muestra se filtra y el filtrado se evapora en tma cápsula tarada, en
bafio de vapor. F1 residuo remanente de la evanoraci6n se seca en estu- 

fa, bien sea a 103 - 105° C 6 a 179'- 181T. rl aumento en peso sobre el

de la cápsula vacía representa el residuo filtrable e incluye materiales

líquidos o sólidos que, en solución o en otra forma, pasan a través del - 

filtro y no se volatilizan durante el proceso de secado. 

APARATOR

Se necesitan todos los aparatos del métalo anterior además de los si- 

guientes: 
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a).- Crisol de x~ 11

b).- panel

c). - Crisol de fondo Poroso

d).- Aémbrana de filtración

e).- Ruiias - filtros de dintoreas

Aparato de filtración. 

PROCF D I u' I F N T 0

Se filtra una Porción cíe la muestra a través de uno de los tipos de filtros
enumerados anteriormente y sobre una porción apropiada del filtrado como se
describe en el método anterior. Cl aumento en Peso sobre el de la cápsula - 

vacía se registra como ' residuo filtrable por secado a ___ ' C" , en tér_ 

minos de mg/ 1 y aproximando al nfuwro entero más cercano. 
Para aquellos - 

resultados que exceden de 1000 mg/ 1 s6lo se reportan tres cifras significa- 

tivas. 

mp./ 1 cíe residuo filtrable = mg de residuo filtrable x 1000 / m] de muestra

R E S I D 110 y 0 F I L T R A 1' 1. F

Se filtra la muestra y el residuo no filtrable se determina hien sea direc
tamente o por diferencia entre el residuo total y el residuo filtrable. rn
determinación directa, una porción apropiada de la muestra se nasa a través

del filtro tarado, el que se seca en estufa con su contenido hien sea a -- 
103 - 105" C ó a 179 - ISIT. F1 a~ to en peso sobre el filtro vacío re- 

presenta el residuo no filtrable. 

APARATOS

Filtros: 

a) . - Crisol C,00ch

b). - Crisol de fondo poroso

Aparato de filtración

Estufa de secado

Desecador

alanza analítica

P R 0 C F. P I VI E N T 0
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Si la determinación se hace directamente por la pesada del residuo, el filtro

debe recibir un secado preliminar en estufa, a la misma temperatura que se in

tente aplicar a la muestra. Si posteriormente se va a determinar el residuo - 

no filtrable fijo, el filtro se debe calcinar en rufla a 600° C cuando menos - 

por 30 minutos; como los crisoles de acero inoxidable y de vidrio no se pueden

someter a las temperaturas de calcinación, se necesitan crisoles de porcelana, 

sflice 6 alundum. 

Como generalmente es muy pequeña la cantidad de residuo no filtrable en aguas

potables, para obtener un residuo ponderable se debe pasar a través del filtro

un volumen relativamente grande; la cantidad mínima de residuo que se puede - 

considerar como de significación en una pesada directa es de 25 mg. Se puede - 

tener man criterio razonable del volumen necesario de muestra si se atiende al

valor de la turbiedad; si la muestra tiene una turbiedad de 50 unidades o me— 

nos, 

e- 

nos, se filtra un litro para obtener el residuo no filtrable; si la turbiedad

es superior a 50 unidades, se filtra un volumen suficiente de muestra para ob- 

tener de 50 a 100 mg. de residuo no filtrable. Qnando la cantidad de residirlo - 

que se retiene en el filtro es mayor de 100 mg, se recomienda la estimación -- 

del residuo no filtrable por diferencia entre el residuo total y el residuo - 

filtrable. 

Después de la filtración se pasa el filtro con su contenido a una estufa orante

nida a una temperatura de 103- 105° C o de 179- 181T se - Cm se seleccione, y se - 

seca hasta lograr peso constante. 

Cuando se trabaja con un cierto número de muestras de la misma clase, el seca- 

do por un peri6do prolongado elimina la necesidad de comprobar el peso constan

te, para lo cual el operador puede optar entre secar la cápsula durante la no- 

che o determinar, por tanteos, cuál es el tiempo mínimo requerido para lograr

un peso constante con un tipo determinado de muestra. Se enfría brevemente al

aire y se pasa al desecador para terminar su enfriamiento en una atmósfera se- 
ca. Se registra el aumento en peso sobre el del filtro vacío como " residuo no

filtrable por secado a ---------° C" en términos de mg/ 1 y aproximando al núre- 

ro entero más cercano. 

mg/ 1 de residuo no filtrable = mg de residuo no filtrable x 1000 / ml de mues- 

tra. 

RESIDUO FIJO CMrAL, FILTRABLE, NO FILTRABLE). 

Las cápsulas con el residuo que contienen a la terminación de las pruebas de - 

residuo total y de residuo filtrable, lo mismo que los filtros con el residuo
que retienen al terminar la prueba del residiuo no filtrable, se someten a cal- 

cinación por una hora en una mufla mantenida a 600° C. 11 aumento en peso sobre

aquel que presentó el recipiente vacío calcinado representa, en cada caso, el

residuo fijo. 
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PROCEDIMIENTO. 

37- 

PROCEDIAlIENT0. 

Se calcina el residuo en la cápsula o filtro, en una mufla o una tempera- 

tura de 600° C. Para proceder de modo uniforr,e, es preferible que se tenga

la mufla a esa temperatura y que la calcinación se haga por una hora. Des

pués de la calcinación, se permite que los recipientes se enfrién parcial

mente en el aire, hasta que se haya disipado la mayor parte del calor y - 

se pasan, a continuación, al desecador para su enfriamiento final en una

atmósfera seca. No se debe sobrecargar el desecador. El recipiente se pe- 

sa tan pronto como se haya enfriado completamente. Se registra el aumento

en peso sobre el recipiente vatio calcinado como ' Residuo total fijo% - 

Residuo filtrable fijo% o ' Residuo no filtrable fijo", según sea apro- 

piado para la muestra, en términos de mg/ 1 y aproximando al número entero

más cercano. Para resultados que excedan de 1000 mg/ 1, solamente se regis
tran tres cifras significativas, que son las únicas de significación ana- 

lítica, por la precisión del método. 

mg/ 1 de residuo fijo = mg de residuo fijo x 1000 / ml de muestra. 



39- 

D ETE-PUINACION IDE PyTALES Y CONWITUVEVfFS INORCANICQS Nn' TTALICOS

DAlcalinidad

Acidez

3.- Dureza

4.- Cloruros

5.- Cloro residual

6.- Fierro y ' Ianganeso

7.- Sílice

8.- Cinc

9.- rióxido de carbono

lo.- Magnesio

11.- Sodio

12.- Calcio

13. E Fluoruros

14.- Sulfatos

15.- Oxígeno Disuelto
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La presencia de metales en agua potable, afinas superficiales, desechos - 

industriales y aguas residuales, tienen un si,<7ificado rW irportante - 

por la toxicidad de estos materiales. 

Su presencia puede afectar gravemente a los consumidores, los sistemas - 

de tratamiento de aguas residuales o los sistemas biológicos de los --- 

cuerpos de agua. 

Los metales pueden ser determinados satis factoriarente por espectrosco- 

pía de absorción at6mica, polaroerafía, o por métodos color" tricos. 

Los métodos instrumentales son preferibles por su rapidez y porque no - 

requieren separaciones muy extensas. * tochos de los métodos coloripé-- 

tricos para la deterndnaci6n individual de los metales incluyen nroeedi

nientos para la eliminación de interferencias de otros retales presen— 

tes. 

El tratamiento preliminar de las muestras en algunos casos es necesario

y los métodos apropiados se describen para cada tipo de análisis. 

Las determinaciones de constituyentes inorgánicos no metálicos incluí -- 

das en esta parte del capítulo van desde acidez y alcalinidad, así caro

análisis dé componentes individuales tales cano cloruros, nitrógeno y - 

fosfatos. 

Dichas determinaciones se hacen para aguas potables, aguas superficia— 

les y para determinar la eficiencia en las plantas ( le tratamiento de -- 

aguas residuales. 

Cada prueba tiene en su introducción referencias para el muestreo ade- 

cuado, los recipientes apropiados para tal efecto y los métodos para -- 

preservación y almacenamiento. 
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1. - AI CAI. INI DAD

La alcalinidad tiene importancia en mohos usos y tratamiento de - 

agua natural y de desecho. Porque la alcalinidad de michas aguas - 

superficiales es una función del contenido de carbonato, bicarbona- 

to e hid~ do; la alcalinidad es tortada como iota indicación de la - 

concentración de esos constituyentes. Las mediciones pueden inclu- 

ir contribuciones por boratos, fosfatos, y silicatos si están pre- 

sentes. La concentración de alcalinidad en exceso en una tierra al

calina es determinante para el uso de un agua de irrigación. Las - 

mediciones de alcalinidad son usadas en la interpretación y control

del tratamiento de aguas. 

Los iones oxhidrilos presentes en la muestra como resultado de la - 

disociación de solutos son neutralizados por titulación con un áci- 

do. 

La alcalinidad depende entonces en el punto final del pH usado. Se

pueden usar métodos de determinación de los puntos de inflexión a - 

partir de curvas de titulación. 

Para muestras con baja alcalinidad ( menos de 20 mg/ 1 de CaCO3) use
la técnica de extrapolación, la cantidad de un ácido tipo necesario

para un pH bajo exactamente 0. 30 debe ser medido cuidadosamente. -- 

Porque este cambio en pH corresponde exactamente a la doble concen- 

tración de iones hidrógeno, se puede hacer una extrapolación a par- 

tir del punto de equivalencia. 

Cuando la alcalinidad de cn agua está definida por el contenido de - 

hidróxidos, carbonatos ó bicarbonatos, el pH en el punto equivalen- 

te de la titulación está determinado por la concentración de 002 -- 
presente en ese momento. La concentración de CO2 depende del car- 
bonato total que inicialmente se encontraba en la nuestra y las pér
didas que pudieran haber sucedido durante la titulación. 

Los siguientes valores de p! i se sugieren para los puntos de equiva- 

lencia en las correspondientes concentraciones de alcalinidad como - 

carbonato de calcio. 

Alcalinidad en mg/ 1 pH

Total

en el punto final

Fenolftaleína. 

30 5. 1 8. 3

150 4. 8 8. 3

500 4. 5 8. 3

Silicatos, fosfatos

presencia o sospecha 4. 5 8. 3

Desechos industriales ó

sistema complejo 3. 7 8. 3
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Las interferencias más comunes encontradas en un alma son los jabo- 

nes, grasas, sólidos en suspensión o precipitados, que pueden depo- 

sitarse en los electrodos y causar resultados erróneos. También puq
de interferir el tiempo que se tarde entre las adiciones de titulan_ 

te y la espera para que el electrodo alcance el equilibrio. No se - 

debe filtrar, diluir, concentrar o alterar la muestra de ninguna ma

nera. 

El método para determinar la alcalinidad de una muestra así como el

volumen del ácido que se va a utilizar, dependen de los datos de la

tabla anterior para un pli determinado. Se debe titular a temperatu_ 

ra aubiente con un potenciómetro calibrado o un titulador automáti- 

co, o can indicadores coloridos. 

Se informan alcalinidades menores de 20 mg/ 1 de CaCO3 solamente si - 
se han determinado por los métodos para alcalinidades bajas. 

Se construye una curva de titulación para la estandarización de los

reactivos. 

Los indicadores coloridos pueden usarse para pruebas de rutina y ti- 

tulaciones de control cuando no hay presencia de coloración o turbi

dez y para titulaciones preliminares para seleccionar el tamafio de - 

la muestra y la concentración del titulante. 

El tamaño de la muestra, el muestreo y el almacenamiento, se esco- 

gen como en el caso de la determinación de acidez. 

APARATOS

Los utilizados para la determinación de acidez

REACTIVOS

Solución de carbonato de sodio aproximadamente 0. 091

Seque entre 3 y 5 gramos de Na2003 a 250" C por cuatro horas y --- 
deje enfriar en un desecador; pese 2. 5 + 0. 2 g, pase a un matraz

aforado de un litro, y llene hasta la - marca con agua destilada. 

Solucién tipo de ácido sulfúrico ó ácido clorhídrico O. 1N

Diluya 3. 0 ml de ácido sulfúrico concentrado b 8. 3 ml de ácido — 

clorhídrico concentrado a 1 litro con agua destilada, estandarice

40 ml de carbonato de sodio 0. 05N con cerca de 60 ml de agua, en - 

un vaso por titulación potenciométrica a pH de cerca de 5, saque - 

los electrodos, lávelos dentro del mismo vaso, y póngalo a ebulli

cién por 3 ó 5 minutos, poniendo al vaso un vidrio de reloj como - 

tapa, y termine la titulación hasta el ptl en el punto de inflexión

Calcule la normalidad como sigue: 
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Normalidad N = A x B/ 53 x C

donde: 

A - g de carbonato de sodio pesados y diluidos a un litro

B = ml de solución de carbonato de sodio usados en la titulación

C = ml de ácido usados

Use la normalidad encontrada o ajuste exactamente a O. IN

lhna solución 0. 11N = 5 mg de CaCD3 / ml

Acido sulfúrico ó ácido clorhídrico 0. 011

Diluir 200 ml de ácido 0. 1N a 1, 000 ml con agua destilada, estan- 

darice por titulación potenciométrica de 15 ml de carbonato de so— 

dio

o- 

dio 0. 051N de acuerdo can el procedimiento del paso anterior. lfia - 

solución 0. 02N = 1 mg de CaCO3 / m1. 

Solución mezcla de bromocresol, indicador verde -rojo de metilo

Pueden usarse en solución acuosa o alcohólica

1.- Disuelva 20 mg de la sal de sodio de rojo de metilo y 100 mg de

la sal de sodio de verde de bromocresol en 100 ml de agua desti

lada. 

2.- Disuelva 20 mg de rojo de metilo y 100 mg de verde de bromocre- 

sol en 100 ml de alcohol etílico al 951 o alcohol isopropílico. 

Solución de anaranjado de metilo

Solución de fenolftalefna

Tiosulfato de sodio 0. 11N ( preparado para determinación de acidez) 

PRCCEDIMISM

Cambio de coloración; como en el caso de la acidez

Los colores desarrollados con la mezcla de bromocresol son apro

ximadamente cerca de pll 5. 2, azul grisáceo, a pll 5. 0, ligeramente

azul lavanda gris, a pH 4. 8 ligeramente rosa ( palo de rosa ), 

a pli 4. 6, ligeramente rosa. Es necesario comprobar los colores - 

desarrollados al mismo tiempo que la lectura del pIl bajo las con_ 

diciones de la titulación. 

Curva de titulación potenciométrica

Se sigue el mismo procedimiento que para la determinación de la - 

acidez, sustituyendo la normalidad apropiada de la solución tino

de ácido por la de la sosa y se continúa la titulación a pil 3. 7 - 
ó menor. No se debe filtrar, diluir, concentrar o alterar la mues

tra de ninguna manera. 

Titulación potenciométrica a un pil determinado
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Se determina el punto final apropiado de acuerdo con el p} 1 como - 

en la determinación de acidez. Se prepara la muestra y equipo -- 
de titulación de la misma manera. Se titula hasta el pinto fi— 

nal al pIT adecuado sin tomar en cuenta los valores inteTmedios = 

de pli. Cuando el punto final esté cercano, se hacen adiciones - 

más pequeñas de ácido asegurándose que se alcance el pH de equi- 

librio antes de seguir agregando más titulante. 

Titulación potencimiétrica para alcalinidad baja

Para alcalinidad menor de 20 mg/ 1, se titulan 100 6 200 m1, de - 

aci rdo al procedimiento anterior, usando una m: úcrobureta de 10 - 

ml y solución tipo de ácido 0. 02N. Se para la titulación a un - 

rango de pH entre 4. 3 y 4. 7 y se mide el volumen y el ni¡ exacta- 
mente. " cuidadosamente se agrega titulante para bajar el p1I- 

hasta 0. 3 exacto y se mide el volumen usado. 

Fn la titulación potenciométrica al panto final de pll

Alcalinidad en mg/ 1 de Ca003 - A x N x 50, 000 / ml de muestra

donde: 

A - ml de ácido tipo usado

N - normalidad del ácido tipo

Alcalinidad en vg/ 1 de CaCO3 A x T x 1000 / m1 de muestra

dende: 

T - título del ácido tipo en mg de Ca113 / ml

P~ e el plí del punto final usado comm sigue: 

La alcalinidad a pH - mg/ 1 de Ca003

e indique si este p}i corresponde al punto de inflexión en la curva - 
de titulación. 

Titulación potenciométrica para baja alcalinidad

Alcalinidad total en mg/ 1 de CaCO3 = ( 2B - C) x N x50 M0/ ml de muestra

dende: 

B = ml de titulante en la primera mediciCib de píl

C ml totales de titulante hasta alcanzar el pH 0. 3 o menor

N normalidad del ácido
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CAL( UTA DE LAS RELACIMES DE ALCALINIDAD

Los resultados obtenidos de las determinaciones a la fenolftaleína y

de la alcalinidad total ofrecen resultados para la clasificación es

tequiométrica de las tres principales formas de alcalinidad presen- 

tes en michas de las muestras de agua. La clasificación asigna la - 

completa alcalinidad para bicarbonato, carbonato e hidróxido y supo— 

no

upo- 

ne la ausencia de otros ácidos de -hiles de composición orgánica o -- 

inorgánica, así como la sílice, los ácidos fosfórico y bórico. 

También presupone la incompatibilidad de la alcalinidad por hidró- 

xido y bicarbonato. Los cálculos pueden ser hechos sobre bases es- 

tequiométricas, la cmcentración de iones en estricto sentido no son

representados en los resultados, de acuerdo con este esquema: 

1.- La alcalinidad por carbonatos está presente cuando la alcalini- 

dad a la fenolftaleína no es cero pero es menor que la alcalini

dad total. 

2.- La alcalinidad por hidróxidos está presente si la alcalinidad - 

a la fenolftaleína es mayor que 1/ 2 de la alcalinidad total. 

3.- La alcalinidad por bicarbonatos está presente si la alcalinidad

a la fenolftaleína es menor que 1/ 2 de la alcalinidad total. 

Estas relaciones pueden calcularse del siguiente esquema, donde- 

F es la acidez a la fenolftaleína, y T es la alcalinidad total. 

Seleccione el valor más pequeño para F ó ( T - F ) 

Entonces, la alcalinidad por carbonatos es igual a dos veces ese va

lor pequeño. 

Cuando el valor más pequeño es F, el balance ( T - 2F ) es el co

rrespondiente al bicarbonato. 

Cuando el valor más pequeño es ( T - F ) el balance ( 2F - T ) es - 

el correspondiente a los hidróxidos. 

Todos los resultados están expresados como CaCO3. La conversión ma

temática se expresa en la tabla No. 11 del capítulo IV. 
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l.- ACIDEZ

La acidez en el agua depende de la concentración de iones hidronio en

ella, tal que rebase la producida por su autoionización: 

1I ) _ ( 1130+) = 1x10 - 7

La acidez del agua se puede deber a la presencia de dióxido de carbono

no combinado, de ácidos minerales u de sales de ácidos fuertes y bases
débiles. En esta ultima categoría caen las sales de hierro y aluminio
provenientes de minas o de origen industrial. 

Fn algunos desechos industriales la acidez se debe a la presencia de - 

ácidos minerales, principalmente en la industria metalúrgica y en alru
nos por la producción de materiales orgánicos sintéticos. Fn los dre- 

najes de minas abandonadas con residuos minerales, existen cantidades - 

apreciables de ácido sulfúrico o sales de ácido sulfúrico, así como - 

azufre, sulfuros y piritas de hierro. La conversión de estas sustancias

en ácido sulfúrico y sulfatos se lleva a cabo por sulfo-oxidación bac- 

teriana en condiciones aerobias, dando lugar a las siynÚentes reaccio- 

nes: 

2 S + 3 02 + 21120 -------------- 2112So4

FeS2 + 3/ 2 02 + 1120 -------------- FeSn,I + H2SO4

También las sales de metales pesados, particularmente los iones metáli

cos trivalentes como el Fe3+ y A13+ , hidrolizados en el agua aumen

tan la acidez mineral. Su presencia es indicada por la formación de - 

un precipitado que hace que el TE de las soluciones aumente durante la

neutralización. 

Fecl3 + 31120 ---------- Fe( CH) 3 + 311+ + 3C1

Las aguas ácidas poseen propiedades corrosivas atacando cualquier tipo

de tubería utilizado, alteran el pH provocando reacciones secundarias

y rompen el ciclo ecológico del cuerpo de agua. 

Los iones hidrógeno presentes en una muestra de ' agua resultan de la io

nización o hidrólisis de solutos que pueden ser neutralizados por titu_ 

lación con un álcali común. La acidez entonces, depende del pIl en el - 

punto final. La construcción de una curva de titulación constnúda con

valores de pIi obtenidos al agregar pequeñas cantidades de titulante per

miten la identificación del punto de inflexión de la curva y por consi- 
guiente, es posible conocer la acidez con respecto a cualquier p11 de -- 

interés. 
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El punto de inflexión es el punto en el cual la pendiente de una C~ 

cambio de pll pI mililitro de reactivo agregado ) cambia de sino. 

En la titulación de un ácido, cono en la estandarización de reactivos, 

el punto final es obtenido del punto de inflexión de una curva de titu

lación. 

Para titulaciones rutinarias o de control o para determinaciones rápi- 

das de acidez, el cambio de cólor de . un indicador puede usarse para - 

determinar el punto final. Las muestras de aguas industriales, drena- 

jes, ácidos de minas, u otras fuentes que contienen apreciables cantida

des de iones metálicos hidrolizables tales como el fierro, aluminio o - 

manganeso, se tratan con peróxido de hidrógeno para asegurar la total- 

oxidaciSn de cualquier forra reducida o cationes polivalentes, y se --- 

hierve para asegurar la reacción de hidrólisis. 

Idealmente, el punto final de la titulación del ácido en la muestra, -- 

puede corresponder al punto estequíométrico equivalente para la neutra_ 

lización de dicho ácido. El pií en el punto de equivalencia depende de

la naturaleza de la muestra. 

El dióxido de carbono disuelto es usualmente el mayor comoanente ácido

de un agua superficial; las muestras que lo contienen deben manejarse - 

cuidadosamente para evitar la pérdida del gas disuelto. Pn una muestra

que contiene solamente dióxido de carbono, hicarbonatos y carbonatos, - 

la titulación a p11 8. 3 a 25' C corresponde a la neutralización estequio_ 

métrica de ácido carbónico a bicarbonato. Además el cambio de color - 

del indicador de fenolftaleím es a pH 8. 3, este valor es aceptado ge- 

neralmente como tipo para el punto final de la titulación de la acidez

total, incluyendo dióxido de carbono y los demás ácidos débiles. 

Para mezclas más complejas o soluciones reguladoras, la selección de - 

un punto de inflexión puede ser subjetivo. Consecuentemente, son usados

puntos finales fijos a p1L 3. 7 y 8. 3 para determinaciones cíe acidez en - 

aguas de desecho y aguas naturales. Las titulaciones resultantes pue- 

den ser identificadas como " acidez al anaranjado de metilo""( p1i 3. 7) - 

y "" acidez a la fenolftaleina" ( pH 8. 3) se hayan usado o nó indicado- 

res coloridos para su determinación. 

Además del dióxido de carbono, otros gases disueltos contribuyen a la - 

acidez o a la alcalinidad, tales como el sulfuro de hidrógeno o el amo

niaco, los cuales pueden ser eliminados o incluidos durante el muestreo

almacenamiento o titulación de la muestra. Tales efectos pueden ser - 

minimizados titulando inmediatamente después de tomada la muestra, por- 

medio de la agitación vigorosa o mezclando y protegiendo la muestra -- 

de la contaminación atmosférica durante la titulación. 
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En la titulación potencionétrica, la materia grasosa, los sólidos sus- 

pendidos, los precipitados, o la materia orgánica de desechos, puede - 

adherirse a los electrodos y dar resultados equivocados. 

En muestras que contienen iones oxidables o hidiolizables tales como - 

fierro ferroso y férrico, aluminio y manganeso, las velocidades de reac

ción pueden ser lentas a temperatura ambiente y dar puntos finales va- 

riables. No deben usarse indicadores coloridos con muestras turbias - 

ya que pueden obse» recer el cambio de color en el punto final. El clo_ 

ro residual libre puede cambiar la acción del indicador. El cloro re

sidual se elimina de la muestra si se agrega una gota de solución de

tiosulfato de sodio 0. 1N. 

Determine la acidez de una muestra a partir de un volumen de álcali -- 

estandar necesario para titular una porción de la nuestra a pH 8. 3 -- 

acidez a la fenolftaleína ) ó p1i 3. 7 ( acidez al anaranjado de metilo) 

de aguas naturales, aguas de desecho ó aguas contaminadas. Titule a - 

temperatura ambiente usando un potenciómetro calibrado, un titulados - 

automático ó por medio de indicadores. Use el procedimiento del peró

xido en caliente para pretratamiento de muestras conocidas o que se -- 

sospeche que contienen iones metálicos hidrolizables o formas reduci- 

das de cationes polivalentes tales como licores con pequefias cantida- 

des de fierro, drenajes ácidos de minas, y otras aguas de desecho in - 

dustrial. Enfríe a temperatura ambiente antes de la titulación. Los

indicadores de color pueden ser usados para titulaciones de rutina si- 

no hay interferencias por color y turbidez y para titulaciones preli - 

minares para seleccionar el tamaño de la muestra y la concentración -- 

del titularte. 

El rango de acidez encontrado en las aguas de desecho es tan amplio -- 

que no se puede especificar, el tamaño de la muestra y la concentra--- 

ción del titulante. 

Se debe usar una cantidad adecuada ( 20 ml ó hasta 50 ml ) para obten er

relativamente un buen resultado volumétrico, y conservar el volumen -- 

lo suficientemente peco que permite construir gráficas y determinar

el punto final. Para muestras que contengan cerca de 1000 mg/ 1 como - 

CaCO3 seleccione on volumen tal, que menos de 50 mg de acidez equiva - 
lente estén presentes y titule con NaCif O. OZN. Para muestras ácidas - 

que contengan más de 1000 mg/ l, use una porción que contenga acidez -- 

equivalente menor de 250 mg y titule con solución de Na(11 0. 1N. Si es

necesario haga una primera titulación para determinar el tamaño de myes_ 

tra óptimo y/ o la normalidad del titulante. 
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Las muestras deben ser recolectadas en botellas de polietileno o boro - 

silicato ( pyrex 6 equivalente ) y guardar a bajas temperaturas. Las - 

botellas se deben llenar completamente y taparlas cuidadosamente, porque

las aguas de desecho pueden estar sujetas a la acción microbiana y li- 

berar gases como el dióxido de carbono cuando se exponen al aire. Las

muestras deben ser analizadas el mismo día que fueron tomadas. 

OWTHR

Titulador electrométrico

Use un potenci6metro comercial, estandarize y calibre el instrumento

de acuerdo a las instrucciones del fabricante. Ponga especial aten- 

ci6n en el cuidado del electrodo y en el botón de compensación por - 

temperatura. 

Recipiente de titulación

El tamaño y forma dependerán de los electrodos y del tamaño de la -- 
muestra. 

Agitador magnético

Pipetas volumétricas

Matraz volumétrico

Buretas

Botellas de poliolefina

R E A C T I V 0 S

Agua libre de dióxido de carbono

Prepare todos los reactivos tipo con agua destilada que se ha hervi- 

do por lo menos durante 15 minutos y dejado enfriar a temperatura am

biente. 

Solución de biftalato de potasio aproximadamente 0, 05N

Tome 15 a 20 g de biftalato de potasio MIC311404 , reduzca a un tatua

ño aproximado de 100 mallas y seque a 120' C por dos horas. Deje enfriar

en lin desecador; pese 10 g, pase a un matraz aforado de un litro y lle

ne hasta la marca con agua libre de 002. 
Solución tipo de titulante de hidróxido de sodio O. IN

Disuelva 11 g de Na0fl en 10 ml de agua destilada, enfríe, filtre,di- 
luya. 5. 45 ml del filtrado claro a un litro con agua libre de CO, y --- 

guárdese en una botella de poliolefina protegida del CO2 atmosférico - 
con un tubo de cloruro de calcio o perfectamente hien tapada. E.standa

rice por titulación de 40 ml de MIC311404 usando tina bu reta de 25 ml - 
y titule hasta el punto final de inflexión, el cual puede estar cerca- 
no a pll 3. 7. Calcule la normalidad de la sosa tle la siguiente amera: 



Normalidad = A x B/ 204. 2 x C

ende: 

A = g de k' IC81404 pesados para diluir a un litro
B = ml de KFKW1404 usados en la titulacián
C = ml de solución de sosa usados. 

Use la normalidad calculada en los cálculos ó ajuste exactamente a --- 

0. lN. 

Una solución 0. LN = S. 00 mg de CaCO3 / ml

Solución tipo de titulante de hidróxido 'de sodio O. OZN

Diluya 200 ml de la solución 0. 1 N de hidróxido de sodio y diluya a - 

un litro,proteja el embase del CO2 atmosférico corro en el caso ante- 
rior usando 15 ml de solución de biftalato de potasio y una bureta - 

de SO ml para la sosa calcule la normalidad como en el caso ante- 

rior. 

Una solución 0. 02N = 1. 00 mg de Ca0D3 / ml

peróxido de hidrógeno al 30% 

Solución indicadora de anaranjado de metilo

Solución indicadora de fenolftaleína

Tiosulfato de sodio 0. 1N

Disuelva 25 g de Na2S20Y M20 y diluya a un litro con agua destilada

PROCEDIMIFNM

Caubio de Color

Seleccione el tamafio de la muestra y la normalidad del titulante de -- 

acuerdo con el criterio establecido anteriormente. Ajuste la muestra - 

a la temperatura ambiente, si es necesario, y con una pipeta ponga la - 

muestra en un matraz erlenmeyer, si hay cloro residual libre agregue - 

1 gota de solucién de tiosulfato de sodio O. LN. Agregue dos gotas de - 

indicador y' titule sobre una superficie blanca hasta persistencia del - 
cambio de. coloracián característico del pinto de equivalencia. 

Curva de titulación potencionétrica

Lave cuidadosamente los electrodos y el vaso para la titulaciffi con -- 

agua destilada y seque. Seleccione el tamaño de la muestra y la norma_ 

lidad del titulante de acuerdo al criterio establecido. Ajuste la -- 

muestra a la temperatura ambiente si es necesario y con una pipeta pon

ga la cantidad de muestra seleccionada. 
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qda el pll de la muestra; agregue la solución de titulante en norcio-- 

nes de 0. 5 ml o menos; después de cada adición, mezcle fuertemente con

un agitador magnético, evitando que salpique. Tome el valor del n11 - 

cuando se haya estabilizado. Continué agregando titulante y mida el- 

p1l hasta Mí 9. Construya la curva de titulación con los valores de - 

pil obtenidos contra los ml de titulante agregados; determine la acidez

relativa para im pll particular a partir de la curva. 

Titulación potenciométrica a pl' 3. 7 ó 8. 3

Prepare la nuestra y titule como se indicó para la curva de titulación
potencíométrica, aun plí seleccionado anteriormente. Sin tomar en cuen_ 

ta valores intermedios de pll, cuando se acerque al valor del punto fi- 

nal, agregue pequeñas cantidades de álcali y asegurese de que el p[ 1 de

equilibrio sea tomado antes de que la siguiente adición se haga. 

Tratamiento con peróxido de hidrógeno

Tome una muestra adecuada con una pipeta, póngala en el recipiente, mi

da el plí; si está arriba de 4, agregue incrementos de 5 ml de 112504 -- 
0. 02N, para bajar el p[ I a 4 ó menos de 4. Quite los electrodos, agre

gue 5 gotas de 11202 al 30é y hierva por 2 a 5 minutos. Fnfríe a tempe_ 

ratura ambiente y titule con solución tipo de álcali a plí 8. 3 de acuer
do a los procedimientos establecidos. 

Acidez como mg/ 1 de CaCO3 ( A x B - C x D ) x 50000 / ml de muestra

donde: 

A = ml de sosa usados como titulante

B = normalidad de la sosa

C = ml de H2SO4 usados
D = normalidad del 112504

Reporte el valor del p1l en el punto final usado como sigue: 

La acidez a pH = _ mp,/ 1 de CaCO, 

Un valor negativo significa alcalinidad. 
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3. - TXM-ZA

Originalmente, la dtueza de un agua se entendía como la medida de la - 

capacidad que ésta tenla de precipitar el jabón. El jabón es precipi

tado por los iones calcio y magnesio comunmente presentes en el agua. 

pero también puede ser precipitado por iones de metales polivalentes, 

tales como el aluminio, el fierro, el manganeso, estroncio, cinc, y - 

por los iones hidrógeno. Pero solamente los dos primeros son encon- 

trados commmente en las aguas naturales en concentraciones significa_ 

tivas, la dureza está definida como una característica del agua que - 

representa la concentraci6n de los iones calcio y magnesio expresados

como carbonato de calcio. Por lo tanto, si se presenta en cantidades

significativas, se pueden incluir otros iones metálicos que producen - 

dureza. Cuando la dureza es numéricarente mayor que. la suma de la - 

alcalinidad por carbonatos y bicarbonatos, la cantidad de dureza que - 

es equivalente a la alcalinidad total es conocida como '% reza carbo- 

natada": la cantidad de dureza en exceso de ésta es conocida como --- 

Dureza no carbonatada". Cuando la dureza es numéricamente igual o

menor que la simia de la alcalinidad por bicarbonatos y carbonatos, to- 

da la dureza es " Dureza carbonatada", y no hay presente Mireza no - 

carbmatada". La dureza puede encontrarse en un rango ( Te cero a mi- 

les de miligramos por litro en términos de carbonato de calcio, depen

diendo de la fuente y del tratamiento a que se haya sometido el agua. 

Existen dos métodos para la determinación de dureza. La dureza por - 

cálculo es aplicable a todos los tipos de aova y se considera pan méto

do de alta seguridad en manto a resultados. Si se ha hecho un aná

lisis mineral completo, la dureza puede ser informada por cálculo. El

método de titulación cm EMA, el cual determina. los ¡ mes calcio y - 

mmgnesio presentes, pede ser aplicado con modificaciones a cualquier

tipo de agua. 

I~ ZA POR CALCULO

La seguridad del método para determinar dureza es computando a partir

de los resultados de las determinaciones die calcio y magnesio. Sola_ 

mente se incluyen los resultados de otros cationes que producen dure- 

za si están presentes en cantidades significativas. 

PROCT llIIFNM

Se con^pnrta la dureza por multinlicaci6n de la cmcentracifin de cada - 

cati6n que nroduce dureza por el factor propio de cada especie para-- 
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convertir todas las especies a carbonato de calcio, y drsnuuEs se su -- 

men todas las concentraciones ya expresaras corro carbonato de calcio. 

Para obtener lbs equivalentes ( en mg/ 1) de C.iM3 de los siguientes -- 
cationes, nultinlique la concentración encontrada nor el factor mos- 

trado en la siguiente tabla: 

CATTM FACTOR CATION FACTOR

C.a 2. 497 Al 5. 564

p 4. 116 2n 1. 531

Sr 1. 142 in 1. 822

re 1. 792

I MDO Vnll f ñ WO DEL EDTA

Fl ácido etilen diaminotetracético y sus sales de sodio ( F.M4), forman

un complejo quelato soluble cuando se agrega a una solución de ciertos

cationes metálicos. Si se ha agregado una peq+eña cantidad de un colo

rapte tal como el eriocroro negro T ( rM a una solución acuosa conte- 

niendo iones calcio y m7nesio a um pU de 10. 0 + 0. 1, la solución --- 

acuosa tomará tm color rojo vino. Si entonces se agrega FrIfA como ti

tulante, el calcio y el magnesio se acomplejarán. Después que ha si- 

do agregado suficiente FTITA para acomplejar todo el calcio y§magnesio, 

la solución cambiará de rojo vino a azul. Este es el ptunto final (le- 

la titulación. F1 ion magnesio puede estar presente en tal cantidad - 

que dé un punto final satisfactorio en la titulación. El rango del - 

punto final se incrementa con el incrermnto del píl. Entonces, el 01 - 

no nuede incrementarse indefinidamente por el peligro que existe cíe -- 

precipitar carbonato de calcio 6 hidróxido de magnesio y por los cam-- 

bios de coloración a valores altos de pít. El pFT de 10. 0 + 0. 1 es re- 

comendado en este procedimiento como una variable a controlar. Fl --- 

tiempo de la titulación no debe exceder a 5 minutos para reducir la -- 

tendencia a precipitar del carbonato de calcio. 

Algunos unes metálicos interfieren en este procedimiento porque cau- 

san un punto final no hien identificable. Estas interferencias se -- 

pueden reducir por la adición de ciertos inhibidores a la muestra de - 

agua antes de la titulación con ERfA., La máxima concentración de sus- 

tancias interferentes que rnieden estar presentes en la muestra oripi-- 

nal y que permiten la titulación con MrA se mestrm en la tabla ' Jo. - 
12 riel capítulo IV. 
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La materia orgánica suspendida o coloidal en la maestra puede también

interferir con el pinto final pero puede eliminarse por evaporación - 

de la muestra hasta sequedad en un baño de vapor y calentando en una - 
mufla a S50' C hasta que la materia orgánica sea cornletamente oxida- 

da. Se disuelve el residuo en 20 ml de ácido clorhídrico 1N neutra- 

lizado a pí' 7 con hidróxido de sodio 1N y se lleva a 50 rl con agua - 

destilada; se enfria a temneratura ambiente y se ecntinfia de acnerdo- 
al procedimiento general. Las titulaciones deben hacerse a tempera- 

tura ambiente. F1 cambio de color no se dá a bajas temperaturas. -- 

La descomposición del indicador presenta un problema en agua caliente. 

El pH especificado en el procedimiento puede conducir a la precipita- 

ción del carbonato de calcio. Tamhien el titulante puede redisolver

tal precipitado lentamente, un punto final equivocado puede dar hajos

resultados. ( In tiempo limite de 5 minutos para todo el preceso mini__ 

miza la tendencia del carbonato de calcio a precipitar. 

Los siguientes tres métodos tambien combaten la precipitación: 

1.- Se diluye la muestra con agua destilada para reducir la concentra

ci6n de carbonato de calcio. La simple dilución de 25 a 50 ml -- 

ha sido incorporada en los procedimientos. Si la precipitaci6n- 

ocurre a esta dilución se usa la modificación 2 6 3. Si 5e tie- 

ne un pequeño valor en la muestra, tamhién contribuye a un error - 

sistemático por la lectura en la bureta. 

2.- Si se conoce la dureza aproximada de la muestra 6 ha sido deter - 

minada por una primera titulación, se agrega el 901 6 más del ti- 

tulante a la muestra antes de ajustar el pul con la solución regu- 

ladora. 

3.- Se acidifica la muestra y se agita por 2 minutos para eliminar el

CO2 antes de ajustar el pIi con la solución reguladora. I6aa deter

minaci6n previa de alcalinidad puede indicar la cantidad de ácido

que debe ser agregada a la muestra para este propósito. 

PFACflV()S

Solución reguladora

1.- Se disuelven 16. 9 9 de clonaro de amonio en 143 ml de hidróxido

de amonio concentrado; se agregan 1. 25 g de sal de magnesio de- 
FfR'A y se diluye a 250 ml con agua destilada

2.- Si la sal de magnesio del 171VA no se pudo conseguir, se disuel- 

ven 1. 179 g de sal dis6dica de FINA dihidratado y 780 mg de --- 

MpSO4. 7N20 6 644 mp, de TigC12. 6112O en 50 ml de agua destilada. --- 
Se agrena esta solución a 16. 9 g de cloruro de amonio y 143 rol- 

de hidróxido de amonio concentrado•, sp mezcla y diluye a 250 m1
con agua destilada. 
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Se muarda la solución 1 ó 2 en recipientes de plástico 6 de vi- 

drio nyrex. Se Lana nerfectanente para prevenir la nérdida -- 

Je amoniaco o entrada de CO,. ' lo se <ntnrdan estas soluciones - 

por más de un mes sobre todo si el frasco fi>é abierto constan— 

terente. Se usa la solución solamente con perilla para rianejo

de líquidos peligrosos y pipeta perfectamente limpia. Se tira

la soluci6n cuando 1 ó 2 ml agregados a la nuestra fallan para - 

producir im pfl de 10. 0+ 0. 1 en el pinto final de la titulación. 

3.- Tha alternativa satisfactoria pueden ser los reguladores oloro- 

sos. También contienen la sal de magnesio de ETTA y tienen la

ventaja de producir olores y ser rucbo más estables que la solu
ci6n reguladora \ 71101 -NI 140TT. ¡% o . Te estos reguladores puede - 

ser preparado por mezcla de 55 m1 de ITCI conc con 400 ml de --- 

agua destilada y después, lentamente y con agitaci6n se agregan

310 ml de 2- aminoetanol. Se agregan 5. 0 g de sal de magnesio - 

del EMA y se diluye a un litro con agua destilada. 
Inhibidores

Para la mayoría de las aguas no es necesario el uso de los inhibido -- 

res, pero cuando ocasionalmente contienen iones que interfieren, se re- 

quiere la adición de un inhibidor apropiado para dar un cambio claro - 

en el cambio de color en el punto final. Los siguientes reactives -- 

inhibidores se han encontrado que son satisfactorios. 

Inhibidor I

Se agregan 250 r1 de NaCN en polvo a la solución que va a ser titulada, 

se agrega suficiente regulador para ajustar el p1T a 10. 0 + 0. 1 para -- 

contrarestar la alcalinidad adicional resultante de la liidr6lisis del - 

cianuro de sodio. 

PREAMCICN; el cianuro de sodio es extremadamente venenoso. Tome las - 

precauciones necesarias para su uso. Cuando deseche estas soluciones

por el drenaje, deje abierta la llave por cierto tiempo, cuidando que - 

el agua no lleve ácidos, ya que la soluci6n desprenderá ' ICN que es vo- 

látil y muy venenoso. 

IMIIRIDOR II

Se disuelven 5. 0 g de Na2S.! 7T20 6 3. 7 g de Na2S. ST20 en 100 ml de agua
destilada. Se tapa cuidadosamente el envase con un tapón de hule. 

Fste inhibidor se descompone por la oxidación del aire. rl inhibidor da

tm precipitado de sulfuro que oscurece el punto final cuando hay pre- 
sentes concentraciones apreciables de metales pesados. Se rusa ven ml - 

de este inhibidor en el pretratariento de la nuestra. 

IMIMIDOR III

Se disuelven 4. 5 g de cloruro de hidroxilamina en 100 ml de alcohol -- 
etílico o isopronílico al 95%. Este inhibidor se agrega a la solución

colorida de criocromo. 
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La rezcla le inhibidores v reguladores suelen mantener im nT! de ------ 

10. 0 + a. l durante la titulación dando un mmto '¡ nal claro cuando se - 

han agregado a la maestra. 

Indicador. 

El indicador eriocromo negro T, es la sal ( le sodio del ácido -l -(1 - hi

droxi- 2- naftilazo)- S- nitro- 2- naftol- I- sulf6nico. La princinal . iifi- 

cultad con las soluciones del indicador es su tendencia a deteriorarse

con el tiempo, lo cual dá mediciones indistintas en los puntos finales

con el I-n'TA. Por ejemplo, en soluciones alcalinas el indicador es -- 

susceptible a los oxidantes y las soluciones alcohólicas son estables - 

solamente por ama serana. Las mezclas sólidas y secas del indicador -- 

con cloruro de sodio son estables. 

Las siguientes formulaciones han sido usadas con resultados satisfacto

ríos: 

1.- Se mezclan 0. 5 g de polvo con 4. 5 g de cloruro de hidroxilamina.-- 

Se disuelve esta mezcla en 100 ml de alcohol etílico o isopropíli- 

co al 95*á

2.- Se mezclan 0. 5 á 1. 0 g de polvo colorante en 100 g de un solvente - 
apropiado tal coma el 2, 21, 2 11 - nitr.ilotrietanol ( tambien conoci

do como trietanolamna) ó 2- metoxietanol ( también conocido como

eter metílico del etilen glicol). 

3.- Se mezclan juntos 0. 5 g del polvo colorante y 100 g de NaCl para -- 
preparar la mezcla de polvo seco. 

Todas las formulaciones de las soluciones propuestas del colorante tien

den a deteriorarse, especialmente cuando se exponen al aire. Si el - 

punto final no cambia el color claramente y es impreciso, esto indica - 

que el indicador no es el adecuado o que ya está deteriorado lo que se

nota agregando el indicador de cianuro de sodio que facilitará la de -- 

terminación del punto final si el indicador está todavía en buenas can

diciones. 

Solución tipo de EMA 0. 0111

Se pesan 3. 723 g de sal disódica dihidratada de M. A, se disuelven en

agua destilada y se diluyen a 1000 ml. Se comprueba el título por - 

estandarización posterior can la solución tipo de calcio. 

Se guarda en recipiente de polietileno o en frascos nyrex. Para --- 

coripensar la degradación gradual se estandariza la solución periódi- 

camente y se obtiene el factor apropiado. 

Solución tipo de calcio

Se pesa 1 g de carbonato de calcio anhidro en nolvo; en um matraz - 
erlenmever de 500 ml se almena por medio de um embudo de cola larga

Poco a poco ! BC1 1 + 1 hasta que se huya disuelto todo el carbonato - 

de calcio. 



57 - 

Se agregan 200 ml ( le agua destilada y se hierve ., or algunos minutos

Tiara eliminareliminar el CO2. Se enfría y se a,«m." n unas gotas ( le indicador

de rojo de metilo, y se ajusta a un color intermedio entre el rojo y - 

el anaranjado ( le retilo, se amera el NV4M 311 ó TIC1 1 + 1 que se re -- 

quiera. Se pasa cuantitativamente a un matraz volumétrico de 1 litro

y se llena hasta la marca con agua destilada. Esta solución tipo es - 

equivalente 1. 00 mg de CaCO.1/ ml. 

PRnCr)P ÌT7TM

Pretratamiento de agua contaminada o muestras de anta de desecho. 

Titulación cle la muestra

Se selecciona un volumen de muestra de tal forma que se usen menos -- 

de 15 ml de titulante IWA; no se debe tardar en titular más de 5 mi

putos medidos a partir de la adición de la solución reguladora. 

Se diluyen 25 ml de muestra hasta cerca de 50 ml con anua destilada - 

en una cápsula de porcelana o otro recipiente adecuado. Se agregan

1 ó 2 ml de solución reguladora. 1? sualmente 1 ml será suficiente pa

ra dar un pf! cle 10. 0 + 0. 1. La ausencia de im punto final defini- 

do sefala que el inhibidor deberá ser usado ó que el indicador se ha

deteriorado. 

Se agregan 1 ó 2 gotas de solución de indicador ó ima cantidad apro- 

piada de polvo si éste se está usando. Se agrega lentamente el ti- 

tulador estandar de TTTTA con agitación continura, hasta desaparición - 

completa de la coloración rojiza, se agregan las últimas ,rotas de -- 

titulante en intervalos de 3 a 5 segundos. Tm el punto final la so- 

lución será normalmente azul. Si hay suficiente muestra y las in- 

terferencias Fueron eliminadas, debe asegurarse de los resultados ob

tenidos aumentando el tamaño de la nuestra. 

estra de baja dureza

Para un efluente procedente cle un sistema de intercambio iónico ú -- 

otros medios de tratamiento ó para aguas superficiales ( le baja dure- 

za ( menor de 5 mg/ 1 ), se tara tina muestra mayor de 1n0 a lnnn ml - 

para su titulación y se agregan entidades proporcionales de solución
reguladora, inhibidos e indicador. Se ~_ ra el titulante estandar

de FITTA lentamente por medio ele tina mierobureta y se hace uta pnueba

testigo usando agita redestilada, destilada ó aguza desionizada del -- 

mismo volumen de la muestra y se trata de la misma manera que la mies

tra. ¿ 225

Nreza ( ETuTA) como mg/ 1 de CaCO3 A x R x anon / ml de nuestra

donde: 

A = ml de titulante usados para la muestra

TI = mg de CiM, equivalentes a 1. On ml che titulante EFTA. 
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4.- r L( 1Rn

El cloro, en la forma de ion clon roes imo Je los aniones inory!áni-- 

cos más frecuentemente encontrados en el anua y en las pnas de dese- 

cho. F.n el agua potable el salar producido por la concentración ( le - 

cloro es variable y depende de la composición química del agua. Al,ru- 

nas ap.nas que contienen 25n mr+/ 1 de cloruro puede Detectarse un sabor - 

salado si el catión es s<xlio. por otro lado, el sabor típico salado - 

puede no presentarse en concentraciones de 100n mg/] auatndo los catio- 

nes predominantes son calcio y magnesio. 

La concentración de cloro es alta en arrias de desecho así coro en agua

natural ya que el cloro es in artículo comtán en la theta y pasa sin -- 

cardrio a través del sistema digestivo. A lo largo de las costas mari

nas, el cloro está en grandes concentraciones y nuede ser incrementado

por procesos industriales. Existen cuatro métodos nora la detegmina- 

ción cíe cloruros, los primeros dos son similares en rmuchos aspectos, la

selección de ellos es de acuerdo a la preferencia que se tenga. Fl r<é

todo argentorétrico es. usada_en aguas relativamente claras cuando hay - 

concentraciones de clonuro de 0. 15 a 10 mg en la porci6n de ruestra to
mala. El método del nitrato de mercurio dí un pinto final fácil_. El - 

método notencionétrico es adecuado para rmiestras coloreadas o. tuzhias- 

en las cuales el pinto final indicado por colorantes son difíciles de - 

observar. 1: 1 método potenciométrico puede ser Tusado sin pretratamien

to para muestras que contienen iones férricos si éstos no están nresen

tes en concentraciones mayores a las del ión cloruro, así como el fos- 

fato crónico, el i6n ferroso y otros metales no pesados. 
El método del ferricianuro es.una modificación automática la cual es - 

usada rutinariamente por muchos laboratorios como un método tentativo. 

17"1 M ARfT7VT( 77RIfp

Em una soluciónnneutra lioerarente alcalina, el eromato_,]u- no asi p,_pue

de indicar el punto final (le el nitrato de plata como titulnntc--lle los

cloruros. EJ—eloruro--de -plata esprecipitadocuantitativamente después
de que se. ha formado el cromato de plata Tojo. 

I.as sustancias normalmente encontradas en a}qua potable no interfieren, 

el bromuro, ioduro y cianuro se registran como equivalentes de concen- 

traciones de cloruro. El sulfuro ,tiosulfato y sulfito interfieren --- 

pero pueden ser eliminados por tratamiento con peróxido de hidrógeno. 

El ortefosfato en exceso de 25 mg/ 1 interfiere por precipitación como - 
fosfato de plata. El fierro en exceso de 10 mg/ 1 interfiere enmasca- 
rando el punto final. 

Agua libre de cloruros
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Si es necesario use a7u4i destilada o desmineralizada. 

Solución indicadora de crorato de potasio

nisiuelva ' 0 p de V, Cro4 en im noto - le acnka destilara. Arrerw solu

ci6n de nitrato de Plata '.casta fornaci6n de um nrecinitado roio. ne

je reposar 12 horas, filtre y diluya a un litro con apea destilada- 

Titulante estandar de nitrato de Plata n. a1411

Disuelva 2. 395 e de A11NO, en anua destilada y diluya a InnP rl. Ti- 
tule después con solución de cloruro de sodio 0. 0141". Cuárdese en - 

botella ambar. Una soluci6n estandar de nitrato : le plata n. n1411! 

es - a 500 ug ( le C1/ ml. 

Soluci6n tino de cloruro de sodio 0. 0141\ 

Pisuuelva P24. 1 rp de NaCI ( secado a 140" C ) en aprm libre de cloru- 

ro y diluya a 1000 rl ; L n0 ml = 500 us, rle Cl . 

Reactivos especiales para eliminaci6n de interferencias

L- Suspenci6n de hidróxido de aluasinio

nisuelva 125 g de sulfato de alum. nio y potasio 6 wilfato de -- 

aluminio y amonio Alf.(.504) 2. 121120 6 AM, (so4),. 1211, 0, en -- 

m litro de agua destilada. Caliente a 60° C y aprepue 55 rl - 

de NF14( Y1 tont lentamente y con agitación. ` peje reposar por -- 

tina llora, nase la mezcla a una botella y lave el precipitado -- 

por adiciones sucesivas, con rezclado fuerte y decmtaciones (' e

awa destilada hasta rnr esté libre de cloruro. Cucando está - 

recién preparada la solución ocupa un volumen de aproximadamen- 

te un litro. 

2.- Soluci6n indicadora de fenolftalefna

3. - I lidr6xido de sodio 1N

4. - Acido sulfúrico EN

5.- Per6xido de hidrógeno al 3M

PPIX.MTr Rr.ITM

Preparación de la muestra

Tse una muestra de 100 ml 5 una porción diluida de 10n rl. 

Si la rnuestra está my colorida, apreu!ue 3 ml de susnención de 11( rf '93
mezcle, deje reposar, filtre, lave, y combine el filtrarlo y lavados. 

Si están presentes los iones sulfuro, sulfito o tiosnlfato, avreeue 1 m1

de 11202 y agite por un minuto. 
Titule las muestras en in rango de pul de 7 a 10 directamente. Ias unes

tras pum no se encuentren en este rango se ajustan con solución de --- 

u' 2504 ó NaCll. Agregue 1 ml de solución indicadora ( le V, Crn4. Titu- 

le cm solución tipo de nitrato de plata hasta un desarrollo de color- 

warillo rosado conn punto final clue debe ser constante. Corra m -- 

blanco no rayor de n. 2 9 9. 3 rl lo chal es adecuado rara este retodo. 
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m,,/ 1 de Cl ( A - r ) x' J x 35, 450 / Til de mrstra

donde: 

A ml de titulante rara la mtestra

P ml de titulante rara el blanco

N normalidad del nitrato de Plata

mg/ 1 de NaCl ng/ l de ( 71 x 1. 65

á+FMM DFL NITRATO " F.RCURIM

El cloruro puede ser titulado cm nit o merc(írico Por la formación de

cloruro de ~' o ligeramente soluble y poco disociable. En el ran- 

go de pul de 2. 3 a 2. 8 la difenilcarbazona indica el punto final de la - 

titulación por formación de im complejo púrnura con el exceso de iones - 

mercúrico. El error en la titulación es de cerca de 1% de el volumen - 

de titulante usado por cambio de unidades de pl! de 0. 1 en el rak«o de

p(1 de 2. 1 a 2. 8. F1 ajuste de pll no es posible lo cual se elimina --- 

usando un potenciómetro. En este método una rezcla específica de áci- 

do nítrico y difenilcarhazona se agrera a la muestra de agua ajustando - 

el pH de la muestra a 2. 5 + 0. 1. Tina tercera sustancia es una mezcla

alcohólica de xileno, que es usada como un indicador de Plt y facilita - 

la determinación del color en el ptmto final. La adición de 10 mg de - 

bicarbonato de sodio al blanco y a la mestra dan im pl1 de 25 + 01, --- 

cuando se ha agregado el indicador que acidifica. 

El bromuro y el ioduro son titulados con el nitrato rercCnico de la mis
ma manera que el cloruro. Los iones cromto, férrico y sulfito inter- 

fieren mando están presentes en exceso de 10 mg/ 1. 

RPACfIVOS

Solución tipo de cloruro de sodio 0. 0141N

Acido nítrico O. LN

Hidr6xido de sodio 0. 1 N

Reactivos para la titulación de concentraciones pequeñas ele cloruro. 

1.- Reactivo indicador que acidifica

La concentración de ácido nítrico de este reactivo es un factor- 

irportante. 

F1 reactivo a).- contiene suficiente ácido nítrico para neutrali

zar una alcalinidad total de 150 mg/ 1 como CaCO., al PH adecuado - 
en una muestra de 100 ml. 

a).- ] lisuelva en el orden siguiente: 250 ron de s- difenilcarhazona,- 

4. 0 ml de MI 3 cone y 30 mg de xileno de cianol FF en 100 ml ele
alcohol etílico 6 isopropflico al 95%. C,itizrde en una botella - 
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arpar y en el refrigerador. este reactivo no es estable indefinidaren

te. Va deterioraci6n del mism causa un lento nunto final y resultados

altos. 

b).- 1- 1 pT' es crítico en este métalo, ajuste el ni' Or muestras altamen- 

te alcalinas 6 ácidas a ni' 2. 5 + 1. 1 con I7403 6 ` dan', n6 con ' Ja 2MI

Use in potenei6metro con tn electrodo de referencia que no contenga --- 

cloruro para el ajuste del nN. Si solamente existe este timo ele pote!_ 

ci6retro, determine la cantidad de ácido 6 álcali necesaria para dar un

pII de 2. 5 + 0. 1 y deseche esta porción de muestra. Trate una murstra- 

por separado con la cantidad de ácido 0 de álcali deterrinado anterior- 

mente v continfie el análisis hasta el punto final. 

Pajo estas circunstancias, omita el ácido nítrico del indicador nana -- 

rantener el ni' propio de la muestra. alternativamente, varió la con— 

centraci6n de ácido nítrico del reactivo indicador que acidifica para - 

acomodar las condiciones a muestras de agitas con muy alta 6 muuy baja al

salinidad. 

2.- Titulante tipo de nitrato de mercurio 0. 01417

Disuelva 2. 3 g de TTg( NO.3), 6 2. 5 7 ele TIg( NO92. IT n en Inn ml de - 
agua destilada que contenga 0. 25 ml de UNO cone yydiluya a 1 litro

haga una titulación como se indica posteriormente. Vise ahora con- 

tenidos de 5 ml de solución tipo de NaCl y 10 mg cíe NaMM3 diluidas
a 100 ml con agua destilada, ajuste el titulante ele nitrato mercú

rico hasta exactamente 0. 0141N y haga una titulaci6n final. Guar- 

de en botella aricar y lejos de la luz solar. rl titulante tipo ele

nitrato mercúrico exactamente 0. 0141N es equivalente a 500 ug de -- 

C1/ ml. 

reactives para la titulaciát de altas concentraciones de cloruros. 

1.- ' Mezcla indicadora

Disuuelva 5 g de difenilcarbazona y 0. 5 g de azul de hromofenol en - 
750 ml de. alcohol etílico al 95 6 isopropílico.y cliluya a un litro

con alcohol etílico o isopropílico. 

2.- Titulante estandar de nitrato mercúrico 0. 141N

Disuelva 25 g de ilg( NO;) 2. 1120 en 900 ml de alma destilada contenien_ 
do 5 ml de ] M3 cone. Diluya o ajuste a un litro, y haga una pri- 

mera titulación como se indica posteriormente. TTse réplicas conte

niendo 25 mi de solución tipo de NaC1 y 25 rl de agua destilada. - 

Ajuuste el titulante a 0. 141N y haga una titulación final. La equi

valencia de cloruro del titulante es 5. 00 mg/ ml. 
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PROCI' PI' gT-vw

Titulación de concentraciones bajas de cloruros. 

Irse una muestra de 100 ml ó tina porción * enor cuidando qtr la concen--- 

tración de cloruros no exceda de ln rrg. 

Agregue 1 ml del indicador que acidifica a la ruestra ( el color de la - 

solución suele ser azul verde en este punto. l5n verde li-ero indica an

rC menor de 2. 0: tn azul paro indica un pP mayor de 3.`~. Para agua -- 

Potable el pli después de esta adición suele ser 2. 5 + 0. 1. Para aguas

altamente alcalinas ó ácidas aitiste el 01 a 8. 0 antes de agre?+,ar el in- 

dicador que acidifica). 

Titule la muestra así tratada con el titulante de nitrato mercfirico --- 

0. 0141N a un punto final púrpura claramente definido. Tz solución pue

de cambiar de azul verde a azul atando faltan pocas adiciones para el - 

ptnto final. 

re tn blanco por titulación de l0n ml de agua destilada contenien- 

do ln mg de NaFT.. 

Titulación de concentraciones altas de clonn -os. 

Ponga 50 mi de la muestra en un recipiente ( le 150 rl ( 5 ml de muestra - 

puede ser usada cuando se utiliza más de 5 r1 de titttlante). Agregue -- 

aproximadamente 0. 5 ml de la mezcla indicadora y mezcle cuidadosamente - 

E1 color suele ser púrpura. Agregue gotas de IM3 MN hasta que el co
lor se torne amarillo. Titule con titulante de nitrato rercÍrico 0. 141N

hasta aparición del primer color pfspura. Titule un blanco como se in- 

dicó en el. procedimiento anterior. 

mg/ 1 de ri ( A - P. ) x N x 35, 450/ mi de muestra

donde: 

A m1 de titulante para la muestra

R s ml de titulante para el blanco

N normalidad del nitrato mercíirico

mg/ 1 de NaCl mg/ 1 de Cl x 1. 65

bYTQDO PMTNCI(T97MICO

El cloruro es determinado por titulación potenciométrica con una solu-- 

cián de nitrato de plata y un sistema de electrodos de nlatalciornro de
plata. Durante la titulacián um voltímetro electrónico es usado nara- 

determinar el cambio en el potencial entre los dos electrodos. Fl ptn

to final de la titulación es la lectura que el instrumento dé citando el

mayor cambio en voltaje suceda con una pequeña y constante adición de - 

nitrato de plata. 
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T' 1 ioduro y hromturo interfieren ya que son titulados cone cloniro. Fl- 

ferrieianum causa altos resultados nem nuede ser elirinado. Fl cm - 

mato y. dicmmato interfieren y suelen ser reducirlos a su estado cr6mico
o eliminados. E.1 fierro férrico interfiere si está Presente en tma -- 

concentración mayor que la del cloruro. Ins iones cmmico, ferroso y

fosfato no interfieren. I.as rxrstras muy contaminarlas generalmente re

quieren pretratamiento. C~ do la contaminaci6n es menor, alp<unos con

tarninantes pueden ser dcstn$dos sirnlerente por adiciCn de ácido nítri
co. 

APARAIX' S

Electrodos de vidrio M nlata/ elonun ole Plata

voltimetm electrónico Para rc'c' ir la diferencia de Potencial entre los
electrodos. itrt potenc~ tro Ptuede ser convertido nara este uso por - 

la sustitución riel electrodo apropiado. 

Apitador mecánico

Rr.N TTIWI

Soluci6n tipo ole cloruro de sodio 0. 0141v

Disuelva 8. 243 g de NaC1, secado a 105" C en anua destilada y diluya -- 
exactamente a 500 ml. Diluya 50 ml de esta solución a 1000 ml. 

1 ml a 0. 500 rig de C1. 

Acido nítrico cono. 

Solución tipo de nitrato de plata 0. 0141N

Disuelva 2. 40 g de AgNO3 en anua destilada y diluya a 1000 ml. Titu- 

le esta solución con 10 rni de solución tipo de NaCl como se indicará - 
posteriormente. Ajuste el titulante de nitrato de plata a la misma - 

normalidad de la solución de cloruro de sodio; 1 ml = 0. 5 mg, de C1. 

Nórmalidad del ApW7 10 x 0. 0141 1 ml de A.010, 

reactivos especiales para el pretratamiento

1.- Acido sulfúrico 1 + 1

2.- Peróxido de hidrógeno al 30; 

3.- Iiidr6xido de sodio 1N

PPOCfl! 1PTFMYI DF MANDARIZACIfN

I.os instrumentos que se pticden usar rara esta determinación son varia-- 

dos y su maneio depende de las norms del fabricante. Si se tusa un rm

tenci6metm la lectura del aparato deli ser pt' 7. 0. 
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Ponga 10 P-1 de solución tipo de NaCl en un reciniente de 250 ml, diluya

hasta 100 ml, y agregue 2. 0 r1 ( le YNTO, tont. PcmFa los electrodos v el

agitador magnético. 

Seleccione en el instrumento el rango deseado de milivnits ó unidades - 

de Till. Inicie la agitación. 

Agregue titulante tipo de Ag* I03, leyendo las lecturas en la escala des- 
pués de cada adición. Fn el principio, pueden ser agregados incremen- 

tos grandes de titularte; después, mando se va acercando al punto fi- 

nal, de 0. 1 b 0. 2 ml a intervalos mayores hasta determinación del plinto

final. Determine el volumen de AFMO, usado al punto en el cuual hay el

mayor cambio en el instnmtento por adicitn de AgNO.,. 

llaga una curva de titulación diferencial si el pinto final no puede ser

determinado. Ponga el cambio de la lectura en el instnmento por incre_ 

mentos iguales de titulante usando las lecturas en la hureta antes y -- 

después ( le cada adición. La forma de hacerlo se ~ stra en la figura - 

presentada en la tabla No. 13 del capitulo IV. 

PRCUDIAINTO PARA MALISIS TIP IUFSIRAS

Ponga por medio de una pipeta exactamente 100 ml de muestra 6 una por— 

cibn que contenga no más de 10 mg de cloruro en um recipiente de 250 ml. 

Si no hay interferencias proceda inmediatamente. 

Si hay presente compuestos orgánicos 6 sulfito L otras interferencias - 

tales como grandes cantidades de fierro férrico, cianuro ó sulfiuro), - 

acidifique la muestra con 11, 5% usando papel tornasol. Caliente por - 

5 minutos para eliminar los compuestos volátiles. Agregue más ácido -- 

sulfúrico si es necesario para conservar la solución ácida. Agregue - 

3 ml de peróxido de hidrógeno y hierva por 15 ~ os, agregando agua - 

destilada libre de cloruros para conservar el volumen de 50 ml. Diluya

a 100 ml, agregue solución de Naf11 gota a gota hasta alcalinidad al pa- 

pel de tornasol, agregue 10 gotas en exceso. Hierva por 5 minutos, fil

tre en un vaso de 250 ml y lave el precipitado y el papel varias veces
con agua destilada caliente. Agregue gota a gota IM3 cone hasta aci- 
dez al papel de tornasol, agregue 2 ml en exceso. Fnfrié y diluya a 100

ml si es necesario. Ponga un agitador magnético y los electrodos en - 

la muestra e inicie la agitación. llaga los ajustes necesarios al ins- 

trumento de acuerdo a las normas del fabricante y ponga los selectores - 

adecuados para las mediciones de diferencia de potencial entre los dos - 

electrodos. 
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Complete la cleterminacifin corro en el caso anterior. Para una sepurridad

mayor corra un blanco con arara destilada libre de cloro a través de to- 

dos los pasos anteriores. 

mg/ 1. de Cl = ( A - 11 ) x ' T x . 15, 450 / T1

donde: 

A = ml de nitrato de plata para la rniestra

TI, = ml de nitrato de plata para el blanco

N normalidad del nitrato de nlata

D = ml de muestra

S. - MRO RFSITXJAL

F.1 cloro puede estar presente en las araras ( bajo la forro, de ácido --- 

hipocloroso o i6n hipoclorito, o amhos), como cloro libre disponible, o

de cloro combinado disponible ( en cloraminas u otros derivarlos rle clo- 

ro), pudiendo estar presentes, simultáneamente, tanto el cloro libre co

mo el combinado. Algunos rientes oxidantes, que incluyen otros hal6ye

nos libres distintos del cloro, aparecen cuantitativamente como cloro - 

libre y lo mismo sucede con el bi6xido de cloro. tina pequefia porción - 

de tricloruro de nitrógeno ( tricloramina) se titula, asimismo, como clo

ro libre. Sin embargo estas sustancias rara vez se hallan en suficien- 

te concentración para que puedan introducir un error de imnortancia, pe

ro, a pesar de ello, su acción debe ser familiar al analizador, pues -- 

afecta a todos los métodos que se describen para la dosificación del -- 

cloro. 

El método yoc%métrico se usa como patrón, siendo la larse para la titula

ci6n del agua de cloro empleada en la nrenaraci6n de los patrones terno

rales. También es adecuado para la deteminaci6n de altas concentra— 

ciones de cloro residual, que ahora son más frecuentes rnre antes. T.'] - 

método yodométrico es más preciso que el m6todo de la euxatralídina cuan_ 

do la concentración de cloro residual es mayor de 1 me/ 1. 

T. os métodos de la ortotolidína se azvu ampliamente rara determinaciones

rutinarias del cloro residual, en los trabajos de control y de campo. 

Rmhos procedimientos se cormletin rápidamente con aparatos visuales --- 

sirmles o con técnicas fotonétricas. fi=ndo se observan las precaucio

nes adecuadas, se puede esperar una exactitud razonable con los procedí

mientos de la ortotolidina. 
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El método instantáneo de la ortotolidina es ema técnica ajalitativa va- 

ra el cloro libre disponible y se afecta muuy poco por los agentes inter

ferentes de acción lenta, generalmente nitritos o fierro férrico, pero- 

sf se altera por el bióxido de manganeso coloidal. 

F1 método de la ortotolidina-arsenito es una técnica para diferenciar el

cloro libre disponible del cloro combinado disponible y del color debi- 

do a las sustancias interferentes. 

Para trabajos de campa se incluye el método de dilux-iCm a gotas para la

prueba de la ortotolidina. No es exacto ni Puede substituir a los mé- 

todos de titulación. 

El método de titulación amp r~ trica parece ser uno de los métodos más

exactos para la determinación del cloro libre disponible y del cloro coir
binado disponible. Por lo general, este método no se afecta por la -- 

presencia de diversos agentes oxidantes, lo mismo gine nor las variacio- 

nes de temperatura, turbiedad y color que interfieren con la exactitud - 
de otros métodos. 

La determnación del bióxido de cloro es bastante simule, cuando es la - 

fnica sustancia en soltnción, y cualquiera de las técnicas para el cloro
puede adaptarse para su determinación. Cuando el bióxido de cloro se - 

encuentra presente en solución mixta, con ácido hipocloroso resulta di- 

fícil su cuantificación. rm concentraciones suficientemente altas, el- 

bi6xido de cloro se puede determinar especificamente con la tirosina,-- 

auique este método colorimétrico no es suficientemente sensible para el

control de la mayorfa de las plantas de tratamiento, ríe agua, porque es- 

ta técnica no puede identificar menos de 0. 2 mg/ 1. Fn presencia del - 

cloro, se puede verificar la cuantificación del bióxido de cloro por las

técnicas usuales para el cloro, después de reducir preferentemente el - 

cloro con los ácidos oxálico o malónico. 

El cloro en solución acuosa no es estable y dismdnuye rápidamente el -- 

contenido de cloro de las muestras o soluciones, en particular en las - 

soluciones débiles. La exposición a la luz solar u otras de gran finten_ 

sidad, los mismo que la agitación, aceleran la disminución del cloro -- 

presente en tales soluciones. Por lo tanto se recomienda que las de- 

tern~ enes de cloro se inicien inmediatamente después del miestreo, 

evitando luz y agitación excesivas. No se pueden almacenar las maes- 

tras que se van a analizar por cloro. 

A1F1" YODOL FIRTCO I

El cloro libera yodo libre de las soluciones de yoduro de potasio que - 

tengan un pN de 8 o menor. 
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rl yodo liberado se titula con lela solución valorada de tiosulfato de - 

sodio, usando como indicador la solución de almidón. T1e Preferencia, 

la reacción se debe verificar a valores de p1` entre 1 y 4. 

Aunque la titulación neutra disminuye el míniro los efectos - le interfe_ 

rencias Por nitrito y sales rangánicas y férricas, se Prefiere la tito_ 
lación ácida, nor ser más exacta Para la determinaci6n del total de -- 

cloro residual disponible. Pele usarse el ácido acético rara la tito_ 

laci6n ácida; el ácido sulfúrico sólo se Puede usar cuanc' o el analista

se ha convencido por s4 mismo, que no contiene sul, stuncias interferen- 

tes; debe advertirse que jamás se debe emplear el ácido clorhídrico. 

Si se usa tiosulfato de sodio 0. 01% con 500 ml de muestre, la concen- 

tración mínima identificable es aproximadamente de 0. 04 mT/ l de C1. 

RPAMITIS

Acido acético tont ( glacial) 

Ioduro ( le potasio en cristales

Soltuci6n tipo de tiosulfato de sodio 0. 1V

Disuelva 25 g de Na2S 03. 51' 20 en un litro de agita destilada reciente
mente hervida y titule la solución con clicromato de potisio después de
haberse almacenado por lo menos dos semanas. irse anua destilarla y -- 

agregue unos mililitros de cloroformo nWl, para minimizar la acción - 

bacteriana y descomposición de la solución de tiosutlfato de sodio. 
Titule la solución de tiostilfato de sodio 0. 1N por uno de los siguien- 

tes nrocedimientos: 

1.- ' retodo del dicromato

A 80 ml de agua destilada se agregan con agitación constantes, l ml

de 112SO4 cone. 10 ml de soluci6n de K2Cr207 0. IN y l n de KI. Se
deja reposar seis minutos en la oscuridad y se titula con la solu- 

ción de tiosulfato, agregando almidón cerca del vire final. Se - 

debe usar dicromato de potasio P. A. Se pulverizan los cristales - 

se secan a 105° C dutrante la noche y se enfrían en desecador. Se - 

pesan 4. 904 g, de la sal seca y se llevan a un litro con aeua desti
lada; el título de esta solución es 0JIJ y se debe conservar en -- 

frascos de tapón esmerilado. 

2.- ? létodo del biyodato

Se procede de la misma manera que el métalo del dicromato, pero se - 

emplean 10 ml ole biyodato de potasio 0. 11. Con el biyodato no es

necesario esperar seis minutos, pues la mezcla se debe titular in- 

mediatamente con la solución de tiosulfato. Se Jebe usar biyoda- 

to de potasio, 101( I0.) 2 P. A. Se seca durante la noche a ln5° C y

se enfría en desecador. Para preparar la 501tci6n 0. 1" 1 se Pesan

n. 3249 e y se lleva a un litro con agua destilada v se conserva en
frasco de tapón esmerilado. 
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Normalidad del Na2S203 - 1000/ ml de tiosulfato gastados

Soluci6n de tiosulfato de sodio 0. 01N 6 0. 025N

Se mejora la estabilidad del tiosulfato 0. 01N 6 0. 025N si se preparan - 

por dilución de una solución 0. 1N a5eja, hecha, cano se indicó antes, -- 

can agua destilada recién hervida. Pueden evitarse descomposiciones - 

si se agregan unos cuantos mililitros de cloroformo, mnger+ también se

sugiere que la solución se preserve agregándole. por litro, 4 p de hora

to de sodio y 10 mp de yoduro mercúrico. para trabajos exactos, esta

solución se debe retitular cada que se use como se indicó anteriormente. 

Es recomendable que se maneje esta solución con una himeta automática, - 

para el caso en que se titulen muchas nuestras. Las soluciones valora

das de solio exactamente O. 01N y 0. 025N equivalen respectivamente a --- - 

0. 3546 mg y 0. 8864 mg de cloro disponible por 1 ml. 

Soluci6n indicadora de almidón. 

Se pesan 5 g de al.miffin soluble, se pone en un litro de agua destila- 

da en ebullición, se agita y se deja reposar durante la noche. Se -- 

usa el líquido claro sobrenadante y la solución se puede preservar - 

agrepándole 1. 25 g de ácido salicflico, 4 g de cloruro de cinc o una- 

cafflinaci6n de 4 g de propionato de sodio y 2 p de nitnuro de sodio - 
por litro de la solución de almidón. 

Soluci6n valorada de yodo, O. 1N como la empleada en el método ampe-- 

rométrico. 

Solución diluida de yodo 0. 0282N como la empleada el el rétodo ampe-- 

ronétrico. 

El voluawn de la muestra que se tome para la titulación depende de la - 

concentraci6n del cloro. Se supiere que, para concentraciones de clo- 

ro residual de 1 mg/ 1 6 menos, se titule 1 litro; para concentraciones - 

de cloro residual entre 1 y 10 mg/ 1, 500 ml; para concentraciones de -- 

cloro residual superiores a 10 mg/ l, cantidades proporcionales menores. 

Esta adecuada preferencia es para evitar que se consuman más de 20 ml - 

de tiosulfato 0. 011q. 

En un matraz o en ( una cápsula de porcelana blanca se vierten 5 ml de - 

ácido acético, o una cantidad suficiente para abatir el p( t hasta que -- 

quede entre 3. 0 y 4. 0; se agrega con una espátula aproximadamente 1 p - 
de yoduro de potasio, se vierte la muestra, mezclándola con agitador. 

A discreción del analizador se agrega agua destilada, si se prefiere in

volumen mayor para la titulación, la que no se debe nracticar a la luz

solar directa. 
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Se agrega el tiosuil fato U1271 6 0. 111% contenido en Tina hureta, hasta

nue casi desaparezca el color amarillo del yodo liberado. : e agrega

1 m1 de la solucitm de alrL16n y se continúa la titulación hasta la de
sa" arici6n piel color azul. 

Si se verifica la titulación cosi tiosulfato 0. 025`:, en lugar de usar - 

n. niN Pm" leando 1 litro de muestra, entonces 1 gota equdvale anroxima- 

damente a 0. 05 ung/ 1, no siendo posible discernir el vire con lino mayor
precisión. Si se titula una muestra ( le 50n irl, urna gota corresponde - 

aproxiruzdamente a 0. 1 mp/ l, lo nue se encuentra dentro del limite de -- 

sensibilidad. P" r. lo tanto, se debe considerar como aceptable el luso

de la solución 0. 025N. 

Titulación del testigo

Se corrigen los resulta0os de la titulación de la muestra, determinan

do el gasto de la solución valorada Tíe. se debe atribuir a las impure- 

zas de los reactivos, tales comn: 

a).- El yodo libre o yodato del yoduro de potasio, ale se ha libera(10- 

adicionalmente como yodo libre

b).- I.as huellas de agentes reductores que Puedan reducir cierta parte

del yodo liberado. 

Se toma nm volumen de agua destilada que corresponda al de la muestra - 

usada " ara la titulación en los pasos anteriores, se agregan 5 ml de -- 

ácido acético, 1 g de Kl y 1 nl de soluciát de almidím, y se verifica - 
la titulací?5n del testigo como se indica a continuación. 

a).- Si se presenta el color azul, se titula con tiosulfato de sodio - 

0. 01N 6 0. 025\, hasta la desaparición del color azul, anotándose - 

el resultado. 

b).- Si no se presenta el color azul, se titula con solución de yodo -- 

0. 029ZJ hasta la aparición del color azul y se titula por retroce- 

so can tiosulfato de sodio 0. 01N 6 0. 025\, registrándose la dífe-- 

rencia. Antes de calcular el contenido de cloro, se derhuce la ti

tulaci6n testigo ( a) de la titulacitm de la muestra o, si fuera ne

cesario, se agrefa el valor equivalente neto de la titulación tes- 

tigo 0n). 

Para titular la solución de cloro para patrones temporales: 

mp/ ml de C1 - ml de Na2S203 n ^ n x n. 3546 / ml de mnestra titulada

Paan cumntificacián del cloro en lino muestra de agua: 

mg/ i de Cl - ml de Na2S2113 MIN x 354. 6 / m1 de muestra. 
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rfrlrl0 YnrxR4°I. im II

Fn éste métalo usado rara la deteminaci6n en aguas ; le - 4esecho, la se- 

fial del nunto fina] es por retroceso norque el agente oxidarte casado - 

permanece en la muestra y es titulado con la solución estandar de iodo
o iodato, más rápidamente que si se titulara directamente con el iodo. 

Fste procedimiento es necesariarrnte tomado en cuenta para la deterrá - 

naci6n del punto final y no tomar en cuenta cualquier contacto entre - 

la alta concentraci6n del iodo liberado y el agua de desecho. 

Gas interferencias por manganeso, fierro y nitrito paueden minimizarse - 

por el uso de un buffer de pll 4. 0 antes de la adición de KI. th con- 

tenido no usual de materia orgánica puede causar alPumas diferencias - 

en la determinación del punto final. (: mando el manganeso, el fierro

y el nitrito están definitivarente ausentes, la incerti<hmd, re se redu- 
ce y la precisi6n aumenta por acidificación a pla 1. 0. 

APAR4TrS

Los mismos que se usan en la determnaci6n nor el método amperométrico. 

1FACfI M

Iuci6n tipo de óxido de fenilarsina 0. 00564N. 

Disuelva aproximadaarente 0. 8 g de polvo de óxido de fenilarsina en - 
150 ml de solución de NaOH 0.: 49. Antes de dejar reposar decante 110

ml en 800 ml de agua destilada y mezcle muy bien. Lleve a pTT 6 6 7

con IIC1 6N y diluya a 950 ml con agua destilada. 

Para una estandarización segura, tome entre 5 y 10 ml de soluci6n recien

titulada de iodo 0. 0282N en nn recipiente Y agregue 1 ml de solución - 

de KI. Titule con la solución de óxido de fenilarsina, usando solución

de almidón como indicador. Ajuste a 0. 00564N y cheque de nuevo la so- 

lución tipo de iodo; 1. 00 rul - 200 ug de cloro libre. 

Solución estandar de tiosulfato de sodio O. IN

Disuelva 25 g de Na2520YSIT20 en un litro de agua destilada recién - 
hervida. Para prevenir la descomposición bacteriana agregue 5 ml de - 

cloroformo 6 1 g de Na011/ 1. niarde por lo renos dos semanas antes de - 

titular. 

Para titular, tome 80 ml de agua destilada y agregue con agitación cons

tante S ml de T12 04 conc, 10 ml de solución O. LN de biyodato de potasio
con 3. 250 g/ 1 de KIT( IO3) 2 6 solución de dieromato de potasio con 4. 9n4 - 
p/ 1 de K2(Ir207 y 15 ml de soluci6n de KI. Veje reposar fi minutos en - 

la obscuridad y diluya a 400 ml si se usó dicromato de potasio ó a 200- 
m1 si se us6 biyodato de potasio. Titule el iodo liberado con la solu

ci6n de tiosulfato que va a ser titulada, agregue solución de almidón - 

cerca del puerto final de la titurlaci6n. Exactamente lo ml de tiosulfa

to suele usarse si las soluciones vara la determinación son del mismo - 

tamaño. 
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e ,aprera el tiostulfato O. n2S'] 6 0. 0IN, contenido en fina i,ureta, hasta

nue casi desanarezca el color amarillo del yodo liberado. ;. e aprejea

1 rl de la solución de almidón y se continúa la titulación hasta la de
sanarici6n piel color azul. 

Si se verifica la titulaci6n con tiosuulfato n. 025NT, en lugar de usar - 

n. n1N emnleando 1 litro de rnestra, entonces 1 gota cnuivale anroxira- 

damente a 0. 05 mg/ 1, no siendo nosible discernir el vire con tina mayor
nrecisi6n. ci se titula tina muestra de Son ml, una jota corresponde - 

aproxirkldamente a 0. 1 mp/ 1, lo que se encuentra dentro del límite de -- 

sensibilidad. Pnr lo tanto, se debe considerar como aceptable el uso

de la solución 0. 025\'. 

Titulación del testigo

Se corrigen los resultados de la titulación de la ruestra, deterrinan- 

do el casto ( le la solución valorada que se debe ntrib,mir a las impure- 

zas de los reactivos, tales como: 

a).- El yodo libre o yodato del yoduro de potasio, que se. ha liberado - 

adicionalmente caro yodo libre

b).- Las huellas de apeTttes reductores que ruedan reducir cierta parte

del yodo liberado. 

Se toma un volumen de aorta destilada que corresponda al de la myestra - 

usada nara la titulación en los pasos anteriores, se agregan 5 m] de -- 

ácido acético, 1 p de KT y 1 m1 de solución de almid6n, y se verifica - 
la titulación del testigo como se indica a continuaci6n. 

a).- Si se presenta el color azul, se titula con tiosulfato de sodio -- 

O. O1N 6 0. 025N, hasta la desaparición del color azul, anotándose - 

el resultado. 

11).- Si no se presenta el color azul, se titula con solución de yodo -- 

0. 0262N hasta la aparición del color azul y se titula por retroce- 

so con tiosulfato de sodio O. OIN 6 0. 025N, rep.i.strándose la dife- 

rencia. Antes de calcular el contenido de cloro, se deduce la ti

ttlaci6n testigo ( a) ( le la titulación de la muestra o, si fuera ne

cesario, se aprepa el valor equivalente neto de la titulación tes- 

tigo ( h). 

Para titular la solución de cloro para patrones temporales: 

mp/ ml cle C1 . ml de Na2S203 O. OLN x n. 3546 / ml de muestra titulada

Pasa cuantificación del cloro en una muestra de ap_ua: 

m1,/ 1 de Cl a m1 de Tíla2S, 0., O. nl`; x 354. 6 / ml de muestra. 
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r mnn Yn1x>prMIrn II

En éste métalo usado Tiara la deterTinaci6n en aptas : de desecho, la se- 

fial del nunto final es por retroceso norque el arente oxidarte asado - 

permanece en la muestra y es titulado con la solución estartdar de iodo
o iodato, más rápidamente que si se titulara directarente con el iodo. 

Fste procedimiento es necesariacrnte tomado en cuenta para la deterrú- 

naci6n del punto final y no tomar en cuenta cualquier contacto entre - 

la alta concentración del iodo liberado y el agua de desecho. 

Lis interferencias por mautganeso, fierro y nitrito pueden minimizarse - 

por el uso de un buffer de pll 4. 0 antes de la adición de KI. d5t con- 

tenido no usual de materia orgánica puede causar armas diferencias - 

en la determinaci6n del punto final. Ciando el manganeso, el fierro

y el nitrito están definitivar+ente ausentes, la incerti<haibre se redu- 

ce y la precisi6n aumenta por acidificaci6n a nll 1. 1). 

APAR4T(F

Tos mismos que se asan en la determinación nor el método amperornétrico. 

1FAC 11rS

Solución tipo de óxido de fenilarsina 0. 00564N. 

Disuelva aproximadamente 0. 8 g de polvo de Sxido de fenilarsina en - 
150 ml de soluci6n de NaM O. M. Antes de dejar reposar decante 110

ml en 800 ml de agua destilada y mezcle muy hien. Lleve a pii 6 6 7

cm Prl 6N y diluya a 950 ml con agua destilada. 

Para una estandarizaci6n segura, tome entre 5 y 10 ml de soluci6n recien

titulada de iodo 0. 0282N en in recipiente y agregue 1 ml de soluci6n - 

de KI. Titule con la solución de óxido de fenilarsina, usando soltición

de almidón como indicador. Ajuste a 0. 005644 y cheque de nuevo la so- 

lución tipo de iodo; 1. 00 ml s 200 ug de cloro libre. 

Soluci6n estandar de tiosulfato de sodio n. N

Disuelva 25 g de Na2S203. 5H20 en tm litro de agua destilada recién - 
hervida. Para prevenir la descomnosici6n hacteriana agregue 5 ml de - 

cleroformo 6 1 g de Na01/ 1. Cuarde por lo menos dos semanas antes de - 

titular. 

Para titular, tome 80 ml de agua destilada y agregue con agitación cons

tante I ml de 112SO4 cone, 10 ml de solución O. I.N de biyodato de potasio
con 3. 250 g/ 1 de TQ1( I03) 2 6 soluci6n de dicromato de potasio con 4. 9n4 - 
g/ 1 de K2rr207 y 15 ml de soluci6n ( le KI. Veje reposar F minutos en - 

la obscuridad y diluya a 400 ml si se usó dicromato de potasio 6 a 200- 
m1 si se us6 biyodato de potasio. Titule el iodo liberado con la solu

ci6n de tiosulfato que va a ser titulada, agrerue soluci6n de almidón - 

cerca del Inarto final de la titulación. Exactamente In r1 de tiosulfa

to suele usarse si las soluciones mara la dete~ aci6n son del mismo - 

tamaño. 



71- 

Soluci6n estandar ele tiosnl fato de sodio 0. 00564*4

Se prepara por dilución ele tiosuulfato de sodio n. 1N. Tara uaua esta- 

hilidacl máxima de la soluei6n dilidda, prepárese a nartir ele la solii-- 

ci6n 0. 1N el día que se va á usar con agita destilada recien hervida na- 

na eliminar la acci6n hacteriana y agregue 10 mp de lifI, y 4 p de "< i P4n711. 

rstandarize esta solo cién de tios ilfato citando se vaya a tusar. Pse - 

ima hureta automática si se trabainn much. -+s diestras diariamente. 

1. 00 ml = 200 ul, de cloro libre. 

induro de potasio en cristales

Soluci6n huffer de acetato p' 4. n

Disuelva 146 g de NaC,2V3112 anuidro 6 243 g de VaGyu! 312. 312n en 400 ml
ele agua destilada, aprepue 480 p de ácido acético cone y dilurya a I l.. 
con agua destilada. 

Soluci6n tipo de arsenito 0. 1\1

En um pesafiltros tarado y con tapadera, pese 4. 95 p de trióxido ele -- 

arsénico, transfiera el contenicin a un matraz aforado de in litm,pese - 

de nuevo el pesafiltros, no cepille el interior. Disuelva el As203 con
aria y agregue 15 p de NaG11 y 100 rl de arria destilada. ? pite el cante

nido del recipiente hasta disolución del trióxido ele arsénico. lliluva- 

a 250 ml con agua destilada y sature la soluci6n con M,, convirtiendo - 

así todo el Na0ll a hicarbonato de sodio. niluya a la marca, tape el -- 

matraz y mezcle fuertemente. Una solución preparada de esta minera pile

de conservar su título indefinidamente. 

Norrilalidad = g de As203 1 49. 455

Solución tipo ele íodo 1. 14

Disuelva 40 g de KI en 25 ml de agua destilada, agregue 13 e de indo - 

resuuhlim<udo y agite hasta disoluci6n. Pase a un matraz volumétrico de - 

un litro y diluya hasta la marca. 

Para estandarizar, mida 40 á 51 m1 de sol ci6n de arsenito y titule

con la solución de iodo O. iN usando solución de almicibn como indicador. 

Para obtener resultados precisos, es absolutamente necesario gite la solu

ción esté saturada con M. al final de la titillaci6n. Tina corriente dp

CO3 puede rasarse a través de la solución por amos mínutos antes de la - 
deteminaci6n del puunto final 6 se pueden agregar unas cuantas gotas le- 

TiCl para liberar suficiente C.n, y saturar la snluci6n. 

Soluci6n tipo de iodo n. 0282N

Disuelva 25 g de KI en iiia neRuelia porei6n de ap•m destilada y póngala

en un matraz de im litro. agmpur la cantidad exacta de solución 0. 711 Je

iodo para dar una solución n. rz"' y Jiliuya a un litro. Para - wor pre

cisión estandnrize diariamente esta solución, visando 1 a 1, m1 , lp solu-- 

ci6n de arsenito. Guárdese en frasco amhar 6 en la obscuridad y no ose

tapa de huele. 
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Indicador (te almidón

Ponga 5 g de almidón solui$ e en un mortero, aptegue tina Porción de -- 
agua fría hasta hacer una pasta, ponga en un litro de agita destilada -- 

hervida, agite y deje reposar durante la noche. Pse la sollución sobre_ 

nadante. Preserve con 1. 25 R de ácido salicílico o con 4 g de clonro

de zinc por litro. 

Solución estandar de iodato 0. 0( 564' 4

Disuelva 201. 2 mg de KI03 R. A. el cual ha sido previamente secado du- 
rante una hora a 103` C en un litro de agua y diluya a un litro. 

Solución de ácida fosfórico 1 + 9. 

PROCFT) ITn FMn

Punto final amperométrico

I.- Volumen de la muestra para concentraciones de cloro residual de 10

mg/ 1 6 menor, titule 200 ml para concentraciones de cloro mayores, 
use cantidades proporcionales. 

Use la muestra de tal tamaño, que el volumen de fenilarsina necesa- 

rio no exceda de 10 ml. 

2.- Preparación para la titulación

En un recipiente adecuado para el tuso con el aparato, agregue 5 ml - 

de solución de fenilarsina 0. 00564N 6 solución de tiosulfato O. n0564N

y KI ( aproximadamente 1 g) y 4 ml de solución buffer de acetato 6 - 
lo necesario para conservar el pH entre 3. 5 y 4. 2. Agregue 200 ml

de nuestra y mezcle fuertemente. Ya que 1 ml de óxido de fenilar- 

sina consumida por 200 ml de muestra representa 1 mg/ 1 de cloro li- 

bre, use 5 ml de reactivo para concentraciones de cloro resichual — 

arriba de 5 mg/ 1 y 10 ml de solución para concentraciones de 5 a 10

mg/ 1. Se sugiere el siguiente método de dilución: 

Agregue 10 ml de solución de reactivo, exceso de KI ( aproximadamente lg). 

y 4 ml de solución buffer de acetato o lo necesario para mantener el pF; 

entre 3. 5 y 4. 2 al matraz. Diluya a 100 ml con agua destilada y después

agregue 100 ml de muestra. 

3.- Titulación

Agregue solución titulante de iodo n. 0282N en pegtueí%as porciones por

medio de una pipeta de 1 ml 6 una bureta de *l ml. nbserve la res- 

puesta de la aguja del aparato cuando la solución de iodo es agre¢a- 

da a la nuestra: F1 marcador permanece prácticamente estable hasta

que el punto final se acerca, cada adición de iodo causa una defle-- 

xi6n en la aguja. Pare la titulación cuando un incremento pequeño - 

de iodo dé una deflexi6n máxirn en la aguja y ésta no retorna rápida

mente al punto original. Tomo el volumen cíe iodo necesario para al

cantar el punto final. 
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llmto final alnid6n- iodo

1.- Voltren de la muestra

Para concentraciones de cloro residual de 10 mph 6 menor tome 200 ml

de muestra, para mayores concentraciones » se ama muestra proporcional. 

2.- Titulación con soluci6n tiro de iodo

Ponga 5 vil de soluci6n de 6xido de fenilarsina 0. 00564"? 6 soluci6n ole

tiosulfato 0. 00564`: en in matraz 6 en tm recipiente de porcelana. --- 

Agregue KI en exceso ( aproximadamente 1 g ) y 4 ml de soluci6n huffer

de acetato o lo necesario nara reducir el plf entre 3. 5 y 4. 2. nonra- 

en la maestra y mezcle con im apitador magnético. Antes de titular - 

con soluci6n de iodo n. 028ZN, agregue 1 nl de solución de almidón por

cada 200 ml de muestra. Titule hasta la aparición de un color azul - 

persistente hasta que se ha mezclado completamente. Ya que 1 ml de- 

soluci6n do reactivo 0. 00564N constunido por 200 ml de rnx-stra rerre-- 

senta 1 mg/ 1 de cloro libre, use 5 ml de reactivo para aguas con con- 

centraci6n de cloro libre mayores de 5 mg/ l, in ml de reactivo para - 

concentraciones de cloro de 5 a 10 mg/ 1, y pioporcimalmente para al- 
tas concentraciones. 

Titulación con iodato estandar

A 200 ml de agua destilada, agregue con ar*itaci6n, 5 ml de solución de - 

tiosulfato 0. 00564N, un exceso de KT ( aproximadamente 0. 5 p), 2 ml de so

luci6n de ácido fosfórico al 104, y un ml de solución cíe almidón en el or

den dado, y titule inmediatamente con soluci6n de iodato 0l0564N hasta - 
la aparición de tm color azul que persiste después de haber mezclado rer

fectamente hien. Designe el volumen usado de iodato co m ( A). Repita

el procedimiento, substituyendo 200 ml de muestra por 200 nl de agua des

tilada. Si la nuestra es colorida o turbia, titule hasta el primer can

bio en coloración, usando para conraraci6n otra porción de muestra con - 

ácido fosfórico. 1lesipne el volumen de iodato usado en la titulación - 

de la miestra como ( R). Ya que 1 ml de solución O. nn564M consumida Por

2nn vil de muestra representa 1 mg/ 1 de cloro lihre, use 5 ml de solucibn- 

de tiosulfato para concentraciones de cloro residual arriba de 5 ng/ 1,-- 

10 ml de solución de tiosulfato para concentraciones de cloro entre 5 y- 

10 mg/ 1 y nronorcionalmente para altas concentraciones. 

Titulación con iodo estandar

ng/ 1 ( le Cl ( A - SA ) x 2011 / C

donde: A - ml de reactivo 0. 00564Y

R - nl de solttci6n de iodo n. n282N

C @ ml de mirstra
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Titulación con iodato estvadar

mg/ 1 de Cl ( A - R ) x 200 / C

TTP(1D0 DF DIUJCi(1'4 A MrAS PARA TRArAT(1S TIF CA' PO

Fsta prueba, estrictamente para trabajos de campo, tiene como propósito -- 

la determinaci6n del cloro libre residual, en aquellos rasos en nue ] as - 

concentraciones son mayores cíe 10 mg/] y en los qtr. es de importancia la - 

rapidez de la determinación, siendo narticularmente útil en conexión con - 

las operaciones de desinfección de acueductos y tanques, cuando se carece

de equipo de laboratorio. 

Con esta ~ ha no se trata de desplazar a los métodos de titulación y no

se debe aplicar cuando se necesite precisión. la nrueha no se debe ver¡ 

ficar a la luz solar directa. 

APARATOS

Equipo de coarparaci6n de color; se necesita uno de los siguientes, tomando

en cuenta el volumen de soluci6n que se tome para el análisis. 

Copparador

Tubos de Nessler de 100 ml

Cotero

RFACTrVM

Reactivo de ortotolidina

Se disuelven 1. 35 g de diclorhidrato de ortotolidina en 500 ml de agua
destilada. Se agrega esta solución, con agitación constante, a una -- 

mezcla de 350 ml de agua destilada y 150 ml de NCl conc. No se reco- 

mienda la utilización de ortotolidina básica para la preparación ríe es

te reactivo. 

Patrones permanentes de cloro

Se debe insistir particularmente, en la necesidad de proceder con toda

precisi6n en la preparación de las soluciones amortiguadoras, por lo - 

que deben segu¡ rse fielmente las instrucciones. 

1.- Solución amortiguadora concentrada de fosfato 0. 91

Se seca ortofosfato dis6dico anhidro Na21] PO4 a 110" C Por una noche
y se conserva en desecador. Se disuelven 22. 86 g de ortofosfato- 

con 46. 16 g de ortofosfato monopotásico anh¡ dro, n!2ro4, en out litro
de agua destilada. Fsta solución se deja reposar por varios Mas

para dar tiempo a que se forme cualquier precipitado, f¡ltrándose - 

antes de usarla. 

2.- Solución amortiguadora de fosfato 0. 1"! 
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Esta es la solución arortiruadora natrón de P1' 6. 45. De la --- 

soluci6n concentrada v filtra.% del párrafo anterior se diluyen - 

200 rl a un litro con agua destilada. 

3.- Solución madre de crorato- dicromato

Se disuelven 1. 55 p de dicrorato de Potasio K, Cr207 y 4. 65 p de - 
cromato de Potasio K2Cr14 en solución amortipuadora 0. 11? y se di- 
luye a un litro con la misma sohuci6n amortiguadora n. rl. Esta - 

solución corresponde al color producido por l.n mp/ 1 de cloro --- 

cuando se observa a través de un espesor de 24 n 3+) cn. 

4.- Solución patrón ( le crorato- dicromato

Se disuelven 0. 155 p de dicroreto de notasio y 0. 465 g de crorato

de potasio en soluución amortiguadora n. 1" t y se diluye a un litro - 

con la risra solución arortimiadora n. l". Esta solución corres- 

ponde al color producido por 1 rg/ 1 de cloro. Psta soluci6n tam— 

bién se puede preparar por diluci6n de 100 rl de la soluci6n madre

de cromato - dicromato a un litro. con solución amortiguadora n. ltt. 

5.- Patrones permanentes de cloro, fórmula modificada de Scott, 0. 1 a- 

1. 0 mg/ l. 

Los volfinenes de soluuci6n patrón de cromato- dicromato, indicados en

el cuadro presentado en la tabla No. 14 del capítulo ll`, se pipe-- 

tean a tubos de 100 rl, de lonpitud y diámetro uniforre, o a matra

ces aforados de 100 ml y se diluyen al aforo de loo rl con soluci6n
amortiguadora 0. 1". Estos patrones se pueden comparar en celdas - 

de cualquier espesor hasta de 30 cm. 

6.- Patrones permanentes de cloro, f6rrvla modificada de Scott, l. 0 á 10

Los vollmenes de solución madre de cromato- dicmmato, irxlicados en - 

la tabla Mo. 15 del capítulo N, para celdas ( le diversos espesores, 

se pipetean en tubos de 1n0 ml, de longitud y diámetro uniforme, o - 

en matraces aforados de 100 ml y se diluyen hasta el aforo de 100 - 

rl con la soluci6n amortiguadora de fosfato 011. M. Fstos patrones

se pueden comparar en celdas del espesor especificado. 

7.- Fspecificaciones Para los tubos de comnaraci6n

Est cualquier juego de tubos, celdas o frascos de comnaraci6n de co

lor, las variaciones en el espesor de observación no deben exceder

de 34. 

8.- Protección de los Patrones

Los tubos deben de nrotererse del polvo y de la evaporación sellán

dolos con cibreobietos. 
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Para celdas de comparador de 10 6 15 ml se vierten 0. 5 ml del reactivo

de ortotolidina. Si se usan tubos de '•'essler de 100 ml se vierten 5 ml

del reactivo. Se llena la celda o tubo, hasta el aforo, con agua desti- 

lada y se rezcla bien. Se agrega a la celda o tubo una p.ota del arria - 
en ensaye mezclándose bien. 

Con concentraciones de cloro, como las que son indicadas para este m6to- 

do, las muestras de agua sólo contienen cloro libre disrxunible, aunque -- 

ocasionalmente puedan encontrarse huellas de cloro combinado disponible. 

Por esta razón, el desarrollo del color es muy rápido la comparación - 

se puede verificar casi de inmediato. las comparaciones de color con- 

tra los patrones de cromato- dicromato se deben verificar en celdas del - 

mismo espesor. 

Si por la adición de una gota no se produce color, se descarta el conteni

do de la celda. Se rellena con ortotolidina y agua destilada como an— 

tes, y se le agregan dos gotas del agua en examen. Se continúa este -- 

procedimiento aumentando el nfinera de gotas de la muestra de agua, hasta- 

que se logre un color fácilmente identificable 6 corparable no renor de - 

0. 1 mp,/ 1. 

Cloro residual libre: 

mg/ 1 de Cl = vol. de la celda en ml x lectura x 20 1 notas de muestra. 

6.- FIFR1tn v tnN m

Estos elementos pertenecen al si>hnnq,o VIlb en la tabla peri6dica, junto - 

con otros elementos de transición, sus estados de oxidación son varios. - 

La <p& dca del fierro acuoso involucra los estados de oxidación II y III. 
En el caso del manganeso los estados de oxidación II y IV son los de Ma- 
yor importancia en las aguas naturales. F1 ` h04 es termodinámdearente- 

inestable y reducido por el agua a estados de oxidación más bajos. 

El i6n Mn+ 3 es inestable en solución acuosa ya que su constante de equili
brio es a 25° C

2wfi+ 3  21120' h+2 + Mho2( s)+ 41T+ log v = n

por lo que, agentes acomplejantes ftuertes pueden estabilizar el ?fi en es- 

tado de oxidación III. 

La mineralogía de los Sxidos, hidr6xidós y sulfuros de fierro y = mrane- 

so es variada y cornleja. La identificación por rayos X ha revelado un- 
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prm 1+ nmo de especies * ir.erales. En la tabla No. 16 se enlistan los eom

puestos más conmrente encontrados. Dicha tabla se encuentra localizada- 

en el capítulo M

Merás de los 6xi(los e hidr6xicios de fierro, se necesita consiclerar el -- 

re( O1') 21 Fe304 ( mapnetita), FeCOff amorfo y alfa- FeM, ( noetita) que es -- 

usualmente llarvuda hidróxido férrico. TPs datos para la solu* ilidad y - 

energía libre de formación de Fe( CIT) 3( s) posiblemente Fueron obtenidos -- 
con preparaciones activas %le FeMi. Los 6xidos e hidr6xidos de manos

neso que pueden ser nrenarados a partir de solución acuosa de '? n+ 2 y los- 
caminos que siguen se presentan en la tabla No. 17 del capítulo N. 

Las técnicas preparativas que involucran precipitaci6n y oxidación fueron

presentadas por Pricker, nuien obtuvo en la mayoría ( le los casos comnies- 

tos cristalinos que pudieron ser identificados nor difracción de rayos Y

y por mictoscopía electrónica. 

Pero los productos obtenidos inicialmente cuando el * ít( IT) es oxidado ha- 

jo diversas condiciones de ffl en la naturaleza o en el laboratorio, no -- 

son caracterizables fácilmente por simple estegtuiometria. 

T. os diagramas mostrados en la tabla ' lo. 19 del capítulo IV, representan - 

la solubilidad del Fe( II) y 1.b ( II) en aguas carbonatadas. Taunbién se- 

da el diagrama de solubilidad para el hidróxido férrico o ( Feffil amorfo)- 

en la finura de la tabla Vo. 19c. Esta firuaa ilustra el fierro férri-- 

co, primeramente se presenta cano Fe( rf').,+, el cual no excede concentra-- 

ciones de 1 uG por litro - 1. 
1- t solubilidad de los ó. Mos de ? 4u de alta - 

valencia ( 1tn0x) es tan lenta que no se puede determinar analíticamente el
Ah unsoluble, pero algunos 6xiclos de Mn contienen " 1n+ 2 intercambiable y se - 
equilibra en solución para dar b+2. 
El fierro existe en el suelo, princinalmente como óxido férrico que es in

soluble. ° ajo condiciones reductoras, el fierro es relativamente solu- 

ble y existe en el estado ferroso; por la exnosici6n al aire, n por la -- 
adici6n de cloro, el fierro se oxida al estado férrico y se puede hidroli

zar para formar el óxido férrico hidratado insoluble. Esta es la fórma

en que se encuentra el fierro en la mayor parte de las muestras de aguua,— 

a no ser que las muestras se tomen bajo condiciones específicas para evi- 

tar la oxidacién. in las nartes doncle se encuentra como carbonato ferro_ 

so, es ligeramente soluble. Como las aeuas subterráneas frecuentemen- 

te contienen cantidades considerables de dióxido de carhono, pueden disol- 

ver cantidades apreciables ( le. ca~ ato ferroso, conforme a la sivuiente- 

reacci6n: 

FeCD + M, + ly---------------- Fe++ + 2rTCr1i- 
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De la misma manera que se disuelven los carlonatos de calcio y mame - jo. 
Fl estarlo de oxidación arel fierro también se nuede alterar coro resulta- 

do de la rroliferaci6n r?e bacterias fernuninosa-s en la nnestra, durante - 

su transporte o almacenamiento. 

Sierpre que se tenpa oxf, eno disuelto, no sucederá la crisolncián. de can

tidades apreciables de fierro, airm en nresencia de hióxido de carhnno. - 

Fn cambio, hajo condiciones anaerobias, se reduce el fierro férrico a fe- 

rroso y la disolución se lleva a callo fácilmente. 

El manganeso existe en el suelo nrincipalmente como dióxido de manganeso, 

que es muy insoluble en el agua que contiene dióxido de carbono. Pajo -- 

condiciones anaerohias, se rencce el dióxido de manganeso rle estado de - 

oxidación 4+ a 3+ y entra en solución. 

n _ +, 

lrn F2 + 2e =-------------- " fi +2n 2e_ 

Fn las aguas superficiales, una parte del fierro y manganeso se encuentra
en forma de suspensión. Fn la capa superficial de la mayoría de las --- 

aguas naturales, debido a su pFl y concentración de oxíneno disrclto,el -- 

fierro y manpaneso introducido es rápidamente oxidado y convertido a su - 
forma insoluble. Cuando entra en contacto con materia orgánica, se abate

el oxígeno disuelto creándose condiciones adecuadas para la reducción de - 

Fe +3 y Tau+ 4, soludúlizándose nuevamente. 
El recipiente dende se recolecta la muestra debe estar perfectamente bien

lavado con FIC1 y enjuagarse con agua destilada, la validez ( le la deter- 

minación depende de si la muestra es representativa o nó. 

Antes de tomar una alícuota de la miestra para la determinación, se reco— 

mienda agitar vigoiosanente el recipiente, can el fin de obtener una sus- 

pensión uniforme. Se debe tener especial anidado con la adsorción del - 

fierro coloidal y del manganeso en las paredes del recipiente, lo cual se

agudiza si éste es de plástico, por lo que es recomendable el uso de enva
ses de vidrio. 

J.- 1 FFRQ

Existen muchos métodos para su determinación, los más conmes son los de - 

precipitación si la concentración es muy alta, como sucede en los dese--- 
c-hos industriales. Fn agua potable la concentración es tan ~ fia, que

un método coloririéttrico da resultados satisfactorios, además de ser alta- 

mente específicos para el ión fierro y requieren poco pretratamiento. 

i.os métodos más comummnte usarlos son: 

a.1: . método de._la fenantrolina.-. 

b)__r— -U método de la tripiridina

c)- -- Fl método del tiocianato de~ io

IT7TD._Ill; _IAJT-Ná YA-- 



MAPATOS

Equipo colorimétrico

a.) Fspectrefotóretm " ara 511 ni con celda de 1 can

r),- Fotómetro de filtro, con celda de 1 cm y filtro verrie., cnn transni_ 

tancia máxim a 510 mi. 

FmhuJos de separación de 125 rl

PFA MIN ; 

T' 1 método se basa en que se co 1-ina l, ln- fenantmlina con Fe++ nara for- 

mar im ibn comnleo de color anaranjado - rojizo. F1 fierro reciona- 11B 8L1p 

con l, ln- fenantmlina en solucifin aaiosa para. fnr ar un- cormlein rpio--- 

anarinia,'n que presenta laabsorciónrárim le lii-- a una lnnritud le onda

Q ; 08 ru. La ahsorbancia le la solución colorirla es nronorcional. n la, 

concentración del fierm v la intensidad del color es iru!enen,l¡ ente r'.el- 

1,: , entre 3 y 9, siendo indefinidarente estarle el color. 

Es necesario asegurarse que todo el fierm esté en forma soluble, lo --- 

cual se logra por medio de una dipestión con i', crl 6 1' C104 tarhién con - 
el propósito de destruir la materia orgánica y-elirinnr los iones inter- 

ferentes, tales como cianuro y nitrito procurando la cormleta disolución

del fierro. 

FeC11) 3 + 3 ! f ---------------------- Fe+++ + v2

Cuando existen materiales interferentes tales corro fosfatos o retales - 

pesados se debe acidificar la muestra con ! rl y extraer el fierro en for_ 

ma de FeCl3 con éter isonronilico. 
Como el reactivo 1, 10- fenantrolina es específico rara Fe +* se r~ él - 

Fe a Fe con hidroxilanina como reductor, y se forma el comnleio en

una solución amorti radgra coro acetato agregando solución ole fenantrolina, 

la a s o unc a de la solución colorida resultante se mide a 51(1 grog en in- 

espectrofotómetm. 

tres moléculas de l. ln- fenantmlina se requieren para formar el corq+lejo

con el Fe++ 

Fa la determinación del fierro Tmeden interferir con la fennntmlina nn- 

memsos iones metálicos tales como el Cr, Cu, Zn, Co, Ni, Crl y ! rg; los - 

animes que forman complejo con el fierro, como fosfato o poli fosfato, fluo_ 

nrro, citrato, tartrato y oxalato, pueden retardar o ir¡xxlir el desarro- 

llo del color. Todas estas interferencias se elirinan nor rrdio del pro_ 

cedimiento de extracción. 

MAPATOS

Equipo colorimétrico

a.) Fspectrefotóretm " ara 511 ni con celda de 1 can

r),- Fotómetro de filtro, con celda de 1 cm y filtro verrie., cnn transni_ 

tancia máxim a 510 mi. 

FmhuJos de separación de 125 rl

PFA MIN ; 
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Solución madre de fierro

Se emrlea alambre de fierro electrolítico o alambre , le fierro para nor

m lizacibn. Pese 0. 200 p del alan8, re rrevinmente nnlido y se coloca - 

en im matraz aforado de 1 litro. Se agregan 2n m1 ( le ácido sulfúrico

1 + 5 hasta disolución comnleta del alardre cíe fierro. Se Mora a -- 

1 litro con arria destilada: 1 ml = n. 290 -- w , le fierro. 

Solución patrón de fierro

Se prepara el día que se va a usar. Se ninetean 25 ml de la solución

madre de fierro y se afora a 500 rl con agua destilada exenta de Fe: - 
1 ml = O. nl0 mp, de fierro. 
Clorhidrato de hidroxilamina

Se disuelven 50 p. de M12( 71. IfC1 en 450 ml de aptua, solución loco estalle. 
Solución de acetato de sodio

Se disuelven 200 p de NaC2f1302. ST 0 en 800 ni de amasa destilada. 
Solución ( le fenantrolina

Se disuelven 0. 5 p de 1, 10- fenantrolina, en 5n0 ml ( le agua destilada, - 
se calienta a 80 - 90° C rara ayudar a la disolución del reactivo, a*re- 

par unas cuantas gotas de ITCl tont. 

Acido clorhídrico tont. 

F.ter diisopropílico 6 isopropílico

Acido sulfúrico 1 + 5

Preparación de la curva de calibracii5n. 

Ambito ( le 0 - 0. 10 mg de Fe por lnn ml de la solución final. 

Fm matraces aforados de 100 ml se pipetean 2. 0, 4í), 6. 0, 8. n y 10. 0 - 

ml de la solución patrón de Fe. A cada matraz se aI" I a 1 m1 de solu- 

ción de hidroxilamina y 1 ml de la solución de acetato ( le sodio. Se li- 

luye cada uno hasta unos 75 ml con agua destilada, se aprepan 10 ml de - 

la solución de fenantrolina, se diluye hasta el aforo, se mezcla cuidado- 

samente y se deja reposar por 10 minutos. A continuación se mide la al, 

sorbancia de cada solución en una celda de 5 cm a 508 nu o con un filtro

verde en la vecindad de 510 mu, contra tm testigo de referencia mue se - 

haya preparado tratando agua destilada con las cantidades especificadas - 

para todos los reactivos, con la excerción de la solución patrón de Fe.- 

Tue los datos obtenidos se traza la curva de calibración nara absorbancia

en ftnci6n de mg de fierro. 

Ambito de 0. 05 - 0. 5 mg de fierro por 100 ni de la solución final. 
Se sigue el mismo procedimiento anterior, Pero se usan 10. 0, 20. 0,---- 

30. 0, 40. 0, y 50. 0 m1 de la solución natrón de fierro y se determinan --- 
los valores de la absorbancia en celdas de 1 cm. 
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Diresti6n de la rniestra

A,ritar la rnestra para obtener tata sispensi6n homogénea. ' k -.,]ir >m volu

men apropiado, conforme a la siguiente tabla: 

1n00

1 - 

y transferir a un crisol o cápsula de porcelana, añadir anaranjado de me
tilo y acidificar con ácido sulffiri. co cone añadiendo 5 ml de ácido nítri
co cone y 2 ml de agua oxigenada al 30% para reducir el cromato, evaporar
en hafio maría o parrilla eléctrica hasta obtener un volar en de 15 - 2n ml

si es necesario cubrir el recipiente con un vidrio de reloi. 

Transferir la soluci6n evaporada junto con los s6lidos remanentes aun - 

matraz de 125 ml, añadir 5 ml de TM 31 10 ml de ácido sulft5rico y tmas - 

perlas de vidrio para controlar la ehullici6n, evaporar hasta aparici6n- 

de vapores blancos de SO 3, 
Si la solución no está clara añadir 10 ml de ácido nítrico y repetir la - 

evaporaci6n hasta la aparición nuevamente de los vapores de SO.,. Fnfriar

la solución a temperatura ambiente y diluir cuidadosamente hasta 50 ml -- 

con agua redestilada. Calentar a 80' C para disolver lentamente las sa- 

les solubles, filtrar a través de tm crisol Gooch, enjuagar el recipiente

con porciones de 5 ml de agita redestilada, pasar el filtrado a im matraz

volumétrico de 100 mlv aforarlo cuidadosamente con aova redestilada. 

De la muestra digerida se toman 10 ml u otra porción alícuota adecuada, - 

que contenga 0. 02 a 0. 5 mg ele fierro. en tm embudo de separaci6n de 125 - 
ml. Si el volumen tomado es Tenor de In ml, se agrega arria destilada --- 

para ajustar tn volumen de 1n H. Al embudo de separación se agreran - 

15 ml de I1C1 cone por im volumen acuoso de 10 ml 6, si la porción alícuo- 

ta es mayor de 10 ml, se agregan 1. 5 ml de IIC1 cone, por cada ml de mees
tra. Se mezcla y enfría. Se extrae el hierro de la solución de 11C] - 

en im emhudo de separación, por agitación durante 30 seTncios con 25 ml - 

de éter isopropílico. Se pasa la cana ácida inferior a > m seTtrdo embu- 

do de separación y se extrae de mrevo la soltici6n ácida con 25 ml de éter
isopropílico, se pasa la capa ácida a > n recipiente adecuado lirmio y se

combina la semmda porción ( le] éter con la primera. 

in inn

In - 100 in

100 - inno 1

y transferir a un crisol o cápsula de porcelana, añadir anaranjado de me
tilo y acidificar con ácido sulffiri. co cone añadiendo 5 ml de ácido nítri

co cone y 2 ml de agua oxigenada al 30% para reducir el cromato, evaporar
en hafio maría o parrilla eléctrica hasta obtener un volar en de 15 - 2n ml

si es necesario cubrir el recipiente con un vidrio de reloi. 

Transferir la soluci6n evaporada junto con los s6lidos remanentes aun - 

matraz de 125 ml, añadir 5 ml de TM 31 10 ml de ácido sulft5rico y tmas - 

perlas de vidrio para controlar la ehullici6n, evaporar hasta aparici6n- 

de vapores blancos de SO 3, 
Si la solución no está clara añadir 10 ml de ácido nítrico y repetir la - 

evaporaci6n hasta la aparición nuevamente de los vapores de SO.,. Fnfriar

la solución a temperatura ambiente y diluir cuidadosamente hasta 50 ml -- 

con agua redestilada. Calentar a 80' C para disolver lentamente las sa- 

les solubles, filtrar a través de tm crisol Gooch, enjuagar el recipiente

con porciones de 5 ml de agita redestilada, pasar el filtrado a im matraz

volumétrico de 100 mlv aforarlo cuidadosamente con aova redestilada. 

De la muestra digerida se toman 10 ml u otra porción alícuota adecuada, - 

que contenga 0. 02 a 0. 5 mg ele fierro. en tm embudo de separaci6n de 125 - 
ml. Si el volumen tomado es Tenor de In ml, se agrega arria destilada --- 

para ajustar tn volumen de 1n H. Al embudo de separación se agreran - 

15 ml de I1C1 cone por im volumen acuoso de 10 ml 6, si la porción alícuo- 

ta es mayor de 10 ml, se agregan 1. 5 ml de IIC1 cone, por cada ml de mees
tra. Se mezcla y enfría. Se extrae el hierro de la solución de 11C] - 

en im emhudo de separación, por agitación durante 30 seTncios con 25 ml - 

de éter isopropílico. Se pasa la cana ácida inferior a > m seTtrdo embu- 

do de separación y se extrae de mrevo la soltici6n ácida con 25 ml de éter
isopropílico, se pasa la capa ácida a > n recipiente adecuado lirmio y se

combina la semmda porción ( le] éter con la primera. 
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Se vierte de nuevo la porción ácida en el semndo el' -Tido de

cmcm 25 ml de éter isepropilico. Se descarga y se ( uesecha la cana ácida - 

y la porción etérea se junta con las anteriores. `? o se debe tor -ir cmm- 

evidencia de una separación incompleta Jel fierro, la Persistencia del co- 

lor amarillo en la solución cíe UC1; puesto que el cobre, que no se extrae, 

prochce un color similar. 

Se agitan los extractos etéreos combinados con 25 ni de anua destilada - 

para regresar el fierro a la fase acuosa y se nasa la cana inferior a un

matraz aforado de 100 ml; se repite la extracción con una segunda Porción

de 25 m1 de agua destilada, se juntan y se desecha la cana etérea. 

Al matraz aforado que contiene los extractos acuosos, se agrega 1 rl de - 

solución de hidroxilamina, 10 ml cíe solución de fenantrolina y In T- 1 - 

de solución de acetato de sodio. Se diluye al aforo ( le 100 ml con apiva

destilada, se mezcla hien y se deja reposar por In minutos. 

Se mide la absorbancia a Sin rvivusando una celda de absorción de 5 cm para

cantidades de fierro inferiores a 0. 1 rx o en una celda de 1 co para can

tidades de 0. 1 a 0. 5 rT. 

Se puede usar como referencia agua destilada o un testigo de muestra que - 

se haya preparado con las cantidades utilizadas de ácidos, a través del - 

proceso analítico. Se determinan los rT de fierro en la muestra, a par- 

tir de la absorbancia corregida en caso necesario por medio de la curva - 

de calibración. 

W1 de Fe - lectura mg de Fe x 1000/ ml de maestra original x100 / mi

de alícuota. 

TIANGWSO

La emeentracián de manganeso pocas veces sobrepasa unos cuantos miligra

mos por litro; por consiguiente se Prefieren métodos colorimétricos para

su determinación. 1. os dos rétodos recomendables se basan en la oxida— 

cián del manganeso de estados de valencia bajos a su valencia de + 7, don- 

de produce ión permanganato de color intenso. La cantidad de color co- 

nocído es p>oporcional a la concentración de manganeso a través de un ám
hito muy amplio de concentraciones de acuerdo con la ley pie Peer y puede
ser medido fácilmente visual o fotométricamente:. Los cloruros interfie

ren debido a su acción reductora en medio ácido y por eso deben tomarse - 

las medidas necesarias para su eliminación, otros agentes reductores son

eliminados por los agentes oxidantes que se usan para formar el ión ner- 

Pw!,anato. 

IAS métodos más usados Son: 

a)_ -:__F1 rétodo del perstdfato

b) . - F.1 método del peryodato

I7 del persulfato es miy conveniente para el análisis rutinario de manga

peso ya que no se requiere pretratamiento de la muestra para eliminación
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de clonros. por lo gene

ra=„ Cono tm almacenamiento nrolonpatlo de este reactivo puede deterio- 

rarlo, se deben incluir natnmes rara verificar su vigencia. 

Ln interferencia nor cloruros se elirina a,,repando ' ig++ nary producir -- 

15
g( 1`. Core la constante de ionización del l! gC12 es de 2. 6 x 10 '. la- 

coneentración de ión cloniro se reduce aim nivel tan bajo que no " urde - 

reducir los iones permanganato. 

T(W T) 11, rFPqT.FATO

Se basa en la oxidación, en solución ácida, del manganeso de estado de ; 

valencia bajo a i.6n nenranganato de intensa coloración, para medir la ab- 

sorbancia de la solución resultante a tna longitud de onda de 525 mu._ 

ii mtestra se digiere para oxidar la materia orgánica y volatilizar el - 

ion cloniro corro rx: i, se agrega ácido fosfórico rara formar im conpleio- 

incoloro con el ión férrico. T. t oxidación con el ión persulfato se ve- 

rifica en solución ácida en caliente, en nresencia de plata como catali- 

zador de la sirviente manera: 

2 s
8120

S --- 

Z tn04 + 10 Sf) 4-- + 16Fr+ 2Trn + SS 0 -- + ' ------- 

Las interferencias más importantes son la materia orgánica, el ión clont

m y otras sustancias reductoras, que pueden orillar a colores inestables
al reducir el permanganato. Fl ión cloruro al formar AgCI, tamhién in- 

terfiere con la acción catalítica de la plata y produce turbiedad. Las

interferencias potenciales ( le todas estas sustancias se eliminan nor la - 

verificación adecuada de la digestión ácida y de la oxidación. ntms - 

iones coloridos, en particular el férrico, cobre, níottel y dicromato, in- 

terfieren al contribuir a la absorción de la luz a 525 mi: la interfc-- 

rencia del Fe+++ se evita por la adición de ácido fosfórico y la pie los - 

otros iones se compensa al usar como testiro fotométrico, tna porción de - 

la ratestra en la gire se ha decolorado por reducción al permanganato. 

La valoración se efectúa con oxalato de sodio cora siptte: 

Se pesan varias muestras de oxalato de sodio en vasos de precipitado de - 

400 rl, las maestras deben ser de n. 2 a 9. 4 r con anmximación de n1 mg. 

A cada tino de los vasos se le af*mgan lp0 ml de agua destilada y se agi- 

ta hasta disolución completa, se a}+regan 10 ml de V2SO4 1 + 1 y se ca- 

lienta rápidamente hasta 90 - 95 ' C. Se titula ensemtida con la soltt-- 

ci6n de rbO4 a valorar, con agitación: el vire final es tina lirtera colo
ración rosa que persiste cuando menos nor 1 rinuto. 
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La temperatura no debe descender a menos de 85' C, si se desea se puede -- 

mantener el calentamiento durante la titilación: 0. 1 p de oxalato de so

dio ha de consumir alrededor de 30 n1 ( le solución de t' 1n01, sé sigue un - 
testigo Por todos los Pasos anteriores. 

Vormalidad del } a h04
a g ( le oxalato 1 ( A - n) x n. 067n1

donde: A a m1 de titulante Para la nuestra

P ml de titulante Para el blanco

Fl indice de ai, sorbancia del permanganato, nor átomo -primo de Mn a S2S - 

ru es alrededor de 2300. La concentración mínira deterr+inable es n. 13

mg de liu, cuando se usa una celda de 1 cm " ara la comparación fotomctri- 
ca, 6 0. 005 mg de Mn cuando se usa celda de 5 cm. Si es ( le 100 ml el - 

volumen de la nuestra usada, esas cantidades corresnonden respectivamen- 

te a 0. 3 y '). OS mg/ 1. 

UVVVIY."_$s

Equipo fotométrico 6 colorim6trico

a).- Fsliectrofotómetro para usarse a 525 mu con celda de 1 cm. 

b).- Fotómetro de filtro con celda de 1 cm y filtro verde con trans- 

mitancia cerca de 525 mai. 

VT_.x7IV0S

Solución madre de manganeso

en unos 450 T91 de agua destilada, conteni- Se disuelve 1. 8 v de 1R h04
da en un matraz cónico de 1 litro, y se calienta por 4 - 5 horas a -- 

70 - 80° C, protegiendo la boca del matraz de la entrada de polvo. - 

Se filtra en caliente a través de vidrio noroso 6 lana de vidrio 6 fibra

de asbesto, se recibe en un recipiente limpio, se nasa el filtrado a un - 

matráz aforado de 500 ml, se agregan 2 ml ele ácido sulfúrico se enfría a

temperatura ambiente y se afora con agua destilada. T1 valoración se - 

debe realizar con prontituxi, antes de que cualquier cantidad de permanFa

nato se descompenga o se reduzca, y que correspondan al contenido total - 

de manganeso y al valor oxidimétrico. Como la desconTosici6n, con pos- 

terioridad a la valoración, no cambia el contenido de ] h de la solución - 

acidulada, los patrones diluidos se pueden preparar en cualquier tiempo, 

torrando como base el valor oxidimétrico inicial, pero no los que pudie- 

ran hacerse posteriormente. 
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Solución natrón

El voltr en de la solución madre de nanpaneso nue se necesita Para nre

parar 1 litro de tina solución que contenga 50 m1,/ 1 de Mn, es ¡"¡ al a --- 

4. 55 dividido Por la normalidad de rYt04, Se pasa exactamente este vo- 

lrren medido con aproximación de 0. 1 ml Por medio ele tina httreta, aun va

so cónico de 250 ml. Se agregan 5 ml do ácido sulfúrico cone y a conti

nuaci6n a notas, con agitación constante, solución de VaTTSn3 hasta que
desaparezca el color rojo del permanganato. Se calienta la solución y - 

se hierve suavemente unos ninutos para eliminar el exceso de M_ Se - 

enfría y se pasa la solución, cuantitativamente, a un matraz aforado de - 
1 litro, lavando el vaso o rrttraz varias veces con agita destilada, se dilo

ye a 100 ml con agua destílala; 1. 00 ml 0. 050n mg de ' h. 

Acido sulfúrico cone

Acido nítrico cone

Acido fosfórico, 6bt. Se diluyen 4on ml de p PO, al 35% con 6nO ml de

agua destilada

Solución de AgNO3 O. 1N
Se disuelven 1. 7 p de AgNO3 en ln0 ml de agua destilada
Persolfato de amonio sólido

Acido percl6rico al 604

Solución de NaNO, 

Se disuelven 5 1, de ` laNO, en 95 ml de agua destilada. 

Reactivos especiales para la preparación de la solución natrón ele ivin« t

neso. 

Solución de, hisulfito (le sodio

Se disuelven 10 g de hisu.ulfito de sodio rJaPSO..), en un voltmrn de no

ml de agua destilada. 

Oxalato de sodio P. A. 

A'.RVA DF CAI.T^ RACI( N

Para um ámbito de 0 - 0.& mg de }} t en Ion ml de la solución final. 

En matraces cómicos de 250 ml se pipetean 1, 0, 2. n, 4, 0, 6. 0 y 10. 0

ml de la solución patrón de 111. A cada matraz se agregan 25 ml de agua

destilada, 1 ml de ácido sulfúrico cone, n. 5 rl de ácido nítrico cone, - 

2n ml de ácido fosfórico 6% 1 ml de solución de nitrato de plata y 1 p - 

de nersulfato ele amcmio PU, 1) 25203,. Calentar a ebullición sobre una - 

parrila con suavidad por 1 minuto, retirar de la parrilla, agregar 0. 2 g

ele persulfato de amonio, dejar reposar por un minuto y enfriar con una - 

corriente de agita. Transferir cuantitativamente cada spltución a un ma- 
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traz aforado de in0 ml, diluir hasta el aforo con agua destilada y rezclar
cuidadosamente. Se mide la absort,ancia ' e cada solución en uuj colorí -- 

metro, utilizando tuja celda de 5 cr, a una longitud de onda de 525mu o - 
con un filtro venle nara lonpitturles de muda cercanas a este valor, tusan- 

do como referencia un testigo del reactivo rrenarado con 25 r] de agua - 
destilada que se ha sometido a todo el Procedimiento analítico. 1te los

datos obtenidos se traza la curva de calibración, localizando la ahsor-- 

bancia en función de los mr de 1.hu. 

Para un ámbito de 0. 2 - 2. 0 mr de ' iu nor ln0 Tl ( lP la sotnci6n fi -- 
nal. 

Se sigue todo el Procedimiento que se especificó anteriormente, nero - 

se usan S. O, 10. 0, 20. n, 30. 0, y 4t). 0 r,l de. la solución natrón de In y - 
se miden los valores de absorhancia con celdas de 1 centímetro. 

M)CF.PI' IIF_'*f1] 

La miestra debe estar digerida serfuj las instrucciones indicadas en el - 
procedinñento para la deterrinaci6n ( le fierro. 

lna vez efectuada, se pipetea a un matraz cónico de 250 ml una norci6n - 
de 10 nI u otra alícuota adecuada grue contenga O. OS - 2. 0 mp ( le ? 6u, se - 

arregan 25 ml de agua destilarla, si la porción alícuota es menor de Sr) - 
ml, se procede como signe: 

a).- A la porción alícuota menor de Sn ml se le agregan 20 ml de ácido - 
fosfórico, 1 ml de solución de nitrato de plata y 1 p de persulfato

de armio y se lleva a ebullición hasta tener m voltmien de 90 ml - 
o diluir hasta éste volumen, la solución se debe clarificar durante
la ebullición, si no es así, se aprepa a gotas MaT.RO3, para reducir

el 1h02 y el W. y se repite la oxidación con Persulfato. 
b).- Se retira la solución oxidada de la parrilla, agregar una cantidad - 

adicional de 0. 2 p de persulfato de amonio, dejar reposar Por un mi
nuto y enfriar con' arua corriente a la temneratura aunhiente. 5',e -- 

nasa cuantitativamente la solución a un n-utráz aforarlo de lOn rl.di
luir hasta el aforo cm agua destilada y mezclar cuidadosamente. 

c) .- Se pipetean 50 ml cae la solución ya preparada, a un secundo matraz - 

aforado de 100 ml, para preparar la soluci6n de referencia. n esta

porción se apresa soliuci6n de yaM021 a rotas, mezclando con cuidarlo

después de cada adición, hasta que desaparezca el color—.lel permanganato. 

No deben necesitarse más de 2 gotas. 

Pasar Porciones adecuadas de la solución de muestra y de la solución de- 
colorada a celdas de absorción de un trayecto ártico adecuado y determi- 
nar la ausortiancia debida al peT~ 5, anato en vna de las caos formas siruien
tes : 
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q, nide la ahsorbancia oe la solución le - nuestra, contra la de la - 

solueión ' ecolorac?a < Pie sr usa corn referencia, a ama lonfiitud cle - 

onda de 52' m, o con un filtro vern' e con trinsrritancia cerca de --- 

525 ro i. 

miden las al,sorbaneias de arias soluciones: la solución de murs- 

tra y la solución deeoloraTa, contra arria destilada a cuna lonjitul- 
cie onda establecida y se resta la shsor" mlci" le la solrución deCelo
rada a la absorbancia de la nuestra. 

T. n umdición de l.a al,sorbvucia de la solución sirve para determinar los
rni.lirramos de urnntraneso Por medio de la curva de calihracifin arronimia

preparada coro se indicó. 

up1,/ 1 de In = lectura en mF de ' Tr x lnnn / ni ( le rnuestra ori!•inal x

x lon / ml de alfax)ta. 

Tfi aguas naturales, la sílice se Presenta en las formas soluble v coloi- 
dal. Las anuas de origen volcánico contienen, con frecuencia, mi cier

ta abrndancia de sílice. ! rCTyesenta_un ciclo de sílice en muchas rasas

de agua que contienen or anisTms, cono las diatomeas, quue utiliz— la sí- 

lice en la estructura de sus esqueletos; la sílice que se extrae del arrua
Puede volver lentamente a la misma, por la redisolución de los organi— s, 

huertos . 

Se presentan tres métodos aplicarles a almas naturales, cada reno de los - 
cuuales tiene sus licitaciones, cpw se discuten en luupar oportuno, siendo

ellos el método rravire-trieo, el un'otodo colorimétrico con la formación - 
del amarillo del silicomolil+dato y el método colorimétrico con la forma- 
ción de un azul de los heteropolificidos. Para los dos últiros mEtaios, 

se incluye además, un paso opeiaual de trataumento con álcali. 
T'. 1 método rravirnétrico se debe usar rara titular las _soluciones de sili- 
cato de sodio que se eurplean como patrones rae+ los otros dos métcxi s y
también se prefiere Tiara atas. ene Contengan. cuando renos, 2n mg./ 1 de - 
sílice, pero no se recomienda Para Concentraciones menores. El método - 

c_olorir!étrico con fonación del amarillo de silicomolihcLlto se encomienda
para aguas relativamente puras, cpur contengan ele n. 4 a 25 mg/ 1 de sílice: 
como en ruchos de los métodos colorinétricos, se pueo' e aumliar su ámbito
de aplicación, si es necesario, hien sea tomando porciones alíaupta-s, con- 

centrando o variando el trayecto ele luz. 1_as interferencias Producidas

por el tanino, el color y la tua} ie l uu son mis - ravf s en este ^ rrta' o que - 
en el otro rétodo coloriruétrico, V rá nue, el color amarillo nsí, nen

chuce por este méto>ro nreccauta nna estabilidad Imitada y se debe nenst. r

cierta atención a los tieuzuos de ~ ración. 



Cuando es aplicable, tiene ventaias de rapidez y sirplicidad nue no po- 
see el método colorímetrico con la formación del azul . le los heteronoli- 

áeidos; se necesita un reactivo menos, se evita un paso analítico, y Fi- 

nalmente, se rueden analizar sin diluci6n rucias aguas naturales, lo que

no sucede con el método del azul. 4e recomienda el método . lel azul, pa

ra baias concentraciones de sílice, de 0. 04 a 2 mí%/1, auncnie se puede am

Aliar este ámbito, si es necesario, amrliaci6n mp rueJe ser o', li ada si

se sospechan interferencias Por tanino, color o tterhiedad. Pnr una con_ 

binaci6n cíe factores el método del azul resulta renos su scertihle qur el

método del amarillo, a esas interferencias, con la circunstancia de que- 

el color del método del azul, es más estable qur el color del método del

amarillo, aunque una buena proporción de nuestras se ten Fan que diluir

por su alta sensibilidad. 

No se dispone de patrones permanentes de comparación para el color del

método del azul. 

Las muestras se deben recolectar en frasco de polietileno, de otros elás- 

ticos o de hule duro, especialmente si es inevitable tina derbra entre -- 

la recolección y el análisis. Los envases de cristal pyrex no son reto

mendables. 

MODO rRAVT' M- ICO

El ácido clorhídrico desco>mtate a los silicatos y a la sílice disuelta, - 
formando ácidos silícicos que se precipitan, caro sílice parcialmente des

hidratada, durante la evaporación y secado. La deshidratación de la si

lice se completa por calcinación, se pesa la sílice y se volatiliza como

tetrafluoru ro de silicio, para obtener separadas las D -n rezas en el re- 

siduo no volátil. Se pesa el residuo y se determina la sílice por Bife

rencia, como pérdida por volatilización. Se puede usar el ácido percl6

rico en vez del íiCI, para deshidratar la sílice; una evaporación aislada

cm ácido percl6rico permite recuperar más sílice que ima con ácido clor

hídrico, aunque, en cualquier caso, son necesarias dos evaporaciones pa- 

ra conpletar la deshidratación. El uso del ácido percl6rico disminuye_ 

la tendencia a la crepitación y produce in precipitado de sílice de fil- 

tración más fácil, abreviando el tiempo para la determinación. Como el

ácido percl6rico es explosivo, se debe ijar una nantalla protectora. 

La cristalería puede contribuir con sílice y se debe evitar su uso, has- 

ta donde sea posible. Asimism, los reactivos y el agua destilada deben

tener un bajo contenido de sílice; se debe verificar una determinación - 

testigo para aplicar una correción por la sílice que introduzcan los --- 

reactivos y los aparatos. 
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Crisoles de platino con tapas

Cápsulas de evanoración de platino, de 200 ml. Pn las fases de evapo- 

ración se pueden usar, en lunar de las de platino, cápsulas cle porce- 

lana vidrinda, lavados con ácido y libres de raspaduras. 

Pl'.n1Tl1mS

Para máxima exactitud, se deben separar para este rétodo aquellos reacti

von con un bajo contenido de sílice, siendo recomendable conservarlos en

frascos ( le plástico y verificar pnrbas testigos. 

Acido clorhídrico 1 + 1 y 1 + 50

Acido sulfúrico 1 + 1

Acido fluorhidrico al 48% 

Acido perclórieo al 724

PROCMP ITEYM

Antes de verificar la determinación de la sílice, se deben ensayar los -- 

ácidos sulfúrico y fluorhídrico, según se indica más adelante, por la' pre
sencia de sustancias no volátiles interferentes; se emplea un crisol lir

pio de platino, y si se observa algún aprento en su peso, se debe aplicar
una corrección en la determinacitn cie la sílice. 

Tleshidratación con ácido clorhídrico

A una muestra clara, que contenga cuando renos 10 mg de sílice, se --- 

agrecan 5 ml de ITC1 1 + 1 y se evapora a sequedad en una cápsula de - 
platino de 200 ml, en varias porciones si es necesario, en baflo maría - 

o en anillos de asTtesto sobre tina parrilla. 

El contenido se debe proteger de la contaminación por el polvo del ar

biente. En el curso de la evaporación se agrega, en varias porcio- 

nes, um total de 15 rl de TIC1 1 + 1. Al lograr la sequedad se pone

la cápsula, por media hora, hien sea en una estufa a 110" C o sobre tata

parrilla. 

Al residuo contenido en la cápsula se agregan 5 ml de PC1 1 + 1, se - 

calienta y se agre!*an 50 ml de anua destilada caliente. '¡ entras se

encuentra caliente se filtra la suspensión a través de papel filtro - 

sin cenizas, de textura media, decantando todo lo ante sea posible del

líquido. Se lava la cápsula y el residuo con TIC1 1 + 50 caliente, y

a continuación, con el mínimo posible de agua destilada, hasta que -- 

los lavados se encuentran libres ale cloruro. Se recuperan todos los

filtrados y se rYmtiene aparte el papel filtro con el residuo. 
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Se evapora a sequedad, de nuevo, los filtrados y lavados de la onera- 
ción anterior, secándose en igual forma a 110" C por riedia hora, en es
tufa o en rarrilla, repitiéndose los pasos anteriores. Ta filtración

se practica en otro papel filtro y se emplea un gendarme de hule para
ayudar en el paso de los residuos de la cánula al filtro. 

Se pasan los dos filtros, con sets residuos, a un crisol de platino con
tapa; se seca a 110° C y se calcina a 1200` C hasta peso constante. Se

debe tener cuidado de evitar pérdidas mecánicas durante la combustión
del papel. Se enfría el crisol en desecador, se pesa y se repite la- 

calcinaci6n y la pesada hasta lograr Peso constante, registrándose el
peso del crisol y de su contenido. 

Se humedece bien el residuo del crisol con agua destilada, se agrepan

4 gotas de Ti2SO4 1 + 1 y 10 ml de TT. Se evapora la mezcla len- 

tamente a sequedad en haflo de aire o en una parrilla, bajo campana de
extracción, tomando precauciones para evitar pérdidas por crepitación. 

Se calcina el crisol a peso constante a 1200° C registrándose el peso - 

del crisol y su contenido. 

Deshidrataci6n con ácido percl6rico. 

Se sigue el procedimiento indicado en la primera parte hasta que la - 
muestra se ha concentrado a unos 50 ml. Se agregan 5 ml de ácido -- 

perclórico al 724 y se evapora hasta la aparición de himnos densos -- 
Precauciófn: E X P L 0 S I V 0. Por el peligro de explosi6n se de

be colocar una pantalla protectora entre el laboratorista y la cápsu- 
la) . 

Se continúa la deshidratación por 10 minutos, se enfría, se agregan -- 

5 ml de TTC1 1 + 1 y 50 ml de agua destilada caliente. Se lleva a- 

ebullici6n y se filtra a través de un papel filtro cuantitativo sin - 
cenizas. Se lava por 10 veces con agua destilada caliente y se con- 

tinúa como se indica en los dos últiros pasos, trabajando con un solo

papel filtro. Para trabajos de rutina, el precipitado de sílice es, 

con frecuencia, suficientemente Tarro para el propósito del análisis y
puede pesarse directamente, omitiendo la volatilización con TTF. Sin

embargo, se debe hacer una comprobación inicial con la secuela comple

ta, nara cerciorarse que los resultados quedan dentro de los límites - 
necesarios de exactitud. 

Se deduce el peso del crisol y de su contenido, después de la volatiliza

ci6n con IT, del peso del crisol y de su contenido antes del tratamiento
con TTF; la diferencia es la ', pérdida por valatilización" y representa a- 

la sílice. 

mg/ 1 de SiO2 ng de rérdida nor volatilizaci6n x 1000/ ml de rnmstra. 
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A im pr aproxirndo de 1. 2, el rolibdato de amonio reacciona con la síli

ce y tamhién con cualquier fosfato nresente para for—er heteronoliácidos. 
Se agrega ácido oxálico que no afecta al ácido silicomolíhdico, para des

trtúr el ácido fosfomolíbdico, auffinue se tenga la certeza de nue no se - 

tienen fosfatos, es muy recomendable la adici6n del ácido oxálico, siendo
um paso obligado tanto de este método cono del siguiente. La intensidad

del color amarillo es proporcional a la concentración de la sílice que - 

reacciona con el molibdato. Cuando menos en una de sus forras, la síli- 

ce no reacciona con el molibdato, aunque es capaz de pasar a través del - 

filtro y no producir una turbiedad apreciable; se desconoce has- 

ta qué punto se encuentra en las aguas esta forma de sílice pasiva, sien

do contradictoria la literatura al respecto. pn épocas pasadas se han - 

empleado los términos de " coloidal" y " cristaloidal" y " i6nica" para

distinguir las diversas formas de sílice contenidas en las aguas, pero - 

tal terminología no está debidamente Clmdamentada. % incluye en el -- 

procedimiento rm paso oncienal rara convertir a la sílice " pasiva" en - 

la forma " reactiva" al molibdato, pero se debe entender claramente que

estos términos no implican reactividad o pasividad c'e la sílice con otros

reactives o procesos. 

Como los aparatos y reactives pueden contribuir con silice, se debe tener
la precauci6n de evitar, en lo posible, el ernleo de cristalería, procu- 

rando, además, usar reactives de bajo contenido de sílice. Se debe ve- 

rificar una prueba testigo para introducir la correcci6n debida por síli

ce. Tanto en este método cono en el método del azul, son Clientes poten

ciales de interferencia el tanino, el hierro en grandes cantidades, el - 

color, la turbiedad, el sulfuro y el fosfato; el tratamiento con ácido - 
oxálico elimina la interferencia del tanino. Si es necesario, se puede - 

aplicar la compuensaci6n fotorétrica para anular la interferencia por el

color o la turbiedad de la muestra. La concentración minina deterrina- 

ble en tubos de Tessler de s0 ml es de aproximadamente 1 > T/ 1 de 5102. 

APARATOS

Cápsulas de platino de 100 ml

Equipo colorimétrico

a).- tspectrofot6metro, para usarse a 410 ru, con un trayecto de luz - 

de 1 cm o rayor. 

h).- Fot6metro de filtro con trayecto (le luz de 1 cm y transritancia - 

de 410 mu. 

Tubas de `] essler nareados de 71 rl cue forma alta. 



92- 

r T. A( TI1 Cr

Bicarbonato de sodio en polvo

Acido sulfúrico 1, 1

Se agregan con agitación, cuidadosamente, 28 ml de !'' M4 cone a unos - 
800 ml de agua destilada y se diluye a 1 litro. 
Acido clorhídrico 1 + 1. 

Solución de molibdato de ammtio. 

Se disuelven 10 g de (' V4) 6H07024. 41120 en agua destilada, se agita, se
calienta ligeramente y se diluye a 100 ml, filtrando en caso necesario. 

Si esta solución se ajusta a un pH de 7 a 8 con araniaco o hidróxido - 

de sodio libres de sílice, y se conserva en frascos de polietileno, es- 

estable por tierno indefinido. 

Soluci6n ele ` acido oxálico. 

Se disuelven 10 g de C2f! 204. 2H2O en agua destilada y se diluye a 100 - 
ml.. 

Solución madre de sílice. 

Se disuelven 4. 73 g de metasilicato de sodio nonahi(lratado,\' a, SiO3. 9I12n
en agua destilada recién hervida y enfriada, diluyéndose a unos 900 - 

ml. Se analizan por el método gravimétrico porciones alícuotas de - 

100 ml de esta solución y se ajusta el remanente de la solución para

que contenga exactamente 1000 mg/ 1 de SiO2. Se conserva en frasco - 

de plástico. 

Solución patrón de sílice

Se diluyen 10 ml de la solución madre a 1000 ml con agua destilada re

cién hervida y enfriada; esta solución contiene 10 mg/ 1 de SO2. Se

conserva en frasco de plástico. 

Soluciones para patrones permanentes: 

a).- Soluciones de cromato de potasio.- Se disuelve 0. 638 de K2Cro4
en agua destilada y se diluye a 1 litro. 

b).- Solución de b6rax.- Se disuelven ln g de Ara2B¿1n7. 101t20 en agua - 
destilada y se diluye a 1 litro. 

PROCLllI" IFVIO

El procedimiento siguiente tiene cora propósito convertir la sílice pasi

va al molibdato a la forma activa. Si se sabe que no se tiene sílice pa

siva, o si únicamente se desea determinar la sílice activa al molibdato, 

se puede omitir este paso e iniciar el análisis sore se indica posterior

mente. 

Se prepara una muestra clara, nor filtración si es necesario, y se vierte

una porci6n de 50 ml de ella, o tea porción menor dilimída a 50 rl, en mina

cápsula de platino de 100 ml. 
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Se agregan n. 20 g de bicarbonato de sodio exento de sílice y se digiere - 

en baño de vapor por una hora. Se enfría y Ae le agregan lentamente -- 

con agitación, 2. 4 ml de ! 12504. No se debe interrumpir el análisis en - 

este punto, continuando inmecli atamente con los pasos siguientes. Se pa- 

sa cuantitativamente la solución a un tubo de Messler de Sn ml y se dilu

ve basta el aforo con agua destilada. 

A la nuestra preparada, o a 50 ml de la muestra original, si se ha omiti

do el paso de la conversión, se apreran en rápida sucesión 1. 0 ml de IIC1

1 + 1 y 2 ml de la solución de molibdato, mezclándose por inversión - 
cuando menos por seis veces, y dejanco reposar la solci6n por 5 a 10 -- 
minutos. Se agregan 1. 5 ml de la solución de ácido oxálico y se mezcla

de nuevo. Se compara el color después de 2 minutos, pero antes de los - 

15 minutos, de la adición del ácido oxálico. F.1 color amarillo obedece

la ley de Reer, pudiendo compararse visualmente, coro se indica más ade- 
lante, o de preferencia en fotómetro. 

Si se aplicó a las muestras el pretratamiento con hicarbonato de sodio; - 

los patrones también deben contener 0. 20 g de NaI' CO3 y 2. 4 ml de ácido— 
sulfúrico 1N, para compensar sirultáneamente tanto por la pequeña canti- 

dad de sílice, que pudieran introducir los reactivos, como por el efecto

de la salinidad en la intensidad del color. 

Si se usa la crnmaraci6n visual, se prepara una escala de patrones peana

nentes artificiales con las soluciones de cromato de potasio y de bórax. 

Se mezclan los volúmenes de estas soluciones que se indican en el cuadro

que se presenta en la tabla No. 2n del capítulo IV y se conservan en tu- 

bos de Nessler de 50 ml, hien tapados y debidamente rotulados. 

Se deben comprobar la corrección de estos patrones permanentes artificia

les, comparándolos visualmente con los patrones preparados a partir de - 

porciones alícuotas de la solución patrón de sílice; estos patrones per- 

manentes se dedican exclusivamente para la comparación vismal y maca -- 

se deben usar para calibrar un instrumento fotométrico. 

Para comparaci6n fotométrica se prepara una curva de calibración con una

serie de unos 6 tubos que cubran el ámbito óptimo, verificando todos los

pasos anteriores en porciones alícuotas de la solución patrón de sílice, 

diluidas a 50 ml como una conveniencia para el mezclado. 

Los datos siguientes pueden servir como guía de los ámbitos óptimos para

el fotómetro: 

Ambito de sílice Trayecto de luz en mm. 
Volumen final de 54. 5 ml

0. 2 - 1. 3 1

0. 1 - n. 7 2

0. 04 - 0. 25 5

0. 02 - 0. 13 10
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Se debe usar agua destilada para ajustar el instnmrnto a 1x104 de truns- 

rátal áa y todos los natronés, incluyendo un testil*o de reactivos, se Te - 
ben leer contra el agua destilada, para nrenarar la curara de calibración

Es conveniente localizar mg de sílice en el volumen final ( 54. 5 ml) de

solución en función de las lecturas del fotóretro. Es necesario que, - 

para cada grupo de muestras, se verifique in testiro de reactivo, y cuan

do renos, se compruebe in patrón, para verificar que no se ha desplazado

la curva. de calibración. 

Para corregir por el color o la turbiedad de una r+iestra, se prepara un - 

testigo especial para cada ima ( le las ~ tras que lo necesiten. Se tra

tan dos porciones alícuotas idénticas de cada muestra en forma análoga - 

en todo el proceso, incluyendo en su caso el tratamiento con hica~. to

de sodio; a una de las porciones alícuotas se le agregan todos los reac- 

tivos indicados anteriormente y a la otra los ácidos clorhídrico y oxáli
co, pero se omite la adición del molibdato para aíutstar el fotómetro a - 

100% de transmitancia, comparándose a continuación la muestra tratada -- 

con molibdato; la lectura que se obtiene en esta forma queda automática- 

mente compensada por la turbiedad o el color de fondo presente y se pue- 

de interpretar en la curva de calibración. Si se conoce que la turbie- 

dad y el color de fondo son despreciables, se puede ahorrar tiempo com- 
parando las muestras contra agua destilada. La compensación fotométri- 

ca anterior no elimina completamente la interferencia por taninos, porque

éstos reaccionan can el molibdato en forma análoga a la sílice. 

mgll de SiO2 - mg de SiO2 x 1000 / ril de muestra

IMDO COLORIP+FTRICO DEL AWL DE IFM— Y)POLI

Son aplicables a este método los principios anunciados en el método ante

rior. El amarillo del ácido silicomolíbdico, se reduce por medio del — 

ácido amino-naftol- sulfónico a un " azul de heteropoliácidob". El color

azul es más intenso que el color amarillo del método anterior, y por lo - 

tanto, permite mayor sensibilidad. La concentración mínima determinable

es en tubos Nessler de 50 ml, aproximadamente 0. 02 mg/ 1 de SiO2. 

APARATOS

Cápsulas de platino de 100 ml

Equipo colorimétrico, se necesita uno de los siattientes: 

a).- Espectrefotómetro para usarse a 815 ru. ron trayecto de luz de - 

1 cm. 
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b).- Fct6retro de filtro provisto ( le filtro rojo que tenga su trans- 

mitancia máxima en el ári•ito de longitud de onda de rnn - 815 rnI. 

con im trayecto de luz de 1 w o rayor. 

Tidios de Nessler pareados de 50 r1 de forma alta. 

r TRIIS

Se necesitan todos los reactivos en nerados pais el método anterior y --- 

además: 

Agente reductor

Se disuelven O. 5 g de ácido 1 - amaro - 2 - naftol - sulf6nico y 1  - 

de sulfito de solio anhidro, Na2503, en 50 ml de agua destilada, calen- 
tando suavemente si fuere necesario, y agregando esta solución a ama

de 30 g de hisulfito de sodio, X03, en 150 ml de agua destilada, - 
filtrándose a un frasco de plástico. Se debe desechar la soluci6n - 

qie se obscurezca; por lo general, el avente reductor se conserva me- 

jor en refrigerador y fuera del alcance de la luz. 

PROCFDIMIF2dlll

Se procede como se incaica en el método anterior hasta incluirla frase -- 

se agregan 1. 5 ml de la solución de ácido oxálico y se mezcla de nuevo'. 

Tomando el tiempo en el momento de la adición del ácido oxálico se espe- 

ran atando menos, dos minutos, nero no más de 15 minutos, y se anreean — 

2 ml del agente reductor, mezclá ~ e hien. F1 color azul se desarro- 

lla íntegramente en unos 5 minutos y es estable por 12 ' ioras, satisfacien

do la ley de Beer. F;1 color se Puede comparar visualmente en tubos de - 

Yessler de 50 ml, o de preferencia, fotométricamente. Si se usa el pre - 

tratamiento con bicarbonato de sodio se sigue coro en el método anterior. 

Para comnaraci6n visual, se prepara una escala de no menos de 12 patrones, 

incluyendo el de 0. 00, que den el ámbito de O. On a Oj2 mg de Sig2; para - 

ello se pipetean los volfinenes calculados de la solución patr6n de sílice

a tubos de Nessler de 50 ml, se diluyen hasta el aforo con anua destilada

y se desarrolla el color cono se indic6 anteriormente. 
Para medición fotométrica, se prepara una curva de calibración con una -- 

serie de unos 6 patrones, que cubran el ámbito óptimo; para ello,coro en - 

el caso anterior se llevan todos los pasos analíticos sobre porciones -- 

alícuotas de la solución patrón de sílice, diluidas a Sn ml. Se recomien

dan para el rezclado tubos de * Sessler de 50 m1. Los datos del cuadro -- 

que se presenta en la tabla Ro. 21 del capítulo 111! nieden servir como upa

guía aproximada del ámbito de amcentraci6n qur se puede cubrir sin diluir

o concentrar la muestra. 
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Se debe usar agua destilada para ajustar el instrumento al long de trans

rdtancia y todos los patrones, incluyendo el testino de reactivos, se de- 
ben leer contra el agua destilada. Si se desea corregir Por color o -- 

turbiedad, se debe consultar el método anterior, al testigo especial Be - 

le agrega el ECl y el ácido oxálico, pero no se le agrega el molihdato - 

o el agente reductor. Si no se tiene color de fondo y turbiedad, se -- 

ahorra tiempo si las lecturas de las muestras desarrolladas se comparan - 

con agua destilada. 

Es conveniente localizar mg de sílice en el volumen final ( 56 S ml ) de - 

solución en función de las lecturas fotométricas. F.s necesario que, nara- 

cada grupo de muestras, se verifique tm testigo de reactivo, y cuando me- 

nos se compruebe tm patrón, para verificar que no se ha desplazado la ciQ

va de calibración. 

El cálculo se verifica como en el método anterior. 

8.- C IN--- C

Las sales de cinc producen en aguas alcalinas, un sabor astringente desa

gradable y una opalescencia; por lo general, el cinc de las aguas pota- 
bles proviene de la deterioración de la tubería de fierro galvanizado y - 

del descincado del latón, aunque también puede tener su origen en desechos

industriales. 

En ausencia de cantidades importantes de metales interferentes, se debe - 

preferir el método del color mixto por razones de conveniencia y de rapi

dez, además de facilitar la comparación visual del color, por la clara — 

graduación de los tonos. El método del monocolor es siempre preferible

cuando se tienen sospechas de posibles interferencias. 

Pe preferencia, las muestras se deben analizar dentro de las seis horas

siguientes a su recolección. La acidulación con W-.I-nreserva el conte- 

nido del ion metálico pero es necesario que: 

a).- El ácido se encuentre exento de cinc

b).- Los frascos de muestra se enjuaguen con ácido antes de usarse

c).- Las muestras se evaporen a sequedad en cápsulas de sílice, antes del

análisis, para eliminar el exceso de lía. 
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T - TODO DFL ML0R l I TM

Casi 20 metales son capaces de reaccionar con la difeniltiocarbazona --- 

ditizona) para producir compuestos coloridos, ditizonatos, que se pue- 

den extraer con disolventes orgánicos como tetracloruro de carbono. Se

leccionando las condiciones de la prueba ( pii, agentes químicos que for- 

men complejos), la reacción de la ditizona se puede hacer específica pa- 

ra un metal individual. Se denomina este método..del " color mixto" por- 

que el exceso de ditizona verde no se separa del ditizonato de cinc rojo; 
mor ajuste de la reacción a valores de pii entre 4. 0 y 5. 5, y por la adi-- 

ción de tiosuulfato, se hacen innocuas cantidades moderadas de metales in

terferentes. 

Puede medirse bien sea el color rojo del ditizonato de cinc o el color - 

verde de la ditizona sin reaccionar. F1 cinc forma también un complejo

débil con el tiosulfato, que puede retardar la reacción entre el cinc y - 

la ditizona, reacción que se ha demostrado que es lenta e incompleta; -- 

por lo tanto, esta determinación es, hasta cierto punto, de carácter em- 

pírico y es necesario seguir estrictamente las condiciones prescritas. - 
Se deben mantener constantes la duración y el vigor de la agitación, los

volúmenes de la muestra, del tiosulfato y de la ditizona, lo mismo que - 

el valor del pii. 

Por la formación de complejos con el tiosulfato y por ajuste del pli se - 
eliminan las interferencias producidas mor pequeñas cantidades de cobre, 

plomo, cobalto, níquel, estaño estanoso, cadmio, mercurio, bismuto, plata, 

paladio y oro que se encuentran en las aguas potables. Fl hierro férri

co, el cloro y otros agentes oxidantes descomponen la ditizona, formando
productos de intensos colores amarillo -cafés. Ta reacción del color es

extremadamente sensible y se deben tomar precauciones desusadas para evi
tar contaminación; se ha demostrado, por experiencia, que los valores al

tos o erráticos de los testigos se deben, con frecuencia, a cristalería - 

que contiene óxido de cinc o que se encuentra contaminada en la superfi- 

cie, lo mismo que al contacto con hules, a los lubricantes de las llaves, 

a los reactives y al agua destilada. Puede ser necesario enjuagar toda

la cristalería con ácido nítrico diluúdo, después con agua redestilada y

finalmente, con una mezcla de solución de citrato de sodio y ele solución

de ditizena; si es posible, los embudos de separación que se usen para - 

la determinación del cinc, se deben reservar para ese exclusivo propósi- 

to. No se puede exagerar la necesidad de operar con aparatos escnupulo

sarente limpios y con reactivos debidamente comprobados. 

La ditizona y los ditizonatos se descomonen rápidamente a la luz inten- 
sa, por lo que los análisis se deben verificar en cierta nemumbra y las - 

soluciones no se deben exponer a la luz intensa del fotómetro nor más -- 

tiempo del necesario. La concentración mínima determinable mor este mé

talo es de 0. 001 mg/ 1 de cinc. 
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APARATRc! 

Rgápo colorimétrico

Atraque es posible la corparación visual directamente en los emhudos - 

de separación, se puede usar tmo de los simuiertes: 

a).- Fspectrofotóretro para usarse a 535 ó 620 mi con trayecto de luz

de 2 cm. 

b).- Fotómetro de filtro, con in trayecto de Ltz de 2 cm, equipado hien

sea con un filtro verde que tenga su transmitancia máxima a 535 mu, 

o con un filtro roio que tenga su transmitancia máxima a 620 ru. 

Tubos de Nessler pareados

Bwhudos de separación de 125 a 150 ml. 

Si los enhudos son de capacidad y forma idénticas, se puede nracticar

en ellos la comparación visual. 

Medidor de píl

rFACPIVM

Agua exenta de cinc, para enjuagar los aparatos y para la preparación

de las soluciones. Se redestila agua destilada ordinaria en un alar_ 

bique pyrex, o se pasa agua a través de un lecho mixto de resinas de - 

intercambio i6nico. 

Sohsién madre de cinc

Se disuelve 0. 100 g de cinc metálico, de 30 mallas, en un ligero exce_ 

so de F? C1 1 + 1, necesitándose atroxir.Eu~ te 1 ml. Se diluye a - 

cantinuación a 1000 ml con agua exenta de cinc. Esta solución contie_ 

ne 0. 100 mg de Zn por 1. 00 ml. 

Solución patrón de cinc

Se diluyen 10 ml de la solución madre a 1000 ml con agua exnta de cinc; 

1. 00 ml - 0. 001 mg, de Zn. 

Acido clorhídrico 0. 02N

Se diluye 1. 0 m1 de PC1 cone a 600 ml con agua exenta de cinc. Si - 

los testigos acusan contaminación atribuible a este reactivo, se debe - 

diluir el IIC1 cone can un volumen igual de agua destilada y redesti-- 
larse en un alambique pyrex. 

Solución de acetato de sodio 2N

Se disuelven 68 g de NaC2P 02. 31T20 y se diluyen a 250 ml con agua e- 
xenta de cinc. 

Acido acético 1 + 7. Se usa agua exenta de cinc. 

Solución amortiguadora de acetato

Se mezclan volúmenes iguales de la solución de acetato de sodio 2N y - 

de la solución de ácido acético 1 + 7'. Se extrae con norciones de

10 ml de la solución de ditizona( I), hasta que el últirio extracto se— 

mantenga verde. Se extrae a continuación can tetraclontro de carbono

para eliminar el exceso de ditizona. 
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Solución de tiosulfato de solio

Se disuelven 25 g de Va2Y 3, 5x!., 0 en l0n ml de arria exenta de cinc, - 
purificándose por extracción con ditizona, como en la sección anterior. 

Solución de ditizona ( T) 

Se disuelve 0. 10 g de difeniltiocarhazona en 1 litro de tetraclorrro- 

de carbono conservándose en refrigerador en in frasco anhar de tapón - 

esmerilado. Si hay duda sobre la calidad de la soluci6n, o si se ha- 
tiardado por lar.m tiempo, se puede aplicar la prueba siguiente, nana

definir su condición: Se agitan 10 ml de - la solución con 10 ml cae - 

M14C, 1 + 99; si la capa inferior de CC14 apenas se colorea de ama- 
rillo,el reactivo está en buena condición. 

Solución de ditizona ( II) 

Se diluye 1 volumen de la solución ( I) con 9 volfrrnes ele CC14. Si -- 
se conserva en refrigerador, en frasco ái++ar de tap6n esmerilado, es- 

te reactivo es satisfactorio por varias semanas. 

Tetracloruro de carhono

Solución de citrato de sodio

Se disuelven 10 p de Na.1e T507. 21T20 en 90 ml de agua exenta de cinc. 
Se purifica por extracci6n con ditizona como se indic6 anteriormente. 

Se usa este reactivo nata el enjuagado final de la cristalería. 

PROCFOPIIWM

Preparación de los patrones colorimétricos

A una serie de embudos de separación de 125 m1, previamente limpiados co

mo se indic6 anteriormente, se acre~ O. 00, 1. 00, 2. 00, 3. On, 4. nn, y -- 

5. 00 ml de la solución patrón de cinc, que equivalen respectivamente a - 

0. 000, 0. 001, 0. 002, 0. 003, 0. 004 y 0. 005 ng de Zn. Se diluyen hasta - 

10 ml con agua exenta de cinc y se agregan, a cada uno, SO ml de la solo

ci6n amortiguadora de acetato y 1. 0 ml de la solución de tiosuulfato, mez

clándose; en este momento, el pf{ debe encontrarse entre 4 y S. S. . Se -- 

agregan a cada embudo 10 ml de solución de ditizona ( II), se tapan y se- 

ag* tan vigorosamente nor 4 minutos. Se dejan separar las capas de llaui

do. Se enjuga el vástago del erhrdo con tiras de papel filtro y se te- 

ja escapar la capa inferior de ( X.7.4 en una celda seca de colorfinetro. 

PIedici6n colorim6trica

Se pueden medir hien sea el color rojo del ditizonato de cinc a 535 mu o

el color verde de la ditizona sin reaccionar a 6211 mi. 
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Se ajusta el fotómetro a 100% ( le transmitancia con el testigo si se eli- 

ge la longitud de onda de 535 mu: nem si se usa la longitud de onda de - 

620 mu, se ajusta con el testitm a 10° de transmitancia. Con las lectu

ras se traza la curva de calibración, la que- dele repetirse con cada jue

go de muestras. 

procedimiento para las muestras de aguas

Si el contenido de cinc no se encuentra dentro del ámbito de trabajo, se - 

diluye la muestra con agua exenta de cinc o se concentra en tina cápsula - 

de sílice. Si se ha preservado la muestra con ácido, se lleva a sequedad

tina porción alícuota en tina cápsula cíe sílíce, para eliminar el exceso de - 

ácido; no es práctico neutralizar con hidróxido de sodio o de amonio, pues

estos álcalis contienen generalmente cantidades excesivas de cinc. Con - 

la aplicación de un medidor de riT y tomando en atenta la dilución, se a- 

justa la muestra a pfi 2- 3 con ITC1. te pasan 10 ml de la muestra al em— 

budo de separación y se continúa el análisis como se indica en la prepa- 
raci6n de los patrones colorimétricos, comenzando con la frase " y se -- 

agregan a cada tino, 5 ml de la solución amortiguadora de acetato' V conti

mundo hasta la terminación del párrafo. 

Comparación visual

Si no se dispone de un instrumento fotométrico, es necesario trabaiar al

mismo tiempo las muestras y los patrones, Las capas de CC14 se pueden- 
corparar directamente en los embudos de seoaraci6n, si son de tamafto y - 

forma iguales; de no ser así, se pasan a tubos de ensayo o tubos de Ness

ler pareados. 

Los tonos de color que se obtienen con diferentes cantidades de cinc se - 

pueden describir, de tina manera aproximada en la forma siguiente: 

Cinc en mg Color

0. 000 ( testigo verde

0. 001 azul

0. 002 azul - violeta

0. 003 violeta

0. 004 rojo - violeta

0- 005 --------------------------------- 1219__ viºletª-------- mg,/

1 de Zn = mg tie Zn x 1000 / ml ( le muestra. 



101- 

TTODO IWL ? MOCOIAR

Se denomina este método del n» nocolor, norcaue se lava el exceso de_diti.- 

zona, dejando solarente el ditizonato de cinc rojo en la capa de CC14.-- 
Pl Principio general es el mismo al del rétodo anterior, aunque se. apre- 

ga más tiosulfato en ) f20nOrClén a las cantidades de interferencias pre-- 

sentes, y además el extracto de CC14 se lava con sulfuro de sodio, para - 
eTírana' el exceso de ditizona. Para este método es necesario usar una

técnica idéntica en el tratamiento de los patrones y de la muestra, la- 

concentraci6n mínima determinable es de 0. 005 mg de Zn. 

APARATOS

Los r+isrns del método anterior

PrncrrvoS

Aptia exenta de cinc

Acido clorhídrico

Indicador de verde de bromo -cresol

Se tritura 0. 100 g de indicador, en un mortero, con 1. 45 ml de Na011 - 

0. IN diluyéndose a continuación a 100 ml con agua exenta de cinc. Se

eliminan las huellas de cinc por extracción con ditizona. 

Soluci6n de acetato de sodio O. SN

Se disuelven 68 g de NaC2TT302. 31120 y se llevan a 1 litro con agua e- 
xenta de cinc. Se extrae con porciones sucesivas de solución de di - 

tizona hasta que el fUtimo extracto se conserve el color verde; se ex_ 

trae a continuación con CC14 para eliminar el exceso de ditizona. 
Solución de tiosulfato de sodio

Se disuelven 50 g de Na2S203. 51120 en 100 ml de agua exenta de cinc. - 
Se elirinan de esta solución los metales pesados como se indic6 ante- 

riormente. 

Solución de ditizona

Se disuelven 0. 050 g de difeniltiocarbazona en 1 litro de tetracloru- 

ro de carbono, conservándose en refrigerador en un frasco ánsar de ta

p6n esmerilado. 

Tetraclonuro de carbono

Agua de lavado de tiosulfato- acetato

Se nezclan 225 ml de la solución de acetato de sodio, 10 ml de la so- 

lución ule tiosulfato de sodio y 40 ml de ácido nftrico 1 • 9, arre-- 

gando suficiente agua exenta de cinc Para llevar el volteen a 500 ml. 

Soluci6n madre de sulfuro (le sodio

Se disuelven 1 g de ` 9a2S. g112n en l0n rl de anua exenta de cinc

Agua de lavado de sulfuro de sodio
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Inmediatamente antes de usarse, se diluyen 40 ml de la solución madre

de sulfuro de sodio a 1 litro, con ajen exenta de cinc. 

Solución madre de cinc

Se prepara como en el método anterior

Solución patrón de cinc

Se diluyen 100 m1 de la solución madre a 1000 ml con anua exenta de - 

cine. 1. 00 ml = 0. 01 mg de Zn. 

PwicmIr ÌImm

La muestra original o concentrada ba de tener un volumen aproxirado Je -- 

100 ml y se debe acidular ligeramente con t! C1 exento de cinc, hasta una - 
concentración aproximada O. 1N. Si hay exceso de ácido, coma en el caso

de muestras aciduladas en el muestreo, se evapora a sequedad en cápsula - 

de sílice, no siendo recomendable la net" alizacibn porque se pueden in- 

troducir cantidades importantes de cinc. 

Se agrega solución de acetato de sodio hasta lograr un p!? de 5 a 5. 5, -- 

usando indicador de verde de. bromo -cresol. - Se agrega 1 ml de solución - 

de tiosulfato de sodio, o uta cantidad suficiente para anular las inter— 

ferencias conocidas, teniendo en cuenta que, por cada mg de metales pesa- 

dos, se necesitan las siguientes cantidades de tiosulfato: 

Interferencia tiosulfato de sodio en my

Cu sno a 6an

F! g 650 a 750

Ri 300 a 350

AF 50 a 60

Ph 32 a 40

Se debe evitar tm exceso de tiosulfato, pues se demora la extracción del

cinc. La mezcla se pasa aun embudo de separación de 250 ml, que se ha

limpiado previamente como se indica en el método anterior. Se agregan

10 m1 de la solución de ditizona y se agita vigorosamente por un minuto, 

cuando menos; se pasa la capa de CC14 a otro embudo de separación limpio
y se lava la capa acuosa con 0. 5 - 1 ml de CC14. Se repite la extracción

con la ditizona por dos veces más, agregando los extractos de CC14 al se
gutdo erbudo. Se desecha la porción acuosa. Se lavan los extractos - 

combinados de CC14 con 2 á 3 porciones de 5 ml del agua de lavado de tio
sulfato acetato; se continúa con un lavado con agua exenta de cinc y. por

último, con 2 S 3 porciones de 5 ml del arrua de lavado de sulfuro de so- 

dio; el último lavado con sulfuro debe ser incoloro. 
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e enjupa el vástago del ci+ udo can tina tira de papel filtro y se hace - 

escurrir el extracto de CC14 a um matraz aforado de 59 ml, diluyéndose -- 
hasta el aforo con CC14. Se rezela hien y se observa el norcentaie de- 
transmitancia a 535 mu, ajustando el aparato a 10n- de transátancia con - 

m testigo que se ha sometido a toros los nasos analíticos. rara trazar

la curva de calibración se sorete igualmente a todos los Pasos analíticos

una serie de Patrones quw contengan : 1. 00, de 0. 01 hasta 0. 1 mg de Zn. - 

Se puede hacer la comparación visual en tubos de Nessler, si no se disro

ne de instrumentos fotorétricos. 

mg/ 1 de Zn mp de Zn x 1+990 / ml de. rn" tra. 

E.1 dióxido de carbono se encuentra presente, por lo general, en las aguas

superficiales y, con mayor frecuencia en las aguas profundas. El conte- 

nido de dióxido de carbono en un asma * nuede contribuir, en forma signifi- 

cativa, en algunos casos de corrosión. La recarbonatación de las apuras

en las fases finales de su ablandamiento, se reconoce como un proceso de

tratamiento. 

Para la estimación del dióxido de carbono libre en las aguas se presentan

un método nomográfico y un método titrimétrico. El método titrimétrico

no incluye la pequefia cantidad de ácido carbónico que existe en el vire - 

de la titulación a ply 8. 3, debido a la hidrólisis del ion bicarbonato Pa- 

ra formar cantidades equivalentes de ácido carbónico y iones oxhidrilo; - 

cuantifica solamente la cantidad estequiométrica de dióxido de carbono -- 

distinta de la mencionada antes. En este respecto, los resultados son -- 

independientes de la temperatura, excepto por el efecto de la temperatu- 

ra, en el vire del bicarbonato. la titulación se puede verificar roten_ 

ciométricamente o en la forma convencional, en presencia de fenolftaleí- 

na como indicador. Ejecutado con ~¡ edad, es satisfactorio el rétodo

más rápido y simple del indica~ para la determinación del bióxido de - 

carbono, tanto para pruebas de cago como rara aplicaciones ntinarias y - 

de control, si se comprende bien que el método nroporciona, en el mejor - 

de los casos, solamente una aquroximación. 

El método nomográfico proporciona, nor lo peneral, una estimación más pre

cisa del contenido total de dióxido de carbono libre, cuando las deterri

naciones de 1-V y de alcalinidad se verifican en forma correcta e inmedia
tamente después del muestreo. 
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I.a medici6n del pil se debe hacer, de nreferencia, con un medidor electro

métrico de pl', adecuadamente calibrado con soluciones amortiruadorus en - 

el ámbito de plu de 7 a R. El ermr resultante de la inexactitud de las

mediciones de pH aumenta con los incrementos en la alcalinidad total. - 

Por ejemplo, una inexactitud de 0. 1 en la determinación del pT? nroduce - 

un error en el bi6xido de carbono de 2 a 4 mg/ 1 en el ámbito de plT de -- 

7. 0 a 7. 3, con lela alcalinidad total de 100 mT*/ l, como CaO0j; en el misma
ámbito de pl!, el error se aproxima a ln 6 15 mp/ l , como CaM3 cuando la - 
alcalinidad total es de 400 mg/ l. 

La diferencia entre los resultados de los dos métodos es bastante insig- 

nificante, lo que probablemente es menor gire el error producido por las - 

inexactitudes en la medici6n del IV y sólo se menciona en esta ocasión -- 

para explicar la presencia, aparentemente anómala, del hióxido de carbo- 

no libre en aguas con valores de ply superiores al ni' de vire del hicarbo

nato. 

DETETTINACICN NOIMAFICA DEL RIOXIDO DE CARP11NO LI?PT, Y_DF_-IAS TRES FOR

AS JIF ALCALINIDAD

En los últimos aflos se han propuesto diversos diagramas y nomopramas pa- 

ra el cálculo rápido del contenido de difixido de carbono, bicarbonato, - 

carbonato normal e hidróxido en aguas naturales y tratadas. Estas ex -- 

presiones gráficas se basan en las ecuaciones que representan el equili- 

brio de ionización de los carbonatos y del agua. 

Conociendo el pH, la alcalinidad total, la temperattsa y el contenido mi

neral, se pueden determinar nomográficamente una o todas las formas de - 

alcalinidad y el bióxido de carbono. TT las figuras 22, 23, 24 y 25, - 

se reproduce un juego de nomogramas, los que se Enreden usar cuando se ha

confirmado su precisi6n con el agua de un abastecimiento particular. -- 

Los nomogramas, asf como las ecuaciones en que se basan, son válidos úni

camente cuando, con excepci6n de carbonatos, no se encuentran sales de -- 

ácidos débiles o se presentan en cantidades extremadamente pequefias. 

Algunos procedimientos cíe tratamiento, como la supercloración y la coagu- 

lación, pueden afectar en forma significativa los valores de pp y de al- 

calinidad total en aguas débilmente amortipuadas de baja alcalinidad y -- 

bajo contenido de sólidos totales disueltos. En tales casos, la concen- 

traci6n de cloruro y sulfato puede enmascarar la concentraci6n de las sa- 

les del ácido carbónico en la muestra e invalida, por lo tanto, la apli- 

cabilidad y la exactitud de los nomogramas. 

Cuando aislada o conjuntamente las variables de temperatura, contenido mi

neral total y pü ejercen un efecto insipnificante en el resultado final, - 

se pueden emplear las gráficas de " kuore, i' rn forma opcional, las limita- 

ciones de esas gráficas se deben, sin embarco, entender claramente y se - 
debe demostrar su aplicabilidad al agua de un abastecimiento determinado. 
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La precisión posible con los nor.orraras está relacionada con el t~Afo y
ámbito de las escalas. Con alInna nráctica, los nomorrarns rec~ ados

se pueden leer con ama precisión del 11. Sin embargo, la precisión con

junta de los resultados está limitada por la exactitud de los datos ana- 

líticos que se apliquen y, además, por la validez de las ecuaciones teó- 

ricas en que se basan los norograrras. Se ~ e practicar una comproba- 

ción aproximada de la exactitud de los cálculos sumando las tres formas - 

de alcalinidad, que debe ser igual a la alcalinidad total. 

FrOTXI TI= MICIa..,PW FL 1; InXTDO DF CAPrcran T, IIZpF

El bióxido de carbono libre reacciona con el carbonato de sodio o con el

hidróxido de sodio para formar hicarbonato de sodio. 1. r determinación - 

le la reacción se indica por meelicíanes potenciométricas o por la forma- 

ción del color rosa característico del indicador de fenolftaleína, a un - 

plT equivalente de 8. 3. Como patrón de color, hasta que se obtenga cier

ta familiaridad con el color del vire, es adecuada una solución O. 01N de

bicarbonato de sodio, que contenga el volumen recomendado de indicador - 

de fenolftaleína. 

Obran en detrimento de la determinación los cationes y aniones que alte- 

ran, cuantitativamente, el equilibrio normal de bióxido de carbono -carbo- 

nato; el aluminio el hierro, el cromo y el cobre son ejemplos de metales - 

que contribuyen, con sus sales, a obtener resultados elevados; el nivel - 

del ión ferroso no debe exceder de 1 mq/ 1. También se producen errores

positivos por el amoniaco, aminas, fosfato, borato, silicato, sulfúro y
nitrito. 

Los ácidos minerales y las sales de ácidos fuertes y bases débiles afec- 

tan la determinación y, por lo tanto, se deben excluir. La experiencia

ha demostrado que el método titrimétrico para el bióxido de carbono es - 

inaplicable para muestras que contengan desechos ácidos de minas y rara - 
el efluente de la regeneración ácida de los desmineralizadores. Se put

den introducir errores negativos por un alto contenido de sólidos totales

disueltos, como el que es posible en agua de mar, o por la adición de tm

exceso de indicador; por fortuna, es baja la concentración de estas inter

ferencias en la mayor parte de las aguas usadas como potables. 

Aun can una técnica cuidadosa de recolección, se deben esperar algunas -- 

pérdidas en el dióxido de carbono libre durante el almacenamiento y trán- 
sito de la muestra, lo que ocurre con mayor frecuencia cuando se tienen - 

cantidades elevadas del Fas. ocasionalmente, tina muestra puede presen - 

tar, por reposo, un cierto aumento en el bióxido de carbono libre. En -- 

consecuencia, es recomendable la determinación de campo del bióxido de -- 

carbono libre, inmediatamente en el punto del niestreo. Guando no es -- 

práctica una determinación de campo, se debe tomar separadamente, para -- 

examen de laboratorio, un frasco completamente lleno de muestra, el cual - 

hasta el momento del ensayo, se debe conservar a una temperatura inferior
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a la que tenía el agua en el miento de su recolección. u'. 5s álau, el exa

men de laboratorio se debe Practicar tan monto coro sea posible, nana - 

reducir el efecto de los cambios de dióxido de carbono en la miestra. 

4PARAT(lS

Lámparas fluorescentes de luz diurna que se ha demostrado que son -- 

satisfactorias y que se pueden usar rara identificar el vire, por vir_ 

tusl del hecho de que perrá ten mantener condiciones umiforrues de ilu- 

minaci6n en cualquier momento y que, en casos particulares, acentúan

ciertos cambios de color del indicador. 

Tituladores de oneraci6n eléctrica o medidores de pl', adecu adarente - 

calibrados. Se puede identificar el pinto de equivalencia por la in

flexión de la cuma de titulaci6n o por el método diferencial de cál- 

culo. El método potenciométrico se encuentra libre de la interferen

cia del cloro residual, de la influencia diel color y la turbiedad. 

AFACTIVO.S

Soluci6n indicadora de fenolftaleína

Se disuelven 5 g de fenolftaleína en 500 m1 de alcohol etílico o iso- 
propílico al 951 y se agregan 500 ml de agua destilada, que previamen_ 

te se ha hervido por no menos de 15 minutos, nana expulsar el dióxido

de carbono, y que se ha enfriado a la temperatura ambiente. A conti- 

nuaci6n se agrega Na( r O. OZN, a gotas, hasta la aparición de una ligera- 

coloraci6ñ rosa. 

Soluci6n valorada de álcali. 

Se puede usar bien sea solución de carbonato de sodio 0. 0454N o solu- 

ci6n de hidr6xido de sodio 0. 0227N. Para convertir una mole de dio

xido de carbono al vire del bicarbonato se necesita un equivalente de

hidr6xido de sodio o dos equivalentes de carbonato de sodio ( 1 mole). 

Se ajustan ambos tituladores para que 1. 00 ml = 1. 000 mg de CO— 

a).- Solución valorada de carbonato de sodio 0. 0454N. Se disulelven-- 

2. 407 g de Na2CO3 anhidro, previamente secado a 140' C, y se diluye al -- 
aforo en un matraz aforado de 1 litro, con agua destilada que se ha her- 

vido recientemente, por no menos de 15 minutos, para expulsar el dióxido

de carbono, y que se ha enfriado a la temperatura ambiente. Este reac- 

tivo se prepara diariamente o se protege del dióxido de carbonoatmosfé- 

rico en tm frasco pyrex. 

b).- Solución valorada de hidróxido de sodio 0. 0227N. 

Se diluyen 22. 7 ml de Na(41 IN ( como la utilizada para acidez) a 1 li

tro con agua como la utilizada anteriormente y se guarda de la misma ma - 

dial ill
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Solución de bicarbonato de sodio O. O1N

Se disuelve 0. 1 g aproxirad~ te de Nffi!M, anhidro y se dilun+e a 100

ml con agua destilada, caro en los casos anteriores. Se prepara in- 

rediatamente antes de usarse. 

PROCl-pPIPTn

Determinación de carro

a).- Se recolecta la muestra par medio de un tubo de hule aue descargue - 
en el fondo de una probeta graduada o de un tubo de Nessler de ln0- 
m1. Se permite que la mrstra derrame por unos minutos y se extrae

el tubo mientras la muestra está escurriendo. Fl recipiente se va- 

cía, por sacudidas, del exceso de agua sobre el aforo de 100 ml. 
b).- Se agregan 5 - 10 gotas de indicador de fenolftaleina. Si la Pues

tra vira al rojo, no se tiene presente bióxido de carbono. Si la - 

muestra se mantiene incolora, se titula rápidamente con la solución
valorada de álcali, agitando suaverente con una varilla de vidrio, - 

hasta que persista, por 30 segundos, un color rosa definido, cuando
se observa a través de todo el espesor de la muestra; este cambio - 
de color es el vire. Para mejores resultados se usa un patrón de - 

color que se prepara por la adición de un volumen idéntico de indi- 
cador de fenolftaleína a 100 ml de solución de bicarbonato de sodio
en una probeta graduada o un tubo de Nessler. 

c).- Cuando el contenido de ctiSxido de carbono es alto, puede ocurrir cier

ta pérdida del gas, aían con esta técnica de titulación. Se comprue- 

ha esta posibilidad obteniéndo una segunda muestra en la forma que - 
se recomienda y vertiendo inmediatamente toda la cantidad del álcali
valorado que se usó para la primera titulación. Se agregan 5 - 10

gotas de fenolftalefna y, si la muestra se conserva incolora, se agre
ga suficiente álcali adicional para titular al vire adecuado. 

Se - 

acepta el segundo resultado como el de la titulación más exacta. 

Determinación de laboratorio

Se recolecta la muestra en uun frasco pyrex de 500 ml, en la forma descri- 
ta anteriormente, llenando co pletamente el frasco, sin dejar espacio de
aire. Fn el laboratorio se sifonea la muestra a una probeta graduada o

tubo de Nessler de 100 ml, dejando que derrame. Se procede despuués co- 

mo se indicó en el método anterior. 

mg/ l de CO2 m1 de Na2C0. x `: ormalidad del Na2CO3 x 220001m1 de
muestra. 

Si la solución tituladora es de N'.'(` 
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rg/ 1 de CO2 = ml de Na0P x normalidad del " a(Y x 44000/ ml de

muestra. 

BIMIDO DF, C UMIO TRIAL POR CALCULO

El contenido total de dióxido de carbono de un acua es la suma del bió- 

xido de carbono libre y del bióxido de carbono cot+ finado en las formas - 

de iones bicarbonato y iones carbonato, que se . eteríinan ne~ gráfica-- 

mente, o hien se cuantifican estequiométricamente a partir del bióxido - 

de carbono libre y de las alcalinidades de hicarhonato y carhonato, cleter
minadas por titulación.— 

E.1 contenido total de bióxido de carbono se puede calcular ole las comen_ 

traciones del bióxido de carbono libre y de las alcalinidades de hicarbo

nato y carbonato, por la aplicación de la siguiente fórmula, en que las - 

alcalinidades están expresadas en CaCO.,: 

mg/ 1 de COZ total = mg/ 1 de CO2 libre + 0. 88 ( A + R ). 

siendo: 

A = mg/ 1 de alcalinidad de bicarbonato
R = 1/ 2 ( mg/ 1 de alcalinidad de carbonato). 

10.- M~ SIO

Las sales de magnesio y calcio, contenidas en las af as, son de importan- 

cia por su correlación con la dureza y porque provocan la formaciM de - 

incrustaciones así como por sus propiedades corrosivas. 

Se presentan dos métodos para la determinación del magnesio, aplicables - 

a todas las aguas naturales. El magnesio se Iniede determinar por el mé
todo gravimétrico sólo cuando se han eliminado previamente las sales de - 

calcio, y por lo general, se aplica este método en el filtrado y lavados
de la determinación gravimétrica o al permanganato de calcio. Por el - 

método fotométrico, el magnesio se determina directamente en la muestra, - 

en presencia de sales de calcio. Ambos métodos son aplicables a todas - 

las concentraciones, seleccionvido porciones alícuotas ademadas. 
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t•170ll0 (, RAVP17. UD

El ortofosfato dian+6nico precipita cuantitativamente el magnesio en solu

ci6n amoniacal, en la forma ele fosfato de amonio y magnesio; el precipi

tado se calcina hasta pirofosfato de magnesio y se pesa. 

Se presentan dos variantes: 

a).- I; t destrucción de las sales de amonio y del oxalato y precipitación

simple del fosfato de amonio y marnesio. 

b).- La doble precipitación sin pretratamiento

Cuando el tiempo no es un factor importante, debe preferirse la doble pre

cipitación. El pretratamiento es más rápido, pero requiere una atención

cuidadosa para evitar pérdidas recánicas. 

La solución se debe encontrar razonahlenente libre de calcio, sílice, -- 

fierro, manganeso, aluminio, estroncio y sólidos suspendidos. 

La solución no debe contener mis de unos 3. 5 g de \ I!4C1. 

ITACfIVIDS

Mido nítrico cone

Acido clorhídrico tent y 1 + 1, 1 + 9 , 1 + 99

Indicador de rojo de metilo

A).- Se disuelve 0. 1 g de rojo de metilo en 7. 4 ml de Na(1I 0. 05N y se

diluye a 100 ml con agua destilada

E).- Se disuelven 100 mg de sal de sodio de rojo de metilo en agua des

tilada y se diluyen a 100 mI. 

Solución de ortofosfato diamánico

Se disuelven 30 g de ( NI14) 2TTP04 en agua destilada y se diluyen a 100 ml. 
Hidr6xido de amonio tren y 1 + 19

PROCFDPIIF M

a).- Por eliminación del oxalato y de sales de amonio

Al filtrado y lavados combinados de la determinación del calcio, que no - 

deben contener más de 60 mg de lig, o a una porción alícuota, que conten- 

ga menos de esa cantidad, se agregan 50 ml de I.NO3 cone y se evapora cui- 
dadosamente a sequedad sobre una parrilla, en tm vaso de precipitados de - 

600 - 800 ml; se debe tener cuidado de que la evaporación no sea muv vio

lenta durante la última parte, con una vigilancia constante para evitar -- 

pérdidas por crepitación. Se himedece el residuo con 2 a 3 ml de IC1 -- 

cinc, se agregan 20 ml de agua destilada, se calienta, se filtra y se la- 

va. 
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Se agregan al filtrado 3 ml cíe I, C1 cone, 2 a 3 gotas de indicador de ro- 

jo de retilo y 10 ml de solución de (`" 4) 21' PO4. Se enfría y se aprera- 

al ( 41 cone trota a nota con agitación constante, '. gusta que el color vire - 

al amarillo. Se agita por 5 rinutos, se agregan 5 ml de ` 2! 4M cone y - 

de nuevo se agita por 10 minutos. Se deja reposar durante la noche y - 

se filtra a través de papel filtro S$ S X 589 Máte Ribbon o calidad equi_ 

valente. Se lava con M 14( 11 1 + 19 y se pasa a un crisol previamente - 

calcinado, enfriado y taradu. Se seca bien el papel con el precipitado

en el crisol y a continuación se quema lentamente el papel, permitiendo - 
la circulación del aire. Se calcina a unos S0CC hasta que el residuo - 

quede blanco y a continuación, se calcina a 1100° C por peri6dos cortos, - 
hasta peso constante. 

b).- Por doble precipitación

Al filtrado y lavados de la determinación del calcio, que no debe conte- 
ner más de 60 rg de ? Tg, o a una porción alícuota que contenga menos de - 
esa cantidad, se agregan 2 a 3 gotas de indicador de rojo de metilo, se - 

lleva a un volumen de 150 ml, se acidula con IIC1 1 + 1 y se agregan 10

ml de solución de ( MI4) 2" PO4* Se enfría la solución y se agrega ';" 491 - 

conc gota a gota con agitación constante, hasta que el color vire al ama

rillo. Se agita por 5 minutos, se agregan 5 ml de * hT4(11 cone y se agi- 
ta de nuevo por 10 minutos. Se deja reposar durante la noche y se fil

tra a través de papel filtro SF,S 1 589 Ehite Ribbon o calidad equivalen- 

te. Se lava can NH4011 1 + 19 desechándose el filtrado y los lavados. 

Se disuelve el precipitado con 50 ml de IM 1 + 99 caliente y se lava -- 

bien el papel filtro con IIC1 1 + 99 caliente. Se agregan 2 a 3 gotas - 

de indicador de rojo de metilo, 1 a 2 ml de solución de ( Mí4) 2} PO4, se

ajusta el volumen a unos 100 ó 150 ml y se precipita en la forma ya indi
cada. Se digiere por 4 horas o más, se filtra a través de papel filtro

S$ S A 589 Múte Ribbon o calidad equivalente, y se lava con MI4( 11 1+ 19. - 
Se pasa el papel con el precipitado a un crisol previamente calcinado, - 

enfriado y tarado y se secan. A continuación se quema el papel lenta- 

mente, permitiendo la circulación del aire, se calcina a unos S00° C has- 

ta que el residuo quede blanco y finalmente, se calcina a 1100` C por pe- 

ri6dos cortos, hasta peso constante. 

mg/ 1 de Mr, mg de b9g2P207 x 218. 5 / ml de muestra
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11.- . 0 D 1 0

El sodio entra dentro del rango de los prireros seis elementos de ablandan
cia_ por lo cual es de pensarse que se encuentra presente en la mayor par
te de las aguas naturales. El rango en el cual se le puede encontrar -- 

desde pequeñas e insignificantes cantidades hasta concentraciones aprecia

bles. Altas concentraciones pueden ser encontradas en saturaciones. y en

auras producidas por el proceso de intercambio de sodio, la rela- 

ción ele sodio a el total de cationes es importante en agricultura y en pa

tolo a lt ana. La permeabilidad del suelo tiene que ser protegida por- 

tara alta relación de sodio. Laos personas afectadas de ciertos desequili

brios requieren agua con una baja concentración de sodio. Un lfmite de - 

concentración entre 2 y 3 mg/ 1 se recomienda vara aguas destinadas a cal- 
deras de alta presión. ( liando es necesario, el sodio se elimina por el - 

intercambio de hidrógeno ó por el proceso de destilación. 

El método fotomótrico es el más rápido y sensitivo y generalmente más se- 

guro que el gravimétrico, especialmente para concentraciones de sodio re- 

dores de 10 mg/ 1; pero se requiere de un aparato especial y de mucho tra- 
bajo preliminar, antes de hacer el trabajo rutinario de determinación. - 

El método grav méttrico se usa principalmente para determinación de sodio - 
en aguas potables si el fotómetro no se tiene disponible ó si la detenú- 

nación fotométrica no checa y se requiere otro método diferente. 

Guarde las muestras alcalinas ó muestras conteniendo bajas concentracio - 

nes de sodio en botellas de polietileno para eliminar la posibilidad de - 
centaminación. Las soluciones atacan el vidrio y consecuentemente se --- 

rían contaminadas con sodio. 

T ICTODO FCTC frTRICo

Las trazas de solio pueden ser determinadas en una lectura directa ó en un

flam6metro a una longitud de onda de 589 nm. La _muestra por medio de as- 

persión se lleva a la -flama y la exitación se lleva bajo condiciones cuida

dosas y controladas así como reproducibles. La linea espectral deseada

es separada por el uso de filtros de interferencia o por un mecanismo ade

cuado en la dispersión de la luz tales como prismas 6 espejos. La inten- 

sidad de la luz es entonces medida por medio de un fototidio potenciométri- 

co o por otros circuitos adecuados. La intensidad de la luz a 589 non es - 

aproximadamente proporcional a la concentración del elemento. La curva - 

de calibración puede ser lineal pero tiene la tendencia de azunentar en los

límites altos. La concentración óptima puede variar de atuendo con la -- 

operación individual del aparato dependiendo entonces la lectura del ins-- 
trunento usado. 
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Si la alineación de la longitud de onda con el prisma no es precisa en el

fotómetro que se tiene, la exacta lonpitixl de onda puede ser ligeramente - 

menor 6 mayor de 589 nm, lo cual puede ser determinado por la máxima de— 

flexi6n y entonces se usa para determinaciones de ertisi6n. 

Elimine las partículas que pueden interferir a la flama por medio de fil- 

tración. Las interferencias pueden reducirse si se siguen los siguien- 

tes pasos: 

1.- operación en el rango de sodio más bajo posible

2.- Uso de una técnica de adición interna 6 estandar de acuerdo a las --- 

normas del fabricante del instrtrento

3.- Adición de soluciones huffer

4.- Introducción de cantidades idénticas de las substancias interferentes

en las muestras en los estándares de calibración

s.- Preparación de una familia de corvas de calibración con diferentes in- 

terferentes. 

6.- Aplicaci6n de correcciones determinadas experimentalmente en esos ca- 

sos donde las nuestras contienen tina interferencia singular. 

7.- Eliminación de los iones interferentes

El calcio y el potasio interfieren con la determinaci6n de sodio si la re

lación potasio - sodio es mayor o igual a 5: 1 y la de calcio a sodio es - 
mayor o igual a 10: 1. Cuando esas relaciones exceden, mida el calcio y - 

el potasio primero para conocer su concentración aproximada. La interfe

rencia por magnesio no aparece hasta que la relación magnesio - sodio ex

ceda de 100, lo cual ocurre raramente. Los aniones conun ente causantes

de interferencia son el cloruro, sulfato, y bicarbonato en cantidades re- 

lativamente grandes. 

La concentración mínima detectable en flam6metro es de aproximadamente -- 

100 ug/ l. Con modificaciones propias en las técnicas puede ser factible

determinar hasta 10 ug/ 1 o menos. 

Fot6 gtros3e., lama

Material de vidrio; todo el material de vidrio usado para la determina

ci6n deberá ser introducido en ácido nítrico 1 + 15 y lavado con agua
destilada. 

Para minimizar los errores, guarde todas las soluciones en botellas de -- 

plástico. Antes ( te usar agite perfectamente hien todas las soluciones - 

con el objeto de lavar las paredes internas de los recipientes. 
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Anua destilada desmineralizada; fsese este tipo de anua para la pre- 

paraci6n de todos los reactivos y para los estándar de calibración, -- 

así como el agua de dilución. 

Soluci6n patrón de sodio

Disuelva 2. 542 g de NaCl secado a 140° C y diluido a 1000 ml con agua - 
destilada; 1. 00 ml 1. 00 mg de Na. 

Soluci6n intermedia de sodio

Disuelva 10 ml de la solución patrón de sodio con agua destilada y lle

ve a un volumen final de 100 ml; 1. 00 mi = 100 ug de Na. lyse esta

solución para la preparación de la curva de calibración en el rango de

sodio de 1 a 10 mg/ l. 

Soluci6n estándar de sodio

Diluir 10 ml de la solución intermedia de sodio con agua destilada a -- 

100 ml; 1. 00 ml 10 ug de Na. Use esta soluci6n en la prepara— 

ci6n de la curva de calibración en el rango de sodio de 0. 1 a 1. 0 mg/ 1. 
Solución estándar de litio

Use cloruro de litio o nitrato de litio para la preparación de los es- 

tándar de litio que contengan 1. 00 mg de litio / 1. 00 ml. 

1.- Se deja secar el cloruro de litio durante la noche en una estufa a- 

105% se pesan 6. 109 g y se disuelven con agua desmineralizada y - 
destilada en um matraz aforado de 1000 ml y se llena hasta el afo- 

ro. 

2.- Se deja secar el nitrato de litio durante la noche en tina estufa a- 

105% se pesan 9. 935 g y se disuelven como en el caso anterior. 

PROCFDDIIFXM

Ponga el fotómetro en una área lejos de la luz del sol o a una emisi6n

constante de luz, libre de insectos, polvo y hurto cíe tabaco. Chárdese

también libre de contaminación de peluza, papel filtro, exudantes, ja- 

bón, limpiadores y aparatos diferentes de medición. 
Operación del aparato

Siga las recomendaciones del fabricante

Mediciones directas de intensidad

Prepare un blanco y estándares para la calibración de sodio en cualquie_ 
ra de los rangos siguientes: 0 á 1. 0, 6 0 á 10, 6 0 á 100 mg/ l.- 

Inicie can la calibración estándar más alta y trabaje de éstas la más - 

dilufda, mida la emisión a 589 nm. Repita la operación de ésta y las - 

nuestras, la cantidad de veces que sea necesario para estar seguros de - 

la lectura obtenida. Construya una curva de calibración a partir de - 

los estándar de sodio. - determine la concentraci6n ( le la muestra a --- 

través de la curva de calibración. Cuando se corre una gran cantidad - 

de rmuestras rutinariamente, tse una curva de calibración que haya sido - 

preparada cuidadosamente y que dé una seguridad absoluta. 
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Para cálculos a partir de la curva de calibración. 

mg/ 1 de solio ( mF/ l de sodio en porción ) x 1) 

datde: D diluci6n = ml ( le muestra + ml ( le agita desti- 

lada / ml de rniestra. 

MMDO ZAVI' TTRICO

El sodio es precipitado como acetato de uranilo de cinc y so3o hexaihidra- 

tado NaC2E 02 Zn( C2I1302) 2 - 3110,( C., 11302) 2 6!' 20 , por adición de - 

in gran volumen de acetato de uranilo y cinc, previamente saturado con -- 

sal de sodio por concentración de la muestra a un volumen pelquefio. Para

precipitar el sodio cuantitativamente, al menos 10 ml del reactivo puede - 

ser agregado por cada ml de muestra y la mezcla debe estar en reposo por - 

lo menos durante 60 minutos. Por la gran solubilidad del acetato de tira

nilo de cinc y sodio en agua, el precipitado que se ha recuperado en un - 

filtro, se lava primero con pequeflas porciones del reactivo saturado con - 

la triple sal y después con alcohol etílico al 95% también saturado con - 

la sal triple. Después, el precipitado se lava con eter dietílico para - 

eliminar el alcohol, y finalmente se seca con m haflo de aire caliente pa
ra eliminar el éter. El precipitado se seca y se pesa entonces al esta- 

do de aire seco. 

Las interferencias por litio son por la formación de sales ligeramente so

lubles con el reactivo. Las interferencias por potasio si son mayores - 

de 25 mg en un mililitro de solución pueden ser determinadas. Los ácidos

orgánicos tales corto el oxálico, cítrico y tartárico, interfieren así co- 

mo los animes fosfato que dan precipitados con el reactivo. El sulfato

puede estar ausente cuando hay presente mucho potasio ya que el sulfato - 

de potasio es ligeramente soluble en el reactivo. Si las concentracio- 

nes de potasio y sulfato son conocidas, el error máximo de acuerdo con la

precipitación de K2so4 puede ser calculado. Usualmente este error pue- 

de ser poco ya que la concentración de potasio en las aguas potables es - 

bajo y por el factor de cálculo de 0. 01495 para convertir el peso de so- 

dio es muy pegttefio. Después de una evaporación de la mhestra, la sílice - 

es parcialmente deshidratada y precipita. Excepto en casos extremos, el- 

error causado por la sílice puede ser de cuidado porque: 

a).- La precipitación de sílice no es completa

b).- Algo de la sílice deshidratada se adhiere fuertemente a la sunerfi-- 

cie de vidrio y no se transfiere al recipiente donde va a ser pesado

cm la sal de sodio

c).- La alta relaci6n del peso de la triple sal a la del sodio y el lige- 

ra incremento en el peso del precipitado de sílice tiene on efecto - 

relativo sobre la concentración calculada de sodio. 
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APARATOS

Vasos de precipitados de 20 ml pyrex

Erbudos de vidrio o porcelana tipo C,00ch

Comba de vacío

RFJ CfIVOS

Reactivo de acetato de cinc y uranilo

lezcle 2. 7 m1 de ácido acético glacial can 100 ml de agua destilada. 

Agregue 10 g de acetato de uranilo dihidratado UO2( C211309),. 21120 y- 

30 g de acetato de cinc dihidratado Zn( C. II302) 2. 21120 , y caliente - 

hasta disolución. Al enfriar agregue 2 5 3 mg de NaCl, deje reposar

24 horas ó más, y filtre de el precipitado de acetato de uranilo ( le - 

sodio y cinc, dejando el reactivo saturado con la triple sal. ruarde

en in recipiente pyrex. 

Solución de alcohol etílico para lavado

Sature alcohol etílico al 95% con acetato de uranilo de cinc y sodio - 

puro y decante o filtre la solución justo antes de ser usada. Prepa

re el acetato de uranilo de cinc y sodio agregando 25 ml de acetato - 

de uranilo y cinc a 2 ml de solución de cloruro de sodio ( 10 n?g de - 

NaC1) , agite, colecte el precipitado en un C,00ch de vidrio, y lave tres

veces con ácido acético concentrado y finalmente con tres porciones - 

de éter etílico. 

Eter etílico. 

PROUDIMILNT0

Si es necesario, elimine la materia suspendida por filtración. Selec - 

cione un volumen de muestra que contenga menos de 8 mg de sodio y menos - 

de 25 mg de potasio. Pipeteé la muestra en un recipiente de 20 á 50 ml

y evapore a sequedad en un baño de agua. Enfrié el residuo a temperatu

ra ambiente, agregue 1 ml de agua destilada y agite. Si el residuo no _ 

se disuelve, agregue incrementos de 1 ml de agua destilada hasta disol - 

ver totalmente el precipitado. No tome en cuenta la turbidez presenta- 

da por el sulfato de calcio ya que ésta quedará disuelta por el reactivo. 

Trate con el reactivo de acetato de cinc y uranilo en razón de 10 ml por

cada ml de agua destilada que se haya agregado para disolver el precipi- 

tado. mezcle, cubra el vaso, y deje reposar por lo menos ima hora. -- 
Agite periódicamente para prevenir la formación ( le soluci6n sohrenaiante. 

Recoja el precipitado por succión en un C,00ch de porcelana o de vidrio - 

de porosidad media. Peje que se seque un poco el precipitado, lave el va

so, el Gooch y el precipitado entre 5 y 9 veces con porciones de 2 ml de
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acetato de cinc y uranilo. Seque el Gooch totalmente, después del últi- 

mo lavado para eliminar trazas de reactivo. Lave cinco veces con porcio

nes de 2 ml de alcohol etílico para lavar. Concluya el lavado con porcio

nes pequeñas de éter etílico tres veces. Continué la succión por unos

pocos minutos hasta que el éter etílico se haya volatilizado y el precipi
talo esté seco. Pase el Gooch a una balanza y pese después de 10 6 15 - 
Mnutos vuelva a pesar para checar la constancia del peso. Regrese el - 

Gooch al aparato de succión y disuelva el acetato de uranilo de cinc y so_ 

dio pasando 100 ml de agua destilada caliente en porciones pequefias a tra

vés del filtro. Seque el Gooch con alcohol etílico de lavado y éter etí

lico como se hizo anteriormente y vuelva a pesar. La diferencia de peso

entre antes y después del tratamiento con agua caliente representa el pe- 

so de sodio y cinc del acetato de uranilo. 

mg/ 1 de Na = A x 14. 95 1 ml de muestra

donde: 

A mg de precipitado de la triple sal. 

12. - CALCIO

Las sales de calcio y magnesio son la causa más frecuente de -la dureza y
aumentan las propiedades incrus tantes o corrosivas de un agua. 

Saturación. y estabilidad con respecto al carbonato de calcio. 

Se han hecho y se siguen desarrollando estudios teóricos y prácticos so -- 
bre las propiedades incas tantes o corrosivas de las aguas. Gran parte - 

de la teoría y de sus aplicaciones se han desarrollado alrededor del va— 

lor teórico de su pHs, que es el valor calculado del pH, en el cual, sin - 
o en la alcalinidad. total y en el contenido de calcio, un agua se -- 

encontraría en equilibrio con el carbonato de calcio s6lido; otra defini- 

ei6n apropiada es la que considera al pHs como el valor calculado del pli- 
en el cual, por la adición o eliminación del CO2 libre, se puede pacer tm
agua en equilibrio con el carbonato de calcio sólido. 

El cálculo del ^, a una temperatura dada, comprende tres variables, que

son: 

alcalinidad total

calcio

s6lidos disueltos

para éstos últimos se usa, con frecuencia, un valor promedio aplicable a

las aguas dulces, reduciéndose así a dos el número de variables. 
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El valor del nlrsminpara un agua deterada, puede obtenerse por gráficas

así como por los valores de las diversas constantes usadas Para el cálcu

lo del pUs. — 
Tanto el índice de saturaci6n como el índice de estabilidad se calculan - 

partiendo del plis y del pIl del agua. La determinación más importante - 

es la del pH, que se debe verificar en el campo, pues carece de valor la

que se verifique en una muestra que Tia estado expuesta a cambios de tem- 

peratura, almacenamiento, agitación o a otras condiciones que pueden cam

biar su valor. Los cambios de temperatura causan cambios en los valores

de ámbos índices, pero la variaci6n depende del sentido en que cambie la

temperatura y de la concentración de la alcalinidad. 

La fórmula para el índice de saturación es: pII actual - 1%, siendo una

indicación del grado de inestabilidad con respecto a la deposición y a - 

la solubilización del carbonato de calcio. Un valor positivo indica -- 

una tendencia a la deposición del carbonato de calcio y un valor negati- 

vo indica una tendencia a la disolución del mismo. 

La fórmula para el índice de estabilidad es: 2PHs - pII actual, y se

ha propuesto como una medida cuantitativa a la tendencia incrustante del

CaCO3; el índice de estabilidad time valores positivos para todas las - 

aguas. Un agua que presente m indice de estabilidad de 6. 0, o menos, - 

se considera, definitivamente, como incnustante, siempre que el valor del

1% no sea mayor de 7. 5; mientras que un índice mayor de 7. 0 es probable

que no produzca una película protectora de carbonato de calcio. La depo

sición de la incrustación va siendo menor, y la corrosión va aumentando, - 

conforme el índice aumenta de 7. 5 a S. 0. 

El valor del pII de saturación puede ser calculado con buena precisión, -- 

por el uso de las expresiones de equilibrio para la solución de carbonato

de calcio y la segunda hidrólisis de ácido carbónico: 

CaCO3( s) Ca+2 + MI -
2

2

CO3-
2) ...............( 

1) 

K2 ( H+) ( CO 2 ) / ( I[ CO)................................( 2) 

Dividiendo la ecuación ( I) entre la ( 2) y rearreglando, se obtiene: 

H+ ) - K2/ Ks ( Ca+ 2) ( TTCO3)................................( 3a ) 

6

p1Ts
z P( Ca+ 2) + p( HCO3 ) + n( K,/ Ks ) ................ ( 31) ) 
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Los valores para las constantes de equilibrio que correspondan a las con- 

diciones del agua, pueden ser encontradas en la literatura. Tomando en - 

cuenta la terperatura y las Fuerzas fónicas sobre las constantes de equi- 

librio, Larson formul6 la expiesi6n para el pll de saturación para el car- 

bonato de calcio pl(s coro sigue: 

pHs = A + P - log ( Ca+ 2 ) - log ( alcalinidad) .............. ( 4a) 

donde la concentración del ión calcio y la alcalinidad se expresan en tér

minos de mg/ 1 como caco equivalente. Los valores Dara las constantes y
logaritmos en la ecuación ( 4a ) se dan en las tablas 26, 27 y 28 del - 
capítulo N. 

Por ejerplo, para una muestra de agua conteniendo una concentraci6n de io- 

nes calcio de 200 mg/ 1 como CaCO.;, y una alcalinidad de 60 mg/ 1 como CaCO3
una temperatura de 16% y m residuo disuelto total de 650 mg/ 1, la ecua- 
ción se resuelve como sigue: 

plls - 2. 20 + 9. 88 - 2. 30 - 1. 78 = 8. 00 ..................( 4b) 

Si el pil medido para esta muestra de agua es 9. 0, el indice de saturación

es: 9. 0 - 8. 0 - 1. 0, y el agua se encuentra supersaturada con -- 

respecto al carbonato de calcio. 

NCTODO TITRVIFIRICO DEL PFJOWN IANATO

El oxalato de ammio precipita cuantitativamente al calcio como oxalato de

calcio; un exceso de oxalato reduce la coprecipitación del magnesio. Se - 

obtiene la formación óptima de cristales y el mínimo ( le oclusión cuando el
pil se lleva lentamente al valor deseado; esto se logra en dos fases, can - 

una digestión intermedia para estimular la formación de cristales semillas

el precipitado de oxalato de calcio se redisuelve en ácido y se titula con
permanganato. La cantidad de permanganato que se necesita para oxidar al

oxalato es proporcional a la cantidad de calcio. 

La muestra se debe encontrar libre de cantidades interferentes de estron- 

cio, sílice, aluminio, hierro, manganeso, fosfato y s6lidos suspendidos. - 

E1 estroncio se puede precipitar como oxalato, obteniéndose resultados ele_ 

vados; en tal caso se debe determinar el estroncio, por fotometría de fla- 

ma, y aplicar la corrección debida a la estimación gravimétrica, para obte

ner un resultado digno de confianza en el calcio. Se puede eliminar la - 

interferencia de la sílice por el procedimiento clásico de deshidratación. 

El aluminio, el hierro y el manganeso se deben precipitar cm hidróxido de

amonio, después de la oxidaci6n cm persuifato. La precipitación bajo la

forma de sal férrica es un procedimiento aceptado para la eliminación del - 

fosfato. 
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Ins s6li.dos suspendidos se pueden eliminar nor centrifugaci6n o por filtra

ci1n a través de papel, cristal poroso o merbrma de acetato de celulosa. 

ARWRF

Rompa de vacío, u otra fuente de vacío

Matraces de filtración

Crisoles filtros de 30 Pl. 

RFA(1 r6

Solución indicadora de rojo de metilo

Disolver 0. 1 g de la sal de sodio de rojo de retilo y diluir a 100 ml - 
con agua destilada. 

Acido clorhídrico 1 + 1

Soluci6n de oxalato de amonio

Disolver 10 g de ( NFI4) 2gi204. 11a0 en 250 ml tic agua destilada, filtrar
si hay necesidad

llidróxido de ámonio 3N

Agregar 240 ml de M140H tont a aproximadamente 700 ml de agua destilada

y diluir a 1 litro, filtrar antes de usar rara eliminar las escamas de - 
sílice en suspensión. 

hidróxido de amonio 1 + 99

Reactivos especiales para la eliminación de interferencia por aliminio, 

fierro y manganeso

a).- Persulfato de amonio salido

b).- Solución de cloruro de amnio

Disolver 20 g, de MI4C1 en 1 litro de agua destilada y filtrar si - 
es necesario. 

Oxalato de solio

Use Na2C204 grado analítico, seque a 105° C durante una noche y guárdelo
en in desecador antes de usarlo

Acido sulfúrico 1 + 1

Soluci6n tipo de permanganato de potasio 0. 05N

Disuelva 1. 6 g de IGIa04 en un litro de agua destilada, guárdelo en un - 
frasco de vidrio ámbar y déjelo reposar por lo menos una semana. De- 

cante cuidadosamente sin agitación. Titule esta solución frecuentemen

te como se indica en la técnica: 

Una solución tipo de permanganato de potasio exactamente 0. 0500N, es - 

equivalente a 1. 002 mg de Ca/ ml). 

Pese varias muestras ( le oxalato de sodio anhidro entre 100 y 200 mg y - 
colóquelas en matraces de 400 ml. Agregue 100 r1 de agua destilada y - 

agite hasta disoluci6n total. Agregue 10 ml de 11504 1 + 1 y caliente

rápidamente entre 90 y 95° C. Titule rápidamente con la soluci6n de -- 

permanganato que va a ser titulada agitando, una ligera coloración ro- 
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so con persistencia de al menos un minuto, indica el punto final. '< o de- 

je que la temperatura descienda a menos de 35" C. Si es necesario, calien_ 

te el matraz durante la titulación; 100 mg de oxalato ele sodio consume -- 
cerca de 30 ml de la soluci n de pemanganato. Corra un testigo con agua

destilada y ácido sulfúrico. 

Normalidad del Tcho4 = g de Na2C,,04 / ( A - F ) x 0. 06701

Ilondc: A = ml de titulante para la muestra

F = ml de tituulante para el testigo

Promedie los resultados de varias titulaciones. 

PROGr. Dli IIFVM

A 200 ml de la muestra, que no deben contener más de 250 rig de Ca, o a - 
uma alícuota diluída a 200 ml, se agregan 2 a 3 gotas le solución indica
dora de rojo de metilo. Se neutraliza con TM 1 + 1 y se hierve por 1
minuto. Se agregan 50 ml de solución de oxalato de amonio y, si se for
ma algún precipitado, se agrega suficiente IICl 1 + 1 para redisolverlo. 

Maruteniendo la solución apenas abajo del punto de ebullición, se agrera- 

NH4C11 3N a gotas, por medio de una bureta, ahitando constantemente; se - 

continUa la adición hasta que la solución se ponga bastante turbia ( cer- 
ca de 5 ml). Se digiere por 15 minutos a 90° C. Se filtra, usando suc- 

ci6n de preferencia a través de un crisol y se lava enselneida con NI14( 11- 
1 + 99. No es necesario pasar todo el precipitado al crisol pero se de

be eliminar del vaso y del crisol todo el exceso de oxalato de amvnio. - 
Si el magnesio se va a determinar gravimétricamente, se conservan para

este propósito el filtrado y los lavados combinados). 

Se coloca el crisol de lado, en el vaso y se cubre con a7ua destilada. - 

Se agregan 10 ml de 112SO4 y, con agitación, se calienta rápidamente a -- 
90 - 95° C. Se titula rápidamente con la solución de permanganato a un - 

vire ligeramente rosa que persista, al menos por um minuto- P.1 crisol - 

se debe agitar suficientemente para asegurar la reacción de todo el oxa- 
lato que contiene. Se titula un testigo, usando im vaso y un crisol -- 

limpios, 10 ml de 112SO4 y aproximadamente el mismo volumen de agua desti
lada que se use en la titulación de la muestra problema. 

mg/ 1 de Ca ( A - R ) x N x 20, 040 / ml de rneestra

dende: 

A = ml de permanganato para titular la muestra
P = ml de permanganato para titular el. testigo

N = normalidad del permanganato
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TTTODO TITRI` . RIW DEJ_ LT A_ 

Cuando el CIrrA ( ácido etileneli~ tettaeético o sus sales) se agregan a

tm agua que contenga tanto calcio, como mannesio, se comhina en primer

lugar el calcio que se tiene presente. El. calcio se puede determinar

cuantitativamente directamente con el OVA, cuando el p11 se hace sufi- 

cientemente alto para que la mayor parte del magnesio se precipite como - 

hidróxido y cuando se tesa un indicador que sólo se combine con el calcio. 
Se dispone ( le varios indicadores que dan im vire de color cuando todo el

calcio ha formado un complejo con el MirA a p[ I de 12 a 13. 

Rajo las condiciones de esta prueba, las siguientes concentraciones de -- 

iones no causan interferencia con la determinación de la dureza de calcio: 

cobre, 2 mg/ 1, hierro ferroso, 20 mg/ l, hierro férrico, 20 ma/ 1, mangane- 

so, lo mg/ 1, cinc, 5 mg/ l, plomo, 5 mg/ 1, aluminio, 5 mg/ 1, estaño, 5 mg/ 1
F.1 ortofosfato precipita al calcio al p11 de la prueba. F.1 estroncio y - 

el bario interfieren can la determinación del calcio; la alcalinidad, en - 

exceso de 30 mg/ 1, puede producir im vire impreciso o confuso con anuas - 
duras. 

RFACrIVO.S

Solución ( le hidróxido de sodio IN

Se disuelven 40 g de Na(11 y se diluyen a 1 litro con agua destilada
Indicadores para la titulación del calcio, se dispone de varios indi- 

cadores: 

a).- Indicador de mtrexida ( pupurato de amonio). 

En el vire, este reactivo cambia del rosa al purpura. Se puede - 

preparar una solución indicadora disolviendo 0. 15 g del coloran- 

te en 100 g de etilenglicol absoluto; la solución acuosa del co- 
lorante no es estable por más de un día. Se obtiene tina forma - 

estable del indicador triturando el colorante, en polvo, con clo

ruro de sodio o sulfato de potasio; se prepara mezclando 0. 20 1— 

de murexida con 100 g de NaCl sólido y triturando la mezcla para
que pase los tamices de 40- 50 mallas. Cuando se usa el murexi- 

da como indicador, es necesario verificar la titulación inmedia- 

tamente después de la adición del indicador, por ser inestable - 

bajo condiciones alcalinas. 

b).- Titulador valorado MA, 0. 0111

Se disuelven 4. 0 g de SIVA en 800 ml de agua destilada y se titu
la con la solución valorada de calcio. Ajustándose la solución

para que 1 ml = 1. 000 mg de CaCO3. Como el titulador puede - 

extraer cationes productores de dureza de los recipientes de vi- 

drio común se debe conservar en frascos pyrex o de plástico. 
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Se puede usar indefinidamente si la deterioración gradual se compensa por

una retitulación periódica y se introchuce un factor apropiado cíe correc-- 

clón. 

c). - Indicador Friocromo Azul ' Zc-* ro R ( Calcón ) . 

Prepare la forma estable del indicador triturando en un nnrtero - 

200 mg de polvo del indicador con 100 g de ": aCl sólido entre 40 y
50 mallas. Guárdese en una botella bien cerrada. Use 0. 2 n - 

de la mezcla } xara la titulación de la misma manera que la de muro_ 

xida. Durante el curso de la titulación el color cambia de rojo

púpura a un azul puro sin trazas de púrpura. El pil de algunas - 

aguas puede ser llevado a 14 can NaCI1 8N liara que sea observado -- 

perfectamente el cambio. 

PROCEDIT`(IIVTO

Por el alto valor del pll que se usa en el procedimiento, la titulación se

debe verificar inmediatamente después de la adición del álcali. 

Se usa una muestra de 50 ml o una porción alícuota más pequeña diluida a- 

50 m1, para que el contenido de calcio se encuentre entre 5 y 10 mg. Pa- 

ra aguas duras, cm alcalinidad mayor de 300 mgll de CaC031 se puede mejo

rar el vire bien sea tomando una porción alícuota menor y diluyéndola a - 

50 ml, o bien por neutralización previa de la alcalinidad cm ácido, ebu- 

llición por 1 minuto y enfriamiento antes de la continuación de la prueba. 
Se agregan 2 ml de solución de Na(11, o un volumen suficiente para produ- 

cir un pbb de 12 a 13. Se mezcla y se agregan 0. 1 a 0. 2 g de la mezcla - 

indicadora que se seleccime o 1 a 2 gotas si se usa solución. Se agre- 

ga lentamente el titulador EIITA, cm agitación centfmia, hasta alcanzar - 

el vine debido. Cuando se usa mrexida se debe cmprobar el vire agre- 

gando, en exceso, una o dos gotas de titulador, para asegurarse que no -- 

ocurre un nuevo vire de color. 

mg/ 1 de Ca - A x B x 400. 8 1 ml de mrestra

Dureza de -Ca en mgll de CaCO3 = A x B x 1000 1 ml de muestra

donde: A = ml de O TA para la muestra

B - mg de CaCO3 equivalentes a 1. 00 ml de EIVA en el - 
punto del vire del calcio. 
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1J.- Fi t 2EM - 

F.1 aumento en la Práctica de flurnnraci6n de los abastecimientos de arda, 

coro muna medida de Iii! iene pti>lica, ha dado mayor importancia a la deter- 

minaci6n exacta de ion fluoruro en las aguas. Para mantener la efectivi

dad y seguridad del procedimiento de fluoruraci6n, es esencial conservar - 
constante la concentración del fluoruro. 

Entre los diferentes métodos que se han sugerido para la determinación -- 

del i6n fluoruro en las aguas, se considera que, en la actualidad, los mé- 

todos colorinétricos son los más satisfactorios. Se basan en la reacción

entre el iban fluoruro y la laca de circonio -alizarin; el fluoruro reac-- 
ciona can la laca del colorante, disociando una rorci6nde ella en un anión

complejo incoloro ( ZrF6 ) y en el colorante, y al aumentar la concentra
ci6n de fluoruro, el color resultante es, progresivamente, más claro o de - 
diferente tono, dependiendo del reactivo que se use. 

Como todos los métodos están sujetos a errores cuando se tienen presentes

iones interferentes, puede ser necesario destilar la muestra, como se in- 

dica en los procedimientos preliminares, antes de verificar la determina- 

ci6n de fluoruro. Cuando los iones iñterferentes no están presentes en - 

exceso de las tolerancias del método, se puede verificar directamente, -- 

sin destilación previa, la deterranar; 6n del fluoruro. Los análisis se - 

completan usando uno de los tres métodos colorinétricos. 

Cada método es sensible a 0. 05 mg/ 1 de fluoruro. 1ps métodos fotométri- 

cºj ( Diegregian- hhier) y (.Sp~) son directamente aplicablesa muestras - que

contengan respectivamente, hasta 2.5 mg/ 1 y 1. 4 mg/ 1 de F . La modi- ficaci6n

Scott-Sanchis es un método visual directamente aplicablea mues- tras

que contengan hasta 1.4 mg/ I de F_. El

método Megregian- ltaier se adapta a una mayor concentración, 0 - 2. 5 -- mg/

1 de F , pero exige que la muestra se lea exactamentea los 60 + 2 mi- nutos. 

El método SPAINS no demanda un perf6do de espera después de la - adici6n

del reactivo, pero su ambito se limita a 0 a 1. 4 mg/ 1 de F_. El

método visual no necesita de equipo especialy, excepto bajo determina das

circunstancias, no exige un.centrol exacto del tiempo, porque la mues tra

y los patrones se tratan al mismo tiempo, bajo las mismas condicicnes; sin
embargo, es obligatorio un peri6do de espera después de la adici6n del reactivo. 
Si se toman precauciones apropiadas, se pueden usar patrones - permanentes

de color, bien sea comercialeso de otra naturaleza. Fru todo caso

se deben seguir estrictamente las instrucciones de los fabricantes. - Calibrando

o comparando cuidadosamente los patrones permanentes con los -- que

prepare el analizador. FM general, los métodos son susceptiblesa -- las

mismas substancias interferentes, aunque varían en grado. Fl cuadro - presentado

en la figura No. 29 del capítulo IV enumera las suilistancias que, interfieren

comunmente con loó distintos métodos. 
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Como estas interferencias no son lineales en efecto, ni algebraicamente - 

aditivas, resulta extremadamente peligrosa la cor~ aci6n matemática. - 

Cuando cualquiera de las substancias se encuentra presente en cantidad - 

suficiente para producir un error do 0. 1 mg/ 1, o mando se tenga duda so_ 

bre el efecto total interferente, se debe destilar la rnestra. ( también

se recomienda la destilación para muestras turbias o coloridas). Se pue

de eliminar, en algunos casos, el efecto interferente por la dilución de

la muestra o por la adición de cantidades apropiadas de stdtstancias in— 

terferentes a los patrones; si la alcalinidad es la única interferencia - 

de significación, se puede neutralizar bien sea con ácido clorhídrico o- 
n1trico. 

El cloro interfiere en todos los métodos y se formulan las indicaciones_ 
para su eliminaci6n. 

El volumen de la muestra de agua y, en particular, el volumen de los re- 

actives que se adicionen, son de la mayor importancia para la exactitud - 
de las determinaciones. Tmibién son factores inmrtantes en la reprodu

cibilidad de los resultados, la temperatura y el tiempo de la reacci6n.- 

Son de preferirse los frascos de polietileno para la recolección y alma- 
cenamiento de las muestras de agua para el análisis de fluoruros. Son - 

satisfactorios los frascos de cristal si se toman precauciones para evi- 

tar el uso de recipientes que hayan contenido, previamente, soluciones - 

con elevadas concentraciones de fluoruro; se deben observar las precau-- 

cienes usuales de enjuagado del frasco con una porción de la muestra. - 

Se debe prevenir a los laboratorios que aprovechen las rnestras de agua - 
tomadas para análisis hacteriol6gicos sobre el exceso del agente declo-- 

rador en la muestra. El tiosulfato de sodio, en exceso de 100 mg/ 1, in
terfiere produciendo un precipitado. 

PROCEDU11E O PP.FI.D IM DE DESTILACICN POR ARRA.STRF. DE V~ 

R1 fluoruro se separa por destilación, can ácido fluoxilfcico, de los -- 

otros constituyentes de las aguas, disolviendo la muestra en ácido de ma
yor punto de ebullición. 

APARAIM

Son satisfactorios los aparatos de destilación comerciales, o cualquier -- 
aparato que se pueda armar en el laboratorio. 

Tanto el bulbo del termómetro, como la terminal de admisión del vapor, de
ben llegar hasta unos 2 mem riel fondo del matraz. Cuando se usa el embu- 

do de separación, su vástago debe terminar en un angostamiento capilar, - 
se aminora la ebullici6n tumultuosa colocando unas perlas de vidrio en el

generador de vapor y en el matraz de destiláci6n. 

Se puede tusar cualquiera de los aparatos en los que se pueda destilar cuan_ 
titativamente el fluoruro, siempre que el analizador se cerciore por sf -- 
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risco. de qie son Le confianza. Los puntos críticos en el dísefio son el

diámetro y la inclinacifin del tldno de salida de los vapores, la distan- 

cia entre la superficié del líquido en ebullición y el extremo inferior - 

del tubo de salida de los vapores, y la hermeticidad de las juntas esme- 

riladas o los tapones de hule. La principal dificultad en la destila- 

ción de muestras de fluontro es el arrastre del sulfato del ácido, du- 

rante la ebullición, y a menudo, esto se debe a aparatos defectuosos. - 
El tubo de salida de los vapores debe tener atando menos tmos 8 mm de - 

diámetro interior y se debe inclinar hacia arriba a partir del matraz - 

de destilación. El extrenn inferior del tubo de salida de los vapores

que debe estar cortado a ángulo, para evitar la formación ( te burbujas, - 

debe quedar a una distancia mínima de 15 cm de la superficie del líqui- 

do en ebullición, para evitar el arrastre de pequefias iotas. Fara la -- 

recuperación cuantitativa del fluoruro, es tina necesidad la herreticidad

de las juntas y tapones. Es recomendable hacer rana prueba cuantitativa

tanto de sulfato como de fluoruro, para comproí)ar tanto el aparato como - 

la técnica. 

REACfI4OS

Acido sulfórico cone

Sulfato de plata en cristales

Reactivos para la concentración de la muestra

a).- Solución de hidróxido ( le sodio I.N

Se disuelven 40 g de Na(11 y se diluyen a 1 litro con agua desti- 
lada. 

b).- Indicador de fenolftaleína

Se disuelven 5 g de fenolftaleína en 500 m1 de alcohol etílico o

isopropílico al 951 y se agregan 500 ml de agua destilada. Se - 

adiciona a continuaciian Na(11 0. 0214 a gotas, hasta la aparición - 

de un ligero color rosa. 

PROCEDRIIERM

Concentración de la maestra

Si contiene menos de 0. 5 mg/ 1 de p, la muestra se concentra en la forma - 
sipuiente: Se alcaliniza con Na(11 tina muestra cíe 200 ml, usando fenolfta

leína como indicador y agregando amas gotas de Na0í! en exceso. Se con- 

centra a 25 - 50 ml sobre bafio de vapor o sobre parrilla, evitando salpi- 

caduras que induzcan a pérdidas de líquido. Al enfriarse se pasa quanti

tativamente al matraz de destilación, previamente preparado como se indi- 

ca posteriormente. Se puede usar agua destilada para el lavado y arras- 

tre de la maestra concentrada al matraz de destilación, pero, en ninmm - 

caso, el voltren total debe exceder de 100 ml. 
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Preparación del aparato

Se vierten 125 ml de agua destilada en el matraz de destilación y se agro

gan con cuidado, 25 ml de 112SO4tont, se mezcla hien por rotación y se

agregan amas cuantas perlas de vidrio. Se conecta el refrigerante, el -- 

termómetro y la admisión de vapor, con el escape abierto. La mezcla re- 

calienta a ebullición. Conforme se recolecte el destilado, se lleva a - 

ebullición el agua en el generador de vapor y se permite nue escape el - 

vapor. Tan pronto como la temperatura alcanza 135% se introduce vapor

en el matraz de destilación, cerrando el escape. El calor se regala con

dos mecheros para mantener tina temperatura de 135 - 145° C y una velocidad

de destilación no menor de 3 ml/ min. Se continúa la destilación hasta - 

que se recojan 200 ml de destilado. 

El lavado a vapor del aparato, caer agua destilada, sirve para eliminar - 

cualquier huella de fluoruro, tanto en la cristalería como en el ácido - 

sulfúrico que, a menudo, se encuentra contaminado. 

Destílación de la muestra

Se pasa directamente al matraz de destilación, frío, bien sea la muestra - 

concentrada de la sección anterior o, si la muestra contiene 0. 4 mg/ l de - 

F, o mías, una porción de 100 ml de la muestra de agua. Al terminar el - 

proceso de lavado a vapor deben quedar en el matraz de destilación unos -- 

50 ml de la solución de ácido sulfúrico; este ácido se puede usar repeti- 

das veces, siempre que los contaminantes de las muestras ( le agua no se -- 

acumulen hasta un grado en que se afecte la recuperación o en que aparez- 

can interferencias en el destilado. F1 analizador se puede cerciorar de

la condición del ácido en el matraz, destilando periódicamente muestras - 

de patrones de fluoruro. La destilación se verifica exactamente como se

indicó anteriormente, hasta que se recogen unos 200 ml de destilado; el - 

exceso sobre el volúmen original tiene su origen en el vapor inyectado. 

Se puede mantener a un mínimo la volatilización del ácido clorhídrico por

la adición de sulfato de plata sólido al matraz de destilación, a razón - 

de 5 mg por cada mg de cloruro. 

Interpretación de los resultados

Es cuantitativa la recuperación del fluoruro, dentro cíe la exactitud de - 

los métodos para su medición, siempre que se tomen todas las precauciones. 

La dilución de la muestra por la adición de vapor da origen a una multi- 

plicación de errores provenientes de una destilación defectuosa. Se de- 

be hacer especial hincapié en el riesgo del arrastre del sulfato; cuando

esto no se debe al diseño defectuoso del aparato, se puede atribuir a me- 

nudo a temperaturas superiores a 145" C, o al sobrecalentamiento del vapor
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por la flama del mechero que no se ~ tiene abajo de la superficie del -- 

liquido en el matraz de destilación. Para proteger los lados del matraz

ele tina flama demasiado grande se puede usar una pantalla de asbesto o un - 
dispositivo similar. rl arrastre ie otros materiales volátiles, que no - 

sean sulfatos o cloruros rara vez constituye un problera. 

PROUDI1 IRITO PPTLI° TIYAR Dr WIMIACIM DIPrCTA

La diferencia básica entre la destilación a vapor y la destilación direc- 
ta es que, en esta última, no se produce una dilución de la muestra y, -- 

por lo tanto, es innecesaria su preconcentración. Para esto, se destila

tina ruestra de mayor volumen y la destilación se realiza dentro de un ám- 
bito riás amplio de temperatura. Aunque, por la alta temperatura, es pro

nunciado el arrastre de sulfato durante la última parte de la destilación, 

se mantiene la concentración final del sulfato dentro de los limites tole
rabies porque es mayor el volumen ele destilado y por ser menor la tempera
tura de iniciación. 

APARATQS

El aparato de destilación consi3te de un matraz esférico de cuello largo, 
de 1 litro, un tubo de conexión, an buen refrigerante, un adaptador para - 

el termómetro y un termómetro graduado hasta 200% los puntos críticos - 

a los que se debe atender son aquellos que afectan a la recuperación znte
gra del fluoruro, como obstruxciones en el paso del vapor y taponamiento - 

por el liquido en el adaptador o el refrigerante, lo mismo que aquellas -- 
condiciones que provoquen el arrastre del sulfato. A este respecto, se - 

recomienda el uso de una pantalla de asbesto o dispositivo similar, para - 

proteger la parte superior del matraz de destilación de la flama del me- 
chero. 

Acido sulfúrico concentrado

Sulfato de plata en cristales

PrIXT DPtIE.VM

Se vierten 400 ml de agua destilada en el matraz de destilación y se tigre
gan, con todo cuidado, 22 mi de ácido sulfúrico cone, haciendo girar el - 
matraz hasta que su contenido sea homogéneo. Se agregan 25- 35 perlas de

vidrio y se conecta el aparato de destilación, teniendo la seguridad de - 
la hermeticidad de las juntas. Se comienza el calentamiento, ruy lenta- 

mente al principio y después tan ránidam-nte como lo permita la eficien- 
cia del refrigerante hasta que ] a ternerattrra del contenido del matraz al
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cante exactanente 180' C. Se desecha el destilado, pees este procedimien

to sirve para eliminar la centaminaci6n del fluonrro y para ajustar la re
laci6n ácido -agua para la destilación sui)secuente. 

Después de enfriar a 120° C o menos la mezcla ácida remanente o de las des

tilacioanes previas, se agregan 300 ml de la nuestra, se mezcla bien y se - 
destila como se describió hasta que la temperatura llegue a 180" C. Para - 

evitar o prevenir el arrastre del sulfato no se debe permitir que la tem- 

peratura exceda de 180° C. 

Cuando se destilan nuestras con alto contenido de cloruro, se agrega sul- 

fato de plata al matraz de destilación a razón de 5 mg por cada mg de clo_ 
rurro. La soluci6n de ácido sulfúrico del matraz se puede usar repetidas

veces, hasta que los contaminantes de las i.~ tras se acumulen en un gra- 

do que afecte la recuperación o que aparezcan interferencias en el desti- 

lado. Se puede conprobar si el ácido se encuentra en buenas condiciones

destilando, periódicamente, muestras de patrones de fluoruro. Después - 

de destilar muestras con alto contenido de Fluoruro, y cortes de destilar - 
nuestras con bajo contenido de fluoruro ( menos de 10% del contenido de - 

fluoruro de la muestra anterior ) el alambigeee se debe lavar a vapor con - 

300 ml de agua destilada. 

Interpretaci6n de los resultados

Es cuantitativa la recuperación del fluoruro, desntro de la exactitud de - 

los métodos que se usan para su determinación. 

EPODO DE SCOTT- SAVCEIIS

APARATOS

Equipo de comparación de color: Se necesita uno de los siguientes. 

Tubos de Nessler, pareados de 100 ml de forma alta

Comparador visual

REACTIVOS

Soluci6n patrón de fluoruro de sodio

Se disuelven 0. 2210 g de NaF en agua destilada y se diluyen a 1000 T -1 - 

Se diluyen 100 ml de esta solución madre a 1000 ml con agua destilada - 

1. 00 ml es equivalente a 0. 010 mg de F. 
Solución circonio-alizarina

Se disuelven 0. 30 g de oxicloruro de circonio octahidratado, ZrOC12.-- 
sH20, en 50 ml de agua destilada contenida en tm frasco ele 1 litro, de

tapón esmerilado. Se disuelven 0. 07 r de alizarín-monosuulfato de so- 
dio ( rojo de alizarina S ) en 50 ml de agua destilada y se vierten -- 
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lentamente, con agitación en la solución de circonio. I. i soluci6n resul

tante se clarifica por reposo en fimos cuantos minutos. 

Soluci6n rixta ácida

Se diluyen 101 rrl de I; C1 cone con tnos 410 n-1 de apta destilada. Se - 

repan cuidadosamente 33. 3 ml de If2St74 cone a renos 400 ml de agita des
tilada. Después de enfriar se mezclan los dos ácidos. 

Peactivo ácido de circonio- alizarina

A la solución clara de circonio- alizarina, contenida en el ratraz ele un

litro se le agrega la solución mixta ácida, se lleva hasta el aforo con

agua destilada y se mezcla, i1 reactivo cambia de color del rojo al - 

amarillo en una hora y se encuentra listo para su uso. Cuando se alma

cena fuera del alcance de la luz solar directa, el reactivo es estable - 

por seis meses, cuando menos. 

Solución de arsenito de solio

Se disuelven 5 p de NaAs02 y se diluyen a 1 litro con agiut destilada. 

PRDCCF:DI"•'IIYfO

Pretratamiento de la muestra

Si la muestra contiene cloro residual, se declora agregando tina gota --- 

0. 05 ml) de arsenito por cada 0. 1 mg de Cl y se mezcla. 

Preparación de patrones

Se prepara una serie de patrones diluyendo diversos volCmrnes de la solu- 

ción patrón de fluoruro ( 1 ml - 0. 010 mg de F ) a ln0 ml en tubos de Kes- 

sler. Se deben escoger los patrones para que haya, cuando menos, uno más - 

bajo y uno más alto en concentración de fluoruro que la nuestra desconoci- 
da. la diferencia de concentraciones *entre los patrones define la exacti

tud de la determinación, siendo generalmente suficiente tina diferencia de - 

0. 05 mg/ 1. 

Desarrollo del color

Se ajustan la temperatura ele las muestras y de los patrones vara que las - 

diferencias entre ellos no sean mayores de 2" C; es satisfactoria tina tem- 

peratura cercana a la ambiente, pero se ha de mantener tina temperatura -- 

constante en el curso de la determinación. A 100 ml de la muestra clara, 

o a tina alícuota dilttfda a 100 r+1, y a los patrones contenidos en tidos - 

de Nessler se les agregan 5 rl del reactivo ácido circonio- alizarina, por

medio tic una pipeta volumétrica. Se mezclan cuidadosamente y se coma -- 

ran las muestras y los patrones después de tina hora. 

mg/ 1 de F = mg de F x 1000 / ml de ruestra. 
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AIITODO DF ME:M­(',I/ V4AIER

APARATOS

Equipo colorimétrico; se necesita uno cíe los si;arientes: 

a).- Espectro fotómetro, para usarse en 520 a 550 ru, con im trayecto de

luz de 1 cm cuando menos

h).- Fotómetro ele filtro, con in trayecto de luz de 1 cm, cuando renos, 

provisto de un filtro venle que tenga su transmitancia ráxira a -- 

520 - 550 r^u. 

REACHMS

Solución patrón de fluoruro de sodio

Se prepara como en el método anterior

Soluci6n de rojo de alizarina

Se disuelven 0. 75 g de alizarín- ronosulfato de sodio ( rojo de alizari_ 

na S ) en agua destilada, diluyéndose a 1 litro. Si hay algo de mate

rial insoluble, se filtra a través de papel filtro. `' e debe proteger

de la luz solar directa. 

Soluci6n ácida de circonio

Se disuelven 0. 354 g de oxicloruro de circonio octalridratado ZrOC12. - 
120 en 600 - 300 ml de agua destilada. Se agregan lentamente, con -- 

agitación, 33. 3 ml de I12So4 cone y 101 ml de IICI cone, se enfría a la- 
terperatura ambiente y se diluye a 1 litro con agua destilada. Des --- 

pués de rara hora el reactivo se encuentra listo para su uso. 

Solución de arsenito de sodio

Se prepara como en el método anterior. 

PROCEDIT QÉIM

Preparación de la curva de calibración

Se preparan patrones de fluoruro, en el ámbito de 0 a 250 mg/ 1, por dilu- 

ci6n a 100 nff de volúmenes apropiados de la solución patrón de fluoruro. 

Se agregan a cada patrón 5 ml de solución de rojo de alizarina y 5 ml de

la solución ácida de circenio; se mezclan bien y se deja que la reacción - 

tenga lugar por 60 minutos. Se ajusta el fotómetro a cero de absorban— 

cia y 100% de transmitancia con agua destilada. Los fotómetros se pue- 

den ajustar a cualquier otro punto de referencia can el patrón de valor

cero. El aparato no debe mostrar oscilaciones, pues los patrones, que - 

quedan sujetos a cambios progresivos de -color, no se pueden usar posterior

mente para recomprobar el punto de referencia. En el caso de instrumen- 

tos de lectura directa, no debe fluctuar la intensidad inicial de la luz - 

durante toda la serie de determinaciones. 
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Al cabo de 50 minutos, se toma la lectura de cada patrtm usando una lonri

tul de asida en la fama de 520- 550 rit y se traza la gráfica fluoruro- absor

1, anc ia. Se debe preparar una nueva curva de calibración cada vez que - 

se prepara uno de los dos reactives o cuando se desee tina temperatura nor

mal diferente. 

Pretratamiento de la muestra

Si la muestra contiene cloro residual. se elimina por adici6n, con mezcla de

una gota de solución de arsenito por cada 0. 1 mg de Cl. 

Desarrollo del color

Se usan 100 ml de la nimstra o una porei6n alícuota diluída a 100 ml. Se

ajusta la temperatura de la muestra a la que se us6 para trazar la ctsva- 

de calibración. Se agrega! 5 al de la solución de rojo de alizarina y - 

5 ml de la solución ácida de circonio, mezclándose bien. Se lee la ah— 

sorbancia después de 60 minutos, ajustando previamente el punto de refe - 

rencia del fot6metro, cono se indicó para la curva de calibración. 

mg,/ 1 de F - mg de F x 1000 / ml de muestra

La velocidad de la reacción entre los iones de fluoruro y de circonio es - 

sensiblemente influenciada por la acidez de la mezcla de reacci6n, y aumen_ 

tando la proporción de ácido en el reactivo, la reacción se puede verifi- 

car casi en forma instantánea. Sin embargo, bajo tales condiciones di- 

fieren los efectos de los distintos iones de aquellos de los métodos con- 

vencionales de la alizarina. La selección del colorante para este méto- 

do rápido de fluoruro se determünó, en gran parte, por su tolerancia a -- 

estos iones. 

APAMIUS

Equipo colorimétrico, se necesita uno de los siguientes: 

a).- Espectrofotómetro, para usarse a 570 mu, con un trayecto de luz - 

de 1 cm. 

b).- Fot6metro ( le filtro, con un trayecto de luz de 1 cm, citando renos

provisto de un filtro verde amarillento que tenga su transpitan-- 

cia máxima a 550- 580 tni. 
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REAMVOS

Solución patrón de fluoruro de sodio

Se prepara como se indicó en el método de Scott-Sanchis

Solución SPAINS

Se disuelven 0. 958 g de SPAINS 2 - ( para- sulfofenilazo)- 1, 8- dihidro

xi - 3 , 6 - naftaleno disulfanato sádico, en agua destilada y se di- 
luye a 500 ml. Esta solución es estable indefinidamente, si se pro- 

tege de la luz solar directa. 

Solución circonio -ácido

Se disuelve 0. 133 g de oxicloruro de circenio octahidratado, en unos - 
25 ml de agua destilada. Se agregan 350 ml de 11C1 cone y se diluye a
500 ml con agua destilada. Se pueden mezclar volúmenes iguales de la - 

solución SPAINS y de la solución circonio -ácido para producir un solo - 

reactivo, que es estable por 6 reses, cuanto menos. 

Solución de referencia

Se agregan 10 m1 de la solución de SPAINS a 100 ml de agua destilada. 

Se diluyen 7 ml de lIC1 tont a 10 m1 y se agregan a la solución diluida
de SPAINS. La solución resultante, que se usa para ajustar el punto - 

de referencia del espectrofotómetro o fotómetro, es estable y se puede
volver a usar, indefinidamente. 

Solución de arsenito de sodio

Se prepara como se indicó en el método de Scott- Sandiis. 

PROCEDIPIIWrO

Preparación de la curva de calibración

Se prepara una serie de patrones de fluoruro, en el árbito (le 0 - 1. 4 mg/ 1

por dilución de los volúmenes apropiados de la solución patrón de fluoru- 

ro a un volumen final de 50 ml con agua destilada. Se pipetean 5 m1 Be- 

cada una de las soluciones SPADNS y circonio -ácido, o 10 ml del reactivo - 

mixto, a cada patrón y se mezclan bien. Se ajusta el fotómetro a absor- 

bancia cero can la solución de referencia y se obtienen inmediatamente -- 
las lecturas de absorbancia de los patrones. Se traza la curva que rela

cima el contenido de fluoruro con la absorhancia. Se debe preparar una

nueva curva de calibración cada vez que se prepare nuevo reactivo o que - 

se use una diferente temperatura de comparación. 

Pretratamiento de la muestra

Si la muestra contiene cloro residual, se elirúna por la adición de tina - 

gota de solución de arsenito por cada 0 . 1 wg/ 1 de Cl y se mezcla. 
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lésarnllo del color

Se usa una muestra de 50 ml o una Porción alícuota diltúda a 50 ml. Se - 

ajusta la temperatura de la nuestra a la misma nue se usó para trazar la - 

curva de calibración. ce agregan 5 ml de cada uno de los reactives de - 

solución SPAINS y de solución circonio -ácido, S 10 rl del reactivo mixto - 
se mezcla y se lee inmediatamente, o en cualquier tiempo subsecuente, la - 
absorbancia, ajustando primero el punto de referencia del fotómetro en la

forma indicada. Si la absorl, ancia cae fuera del ámbito ( le la curva de

calibraciSn, se repite el procedimiento usando una porción alícuota más - 

pequeña de muestra. 

mg/ 1 de F mg de F x 1000 / ml de muestra. 

Los sulfatos se encuentran ampliamente distribuidos en la naturaleza y -- 

son relativamente abundantes en las aguas duras. 

Los métodos para la cuantificación de sulfatos, son el gravimétrico y el- 

turbidimétrico. Se -usan arpliamente varios métodos volumétricos para la

determinación directa o indirecta del sulfato; aunque son bastante satis- 

factorios en algunas circunstancias, no se considera que se hayan desarro

liado de modo suficiente para que se justifique su recomendación para apli

cación general en análisis de aguas. La selección del método depende -- 

del ámbito de concentración del sulfato y del grado de exactitud requeri- 

do, por dilución o concentración de las muestras, la mayor parte de las - 
aguas pueden quedar dentro de los ámbitos deseables para cualquiera de -- 

los métodos. Aunque el método gravimétrico con calcinación del residuo - 

se considera como la norma preferible y es el más exacto para concentra- 

ciones de sulfatos superiores a 10 mg/ 1, también es el que demanda ~, r - 

tiempo; se debe aplicar para obtener balances teóricos de iones y en las - 
ocasiones en que se necesita de la mayor exactitud. Pl nétodo pravimé-- 

trico con secado del residuo es similar al anterior, pero omite el trata- 

miento más riguroso de calcinación a 800% que se requiere para la expul

sión del agua ocludda, y se limita al secado del filtro y del residuo. - 
Este método es aceptable en trabajos rutinarios, en los que no se requie

re la mayor exactitud posible. 

E,1 método- turbidimétrico es más rápido, y para concentraciones de sulfat9
inferiores a 10 mr1l, puede ser más o menos exacto que los métodos ante- 

riores, dependiendo de varios factores, que incluyen la habilidad del ope
rador. 
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luahque generalmente renos exacto, rara concentraciones superiores a 1,1 -- 

rg/ 1 y se puede aplicar nara concentraciones hasta de 60 rg/ 1. 
Fn presencia de materia orránica, ciertas bacterias Pueden reducir el sul_ 

fato a sulfuro; para evitar esto, las almas intensamente contaminadas se- 

cleben conservar a baja terperatura o bien preservar nor la adici6n de for

maldehído, tl oxígeno disuelto puede oxidar el sulfito a sulfato, a pH - 

superior a 8. 0, y para aquellas muestras que contengan sulfito, se debe - 

ajustar el ni[ a un valor inferior a ese nivel. 

IMID0 CRAVI1FMICO C(W CALCIMNOCKI' PFI. RE.SIP[ p

El sulfato se precipita, en hm medio de ácido clorihidrico, couno_ Ilfato - 

de bario por la adición de cloruro de bario. La precipitaci6n se,_yeúfi

ca a un punto cercano al de ebullición y después de in periódo de d1f.es-- 
ti6n, el precipitado se filtra, se lava con agua hasta que quede libre -de

cloruros, se calcina o se seca y se pesa como RaSO4. 
La determinación gravimétrica del sulfato está sujeta a muchos errores, - 

tanto positivos como negativos, aunque en aguas potables, en las que es - 

bajo el contenido mineral, pueden ser de irportancia secundaria. El ana- 

lizador se debe familiarizar con las interferencias más comunes, para que

pueda aplicar las medidas correctivas en los casos necesarios. 

Los principales factores en los errores positivos son los sólidos suspen- 

didos, la sílice, el cloruro de harto precipitante, el nitrato y el sulfi
to. Tanto en la muestra como en la solución precipitante puede haber -- 

sustancias en suspensión; durante la manipulación analítica de la muestra

se puede iihsolubilizar el silicato soluble y el sulfito se puede oxidar a
sulfato. El nitrato de bario, el cloruro de bario y el anua se pueden -- 

ocluir, hasta cierto grado, con el sulfato de bario, aunque se puede expul

sar el agua si la temperatura de calcinación es suficientemente elevada. 

pueden conducir a resultados deficientes los sulfatos ( particularmente -- 

los sulfatos ácidos ) de metales alcalinos. La oclusi6n de un sulfato al

calino en el precipitado de sulfato de bario da lugar a que se substituya - 

el bario por un elemento de peso atómico más bajo. I.os sulfatos ácidos - 

de metales alcalinos actúan en forma similar, y además, se descomponen por
calentamiento. Los metales pesados, como el cromo y el hierro inducen a - 

resultados bajos porque interfieren can la precipitación completa del sul- 

fato y porque forman sulfatos de metales pesados. El sulfato de bario -- 

tiene una solubilidad pequeña, aunque de significación, que se aumenta en - 

presencia de ácido, y aunque es necesario el medio ácido para evitar la -- 

precipitación del carbonato y del fosfato de bario, es inghortante liritar- 

su concentración para que el efecto de disoluci6n sea mínimo. 
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1PIRAT" i

Baño de vapor

Istufa de secado

lhifla

Desecador

Balanza analítica

Filtros

a).- Crisol Goocli

b).- Papel filtro sin cenizas para precipitados finos

c).- Crisol poroso

d).- Aparato de filtración

REACHAM

Indicador de rojo de metilo

Se disuelve 0. 1 g de rojo de rrtilo en 7. 4 m1 de NjaT o. OSN y se dilu- 
ye a 100 ml can agua destilada. 

Acido clorhídrico 1 + 1

Solución de cloruro de bario

Se disuelven 100 g de BaC12. 21t20 en 1 litro de agua destilada. Antes

de usarse, se filtra a través de tn filtro de membrana o de un papel - 

filtro resistente; 1 ml de este reactivo es capaz de precipitar 40 mg

de 504 aproximadamente. 
Crema de asbesto

A in litro de agua destilada se agregan 15 g de asbesto de fibra media

lavado en ácido, preparado especialmente para determinaciones en cri— 

sol Gooch. Antes de usarlo, se elimina el material fino del asbesto, 

por decantaciones sucesivas. 

Solucián de nitrato de plata -ácido nítrico

Se disuelven 8. 5 g de @'x13 y 0. 5 ml de ' M3 tont en 500 ml de agua -- 
destilada. 

mZ' n íyíU kvl

Si se tienen presentes cationes interferentes, se separa la muestra a tra

vés de una columna de permrtación catiónica. 

La sílice puede inducir a resultados elevados, sobre todo si se encuentra

en concentraciones superiores a 25 mg/ 1. para eliminar la sílice, se -- 

evapora la nuestra casi a sequedad, en una cápsula de platino sobre haflo- 

de vapor. Se anrega 1 ni pie MA y se mueve la cánida, por inclinación - 

y rotación, para que el ácido <Uwtle en contacto con los residuos de los -- 
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lados; se continfia la evaporación hasta sequedad. Se comrleta el seca- 

do en una estufa a 180% y si se tiene materia orgánica, se carboniza so

bre la flama de un mechero. Se humedece el residuo con 2 m1 de agua des

tilada y 1 ml de IICl y se evapora a sequedad en el baño de vapor. Se --- 

agregan 2 ml de HC1, se disuelve el residuo en alea caliente y se filtra. 
Se lava la sílice insoluble con varias porciones pequeñas de agua calien- 

te y se combinan el filtrado y los lavados. 

Se ajusta la muestra clarificada para que, aproximadamente contenga 50 mg

del ion sulfato en un volumen de 250 m1. Ajuste la acidez con ! ü1 0. 05N

a pH 4. 5 - 5. 0 usando tm peachírnetro o el color anaranjado del indicador - 

de rojo de metilo. Se pueden tolerar menores concentraciones del ion -- 

sulfato, si no es práctico concentrar la muestra al nivel óptimo, pero en

tal caso es mejor fijar el volumen total a 150 ml. 

Se calienta a ebullición y con agitación suave, se agrega la solución de - 

cloruro de bario tibia hasta que se considere completa la precipitaci6n,- 

aplicando un exceso de unos 2 ml. Si es pequeña la cantidad de precipi- 

tado, se agrega un total de 5 ml de solo ci6n ( le cloruro de bario. Se di

giere el precipitado a 80 - 90° C de preferencia durante la noche, pero por

no menos de 2 horas. 

Preparación de los filtros: 

a).- Crisol Gooch

Se prepara una capa filtrante de asbesto en el crisol, usando un apa

rato adecuado de succión. Se lava con varias porciones de agua des

tilada caliente, se seca y se calcina a 800% cuando menos por 30 - 

minutos. Se enfría el crisol en desecados y se pesa. 

b).- Crisol de sílice o de porcelana

Se precalcina a 800% cuando menos por 30 minutos, se enfría en de- 

secador y se pesa. 

c).- Papel

Se prepara en la forma convencional. 

Se mezcla una pequeña cantidad de pulpa de papel filtro sin cenizas con el

sulfato de bario y se filtra a la temperatura ambiente. La pulpa ayuda - 

a la filtración y reduce la tendencia del precipitado a deslizarse. Se la_ 

va el precipitado con pequeñas porciones de agua destilada tibia, hasta -- 

que los lavados se encuentren exentos de cloruro, según se observe en la - 

prueba con la solución de nitrato de plata -ácido nítrico. Se seca el fil- 

tro y el precipitado y se calcina a 800° C por 30 minutos, cuando menos. - 

No se debe permitir que el panel se inflame. Se enfría en desecador y se

pesa. 

mgll de SO4 mg de 13& M4 x 411. 5 1 m1 de muestra
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T7mr)o rR.AVIrFTRIC0 CON SECADO rsT n_ 

APARATOS

T.afio de vapor

Fstufa de secado

Desecador

Balanza analítica

Filtros

a).- Crisol Goodi

b).- Crisol de porcelana de fondo poroso

c).- Filtro de cristal poroso

d).- Merbrana de filtración de 0. 45 micras

Aparato de filtración

RFJMVOS

Todos los enumerados en el método anterior

Fluído de silic6n

soluci6n antideslizante

Cualquier agente humectante no iónico

PROMMII I IiM

La eliminación de la interferencia es como en el método anterior. Así -- 

como la precipitación del sulfato de bario. 

Preparación del filtro: 

a).- Crisol de Gooch

Se prepara en el crisol urna capa filtrante de asbesto usando un apa

rato adecuado de succión. Se lava con varias porciones de agua -- 

destilada caliente y se seca a peso constante en una estufa que se - 
mantenga a 105° C o más, se enfría en desecador y se pesa. 

b).- Crisol de sílice o porcelana

Se seca a peso constante en una estufa que se rxintenga a 105° C o más
se enfría en desecador y se pesa. 

c).- Filtro de cristal poroso

Se seca como en el caso anterior

d) . - Filtro de membrana

Se coloca la membrana sobre un pedazo de papel filtro, o sobre un

vidrio de reloj, y se pesa hasta peso constante en estufa a vaci6 - 
a 80* C rarnteniendo el vacío a 62 cm de mercurio, cuando menos o en- 
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una estufa convencional a uma temperatun'a ele 103 - IOS" C. Fe enfría en - 

desecador y se pesa únicamente la membrana. 

Se filtra el sulfato de bario a la temperatura ambiente. Se lava el nre_ 

cipitado con varias porciones pequeñas de ac ua destilada tibia, hasta que

los lavados se encuentren exentos de cloruro, sepúm se observe en la prue

ha can el reactivo nitrato de plata -ácido nítrico. Si se usa el filtro - 

de ~ rana, antes de la filtración se apregan a la suspensión unas cuan- 

tas jotas de la solución humectante, lo mismo que al agua de lavado, para

evitar la adherencia del precipitado al soporte. 7e seca el filtro ton- 

el precipitado, siguiendo el mismo procedimiento que se indica para la -- 

preparaci6n del filtro. Se enfría en desecador y se pesa. 

mg/ 1 de SO4 - mp, de F3aSO4 x 411. 5 / ml de muestra

FTODO T MBIDI` FMCO

El ión sulfato se precipita can cloruro de bario, en un medio ácido con - 

ácido clorhídrico, en condiciones que permitan la formación de cristales - 

de sulfato de bario de tamaflo uniforme. Se mide la absorbancia de la -- 

sispensi6n de sulfato ele bario por medio de un nefelómetro o un fotómetro

de transmisión y se determina la concentración del ion sulfato por compa- 

ración de la lectura con la curva de calibraci6n. 

Interfieren can este método el color y las substancias suspendidas, en -- 
grandes cantidades. Algo de materia en suspensión se puede eliminar por

filtración. Si ambas son de poca consideraci6n, en conparaci6n con la - 

caucentraci6n del ión sulfato, se corrige como se indica más adelante. - 

Interfiere la sílice en exceso de 500 mg/ l, y en anuas con alto contenido
de materia orgánica, puede no ser posible precipitar satisfactoriamente - 

el sulfato de bario. 

En las aguas cometes no se presentan otros iones, distintos de los sulfa- 

tos, que formen cownpuestos insolubles con el bario, bajo condiciones fuer
tener te ácidas. Las determinaciones se deben verificar a la temperatura

anhiente,- que puede variar dentro de un ámbito de 10" C, sin inducir a un - 

error apreciable. La concentración mínima determinable por este método - 

es de aproximadamente de 1 mg/ 1 de sulfato. 

á17:1:> i i: 

Agitador magnético

Fotómetro

a) . - Nefel6uuetro

b).- Fspectrofotómetro para 420 mu con trayecto de 4- 5 cm. 

c).- rot6retro de filtro con transmitancia máxima de 420 mr y trayecto
de 4 - 5 can. 
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Cronómetro

Cucharilla de redición con capacidad de 0. 2 - 0. 3 ml. 

PricrIlOs

Solución acondicionadora

Se mezclan 50 ml de glicerina can ima soltución que contenga 30 ml de- 

IICI cone, 300 ml de aorta destilada, 100 ml de alcohol etílico o iso-- 

propílico al 951 y 75 g, ce cloruro de sodio. 
Cloruro de bario en cristales

Solución patrón de sulfato

Se prepara una solución patrón de ácido sulfúrico, 1. 00 m1 m 0. 10 mg

de 504. Se puede obtener esta solución diluyendo 10. 41 ml de la so- 

lución valorada de 112SO4 0. 02N usada para la determinación de alcalini
dad, a tn volumen de 100 ml con agua destilada. 

PROCF.DI1ffEITM

Fm an matraz erlenmeyer de 250 ml se miden 100 ml de la muestra, o una - 

porción alícuota adecuada diluida a 100 ml. Se agrepan, exactamente, - 

5 ml de la solución acondicionadora y se nezcla en el aparato de agita- 

ción. Mientras se mantiene en agitación se agrega una cucharadita de - 

cristales de cloruro de bario, y a partir de este instante, se cuenta el

tiempo, agitándose exactamente por 1 minuto a velocidad constante. 

Inmediatamente después ele que termine el peri6do de agitación, se vierte

parte de la solución en la celda del fotómetro y se mide su turbiedad, a

intervalos de 30 segundos, durante 4 minutos, generalmente se obtiene la

turbiedad máxima dentro de los primeros 2 minutos, a partir de entonces - 

las lecturas se mantienen constantes por 3 - 10 minutos. Se considera - 

como turbiedad la correspondiente a la lectura máxima en el periódo de - 

4 minutos. 

Se estima la concentración del sulfato en la muestra, comparando la lec- 

tura de turbiedad con urna curva de calibración obtenida por el rásro pro

cedimiento con las soluciones patrones de sulfato. Una gama apropiada - 

de patrones es de 0 a 40 mg/ 1; del ion sulfato, en incrementos de 5 rg/ 1. 

Arriba de 40 mg/ 1 disminuye la exactitud del método y las suspensiones - 

de sulfato de bario pierden su estabilidad. 

Se debe practicar dna corrección por la turbiedad aparente de las ruestras

llevando testigos a los que no se agrega el cloruro de bario. Se deben

comprobar laos condiciones de estabilidad, llevando una muestra patrón -- 

con cada tres o cuatro maestras conocidas. 

mg/ 1 de SO4 mg de SO'4 x 1000 / ml de maestra. 
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15.- OXIGTNO DISPF,LM

El—oxígeno disuelto, OD, es necesario en cantidados .aciecua.das .para..la-ui- 

da de los peces y de otros organismos acuáticos; la concentración de -.OD - 

de las aguas puede también relacionarse cm la corrosividad de- les_aguas. 

con la actividad fotosintética y con el grado de septiciciad. La detemi

nación del OD es la base para la determinación de la demanda --b equfrita

de oxígeno DBO, por el procedirdento de diluciones. 

En la determinación del OD interfieren varios compuestos y iones, y preci
samente, las numerosas modificaciones al método básico de ¡ Vinkler han te- 

nido por objeto corregir esas interferencias. La selección del procedi- 

miento exacto que se debe usar depende de la naturaleza de la muestra y - 
de las interferencias que se tengan. La modificaci6n ice Alstergerg es la

que elimina, con mayor efectividad, la interferencia que producen los ni- 

tritos, que es la interferencia más comCm en los efluentes tratados biol6_ 

gicamente y en las nuestras incubadas de DRO. 

La modificación de Rideal -Stewart, se usa en presencia de hierro ferroso; 

cuando la muestra contiene 5 mg/ 1, o más, de sales férricas, se agrega -- 

fluoruro de potasio como primer reactivo en la modificación de Alstergerg
o después del tratamiento Rideal -Stewart para el hierro ferroso. 

La modificaciát del álcali- hipoclorito se usa en presencia de sulfito, -- 

tiosulfato, politionato, cloro libre o hipoclorito. Dejan micho que de- 

sear la presici6n y la exactitud de este método. 

la modificación de la floculaciát con alumbre se usa en presencia de sóli

dos suspendidos que produzcan interferencias. La modificación de la flo

culacián con sulfato de cobre y ácido sulfámico se aplica para el licor - 

mezclado de lodos activados. 

La modificación rápida de Theriault se aplica en presencia de materia or- 

gánica que se oxide fácilmente al pll del tratamiento del álcali -yoduro. - 

Para aguas negras domésticas no diluidas se debe usar bien sea esta modi- 

ficación o la de Pomeroy- Kirscl~- Alsterberg; esta última modificación

también se debe aplicar para aguas que se encuentren sobresatuuradas con - 

oxígeno o que presenten un alto contenido orgánico. 

Las muestras se toman en frascos de boca angosta, de tapón esmerilado, de

250 a 300 ml de capacidad. Son necesarias precauciones especiales para - 

evitar el arrastre o la disolución del oxigeno atmosférico. 

En el muestreo de líneas o tuberías a presiáu, se fija en la llave un tu- 

bo de vidrio o de caucho, que alcance hasta el fondo del frasco, y se per
mite que el frasco derrame dos o tres veces su volumen, antes de volverlo

a tapar, sin dejar aprisionadas burbujas. 

No debe existir demora en la determinación del OD en todas las muestras - 

que presentan una demanda apreciable de yodo. 

Si se usan las modificaciones Alsterberg, P.ideal- Stei.,art 6 Pomeroy- Kirs-- 

chman- Alsterberg, se pueden preservar las muestras por 4 - S horas por la

adición de 0. 7 m0 de 112so4 canc y 1 ml de solución de nitruro de sacio -- 
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2 g de NaN3 en 100 ml de agua destilada) al frasco del OD. Con esto se

detiene la actividad biológica y se mantiene el OD, si el frasco se toner

va a la temperatura de recolección o bien con sello hidraúlico a una terve

ratura de 10 - 20° C. Tan Pronto como sea posible se completa la secuela - 

usando 2 ml de solución de ~ V
3 ml de la solución de álcali -yoduro y

2 ml de 112SO4. 

PDDIFICACI(N DE AI.SIT;RRER[; 

Se usa la modificación de Alsterberg para la mayor parte de las aguas ne- 

gras, efluentes y corrientes, en especial si contienen más de 0. 1 mg/ 1 de- 
nitruro y no más de 1 mg/ 1 de Fe ferroso. No debe haber otros agentes re

ductores. Si se agrega 1 ml de solución de fluoruro antes de la acidula

ci6n y no hay demora en la titulación, también se Puede aplicar el método - 
en presencia de 100 - 200 mg/ 1 de Fe férrico. 

REACPIVOS

Soluci6n de sulfato manganoso

Se disuelven 480 g de T -M04. 41120, 400 g de PInSO4. 21120 6 364 g de ---- 
bSO4. 1120 en agua destilada, se filtra y se diluye a 1 litro. Cuando

se tenga incertidumbre sobre el contenido de agua de cristalización, se
puede obtener una solución concentrada equivalente ajustando su densi- 

dad a un valor -de 1. 270 a 20° C. Iz soluci6n de sulfato manganoso única— 

mente debe liberar huellas de yodo, cuando se agregue a uta soluci6n acidu

lada de yoduro de potasio. 

Reactivo de álcali - yoduro - azida

Se disuelven 500 g de NaOFI 6 700 g de K(fl y 135 g de NaI 6 150 g de KI - 
en agua destilada y se diluye a 1 litro. A esta solución se agregan - 

10 g de NaN3 disueltos en 40 ml de agua. Indistintamente se pueden -- 

usar las sales de sodio o de potasio. Este reactivo no debe producir- 

coloraci6n can el almidón, cuando se diluya y acidule. 

Acido sulfúrico tont. La concentración de éste ácido es aproximadamen

te 36N; por lo tanto, 1 ml equivale a unos 3 ml del reactivo álcali-yo- 
duro- azida. 

Soluci6n ( le almidón. 

Dm tm mortero se prepara una emulsi6n de 5 a 6 g de almid6n soluble, caen
tata pequeña cantidad de agua destilada. Se vierte esta emulsión en un

litro de agua en ebullición, que se continúa hirviendo por unos minutos

y se deja sedimentar por tina noche. Se emplea el líquido sobrenadante

que se preserva por la alici6n de 1. 25 g de ácido salicílico por litro - 

o de mas cuantas gotas de tolueno. 
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Solución madre de tiosulfato de sodió O. LY

Se disuelven 24. 82 fi de Nh S203. 51120 en agua destilada recién hervida
y enfriada y se diluye a 1 litro. Se preserva por la adición de 5 ml - 

de cloroformo o 1 g de N70 I por litro. 

Solución valorada de tiosulfato de sodio 0. 025. 

Se prepara bien sea por dilución de 250 ml de la solución madre ele tio_ 

sulfato de sodio a 1000 ml, o bien por disolución de 6. 205 f, de Na25203 - 
51u20 en agua destilada recién hervida y enfriada y se diluye a 1000 r1 - 

La solución valorada de tiosulfato de sodio se puede preservar por la adi

ción de 5 ml de clóroformo o de 0. 4 g de NaX! por litro. la solución va

lorada de tiosulfato de sodio exactamente 0. 0250N, equivale a 0. 200 ng de

ID por 1 ml. 

Se titula cm: 

a).- Solución valorada de biyodato de potasio 0. 025Y. 

Una solución madre de concentración equivalente a la solución de tio_ 

sulfato O. 1N, contiene 3. 249 g/ 1 de KH( I03) 1. la solución de biyodato - 

equivalente al tiosulfato 0. 0254 contiene 0. 8124 r/ 1 de W( 103) 2 y se pue
de preparar por dilución de 250 ml de la solución madre a 1 litro, en un - 

matraz aforado. 

Titulaci.án : 

Se disuelven unos 2 g de KI exento de yodato, m un matraz erlenmeyer con

100 a 150 ml de agua destilada; se agregan 10 ml de 112SO4 1 + 9, y a - 

continuacián exactamente 20 ml de la solución valorada de biyodato. Se - 

diluye a 2óO ml y se titula el yodo liberado cm la solución de tiosulfa- 
to, agregando el almidón hacia el final de la titulación, cuando se alcan_ 

ce m color paja pálido. Se deben necesitar exactamente 20 ml de la so- 

luciáu de tiosulfato 0. 025N cuando las soluciones en ~ aración son de - 

igual concentración. Es conveniente que la solución se ajuste exactamen

te 0. 025N. 

b).- Solución valorada de dicroanato de potasio 0. 025N

El biyodato se puede sustituir por K2Cr207. Una solución equivalen_ 

te al tiosulfato de sodio 0. 025., contiene 1. 226 g/ 1 de K2Cr207. El di— 

cromato de potasio se debe secar previamente_ a 103" C por 2 horas. La so- 

lución se debe preparar en matraz aforado. 

Titulación: 

Se procede en la misma forma que con el biyodato, con la diferencia de -- 

que se usan 20 ml de la solución valorada de dicmmato. Se coloca en la - 

obscuridad por 5 minutos, se diluye a tinos 400 ml y se titula con el tio- 

sulfato 0. 025N. 

Reactivo especial de solución de fluoruro de potasio

Se disuelven 40 g de KP. 2! 120 en anua destilada y se diluye a 100 ml. 
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PP.00PDI' ULNM

Pn el mismo frasco de 250- 300 ml en que se recolectó, se apregan a la - 
muestra 2 ml de la solución de sulfato manpanoso y después, 2 ml del -- 

reactivo de álcali-yoduro- azida, haciendo armas adicicmes hien abajo de

la superficie del líquido; se vuelve a colocar el tapón, con todo cui- 

dado para excluir las burbujas, y se mezcla varias veces por inversión. 
Cuando se sedimente el precipitado, dejando m líquido claro sobrenana

te sobre el flócuulo de hidróxido de manganeso; se agita de nuevo. Con

agua de mar, es necesario un peri&lo de contacto de 10 minutos con el - 

precipitado. 

Cuando la sedimentación ha progresado lo suficiente para que' se tengan, 

cuando menos, 100 ml de líquido sobrenadante, se destapa cuidadosamente

el frasco y se agrepan, en seguida, 2 rl de ! 1. 7SO4 tont dejando que el - 
ácido escurra por el cuello del frasco, se vuelve a tapar y se mezcla -- 

por inversión, hasta que la disolución se completa; el yodo liberado - 

se debe encontrar uniformemente distribuido en la solución, antes de to
mar la porción necesaria para la titulación. 11. volumen que se torre pa

ra titulación debe corresponder a 200 m1 de la ruestra original, des --- 
pués de aplicar una corrección por la pérdida de muestra debida al des- 
plazamiento provocado por los reactivos. Por ejemplo, cuando en un -- 

frasco de 300 m1 se agregan 4 ml ( 2 ml de cada uno) de los reactivos - 

de sulfato manganoso y de álcali-yoduro- azida, el volumen que se toma - 
para la titulación debe ser: 

200 x 300 / 300 - 4 = 203 ml

Se titula con tiosulfato 0. 025 N hasta un color paja pálido, se agregan

1 - 2 ml de la solución de almidón recientemente preparada y se continúa

la titulación hasta la primera desaparición del color azul; si se sol - 
pasa el vire, la maestra se debe retitular con solución de biyodato --- 
0. 025% que se agrega a gotas, o tambien se puede proceder agregando un

nuevo volumen definido de la muestra verificando las correcciones necesa

rias. Se deben despreciar las recoloraciones subsecuentes que se pre- 

senten, que se pueden deber al efecto catalítico de los nitritos o a hue
llas de sales férricas, que no han forrmdo coMlejos con el fluoruro. 

Como 1 m1 de Na2S" 03 0. 025N es equivalente a 0. 2 mg de OD, si se titu- 
t

la un volumen equivalente a 200 ml de la muestra original, cada mililitro
r

de tiostulfato que se consuma es igual a 1 mg/ l de OD. 

Si se desea expresar los resultados en 1- 1 de oxígeno gaseoso, a 0° C. y 760
mm de presión, se multiplica el valor del OD, en mg/ 1 por 0. 693. 
Para expresar los resultados en la proporción de saturación a la presión

r10F
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atmosférica de 760 mm, se pueden usar los datos de solubilidad del oxí- 

geno que se presentan en la, tabla No. 30 del capitulo IV; al calce de la

misma se encuentran las fórmulas para corregir las solubilidades a pre-- 

siones barométricas distintas de las del nivel del mar. 

La solubilidad del OD en agua destilada, a cualquier presión barométrica, 

P ( en mm de Pg), a una temperatura, t% y a una presi6n de vapor satura

do, u ( en mm de Hg), correspondiente a esa temperatura t, se puede calco

lar por la f6rmula: 

ml/ 1 de 0D = ( P - u) x0. 678 / 35+ t

para temperaturas entre 0° C y 30% y por la f6mila

m1/ 1 de 0D ( P - u) x( 1. 827/ 49+ t

para temperaturas entre 30° C y 50° C. 

ADDIFICACION DF. RIDEAL-,=. VARr

La modificación de Rideal -Stewart se debe usar fnicamente en muestras que

contengan fierro ferroso. 

El efecto de las altas concentraciones de fierro férrico ( hasta de varios

cientos de miligramos por litro ), como las que se presentan en las aguas

ácidas de minas, se puede superar por la adición de 1 ml de fluoruro de - 

potasio y nitruro, si la titulación final se verifica inmediatamente des- 

pués de la acidulación. 

Esta modificación no es efectiva para la oxidaci6n de sulfitos, tiostilfa- 

tos y politionatos, ni de la materia orgánica de las aguas negras; en --- 

muestras que contengan 0. 251 en volumen de los desechos de los digestores

de la manufactura de la pulpa de papel al sulfito, los errores pueden lle_ 

gas hasta 7 - 8 mg/ 1 de OD. Con muestras de esta naturaleza, se puede - 

tener una exactitud aproximada por el tratamiento preliminar can la modi- 

ficación del álcali -hipoclori to; en el mejor de los casos, sin embargo, - 

se tienen resultados con deficiencias hasta de 1 mg/ 1, en muestras que -- 
contengan 0. 251 de desechos del digestor. 

REA(7IVOS

Son necesarios todos los reactives del método de la modificación de Als- 

terberg y además los siguientes: 

Soluci6n de permanganato de potasio

Se disuelven 6. 3 g de IChO en a1nui destilada, diluyéndose a 1 litro. 
Solución de oxalato de potasio

Se disuelven 2 g de K2C204. FI20 en 100 ml Je agua destilada. Un ml - 

de esta solución es suficiente para reducir, aproximadamente, 1. 1 m1

de la solución de permanganato. 
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PTIXMI` 112rm

Se agregan a la muestra, en el mismo frasco de 250 - 300 ml en que se re- 

colectó, exactamente 0. 7 ml de T! 2SO4 tont seguido de 1 ml de solución de
IC>n04 y de 1 ml de solución de fluoruro de potasio. Se tapa y se mezcla

por inversión. Es esencial que no se agregue más de 0. 7 ml de 112SO4 tont
como paso inicial del pretratamiento, por lo que se recomienda verificar- 

la adición con una pipeta de 1 ml, graduada ( le 0. 1 m]. To cantidad de - 

permanganato que se adicione debe ser suficiente para dar una coloración - 

violeta, que persista por 5 minutos: si el color del lah04 desaparece en - 
menos tiempo, se agrega le1n04 adicional, pero evitando in gran exceso. 
Se elimina completamente el color del permanganato por la adición ( le 0. 5- 

a 1 ml de solución de oxalato de potasio; se mezcla y se deja reposar en - 

la obscuridad ( la reacción se verifica más fácilmente en la obscurida(1)- 

Como un exceso de oxalato produce resultados deficientes, es necesario -- 

que únicamente se agregue la cantidad de oxalato que decolore por comple- 

to el permanganato, sin que se tenga un exceso' de más ( le 0. 5 ml; la deco- 

loración ocurre en 2 - 10 minutos. Si es imposible la decoloración de - 

la muestra sin aplicar un gran exceso de oxalato, es de escaso valor el - 

resultado del OD. 

A partir de este punto el procedimiento sigue paralelamente el desarrollo

del método anterior. Se agregan 2 ml de la solución de sulfato mangano- 

so, seguidos por 3 ml del reactivo de álcali-yoduro- azida. Se tapa, se - 

mezcla y se deja sedimentar el precipitado; se vuelve a mezclar por 20 -- 
segundos, y de nuevo se ceja sedimentar el precipitado, acidulándose fi— 
nalmente can 2 ml de ácido sulfúrico tont. 

Cuando a un frasco de muestra de 300 ml se agregan 0. 7 ml de ácido, 1 rol- 

de permanganato, 1 ml de oxalato, 2 ml de sulfato manganoso y 3 ml de so- 

lución de álcali- yoduro- azida ( o un total de 7. 7 ml de reactivos), el vo_ 

lumen de muestra que se toma para titulación se calcula en la forma si- 
guiente : 

200 x 300 / 300 - 7. 7 = 205 ml

Esta corrección entrafia tm pequeRo error, pues la solución de permangana- 

to está casi saturada con nD, y con 1 ml de la misma, se agregan 0. 008 mg

de 02 al frasco de OD. Sin embargo, como la precisión del método ( des- 

viación normal - 0. 06 ml de solución de tiosulfato - 0. 012 mg de 0,) 

es 50% mayor que este error, no es necesario complicar más la corrección - 

del volumen. Cnnanndo rutinariamente se demanda mayor cantidad de perman- 

ganato, se debe nLsar nana solución varias veces más concentrada, para que - 

con 1 ml se satisfaga la demanda de perrvnganato. 
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DDIFICIACION DFL ALC-Ul-' IR)CLOPITO

Se usa esta modificación para muestras que contengan ssrlfitos, tiosulfa-- 

tos, y politionatos y también se adapta a muestras que contengan cantida- 

des apreciables de cloro libre o hipocloritos. !' n este último caso, se - 

tratan las muestras con sulfito de sodio, en presencia de yoduro de pota- 

sio, y se omite el primer paso de la modificación, pues los agentes oxi-- 

danu s de la muestra se reducen en solución ácida con sulfito de sodio; - 

sin erbargo, no se debe tener confianza en que este método conduzca a re- 
sultados exactos. 

PEACHI'M

Se necesitan todos los reactivos Eormulados en la modificación de Alster- 

berg y además los siguientes: 

Solución álcali- iripoclorito NaOCl 2N. 

Se puede preparar esta solución haciendo pasar cloro gaseoso a través

de una solución de Na(N! 2. LN, con enfriamiento, hasta que una porción

de pruoba, de 1 ml de tal solución, requiera alrededor de 20 ml de so

luci6n de tiosulfato O. IN para neutralizar el yodo liberado, por aci- 
dulación, en presencia de un yochrro. Se usa únicamente el líquido - 

claro sobrenadante, después cíe sedimentación. También se puede pre- 

parar esta solución con sales comerciales de hipoclorito de sodio, en

lugar del hipoclorito de sodio puro, o con soluciones comerciales del

mismo. Su concentraci6n se debe comprobar cada semana. 

Solución de yoduro IN

Se disuelven 17 g de KI 6 15 g de Nal en agua destilada, diluyéndose - 
a 100 ml. Esta solución se puede preservar por la adición de 1 ml de

NaOII IN por cada 100 ml de solución. 

Solución de sulfito de sodio O. 1N

Se disuelven 6. 3 g de Na2S03 ó 12. 6 g de Na2SO3. 71120 en agua destilada, 
diluyéndose a 1 litro. Esta solución se oxida rápidamente en el aire

y, por lo tanto, no se deben usar soluciones de más de una semana, a

no ser que previamente se compruebe que han pendido renos del 202 de - 

su concentración. 

Acido sulfúrico 1 + 9. 

PROCEDWIFNTO

Se agregan a la muestra, contenida en el frasco de 250 - 300 ml, 0. 2 ml 6

suficiente solución álcali- hipoclorito para oxidar el sulfito, evitando m
gran exceso. Se mezcla, por inversión, durante 20 6 30 sep ndos, se agre

Ea 1 ml de solución de yoduro, y a continuación, 1 ml o más de ! I,, sn4 1 + 9

hasta que se encuentre ácida la solución. Se mezcla por inversión y se - 

neutraliza el yodo liberado con: la2S03 0. 114, usando 0. 2 ml de almidón co- 
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mo indicador interno. Se restaura el color azul con porciones de 0. 1 ml

de solución ele biyodato de notasio 0. 1N y se centinfia el tratamiento con - 

la modificación de Alsterl erg, agregando 2 ml de solución ( le sulfato man- 

ranoso, 3 ml de solución de álcali-yoduro- azida, y después de la precipi- 

tación del hidr6xido de ranganeso acidulando con 2 ml de Acido slulffirico. 

re titula un volumen equivalente a 200 ml de la ruestra oririnal. 

MMIFICACICN DF LA FLO. n ACI( W UN AUIMF

Las muestras con un alto contenido de s6lidos, en suspensión pueden absor

ber cantidades apreciables de yodo en solución ácula. Se puede eliminar

esta interferencia por floculaci6n con alumbre. 

rFACrIAI S

Se necesitan todos los reactivos formulados en el método de Alsterherg y

aderás los siguientes: 

Soluci6n ( le alumbre

Se disuelven 10 g de sulfato de aluminio y potasio, A1K( SO4) 2. 121I20 en
agua destilada y se diluye a 100 r -l. 

Soluci6n de hidróxido de amonio concentrado. 

PRO= DTFBM

Se toma la muestra en un frasco ( le tapón esmerilado de 500 - 1000 ml de - 

capacidad, teniendo durante el muestreo las mismas precauciones que con - 

las muestras regulares de OD. Se agregan 10 ml de la soluei6n de alum— 

bre, seguidos por 1 6 2 ml de N1401 cone, se tapa y se invierte suavemen- 

te por unos 60 segundos, se deja sedimentar, por reposo, durante unos 10 - 

minutos y se sifonea el líquido que sobrenade a un frasco de OD de 250 -- 
300 ml de capacidad hasta que derrane; se debe evitar la aereaci6n, murete

niendo sumergido el sifón en todo tiempo. Se continúa el tratamiento de

la muestra, bien sea por el método de Alsterbern o por una modificación - 

adecuada según sea necesario. 

MDIFICACIW DE LA FLOCULACION CCN SULFATO EE CORRE Y ACIDO SJU IICO

Se usa esta modificaci6n con flótanos biológicos, tales como los de las -- 

mezclas ( le lodos activados, que presentan una alta velocidad de utilización

del oxígeno. 

REACPFI-M

Se necesitan todos los reactivos requeridos por el método de Alsterherg -- 

además ( le los siguientes: 
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Solución inUbidora de sulfato de cobro -ácido sulfámico

32 g de tai2S02011, se disuelven en 475 ml de agua destilada, sin calen- 
tamiento. Se disuelven separadamente 50 y de sulfato de cobre ------ 

CuSO4. su20 en 500 ml de ac?tur. Se mezclan las dos soluciones y se les
agregan 25 ml de ácido acético glacial. 

PROCO MIF" M

A un frasco ( le tapón esmerilado, de 1/ 4 de galón o de 1 litro, se le agre
gan 10 m1 del inhibidor de sulfato de cobre -ácido sulfámico. Se inserta - 

el frasco en un. muestreador especial, disefiado en forma tal que el frasco

se llene por cerca del fondo y que únicamente derrame del 25 al 504 de la
capacidad del frasco. Se toma la muestra, se tapa, se mezcla por inver- 

sión y se permite que se sedimenten los sólidos suspendidos, sifcneando el

liquido claro sobrenadante a cm frasco para ní), de 250 - 300 m1. Se con- 

tinúa el tratamiento de la muestra, tan rápidamente como sea posible, por

el método de Alsterberg o por una modificación apropiada. 

MODIFICACICN RÁPIDA DE 11IFPIMILT

Es aplicable la modificacion de Theriault a muestras que contengan subs-- 

taneias orgánicas, que se oxiden fácilmente en solución muy alcalina, o - 
que se oxiden por el yodo libre en solución ácida, lo mismo que a a¡pias - 
negras domésticas. 

WÑJMIlt+ . 9

Scn necesarios todos los reactivos del método de Alsterberg. 

PROCEDR 11=- 

A la muestra, recolectada en la forma usual, se agregan 2 ml de la solu-- 

ci6n de sulfato manganeso, y a continuación 2 m1 del reactivo de álcali— 
yoduuo- azida. Se tapa y se mezcla por inversión durante unos 20 segun- 
dos. Inmediatamente, antes de que se sedimente el precipitado, se agre- 

gan 2 ml de ácido sulfúrico tont; se titula el volumen equivalente a 200- 

md de la muestra original, en la forma establecida en el método de Alster
berg. 

MODIFICACION DF. P( D ROY- KIRSCIaLI`d- ALSTFRRPRf

Se aplica esta modificación a muestras qué contengan más de 15 mg/ 1 de - 
On, o que tengan un alto contenido de materia onánica, como las aguas - 
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negras domésticas. Con esta riodificacién se emplea una solución de ál- 

cali- yoduro- azida que es 6N al yoduro de sodio y ION al hidróxido de so- 

dio; esta solución es casi una solución saturada de los dos reactivos y - 

provee suficiente yoduro para muestras ricas en oxigeno; no puede usarse

el KI por su limitada solubilidad. Cm la mayor concentración de yodu- 

ro en este reactivo, se tienen como ventajas reducir las interferencias - 

por la materia orgánica, reducir las pérdidas de yodo libre a la atmósfe_ 

ra, y finalmente, proporcionar un vire más preciso en la titulación. 

RFACfIVOS

Se necesitan todos los reactivos del método de Alsterberg, con excepción

del reactivo de álcali- yoduro- azida que se sustituye por el siguiente: 

Solución álcali- yoduro- azida

Se disuelven 400 g de Ma(1tl en 500 ml de agua destilada hervida y en- 

friada, se enfría ligeramente y se disuelven, a continuación, 900 n - 
de NaI en la solución cafustica. Se disuelven 10  de NaN3 en 40 mi- 
de agua, que se agrel*an a la solución anterior, llevándose por dilu-- 
cidn a 1 litro, si fuere necesario, pues el volumen final es general- 

mente un poco mayor de 1 litro, por la alta concentración de las sales

disueltas. La cantidad de NaI es suficiente para la determinación - 

hasta de 40 mg/ 1 de OD. 

FROCEDII IIHM

A la muestra, recolectada en la forma usual, se agregan 2 ml de la solu- 

ción de sulfato manganoso, seguidos por 2 mi de la solución álcali-yodu- 

ro-azida. Se tapa, se mezcla por inversión, se deja sedimentar el pre- 

cipitado y se agregan 1. 5 ml de ácido sulfúrico conc, mezclándose y titu
lándose un volumen equivalente a 200 ml de la muestra original, en la - 

forma que se indica en el método de Alsterberg. 

NITODO ELECfR FMOD

Este método para determinar el OP se recoumenda para aquellas muestras - 

que contienen materiales que interfieren en el método de '•tiinkler modifi- 

cado, tales como sulfitos, tiosulfato, mercaptanos, cloro libre, hipoclo

ritos, sustancias orgánicas fácilmente hidrolizables en soluciones alca- 

linas, color intenso o turbi&ad, fl6aulos biológicos., etc. 

Es también recomendado como un sustituto del método de l:jinkler en monito

reo de corrientes, lagos y desembocaduras, donde se desea obtener_un re- 
gistro continuo del contenido de oxigeno disuelto. 
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Existen dos tipos de instnmentos, el polarorráfico y el galvánico, nice - 
aunque sus características <le operación son sirdlares, se basan en princi- 
pios diferentes. 

El instrumento consta de 2 partes Princinales, el monitor y el electrodo. 
El Primero es el encarnado de correlacionar la corriente eléctrica o no-- 

tencial venerada en el electrodo a sus respectivas concentraciones de oxí
geno disuelto. El electrodo consta <le 3 Partes principales: 

temprana selectiva de lis moléculas de oxfveno

Elemento sensor al oadgen0 ( lmodo y cátodo 1

Solución electrolitica

en donde se lleva a cabo una serie de reacciones electroguímicas de óxi- 
do- reduccián, las avales generan diferentes potenciales eléctricos. 

Este medidor electrónico es calibrado en las escalas convenientes ( 0 5- 

10), 0 á 15, ó 0 £ 20 npli can cna exactitud de 0. 05 mg/ 1. 
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DIMMINACION DE CONSTITITYiNTrS OP.CMICM

1.- Demanda Rioquímica de Oxígeno

2.- Carbono Orgánico Total

3.- De. da Ouímica de Oxígeno

4.- Nitrógeno Amoniacal

s.- Nitritos

6.- Nitratos

7.- Fosfatos

8. - Sul furos

9.- Crasas, Aceites y Ceras
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F1 análisis de materia orgánica en apix s y a5nias de desecho Pueden ser

clasificadas dentro de dos tipos generales de mediciones: 

Aquellas que expresen la cantidad total de materia orgánica presente y

las que la expresen fraccionadamente en términos generales pero que su

madas den el total. 

Aquellas que son específicas para compuestos individuales. Ambos tipos

de análisis se presentan en esta sección. 

Los métodos para carbono total, demanda química de oxígeno y carbono -- 

por extractos con cloroformo son utilizados para determinar la cantidad

de carbono total presente. 

La mayor parte de la materia orgánica puede ser determinada por medio de

la demanda bioquímica de oxífeno, la cual es in índice de la materia or- 

ganica presente degradable biol6gicanente, así como Frasa y aceite, la- 

cual representa la materia extraíble de una muestra con un solvente no- 

polar. 

Ejemplos de pruebas especificas para compuestos orgánicos definidos o - 

para grupos de congrestos son las determinaciones para pesticidas, feno

les, y detergentes sintéticos. 

Los análisis de materia orgánica se hacen para evaluar los efectos pos¡ 

bles sobre la salud de los consumidores de agua, para evaluar la eficien

eia de una planta de tratamiento y asegurar la calidad de las aguas re- 

siduales. 

El muestreo, el tratamiento de campo, la preservación, y el almacenamien

to de las muestras tomadas para el análisis de materia orgánica, se dan

en detalle en la introducci6n de cada uno de los métodos expuestos en es

ta secc¡ 6n. 

Ceneralnente el análisis inmediato es preferible ya que los preservati- 

vos generalmente intervieren en las pruebas. 
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l.- I IANDA1 ' Ijrzcn T& o)aQ:W rnro). 

La demanda de oxígeno de las aguas negras, afluentes de las plantas de - 

tratamiento de aguas negras,- aguas contaminadas y desechos industriales - 

se debe a tres clases de materiales: 

a).- Materiales orgánicos carbonosos, qur se aprovechan corn tala fuente - 

de nutrientes por los organismos aerobios

b).- ' Kzteriales nitrogenados oxidables, que se derivar de los compuestos

de nitrito, amoniaco y nitrógeno orgánico, que sirven de nutrientes
a bacterias específicas, como ' litros~. as y Nitrobaeter

c).- Ciertos ceupuestos químicos reductores ( fierro ferroso, sulfito y - 

sulfuro), que reaccionan con el oxígeno molecularmente disuelto. 

En las anuas domésticas._ crudas y sedimentadas la mayor parte de la deran

da de oxígeno se debe a la primera clase de materiales y se determina por

la prueba de demanda bioquímica de oxígeno ( PPLO ) que se describe más -- 

adelatste. rn efluentes que han sufrido un tratamiento biológico, dna -- 

pioporci6n de consideración de la demanda de oxígeno se puede deber a la- 

oxidaci6n de los compuestos de la clase b).- que tarbién se incluyen en - 

la prueba de la DRO. Lgs materiales existentes de la clase c).- pueden

no quedar incluidos en la prueba die la DRO, a no ser que la prueba se ba- 

se sobre el dato calculado del oxígeno disuelto inicial. Se ha de to- 

mar en consideración que los compuestos de las tres clases -:influyen, di— 

rectamente, sobre el balance de oxigeno de la corriente receptora y que - 

se deben considerar en la descarga de un desecho a tal corriente. 

Si el desecho consistiera únicamente en agua negra doméstica, cruda o tra

tada, seria miy simple la medición de la carga de oxígeno sobre la corrien
te receptora; por desgracia, este no es el caso usual, pues la mayor par

te de los desechos son de naturaleza cogileja y pueden contener compues- 

tos orgánicos poco susceptibles de rana oxidación biológica. Cuando exis

ten tales cornuestos, los métodos usuales de inoculación e incubación por

el periódo normal de 5 días no ponen de manifiesto el efecto que esas de- 

sechos puedan ejercer en algún lugar, aguas abajo del punto de descarga. 

I.a estabilización completa die un desecho determinado puede exigir un pe— 

ri6do de incubación demasiado prolongado para p~ sitos prácticos. Por

esta razón se ha aceptado como normal el periódo de 5 días; sin embargo, 

para ciertas desechos industriales puede llegar a ser recomendable que se

determine su curva de oxidación. La conversión de los datos de um peri6

do de incubación a otro de distinta duración, sólo se puede verificar ne- 

diante duchos estudios especiales. Los estudias recientes han demostra- 

do que la velocidad exponencial de la oxidación cazhenosa ( k) a 20% ra- 

ra vez tiene un valor de 0. 1, sino que puede variar de menos de la mitad - 

a rás del doble de este valor. Por esto, peneralmente es imposible cal- 

cular la demanda carbonosa final ( L) de una muestra, s partir de los valo

res de la PRO a los 5 días de incubación, a no ser que se haya deterrina- 
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do el valor de k en el agua negra, desecho o agua corriente en consi(lera- 
ción. 

APARATC15

Frascos de incubación, de 250 - 3n0 ml de capacidad, can tapón esmeri- 
lado. Los frascos deben limpiarse con un buen detergente y se han de
enjuagar y escurrir cuidadosamente antes & usarlos. Como una precau

ciCn centra la introducción del aire al frasco, durante la incubación, 
se recomienda el sello hidrafilico. Se pueden tener sellos hic!raú i -- 

cos satisfactorios invirtiendo el frasco en un bao de agua o vertiendo - 
agua en las bocas tánico -invertidas de los frascos especiales para la --- 
DBO. 

Incubadora de aire o haño maría

Cm control termostático a 20` C ± 1° C. Se debe excluir completamente

la luz, para evitar que las algas produzcan OD en la muestra. 

2EACfIVWi

Agua destilada

El agua que se use para la preparación de las soluciones y para el a- 
gua de dilución debe ser de la más alta calidad, destilada en alamhi-- 
ques de cristal o con refrigerantes de estaño; debe contener menos de - 
0. 01 mg/ 1 de Cu y debe estar exenta de cloro, cloramina_s, al-calinidad- 
cafstica, sustancias orgánicas o ácidos. 

Soluciái amortiguadora de fosfato

Sé disuelvuitr 8. 5 g de KH21`04 , 21. 75 g de KíM4 , 33. 4 g de Pía2I1PO4 . 
NO y 1. 7 g de NH. C1 en ufos 500 m1 de agúa destilada_ d;iluyéndose - 
a 1 litro. El p! 1 de esta soluución amortiguadora debe ser de 7. 2, sin
ajuste alguno. Si el agua de dilución se conserva en el incuí)ador, la

solución amortiguadora se agrega justamente antes de usar el agua de - 
dilución. - - 

Solución de sulfato de magpesio

Se disuelven 22. 5 _g_ de P• igSO4. 71! 20 en agua destilada y se diluye a 1 li
tro. - — -- - 

Sol nción de cloruro de calcio, 

Se* disuelven 27..5. g de CaCl2 anhidro en agua destilada y se diluyen a- 
1 litro. 

Solución de cloruro férrico

Se disuelven 0. 25 g de FeC13. 61! 20 en agua destilada y se diluyen a 1 li
tro. 

Solucienes de ácidos ó álcalis 1. ON

Para la neutralización de las muestras de desechos que sean ca` Lstica_s
6 ácidas. 
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opción de sulfito ee sodio 0. 025\' 

Se disuelve 1. 575 g de `: a SO, anhidro en 1000 rl de agua destilada. - 
Esta solución no es estable y se ICbe preparar el día que se vaya a - 

iis.9r. 

Fn la determinación ( le la TUBO es un factor importante la selección del, 
inóculo adecuarlo. Fn unriuos casos, particularmente en desechos de in

l trías alimenticias, se puede lograr un inóculo satisfactorio con el

liquido sobrenadante de afeas negras domésticas que_ previamente se ha- 
ímntenido. por 24- 36 horas a 20* C.__ 

Tluehos desechos industriales contienen compuestos orgánicos qte no son -- 

susceptibles de ser oxidados por los inóculos de aguas negras domésticas. 

En estos casos, el operador puede usar m in6culo que prepare por culti— 

vos de tierras o suelos, puede aclimatar tn inóculo que haya cultivado en

el laboratorio o puede recurrir al agua de la corriente receptora, tomada
abajo del punto de descarga del desecho particular; las dos últimas son - 

las mejores posibilidades. las aguas receptoras que se usen como fuente

del inóculo tienen que conducir sin duela, a las mejores estivaciones del- 
efecto de un desecho sobre tal agua/ pero se deben recolectar en un punto

en que se tenga en pleno desarrolló tina biota capaz de utilizar como nu-- 

triente el copmtuesto orgánico particular del desecho; en algunos casos, - 

esto puede sipAificar que la recolección eel inóculo se debe hacer muchos

kilómetros aguas abajo del punto de descarga, lo cual puede no ser prácti

co. Con la heterogeneidad cie desechos que no son susceptibles de una fá

cil oxidación biológica, es com n ente más práctico preparar en el labora
torio un inóculo acliratado. para esto, el agua negra o el agua de la - 

corriente receptora se aerea y se alimenta coco pequefos incrementos dia- 
rios del desecho particular, lo Pismo que con aguas negras frescas, hasta
que se logra un inóeulo satisfactorio. 

PRO FDITdIENln

preparasn del agua de dilución

El agua destilada que se vise para este propósito se debe conservar en --- 

frascos con tapones de algodón, por un tiempo suficiente para que se satu

re con OD. También se puede aerear el agua, bien sea agitando un frasco

parcialmente lleno o por medio de una corriente de aire comprimido. 

Se debe usar agua destilada de la más alta pureza y a una terperatura tan

cercana a 20° C como sea posible. Ih un frasco adecuado se vierte el vsL

luumen deseado ele agua destilada, se agrega 1 ml de cada uno de las solu- 

ciones arortigu doras de fosfato, de sulfato de paagnesio, de cloruro (le - 

calcio y de cloruro férrico por cada litro de k~. 
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Inoculaci6n

Si es necesario, se inocula el agua de dilución con el in6cuulo que se ha- 

ya eneantrado más satisfactorio para el desecho particular en estudio. - 

Solamente por experiencia pievia se puede conocer la cantidad real de in6
culo que se debe agregar por unidad de volumen. 11 ap<4a de dilución uno_ 

culada se debe usar el mismo día en que se inocule. 

Pretratamiento

a).- Muestras que contengan acidez o alcalinidad cafistica

Se neutralizan a un plI aproximado de 7. 0 can * la(Y1 6 — 2501 IN utili- 
zando bien sea un medidor de pIT o el azul de bromotimol cano indica- 

dor externo. Al preparar la menor dilución de la nuestra, no debe sufrir
alteración el plI del agua de dilución inoculada. 
b).- Muestras que contengan compuestos de cloro residual

Con frecuencia, si las muestras se dejan reposar por 1 6 2 horas, se
disipa el cloro residual y entonces se puede preparar la dilución de
la 11BO, con el agua de dilución debidamente inoculada. Los residuos

más altos de cloro en nuestras neutralizadas se deben eliminar por la
adición de sulfito de sodio; la cantidad apropiada de Na2S03 se de- 
termina en una porción de 100 - 1000 m1, a la cual se agregan 10 rol- 
de ácido acético 1 + 1 6 de 112SO4 1 + 50 y a continuación, 10 ml de- 
soluci6n de fI al 10%, titulándose con Na2S03 0. 025N al vire del in- 
dicador de almidón; al volumen conveniente de muestra se agrega la - 

cantidad de Na2S03 que se calcule por la prueba anterior, se mezcla
se deja reaccionar por 10 - 20 minutos y se comprueba el resultado - 
de la decloraci6n. Se preparan las diluciones para la D130 con el - 
agua de dilución normal e inoculada. 

c) . - Muestras que contengan otras sustancias Léxicas

Las muestras de algunos desechos industriales, coro por ejemplo, los
de electrodeposici6n de metales, necesitan con frecuencia de estudi- 
os y tratamientos especiales. 

d).- Muestras sobresaturadas con OD

Fn los peses de invierno, o en localidades con activas proliferacio- 

nes de algas, las muestras pueden contener más de 9. 17 mg/ 1 de OD a - 
20° C. Para evitar pérdidas de oxígeno durante su incubación, se de
be reducir el OD al punto de saturación, llevando a la nuestra a una
temperatura de 20° C en un frasco parcialmente lleno ,v ahitándola vi- 
gorosamente, o bien haciendo pasar una corriente de aire comprimido. 

Técnica de dilucien

Se verifican varias diluciones de la muestra preparada para que, por inau- 
baci6n, se obtengan los abatimientos necesarios. 
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Se sugieren las siguientes diluciones: 0. 0 - 1. 0 S para desechos indus- 

triales concentrados; 1 - 5 ó para aguas negras crudas o sedimentadas; - 

5 - 25 á para efluentes oxidados; y 25 - 100 t para aguas fluviales tonta

minadas. 

a).- Se sifonea cuidadosamente el agua normal de dilución, inoculada si - 

es necesario, a una probeta graduada de 1000 - 2000 ml de capacidad, 

llenándola hasta la mitad sin arrastrar aire. Se agrega la muestra, 

cuidadosamente mezclada, en la cantidad necesaria para obtener la di

luci6n que se desee, y se acaba de diluir hasta el nivel apropiado - 

con el agua de dilución. Se mezcla bien con un agitador de tipo 61
bolo, evitando el arrastre de aire. Se sifonea la dilución mezcla- 

da a dos frascos para DBO, uno para incubación y el otro para la de- 

terminaci6n del OD inicial en la rezcla; se tapa herméticamente y se

incil)a por 5 días a 20' C. Los frascos de DW deben tener un sello- 

hidraúilico, bien sea por inversión en una charola con agua o usando

el cierre hidraúilico de los frascos especiales. Las siguientes di- 

luciones, de menor concentraci6n, se preparan en la misma forma, o - 

bien se agrega agua de dilución a la porci6n no consimdda de la dilu

ci6n precedente. — 

b).- La. téarica de dilución se simplifica mucho ciando se tienen frascos - 

de capacidad conocida, en los que -se pipeten directamente los volúmenes - 

apropiados de muestra, por medio de pipetas volumétricas de pinta alarga- 

da, llenándose el frasco coi suficiente agua de dilución para que se pue- 

da insertar el t sin dejar buXb] t7as. 

Las diluciones mayores de 1: 100 se deben verificar diluyendo el desecho - 

en un matraz aforado, antes de que se agregue a los frascos de incubación

para la dilución final. 

Determinación del OD

Si la muestra representa el 11 o más, de la dilución de DAO más baja, se - 

determina el OD en la muestra sin diluir; por lo general, se omite esta - 

determinaci6n en aguas negras y efluentes sedimentados, en los que se co- 

noce que el OD es prácticamente nulo. Con muestras que tengan una deman_ 

da inmediata de oxígeno, se debe usar un OD inicial calculado, puesto que

tal demanda representa una carga para la corriente receptora. 

Incubaci6n

ffi testigo de agua de dilución y las muestras diluidas se in~ íl_poL_5 -- 

días a 20° C. Al finalizar este ri6do se deternann_e1OD en las ames_-- Pe . - 

tras incubadas y en el testigo, aplicando la modificación de Alsterberg -- 
al nitrato, del método de Winkler, aimque puede ser necesario aplicar otras

modificaciones en casos especiales. 
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Se consideran de mayor confianza aquellas (' ilusiones que presentan un PD

residual mfnimo de 1 mT/ 1 y un abatimiento de 2 nr/ l, cuando menos. 

Corrección por el inóculo

Si se ha inoculado el agua de dilución, se determina el abatimiento del -- 

oxígeno del inóculo llevando una serie separada de c' iluciones del inóculo

y seleccionando aquellas que en 5 días cauduzcan a un abatir.iento del 49- 

70ó del oxígeno. Tho de estos abatirientos se usa para calcular la co— 
rrecci6n

o- 

rrección debida a la pequefia cantidad de inóculo en el agua de dilución. - 

No se erplea el testigo inoculado para la corrección por el inóculo, por- 

que el testigo de agua de dilución inoculada, incubado por 5 días, está - 

sujeto a una oxidación errática debida a la muy alta dilución del inóculo, 
que no es característica de la muestra inoculada. 

Control del agua de dilución

Se llenan dos frascos para D&) con el agua de dilución sin inocular. Tino

de ellos se tapa y se incuba, mientras que en el otro -se determina el OD - 
antes de la incubación. Los resultados del M en estos dos frascos se - 

usan cano una comprobación tosca de la calidad del agua de dilución sin - 
inoculacifn. 

El abatimiento que se obtenga no se debe aplicar para corregir el testigo

y dicho abatimiento no debe ser mayor de 0. 2 ml, y de preferencia, de 0. 1
ml. 

Co rata & can glucosa -ácido glutámico

La prueba de la DRO es un procedimiento de ensayo " in vivo' , y en con- 

secuencia, los resultados que se obtengan serán afectados por la presen- 

cia de sustancias tóxicas o por el empleo de un inóalo impropio. La - 

experiencia ha demostrado que las aguas destiladas se encuentran a nenudo

contaminadas con sustancias tóxicas, rtás frecuentemente con cobre, y que - 
algunos inóculos de aguas negras son relativamente inactivos; por ende, - 
los resultados que se obtengan han de ser bajos. 

Periódicamente se deben comprobar tanto la calidad del agua de dilución, - 

como la efectividad del inóculo y la técnica del químico, usando compues- 
tos orgánicos puros de los que se conoce su d9t0 o en los que se puede de- 
terminar. Si en un desecho determinado se ha identificado debidamente - 

un compuesto orgánico particular, éste puede servir muy bien para contro- 
lar el inóculo que se use. 

Para el misma propósito se han sugerido varios compuestos orgánicos, como

la glucosa y el ácido glutámico, y para trabajos generales con la PRO, tie
ne ciertas ventajas una mezcla de éstos ( 150 mg/ 1 de cavia uno ). Se de- 

be comprender que la glucosa tiene una velocidad de oxidación excepcional



159- 

nente alta y variable con in6culos relativanente sirrles; cuando se usa el
áao Slutfunico seestál, iliza ls velocidad de oxidación y es similar a la

que se atiene con ruchos desedios :- tnicipales ( velocidad exponencial -- 

o. W— Q. 15 ). 

rn casos excepcionales, para coriprobar la eficacia de an inóculo particu- 

lar, la rejor selección puede ser un connttesto deterritado de tm desecho - 
particular. 

La solución patrón de glucosa debe producir una DEO de 224 + 10 rr7,/ 1 y la

soluci6n patrón de ácido glutámico debe producir tina 11110 de 217 + 10 npll . 

Cualquier discrepancia irrortante de estas cifras, debe sucitar duda sobre

la calidad del agua destilada o sobre la viabilidad del naterial inoculado. 
llás aim, si se encuentra una variaci6n mayor de 20 - 22 ryll, en más del - 

5o ( le las observaciones, se debe mejorar concienzudarcnte la técnica opera
toria. 

Para coprobar el agua de dilución, el material del in6culo y la técnica - 
del analizador, se prepara una solución patrón que contenga 150 TT,,/1 de - 
glucosa y 150 mg/ 1 de ácido glutámico, ambos de calidad analítica y seca- 
dos previamente a 103' C Por 1 hora. Se pipetean 5 ml de esta solución - 

en frascos calibrados de incubación, se llenan con el agua de dilución -- 
inoculada y se incuban cm el control de in6culo, a 20° C Por 5 días. -- 
Partiendo de la base de un patrón primario mixto, que contenga 150 mg/ 1 - 
de cada una de las sustancias glucosa y ácido glutámico, la Mn en 5 días
varía en magnitud según el tipo de in6culo y la precisión varia con la ca
lidad del in6culo, como se muestra en la tabla No. 31 del Capítulo V. 

Excepto en los casos de aguas fluviales oxidadas y de efluentes oxidados, 

un valor bajo de la correcci6n por el in6culo da por resultado una des--- 
viaci6n normal apreciablemente más alta. Se debe comprohar cada lote de

in6culo para determinar cuál es la cantidad necesaria para obtener la ma- 

yor precisi6n. Si los resultados difieren apreciablemente de los que se

muestran en la tabla No. 31, es dudosa la calidad de la técnica operato - 

ria. 

DTITA,NDA INAT.DIATA Dr OYI( TNO DISITFLTO

Las sustancias oxidables por el oxígeno molecular, tales como hierro fe- 
rroso, sul.fito y sulfiao, lo mismo que el aldehido, itiiponen una carga en - 
la corriente receptora, que se debe torear en consideración. Se puede -- 

determinar la demanda total de oxí- eno de un siístrato de esta naturaleza - 

bien sea usando el OD inicial calculado o aplicando la simia ( le la deranda
inmediata de oxígeno disuelto ( DIOD) y la DEO en 5 días. Cikando se de- 

sea tina diferenciación de los dos corponentes, se clebe cuantificar la --- 
DIOD. Debe entenderse que la TtIOD no representa, necesariamente, tina - 

oxidaci6n iruoediata por el OD molecular, sino que puede representar tina - 

widaci6n por el yodo liberado en el paso de acidulación del método de -- 
Winkler. 
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Se ha seleccionado arbitrariamente el abatiráento del OD en ima dilución
normal de la muestra al cabo de 15 minutos, coro la nIOD. Para deterri

nar la DIOD, se santifican separadamente el OD ce la muestra y el OD lel
agua de dilución: se preparan una dilución apropiada de la muestra y aTa
de dilución y se determina en ambas el OD al cabo de 15 minutos. El va- 

lor calculado del OD que corresponda a la diLrci6n de la rxrestra menos - 
el OD determinado al cabo de 15 minutos, es la DIOD ( en mg/ 1 ) que co- 

rresponde a esa dilución de la muestra. 

CAa.C[n.0

Definiciones

Do OD del agua de dilución original

D1 OD de la muestra diluida, después de 15 ninutos de su prepara— 
ción

D2 = OD de la maestra diluída después de la incullaci6n
S OD de la muestra original sin diluir

D = nD disponible en la dilución en el instante cero. 
a Dop + SP

p = fracción decimal del agua de dilución empleada
p = Fracci6n decimal, de la muestra, usada. 

B1 = OD de la dilución de control del in6culo, antes de la incubación

B2 = OD de la dilución de control del in6culo, después de la incuba— 
ci6n. 

f = Relaci6n del in6culo en la maestra al in6culo en el control

de inóculo en D1 / 1 de in6culo en B1
Corrección por inoculo - ( B1 - B, ) xf

DEMANDA BIOQUIMICA DE OXIGENO

a).- Cuando no se requiere inoculación

mp,/ 1 de DBO = Dl - D2 / p

b).- ( liando se emplea agua de diluci6n inoculada

mg/ 1 de DBO - ( D1 - D,) - ( B1 - B2) x f / P

c).- Cuando se incluye la DIOD, si es pequeña o no se determina: 

mg/ 1 de DBO - Dc - D2 / P

DOTANDA P1EDIATA DE OXI( TN0 DISITELTO ( DIOD) 

mg/ 1 de DIOD = % - D1 / p

En los cálculos de la DEO no se usa el OD que se cuantifique en el agua ( le
diluci6n sin inocular, después de la incubaci6n, por ser una práctica ir -- 
propia. 
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CARr(1v OlrA NICO TMAL ( C(Tr ) 

C1valor del carbono orgánico total I- eneralriente- indica la concentración

de cant=. inantes orránicos ya que otros elementos constitutivos son ex— 

cluidas. Las nicstraas deben colectarse y almacenarse en frascos de vi- 

drio, de preferencia de color ámbar. Se recoriienda un rnrestreador del - 

tipo Kernerer o similar para la colección de rarstras de unta profimilidad

mayor de 1. 5 r. ras muestras que no puedan analizarse inrediatanente,- 

deben protegerse de la descomposición u oxidación preservándolas a bajas

temperaturas y exponiéndolas lo r3nimo a la luz y a la atmósfera o acidu
lando con ácido clorhfdrico a píl no rayor de 2. Ciando se establece -- 

una relación entre la demanda bioquímica de oxígeno, la derenda química - 

tic oxíreno y el carbono orgánico total, esta última determinación propor
cisma un modo conveniente y rápido de estirar los otros rarámetros que - 

expresan el grado de contaminacién orgánica. 

DffMDO DE COP IMST ( N r%'FRARMIO

La muestra de agua se homogeniza, se diluye y se inyecta tina mieroalí--- 

cuota en tm tubo caliente, empacado en uta corriente de oxígeno o de ai- 

re purificarlo. El agua es vaporizada y la meteria orgánica oxidada a - 

0O2, el cual se mide por medio de un analizador de infrarrojos del tipo - 
no dispersivo. Puesto que el analizador mide todo el carbono en tina -- 

muestra, después de la inyección en el tubo de comhustión se necesitan -- 

modificaciones del procedimiento para limitar la determinación a carbono

orgánico. Los carbonatos inorgánicos deben descor1)onerse con ácido y - 

volatilizarse en forma de dióxido de carbono antes ( le que se determine - 

el carbono orgánico. Alternativamente, la determinación de carbono or- 

gánico e inorgánico total puede seguirse por tina determinación separada - 

de carbono inorgánico. I.a diferencia entre el carbono total y el carbo

no inorgánico, proporciona la cantidad de carbono orgánico presente. 

El analizador de carbono orgánico total, mide en el ámbito de 1 - 150 -- 

mg/ 1 en aguas y aguas residuales. Una dilución adecuada de la muestra - 

capacita la determinación de concentraciones r•ayores ( le carbón, tanto co

mo el análisis de aquellas muestras ríe anua que presentan un alto conte- 

nido salino, ácido o básico. Pequeñas concentraciones de carbono pue- 

den ser estimadas por tina adecuada concentración de, la muestra o por el - 

uso de grandes alícuotas. El procedimiento produce los mejores resulta

dos con muestras homogéneas que sean reproduciblemente inyectables + 1. 0

mg/ 1 de cantono, en el aparato con tina jeringa graduada en microlitros. 
La abertura de la aguja de la jeringa restringe el tamaño máximo de las - 

partículas que deben ser incluidas en las muestras. La remoción de ear

Conatos y bicarbonatos por acidulación y purgado con nitrógeno gaseoso, - 

puede producir pérdida de sustancias orgánicas muy volátiles. Otra pér

dida iriportante puede ocurrir por la dificultad que presentan las partí- 
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culas grandes de la muestra, que contienen carbón, mira entrar a la muja
hipodérmica asada para la inyección. 

APARATM

Mezclador de la muestra u ho7ogenizador

Agitador mamético

Jerinra hipodérmica de 0 - 50 ó de n - sno ul ( le capacidad

Analizador <le carbono orgánico total

RF1CTIVOS

Agita redestilada

Prepare el testigo y las soluciones patrones con aria redestilada
Acido clorhídrico concentrado

Solución patrón de carbón

Disuelva 5. 571 g de oxalato de sodio an;uidro, Ja2C' 204, en agua desti- 
lada y diluya a 1000 ml; 1. 00 rd - 1. 00 mg de carbono. 
rripaque para el tubo de oxidación

Siga las instrucciones proporcionadas por el falricante del aparato
Oxígeno exento de dióxido de carbono

Nitrógeno exento de dióxido de carbono

Operaci6n del instrumento

Siga las instrucciones del fabricante para montaje, probado, calibración
Y operación del analizador. Varié el ta~ de la muestra inyectada, - 
desde los 20 ul. Usualmente recomendados hasta los ln0 - 200 ul cuando

se usa un tubo de combustión alargado. 

Tratamiento de la muestra

Si la muestra contiene partículas gruesas de materia y/ o material aceito- 
so flotante, coloque 250 ml aproximadamente en una mezcladora y homogeni- 
ce durante 10 minutos. Si la muestra debe ser liberada de carbono inor- 

gánico antes del análisis, pase una alícuota representativa <le 10 - 15 mi

a un vaso de 30 ml, agregue 2 gotas ( 0. 1 ml) de áci<4o clorhídrico concen- 
trado para reducir el pli a 2. 0 6 renos y purgue con Fas nitrógeno exento - 
de dióxido de carbono por 10 minutos. No use tubo de plástico. Mien- 

tras se agita con un agitador magnético, renueva la nuestra del vaso por - 
medio de una aguja hipodérmica con una abertura de 150 u: Tnyecte la -- 

muestra en el analizador y obtenga la altura de la cresta. Repita la in

yección 2 veces más o hasta que se obtennan 3 picos consecutivos que sean
reproducibles dentro de + 51. 
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Si el instrumento proporciona una , Izterrinacid5n separarla del carbono de - 

bicar}ionatos, orita el paso de reroci6n . lel carbono con ácido clorhidric" 

concentrado y prosipa de acuerdo con las instrucciones del fabricante. 

PPTPARACIM ir- LA C(1RVA PATRON

Prepare una serie de patanes de carbón, de 10, 20, 30, 40, 50, 60, 8n y

100 mg/ 1 con agua redestilada, por dilución de ln, 20, 30, 40 y 50 r..l de
la soluci6n patr6n de carbono a 110,1 ml y 3n,- 40 y 50 rd de la misma so- 

luci6n patr6n a 500 rl. Inyecte y registre las alturas de los picos de
estos patrones. Orafique las concentraciones de carbono de los patro— 

nes en mg,/ 1 contra la altura del Pico en rm, en papel milimétrico. Pe-- 

teimine las concentraciories de la muestra, teniendo como referencia esta

curva de calil,ración. 

CALCEW

Calcule la altura del pico, en mn, deduciendo la corrección del testigo - 

en los patrones y en las muestras como sigue: 

Altura del pico, corregido, en rs, = A - R, donde A - altura del pico

en nen, de los patrones o muestras y R = altura del pico en nm, del blanco. 

Aplique el factor de dilución apropiado cuando sea necesario. 

3.- DE: TANDA QM. ICA Dr OXI( MO

Los valores que se obtienen con este riétodo se conocen como " oxfreno con- 

sumiido" " demanda de oxigeno al dieronato" 6 " demanda gufmica de oxigeno", 

DQO. Los valores son .parámetros importantes y rápidos para estudios co- 

rrientas fluviales y. desedios indrstriales. 

Sin embargo, en ausencia de in catalizador, el r.iétalo no llega a incluir - 
a algunos congnrestos orgánicos ( tamo el ácido acético ) que, biol6gica-- 

mente, se encuentran disponibles para los organismos de las corrientes, - 

mientras que incluye algunos ccr~ tos biol6gicos ( como la celulosa) -- 

que no forman parte de la carpa bioqufráca inmediata sobre las reservas -- 
de oxigeno de las aguas receptoras. Se Puede cuantificar la porción car

bonosa de los compuestos de nitr6peno, pero no hay una reducción en el di
crorato por cualquier contenido dr amoniaco del ( lesecho o por el amoniaco

que se libere de las materias proteicas ( excepto en presencia de cloro -- 

ros, coro se discute adelante) - 

Con ciertos desechos que contienen sustancias t6xicas, esta pnmY:á es el- 
Gnico método para determinar la carga orgánica. Con desechos que sólo - 

conticsnen nurtrientes hacterianos orgánicos, fácilmente ulispponibles, y ra- 
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teria no tóxica, se pueden usar sus resaltados para tener tuna aproxira-- 
ción de los valores cart,onosos de la DhO en 20 días. 

Es importante el uso de la misria técnica exacta porque sólo se incluye-- 

en la prueba urca parte de la nateria orgánica y la proporci6n depende -- 
del oxidante químico que se aplique, • de la estructura de los compuestos- 
orgánicos y del proceso de ~ ipulación. La prueba encuentra su mayor- 

utilidad en una planta, para el propósito de control ( le desechos, des--- 

pués de que se hayan obtenido varios valores y se puedan relacioitkr con- 
algún otro parámetro o parámetros importantes. 

Se ha seleccionado el método del dicromrato, al reflujo, para las determi

naciones de la DQO porque tiene ventajas sobre otros oxidantes en rateria

de reprochtcibilidad, aplicabilidad a ina arq>lia variedad de muestras y - 
facilidad de manipulación. 

Ibdtos tipos ( le materia orgánica se destruyen por la mezcla en ebullición
de ácidos erótmco y sulfúrico. Se somete a reflujo una muestra con can- 

tidades conocidas de dicromato de potasio y ácido sulfúrico, y el exceso- 
de dicremato se titula con sulfato ferroso amoniacal. Ta cantidad de mate
ria orgánica oxidable es proporcional al dicromato de potasio que se con- 
sume. 

No se oxidan en un grado apreciable los compuestos alifáticos de cadena - 
abierta, los hidrocarburos aromáticos y la piridina, aunque este método - 
conduee a una oxidación más completa que el Pétodo del permanganato. Los- 

cosnpuestos de cadena abierta se oxidan cm mayor efectividad si se agrega

sulfato de plata como catalizador; sin embargo, el sulfato de plata reac- 

ciona can los cloruros, bromuros o yoduros para producir precipitados que
se oxidan sólo parcialmente por el procedimiento. 

No hay ventaja alguna en usar un catalizador en presencia de hidrocarhu-- 

ros aromáticos, pero es esencial para la oxidación de los alcoholes y áci
dos de cadena abierta. 

Cuando no se usa sulfato de plata can catalizador, los cloruros se oxi-- 

dan cuantitativamente por este procedimiento en presencia de materia orgá
nica puramente carbonosa. Se debe aplicar, en este caso, una corrección

para lo cual' se determinan los cloruros en una rxeestra separada y se dedu
ce el consumo calculado de oxígeno del resultado que se haya obtenido; el
cloruro se pierde en la fase gaseosa. rxmio 1. 0 mg/ 1 de C1 equivale a -- 

0. 23 mp,/ 1 de O, la corrección es mg/ l de Cl x 0. 23. No se puede aplicar

esta corrección cuando se usa sulfato de plata tamo catalizador de oxida- 
ción. 

ra presencia de una alta concentración de amoniaco, de ataina orgánica o - 
de materia nitrogenada, hay una reducción continua del dicromato, por va- 

rias horas de digestión, sin sulfato de plata, y parece así qtr hay una - 
serie de cambios cíclicos de cloro a cloruro a través de la formaci6n de- 
clorardnas. 
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Se ptede usar el método rara estirar valores ( le SO mg/ 1 de DQn, o más, con

el dicromato concentrado. Con la solución diluida de dicromato no se de

hen usar los resultados, excepto para indicar un orden ( le rugnivid, cuan- 

do los resultados son menores ( le 20 rug/ 1 de DQO. La concentración del - 

ión cloruro viene a ser de mayor sigpificaci6n al aproximarse a límites - 

bajos de concentración orgánica. 

Se debe sin

os

demora las nuestras inestables, y las muestras que -- 

contengan r sedirental, les se deben homogeneizar adecuadarente, para

obtener una maestra representativa. Para reducir los errores inherentes

a la medición de pequeños volúmenes de muestra, se deben hacer previamen- 

te diluciones iniciales en matraces aforados, para aqueellos desechos que

contengan valores elevados de la TM. 

APARATOS

Aparato de reflujo, que consiste en tm matraz redondo de 300 ml con - 

cuello esmerilado 24/ 40 y un refrigerante. 

TZE MIT S

Soluci6n valorada ( le dicromato de potasio 0. 250N

Se disuelven 12. 259 g ( le Y2Cr, 07 previamente secado a 103° C por dos - 
horas, en agua destilada y se diluye a 1000 ml. 
Mido sulfúrico conc

Soluci6n valorada de sulfato ferroso ammiacal 0. 25N

Se disuelven 98 g de Fe( N7i4) 2( SO4) 2. 61120 en afilia destilada. Se agre- 

gan 20 ml de ácido sulfúrico concentrado, se enfría y se diluye a ---- 

1000 ml. Esta solución se debe titular, el día que se vaya a tsar -- 

cm el dicromato de potasio. 

Titulación

Se diluyen 25 ml de solución valorada de dicromato a unos 250 m1. Se - 

agregan 20 ml de ácido sulfúrico cmcentrado y se deja enfriar. Se titu_ 

la cm el sulfato ferroso armiacal, usando 2 6 3 gotas del indicador de

ferroin. 

Normalidad ml de y.2Cr207 x 0. 25 / ml de Fe( 614) 2(• ro4) 2

Indicador de ferroín

Se disuelve 1. 485 g de 1, 10- fenantrolina mmnohidratada, ¡ tirito cm --- 

0. 695 g de FeSO4. 71120 en agua y se diluye a DO P1. 
Sulfato de plata en cristales. 
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PPO I: 1 1111= 0

Se vierte una muestra de 50 rul o una norci6n alícuota diluida a 50 n1 con
agua destilada, en el natraz esférico y se agregan 25 r1 de soluci6n valo

rada de dicra:ato, se agregan, con todo cuidado, 75 P- 1 de 1', P( ur, mezclan
do bien después de cada adición. 

MCP= IM: La mezcla que se somete a reflujo se debe encon- uerfecta

mente homogenea antes de aplicar el calor. Si no se proced
í, y puue

den presentar calentamientos locales en el fondo del matraz, con la V pul
sión sfinita de la mezcla por el tupo lateral del refrigerante. 

Se fija el matraz al refrigerante y se somete a reflujo la mezcla por 2 - 
horas. Se puede usar un peri6do más corto para algunos desechos particu_ 
lares si se ha determinado que es suficiente para obtener la 1X10 máxima. 
Se deben agregar fragmentos de piedra porosa o perlas de vidrio para pre- 
venir la ebullición tumultuosa, que puede ser grave y peligrosa. Se en- 

fría y se lava el refrigerante con 25 ml de anua destilada. 

Se pasa el contenido a un matraz cónico de 500 ml y se lava el matraz de - 
reflujo 4 - 5 veces con agua destilada. Se diluye la mezcla a unos 350- 

m1 y se titula el exceso de dicromato, después de enfriarse a la terguera- 

tura ambiente, cuan sulfato ferroso amoniacal valor-qklo, usando indicador - 
de ferroln; generalmente se usan 2 - 3 gotas del indicador, pero esto, sin

embargo, depende de cada operador en particular. El cambio de color es

preciso, variando del azul verde al azul rojizo; sin embargo, el vire no- 
es tan marcado como en la titulación de los reactivos por la mayor concen
tracién de ácido en la muestra, y por esta razón es necesario que la mues
tra se diluya, cuando menos, a 350 r1 antes de verificar su titulación. 
Se somete a reflujo, en la misma forma, un testigo de 50 m1 de agua desti
lada, en lugar de la muestra, junto can todos los reactivos. 

Se puede obtener una oxidaci6n más completa de muchos compuestos orgáni- 
cos, tales como alcoholes y ácidos de cadena abierta si se usa el sulfato
de plata como catalizador; se agrega directamente a la mezcla, antes del. 

reflujo, 1 g de A92SO4, o bien se puede disolver el sulfato de plata en - 
el ácido sulffn-ico, a razón de 1 g por cada 75 r1 de ácido. 
Pasa muestras diluidas, la solución de dicromato se diluye a 0. 025N. Con

esta cencentraci6an se debe tener un cuidado extremo con toda la cristale- 
ría, porque la más ligera huella de materia orgánica en el condensador o - 
en la atmósfera induce a graves errores. S610 son razonablemente exac-- 

tas las determinaciones en maestras que den una reducci6n aproximada del - 
501 del dicrumato. Para la retitulación se usa una solución diluida de - 
sulfato ferroso am niacal, 0. 025N. Esta concentración se debe hacer con

exceso de ácido o prepararse el día que se vaya a usar. 
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para superar la interferencia del cloruro con los desechos carbonosos, se
lleva a ebullición por 2n r^, inutos la mezcla de la muestra, con el dicrorra
to y con el ácido, sin nada de sulfato de plata como

catalizador. :- e sres

pende el calentamiento, se rleja enfriar la mezcla en digestión lo suficien_ 
te para que se pueda manejar y para que se eviten pérdidas excesivas de -- 
vapores. Se agrega 1 g del catalizador y se continúa la clipesti6n. 

mde DÓ = « a - b) x c x 8nn0 / m1 de r+restra) - d
g

donde: 

DQO = demanda qutráca de oxigeno al dicromato

a = ml de sulfato ferroso a~ acal usado para el testigo

b = ml ( le sulfato ferroso aroniacal usado para la muestra

c = normalidad del sulfato ferroso amoniacal

d = correcci6n por a = rW/ 1 de Cl x 0. 23

4. - NI1RC11M R NIACAL

El nitrógeno amoniacal se encuentra presente, en concentraciones varia— 

b_les en aguas superficiales y en aguas profundas. 
Siendo un producto - 

de la actividad microbiol6gica, cuando se encuentra en aguas superficia- 
les se acepta. a veces que el nitrógeno amoniacal es una evidencia quími- 
ca de la contaminación sanitaria. Su presencia en aguas profundas es - 

bastante general, como resultado de procesos naturales de reducción. En

algumas plantas de tratamiento se agrega amoniaco para la cloraci6n res¡ 
dual combinada del agua. Cuando se erplea la cloración a residual li- 

bre, la presencia de amoniaco en las aguas piaaj inducir a un consumo -- 
elavado de cloro, para llegar a producir cloro libre resi(11111. 
sida muestra contiene cloro residual, se pueden tener presentes monoclo
ramina, dicloramina y tricloramina; la decloraci6n, previa al análisis - 

las convierte a am maco. 

eme+refiere el métai9_de_1lg5tilaci6n para la- determinaci6n del nitr6geno
ammriacal, hien sea en huellas o en cantidades apreciables, en especill- 

cuardo se sospecha de interferencias de cualquier naturaleza o cuan0o es
necesario proceder a la determinaci6n subsecuente de nitrógeno albl»linoi
deo ú orgánico, en cuyo caso debe elim¡narse previamente el amoniaco de - 
la muestra. 

El procedimiento de nesslerizaci6n para la determinación del amoniaco -- 
cencluce a resultados aceptables eWTNostrias"eñ7as gire tcxlo el anoniaco- 

libre se recoge en los primeros 50 a 100 ml de destilado y en las que, - 
por lo tanto, se puede recolectar como destilarlo libre; con ramstras de - 
s00 ml, el contenido de nitr6Feno araen¡ acal de tales destilarlos es apro- 
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ximadamente ele 0. 05 cg o menos. 

Tanto la nesslerizacién como la titulación se pueden aplicar a destila- 
dos que contengan hasta 1 mg de nitrógeno am niacal; en el último caso - 
es importante que se use suficiente ácido bórico para arsorver el anmiia
co, evitando así pérdidas por volatilizaci6n. 

rm las muestras destiladas se debe ensayar el procedimiento de titulación
en todos aquellos casos en los que la nesslerizaci6n sufre serias inter- 
ferencias por conpuestos orgánicos neutros. ' 

El método de nesslerización directa se reserva, por lo general, para mues- 
tras que contengan más de 0. 1 mg/ 1 de nitrógeno ~, acal. La relativa

simpilicidad y la rapidez del método lo hacen recomendable para operacio- 

nes de control, cuando se demuestra la ausencia de interferencias de sis
nificación por iones coloridos o por otros materiales. 

Los resultados más dignos de confianza se obtienen sobre muestras recién
tomadas. Tn el caso de que no sea posible un análisis inriediato, se de- 
ben tomar precauciones para retardar la actividad biológica, almacenando
las muestras a baja temperatura, de preferencia apenas sobre el punto de
congelación. Cuando no es práctica tal medida, la adición de 0. 8 ml de

FIZ4O4 cene, por cada litro de muestra, puede servir para mantener el ba- 
lance de nitrógeno; si se practica la preservación con ácido, la muestra
acidulada se debe neutralizar con hidróxido de sodio o potasio inmediata
mente antes de iniciar el procedimiento. 

A§.~ DE 1ñ3STILACION

Se puede recuperar el nitrógeno amoniacal libre cuando la mezcla en desti
laci6n se mantiene a un pH alrededor de 7. 4. Como las aguas naturales - 

presentan valores variables del 111 y diferentes propiedades amortiguado -- 

ras, se agrega una solución amortiguadora de fosfato, para que la muestra

se mantenga a un pil constante durante el proceso de destilación. Las -- 

huellas de amoniaco, características de aguas relativamente no contamina- 
das, se recuperan en el destilado, libres, y se cuantifican por nessleri- 
zacién. rm concentraciones superiores a 0. 05 mg de nitró;;eno amoniacal, 
es mejor practicar la absorción con ácido bórico, para reducir las pérdi- 
das de amoniaco: f1 amoniaco aislado se puede determinar por nessleriza
ci6n o por titulación. Con una solución valorada de un ácido mineral - 
fuerte. Para la titulacióni del amoniaco es adecuado un indicador que -- 
responda o vire al pIl ( aproximadamente de 5. 0 ) de la solución absorben- 

te diluida de ácido bórico. La serie graduada de colores, del amarillo - 

al café, que se produce por la reacción Nessler -amoniaco, se absorbe in- 

tensamente en un amplio campo de longitud de onda. El color amarillo, - 

caracterfstico de las bajas concentraciones de nitrógeno amoniacal ( 0. 02

1. 25 mg por 50 mI de solución ) se puede relir, con una sensibilidad -- 

aceptable, en la región de longitud de onda ete 400 a 425 ru, cuando es po

sible un trayecto de luz de 1 cm; un trayecto de luz de 5 cm amplía las - 
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mediciones en la rama de 0. 005 a 0. 06 r% de nitrógeno. Los tonos café - 

rojizos, típicos de concentraciones de nitrógeno amoniacal en la vecindad

de 0. 5 mg, se pueden medir en la reri6n de longitud de onda de 450 a 500- 
ru. Por lo tanto, para un instrumento determinado, tala juiciosa selec-- 

ci6n del trayecto de luz y de la longitud de onda permite la determinación
fotométrica de concentraciones de nitrógeno aroniacal dentro de un ámbito

considerable. 

Se pueden experimntar desviaciones a la ley de neer, cuando se usan fot6

metros equipados con filtros de color de banda amplia. Por esta raz6n,- 

la curva de calibración se debe preparar bajo condiciones idénticas a las

que se adopten para las rnrestras. 

Se tiene tala baja recuperación del amoniaco si el agua contiene más de -- 

250 mg/ 1 de calcio, a no ser que se trate ( preparaci6n de la muestra), - 

previamente; el calcio y la solución amortiguadora reaccionan, con preci- 

pitación del fosfato de calcio y desprendimiento de iones hidrógeno, que

abaten el pll. Algunas aminas alifáticas y aromáticas, cloraminas orgáni

cas, acetona, aldehidos y alcoholes, además de otros compuestos orgánicos

indefinidos, producen interferencias en la nesslerizaci6n directa y se ha

encontrado que, a veces, producen una coloración amarillenta o ventosa, o

una turbiedad al agregar el reactivo de ` Iessler a los destilados provenien

tes de muestras contaninadas decloradas. P1 procediriento de titulación

también está sujeto a la interferencia de las aminas, porque el ácido va- 

lorado puede reaccionar con tales sustancias alcalinas; sin embargo, el -- 

procedimiento de titulación se encuentra libre de las interferencias que - 

producen los compuestas orgánicos neutros. Se ha informado que el sulfu

ro produce una turbiedad después de la nesslerización, lo que se puede -- 

evitar agregando carbonato de plomo al matraz, antes de la destilación. - 

Las sustancias volátiles, como el formaldehído, se pueden elirinar por -- 

ebullición a bajo pH, después de la cual la muestra se puede destilar y - 

nesslerizar en la forma normal establecida. 

Un reactivo de Nessler, cuidadosarente preparado, puede responder, en con_ 

diciones óptimas, a cantidades tan pequeñas como 0. 001 mg de nitrógeno -- 

amoni.acal en 50 ml de solución. Sin embargo, con frecuencia resulta --- 

errática la duplicación de resultados inferiores a 0. 005 mg. 

APARATOS

Aparato de destilación

In matraz de vidrio de 300 - 2000 nl , conectado a tal refrigerante ver- 

tical dispuesto en tal form que el destilado caiga directarente en la

cristalería receptora. Se puede ergtlear un aparato íntegro de cris -- 

tal pyrex. 
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Equipo colorinétrico; se necesita uno de los si;yrientes: 

a).- F<;pectrofotónetro, para sisarse a 425 ru, con un trayecto - 

de luz de 1 cm o nayor. 

b).- Fotóretro de filtro, con tet trayecto de luz de 1 en o mayor, --- 

egiti.pado con un filtro violeta que tedia su transmitancia náxir.0

a 400 S 425 nu. 

e).- Tubos de Alessler, pareados, ele 50 ml, forma alta

PTI.= VO" 

Agua exenta de amoniaco

El agua exenta de amoniaco se puede obtener por procedimientos de des- 

tilación o de permrtaci6n i6nica. 

a).- Destilación. 

Se pueden eliminar las huellas del amoniaco en el agua destilada

por la adición de suficiente agua de bromo o de cloro, para pro- 

ducir un halógeno libre residual ( le 2 - 5 mg/ l. Después de repo

sar cuauulo menos por 1 hora, y de preferencia durante la noche, - 

se desechan los primeros 100 r1 del destilarlo, antes de iniciar- 

la recolección. 

b).- Permutación iónica

La eliminación del amoniaco aislado se puede lograr por un perora

tador cati6nico. Para ruchos trabajos se puede lograr un agua

satisfactoria agitando 4 litros de agua destilada con 10 g de un
permutador cati6nico fuerte, o bien pasando el agua destilada a - 

través de una columna de interc , io cati6nico. 

Cuando es importante producir un agua de alta pureza, libre de -- 

huellas de los iones cometes, y , por lo tanto, adecuada para pro

pósitos m6ltiples en otras determinaciones, el método preparato - 

rio más ccmveniente consiste en pasar a través de una colo na de - 

tubo de cristal, de 25 cm ( de 12 a 25 mm ele diámetro ) , previa- 

mente cargada con dos partes en volumen de una resina de permuta- 

ción ani6nica fuertemente básica, en la forma de oxhidrilo, y una

parte en volumen de ceta resina de perrutacián catiónica firertemen_ 

te ácida, en el ciclo de hidrógeno. Se deben usar resinas de -- 

permutación i6nica de una calidad adecuada para trabajos analíti- 

cos. El testigo de reactivo que se obtenga por destilación de -- 

agua " exenta de amoniaco", preparada por el procedimiento Je per- 

rutaci6n, puede tener un contenido de nitrógeno areniacal que se - 

aproxime a 0. 01 Mll. Aunque las resinas se pueden usar repeti- 

das veces, se Jebe examinar regularmente su efluente, para tomar - 

precauciones contra su posible ajggtaríento, y en consecuencia, --- 

contra el desprendiniento de amoniaco del agua " exenta de amonia- 

co" . 
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c).- Las huellas de r:agnesio de algunas "^ IW destiladas pueden produ- 
cir cierta nebulosidad desrués de la nesslerización; ésta se Pile - 

evitar nor la aplicación de 1 ó 2 trotas r -e solución de 1 T' 1fA e - 
de sal de la Rochela. 

Solución amortimiadora de fosfato TP 7. 4

Se disuelven 14. 3 g de fosfato ele potasio monobásico anhidro, ! OT24,- 
y 68. 8 g de fosfato de potasio Bibásico anhidro, VrPO4, y se diluye a
1 litro con agua destilada exenta de amoniaco. Se debe verificar una

determinación testigo, para comprobar el contenido de amoniaco de esta
soluci6n arnrtiguadora. 

Solución de ácido bórico

Se disuelven 20 g de ácido bórico, 113BO3 anhidro, en agua exenta de -- 
amoniaco y se diluye a 1 litro. 
Solución madre de cloruro ele anmi0

Se disuelven 3. 819 , cíe cloruro de ~¡ o anhidro, M14C1, en agua des- 

tilada exenta de ~ iaco y se diluye a 1 litro; 1 ml 1. 00 mg de - 

N = 1. 22 mg de TJI13. 
Soluci6n patrón de cloruro de amoni0

Se diluyen 10 ml de la solución madre de cloruro de awnio a 1 litro -- 
con agua destilada exenta de amoniaco; 1 ml = 0. 0100 mg de \ z _ ---- 

0. 0122 mg de NOT3. 
Agente neutralizador

a).- Solución de hidróxido de solio M. 

Se disuelven 40 g de P4,,01 en agua exenta de amoniaco y se diluye
a 1 litro. 

b).- Solución de ácido sutlfririco 1' 4

Se agregan, cuidadosamente, 28 ml de F12SO4 cone a 500 ml de alhta
exenta de amoniaco y se diluye a 1 litro- 

Agente declorador

rs satisfactorio cualquiera de los reactivos siguientes, de los cuales
1 ml neutraliza a 1 mg/ 1 de cloro residual en 500 ml de muestra. Las

soluciones de tiosulfato y de sulfito son inestables y se deben prepa- 
rar el día que se van a usar: 

a).- Solución de tiosulfato tic sodio 1/ 70N

Se disuelven 3. 5 g de Ma2S 03. 51120 en agua exenta de amoniaco y - 
se diluye a 1 litro. 

b),- Solución de metarsenito de sodio 1/ 70N

Se disuelve 1 g de Na* 50, en agua exenta de amoniaco y se diluye
a 1 litro. 

c).- Solución de sulfito de sodio 1/ 70` 1

Se disuelven 0. 9 g de ' 4aZS03 en grua exenta de amoniaco y se dilo
ye a 1 litro. 

d).- Soluci6n de óxido de fenilarsina 1/ 70'< 

Se disuelven 1. 2 g de óxido ele fenilarsina, e*61TSAs( 1, en 200 1,! 1 de
1a01i 0. 3>I filtrándose, si es necesario, y tliluyendo a un litro -- 
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con agua exenta de amoniaco. 

Reactivo de 1Tessler

Se disuelven 100 g de yoduro mercúrico <nii('ro, Hgi„ y 71) 1 de yoclliro

de potasio anhidro, ; Q, en tm Pequeño voliu.-cn .' e afni exenta de v nnia

co; esta mezcla se agre5a lentamente, con agitación, a una solución -- 

fría de 160 g de hidróxido de sodio en 500 m1 ( le agua exenta de amonia
co, diluyéndose a un litro con la misma aru3. rn las condiciones nor

males de laboratorio, conservado en recipientes pyrex y preservado de - 
la luz solar, este reactivo es estable mor periódos hasta de un afo. - 

E1 reactivo debe producir el color característico con 0. 1 mg,/ 1 ( le ni— 
trógeno amdniacal dentro de los primeros diez minutos después de su arli-- 

ción y no debe producir un precipitadlo con pequeflas cantidades de anonia- 
co dentro de las 2 horas siguientes. 

Soluciones de color permanente

a).- Cloroplatinato de potasio

Se disuelven 2 g die K2PtC16 en 300 ó 400 ml de agua destilada, se
agregan 100 ml de IQ dont y se diluye a un litro. 

b).- Cloruro cobaltoso

Se disuelven 12 g die CoC12* 61120 en 200 ml de agua destilada, se -- 
agregan 100 ml de HC1 dont y se diluye a tm litro. 

PROCEDITaE= 

Se deben seguir los siguientes pasos, sin ninguna demora entre ellos. 

1.- Preparación del equipo

Empleando el mismo matraz que se va a usar en la prueba, se lava con - 

vapor todo el aparato, hirviendo 500 ml de agua destilada, con 10 nl- 

de la solución amortiguadora de fosfato y unas cuantas perlas de vi- 
drio, hasta que el destilado no muestre huellas de amoniaco. 

2.- Preparación de la muestra

Se usa generalmente un volumen de muestra de 500 ml, o una porción -- 
alícuota diluida a 500 ml con agua exenta de amoniaco. Cuando se -- 

sospecha que el contenido de nitrógeno amoniacal es menor de 0. 05 mg - 
por litro, o cuando se intenta una determinación de nitrógeno albumi- 

noideo después de la determinación del amoniaco, es recomendable que - 
se usen muestras hasta de 1000 ml. Se elimina el cloro residual de - 

la muestra, agregando una cantidad equivalente de agente declorador.- 

Si es necesario, se neutraliza la muestra a un pIl aproximado de 7, -- 
usando un medidor de pll, con ácido o álcali diluidos. Se agregan -- 

10 ml de la solución amortiguadora de fosfato. Para la mayor parte - 

de las aguas es suficiente este volumen para conservar un pi! de 7. 4- 

0. 2 durante la destilación, pero si 'esto no sucede así, se puede --- 
agregar otra porción de 10 ml de la solución amortiguaclora. 
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Para muestras que contengan más de 250 mg/ 1 de calcio, se deben agregar -- 

primero 40 ml de la solución amortipxut& ra, y, a continuaci6n, se ajusta - 

el pfl a 7. 4 con ácido o base. 

3.- Destilación

Para evitar cualquier posibilidad de contaminación, es mejor dejar -- 

montado todo el aparato de destilación después del lavado con vapor, - 

hasta que se vaya a iniciar la destilaei6n de la rvestra. Se vacfa- 

el matraz de destilación y se vierte en el mismo la nuestra de ag - 
previarente declorada, neutralizada y amortiguada, agregándose tinas - 

cuantas perlas de vidrio. La destilación se lleva a una velocidad - 

de 6 a 10 ml por minuto, recogiendo el condensado en porciones separa

das de 50 ml, o mayores, hasta que el destilado se encuentre libre de
amoniaco. Como recipientes para los destilados, en concentraciones - 

inferiores a 0. 05 rng de nitr6geno, se pueden err lean tedios de Nessler
de 50 ml o matraces aforados. 

4.- Absorción del amoniaco

Cuando el contenido de nitr6geno amoniacal excede de 0. 05 mg, se ab- 

sorbe el destilado bajo la superficie de 50 ml de soluci6n de ácido - 
h6rico. Se usan porciones adicionales de 50 m1 de solución de ácido

bórico por cada riligrann de nitrógeno amoniacal en el destilado. Se

recogen cuando renos 300 nl de destilado; se separa el matraz recep- 

tor del destilado de la descarga del refrigerante y se continúa la -- 
destilación por uno o dos, rinutos para lavar el refrigerante. 

5.- Reacción color " trica

Se agregan 1 ml del reactivo de Nessler a cada porci6n de 50 ml del -- 
destilado, o a una parte alícuota diluida a 50 ml con agua destilada - 

exenta de amoniaco. Se mezcla bien, tapando los tubos de Nessler o

los matraces con tapones de caucho limpios e invirtiendo los tubos - 

por seis veces, cuando menos, para lograr su mezcla completa. 

Se mantienen las mismas condiciones experimentales de temperatura y tiem_ 

po de la reacción para las muestras, los patrones y los testigos. Se - 

deja reposar por 10 minutos después de la adici6n del reactivo y se com- 

para el color desarrollado en las porciones del destilado con los de los
patrones. 

Se puede usar un peri6do de contacto de 30 rinutos, si es ron, bajo el con
tenido de nitrógeno amoniacal, pero en este caso se deben preparar patro- 

nes y testigos para el mismo peri6do de contacto. La medición del color

se verifica fotoin6tricarente o visualmente. 

6.- Medición fotométrica

Se mide la absorbancia o la transmitancia en un espectrofía~ tro o - 

en an fot6metro de filtro. La curva de calibraci6n se debe preparar

bajo las mismas cendiciones de tenperatura y de tierno de reacción -- 

que se apliquen a las muestras. Lis lecturas ele la transmitancia se

deben verificar contra un testigo de reactivo y las curvas se deben - 
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cop+robar, con frecuencia, con Patrones -' e anoni.aeo, de Preferencia den- 

tro del ámbito de las muestras. 

Con cada nueva preparación del reactivo de Kessler se deben redeterminar

las curvas de calibración. 

7.- Comparación visual

Se comparan los colores producidos en las ruestras contra los patro- 

nes de aroniaco. Se- pirden usar patraees temporales o permanentes - 

según se indica a continuación: 

a) . - Patrones terT>orales

Se puede preparar una serie de patanes visimles, en tidos de - 

Nessler, diluyendo a 50 ml con agua exenta de ~* aco los siFuuien

tes volfinenes de solución patrón de cloruro de amonio: n. 0, 0. 2, 

0. 4, 0. 7, LA, 1. 4, 1. 7, 2. 0, 2. 5, 3. 0, 3. 5, 4. 0, 4. 5, 5. 0 y 6. 0 - 
ml. Se nesslerizan los patrones y las porciones del destilado, 

agregando 1 ml del reactivo de Kessler a cana ubo y mezclando - 
bien. 

b).- Patrones permanentes

Fin tubos de Nessler de 50 ml se riden los volúmenes de las solu- 

ciones de cloroplatinato de potasio y cloruro cobaltoso que se - 
indican en el cuadro presentado por la tabla No. 31 del Capítulo

IV. 

Se diluyen hasta el aforo y se mezclan bien. Los valores que se

indican en la tabla son aproximados; los equivalentes reales de - 

los patrones que se preparen así pueden diferir con la calidad -- 

del reactivo de Nessler, la clase usual de iltminaci6n y la sensi
bilidad al color del ojo del analizador; es conveniente comparar- 

los con patrones temporales nesslerizados, modificando las porcio

nes en la forma necesaria; estas eon~ ones se deben repetir - 

cada vez• que se prepare nuevo reactivo de Nessler. Fstos patro- 

nes pueden servir por muchos meses, si se protegen del polvo. La

conparacién con los mismos se puede verificar a los 10 o a los 30

minutos después de la nesslerizaci6in, dependiendo del tiempo de - 

reacci6n que se haya aplicado a los patrones de amoniaco nessleri_ 

zados con los que se compararon. 

CALCULO

Antes de calcular el valor final del nitrógeno, se debe deducir la canti - 

dad de nitrógeno contenida en el volumen de agua exenta de amoniaco, que - 

se haya usado para diluir la muestra original. 

Tanbién se debe deducir el valor del testigo de reactivo, por el volumen - 

de solución amortiguadora de fosfato que se haya usado en la ranestra. 

F1 total de nitrógeno amoni.acal, en el volumen original de muestra que se - 

tore para titulación, es igual a la suma de los nitr6;!enos amoniacales --- 

cuantificados en cada porci.6n separada del destilado. 
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si los destilados se corhinan y se toma una porción alícuota para la ness_ 
lerización, el nitrógeno que se cmmtificnue en la porción alícuota se rxul

tiplica por la relación ( n) del destilado total ( incluyendo al ácido hb

rico) a la porción alícuota. 

mg/ l de N amoniacal rT de 7 ar miacal x lo00 x R / ml cle muestra. 

Se pueden calcular los valores del W. libre o radical 114 multiplicando
los resultados del nitrógeno m— iaeal por los factores 1. 216 y 1. 288 -- 

respectivamente. 

1.IMIX1 DE- NI-.SSL1P,IZACI(W D19171TA

Con muestras que tienen um alto contenido de ~ íaco, se omite alg<nas - 

veces la destilación y la nuestra se nessleriza directamente. % usa un- 

pretratamiento can sulfato de cinc y álcali para precipitar calcio, magre

sio, fierro y sulfuro, que pueden Producir turbiedad con el reactivo de - 
Nessler; el precipitado elimina los sólidos suspendidos, y, algunas veces, 

la materia colorida. La adicim de solución de MA o ( le sal ( le la Ro- 

chela evita la precipitación de los iones residuales cle calcio y magnesio

en presencia del reactivo alcalino & Nessler. 

Se ha encontrado que algunas animas alifáticas y aromáticas, cloraminas - 

orgánicas, acetona y aldehidos y alcoholes, entre otros compuestos orgáni
cos indefinidos, producen tunos desusados amarillentos o verdosos, o dan
lugar a cierta turbiedad al agregarse el reactivo de Nessler, durante la - 
práctica de la nesslerizaeión directa. No se puede recomendar um proce- 

dimiento específico para eliminar todas estas interferencias, debiendo re- 

curirse a la destilación en los casos en que se presente. Algunas sus- 

tancias volátiles, como el formaldehido, se pueden eliminar por ebullición

a bajo pfi, terminada la cual se puede nesslerizar la muestra. 

APARATM Y REACPIV(1S

se necesitan tanto el equipo colorirétrieo que se describe en el métalo - 
anterior, como todos los reactivos que se enumeraron, con excepción de la
solución amortiguadora de fosfato y la ( le ácido bórico, además de las si- 
guientes: 

Solución de sulfato de cinc

Se ( disuelven 100 g de ZnS(14. 711, 0 en ak^,ua exenta de amoniaco y se dilu- 
ye a 1 litro. 

y

Solución de hidróxido de sodio o de potasio

Se disuelven 240 g de NiM, en 500 ml de agua exenta de amoniaco y se - 
diluye a 1 litro. 
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Solución estabilizadora

Fara evitar la precipitación del calcio o del rarnesio, Jespués de la

adición del reactivo alcalino de Nessler, se rueden visar el P,iTPA o la

sal de la Rochela. 

a).- Solución de EDTA

Se disuelven 50 g de etilendiarinotetracetato dis& lico, dihidrata

do, en 60 m1 de agua exenta de amoniaco que contenga 10 g ( le hi-- 
dr6xido de sodio. Si es necesario se calienta ligeramente para - 

completar la Usoluri6n. Se enfría a la temperatura ambiente y - 
se diluye a 100 rr1. 

b).- Solución de sal de la Rochela

Se disuelven 50 g de tartrato doblé de solio y potasio tetralii('ra_ 

Lado, 16NaC411406. 4A20, en 100 nl de asRua exenta Je amoniaco. Se - 

elirina el amoniaco, generalmente presente en la sal, por ebulli- 

ción de la solución, hasta perder unos 30 rl. después de enfriar

se diluye a 100 ml. 

FROCEDII 7117M

Si la maestra contiene cloro residual, se neutraliza con la cantidad equi

valente de solución del agente declorador. 

Se agrega 1 ml de la solución de sulfato de cinc a 100 ril de la maestra y
se mezcla bien; a continuación se agregan de 0. 4 a 0. 5 r1 de solución de - 

hidróxido de sodio para obtener un pil de 1n. S, ser7ut se determine en un - 

potenci6metro con electrodo de cristal, mezclándose de muevo. Se deja - 

reposar la maestra tratada por unos minutos, para que se sedimente el pre

cipitado, dejando un líquido sobrenadante claro e incoloro, grie se ruede - 

clarificar por centrifugaci6n o filtración. Si se aplica la filtración, 

se debe comprobar que el papel filtro se encuentre libre de armniaco, lo - 

que se verifica haciendo pasar agua exenta <le aroniaco y nesslerizando el
filtrado. Se filtra la maestra, desechando los primeros 25 m1. Se to - 

non 50 m1 de la muestra, o una porción alícuota diluída a 50 ml con agua - 

libre de amoniaco, se agregan 1 6 2 gotas de solución de sal de la Roche- 

la o EDTA. y se mezcla bien. Se adicionan 1 ml de reactivo de Nessler y - 
se mezcla cuidadosamente. Se compara el color desarrollado, bien sea fo_ 

tométricamente o visualmente, como se describió anteriormente. 

M/ 1 de N amoni cal mg de N amoniacal x 1000 1 ml de muestra
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5.- NITRIMS

Siendo un paso en el ciclo del- nitr6geno, el nitrito se presenta en las - 

a,- uas como un pmducta_interredio de los procesos de oxidaci6n o reducci6n

en aguas superficiales crudas, las huellas de nitrito indican contamina-- 

ci6n. T,Orizién se puede prochicir el nitrito en las plantas de tratamiento

o 911ns sistemas de distribución, coro resultado de la acci6n bacteriana
u por otros organisros sobre el nitrógeno amoniacal qtr se dosifica a al- 

tás terTeratixras en el tratamiento del agua para obtener un cloro residual

s:orl: inac!n. 

r,n concentración del nitrito s^ determina por la forr,aci6n de un coloran- 

te azoico, de color rtírrura rojizo, que se pr9duce a un r.P de 2. 0 á 2. 5 - 

por la conulaci6n del ácido siilfanílico liazotado con el clorhidrato ( lo - 

naftilamina. r1 método ( le diazotaci6n es adecuado para la determinación

visual del nitr6geno de nitrito en el ári, ito de 0. 001 a 0. 25 mh/ 1 ( le N; - 

La..medici6n fotom6trica es aplicable en concentraciones entre x. 005 y 0. 05

m8/ 1, si se usa un trayecto de luz de 5 cm con tn filtro verde; el siste- 

ma de color obedece la ley de Peer en concentraciones hasta de 0. 18 ug/ 1- 

de N o 0. 6 mg/ 1 de NO2 con in trayecto de luz de 1 cm a 520 ru— 
Por virti0 de su incompatibilidad quírdca es poco probable qi.r en tina --- 

muestra coexistan nitrito, cloro libre disponible y tricloruro de nitr6Fe

no. P1 tricloruro de nitr6p.eno produce falso color rojo cuando se sigue
el orden normal de adición de los reactivos; aingiee este efecto se puede - 

hacer mínimo agregando, primero, el reactivo de clorhidrato de nafti.lami- 

na y, a continuación, el ácido sulfanílico, aun así se puede producir tina
coloraciCn anaranjada cuando se tiene una cantidad importante de tricloru

ro de nitrógeno; en tales circunstancias es recomendable comprobar el clo

ro libre disponible y el tricloruro de nitrógeno residual. Por virtud - 

de su precipitaci6n en las condiciones de la prueba, interfieren los iones

siguientes, que no deben estar presentes en la nuestra: Férrico, mercuroso, 

plata, hismuto, antimmioso, plomo, aúrico, cloroplatinato y metavanadato. 

G1 i6n cúprico conduce a resultados bajos, al catalizar la descwiposici6n

del producto diazotado. No debe haber iones coloridos, que alteren el - 

sistema de color. 

En ausencia de interferencias, la concentraci6n mínima de nitr6Feno de ni

trito que se puede identificar en tunos de Nessler cíe 50 ml es de 0. 001 - 

mg/ l. 

La determinación se debe verificar en riestras recién tomadas, para redu- 

cir la acción bacteriana y conversi6n por lo tanto de nitrito a nitrato -- 
o amoniaco. 
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AP PATOS

T' mcino colorir:étrico, se necesita toro .' e los sin, ienute% 
a).- Uspectrofotóretro para , asarse a .; 2n : q), provisto de lot trayecto - 

le luz de 1 cr, o , iayor. 

b).- Fotómetro cíe filtro con un trayecto de luz de 1 cr o rayor r(!idna

do con filtro verde nue tenla su trxrsr.itancia cavcira en in vecin
clad de 520 rv. 

c).- Tubos de Nessler, pareados de 50 1- 1 Je fort;.i alta

rFACTINIM

Todos los reactivos se dehen Preparar toar sti:stancias de color blanco. 

Agua exenta de nitrito, se Frenara por cualquiera de los siguientes - 
rétodos: 

1.- rae a, regia a 1 litro cae alnn destilada in Pemeño cristal de per-- 

1, anato de potasio y otro de tm álcali, coro hidróxido de hario
o de calcio. Se redestila en uurn almfiique ínte,Rro de cristal pr
rex, desechando los primeros 50 rrl de destilarlo. Se recogo la - 

fracci6n cae destilado que se enaentra exenta cae permanganato. -- 

se indica la presencia del perrsarranato por la coloración amari- 

lla que se tiene con el reactivo de ortotolidina usarlo en la de-- 
te~ aci6n del cloro residual). 

A!' regue 1 ml deI'' ceanc y 0. 2 ml de snlnci6n ( le sunlfato marnga- 
noso ( 36. 4 r def5u lln. I?20 / 100 rl de solución acuosa ) a calla - 

litro de agua destilada y haga una coloración rosa con 1 6 3 ml - 
le solución de perm-inganato de potasio ( 400 rg ( le 11h04 / litro - 

de solución acuosa). 

activo de sulfanilamida

Disuelva 5 g de sulfanilamida en tuna mezcla de 50 m1 de 1TCI tont y -- 
cerca de 300 ml de agua destilada. Diluya a• 500 ni con agua destila
da. La solución es estable por varios ceses. 

Solución de clorhidrato de naftil~, a

Disuelva 500 mg de clorhidrato de naftil~ a en 500 nnl de agua desti

lada. ( 5rarde en frasco andar. Prepare esta solución mensuralmonte o

cuando aparezca coloración en la solución. 

Acido clorhídrico ilCI 1 + 3

Solución madre de nitritos

Disuelva 1. 232 g de ` laNO, en agua libre de nitritos y diluya a 1000 n+l, 
1. 00 ml - 250 up, de N. Se preserva caso 1 mi de cloroformo. 

l'aloración de la soltci6n nadre

Ponga en el orden siguiente: 50 r1 ?,e 17hO., O. 0511 ( preparado en la deter
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rinaci6n de Calcio). 5 r:l c' e ' Sta, cone y 50 rl de solución r:a.lre Je - 

nitritos en una botella con ta:,¿!, esmerilado. 

rmrrja la punta , le la pipeta con nitruto basta dentro - le la soluci6n de

per-,,,mg,-mato. Agite fuertercnte y caliente a 711 - 2n' C. T', lirine el. co_ 

lor del permanganato por adición suficiente ele oxalato de sodio- 

3. 35n <I de Na2e204 por 1000 rl de solución) en adiciones de 10 rl. 
Titule el exceso de oxalato de sodio con soluci6n de 17104 0. 05`; hasta - 
la aparición del color rosa. Corra tn Maneo con artra lihre ' e nitritos

a travAs de todo el procediriento y hila las correcciones necesarias en- 

el cálculo final. 

Si tma soluci6n 0- 051 de sulfato ferroso amoniacal se sustituye por Ja- 

de oxalato ele sodio, omita el calentamiento y prplongrre el neri6do de -- 

reacción entre el i6n pemurganato y el i6n ferroso durante 5 minutos an
tes de hacer la titulación final con permanganato. Cstn solución n. nSN

ferrosa contiene 1.0. 6.07 p de Fe( tllil) 1(' A),. 6'! 2n y 20 n4 de " Sn, cone/- 

Onn rl de soluci6n y se estandariza- como se recomenda en la deterr•ina- 
ei6n ele ilerarrda uír îea de nx1 eno ( FM). 

Calcule el contenido de nitr6Feno de nitrito en la solución radre por la

ecuación siguiente: 

A = (( RxC) - ( 1) xF)) x 7 / F

donde: 

A - mg/ ml de nitrógeno de nitrito en la soluci6n padre
r - ml totales de solución de permanCanato usados

C - normalidad del permanganato

P = ml totales de reductor usados

F. - normlMad riel rechuctor

F = rl de solución madre de nitritos usados en la titulaci6n. 

Cada ml de permanganato 0. 05N constmrido por el nitrito corresponde a --- 

1. 725 ug de NaNO2 6 350 ug de N. 
foluci6n intermedia de nitritos

Calcule el voltmen, r de solución madre de nitritos necesarios para - 

la solución inte~ ia de nitritos por la ecuación sifviente: 

12. 5 / A

Diluya a 250 ml del volumen calculado, C ( aproximadamente 5n ml ) rle la

solnci6n nadre de nitritos con agua libre de nitritos: 1. 00 rl Snug

de M. Prepárese cuando se va a usar. 

Solución patrón de nitritos

Diluya 10 ml de la solución intermedia de nitritos a lnn0 m1 con arma - 

libre de nitritos. l.nn rd - 0. 500 ug de N. frenare diariamente. 
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PRO(' Mll,ITNW

Si la muestra contiene sólidos en sispensi6n, filtre a través de im fil- 
tro de merbrana de 0. 45um. 

Desarrollo del color

A 50 ml de muestra neutralizada a plí 7, o a una Porción diluida a 50 rl, 

agregue 1 ml de solución ( le sulfanilamida por medio Je una pipeta autorá
tica. Deje reaccionar loor no más ( le 2 minutos agremre 1 rol de soluci6n
de 1- naftil-etilendiamina y mezcle inmediatamente. 

ci6n fotor6trica

Después de que hayan pasado 10 minutos y hasta 2 horas, mida la absorban_ 
cia de la solución a 543nm. 

Las lecturas de transmdtancia se deben verificar con un testigo dé reac- 
tivo, y con frecuencia, se deben hacer comparaciones paralelas con patro

nes conocidos de nitrito, de preferencia en el árflito de nitrógeno de -- 
las muestras. Con cada nuevo reactivo se deben determinar íntegras las
curvas de calibración. 

Para la comparaci6n visual en tubos de ` iessler, se logra una serie ade- 
cuada de patrones diluyendo a 50 ml los siguientes volúmenes ( le solución
patrón de nitrito de sodio: 0. 0, 0. 1, 0. 2, 0. 4, 0. 7, 1. 0, 1. 4, 1. 7, 2. 0
y 2. 5 ml. 

M/ 1 de N de nitrito mg de N de nitrito x 1000 / ml de muestra

mg/ 1 de NO3 mg/ 1 de N de nitrito x 3. 29

El nitrato representa la fase más altamente oxidada en el ciclo del nitro
geno y alcanza, normalmente, concentraciones importantes en las etapas fi
nales de la oxidación biológica. Por lo general, se presenta en huellas

en aguas superficiales, pero puede alcanzar elevadas concentraciones en - 
alRunas aguas subterráneas. Se pueden estimar las concentraciones de ni
t~ no de nitrato hasta un límite inferior de 0. 01 mg/ 1 por el método -- 
del ácido fenoldisulf6nico; sin embargo, la elirtinaci6n de la interferen- 
cia del cloruro constituye un serio problema de este método. L1 nitrito

responde como nitrato, pero esta interferencia resulta secundaria por las

bajas concentraciones de nitritos que prevhlecen en aguas potables. E1 - 

método de la brucina es satisfactorio para la determinación de nitrógeno - 
de nitrato en el ámbito de 1 - 10 rM/ l y aunque el cloruro no ofrece espe_ 

cial dificultad, se deben encontrar ausentes los agentes fuertemente oxi- 
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dantes o reductores, rara evitar cualquier cambio en el balance de ni- 

tr6geno por la activielad biol6rica, la cleterminaci6n del nitrato se debe

verificar en se;*,uida del miestreo. Si no es práctico este paso, se re- 

comienda el alrecenamiento a ima temperatura cercarla a la cengelaci6n. - 

Si se emplea la preservación por ácido, es iniportante quo la acidez ( le - 

la rn-,stra se neutralice, cuando renos, a pl' 7 justamente antes de ini- 

ciar cualquiera cle los procedimientos analíticos. 

TTODO DEL ACIIM "- OLDISIZI'UNIM

El color amarillo, que se produce por la reacción entre el nitrato y el - 

ácido fenolclisulf_6nico, ol,edece la ley de Peer en concentraciones hasta - 
de 12 rig/ 1 cíe M, a cora longitud de onda de 480 ru, citando se usa una tra
yectoria de luz de 1 cri. A tina lon;,iti0 (le. onda de 410 mi, que es el— 

punto cle máxima al+sorci6n, se pueden verificar determinaciones hasta de - 

1 mg/ 1 con el riismo trayecto de luz. 
Atm pequefias concentraciones de cloruro inducen a pérdidas de nitrato -- 

con este método, por lo que es importante que el contenido de cloruro se

reditzca a un mínimo, de preferencia inferior a 10 mg/ 1. Sin embargo, 

el sulfato de plata que se usa para este propósito presenta problemas -- 

con algunas muestras de agita, debidos a la ptecipitaci6n incompleta del- 

i6n plata, que produce desviaciones de color o turbiedad al desarrollar- 

se el color final. El álcali preferido para el desarrollo del color, - 

en la fase final de la cletertninaci6n, es el hidróxido de amonio, en par- 

ticular atando se debe practicar en la muestra la eliminación del eloni- 

ro; se usa el hidróxido de potasio s6lo en los casos en que los humos de

amoniaco se deban mantener a tm minimi en la atmósfera del laboratorio. - 

El hidróxido de potasio imparte im leve tinte café al color final, citan- 

do previamente se ha aplicarlo un compuesto de plata para la precipitaci6n

del cloruro. i.as concentraciones de nitrito superiores a 0. 2 rig/ 1 de N. 

aumentan, en forma errática, la cancentraci6n aparente del nitrato. No - 

debe haber iones coloridos ni materiales que modifiquen físicarente el - 

sistema de color. 

En ausencia de interferencias, el método del ácido fenoldistilf6nico es - 

sensible a 1 ug de nitrógeno de nitrato, lo que representa 0. 01 mg/ 1 en- 

te muestra cle 100 ml. 

AP,WTM

Equipo colorirétrico, se necesita urio de los sicniiwtes: 

Espectrofot6retro para tusarse a 110 rni con un trayecto de luz cle 1 cm

o mayor. 

Eot6metro de filtro, que permita tm trayecto de luz de 1 an o mayor y

que esté equipado con tal filtro violeta que tenga su transmitancia r% 

xima en la vecindad de 410 mu. 
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Dd•os de " lessler de 50 6 inn r1

rl" ACTI\.IS

Todos los reactivos se deben Preparar de sustancias cle color blanco y to- 
clas las soluciones deben guardarse en frascos pyrex. 

Soluci6n valorada cle sulfato de Plata

Se disuelven 4. 40" de A¿12r- exento cie nitrato, en am_ ua destilarla v se

diluye a 1 litro; 1. 00 ni equivale a 1. 00 ng de Cl. 

Reactivo de ácido fenoldisulf6nico

Se disuelven 25 p. de fenol blanco puro en 150 r1 de 1' 2x01 tont, se ande
gan 75 rl de 112'904 funante ( 15 i (le 903 libre ) ; se agita bien y se ca_ 
lienta por 2 horas en harío maría. 

ládr6xido de amonio cone. 

Si no se puede usar este reactivo, se prepara una solución 12`i de hidr6

xidn ( le potasio, por disolución de 673 g de MI en anua destilarla, dilu
yéndose después a 1 litro. 

Solución de MA

Se trituran 50 g de etilendiamnotetracetato disálico dihidratado con - 

20 ml de agua destilada para formar una pasta uniformemente hunedecida- 

se agregan 60 ml de Nlt4C111 tont y se mezcla bien para disolver la pasta. 

Soluci6n madre de nitrato

Se disuelve 0. 7218 g de KNO3 anhidro y se diluye a 1000 rl con agua des_ 
tilada. Esta solución contiene 100 mF/ 1 de N. 

Solución patr6n de nitrato

Se evaporan a sequedad, sobre bafio maría, 50 ml de. la soluci6n rrulre ( le

nitrato; se disuelve este residuo, frotando con 2 rl de reactivo de áci

do fenoldisulf6nico y se diluye a 500 ml con. apua destilada; 1. 00 ml m

0. 01 mg de N - 0. 0443 de NO3. 
Reactivos para el tratamiento de interferencias no usuales. 

a).- llidr6xido de aluminio

Se disuelven 125 g de alurbre de potasio o de amonio, K2Al2( So4) 4.- 
241120 6 (' M14) 2AYS04) 4' 24P20, en 1 litro de agua destilada. Se - 

calienta a 60" C y se agregan 55 ml de 414011 cone, lentamente y con - 
agitación. Se deja que la mezcla repose por 1 hora y se pasa a un reci- 
piente de mayor capacidad para lavar el precipitado por adiciones ( con - 

mezclado adecuado ) y decantaciones sucesivas, hasta que se encuentre --- 

exento de aroniaco, cloruro, nitrito y nitrato. 
b).- Solución ( le ácido sulfúrico 1N

Con todo cuidado se diluyen 28 ml ( le IL SO4 tont a 1 litro, con arua- 
destilada. 

c).- Permanganato de potasio 0. 1N

Se disuelven 0. 316 g de K1h04 en anua destilada y se diluye a 100 r1
d).- Soluci6n diluida de peróxido de hidrógeno
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Se diltryen 11 ^ 1 ele peróxido de ' tid'r6l,cno al 3n°. a lnn ml con aru>z- 

destilatla. 

e).- Solución ele hidróxido de solio L.. 

Se disuelven 40 g de `+ aUT y se diltrye a 1 litro con a n> h stilac' a. 

PROCiTT' TT= 

Si la maestra presenta color, se decolora por la adición de 3 rl de sns- 
pensi6n de ltidr6xido de alt.mánio a l5n rl de muestra-, se agita , erfeeta- 

viente, se deja reposar nor tinos cuantos minutos y se filtra, desechando - 

la primera porci6n del filtrado. 

A 100 ml de muestra se agrega 1 ml de P2S01 y se agita. Se agrega a go

tas y con agitación, bien sea la soluci6n de Vh04 0 la de 11202. Se de- 

ja reposar la maestra tratada por 15 minutos, pira completar la conversi6n
del nitrito a nitrato. ( Qtando se usa suficiente permanpanato persis- 

te tma libera coloración rosa, cuando menos por 15 minutos ). 11 final¡ 

zar la cieterminaci6n del nitrato, se aplica la debida d' ediv= 6n por la - 
concentraci6n del nitrito, segfm se deterrúne por el método que se des- 

cribe en nitritos. 

se determina el contenido de cloruro del agua ( consúltese tleterntinaci6n

de cloro) y se tratan 100 ml de la muestra con tma cantidad equivalente - 
de soluci6n valorada de sulfato de plata. Se elimina el precipitado de

cloruro, bien sea por centrifigaci6n o por filtraci6n, coagulando por oa

lentamienta el cloruro de plata, si fuera necesario. ( se puede lograr

tina excelente eliminación del cloruro ele plata, dejando que la muestra - 
tratada repose durante la noche, a la temperatura ambiente y lejos de lit_ 
ces intensas. Fsto se aplica a mestras libres ele contaminación por or

ganisnos nitrificantes). 

Se neutraliza la maestra clarificada a tm pt: aproximzdo de 7, se pasa a
una cápsula ele porcelana y se evapora a sequedad en bario maría. Se frota

el residuo perfectamente con 2 ml de ácido fenolclisulfónico, para asegu- 

rar la disolución de todos los s6lidos. Si se necesita, se calienta -- 

suavemente en bario maría para disolver todo el residuo. 

Se diluye con 20 rl de agua destilada y se agregan, con a!* itaci6n, +mos

6 a 7 m1 ele M14011 o unos 5 a 6 ml de K011, '. casta que se desarrolle el co- 
lor máximo. Se elimina atalquier hidróxido floculento resultante, fil- 

trando por papel filtro o por crisol de filtración, o bien a re_rmdo so- 

luci6n de L-TR'A a gotas y con agitación, hasta que se re lisuelve el preci
pitado. •` pasa el filtrado o la solución clarificada a un matraz afo- 

rado o tupo de Nessler, die 50 o 100 rnl, se. diluye hasta el aforo y se -- 

mezcla. 

Las lecturas fotor+étricas se pueden verificar en celclL% qur permitan um - 

trayecto de ] ttz ele 1 cr+ o mayor, a una longitud de onda de 410 r•u, o con - 

filtros violetas que tengan su transnitancia rAxirvl en el AM ato de 400 a
425 mi. Es adecuado un trayecto de itiz de 5 cm para reediciones en el -- 
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intervalo de nitrógeno de 0. 005 a 0. 05 mg, usaneo un trayecto de luz , le - 
1 cn para mayores concentraciones. las lectin—as se deben verificar ---- 

comparando con un testigo preparado con los nisros volfinenes , lel reactivo

de ácido fenoldisul.f6nico y NiI4(V y KOII que se usen para las muestras. 
Se sugieren, para comparac; 6n visual, las simientes volm enes de solución

patrón de nitrato, dilufdos a 50 ml: 0. 0, 0. 1, 0. 3, n. 5, 0. 7, 1. 0, 1. 5, -- 
2. 0, 3. 5, 6. 0, 10, 15, 20 y 30 ml. Cuando sea más conveniente usar im - 

volumen total de 100 ml, se deben duplicar los voirimnes de la solución - 
patr6 n. A cada uno de los patrones se agre?an 2 m1 del reactivo ele áci- 

do fenoldisulfónico y el mismo volumen del mismo álcali nue se use en la- 
preparaci6n de la muestra. Estos patrones se conservan, sin deteriorar- 
se, por varias semanas. 

mg/ 1 de N de nitrato = mg de N de nitrato x 1000 / rl (le muestra

mg/ 1 de NO3 = mg / 1 de N de nitrato x 4. 43

7.- FQSFATO.S

1. m!l a aguas naturales el fosfato se presenta en Ilxnllas. v a- menudo - 
en cantidades apreciables en peri6dos de baja actividad biológica. las - 

huellas de. fosfato estimulan la proliferación ele las algas -en--ambalses- de
agua. Las aguas que reciben agitas negras, cnKdns o depuradas, drenajes - 

agrícolas y ciertos desechos industriales contienen normalmente concentra
ciones apreciables de fosfato. Además de esto; con frecuencia se agre- 

gan diversas formas de fosfatos a las aguas domésticas o industriales, y- 
en ocasiones, se identifican en una misma muestra tanto ortofosfato. como- 
polifosfatos. También se pueden combinar huellas de fosfatos con la ma- 

teria orgánica, aunque tales fosfatos muy rara vez exceden de unos cuan— 
tos

ua n -- 

tos décimos de miligramo por litro. En sus varias formas los fosfatos - 

tambien se pueden presentar en la materia suspendida o en los sedimentos
de las muestras. A no ser que se especifique en otra forma, s6lo se de- 

ben considerar los fosfatos solubles. Los análisis de fosfatos sirven -- 

fundamentalmente para el control de la dosificación de productos químicos
o como medio para rastrear una corriente o una contaminaci6n. 

II_ método del ácido amino-naftolsulfdnico es más aplicab- le para análisis - 

rutinarios en el ámbito de 0. 1 a 30 mg/ 1 de F%, I• lientras que el método -- 

del cloruro estanoso es más sensible y alearado para concentraciones entre

0. 05 y 3 mg/ 1 de PO4. Con el método de extracción se amplia la aplicabi- 

lidad del n6todo anterior hasta n. 01 mg/ l. 11 método del cloruro estano- 

so es más susceptible a interferencias y el agente reductor es menos esta- 
ble. Cuando se sospecha o se tiene la certeza de interferencias, se debe
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ernlear el Paso ele extracción. 

Se presenta el método para convertir polifosfatos a ortofosfatos, por ca- 

lentamiento cm ácido. Después de este tratamiento, se puede determinar

el fosfato total cono ortofosfato, calculándose el polifosfato por Bife - 

rencia, si se determina separadamente el ortofosfato. 

Por lo general, los análisis de ortofosfatos, se limitan a las formas so- 

lubles; sin embargo, se debe prestar atención a los sedimntos y riaterias

suspendidas, que pueden contener fosfatos, lo mismo que a la posible pre- 

cipitación, adsorción o deadsorci6n de los fosfatos durante el muestreo y

almacenamiento. L1 agua debe dejarse sedimentar, para eliminar la mate- 

ria suspendida antes del muestreo; cuando, relativamente, no es rápida la

sedimentación o no es perfectamente claro el liquido sobrenadarte, se de- 

be filtrar antes del muestreo; ciertos papeles filtros y auxiliares de -- 

filtración contienen cantidades apreciables de fosfatos, y, por ende, po- 

se deben emplear. Otros materiales, coro el asbesto, pueden adsortier -- 

fosfato de la solución y, por lo tanto, se deben embeber en el agua de -- 
muestra antes de que se puedan usar. 

Se han de incluir en el análisis las materias semicoloidales y coloidales

que pasan a través del filtro. Si durante el almacenamiento de la mues- 

tra ocurre una precipitación, se debe agitar vigorosamente el frasco que - 

la contiene, para lograr una suspensión uniforme antes de tomar la por--- 

ción que se requiere para el análisis. Para evitar este problema se pre

fiere verificar el análisis de c~. La conversión natural del fosforo

orgánico y de los polifosfatos a ortofosfatos, por la actividad Wicrobio- 
16gica, se puede retardar o detener por la adición de 5 ml de cloroformo - 

a 1 litro de muestra. 

ETODO COLORR E -MCO CON ACIDO AMINO .NAFTOL- SULPONICO PARA ORTOFOSFATOS

En una solución diluida de fosfato, el molibdato de ammio reacciona en un

medio ácido para forrar un ácido complejo, ácido fosfomollbdico, que se re

duce a un complejo intensamente colorido, un azul de rolibdeno, por combi

nación con el ácido amrino- naftol- sulfónico y los sulfitos reductores. 

No se deben encontrar ni el arsénico ni el germanio. Los sulfuros se pue

den eliminar por oxidación, usándose para este propósito el agua saturada - 

de bromo. El contenido de fierro soluble no debe exceder, en la porción - 

que se tome para el análisis, 0. 1 meg. El tanino, la lignina y el cromo-- 

hexavalente sólo producen un error de significación cuando el contenido de

fosfato es inferior a 1 mg/ 1. Los silicatos solubles no interfieren, aún

en concentraciones de 100 r•g/ 1 de SiO2* La presencia de grandes cantida- 

des de polifosfatos en las aguas puede inducir a valores de ortofosfatos - 

ligeramente elevados aungir. no es probable, en ningún caso, que este error

exceda de 0. 1 ng/ 1. Se puede llegar a resultados deficientes cuando se - 

analizan fosfatos en aguas altamente salinas, como salmueras; en tales ca- 

sos se puede recurrir bien sea a tomar lecturas de diluciones sucesivas, - 
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hasta que esencialmente coincidan dos de esas soluciones, o hien se puede
aplicar el método siguiente, con extracción. 

La concentración mínima determinable ( aquella que produce una transnitan_ 

cia del 13 sobre la desviación normal posible en lecturas a concentración
cero ) , usando un espectrofot6metro ( 690 nu ) , con celdas de 10 cun, es - 

alrededor de 0. 02 mg/ 1 de PO4. La sensibilidad del método, medida al - 

503 de transmitancia, bajo las mismas condiciones anteriores, es alrede - 

dor de 0. 022 mg/ 1 por cada lo de variación en la transuritancia. 

APARAIM

Cristalería lavada con ácido

Esto puede ser de gran importancia, en particular cuando se determinan

bajas concentraciones de fosfatos. Es corán la contaminación con fos

fatos, debida a la formación de películas delgadas o a la adsorción so_ 

bre películas de 6xido de fierro depositadas en la cristalería. Se - 

debe evitar el uso de los detergentes comerciales comunes, que contie- 
nen fosfatos. La cristalería se debe limpiar con PC1 diluido calien- 

te y enjuagar bien con agua destilada. 

Equipo colorimétrico

Normalmente no se recomienda la coparaci6n visual en tubos de Nessler

por la dificultad para satisfacer los requisitos de tiempo que conduz- 
can a resultados exactos. Se requiere uno de los siguientes equipos: 

a).- Espectrofot6retro para usarse apr imadarente a 690 mu. 

El sistema de color obedece la Ley de Reer a 650 mu, con cierta - 

disminuci6n en su sensibilidad, para el caso de que el instrumen- 

to disponible no se pueda operar al valor óptimo de la longitud - 
de onda. Se obtienen resultados satisfactorios con un trayecto - 

de luz de 0. 5 cr o mayor. 

b).- Fotómetro de filtro, provisto de un filtro rojo que tenga su trans

mitancia máxima 'en las longitudes de onda de 600 - 750 mu. Se ob

tienen resultados satisfactorios con un trayecto de luz de 0. 5 cm, 

o mayor. 

Equipo de filtración

Corm el que se describe adelante. 

REACfIVnIS

Indicador de fenolftaleína

Se disuelven 5 g de fenolftaleína en 500 m1 de alcohol etílico o iso-- 

propílico al 953 y se agregan 500 ml de agua destilada. A continua— 

ci6n se agrega Natl! 0. 02N a gotas, hasta una muy ligera coloraci6n ro- 
sa. 
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Solución ácido concentrada

Se vierten lentamente 300 ml de !' 250 cone a unos 600 ml de agua desti
lacia. Se enfría la solución, se agregan 4 ml de !" ION cone y se dilu- 
ye a 1 litro. 

Solución ácido concentrada de molibdato de amonio

Se disuelven 31. 4 g de ( MI ¿T 6?b7024. 4! Y en unos 200 ml de agua desti- 
lada. Se agregan cuidadosamente 252 ml de 117SO4 cone a 400 m1 ( le --- 
agua destilada; se enfría esta solución, se agregan 3. 4 m1 de 1M03 -- 
conc; se agrega la solución de molibdato y se diluye a 1 litro. 
Solución de ácido aunino- naftol- sulfónico

Se pesan separadamente 0. 75 g de ácido 1 - amino - 2 - naftol - 4 - - 

sulf6nico; 42 g de sulfito de sodio anhidro, Va2S03, y 70 g de metahi
sulfito de sodio anhidro, Na2S20,, en polvo, en un mortero seco y lim_ 

pio. Se disuelven las sales remanentes en unos 900 md de agua desti- 

lada y en esta mezcla se disuelve el ácido sulfénico finaeeente tritura
do; finalmente, se diluye a 1 litro. Se conserva en frasco ámbar de - 

tapón esmerilado, a una tegieratura que no exceda de 30° C. Esta solu

ción se puede decolorar ligeramente con el tiempo sin embargo, si no - 

se contamina, puede dar resultados satisfactorios hasta por 4 meses o - 
más. 

Solución madre de fosfato

Se disuelven en agua destilada 0. 7165 g de ortofosfato monopotásico -- 

mi2PO4, previamente secado en estufa a 105° C; la solución se diluye a- 
1000 ml; 1. 00 ml 0. 500 mg de PO4. 
Solución patrón ele fosfato

Se diluyen 100 ml de la solución madre de fosfato a 1000 ml can agua - 
destilada. Esta solución contiene 0. 050 mg de PO4 por 1. 00 ml. 

PROCEDI U M'0

Si se ha presentado la precipitación durante el transporte ele la muestra, 
se mezcla bien y se filtra una porción de la misma, siguiendo las instruc
cienes del método siguiente y procurando evitar su contaminación, como an

tes se explica. Si se va a determinar la concentración de polifosfatos, 

se recogen hasta 200 ml de filtrado. Se conserva la muestra filtrada y - 

sin filtrar para usarse en el método de determinación de fosfatos y poli - 
fosfatos totales. Si el pfl de la muestra es menor de 4, se diluyen 50 - 

ml a 100 ml en un matraz aforado, can agua destilada, y se mezcla bien; - 
en los pasos siguientes se usa esta muestra diluuída. Si el p11 es mayor - 

de 10, se agrega una gota de indicador de fenolftaleína a una muestra de - 
50 ml, y antes de diluir a 100 mi se agrega suficiente solución acido -con
centrada para hacer desaparecer el color. Cuando se hacen las diluciones

se debe interpretar correctamente el término " m1 de muestra". por ejemplo, 
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cuando se han diluido 50 ml de la muestra oriRinal a 100 ml para el ajus- 

te del pli, el valor de ' Sol de muestra" en el cálculo es 25, n6 S0, aunque

se hayan usado 50 ml de la muestra diluida en los pasos analíticos sigui- 
entes. 

Se pipete m 50 ml de la muestra filtrada o clara, que no contenga más de - 

1. 5 rg de POV en un matraz erlenmeyer de 125 rl, limpio y seco. Se a— 

gregangregan 2 ml del reactivo de ácido sulf6nico y se mezcla de nuevo. Como - 

la velocidad e intensidad del desarrollo de color dependen de la terpera- 

tura, los reactivos patrones y muestras se deben encontrar a la misma tem_ 
peratura. 

Exactamente después de 5 minutos se mide fotométricanente el color, ajus- 

tando el instrumento a 100% de transmitancia con el testigo adecuado. Los

trayectos de luz adecuados para las diversas concentraciones de fosfato - 
son como sigue: 

ito aproximado de PO4 Trayecto de la luz
mR/ 1 cm

5 - 30 0. 5

0. 5 - 6 2, 0

0. 05 - 1 10. 0

La interferencia atribuible al color o a la turbiedad, que no se elimine - 
por filtración, lo mismo que la atribuible a cromato, se reduce mucho o se

anula preparando el testigo para la muestra exactamente en la misma forma, 

can la excepción de sustituir la solución de molibdato por la solución áci
do -concentrada. 

Cuando no se tienen tales interferencias se puede usar el agua destilada, - 

tratada en la misma forma con la solución ácido concentrada y el ácido sul
fónico. Se puede usar el mismo testigo de agua destilada para cualquier- 
nfinero de muestras libres de interferencias. 

Se estima el peso del ortofosfato en la muestra tomada por medio de la cur
va de calibración. Se obtiene esta curva localizando, en papel semiloga- 

rítmico las lecturas de transmitancia de un número apropiado de patrones - 

de ortofosfato, las que deben farmer una línea recta. la linea puede no - 

pasar por el 1001 de transmitancia a cencentraci6n cero de PO4, pero, por - 
lo general, se encuentra entre 98 y 100, dependiendo del instrumento que - 
se use. Se debe comprobar, cuando menos, un patrón con cada serie de --- 

muestras, o bien en cada tino cíe los días en que se verifiquen estos ensa - 
yos. 

mg/ 1 de PO4 mg de PO x 1000 1 ml de mmnstra
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ILTODO DEL CLORURO ESTANOSO PARA ~ FnSFAI'OS / 

El principio de este método es el mismo que el del anterior/ cm la modi- 

ficaci6n de que el ácido amino- naftol- sulfónico se sustitIye, como agente

reductor, por el cloruro estanoso. Este cazbio aumenta la sensibilidad - 

del método del azul de molibdeno y también hace posible la extracción, au

mentando la seguridad en el método a concentraciones inferiores a 0. 1 mg/ 1

y reduciendo también la interferencia. 
Se aplican al método directo del cloruro estanoso, esto es, al método sin- 

extracci6n, las mismas interferencias que se mencionan en el anterior. __ 

Como la interferencia del fierro es algo más grande, su concentraci6n no - 

debe exceder de 0. 04 mg de Fe, en la porción que se tomó para el análisis. 

Se pueden tolerar 25 mg/ 1 de silicatos solubles. También interfieren el

color y la turbiedad. Los cromatos y otros agentes fuertemente oxidan -- 

tes, como el peróxido, decoloran al complejo azul. La interferencia por - 

el nitrito se puede vencer por la adición de 0. 1 g de ácido sulfámico a - 

la muestra, antes de la adición del molibdato. Por su mzy limitado ámbi

to de PO4, la contaminación resulta un problema, y en general, se debe -- 
usar el método directo s6lo en el caso de que el método anterior no pro— 

porcime una adecuada sensibilidad. Se reduce mucho el número de inter- 

ferencias por la extracci6n cm m disolvente inmiscible antes de la re— 

ducci6n, aunque, sin embargo, no se eliminan las que provienen del arséni

co y del germanio. La extracción tanbién reduce la cantidad de polifos- 

fato que se determina cm el ortofosfato. La concentraci6n mfnims deter

minable es alrededor de 0. 01 mg/ 1 de PO4. Al 50% de la transmitancia, - 

la sensibilidad es alrededor de 0. 01 mg/ 1 por cada variaci6n del 1: en la
transmitancia. 

APARATOS

Se necesitan los mismos aparatos que en el método anterior, excepto cuan- 

do se aplica la extracción, en cuyo caso se necesita un aspirador de segu

ridad. F.1 espectrofot6netro se debe usar a 625 mu, en la medición de -- 

los extractos del benceno- isobutanol y a 690 mt para las soluciones acuo- 

sas, cm cierta reducci6n en la sensibilidad y precisión, si no se dispo- 

ne de un instrumento equipado para leer a 690 mu. 

REACPIVOS

Soluci6n indicadora ( le fenolftalefna

Se prepara como en el método anterior. 

Soluci6n ácido -concentrada

Se prepara como en el método anterior. 
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Solución ácido -concentrada de molibdato de ameno ( I) 

Se disuelven 26 g de (: J14) 6107024. 411, 0 en 175 ml de agua destilada. Se

agregan ccn todo cuidado, 280 ml de ácido sulfúrico cone a 400 ml de -- 
agua destilada. Se enfría, se le agrega la solución de molibdato y se
diluye a un litro. 

Solución ele cloruro estanoso ( I) 

Se disuelven 2. 5 g ele SnC12. 21120 en buen estado, en 10 ml de IM cone - 
y se diluye a 100 ml con agua destilada, filtrando si presenta turbi.e-- 
dad; se conserva en un frasco aspirados, con llave ele cristal. Se --- 

agrega aceite mineral pum hasta que forme una capa de 5 iYn de espesor; 
para impedir la oxidaci6n. Siempre se debe purgar ligeramente la solu
ci6n por la llave antes de usar el reactivo. El reactivo se puede pre

servar por varias semanas si se agrega rusgo ele estafo y se conserva en
refrigerador. 

Soluci6n madre de fosfato

Se prepara como se indica en el método anterior
Soluci6n patrón de fosfato

Se prepara como se indica en el riétodo anterior
Reactivos dé extracción

a).- Disolvente benceno- isobutanol

Se mezclan volúmenes iguales de benceno y de alcohol isobutílico. 
b).- Soluci6n ácido -diluida de molibdato de ~. o ( II) 

Se disuelven 40. 1 g de molibdato de a~. * o en unos 500 ml ele agua. 

Se adicionan lentamente 396 m1 de la solución de molibdato ( I). Se

enfría y se diluye a 1 litro. 
c).- Acido sulfúrico alcoh6lico

Se agregan, con precaución, 20 ml de ácido sulfúrico cene a 980 mi
de alcohol metílico cm agitación continua. 

d).- Soluci6n diluída de cloruro estanoso ( II) 

Se agregan con precaución 2. 8 ml de ácido sulfúrico cone a unos -- 
70 ml de agua destilada. Cuando se enfría se diluye a 100 ml y - 
se agregan 8 ml de solución ( le cloruro estanoso ( I). Se prepara - 

el día que se va a usar. 

PROCEDIMIENTO

Si es necesario se filtra la muestra, en la forma en que se indica en el - 
método anterior. A una muestra de 100 ml, que no contenga más de 0. 6 mg
de PO4 y que se encuentre libre de color y turbiedad, se agrega una gota - 
de indicador de fenolftalefna. Si la muestra vira a rosa, se agrega a - 

gotas la solución ácido -concentrada, basta la desaparición del color; si- 
se necesitan más de 5 gotas, se toma una porci6n alícuota de muestra y se
diluye a 100 ml con agua destilada, deslmés de que se eliminó la colora— 
ción rosa con ácido. Se agregan, rezclando perfectamente después de ca- 
da adición, 4 ml de solución de molibdato ( I) y 0. 5 rl !le la solución de- 
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cloruro estanoso ( I). Tanto la velocidad del desarrollo del color como

la intensidad del color dependen de la terlreratura de la solución final - 

y cada atmento de 1" C produce ( m aumento en el color alrededor del 1º,. - 
Por lo tanto, las nuestras, los patrones y los reactivos se deben encon- 

trar con tina diferencia de temperatura no mayor de 2° C y la temperatura - 

de trabajo debe ser entre 20 y 30' C. lteslniés de 10 minutos, pero antes - 

de 12 minutos, empleando el Pispo intervalo especifico para todas las de

terminaciones, se mide fotopétricamente el color a 690 ru y se compara - 

con tina corva de calibración, usarlo un testigo de agua- destilada. Los - 

trayectos de luz que son adecuados para las diversas concentraciones de - 

fosfato son las siguientes: 

1------------------- 

Ambito aproximado de PO4 Trayecto de la luz

mg/ 1 cn

1 - 6 0. 5

0. 3 - 3 2. n

0. 02 - 0. 5 10. 0

Siempre se debe llevar im testifo cm todos los reactivos y agua destila- 

da. Tomando en cuenta que el color se desarrolla, inicialmente, en for- 

ma progresiva y posteriormente se desvanece, es esencial que el tiempo -- 

sea el mismo para las muestras y para los patrones. Con cada serie cíe

stras, o bien cada día que se verifiquen los ensayos, se debe comprobar

cuando menos in patrón. La curva de calibración se puede desviar de la - 

línea recta en las concentraciones superiores, dentro del átrhito de 1 a - 

6 mg/ l. 

EMACC.I01V

Cuando se desea aumentar la sensibilidad o elininar las interferencias, - 

se extrae el fosfato en la forma siguiente: 

Se pipetea tuna porción alícuota adecuada a una probeta graduada de extrac

ción de 100 ml y se diluye, si es necesario, hasta 40 ril cm agua destila
da. Se agregan 50 ml del disolvente benceno- isobutanol y 15 ml de la so

lución de molibdato ( II). Se tapa y se agita vigorosamente por 15 segun
los exactamente; cualquier dern2a provoca in aumento en la cantidad de po

lifosfatos que se incluyen en el valor de los ortofosfatos. Se quita el

tapón y se extraen 25 m1 de la capa de disolvente orgánico que se ha sepa
rado, usando ima pipeta y in aspirador de seguridad. 
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Se pasa a un matraz aforado de 50 ml, se agregan 15 a 16 ml del ácido sul

frico alcohólico, se agita; se agrega 1 ml de la solución dilurda de clo
ruco estanoso ( II), se agita y se diluye hasta el aforo con ácido sulffri
co alcohólico. Se mezcla bien y después de 10 minutos, Pero antes de 30, 
se lee cintra el testigo a 625 mu. Se prepara el testigo llevando 40 ml

de agua destilada a través del mismo procedimiento que la muestra. Se -- 

lee la concentración de PO4 en la curva de calibración que se prepare lle- 
vando a la serie de patanes de fosfato a través de todos los pasos del -- 

procedimiento analítico que sufren las muestras. 

Los resultados del procedimiento directo y de extracción se pueden calcu- 
lar por la siguiente expresión: 

mg/ 1 de PO4 . mg de PO4 x 1000 1 ml de muestra

FOSFATOS Y POLIFOSSFATOS TOTALES

El contenido total de fosfatos de una muestra incluye todos los ortofos-- 

fatos y polifosfatos solubles, así como los fosfatos insolubles que se -- 
precipiten durante el almacenamiento. Si se tienen presentes fosfatos - 

insolubles, para propósitos prácticos se supone que son ortofosfatos inso
lubles. A no ser que se solicite expresamente, se sobreentiende que los

fosfatos totales no incluyen los fosfatos insolubles que puedan haber es- 

tado presentes en el ogua original y que se hayan eliminado en el muestreo; 

cuando se solicite, se manifestarán separadamente tales fosfatos. 

Los fosfatos condensados, tales como piro, tripoli y formas de más alto - 
peso molecular de los fosfatos comerciales no se encuentran normalmente - 

presentes en aguas naturales pero se agregan, con frecuencia, en el trata- 

mdento de agua, dependiendo de su aplicacián la concentración que se use. 

Los polifosfatos no responden apreciablemente a las pruebas del ortofosfa
to, pero se pueden hidrolizar a ortofosfato por ebullición con ácido; tam

biés los fosfatos insolubles se pueden disolver por ebullición can ácido. 

Tanto los polifosfatos como los fosfatos insolubles se pueden determinar, 

en sus equivalentes de PO4, con las combinaciones adecuadas de filtración
y ebullición con ácido y con el valor del ortofosfato obtenido en los mé- 
todos anteriores. 

Las interferencias son las mismas que en los métodos anteriores sin impor
tar cual se use para terminar el análisis. La muestra se debe analizar - 

tan pronto como sea posible después de la recolección, porque, por reposo

prolongado o por calentamiento, los polifosfatos decrecen en forma signi- 
ficativa. En ocasiones, los valores totales de- fosfato y polifosfatos - 
pueden acusar un error, en más de 0. 1 - 0. 2 mgIl de PO4, debido a la pe— 
quefla cantidad de fosfato con que puede contribuir la materia orgánica. 
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La concentración mínima determinable dependerá del método que se emplee - 

después de la hidrólisis. La selección se debe basar en la facilidad de

su aplicación y en la sensibilidad requerida. 

APARATOS

Además de los aparatos necesarios en las métodos anteriores, para acele- 

rar la hidrólisis se puede emplear un autoclave o una olla de presión. 

REACTIVOS

Soluci6n indicadora de fenolftaleína

Soluci6n ácido -concentrada

Soluci6n de hidróxido de sodio 1N

Se disuelven 40 g de NaQi en una pequeña cantidad de agua destilada y
se diluye a 1 litro. 

PROCEDIAIIENM

Si la muestra embotellada presenta precipitados o turbiedad, se deben to- 

mar dos porciones para análisis. Una debe consistir de 100 ml de la mu- 

estra filtrada. La otra porción debe consistir de 100 ml de la mtestra -- 

sin filtrar, cuidadosamente homogeneizada. A cada una de las dos porcio

nes de 100 ml, o partes alícuotas diluidas a 100 ml, se agrega una gota - 

de indicador de fenolftaleína. Si hay vire al color rojo, se agrega a - 

gotas la solución ácido -concentrada, hasta la desaparición del color y se

agrega 1 ml en exceso. 

Se hierve, cuando menos por 90 minutos, agregando agua destilada para man_ 

tener el volumen entre 25 y 50 ml. Caro alternativa, se calienta por 30

minutos en autoclave u olla de presión a 1. 0 - 1. 35 kg por cm cuadrado. - 

Se enfría, se neutraliza a una débil coloración rosa con solución de hi- 

dróxido de sodio y se restaura a su volumen original de 100 ml con agua - 
destilada. Se determina el contenido de ortofosfato de cada porción tra

tada, usando bien sea el método colorimétrico con ácido amino- naftol- sul- 

f6nico para ortofosfatos o el método del cloruro estanoso para ortofosfa- 

tos, con lo que se obtiene el fosfato total, en términos de PO4 de cada - 
porci6n. 

Se determina el ortofosfato de la muestra original filtrada sin tratar, - 

por el mismo método anterior. 

Si no hay precipitado o turbiedad en la muestra embotellada se tiene: 
Fosfato total C1
Ortofosfato C3
Polifosfato C1 - C3
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En las que C1 es el valor obtenido en los métodos antes sefialados y C3 - 
es el valor obtenido en la última parte de éste método, todos ellos ex— 
presados

x- 

presados en mg/ 1 de PO4. 
Si en la muestra embotellada , e observaron precipitados o turbiedad, se - 
tiene: 

Fosfato total = C1
Ortofosfato C3 + ( Cl - C2 ) 
polifosfato C2 - C3

En las que Cl es el valor obtenido en la porción sin filtrar y C2 es el - 
valor obtenido en la porción filtrada anterior. Todos ellos expresados

en mg/ 1 de PO4. 

8.-_ SILRW

En análisis de aguas negras son de iniportancia. las determinaciones de las
tres formas de sulfuros. 

Ins sulfuros totales incluyen el I12S disuelto y los iones ¡' S-, así como -- 

los sulfuros metálicos ácido -solubles que se encuentran en los sólidos sus
pendidos. El i6n S no está presente en cantidades importantes a W meno
res de 13. El único sulfuro metálico ácido -insoluble, que se encuentra- 
comunnente en aguas negras, es el de cobre. Los sulfuros ácido- insolu-- 

bles no son determinables por los métodos que se presentan adelante. 

Los sulfuros disueltos son los remanentes después de la eliminación de -- 

los s6lidos suspendidos, mediante floculaci6n y sedimentación. 
El ácido sulfhídrico no ionizado se calcula a partir de la caucentraci6n- 

de los sulfuros disueltos y del pI1 de la muestra. 

El método volumétrico y el método colorimétrico se puederrusar Para deter

minar las tres formas y son aplicables a aguas, aguas negras y desechos - 
industriales. 

El método volumétrico es el más exacto, pero no se puede aplicar directa- 

mente a aguas negras, por la presencia de sustancias interferentes. Es - 

necesario arrastrar los sulfuros por una corriente de gas y recogerlos en
solución de acetato de cinc, antes de verificar la titulaci6n; únicamente

se puede aplicar a concentraciones de sulfuros mayores de 1 mg/ l. 
El método colo~ trico es muy útil para la determinación rápida_de los - 
sulfuros y se recomienda, especialmente, para bajas concentraciones. En - 

la forma en que se ha redactado se tiende a lograr maAs rapidez, sensibili

dad y conveniencia que a obtener el máximo de exactitud; es aplicable a - 

concentraciones de sulfuro de 0. 02 a 20 mg/ 1. 
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I<1s nuestras se deben recolectar con el mínimo de aereaci6n, pues no sola

mente se pueden volatilizar los sulfiiros, sino que el oxigeno absorbido - 

los destruye por acción quírmca. Aquellas muestras que s610 se vayan a - 

usar para la deternúnaci6n del sulfuro total, se pueden preservar por la- 

adici6n de solución de acetato de cinc, a razón de 2 ml por litro; en es- 

ta forma se precipitan los sulfuros, como ZnS inerte, y se evita una pos- 

terior generaci6n de sulfuro. Las altas determinaciones de sulfiiros di- 

sueltos, lo mismo que el examen de las nuestras que no se preserven con - 

acetato de cinc, se deben comenzar dentro de los 3 minutos sicuientes al - 

muestreo. 

Para la determinación de los sulfuros totales, las muestras deben conte- 

ner una porción representativa de los sólidos suspendidos. 

PVTM O VOLIM-MICO

REJALTIVOS

Ri6xido de carbono

Suministrado bien sea por un cilindro ele CO., o por un generador de M2
Soluci6n cíe acetato de cinc ZN

Se disuelven 220 g de Zn( C211302) 2. 21I20 en 870 ml de agua destilada, - 
con lo que se obtiene 1 litro de solución. 

Acido sulfúrico cone

Soluci6n valorada de yodo 0. 025N

Se disuelven 20 - 25 g de KI en un poco de agua y se agregan 3. 175 g de
yodo. Después ( le la ( Usoluci6n del yodo se diluye a 1 litro y se ti- 

tula con tiosulfato de sodio 0. 025N, usando solución de almidón como in
dicador. 

Acido clorhfdrico cone

Soluci6n valorada de tiosulfato de sodio 0. 025N

Se prepara como se indica en la determinación de Oxígeno Disuelto

Soluci6n de cloruro de aluminio 6N

Por el carácter higroscópico de este reactivo, lo mismo que por su ten
dencia a empastarse, es conveniente adquirir frascos de 100 g del pro- 

ducto hexahidratado, A1CI3. 611¡ 0. El contenido de ion frasco original de - 

100 g de esta sal se disuelve en 144 ml de agua. 
Solución de hidróxido de sodio 6 N

Se disuelven 24 g de Na(li en lentejas en agua destilada y se diluye a
100 mi. 

PRO® IMIWM PARA SU~ 1OrAL

Se vierte un volumen medido de la muestra, por lo general alrededor de -- 
500 ml en un cilindro de aereaci6n de 1 litro, equipado en el fondo con - 
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un disco filtrante de aluud•mn, o bien en un frasco de boca ancha de 1 li- 
tro, dotado de un tapón de dos agujeros, en el que se fiian el tubo difu- 
sor de vidrio poroso y el tubo de escape. Es tina huera práctica que, an_ 

tes de verter y acidular la muestra, se haga pasar por el aparato una co- 

rriente de CO2 para desplazar el oxígeno. 
En el escape se conecta un tubo de absorción de 10 bulbos, que contengan - 

la solución de acetato de cinc, o un juego de 2 matraces cónicos de 125 - 

ml, conteniendo cada uno 5 m1 de la solución de acetato de cinc, diluidos

a 100 ml dispuestos con conexiones adecuadas para pasar el gas a través - 
de la serie. Se acidula la muestra con 10 ml ces ácido sulftaico tont y - 

se hace burbujear a través de la muestra, 002 o cualquier otro gas inerte
por 1 hora o por el peri6do necesario, hasta que se demuestre por ensayo - 
que no se está arrastrando más sulfuro. 

A la solución de acetato de cinc se le agrega solución de yodo, en sufi--- 

ciente exceso, para que reaccione con todos los sulfuros recolectados; -- 

1. 00 ml de yodo 0. 025N equivale a 0. 400 mg de sulfuro. 
Se agregan 5 ml de HCI tont se tapa y se agita. Si se ha usado la serie

de 2 matraces, se agrega casi todo el yodo al primer matraz, pero se agro_ 
ga la mitad del ácido en cada unidad. 

Se pasa el líquido a un vaso y se retitula con tiosulfato de sodio 0. 025N
empleando almidón caro indicador. Para resultados exactos se debe co--- 

rrer un testigo de reactives, en especial si es bajo el contenido ( le sul- 
furo. 

mg/ 1 de sulfuro total como S - ( m1 de yodo - ml de tiosulfato) x 400/ 

ml de muestra. 

PROCEDIDÜENM PARA SULFURD DI.,%MLM

Los sulfuros disueltos se determinan en una muestra de la que previamente

se han eliminado los s6lidos suspendidos, por floculación y sedimentaci6n. 
Se llena un frasco de 1 litro can la muestra, haciendo fluir el líquido a
través del frasco de 1 litro con la muestra, en la misma forma que en el

muestreo del oxígeno disuelto, para asegurarse que la muestra ha tenido - 
el mínimo de contacto con el aire. Se agregan 2 ml de solución de A1C13
y 2 m1 de solución de NaOH, se tapa cuidadosamente para que no queden bur
bujes dentro del frasco al que, colocado en posición horizontal, se le da
un movimiento de rotaciát, en vaivén, lo más vigoroso posible, por un mi- 

nuto cuando menos, para que se flocule debidamente su contenido. Se pug

de variar, según la experiencia, el volumen ( te estos reactivos, siendo la
meta la obtención de una buena clarificaci6n sin usar cantidades excesiva_ 
mente grandes de reactivos. Siempre deben emplearse cantidades iguales - 

de los dos reactivos. 
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Se deja sedimentar 15 minutos, o hasta que el líquido sobrenadante se en- 

cuentre razonablemente claro, y se sifones una porción apropiada de este - 
líquido al aparato de aereación indicado anteriormente. Se acidula y se

continúa en la misma forma que con el sulfuro total. 

PROCEDMIEM PARA El, ACIDO Sf;[. SUDRICO NO IONIZADO

Se determina el valor del pt! de la muestra original, y a la vez, se de --- 
terminan los sulfuros disueltos por el método anterior. Se tiene la -- 

concentración del }! 2S no ionizado multiplicando la concentración del sul- 

furo disuelto por el factor apropiado de acuerdo con la tabla que se pre- 

senta en el No. 33 del capítulo IV. 

lFrODO COLORDMICO

La base de este método es la reacción que se verifica, en condiciones --- 

adecuadas, entre la para- aminodime tilanilina, el cloruro férrico y el i6n
sulfuro, que da por resultado la formación del azul de metileno. Se --- 

agrega fosfato de amonio antes de la coMaración del color, para eliminar

el color impartido por el ión férrico. 

Algunos agentes reductores intensos evitan la formación del color o dismi

nuyen su intensidad; las altas concentraciones de sulfuro, de varios cien

tos de mg/ 1, pueden inhibir completamente la reacción, pero se elimina es
te problema por la dilución de la muestra y el análisis subsecuente. 

En concentraciones hasta de 10 mg/ 1, en términos de SO2, no tienen efecto
nocivo los sulfitos, aunque se retarda la reacción a mayores concentracio

nes. 

Las concentraciones de tiosulfato inferiores a 10 mg/ 1 no interfieren se- 
riamente, pero a mayores concentraciones evitan la formación del color, a
no ser que se oxide el tiosulfato. La interferencia del sulfito y del -- 

tiosulfato, en coneentraciones hasta de 40 mg/ 1 de S02 o de S203 , se - 

puede eliminar aumentando la cantidad de solución de FeC13 de 2 a 6 gotas, 
y prolongando a 5 minutos el peri6do de reacción. 
Si se encuentra presente el hidrosulfito de sodio, Na2S204, puede interfe
rir al producir algo de sulfturo, al acidular la muestra. Los nitritos - 

producen una coloración amarillo pálida, en concentraciones tan bajas co- 

rro 0. 5 mg/ 1 de NO2, pero no es probable que coexistan nitritos y sulfuros, 
por lo que esta interferencia carece de significacién práctica. 

Para eliminar el ligero color interferente del reactivo, que puede ser --- 
anreciable a concentraciones de sulfuro inferiores a 0. 1 mg/ 1, se recomien

da el empleo de una solución diluída de amina- ácido sulfúrico. La con- 

centración mínima determinable por éste método es de 0. 05 mg/ l de sulfuro. 



19s - 

APARATOS

7Ubos de ensayo Pareados, aproximadamente de 125 mm de longitud y 15 - 
mn de diámetro exterior, que son los más convenientes para trabajos de
campo. T.vfiién se pir;den usar tubos de Nessler de Sn nd, atrrentando- 

proporcionalmente las cantidades ( le muestra y reactivos; se logra con - 

ellos mayor espesor de las soluciones coloridas, y en consecuencia, ma
yor sensibilidad. 

Goteros graduados para que entrepuen 20 gotas por mililitro (le las so- 
luciones cle. azul de metileno. Para lograr resultados exactos al me- 

dir por gotas, es esencial que se mantenga el gotero en posición verti

cal y que se permita que las gotas se formen lentamente, para que se - 

drene el exterior del gotero antes de que se desprenda la gota. Otra

precaución necesaria es que se mantenga limpia la boquilla del gotero - 

para que la gota se adhiera uniformemente en el exterior. Si se si— 

guen estas precauciones, es exacta la medición de las notas, y en caso
contrario, se tienen serias inexactitudes. Para mayor exactitud, se - 

e medir la solución de azul de metileno con una pipeta de 1 ml pra
duada en 0. 01 ml. 

Frascos de tapón esmerilado cíe 100 - 300 ml de capacidad. Se recomien_ 

dan los frascos para la DRO, porque la trd" a forra de su tapón esmeri- 

lado reduce la posibilidad de aprisionar burbujas y porque su boca per
mite un sello hidrard ico. 

REACfIVOS

Solución macare de amina- ácido sulfúrico

Se agregan 50 ml de ácido sulfúrico concentrado a 30 ml de agua desti- 

lada; a esta solución se adicionan 20 g de amina redestilada, ó 27. 2g - 
de sulfato de amina, agitando hasta corpleta disolución y llevándola a
100 ml can agua destilada. Esta solución madre se decolora ligeramen_ 

te cm el tiempo, pero no afecta su utilidad. 

Solución de ensayo de amina- ácido sulfúrico ( I) 

Se diluyen 25 ml de la solución madre de amina- ácido sulfúrico con 975
m1 de ácido sulfúrico 1 + 1. Esta solución se usa para la cuantifica

ciáan de concentraciones de sulfuros de 0. 2 - 20 mg/ l. 
Solución de ensayo de amina- ácido sulfúrico ( II) 

Se diluyen 10 ml de la solución madre de amina- ácido sulfúrico con 990
m1 de ácido sulfúrico 1 + 1. Esta solución se enfría antes de usarla. 

Es preferible esta solución para bajas concentraciones de sulfuros, -- 

dando origen a mejores coloraciones, aunque no se debe usar para con- 
centraciones superiores a 5 mg/ l. 

Solución de ácido sulfúrico 1 + 1

Se agregan cuidadosamente 500 ml de ácido sulfúrico tont a 500 ml de - 
agua destilada con agitación contínua. Esta solución se enfría antes
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de usarla. 

Solución de cloruro férrico

Se disuelven 100 g de cloruro férrico hexahidratado en 39 ml de ar+ua - 
destilada, con lo que se logran 100 ml de solución. 

Solución de fosfato de amonio

Se disuelven 400 g de ( NFI4) 21PO4 en SOS m1 de arrua destilada, con lo -- 
que se obtiene un litro de solución. 

Solución de azul de metileno ( I) 

Se disuelven en agua 1 g de azul de metileno en polvo y se diluye a -- 
1 litro; esta solución debe tener, aproximadamente, la concentración
correcta pero por las variaciones entre los distintos lotes pie coloran

tes, se debe titular con soluciones de sulfuro cíe concentración conocí

da, para ajustarla al titulo conveniente: 1 gota de solución equivale

a 1. Omg/ 1 de sulfuro. 

TITULACI(N

Se prepara una suspensión de sulfuro de cinc, ZnS, agregando 3 gotas de - 
la solución de acetato de cinc 2N a 1 litro de agua destilada y haciendo - 
burbujear 112S en la misma por unos 2 minutos. Se lleva a ebullición, se

hierve por 2 - 5 minutos para eliminar el exceso de 1125 y se enfría. Con

servando bien homogénea la solución, se miden 200 ml de ella en tm matraz

y se determina en esta porción la concentración del sulfuro por el proce- 
dimiento volumétrico indicado anteriormente, sin verificar primero el --- 

arrastre gaseoso. Si se usan 3 gotas de solución de acetato cíe cinc, la

adición inicial de yodo debe ser aproximadamente de 12 ml. 

Después de verificar este análisis se hace una prueba por el procedimien- 

to colorimétrico. Si la concentración aparente por la prueba coloriré— 

trica es inferior a la de la titulación, se diluye la solución ( le azul de
metileno; si es mayor se agrega más colorante en la proporción debida pa- 

ra que el resultado de la prueba volumétrica coincida con la prueba colo- 
rimétrica. ~ ués del ajuste se repite la determinación colorimétrica, 

y si se ha procedido con cuidado, el resultado se debe encontrar dentro - 
del 5 % de los resultados voluanétricos. Si la diferencia excede del 10% 

se practican nuevos ajustes o se refina la técnica hasta que las pruebas - 
duplicadas se encuentren dentro del límite del 10%. 

La suspensión de ZnS se puede usar únicamente el día en que se prepare. - 

La solución de azul de metileno es estable por un año, si se conserva en - 

la obscuridad y herméticamente tapada. 
Solución de azul de metileno ( II) 

Esta solución se prepara diluyendo 10 m1 de la solución previamente -- 

ajustada de azul de metileno ( I) a 100 ml; 1 gota ( 0. 05 ml) de la solu

ción II equivale a 0. 1 mg/ 1 de sulfuro. 

Solución de acetato de cinc 2N

Se prepara como se indicó en el método anterior. 
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PROCEDI UFWO PARA SITLFURO TMAL

El muestreo y el análisis se deben verificar con toda la rapidez posible - 

teniendo la precauci6n de no aerear la muestra y de tomar una porción re- 

presentativa de la materia suspendida existente, se pipetean 7. 5 ml de la

muestra en cada uno de los 2 tubos de ensayo; si se necesita la dilución - 

se procede como se indica más adelante. Al primer tubo se agregan 0. 5 - 

ml de las soluciones de amina- ácido sulfúrico ( I 6 II ); al segundo tubo

se agregan 0. 5 ml de El2SO4 1 + i; a cantinuaci6n se agregan a cada tubo - 

0. 1 m1 ( 2 gotas ) de la soluci6n de cloruro férrico, se tapan los tubos - 

con los pulgares y se mezclan lentamente, invirtiéndolos dos veces. 

En presencia de sulfuros se forma imiediatamente, en el primer tubo, una

coloración azul, que can la soluci6n I se desarrolla íntegramente al ca- 

bo de 1 minuto. Después de 1 a 5 minutos, se agregan a cada tubo 1. 6 - 

ml de solución de fosfato de amonio y se mezcla; cuando se usa la solu-- 

ción II, se esperan no menos de 5 minutos antes de agregar el fosfato de

amonio. El color resultante es estable por unas 2 horas, si las solucio

nes se mantienen fuera de la luz intensa. 

Al segundo tubo se agregan, progresivamente, pequeflas porciones de las so

lucio~ de azul de metileno I 6 II ( dependiendo de la intensidad de co

lor que se haya obtenido) hasta que coincidan las dos coloraciones. Pa- 

ra cc~ traeienes de sulfuros menores de 3 ng/ 1, la ~ araci6n de color

se verifica, de modo más conveniente, observando los tubos longitudinal- 

mente, contra m fondo blanco; para concentraciones de 3 a 20 mg/ l, es - 
más conveniente observar los tunos transversalmente, una vez que se haya

igualado crin agua destilada el volumen del primer tubo con el del segun - 

Si se usa para la prueba la soluci6n de ( II) amina- ácido sulfúrico y re- 

encuentra que el color corresponde a valores mayores de 5 mg/ l, es muy - 
probable que el color ya no sea proporcional a la cantidad presente de - 

sulfuro, y en este caso, sólo es permisible registrar el resultado como

mayor de 5 ". Cuando se usa la solución I, se impone in límite simi- 

lar a 20 mg/ l. Se pueden determinar concentraciones mayores por dilu_ 

ci6n de la muestra, procediendo de la siguiente forma: En in tubo de en

sayo se miden 6 ml de agua destilada recién hervida y enfriada, se agre- 

gan 0. 5 ml de la soluci6n de ~ a -ácido sulfúrico ( I), y a continuacion

1. 5 m1 de la muestra; se agregan 0. 1 ml ( 2 gotas ) de la soluci6n de -- 

FeCl3 y se continúa el procedimiento normal, multiplicando el resultado - 
por cinco. Para otras diluciones, hasta de quince veces, se sigue el - 

mismo procedimiento con distintas proporciones de agua de dilución y de- 

muestra, para lograr un total de 7. 5 ml. Para diluciones aún mayores - 

se usan volúmenes proporcionalmente más ~ des de agua y de muestra, pa

ra obviar el error inherente a la medición de pequeflos volúmenes de lí-- 

quúdos . 
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dando la solución de azul de metileno ( I) se ajusta para que 1 gota ---- 

0. 05 ml corresponda a 1. 0 mg/ 1 de sulfuro, operando sobre 7. 5 ml de mues- 

tra, se tiene: 

mg/ 1 de sulfuro . número de gotas = ml x 20

Cuando la solución de azul de metileno ( II) se ajusta para que 1 gota --- 

0. 05 ml) corresponda a 0. 1 mg/ 1 de sulfuro, operando sobre 7. 5 ml de mues

tra, se tiene: 

mg/ 1 de sulfuro número de gotas x 0. 1 = ml x 2

Citando se usan diluciones se rniltiplica el resultado por el factor apropia

do. 

PROCEDIAIIFVM PARA SULFIIM DISUELTO

Por eliminaci6n de la materia suspendida, mediante floculaci6n y sedimen- 

tación, se obtiene una muestra en la que se puede determinar el sulfuro - 

disuelto Por el método colorimétrico, lo mismo que por el volumétrico. Se

sigue el procedimiento indicado en el método volumétrico, con la única di

ferancia de que se puede usar un frasco de 100 ml en vez del frasco de un

litro. Las cantidades de A1C13 y NaCI1 se reducen a cuatro gotas, o a -- 
cualquier otro volumen con el que se logre una buena clarificación de la - 

muestra, usando siempre igual volumen de cada uno de los reactivos. 

PRCKEDIP1IFNM PARA ACIDO SULFIUIDRICD NO IONIZADO

El ácido sulfhídrico no ionizado se calcula en la forma indicada en el mé

todo volumétrico. Se debe tener la seguridad de aplicar para este cálcu

lo el p11 de la muestra original y no el valor del 111 después de la adición
de los reactivos. 

9.- GRASAS, ACEITES Y CERAS

En la determinación de grasa no se cuantifica una cantidadabsolutade -- 

una substancia específica, sino más bien, se determina cuantitativamente - 

un grupo de estancias con características físicas similares, que_ se basan

en su mutua solubilidad en el disolvente usado. Por lo tanto, se puede - 

decir que el térrino " grasa" incluye: grasas, ceras, aceites y otros rate

riales no volátiles que se extraen con el hexano de una muestra acidulada

de aguas negras o desechos industriales. 



2n2 - 

Fs bien conocido el efecto deletéreo de estos materiales sobre la opera— 
ci6n de plantas de depuración de aquas negras y sobre los procesos le di- 
gestión, lo mismo que las condiciones ofensivas que presentan en las aguas
superficiales. 

Fs importante un conocimiento cle la cantidad de grasa -- 
que se tiene en un desecho tanto para buscar la forma de vencer las difi- 
cultades en la operación de la planta, caro para juzgar la eficiencia de - 
la planta y para controlar las descargas subsecuentes de grasa en las co- 
rrientes receptoras. Se presentan clon métodos de extracción, el método- 
Soxhlet y el método semihímedo; para completar una determinación por el - 
método So2dilet se requiere un peri6do de 6 horas, mientras que el método- 
semihíredo sólo demanda de 2 horas. Pe los dos, el método SOXhlet tiene
la mayor precisión y exactitud. Se ha encontrado que ambos métodos con- 
ducen a resultados reproducibles con concentraciones de grasa de hasta -- 
650 mg/ l. 

Cuando es posible, la muestra se debe tomar en un frasco de boca ancha, -- 
previamente calibrado, y en el mismo envase se verifican los pasos analf- 
ticos iniciales. 

Ciando se requieren informes sobre la concentración promedio de la grasa - 
en un desecho, durante un determinado periMo, se recomienda el examen de
las porciones individuales que se tomen a intervalos prescritos, con el - 
fin de eliminar las pérdidas de grana en el equipo de muestreo durante la
preparación de una muestra compuesta. 

lETODO DE FCPRACCI( IN " II.,.f

Los jabones metálicos solubles se hidrolizan por acidulación, los gra- 

sas sólidas o viscosas que se absorben en el maciliar de filtración, se - 
separan por filtración, de la muestra liquida. A continuación, se extrae

la grasa en un aparato Soxhlet, usando hexano como disolvente, y el resi- 
duo remanente después de la evaporación del hexano, se pesa para cleteumi- 
nar el contenido de grasa de la muestra. Cuando se seca el filtro se -- 
pierden los carguestos que se volatilizan a 103' C o menos. 
El método es enteramente empírico y sólo se Pueden detener resultados du- 
plicados si se siguen estrictamente todos los detalles. Por definición, 

cualquier material que se recupere se considera como grasa y cualquier -- 
sustancia filtrable, soluble en hexano, como es el caso del azufre elemen_ 
tal y de ciertos colorantes orgánicos, se extrae como grasa. por las -- 

distintas solubilidades de las diferentes grasas en el hexano, se sleben - 
seguir con toda exactitud las indicaciones sobre la velocidad y tiempo de
extracción. Además, no se puede variar el tiempo estipulado para el se- 
cado y enfriamiento de la grasa extraída, pues se remede presentar un au- 
mento gradual del peso, posiblemente debiclo a la absorción del oxigeno, o
bien una pérdida gradual del peso debida a la volatilización. 



203- 

NPAMTQS

barato de extracción Soxlrlet

P,orba de vacío u otro sisteria de vacío

RTACIINIM

Acido clorhídrico cone

n- hexano comercial, con pinito de ebullición de 65 - 67° C

papel filtro, Matman Núm. 40 a 11 on

Discos de muselina de 11 cn

Suspensión de auxiliar de filtración de sílice de diatomeas, 10 r Por

litro de agua destilada. 

rrOCFDrMrm

Se toma un volumen de 1 litro de aguas negras en un frasco de boca ancha, 

previamente aforado a 1 litro. Se acidula a T41 1. 0; por lo general son

suficientes 3 ml de IIC1 tont. 

Se prepara un filtro que se forma con un disco de tela de muselina al que

se sobrepone un disco de papel filtro. Se humedece el papel y la museli

na y se prensan bien en las orillas. Con la aplicación de vatio, se pa- 

san a través del filtro 100 ml de la suspensión de auxiliar (le filtración

y se lava con un litro de agua destilada. Se sigue aplicando el vacío - 

hasta que no escurra más agua del filtro. 

Por medio de tinas pinzas se pasa el papel filtro a un vidrio de reloj y - 
se le agrega el material que se adhiera en las orillas de la tela de rause
lina. Se limpian los lados y el fondo del envase de muestra, lo mismo - 

que el agitador y el embudo Ruchner, con pedazos de papel filtro empapado
en hexano, teniendo cuidado de remover toda película que se deba a la gra

sa y de recoger todos los materiales sólidos. i.os pedazos ( le papel fil- 

tro se agregan al papel filtro del vidrio de reloj. Se enrolla el papel

filtro, con los pedazos de papel filtro usados en la limpieza, hasta que - 

se puedan introducir en tau cartucho de papel para extracción, al que se -- 

vierten todas las partículas que hayan quedado en el vidrio de reloj. 

Se seca el cartucho con el papel filtro en estufa a 103° C nor 30 minutos. 

Se llena el cartucho con perlas pequeñas de vidrio. Se pesa el matraz - 

de extracción, y empleando hexano como disolvente, se extrae la grasa en - 
un aparato Soadtlet, a una velocidad de 20 ciclos por hora, dtsante 4 horas
a partir del primer ciclo. 

Se destila el disolvente del matraz del extractor, por calentamiento en - 

baflo maría a SS° C ( si se redestila se puede volver a usar el hexano). Se

seca el matraz en baño de vapor y se hace circular aire por el matraz, -- 

por la inducción de un vatio ente se aplica durante 15 minutos. 

a
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Se enfría en desecador por 30 minutos y se pesa. 

ngll de grasa total = mg de aumento de peso del matraz x 1000 1 mi

de nuestra. 

ME DO W EX7RACCICri Sp.111tWI) 

El principio es el mismo que en el n6todo de Soxhlet, con la diferencia - 
de que el contacto entre el disolvente y la grasa se fuerza mecánicarente
con un agitador de cristal. 

Por la composición variable de la grasa, es imposible decir que un número
fijo y practico de extracciones elimina una determinada proporción del to
tal de la grasa en todos los tipos de anuas negras. Si se fija un lími- 

te al número de extracciones, aunque sean hasta diez, pueden no determi - 
narse por este método las fracciones más difícilmente solubles de las gra
sas. Como en el método Soxhlet, el hexano extrae algunas substancias no
grasas. Se deben observar estrictamente todos los detalles establecidos
para que se puedan obtener resultados reproducibles. 

APARAIM

Enbudo Buchner de 12 cm

Matraz de destilación de 300 ml

RFacrrvoS

Los mismos que en el método Soxhlet

Se sigue el mismo procedimiento que para el método Soxhlet, hasta el pun- 
to en que se retira el papel filtro del eulhudo Ruchner. Fm lugar de co

losarlo en el cartucho de extracción, se pasa a un matraz erlenmeyer de
300 ml, al que también se agregan los pedazos de papel filtro usados pa- 
ra la limpieza del envase. 

Se agregan al matraz 25 ml de hexano y con la ayuda de un agitador de vi
drio de longitud apropiada, aplastado en un extremo, se agita el papel - 
filtro en el disolvente por 1 minuto, oprimiendo con el mismo agitador, - 
de cuando en cuando, el papel filtro contra las paredes del matraz. Se - 

deja reposar el matraz por unos instantes, y a continuación, se pasa su - 
contenido por un embudo de 12 cm preparado con un papel filtro iYhatmtan - 
Núml. 40, de 18. 5 cm. El disolvente se recibe en un matraz de destila- 
ción de 300 ml. 
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Se repite el anterior procedimiento de extracción por nueve veces mf5,-- 

recogiendo todo el disolvente en el mismo matraz de extracción. 

Se lava con hexano el papel filtro en el embudo, usando el agitador de - 
vidrio para ayudar a disolver, por frotación, la Prisa del papel filtro, 

frotando los residuos visibles a la vez que se hace llegar una corrien- 

te de disolvente a cada nianc:ha. Todos los lavados se incorporan al con_ 

tenido del matraz. Se destila el hexano piel matraz cíe destilación, por

calentamiento en baño maría a 85° C, hasta an volumen aproximado de 25 ml. 

Se transfiere el concentrado a an matraz más pequeño, tarado, a través - 

de un embudo de 6 cm y se lavan el matraz grande y el erinulo con dos pe- 
queflas porciones de hexano, que se pasan al matraz tarado. 

Se destila el hexano del matraz tarado, por calentamiento en bario maría - 

a 85" C; se seca el matraz en baño de vapor, a la vez que, por aplicación

del vacío, se hace pasar aire por el matraz durante 15 minutos. 

Se enfría en desecador por 30 minutos y se pesa. 

vg/ 1 de grasa total rrg de atmento de peso del matraz x 1000 / m1 - 

de muestra. 
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ANALISIS QLMfICO PARA SUBSTANCIAS TOXICAS

1.- Deterf êntes ( Substancias activas al azul ee netileno) 

2.- Cror o " e..cavalente

3.- Fenoles

4.- Flonn

5.- Cianuro

6.- Arsénico
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I-- T1rTFRGFVTTS ( S1mSTANCI:1.S ^. CTIPAS AL AZM PF ' . Tl1 r4o ) 

La popularidad creciente del uso ( le los detergentes sintéticos ( que con- 

tienen agentes de activación superficial ) mara nronósitos nenerales de - 

liurpieza, ocasionalnente ha producido formaciones de espimia en las a~ - 
de algunos abastecimientos. Como el agente le nctivaci6n superficial -- 

rnás comnnente usado es el sulfonato de alq,>_il-bencilo ( ATS), es el que -- 

con mayor probabilidad se puede encontrar en las aguas crudas de los abas
tecimientos. For esta razón se ha seleccionado al ARS como el compuesto
patrón para los dos siguientes métalos analíticos. 

Se recomienda que el químico que se interese en el contenido de ARS de -- 
las aleas crudas de los abastecimientos siga una secuela de dos etapas, -- 
analizando primero la muestra por el métalo del azul de metileno; si el - 
resultado es bajo, alrededor de 1 mg/ 1, generalmente no se necesitan mayo_ 
res investigaciones, presto que la sima de las interferencias ( positivas

por lo general ), más el verdadero ARS es de tal magnitud, que el conteni
do de ABS en el agua no es an factor de signiFicaci6n. la experiencia - 

ha demostrado que es suficiente el procedimiento del azul de retileno aran_ 
do no se observan problemas en el agua del abastecimiento pero, si son al
tos los resultados del azul de metileno, es muy importante que se conozca
cuarto representa el verdadero APS y cuánto las interferencias; para tal - 

caso se recomienda la determinación infrarroja, pero si no se dispone del
equipo infrarrojo, el análisis por el método del infrarrojo se puede lesa
rrollar hasta la recuperaci6n del ARS purificado y determinarse colorimé- 
tricamente por el procedimiento del azul de netileno. Fsta alternativa - 

elimina la necesidad del costoso equipo infrarrojo, que pocos laboratorios
pueden adquirir. 

El principal obstáculo para el método infrarrojo es que, en corparaci6n - 
cmt el proceso del azul de metileno, es bastante complicado y demanda mi- 
cho tiempo. 

N F MDO DEL Azul Tf *¢TILE:,( 

Este método está basado en la formación de una solución de color azul, al
reaccionar el azul de metileno con agentes ani6nicos de activación super- 
ficial que incluyen no solamente al ARS sino también a los sulfatos de al
quilo. La sal es soluble en cloroformo y la intensidad del color es pro
porcional a la concentración; la intensidad se mide por lecturas espectro
fot~ tricas en este disolvente a urea longitud de onda de 652 mi. Este - 

método es aplicable en el ámbito de 0. 025 - 100 T1,,/ 1 como . ARS. 

Tanto compuestos orgánicos, como inorgánicos, interfieren en la determina
ci6n del ARS. Algunas de las interferencias. comnrobadas se pueden prede_ 
cir basándose en las propiedades químicas. 
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Fntre las interferencias Positivas se tienen los sulfatos orgánicos, sul- 
fenatos, carboxilatos, fosfatos y fenoles, que forman complejos con el -- 
azul de , tileno, lo mismo que los cianatos, cloruros, nitratos y tiocia- 

natos inorgánicos, que forman Pares de iones con el azul de metileno. -- 
Pueden inducir a bajos resultados los materiales orgánicos, especialmente- 

las aminas, que compiten con el azul de retileno en la reacción. 
Cuando se determina el ARS en las agitas, los errores positivos son mucho- 

rás comunes que los negativos. 

La concentración mínima determinable por éste rétodo es de 0. 01 mg corto - 
AnS. 

APARAT06

Fspectrofot6metro para usarse a 652 mu con un trayecto Je luz de 1 cr
o más

F.ritsios de separación de 500 m1. 

PEACHIMS

Solución patrón de sulfonato de alquil-bencilo (. ABS) 

Se pesa una cantidad de esta substancia que equivalga a 1. 000 g de ARS
sobre la base de 100% de producto activo. Se disuelve en agua desti- 

lada y se diluye a 1, 00n ml. Se diluyen 10 ml de esta solución madre

a 1000 ml con agua destilada: 1. 00 mi 0. 010 mg de APS. 

seluci6n indicadora de fenolftalelna

Se disuelven 5 g de fenolftaleína en 500 r1 de alcohol etílico o uso-- 
pvopflico al 9S% y se agregan 500 ml de agua destilada. Se arrega -- 

Na0l 0. 02N a gotas hasta que aparezca una débil coloración rosa. 

Hidróxido che sodio 1N — 

Se disuelven 40 g de NaW1 en agua destilada y se ciilurye a 1 litro
Acido sulfúrico 1N

Se diluyen cuidadosamente 28 ml de ácido sulfOrico tont a um litro, -- 
con agua destilada

Cloroformo

reactivo de azul de metileno

Se disuelve 0. 1 g de azul de metileno en 100 ril de agua destilada. Se

pasan 30 m1 de esta soluci6n a utt ruatraz de 1 litro. Se agregan Sno- 

ml de agua destilada, 6. 8 ml de ácido sulfúrico tont y Sn r de ortofos- 
fato monos6dico monohidratado, ` II PO11 0, agitándose basta completa - 

disol.uci6n. re diluye hasta el aforo de tm litro. 

oluci6n de lavado

1' n ut matraz de 1 litro se arres-1 6. 3 ml de acido sulfúrico tont a -- 
5n0 rl de a!uLia destilada. Se agregan a continuación 5n g de ortofos- 

fato monos6dico r-onoliidratado y se agita hasta cmileta disoluuci6n. Se
diluye hasta el aforo de 1 litro. 
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Pr( X.TDT Irrm

Preparaci6n de la curva de calibración

Se prepara una serie de diez erinidos de separación con 0. 00, 1. 00, 3. 00, - 

5. 00, 7. 00, 9. 00, 11. 00, 13. 00. 15. 00, y 20. 00 ml de la soluci6n natrón de
APS. Se agrega suficiente agim destilada para completar, en cada eminido- 
m volumen de 100 ml. Se trata cada natr5n como se describe más adelante - 

y se traza una curva de calibración de mg de ARS en finci6n de In ahsnrhan_ 
cia. 

Volumen de la muestra

los volúmenes de ensayo de la muestra de agua se basan en la concentraci6n
probable del AAS. 

Concentraci6n probable como ATIS Volimen a tomar
mg/ 1 ml

0. 025 0. 080 400

0. 080 0. 400 250

0. 400 2. 000 100

2. 000 20. 000 20

10. 000 100. 000 2

Si el volúmen indicado de la muestra es inenor de 100 ml, se diluye a 100 - 

ml cm agua destilada; si se usan 100 m1 o más, se hace la extracci6n en - 
toda la muestra. 

Extracción y desarrollo del color

a).- Se alcaliniza la soluci6n por la adición de Na(]!, usando fenolftalef

na como indicador. . A cmtinuaci6n se acidula con ácido sulfúrico y
se pasa a un embudo de separación. 

b).- Se agregan 10 ml de cloroformo y 25 ml de azul de metileno. Se agi

ta vigorosamente por 30 segundos y se permite que se separen las fa- 
ses. Una agitación excesiva puede producir pérdidas por emulsiEica
ci6n. Algunas muestras requieren un peri6do más largo para la sepa- 

ración de las fases que otras. 

c).- Se extrae la capa de cloroformo a m segundo emhudo de separación; - 

se lava el tubo de descarga del primer embudo de separaci6n con una - 

pequeña cantidad ( le cloroformo. 
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Se repite la extracción por tres veces, usando 10 ml de cloroformo cada - 

ocasi6n. Si se desvanece y desaparece el color azul en la fase acuosa, - 

se at*renan 25 ni de azul ( le retileno adicionales. 
d).- Se combinan todos los extractos en el secundo embudo de separación, 

se agregan 50 nl de solución de lavado y se agita vigorosamente por - 

30 segundos; en esta etapa no se forman emulsiones. Se deja repo- 

sar y se extrae la capa de cloroformo, a través de lana de vidrio, a
un matraz aforado de 100 Trl. Se repite el lavado por otras dos ve- 

ces, usando 10 ml de cloroformo en cada ocasi6n. Se lava la lana - 

de vidrio y el embudo con cloroformo. 

Se recogen los lavados en el matraz aforado, se e' iluye hasta el afo- 

ro y se mezcla bien. 

ledici6n

Se determina la absorbancia de la solución a ( 52 ru, contra umu testigo de
cloroformo. 

mg/ 1 de ARS total aparente = mg de A&S x 1000 / ni de rnuestra. 

T.Tow INI'RARR(1T0 TFWATM

Este método comprende la recoleccitn y aislamiento do amos cuantos mili-- 

ramos de W y tari,ién su determinación cuattitafl , que se basa en la- 

absorci6n infrarroja de un conplejo amfnico ( le ARS. Aunque demanda nu -- 

cho tiempo, este método es especifico y exacto para bajas concentraciones

de ABS en las aguas y elimina los sulfatos de alquilo. Cuando no se dis

pone de un espectrofot6metro infrarrojo, se puede substituir por la deter
minaci6n colorimétrica, usando el ARS recuperado y purificado, aplicando - 

el método del azul de metileno. 

Este método s6lo es aplicable a nuestras de aguas crudas y no se aplica - 

para aguas negras o desechos industriales. 

hachas muestras contienen tanto fases sólidas como liquidas y el AM se - 
concentra particularmente en la fase s6lida. para análisis exactos, los

sólidos se deben excluir o mvestrear en forma representativa. 

APAPJUM

cristalería lavada con ácido

Toda la cristalería que se use en el método infrarrojo se debe encm - 
trar libre de contaminación. Se debe aplicar un lavado completo con- 

llcl 1 + 1 para eliminar el ARS absorbido. 
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Dibo de adsorción de carhón

La colimma de vidrio, de unos 5 x 60 cr-, se carca con 100 g de carbón. 

Para dividir las secciones de 2n, 30, 4n y 10 n se usan telas de ace- 
ro o latón, de unas 30 mallas. 

Eufiudo Buchner cíe 500 ml de vidrio poroso de porosidad media

Medidor de pan

Matraces volumétricos

Embudos de separación de 250 ml

Espectrofotámetro infrarrojo vara usarse en el ámbito de 2 a 15 micras. 

PFACMUS

Patrón de sulfanato de alquil- hencilo ( APS ) 

Para calibración. Se obtiene en las casas distribuidoras de reacti-- 

vos Q. P. 

Carbón activado sin moler

De 30 mallas para el tubo de adsorción

Prueba para impurezas en el carbón

Se lleva a cabo una extracción sobre 100 g de carbón por ebullición, duran
te una hora, con un litro de solución benceno- alcohol. Se filtra el car

bón, se lava con 100 ml de alcohol metílico, se apresan los lavados al - 

filtrado de la mezcla de disolventes, se evapora a sequedad en baflo de va

por y se pesa. El residuo consiste de impurezas orgánicas solubles y de
be ser menor de 10 mg, no incluyendo cualquier residuo del disolvente. 

Solución benceno - alcohol

Se mezclan 500 m1 de benceno exento de tiofeno, 420 ml de alcohol me- 

tílico y RO ml de YM O. SN. 

Alcohol metílico absoluto

Acido clorhídrico conc

Hidróxido de sodio 1N

Eter de petróleo, de ámbito de ebullición 35 - 60° C

Alcohol etílico al 95l

Acido sulfúrico IN

Solución amorti! uadora

Se disuelven 6. 3 , de ortofosfato monopotásico K1I2FOn, en 1. litro (le - 
agua destilada. Se ajusta el pV a 6. R - 6. 9 con `, a(1T 6N

1- Metilheptilamina

Solución extractora de APS

Se disuelven 400 mg ( 20 motas ) de metilheptilamina en 400 rll de clo

roformo. Esta solución debe prepararse el día que se va a usar. 
Cloroformo

Risulfuro de carbono o tetracloruro de carbono. 
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r,0(7: AP11ENM

Preparaci6n de la curva de calibración

Se ponen 25 mr del natrón de ArS en un recipiente de cristal de unos 18 -- 
litros ( 5 balones ) y se diluye con amos 14 litros ( 4 Felones ) de artua

destilada. Se mezcla hien y, usando tubo de hule sintético, se sifonea -- 

toda la solpci6n a través de la columna de cachón. Se trata com se des

cribe rás adelante. Se repite el procedimiento con 29, 15, 11, 5 y 0 rF- 

de ARS. Se preparan dos curvas de cal¡ braci6n, enpuleando como ahcisas - 

las cantidades de ABS agrerado y como ordenadas las absorttancias de la má

xima a 9. 6 ' y 9. 9 micras. l.a técnica de la línea de referencia es mejor - 

para determinar la absorbancia de la r.dxir.3. 

Volumn de la muestra

Se estima la concentración del A13S presente en la muestra y se calcula el

colunen de la misma que se necesite para lograr 10 - 25 rig. de APS. Si - 

el volumen es de 2 litros o menos, se agregan unos 10 , r, de carh6n activa- 

do granular en una probeta graduada de tapón esmerilado, se agrega la --- 

muestra y se agita hien por dos minutos. Se filtra a través del embudo- 

Rudmer de cristal poroso, de porosidad media. Si se necesitan más de 2

litros, se nasa a través de la columna de carbón a un casto de 40 litros - 

por hora o menos. 

ratracci6n y cuantificaci6n del ARS

a).- Se pasa el carbón del erbudo P,uclrner o de la columna, tratando sepa- 

radamente las secciones, a cápsulas de porcelana para evaporaci6n y - 

se secan a 105 - 110* C. Se vierte, con el auxilio de brocha, el -- 

carbón seco de cada cápsula a frascos o matraces separados, de 2 li- 

tros, con cuello c6nico normal, y se agrega 1 litro de la soluci6n - 
benceno- alcohol. Se agregan perlas ( le vidrio o productos similares

y se pone a reflujo con tau refriperante de aire por 1 hora. re fi

tra al vacío, a través del embixlo Ruciner, se extrae todo el líquido

se corta el vacío y se arreran 100 ml de alcohol retílico. 
Se remueve con un agitador de vidrio y se extrae el lavado al vacío. 

Se lava por segunda vez con otra porción de 110 rl de alcohol metíli

co. Se regresa el carl.6n al natraz, se le amera disolvente como - 

antes y se somete a reflujo por una hora. "¡ entras se hace esta se_ 

nada extracción, se evapora el disolvente del prirer extracto y de - 

los lavados; esta evaporación se verifica en un vaso de 2 litros en- 

haflo de vapor; tuna corriente suave de nitr6gcno o de aire sobre la - 

superficie acelera la evanoraci6n. 
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b).- Se filtra el segundo extracto y se Iava el carbón como antes. Se -- 

agrega el extracto y los lavados al vaso que contenta el Primer ex- 

tracto; se desecha el carbón y se evapora suficientemente, para com- 

binar en un solo vaso los extractos de las secciones de 20, 3n y 40- 
de la columna. Los extractos de la seccifin de ] n g se tratan se- 

paradamente en todo el Procedimiento. Después de que se haya elimi

nado el disolvente, se disuelve el residuo coi 50 ml de arria destila

da caliente y se pasa a un matraz erlermneyer, de 25n m1 , de cuello có
nico normal. Se lava el vaso con 30 ml de PC1 tont y se agregan -- 
lentamente al matraz, lo que produce desprendiriento de bióxido de - 
carbono. Se lava el vaso con 50 rl de a,, destilada y se combina - 
con los otros lavados del matraz. Se somete a reflujo por una hora

con refrigerante de aire. 

c).- Se quita el refrigerante y se continúa la ebullición hasta que el ve
lumen se reduzca a 20 - 30 ml, se pasa a un bafio de vapor y se evapo
ra casi a sequedad. Se disuelven los sólidos en 100 m] de agua des_ 

tilada y se neutraliza con solución de la(11 a un p1t de 8 - 9. Se - 

extrae una vez con 50 ml de éter de petróleo; si es necesario se p ue
de agregar hasta 701 de alcohol etflico para destruir la erulsión. 

Se lava el éter de petróleo, por dos veces, con porciones de 25 ml - 

de agua destilada, se desecha la capa de éter de petróleo y se agre- 
gan los lavados a la solución acuosa, sometiéndose a ebullición para
expulsar el alcohol que se haya agregado. 

d).- Se pasa cuantitativamente a un embudo de separación de 250 ml, se

neutraliza cm 112SO4 justamente hasta la acidez del tornasol. Se -- 

agregan 50 rd de la solución amortiguadora y 2 gotas de metilheptil- 
amina, agitándose vigorosamente. Se agregan 50 m1 de la solución ex

tractora de ARS y 25 ml de cloroforan; se. agita por 3 minutos y se - 
permite que se separen las dos fases. Si se forma emulsión, se ex- 

trae la capa inferior, incluyendo cualquier emulsión, y se filtra a
través de um tapán de lana de vidrio enjado con cloroformo, usando - 

la succión si fuera necesario y recibiendo en un embudo de separa--- 
ción de 250 ml. Se extrae la fase de cloroformo en tm vaso de 400 - 

ml y se regresa cualquier solución acuosa al primer embudo de separa

ción. Se lava el tapón de lana de vidrio con 10 rl de cloroformo y
se agrega al extracto de cloroformo. 

e).- Se verifica uta extracción adicional cm 50 ml de la solución extrae
tora de ABS y 25 ml de cloroformo. Se agita por 2 minutos y si es - 
necesario se separan las fases. Se extrae una tercera vez con 5 ml

de solución de amina y 45 ml de cloroformo. Los extractos combina- 

dos de cloroformo se evaporan a sequedad en bafio de vapor. Con 10- 

m1 de cloroformo se pasa cuantitativarente el residuuo a un vaso de - 
50 ml, usando como lavados tres porciones de 5 ml de clorofonn. Se

evapora a sequedad y se continúa el calentamiento, en baflo de vapor, 
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por un peri6do de 30 minutitos, para elirinar el exceso de amina. Se

disuelve el residuo en 1 ml, aproximadamente de bisulfuro de carbono
o de tetracloruao ( le carbono y se filtra a través ( le un tapón de la- 
na de vidrio situado en el vástago de un erinxlo de 2 men de diámetro - 

o un matraz volun6trico de 2 o cae 5 rl. Se diluye el volumen a tra

vés del filtro, con varios lavados del vaso. 

f).- Se pasa una porción de la muestra a una celda infrarroja sin rayor - 
diluci6n. Se corre la curva de la absorción infrarroja desde 9 has
ta 10. 5 micras empleando un testigo del disolvente. Se mide la ah- 

sorbancia a los máximos de 9. 6 y 9. 9 micras, usando las líneas de re
ferencia desde 9. 5 hasta 9. 8 y desde 9. 8 hasta 10. 1 micras. 

De la curva de calibración que sea apropiada, se calcula el ARS en - 
la muestra original. 

Los valores se reportan separad~, te, basados en cada longitud de - 

anda. Si no se dispone de equipo infrarrojo, se puede determinar o
terminar la manipulación por colorimetría. P.1 cormleio de sulfona- 

to- amina se desdobla fácilmente por ebullición con un álcali acuoso. 
Después de expulsar la amina ( lo que se indica por la ausencia del - 

olor a monina ) y después de preparar diluciones apropiadas los resul
tados colorimétricos se pueden comprobar con los valores infrarrojos. 

g).- Se evapora una porción de 0. 5 - 1. 0 ml de la solución de ABS sobre - 

una placa de cloruro de sodio. Se registra el espectro de absor--- 

ci6n de 2 a 15 micras, para la identificación cualitativa positiva - 

del ATS. 

Se debe usar en todas las muestras la adsorción con carbón. Se separa - 

así el ABS de muchas otras substancias presentes y se reducen las dificul
tades de la emulsión. 

Se pueden perder die 10 a 50 ml de agua a través del refrigerante de aire - 
de 60 x 1 cm, durante la hidrólisis ácida. Aunque esta pérdida no afec- 

ta los resultados de la hidrólisis, disminuye la cantidad de agua que es - 
necesario eliminar por ebullición después de quitarse el refrigerante. 

2.- MID

Las sales de cromo se usan ampliamente en los procesos industriales y tam
bién como inhibidores de la corrosión, por lo que pueden llegar a las a- 
guas potables por las descargas de desechos industriales. Para el con- 

trol de la corrosión se agregan frecuentemente compuestos de cromatos a - 
las aguas. El cromo se puede presentar en las aguas, tanto en la forma- 
hexavalente como en la trivalente, tinque la forma trivalente rara vez se

presenta en aguas potables. 



216 - 

El primer método es aplicable para la determinación del cromo hexavalente
presente en aguas naturales o tratadas, qtr se destinen para usos nota--- 
bles. El método del pernananato- nitruro se recomienda vara la determi- 

naci6n del cromo total en muestras qui contengan rateria orgánica y es el
método de selección para la determinaci6n del cromo total en maestras des
conocidas. El método del hipobromito alcalino es íutil como método de -- 
control para el cromo total en aguas tratadas, aumque no se puede conside

rar adecuado para muestras que contengan tina cantidad apreciable de mate- 
ria orgánica. 

Como los iones cromato tienen la tendencia a adsorberse en las paredes de
los recipientes y como también se puede reducir por varios agentes, se de
ben observar precauciones para la recolección y almacenamiento de la naces
tra. Para la recolecci6n de las rarstras se deben rsar frascos nuevos, 
en vez de recipientes viejos y rayados. la muestra se debe examinar el- 

ndsmo día de su recolecci6n y no se recomenda su almacenardento por más - 
le 2 6 3 días. 

CROU iIF.XAVAIJ'N?PF

El cromo hexavalente reacciona con la difenilcarbazida para producir una
coloración violeta rojiza, en soluciones ligeramente ácidas. 

En el paso del desarrollo de color se pueden tener las siguientes i.nterfe
rencias. Los iones mercurosos y mercúricos producen coloraciones azul a
azul violeta, aunque la reacción no es sensible con la acidez qua se en— 
plea. 

ra- 

plea. El fierro en concentraciones mayores de 1 mg/ 1, interfiere produ- 
ciendo una coloración amarilla can el reactivo. El vanadio interfiere - 

en la misma forma, pero con mayor intensidad; el color que produce el va- 
nadio se desvanece con, bastante rapidez y es despreciable después de 10 - 
minutos cíe la adición de la difenilcarbazida. 

Por conparación visual en tubos de ' Kessler de 50 ml, se puede identificar
una concentración de 0. 003 mg/ 1 de trovo. El límite es de 0. 005 mg/ 1, - 
cuando se usa un trayecto de luz de 5 cm en nedicienes fotométricas. 

APARATM

Equipo colorimétrico, se necesita uno de los siguientes: 
a).- Espectrofot6metro, para usarse en 540 mu•, con tm trayecto de luz

de 1 cm o mayor. 

b).- Fotómetro de filtro, con un trayecto de luz de 1 cm o mayor equi- 
pado con un filtro verde que tenga su transmitancia máximul en la - 
vecindad de 540 mu. 

Tubos de ; Kessler, de 50 ml, pareados de' forrara alta. 
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RFJICIIVQS

Agua exenta de cromo

Se redestila, si es necesario, en un aparato integro (le cristal pyrex
Se puede obtener agua satisfactoria pasando agua destilada a través de
un lecho mixto de resinas de intercairhio iónico. 
Reactivo de difenilcarbazida

Se disuelven 0. 2 g de 1, 5- difenilcarbohidrazida en 100 ml de alcohol - 
etílico a isopropílico al 05%; se agrega, con agitación, uta solución - 

ácida que se prepare con 40 ml def{2m tont y 360 rol de agua destila- 
da. Si se conserva refrigerada, la solución es estable aproximadamen

te por un mes. Su color canüia del incoloro al amarillento, sin afec

tar su utilidad. 

Solución madre de cromo

Se disuelve 0. 1414 g de dicromato de potasio, K2Cr207, en agua destila
da y se diluye a 1000 ml con agua destilada. Esta solución contiene - 

50 mg/ 1 de Cr. 
solución patrón de cromo

Se diluyen 20 ml de la solución madre de cromo a 1000 mi. Esta solu- 

ción contiene 0. 01 mg de cromo hexavalente por 1. 00 ml, se debe prepa- 
rar el día que se va a utilizar. 

PROCCDIrIIFUM

Se usa una muestra de 50 ml o una porción alícuota diluida a 50 ml con -- 
agua destilada exenta de cromo. Si es necesario, se clarifica por cen-- 

trifugación. Se agregan 2. 5 ml del reactivo de difenilcarbazida y se -- 

mezcla hien. Se compara visualmente con patrones que contengan de 0. 003

a 0. 20 mg/ 1 de Cr. Se prepara una curva de calibración en el ámbito de - 

cromo de 0. 005 a 0. 40 mg/ 1, si se va a aplicar la medición fotométrica a- 
540 mu, con un trayecto de luz de 5 cm. Las comparaciones o lecturas se

verifican entre los 5 y los 15 minutos después ( te la adición del reactivo. 

mg/ 1 ( le Cr hexavalente = mg de Cr hexavalente x 1000 / ml de muestra. 

FMDO DEL PERDIMMANATO- NITRUW PARA CRM T(YEAL

El contenido original de cromo hexavalente de la muestra se reduce, con -- 
sulfito de sodio, a la forma trivalente. La muestra se evapora a hemos, 

con ácido sulffurico, para destruir la materia orgánica. El cromo triva- 

lente se oxida a la condición hexavalente por un ligero exceso de penran- 
ganato de potasio y se hace reaccionar al cromo con la difenilcarhazida,- 
después de eliminar el exceso de permanganato por redio del nitruro de so
dio. 
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APARm1T06

Cristalería lavada con ácido

Para evitar lo más posible la adsorci6n del cromo durante el procedi- 

miento de oxidación, se debe usar cristalería nueva, sin rayaduras. To

da la cristalería que se haya tratado previamente cm mezcla cr6mica - 

lo mismo que la cristalería nieva, se debe lavar con ácido clorhídrico

o nítrico para eliminar las huellas de cromo. 

Equipo colorimétrico

R ACMOS

Se necesitan todos los reactives enumerados en el método anterior además

de los siguientes: 

Acido sulfúrico 1 + 1

Soluci6n de sulfito de sodio

Se disuelven 1. 26 g de Na2SO; en agua destilada y se diluye a 100 ml. - 
Se prepara diariamente. lb mililitro de esta soluci6n reduce, aproxi

madamente 3. 4 mg de cromo hexavalente a trivalente. 

Permanganato de potasio O. IN

Se disuelven 0. 316 g de KIh04 en agua destilada y se diluye a 100 ml. 
Soluci6n de nitruro de sodio

Se disuelve 0. 5 g de NaN3 en agua destilada y se diluye a 100 ml. 

PROCCDIt IIENTO

Se estima el vol^ n de la muestra por un análisis preliminar aproximado. 

A la muestra, centenida en ten matraz erlenmeyer, se agregan 5 ml de If2SO4
y 1 ml de solución de Na2So3; se deja reposar por 10 minutos para la re— 
ducci6n íntegra del traen hexavalente; se agregan tres perlas de vidrio - 

o material similar y se cubre el matraz cm un pequefio embudo que actúa - 

cam condensador cíe reflujo. Se evapora a humos y se mantiene en diges- 
ti6n por 15 minutos o hasta que clarifique. Se enfría y se diluye cuida_ 
dosamente a unos 50 - 80 ml. Se lleva a ebullici6n y se agrega suficien_ 

te I` mnO4,- a gotas, hasta que persista un ligero color rosa mientras la so_ 
lución se ihierve por 10 minutos. Se agrega la solución de Na,V3, a go- 
tas, manteniendo la ebullición hasta que la soluci6n se vuelva incolora. - 

Se hierve durante cerca de 2 minutos entre cada .adicién de nitruro, para - 

precaverse centra el empleo de un exceso de nitruro. Se enfría la mues- 

tra. 

Si no se tienen s6lidos suspendidos y color, se pasa a un tubo de Nessl.er

o matraz aforado de 50 m1, se elimina cualquier materia suspendida Por -- 

filtraci6n a través de ur crisol de cristal poroso, de porosidad tosca o - 

media. Se usa m filtro tosco para muestras incoloras. Si se tiene un

precipitado de bióxido de manganeso se Pasa la muestra a través de un -- 

filtro de porosidad media, bajo succión. Se lava bien el filtro. Se - 
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recoge el filtrado en ue tubo de Nessler o matraz aforado de ] On rl, para
permitir suficientes lavados. Se procede corro en el método anterior pa- 

ra cromo hexavalente y se verifica la lectura entre los 5 y los 15 minu- 
tos después de la adición clel reactivo. Se prepara la curva fotométrica

para cantidades conocidas de cromo que se someten al mismo procediriento- 

que la muestra. Los resultados se corrigen con un testigo quc se haya - 

llevado a través de todos los pasos del procedimiento. 

aig/ 7 de Cr total ml; ele er total x ín00 / ml de maestra. 

I FTODO DEL IIIPOBrMITO ALCALINO PARA rl, CRQ11 TOTAI. 

Se determina el cromo total por oxidación de la forma trivalente al esta- 
do hexavalente can una solución alcalina de hipobroedto. Iiespués de la - 

eliminación del exceso de bromo can fenol, se desarrolla el color en la - 
forma normal con difenilcarbazida. 

Con cantidades importantes de materia orgánica o de otras substancias re- 
ductoras se puede impedir la oxidaci6n completa del ión cr6mico y obtener

por lo tanto, bajos valores de trono. 

APARATOF

Cristalería lavada con ácido

Rquipo colorim6trico

PF.ALTIVOS

Se necesitan todos los reactivos que se entrenan en el primer métalo. 
Solución oxidante

Se a;,,regan 50 ml de NaO11 LN a 3 ml de agua saturada de bromo
Acido sulfúrico 614

Cuidadosamente se agregan 167 ml de 112So4 cone a un volfinen de agua - 
destilada y se diluye a 1 litro
Soluci6n de fenol

Se disuelve 1. 2 g de fenol iedestilado en agua destilada y se diluye a
100 nal. Se conserva en frasco ámbar. 

Ilidr6xido de sodio LN. 

Se disuelven 40 g de Na( 1I y se diluye a 1 litro con aga>1 destilada. 

PT—IMIT-IlaITO

Se estima el volaanen cíe la muestra por un análisis aproximado. 
A 25 ml - 

de la muestra, o a una porción alícuota dilufda a 25 ml, contenida en un
matraz erlenmeyer de 125 ml, se agregan 2 ml de la solución oxidante y se
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pone en hafio de vapor por 45 minutos. S e elimina, en este punto, cual- 

quier precipitado que se presente, por filtración a través de un crisol - 

de cristal poroso de porosidad media o tosca. Se enfría la nuestra, se - 

agregan 0. 4 ml de 112So4 y se rezcla. Se agrega 0. 5 ml de solución de fe_ 

nol y 2. 5 ml de Na( TfT, mezclando después de cada adición. Se diluye a 50

ml en un tubo de Nessler o en un matraz aforado y se completa el desarro
llo y medición del color caro se describe en el primer m§todo para cromo- 

hexavalente. Se corrigen los resultados con te¡ testigo que se haya lle- 

vado a través de todos los pasos del procedimiento. 

mg/ l de Cr total - mg de Cr total x 1000 / ml de ruestra. 

3.- FTNOLF:S

lin desechos industriales, como en agrias potables, los compuestos fenólicos

que se mencionan colectivamente como fenoles, se definen cano aquellos de

rivados oxhídrílicos del benceno, o de su nucleo condensado, que se pueden

determinar por los métodos que se describen a continuación. La presen- 

cia de estos compuestos y ( le sus derivados clorados en aguas, puede tener

un efecto pronunciado sobre los peces y sobre la calidad del agua. Para

algunas especies de peces, el límite incipiente de toxicidad, en tiempo - 

infinito, parece ser del orden de unos mantos miligramos por litro, pero

sin embargo, algunos fenoles clorados son tóxicos en concentraciones tan - 

bajas caro 0. 2 mg/ 1. Los peces que viven en aguas con bajas concentra-- 

cianes de fenoles pueden adquirir un gusto desagradable y molesto. la - 

presencia de cantidades tan pequeñas de clorofenoles, como de 1 ug/ 1, pUe
de impartir un gusto desagradable al agua potable. Los límites dependen

para cualquier efecto particular, de factores tales como la calidad y tem_ 

peratura del anua y la composición de los fenoles que se tengan presentes. 

La determinación de fenoles en aguas contaminadas y en desechos industria
les, presenta dificultades. rucho mayores que en anuas potables, por la -- 

presencia de compuestos inorgánicos y orgánicos que interfieren con los - 

reactivos que se aplican para los métodos colorimétricos. Muchas de es- 

tas interferencias se eliminan o se reducen al mínimo por un procedimien- 

to preliminar de separación. 

PROCEDIMENITu PRF.LI1 ÌINAR DE SFPARACION

Debe hacerse especial hincapié en la irportancin cíe los diversos pasos en

el tratamiento preliminar, puesto que tienen por objeto evitar la degrada
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ción o reHit' a - Ir los fenoles e -:i ] a nrstra nrenarar n;: a solución frnó- 

lica si bstancinlrrnt(, rxrnta ele eornny stos que purgan ¡" terrerir, con los- 

rrtorlos enlorimétricos. , Se explican Por sí resrns los nrincinios que es

tn,Arcen los- r,toelos para la preserrnciín ele la nirstra y nnr: rlii-innr - 

las interferencias recorociclas. la " turificación norral de los fenoles - 

Se arrfica nnr ' estilaciím •' e la — stn v extracción " el , lestiladn. 

T,ns fenoles se destilan, a cora velocidad r:fis r renos constante,,' e la- in- 

neurezas no vnl,1tiles. Cern es pral/cual la velocidad , 1e volatilización .re

los frnolrs, el volcmen ( le destilación rlel- ser iruua] al vm111— de In -- 

cncestra puesta a destilar. La aplicaeitm del rnS% , dutrinte la ' rstila- 

ción . le una rurstra Ácida, peTmite la formación ' r sl, lfuro címricn, mee - 

no se descomnone, suhseccentemente, a Aci,lo sclfif,lrico. T. n acidez de - 

la sninción evita también In nreeinitaciór. Irl '--Próxido aírrico, our rnu - 

diera actuar como agente oxidante del. fenol. 

Fe logra la extracción comrleta de los frisoles del Icstilaclo, nor redio -- 

del cloroforrn y altas concentraciones de ` 7aC?, con extracción en serie. 

Cnalrnuier interferencia residual se elimina por la extracción del fenol - 

con una solución acruosa alcalina. 

Las interferencias conunes en los análisis . le fenoles son aquellas que so

reten al fenol a cambios hioló,—icos y npfmicos. Se inhibe l.a degradación

bioló;rica nor la adición de CurS% a la nrstra. La acidulación ele la -- 

muestra con IVO4 asegura la presencia del ión de cobre y elimina cualquier
carbio químico resultante de la presencia de conJiciones fluerterente alca

linar. 

Los atentes oxidantes que se identifiquen por la prneha yaluuro- almidón, - 

se eliminan inrediatamente desT% és del nrestreo por la adición cle in exce

so ele sulfato ferroso o de arsenito de solio. 

los complrestos de azufre se eliminan por la acidulación ele la nuestra a - 

en pl' menor de 4. 9 con P3PCA cLs.-uulo el indicador de anaranjado ele metilo, 
y nor tuna aereación breve, por agnación, antes de la adición del CuSn,. 
lns fenoles en aceites y alquitranes se recuperan por tratamiento de la - 
nuestra antes de la adición del, CuSn.e. Se ajusta el mil de la rvue.stra a- 

12 - 12. 5 por la adición de un álcali concentrado. Los aceites y al -- 

quitrines se extraen de la solución acuosa nor rl tetracloruro ele carl,ono

y ctu3lgnier remanente c1.e éste en la solución se elimina por calentariento
en 1, 11, 0 maría, antes c' e seguir con el nrocediriento de separación. 

En las concentraciones que teneralmente se presentan en desechos indcustria
les, los fenoles quedan expuestos, por el almacenar+iento, a cvrlAos hinquí

micos y químicos. Todas las nuestras se deben acidular n un n" ~, or de

4 con !, 3mAl ct<nndo anaraniacto de mrt'ilo corn indicador y se - re- Pr cm con
1 t de CitSn4 por litro- 1..i rnerstra se ' e' -e ~ tener fría, a cuna trrmera- 

ttrra de 5 - 10* C. . 4ín así trataJis , las raxstr^s se curbrn analizar drn- 

tro ele las 24' toras sii- uientes 1 su reenlrcri+hc. 
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1P.AJ ATM

Aparato de destilación de. cristal

Medidor de PU

Embudos de separación

MACMUS

Solución de sulfato ( le cobre

Se disuelven 100 g de CuSO4. SU, 0 en aria destilada y se diluye a 1 li- 
tro. 

Solución de ácido fosfórico

Se diluyen 10 ml de I3PO4 al g5t a 100 : 1 con agua destilada
Indicador de anaranjado de metilo

Se disuelven 0. 5 ,+ de anaranjado de retilo en 1 litro de agua destila
da. 

Cloruro de sodio

Cloroformo ó éter

Solución de hidróxido de sodio IN

Se disuelven 4 g de Na(11 en agua destilada y se diluye a 100 ml
Solución de hidróxido de sodio 2. 5N

Se disuelven 10 g de N.a011 en agua destilada y se diluye a 100 m1

P%—)CF 1PnEN•m

A < ma porción de 500 ml <,le] desecho se a_-regan 5 ml de la solución de sul
fato de cobre y se acidula, con la solución de P3I'0 , a in pll menor de 4 , 

usando anaranjado de metilo para indicar el pIl deseado. Se omiten estas

adiciones, si se aplicaron para la preservación de la muestra. Se vier- 

te la mezcla en el aparato de destilación, y se destilan unos 450 ml; se - 
detiene la destilación, y, al cesar la ebullición, se agregan al matraz - 
50 ml de agua destilada y se continúa la destilación hasta lograrse 500 - 
ml de destilado. 

Se acidula. la muestra destilada con 1 ml de solución de 113PO4 y se agre- 
gan 5 ml de solución de CuSo4. Se pasa a un embudo de separación y se - 
agregan 150 g de NaCl. Se verifican tres extracciones con cloroformo, - 

usando 50 ml de disolvente en cada una de ellas; antes de la primera ex— 
tracción se debe observar que ctodo el NaC1 se encuentre en solución. Se

combinan los extractos de cloroformo y se descarta la porción acuosa des- 
pués de la tercera extracción. 

Para los primeros tres métodos, se extraen los extractos de cloroformo o - 
ele éter con dos porciones sucesivas de 75 ml de Naff' IN, se combinan los - 
extractos alcalinos y se diluye a 250 r 1̂ con agua destilada; se calienta- 

desptés a baño maría para eliminar el cloroformo o el éter, y finalmente, 
se diluye el conjunto a su volumen original de 500 ml. Para el método - 
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siguiente, se extraen los extractos de cloroformo o éter tres veces con -- 

NaM 2. 5`4, primero con 4 rl y las dos veces siguientes con 3 ril. Se co— 

binan los extractos alcalinos, se calienta en ha5o maría para eliminar el

cloroformo o éter y se enfría, sin diluir. 

F.1Y1Dn TV. LA A; lINl1ANTTPIRTNA

Los fenoles purificados, no asr el paracresol y fenoles similares para--- 

s,Lstititidos, reaccionar_ con 4 - arinoantinirina a an pli de in + n. 2, en - 

presencia de ferricianuro, para formar tna anilina de antipirina. La -- 

anilina se extrae de la solución acuosa con cloroformo y se lee la ahsor- 
lnncia a 460 ru. F1 pequefio volumen Rue se ol-tiene por extracción perri

te la determinación en soluciones rne no contengan más de n. n5 mg de feno_ 

les, expresados como fenol, C61' S(['. Si se asa en la determinación todo - 

el destilado de 500 mi, no debe contener más de 0. 1 mg/ 1 de fenol. si - 

se usan volfinenes tan pegteños como porciones alícuotas de Sn m1 o si se - 
usan muestras de Sn ml del destilado 7, ara la determinación, no dehe conte

ner más de 1 ra/ 1 de fenol. 
Todas las interferencias se eliminan o se reducen al rfnimo usando el ex- 

tracto del procedimiento preliminar de separación. la cantidad m4nina - 

determinahle es 0. 5 ug de Fenol, cuando se usa vara la redici6n fotométri
ca uun extracto de 25 ml con celda de 5 cm o un extracto de Sn mi con cel- 
da de 10 cm. Si se usa en la determinación todo el destilado de 50n ml, 

la cantidad mínima determinable es 1 ug/ 1 de fenol. 

APARAWS

Pipetas voltmétricas

Fquipo colorimótrico

a).- Fspectrofotóretro para usarse a 4(, n ru, con un trayecto de luz de

1 cm o mayor

h).- Fotómetro de filtro, con un trayecto ale luz ( le 1 cm, o Más, y --- 

eg1, ipado con m filtro azul que tenga su transmitancia máxima en - 

la vecindad de 460 ru. 

Fmhudos tipo P.uc1mer con disco poroso

Medidor de 111

Fmhudos de separación de 750 mi

Tubos de Nessler pareados ( le 50 ml forma alta

PFACTIWISS

Soluciones de fenol

a).- Madre

Se disuelve 1 P de fenol en agua destilada y se diluye a 1 litro
se titula como se indica posteriorrente. 
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b).- Tntrmr.lia

Se Jiltrven In r-1 , le la solucifin n.nre Je rrpnl a lnnn ml cnn am> 
destilada: 1. n0 ml = In tra (' r renol

c).- T' atr6n

Se liliryen 50 - 1 de 11 solución interr+edia a 5nn r1 cnn artua des- 
tilada: Mn rrl = 1. 0 ur de fenol

Solución de bromato- bromirro n. 111

Se disuelven 2. 734 , de ITrnz en ami dc5tila,111. se n7M!an 10 !* de -- 

lllr, se disuelven y se dilrrvr, a lona ri
leido clorhídrico cone

Yoduro de notasio en cristales

Solución valorada de tiosnlfato de sodio, P. nrr; 

Preparada y titulada como en rhíreno Tlistelto
Solución de almidón

Se prepara como en Oxígeno Ttisttelto

Solución de cloruro de arrnio

Se disuelven 50 r ele Mi4('1 en kcua destilada y se diluye s 1 litro
Pidróxido de amonio cone

Solución - 1e aminoantinirina

Se disuelven 2 g de 4- arrinoantipirina en agua destilada y se diluye a
100 r^.1. Fsta solución se debe preparar el día mre se vaya a usar. 

Solución de ferriciannrro de potasio

Se disuelven 8 g de K3Fe( CN) 6 en agua destilada y se diluye a 100 ml. 
Se filtra si es necesario. Fsta solución es estable por una semana. 

Cloroformo

Sulfato de sodio anhidro. 

TI111LACTM DE LA S( 1LUCT( N TT mol, 

Se vierten aproximadamente 100 r^l de agua destilada en rn matraz conico - 
de tapón esmerilado, de 500 ml, y se agregffin 50 rl de la solución madre - 
de fenol. A esto se agregan 10 ml de la solución bromato -bronco, y a - 
continuación, aproximadamente 5 ml de PC1. Con el matraz tapado se mez- 

cla suavemente por rotación. Si no persiste el color café del bromo li- 

bre, se agregar más reactivo bromato -bromuro, en porciones de 10 ml, hasta- 
que persista el color. Se tapa y se deja reposar por 10 trimttos; a con- 

tinuación se agrega aproximadarente 1 g ele KI.. Si la solución madre con

tiene 1000 mq/ 1 de fenol, se necesitan cuatro porciones de In ml del rea£ 
tivo bromato- bron=. 

Se prepara un testigo, en una forma exactarente ¡," tal, rt_sando a!nna desti- 

lada y 10 ml de la solución bromato- brormtro. 
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Se titula tanto el testiPn como la rsiestra con solucifin de tinsulfato de - 

sodio, con indicador de almidón. Se calcula la concentración de la solp

ción de fenol como sieue: 

tno/] tie fenol = ( A x R - C ) x 7. 342

en la cita]: 

1 - ml de tiosulfato para el testigo

R - ml de solución de bromato- broruro usados Para la muestra

divididos entre 10

C = ml de tiosulfato usado para la ruestra

PROMPI" RLM

Se purifica tuna porción de 500 ml de la muestra de desecho industrial, en

la forma que se indica en el procedimiento preliminar de separación. 

Se determina, por un tanteo preliminar, la porción alícuota del destilado
que restilte adecuada para la determinación final ( la porci6n alfaiota no

debe contener más de 50 ug de fenol ). Esto se puede verificar, sin ex- 

tracción con cloroformo, desarrollando la reacción en tubos de Nessler de

50 ml y comparando con patrones adecuados. 

La porción alícuota que se seleccione se liluye a 500 ml con agua destila

da y se vierte en un vaso de 1 litro. lit forma similar se preparan tm - 

testiro y una serie de patrones de fenol, de 500 ml, que contengan 5, 10, 
20, 30, 40 y 50 ug de fenol. 
Se tratan la muestra, el testigo y los patrones en la forma simiente: - 

Se agregan 10 ml ( le solución de cloruro de amonio y se ajusta con hidr6xi
do de amonio a pul de 10 + 0. 2, lo que generalmente demanda de 3. 5 a 5 ml- 

de- Nl14nu. Se pasan a embudos de separación y se agreran 3 ml de la solu

ci6n de aminoantipirina, se mezcla irtmadiatamente, se agregan 3 ml de so- 
lución cíe ferricianuro de potasio, y de corvo se mezcla inrediatamente. - 

Se deja reposar por 3 minutos y se extrae en sentida con cloroformo, eco - 

pleando porciones ( le 25 ml para una celda de 5 cm y de 50 m1 para taca cel

da de 10 cm. Se filtra cada amo de los extractos de cloroforrm a través

de embudos de disco poroso, que contengan una capa de 5 g de sulfato de - 

sodio y se recogen los extractos secos en vasos secos. No se agregue -- 

más QEl3. 
Se lee la absorbancia de la muestra y de los patrones contra el testigo - 

en un equipo fotométrico a luta longitud de anda de 46n rnu, erpleando la - 
eelda cíe 5 cm para el extracto (le 25.,81 y la celda de 10 cm nara el extrac

to de 25 m1 la celda de 10 c^ para el extracto de Sn ml. 
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Si las absorbancias son mayores de 1. 0 can la celda que se use, sé deben - 
hacer las lecturas con la sijuiente celda más pequuefia. Se localizan los

valores de las absorbancias en función de las concentraciones de fenol de
los patrones. Se estira el contenido de fenol ale la nuestra. 

Si se usa un fotómetro de filtra de banda arrlia, ruede no ser lineal la - 
curva absorliancia- concentración, y por esto, siempre se dele usar la cur- 
va de calibración. También puede variar de rn día rara otro la curva de
calibración. 

mg/ 1 de fenol - ug de fenol en la muestra x 1n00 / ml de la miestra -- 

original que correspondan a la muestra colorida. 

Í " TODO PdODIFICADO DE LA / P~ IPIRINA

Los fenoles purificados no así el paracresol y los fenoles para- substitui
dos similares, reaccionan con la aminoantipirina, a YVI de In + 0. 2 en ere_ 

sencia de ferricianuro, para formar un colorante de antipirina. El colo

rante se mantiene en solución acuosa y se lee la absorbancia a 510 mu. Co

mo en este método no se requiere una sensibilidad extrema, se pueden usar

volúmenes de muestra para el análisis de in tanate pequefo. Se permite - 

can esto la dete~ acifan de soluciones que contengan de 0. 1 a 0. 5 mg de - 
fenoles, expresados como fenol, C6IISOII. Si se esa íntegramente un desti

lado de 100 ml en la determinación, no debe contener menos de 1 ng/ 1 ni - 
más de 5 rrjl. Con muestras o con porciones alícuotas más pequeñas, se - 
puede aumentar el máximo de contenido fenblico determinable. 

Todas las interferencias se eliminan o se reducen al mínimo usando el ex- 
tracto del procedimiento preliminar de separacifn. Este método tiene -- 

una sensibilidad considerablemente menor que el método anterior. IA can

tidad mínima determinable es de 5 ug de fenol, cuando se usa una celda de
5 cm en la medición fotométrica. Si se esa íntegramente el destilado de

100 ml para la determinación, la cantidad mínima determinable es del orden
de 50 ug/ 1 de fenol. 

APARATM

Equipo colorimétrico

a).- Espectrofot6metro para usarse a 510 mu con un trayecto de luz de
1 cm o mayor. 

b).- Fotómetro de filtro, que permite >m trayecto de luz de 1 cn o un
yor, y que esté provisto de un filtro vende que tenga su transmi
Lancia máxima cercana a 510 mm. 

Tubos de Nessler parearlos de 1n0 ml de forma alta
Medidor de pfl

Pipeta volumétrica de 2 m1
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RI: ACMIOS

Los reactivos son los mismos que para el rétalo anterior

pl?OCr:Dr IlNI*m

e purifica una porci6n de la muestra del desecho industrial en la forma
gur se indica en el procedimiento preliminar ele separaei6n. 

Se deterTrina por un tanteo preliminar la porción alícuota del extracto - 
que resulte adecuada para la deterirdnación final ( la porción alícuota no

debe contener más de 0. 5 mg de fenol ). rsto se puede hacer desarmllan

do la reacción en tubos Kessler de 100 ml y comparando con patrones ade-- 
amados. 

Se diluye la porción alícmuota que se defina a ln0 ml con a^ 1ua destila<la,- 
en un tumbo de Nessler ele 100 ml. rn forria sirdlar se procede a rreparar

un testigo y una serie <le patrones <le fenol, de 100 ml qur contengan n, l, 
1. 2, 0. 3, 0. 4, y 0. 5 mF de fenol. 
Se tratan la vuestra, el testigo y los patrones en la forma si<,uiente: 
Se agregan 2 rol de solución de ` AT4cl y se ajusta con " 14( 11 a rJ1 ele In +. 2, 

lo que generalmente demanda de 0. 7 a 1. 0 ml de MI4M* Se arruan 2 mi- 

de la sohuci6n ( le aminoantipirina, se mezcla en seguida, se agregan 2 ml
de solución de ferricianure de potasio y de nurvo se mezcla inmediataren- 
te. Se verifican las lecturas dentro de los 15 minutos siguientes a la- 
adici6n de los reactivos. 

Se lee la absorbancia de la umuestra y de los patrones contra el testigo - 
en el equipo fotemétrico, a una longitud de onda de 510 mi, usando una - 
celda de 5 cm o se compara visuualrente la muestra contra los patrones en- 
tubo de Nessler de 100 ml. Se estima el conteruido de fenol de la rnrs-- 

tra por las lecturas fotométricas, en la forma en que se indica en el mné- 
todo anterior, y se calcula de la misma manera. 

WrODD DF. MRS

Los fenoles purificados no así el paracresol y fenoles para -substituidos - 
similares, reaccionan con 2- 6- dibrornoquuinenaclorimida, a pTT de 9. 4 + n. 2, 

para formar un colorante de indofenol. F.1 colorante se extrae de la so- 

luci6n acuosa can alcohol buutílico y se lee la absorbancia a 670 nu. El

pequeño volumen que se obtiene por extracción permite la determinación en
soluciones que contengan no —As de 30 ug de fenoles expresados como fenol. 
Si se usa un destilado o una norci6n alícuota de 300 ml, puede contener - 
no más de 100 ug/ 1 de fenol; con muestras o porciones alícuota-,; más peque
ñas se puede aumentar el contenido máximo determinable de fenoles. 
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Todas las interferencias se eliminan o se reducen al mínimo usando el ex- 
tracto del Procedimiento preliminar de separación. 11 Cantidad mínima - 

determinable es de 0. 3 ug de fenol curado se usa celda Je 5 cr en la mecii
ción fotométrica. 

Si se usa un destilado o una porción alícuota de YO ml, la concentración
mínima determinable es de 1 un/ 1 de fenol. 

APARATM

Equipo colorimétrico

a).- Fspeetrofot6metro Para usarse a 670 mu, con un trayecto cle lir_ le
1 an o mayor

b).- Fotómetro de filtro, con un trayecto de luz de 1 cm o mayor y equi
palo con tau filtro rojo de banda restringida que tenga su transen
tancia máxime a 670 mu. 

Papel filtro Schleicher F, Scluuell ñ 589, Black Ribbon 6 i.4uatman s 41. 
Medidor de pll

Fmbudos de separación de 500 ml. 

rJYCfIVM

Solución de fenol. 

las mismas que se formularon en el método anterior

Solución amortiguadora ( le borato

Se disuelven 3. 1 g de ácido bórico y 3. 5 g de M en agua destilada, se
agregan 32 ml de NaM IN y se diluye a un litro. Se diluyen 5 ml de -- 

ésta solución a 100 mi, se determina el pli y, si es necesario, se ajus- 
ta el pll de la mezcla original con Na(111 basta que la dilución 5 + 95 -- 

presente un Pli de 9. 4 + 0. 2. 

Reactivo de Gibbs

El cagruesto sólido de 2, 6- dibroquincnaclorimida es inestable si se ex
pone a la luz y al aire, y se debe adquirir en frascos de color café, - 
que contengan 1 g cada uno. Fn ocasiones, el contenido de un frasco - 

recién -abierto se descompone en unas pocas seruanas. F.1 reactivo sóli

do puro tiene un pinto de fusión de 83° C y se debe repurificar si pre- 
senta impurezas. 

a).- Solución madre

Se disuelven 0. 2 g de 2, 6 - dibromoquiinonaclorirdda en 50 m1 de - 
alcohol etílico al 95%. Se elimina por filtración cualquier re- 

siduo y se conserva en refrigerador. I1 vida util de esta solu- 

ción madre es aproximadamente una ser,ana. 

b).- Solución de trabajo

Se diluyen 4. 5 m1 de la solución madre a 100 ml con agua destila- 

da. Debe usarse dentro de los 30 minutos siguientes a su prepara- 
ción. 

Alcohol n- butílico. 
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rr T-T)Pgrrm

Se purifica una porci6n ( le la mtrstra dol desecho inchtstrial, como se in- 

dica en la sección sobre el procedirdento preliminar <le separación. 

Se diluye una poro¡ 6n alícuota del extracto, que no contenga más tle 30 ug
ole fenol, a 300 ml con agua destilada y se vierte en tm taso de 1 litro. - 

Se preparan en forma similar un testigo y una serie de patrones de fenol - 
de 300 ml, que contengan 5, la, 15, 20, 25 y 30 ug de fenol. 

Se ajusta la ter; eratúra de las rucstras, del testiso y de los patrones - 

para que no presenten una variaci6n mayor de l*C. 

Se agregan 15 ml de la soluci6n amortirwdora de horato a ca(L1 vaso y se- 
compnteba el pl, que debe ser de 9. 4 + 0. 2. 

Se agregan 5 rl del reactivo (le Cibbs y se mezcla hien. Se deja reposar

por 6 - 24 horas antes de extraer el color. 

Después del desarrollo del color se aore£an 75 rl de alcohol butilico y - 

se agita cuidadosamente. Se pasa a tm embudo de separación y se deja -- 

qua se separen las dos capas. Se filtran los extractos alcnh6licos a -- 

través de papel filtro y se lava cada papel filtro con una porción de 5 - 
ml de alcohol hutilico. Se diltryen i 60 ml cm alcohol hntflico y se -- 

mezclan. 

Se leen las absoTbancias de las nuestras y ( le los patrones contra el tes- 

tigo, en egtuipo fotor>étrico a una longiUu! de onda de 670 unir empleando -- 

una celda ( le 5 cm. Se estima el contenido de fenol de la muestra a par- 

tir (le las lecturas fotométricas coro se indica en el métMo anterior. 

4.- PL0l' n

11 plomo es un elemento que no se encuentra naturalmente en el cuerpo hu- 
mano. Fs acum ú ativo y tóxico y la ingestión de anta que lo contenga en
pequeñas cantidades puede dar lugar a síntomas de envenenamiento con plo- 

mo ( conocido como " saturnismo"). 

rl método que se bosqueja a continuación para la determinación del nlomn- 
es aplicable a aguas potables. 

La ditizona disuelta en cloroformo extrae complet<muente al plomo de solut- 
ciones ligeramente básicas gtte contengan citrato. r1 plomo y la ditizo- 

na forman un complejo metálico, ditizonato de plomo, que es soltile en -- 

cloroformo, impartiéndole um color rojo. La medición de la intensidad - 

del color rojo que se forme proporciona una estimación cutantitativa del - 
plomo nresente. 

Interfieren el hismtto, el talio y el estaño estanoso, pero son ele rntos

poco corwtes en la mayor parte de las anuas. Los anfilisis se lehen ver¡ 

ficar bajo luz difusa, pues la luz d¡ tuma brillante tiende a destntir la- 



230- 

ditizona y los ditizonatos. La concentración mfnira determinable es cie
aproximadamente 0. 005 r, de Pb. 

Ap'WT(1S

Pquipn colorimétrico: se necesita uno de los siguientes; 
a).- Espectrofot6metro para usarse en 510 mu
b).- Ibt6netro de filtro, equipado con un filtru verde q1x• tenga su -- 

tra nsmitaneia mtucima cercana a 510 mu. 

Tubos de Nessler pareados de 50 ml de forra alta

PJ' ACfIVM

Agua exenta de plomo

Se prepara redestilando aqua destilada en un alambique de cristal py-- 
rex, o pasando agua destilada a través cle un lecho mixto de resinas de
intercambio i6nico. 

Acido clorlifdrico 1 + 1

Solución de citrato de sodio

Se disuelven 10 g de Na. 3C611507. 211, 0 en 90 rl de agita. Se extrae con

porciones de 10 ml de la solución madre ( le ditizona hasta que. la últi- 
ma porción se mantenga verde. Se lava con cloroforro para eliriinar - 
el exceso de ditizena. 

llidrBxido de amonio tont libre de Ploro o redestilado sobre agua hela - 
la. 

Solución madre de ditizona

Se disuelven 50 mg de difeniltiocarbazona en 1 litro de cloroformo, -- 
ajel . Esta solución es estable por varias semanas si se conserva a - 
5° C en la obscuridad o en refrigerador. 
5; oluci6n normal de ditizona

Se diluyen 100 m1 de la solución madre de ditizona a 500 rl con cloro- 
formo, se normaliza con un espectrofotómetro, usando tm testigo de aire
a 510 mu. Como la solución dilufda muestra una degradación progresi- 
va en su concentración, ésta se debe verificar antes de usarla. Si - 

se conserva a 5° C en la obscuridad o en refrigerador, esta solución es
estable por varios días. 

Acido nítrico 1 + 99

Cloroformo

Solución de clorhidrato de hidroxil~ a

Se disuelven 20 q de N112( 11. HC1 en agua destilada llevándose a 100 r'1. 
Solución amoniacal cle cianuro

Se disuelven 40 C de KCN en 80 rl de agua. Se extrae esta solución, - 

repetidamente, con porciones de 10. m1 de la solución madre de ditizona, 
casta que la última porción se mantenga venle. Se lava a continuación .la

solución con cloroformo hasta que el extracto de cloroformo se mantenga -- 
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claro. Se agregan 11( 0 r^ 1 ele hidróxido de acopio coste a la solución cle- 

KCJ y se <Uluye la mezcla a 2 litros con agua destilatia, se conserva en - 
frasco pyrex de tapón esmerilarlo. 

Solución patrón de plomo

Se pesan 0. 1599 f. de nitrato de ploro, Ph( NO ,,),, secado a lln" C. Se - 

disuelve y diluye a 500 ml con TY) 3 1 + 99 ( 1. 00 ril ele esta solución - 

es equivalente a ( L200 mg de Pb ). De ella se prepara una solución - 

de concentración tal que 1. 00 rl sea equivalente a o. n10 r‹, de Ib. 

PR( XTlll*RFWO

Preparaci4n de la curva ele calibración

A porciones de 100 ml del alma bidestilada se ameran: 0. 00 ( testigo), --- 

0. 010, 0. 020, 0. 030, 0. 040 y 0. 050 mg de M y tan rl de FO 1 + 1. Se -- 

evapora cada porcifin aproximadamente, a 40 ml, se agregan 10 . 1 de la solu

ción de citrato de sodio y 2 ml de hidróxido de arxmio conc. Se mezcla - 

y se pasa a unt embudo de separación de 125 ml, se extrae con agitación -- 
vigorosa, por 30 segundos, con porciones de 5 ml de la solución madre de- 

ditizona, hasta que el color de la última porción se mantenga sin altera- 

ción. Se agregan a los extractos combinados 25 ml de I1NO3 1 + 99 y se - 

agita por 1 minuto, desechándose la capa de cloroformo. Al extracto áci

do se agregan 5 ml de solución ele clorhidrato ele hidroxilamina, 5 ml ele - 

solución amoniacal de cianuro y exactamente 20 rl de la solución normal - 

de ditizma; es importante el orden de, la adición. Se agita virorosaren

te por 1 minuto y se deja que las capas se secaren. Se desechan los pri

meros 2 ml del extracto de cloroformo y se pasa el resto a tata celda de - 

adsorción, seca, con un trayecto de luz de 2 cm. Se ajusta el testigo a

1005 ele transmitaneia y se determinan las absoritancias . le las soluciones - 
patrones a 510 mu. Se traza la curva de albsorl,. mcia- concentración, que - 

debe ser lineal. 

Procedimiento para la muestra

Se toma tau volumen adecuado de agua que contenga de 0. 010 a 0. 050 mg de - 

Pb, se agrega 1 ml de 11( 71 1 + 1, y se evinora a unos 4n ml. Se prepara - 

un testigo de comparaciín usando agua exenta de plomo y se trata en la -- 

misr+a forma que los problemas. • 1 no ser que se Ietemine al mismo tiem- 

po la curva ( le calibración es recomendable que se preparen tina_ o . los solo

cions patrones que conterípan tan total de n. 020 y 0. 04n m, de M en unos - 

40 ml de arma destilada y que se traten al misma tiempo que el rroblerta,- 

se procede como se indicó ulteriormente y se lee el contenido de plomo en

la curva de calibración. 

rstimación colorimótrica del plomo usando tubos de Nessler. 
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Se nasa el extracto final cle ditizona- Plome obtenido en la sección ante- 

rior a tubos de Nessler ele 50 r•1. % comrara visnalmnte el nrohlema con

los patrones q>>e se preparen de li misma mera nl, servando a través le -- 

los tuffios de ` lessler a ángulo recto con el eje r:aynr. este proceéirien- 

to permite una estimación con aproximación cle + n. nln !, r de lnl , siempre - 

que el contenido de plomo en la porción alíacota se encuentre en el " A- 

to de 0. 010 mg a 0. 050 mg. 

mg/ 1 de Pb = mg de Pb x 1009 / nl de rlrstr,1

0D0 PARA PIMD 1N MUAS V. CMS

El n6todo se basa en el hecho cle que los elementos que interfieren con la

extracción del ploro a tan p)1 cíe 8 a 9, en un medio de cianuro, se pueden - 
eliminar por una extracción preliminar a pll de 2 a 3. Pan servido comn- 

guía para el desarrollo del métalo que aquí se describe, las cu ~ provi

sionales de equilibrio de ilicl~ , para los ditizonatos metálicos en clo

rofoimo. 

Después de la eliminación de los elementos interferentes se acmega tartra

to para evitar la formación de hidróxido y se lleva la solución a p) 1 de - 
8. 0 - 9. 0 con hidróxido de amonio y cianuro cle sodio. A continuación - 

el plomo se extrae con una solución diluída de ditizona. Cono se usa un

exceso de ditizona, el color Tosa del ditizonato cle plomo se enmascara por

el intenso color verde del exceso de ditizona; este exceso se elimina de - 

la capa de tetracloruro de carbono con tina solución alcalina cle cianuro, - 

que deja al ditizonato de plomo en el disolvente orgánico. La solución - 

de ditizonato de plerio se clilirye a un volu en dado y se determina la in— 
tensidad del color coi un colorímetro o espectrofotómetro o por corpalra-- 

cián de patrones. 

Los elementos que interfieren coi la extracción clel plomo en el medio de - 

cianuro a p11 de 8 - 9 son estaño estanoso, talio y hismuto. El talio se

encuentra tan rara vez que su interferencia a penas se puede tomar en coi

sideración, por otro lado, el bismuto, y particularmente el estaño, se -- 
presentan con cierta frecuencia, por lo que se les debe prestar atención. 

La muestra se lleva primero a humos con ácido perelórico y nítrico para - 

eliminar los corpuestos orgánicos, y a continuación se trata con acetato - 

de hidracina para reducir el estado de oxidación de aquellos elementos -- 

y compuestos que son capaces ele oxidar a la ditizona. Con la reduccitn- 

se logra que el estaño y el fierro se encuentren en estados ele valencias - 
inferiores. A pl! de 2 a 3 la ditizona fornra complejos con cohre, bisruto, 

estaño, mercurio y plata, y tanto estafio' com Mismito se eliminan en esta

bruma para que no puedan causar interferencia con la extracción del plome

a pll de 8 a 9. Como pueden existir cantidades relativamente grandes de - 

bismuto, estafa o cobre, se usa una solución concentrada de ditizona en - 
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cloroformo, rara que se puedan eliminar estos elementos. 

APARATOS

rquui.po colorimétrico, se necesita una de los siguientes: 
a). r.spectrofot6metro que se pueda usar a 520 mu y que permita un tra

yecto de luz de 1 c.. o mayor. 

h).- Fot6metro de filtro que permita un trayecto de luz de 1 cm o ma— 

yor y que se encuentre equipado con un filtro verde que tensa su- 
transmitancia máxima en la vecindad de 520 mu. 

Medidor de pil

rmbuudos de separación de 125 ml

rsnCrnros

Agua redestilada en alamhique ( le cristal pyrex

Solución pata de plomo

Se disuelven 100 rl de plomo metálico en una mezcla de 2 rl de ácido -- 
nítrico cinc y 2 ml de agua destilada. Se calienta suaverente, si es - 

necesario y se diluye a 1000 ml cm agua destilada. Se conserva en -- 

frasco de plástico: 1. 00 ml - 0. 100 mg de Pl?. 

Solución indicadora de fenolftaleína

Se disuelven 5 g de fenolftaleína en 500 rl de alcohol etílico o iso-- 
propílico y se agregan 500 ml de agua destilada. Se agregan a conti- 

nuación, ' TaM 0. 02N, a gotas, hasta la aparición de un ligero color ro
sa. 

ITidr6xido de ammio conc

Se vierten 900 r'1 del reactivo de hidr6xido de amonio a un matraz de -- 
destilación de 1500 ml y se destila recibiendo en un frasco enfriado de
polietileno de 1 litro que inicialmente contenga 250 rl de ?^, ua redesti

lada hasta que el volumen del líquido en el frasco se aumente a 900 r.1 - 
manteniendo la descarga del refrigerante atajo de la superficie del lí- 
quido. 

Solución de acetato ds hidrazina

Se mezclan 15 ml de hidrato de hidrazina al 64%, exenta de plomo, cm

50 Tú de ácido acético glacial y se diluye a 100 ml con agua. 
nidr6xido de amonio 1 + 1

Soluci6n de tartrato de sodio

Se disuelven 10 g de Na2C411406. 21120 en 100 rl de agua
destilada. Pa- 

ra purificarla se agita cm solución ( le. ditizona en tetracloruro de -- 
carbono hasta que la capa de disolvente orgánico tenia un color verde - 
puro. Se lavan las huellas de ditizona en la solución, por extrac- 

ción con cloroforrw puro, hasta guue la solución sea incolora. a conti- 
nuación se extrae dos veces cm CC14. 
Solución de ácido tartárico
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Se disuelven 50 g de 112CAIT406 en ln0 ml de agua destilada. 
Solución de ditizona( I) 

Fara eliminar la principal impureza, la Iifeniltioctrbcwliazoni, se non

cede en la forma siguiente: 

La rotrificaci6n depende le la insoltdbilidatl de la difenilttacai+" Iilzo

na en soltuciones hásicas acuosas. Se disrlven 250 Tm cle cristales - 

de ditizma en 50 m] (! e (' T( 1 _3, se filtra a través Je Tm pequr4io nanel- 
filtro y --¡ lava el filtro con varias norciones . rnurñaa , le afri . Se

pasa el filtrado a un erihulo de separación y se extrae con porciones ele - 

Vf14( 11 1 + 99, hasta qhr la capa de ( 11(' 13 se encuentra casi clesprovista -- 
del color verde. Se descarta la capa de ( 1TC1, y se lavan los extractos- 
corbinados con cuatro porciones de 15 T, 1 de ( y"

3. 
Se desechan los ex- 

tractos che CTIC13. Se precipita la ditizana por la adición de 2 ml co -- 

IKI tont y se agita para neutralizar completamente el amoniaco. Se ex— 

trae

x- 

trae la ditizma precipitada con porciones che 25 m1 de CTIC13, y finalmen- 
te, se diluyen los extractos combinados con ( In, 3 puro, a un volumen de - 
cerca de 250 ml. la solución se conserva bien en el frío y es preferi- 
ble mantenerla en refrigerador o en agua fria corriente. En lugar de -- 

mantener la solución frfa se puede preparar cuando se necesite. La des- 

composici6n de esta solución se pone en evidencia por una disminución gra

dual del color verde. 

Solución de ditizona ( II) 

Se disuelven 125 mg de ditizma en 50 ml de CHO 3, se filtra a través
de un pequeño papel filtro, que se lava con pequeñas porciones de CHC13
y se combina el lavado con el filtrado. Se extraen los filtrados con

f

N1401T 1 + 99, hasta que la capa de CITC13 se encuentra casi desprovis- 
ta del color verde. Se lava la capa acuosa con CC14 puro para elimi- 
nar las huellas de CHC13 y de difeniltiocarbodiiazona. Se desechan -- 

los extractos de CC14. Se neutraliza el 414011 agitando bien con 2 ml

de IK1 tont y se extrae la ditizma precipitada con CC141 dilgyéndose- 

los extractos con CC14 puro a 500 ml. Esta solución se debe conser- 

var siempre fría en refrigerador, o lo que es monos recomendable, en - 

agua corriente. 

Cloroformo

Todo el cloroformo, y en especial el disolvente recuperado, se deben - 

tratar en la forma siguiente: 

Se le purga de toda el agua. Se lava can 112904 tont hasta que el di- 
solvente y la capa ácida se mantengan incoloras y claras; se usan de - 
50 a 100 ml de ácido por litro de disolvente. Se agita el disolvente

cm tina solución dilufdia de bicarbonato de sodio, y a continuaci6n, se
lava cuidadosamente. Se le agrega óxido de calcio para secar el di- 

solvente, se le separa el Ca0 y se agrega un 211 de su volumen de alco- 
hol metílico absoluto puro. Se destila lentamente el disolvente, cm_ 

servando tata lenteja de Ca0 en el alambique. Se desechan los prime- 

ros 50 a 100 ml y no se lleva la destilación a sequedad. 
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Tetracloruro de carbono

El rectgierado se trata cle la siguiente ramera: Se agitan 1000 ml clel

disolvente con 50 ril de umi solución de K( 1! al 5O., repitiendo varias - 

veces la extracción. 

A continuación se lava el CC14 varias veces con porciones de 25 - 
S0 - 

ril de 1' 2504 tont, cuidando que el lavado final con ácimo no presente - 
coloraciones. Se trata el CC14 con tina solución dilitida de Hcarhona
to de sodio y se lava iepetidamente con agua hasta que los lavados sean
perfectamente neutros al panel tornasol. Se seca durante la nocie -- 

con Cacl2 y se destila; en linar de secarlo durante la noche se puede - 
desechar el 1n% del destilado inicial, y a contimuación, se recoge el - 

destilado puro. Despucs de recoger la fracción principal se dejan -- 

sin destilar los Gltirlos 50 a 100 rl. 

Solucitm indicadora de azul de tirol

Se disuelven 0. 4 g del indicador en 100 ml de anua destilada
Solución de cianuro de potasio

Se disuelven 10 g de K( N en 100 ml de agua destilada
Solución alcalina de cianuro de potasio

A 175 r!1 de' 1] 4011 tont puro se agregan 15 ml de solución de KCN ( ante

rior ) y 7. 5 ml de solución de sulfito de sodio ( 10 g en 100 r1 ( le - 

agua) exenta de plomo; finalmente, se diluye a 500 ml con agua destila
da. ( Para eliminar el plomo del sulfito de sodio se disuelven 10 g - 

de Na21 3 en 100 m] de agua destilada y se extrae con solución ( le diti
zona ( I) hasta que se mantenga verde el color del disolvente orgánico. 

Se eliminan las huellas de CIIC13 por 4 - 5 extracciones con (*C' 4 pum). 
Acido clorhídrico tont

PPOCEi DgEym

En un vaso de 125 ml se pinetea una porción alicuuota de la muestra digeri
da que contenga 10 - 100 ug cíe Ph. Se lleva simultáneamente m testifo- 

cen agua destilada exenta de plomo. 

Se traza una curva de calibración usando 1 - 10 ml de cuna solución patrón

de plomo, que se prepara diluyendo 10 ml de la solución natrón a 100 t 1̂ - 
1. 00 ml - 10 ug de Pb. Se somete a los patrones al mismo proceJimien

to que la maestra. 

Se diluye la maestra con 10 ml de agua destilada. Se agregan 10 - 15 go

tas de indicador de fenolftaleína y casi se neutraliza con hidróxido de
amonio 1 * 1. Se agregan 20 m1 de solución de acetato cíe hidrazina y se

calienta a 90 - 95°(, en baño maría, por no menos cae 10 minutos, se enfría. 

Di ausencia de estaño y bismuto se pueden omitir los siguientes pasos, -- 

hasta el momento de desechar la capa ele CClA. 
Se agregan 20 ml de solución de tartrato ele sodio. Se aj1ista el p! 1 de - 

la solución aproximadamente a 2. 5, usando el medidor de pi!, por la adicifin

de hidróxido de amonio o de áciJo tártárieo. Se pasa a tm erhudo de sepa- 

ración. 
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Se extrae la solución en el emlpxlo con Porciones de 3 ml de la solución ( le

ditizena ( 1) hasta que la cana orgánica tensa un color verde puro. Se -- 

agita bien en cada ocasión y se separa la cana de cloroformo, que se des— 
carta. Se extrae la soluci6n con dos Porciones que 5 ni de cloroformo pu- 

ro, con lo que se elimina la ditizona retenida. Se desechan las porcio- 

nes de cloroformo. Se elimina el cloroformo rermenté por extracción con

una porción de 5 ml de CC14. Se desecha la cara ele CC1.4. 
Se aSre. an 10 ml de solución ( le tartrato de sodio y 5 , rotas del indicador
de azul de tinol. Si es necesario se arrera ?T!4( ll para hacer que el in- 
dicador vire al azul. Se agregan ln r1 ( le soluci6n de YCV. Se ajusta - 

el pll a 8. 5, por la adición de solución de ácido tartárico o Je hidr6xido

de amonio, hasta que el indicador vire al verde. 

Se extrae con una porción de 5 ms de soluci6n de - litizma ( II) en M 4. - 
Se agita bien y se pasa cuidadosamente la capa de disolvente a otro embu- 
do de separaci6n. No se debe permitir que la porci6n acuosa pase con el

extracto de ( M. 4* 
Se extrae sucesivamente la fase acuosa con porciones cle 2 ml de soluci6n- 

de ditizona ( II) hasta que el color verde de la ditizona persista por dos

extracciones, cuando menos. Se combinan todos los extractos con el pri- 

meramente obtenido. Se extrae la fase acuosa con una porción de 5 mi de

CM puso y se agrega a los otros extractos. 

A los extractos combinados de CC14 se agregan 20 ml de la soluci6n alcali
na de KIN y se agita bien. La coloraci6n verde de la ditizona cambiará

a la coloración rosa del ditizanato de plomo; la solución alcalina acuosa

se tornará amarillenta por la formaci6n de la sal de ditizona. 

Se pasa la capa de CC14 a un matraz aforado de 25 o 50 ml. Se extrae la

fase acuosa con dos porciones de 2 mi de ( x14 Puro. Se combinan todos - 

los extractos y se desecha la capa acuosa. 

Se diluyen los extractos hasta el aforo del matraz aforado can OC14 Puro
y se agita bien. 

Se filtra la solución de CC14 a través de un papel filtro pequefSo y seco, 
para eliminar las gotillas suspendidas ( le agua. 

Se lee la absorbancia de esta solución, cm CC14 muro como líquido de re- 
ferencia; en un fotánetro cie filtro e en un espectrofotómetro a 520 mi. 

Las correcciones del testigo se verifican deduciendo la absorbancia del -- 

testigo de las lecturas de, las muestras. 

mg/ 1 de Pb lectura de mg de Pb x 1000 / ml cle muestra x 100/ m1

de alícuota. 
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5.- 11 A1R( 1

T -n el exámr-n de desechos infitstriales y ( le otras a ias, Cl término " cia-- 
miro" se aplica a todos los tmos `? : re los corrmestos de cianuro exis- 

tentes que se Puedan determinar com ¡ m cianuro, M , Por los métodos -- 

que se apliquen. Los compuestos <le los que el cianuro se rre<le ohtener- 

cor. o N se clasifican como cianrmos simples y com- lejos. 
Tns ciamrros simples se rrnresertTt rnr la fórmula A( r' 0x. en la akal
es , m álcali ( sodio, potasio, ara ¡ o ) o tat retal y ' k" la valencia de - 

A", es el nimrro de runns rti. P-.. los com- uestos snlphles, en particu- 

lar en los cianuros alcalinos sirrles. el l mmn n esti presente como (` d
Pn la irnrustria Je acahaJo de metales, éstos se clasifican corro ciannms
libres", o sean los ciarntros que se nueden titular rtirrctamrnte con ni- 

trato de. Plata. En desechos industriales, Cl cianuro libre incluye los- 
ciannms simples solnhles inicialmente presentes, más anrtellos mee se --- 
forrrn Por malquiera descomrxrsici6n de los cianuros comnleins. 

l -os cianuros complejos tienen ira cierta variedad de Mrrnrlas. Pero, nnr- 
malmente, los cianuros metálicos -alcalinos se Pueden renresentar nor ---- 

AvJ!( N) x. En esta f6rmul,', ". A" representa al álcali nresente ' y" veces

4. 5 el metal Pesado ( fierro ferroso 6 férrico, cadmio, cinc, colhre, nt-- 

auel, plata y otros ), y " x" es el nfsero de pngros ( N.' " Y" es igual a la

valencia de " A" tomada ' y" veces irás la del metal Pesado. Pn estos cia- 

nuros metálico -alcalinos solubles, el ani6n no se constituye nnr ¡ propos - 

N, sino Por el radical N( C1) x. 
Los cianuros Presentan diversos grados de actividad química. 

Tns cianu- 

ros simples se cambian fácilmente a T' N Jurante la destilaci6n con ácido - 
y ruchos de los cianuros retálicos, como los de cadmio, cinc, cohre y nt-- 
quel, reaccionan casi con la mista facilidad. Los cianuros comnleios de

hierro presentan, hajo condiciones similares, mayor resistencia a su ccm- 
versi6n a TTN , mientras que los cohalticiantros se descomponen lentamente. 

El i6n cianuro, N , es ruy t6xico; como los cianuros alcalinos simples - 

formsn N arando se disocian en soluciones acuosas, Presentan, en conse- 
cuencia, tina alta toxicidad. * t os de los cianuros * ptálico-alcalinos- 

son bastante estables en solucimres acuosas, y Por lo tanto, voseen esca- 
sa o nula toxicidad. Bajo ciertas condiciones, al; lu as de ellas no hien

definidas, estos complejos se descomncmen y Presentan varios grados ( Te to
xicidad, dependiendo del rental presente y de la Proporci6n de iprtq+os N - 
que se convierta a cianuros alcalinos simples con su CN tóxico. 
T. a presencia de cianuro en el afila tiene un efecto de simificaci6n sobre
la actividad hiolbrica del sistema. Por ejemplo Twxlpe y T'. eams encontra- 

ron que el ltmite incipiente de toxicidad hacia los „ eces, e.n In tierno in
Finito, es de 0. 1 ml;/ 1 como N , l.rrdzack y sus colehoradnres observaron

rnw los ricrnnrranismos causantes • re la autontu•i ficaci6n se irhihen nnr - 
tn contenido de ( T de 0. 3 m; / 1, 0 r^ás. 
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ios Irrites de toxicidad del f se afectan por la calidad le] a  , " or- 

la t~ ratura v nor el tiro V taran dr los ore euis ns, nor lo 0 , rs ? i

ffcil definirlos, aimniv, las cifras rnncionadas intia+n la naturaleza le- 
los efectos que nmc?uce*n los cianuros en las a; nctc. 

A continitaci6n se Presentan los Procedimientos para la eliminación de las
substancias interferentes y rara la conversi6n de todns los ciannros, con- 
excepci6n de los cahalticitmuros, al i6r más simple, (' 4 por la aplica-- 

ci6n del tratamiento preliminar .?e la muestra, lo rismo que » ara la deter
minaci6n del ( V deslniés del desarrollo de ese tratamiento. 
T1 procedimiento de separación que se I: a seleccionado para el tratamiento
preliminar es aplicable a varios tinos de a.! uas. Re hr encontrado otr. - 

es efectivo con afinas relativnmente ruras, . con ainnas flnnvialrs, con nu pros

negras y cm varios desechos industriales, rnir inclnrven los de oneracio-- 
nes de cogpizaci6n y de producción de Ras cae hulla, los de rerinnci6n de- 
petr61eo y los de. electrode.posici6n de r+rtales. 

El procedimiento preliminar de separaci6n elimina las interferencias o -- 

las reduce al mínimo; tal separacion está suieta a mndificaciones, atendien
do a la naturaleza de la interferencia. Ta destilación es nana parte im- 

portante del procedimiento ( le separación norq ir no s6lo aísla el cianuro- 
de la mayor parte de las interferenciss, sino qtr tami, ién convierte a la - 
mayor parte de los cianuros complejos en el /* I simple, que se Cuantifica

fácilmente por titulación o por nnueba colorimétrica. T- s permisible omi

tir el procedimiento de destilaci6n a~ se sabe que la muestra fvnica-- 

mente contiene cianuros alcalinos simples y se encuentra completamente Ii
bre ele interferencias. Si se satisfacen todas las condiciones para la - 

determinación directa del Ci , con ereepci6n de la turhiedad, puede ser po
sible extraer el color piridina-pirazolma, y en consecuencia, evitar la- 

destilaci6n; este procedimiento es similar al ce Mishaum y %" l-,o y es - 

muy efectivo si la turbiedad es la interferencia principal. rn tales ca

sos se cormruei. a la efectividad de la prueba si se obtienen los mismos re
soltados con destilación y sin destilación, nespués del procedimiento - 

preliminar de separación, la concentración del cianuro en la muestra se - 
puede determinar por el método rodifi_cado de titulación de Liebip, usando- 
la rodanina de Ryan y Culshan; cano indicador interno, o por el rétodo co
lorimétrico, usando la piridina-pirazolona, propuesta nor fpstein. 

Se ha justificado la proPosici6n de Serfass y sus colaboradores para que- 
se use el método ele titulación con muestras que tengan asta concentracidn- 

de cianuro mayor de 1 mp/ 7, cora fN, y grane el método colorimétrico se --- 
aplique para concentraciones inferiores, ntes la sensibilidad y Precisión
de los métodos así lo han derestrado. Si se desconoce In concentraci6n- 

del cianuro, se usa el método colorim6trico sólo avznrlo l., tituulrción de- 
una parte del destilado indica meros de 1 " ti como ( N. 
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e rnr,?e ar?al+tar el r& oto de titt laeión nara cnncentrarinnes rás eleva—Ie eianurro, hien qea mmr_rtauxlo la corcentraciRr ' n ln solución de ni
trato de plata, tnmando menores

wlil—
r- ,? o r,Irstra v Ai7, r•6n,lnlns antes

de lamlcnt
esrs ,lel dostilndo v - 

lihuyern?o antes ,?e la titilaciAn. 

rrn rm- PTI, rrn T1vFI, PTUAR lr Sr- RN(T)\T

Prr.rN •fl(T\, 

Por sn toxicidad, se debe tener cuidado en la manirulacihn de las rale - tras
de cimurn, l,as operaciones se <leh— hacer l' aio camrana o en lunares -- 

hien ventila<los, evitando la inhalación o la inresti6r de la rvrstra o r' e
los rmttuctos de la misma. ` lo se del -e intentar acidular la ^vestra mien- 

tras no se pueda controlar y reco!rer adeaiwllmnte el '" f! resultante. 
La naturaleza del tratamiento de separación ha ( le variar con la naturale- 
za de las siñ,stancia-s interferentes que se ten-ym presentes. LOS sulfu- 

ros, los ácidos grasos y los amentes oxidvrtes se eliminan ror pmcedi.mien
tos especiales, <rr se explican por sf mis?ros, mientras rn>P rvichas de las
otras substancias interferentes se elimínan por destilaci6r.. Fs srrt âme. 

te importante la destilación, pues no sólo elimina la interferencia, sino- 
que taml?iétu ( la lunar a la conversión de los cianrros a la forra más sim- 
ple de cianuro de sodio, que se puede cuantificar fácilmente por titula-- 
ci6n o por coloriretrfa. 

111 nneba colorimétrica es particularmente sensible a variaciones en las - 
concentraciones salinas. Aunque la reaccifn de color de la ni.ridina-ni- 

razolona es reproducible en el ámbito <le pI' ele 3 a 3, las variacicmes de- 
sip.nificaci6n en el conteni,lo salino inu11, cen a cambios m 1 ahsorhancia- 
del color; por lo tanto, es esencial aislar estas sales para qm. se pueda
usar uma concentración salina controlada en ] as porciones alícuotas del - 
destilado y en los patrones, como se estipula para la Prrha c010rim6tri- 
ca. 

la destilación de la r x stra en nmsencia de ácido sulffurico convierte fá
cilmente los ciamums sirries en MCL pns cianuros cnrpleios de fierro - 

y alI*umos otros no se descmT~ en tan fácilment,. per, los de ca lmio, cinc

cohre, nfquel y plata tamhión se convierten en "(
71 nor ehullici6n en pre- 

sencia de ácido. la conversión se acelera por la presencia de sales de- 

m,nesio y mercurio: estas sales son extremadamente efectivas en la redije
ci6n de. ferrociannros y ferricianuros a los cianuros más simples de riagne
sin v remuri.o, que, a su vez, se rrescorPonen por el ácido a !'(` l, aum<Pr, 

a pesar de esta transición favorable, se necesita un reri.ó,ln adicioral de
destilación rara la conversión de todo el cisn?tro a "(`- 

10 se 10!' ra la cordeta descorr+nsiei.án , rel co', alticiannm complejo afro - 
desPltós ' e destilar la rvucsira, hl in rnndicinnes similares, nnr más , le 2l - 
horas. 
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FI gas PN y el vapor de anua se desnrencren de la ruestra en ebullición: - 

por el reflujo y por la aplicación ' le una corriente de airrn, el vapor de

agua regresa al ratraz ele destilación y el UN se hace pasar Dor una solo

ción caCistica, donde se convierte al cianuro de sodio sirple, para la nr,r_e_ 
ha siguiente. 

Las interferencias comunes en los análisis de cianuros inclrrven: splfuro, 
iones de retales pesados, ácidos grasos v otros corluuuestos orgánicos des- 
tilables a vapor. nur afectan adversamente la titulación con nitrato de

plata; interfieren así mism, tiocianato, cianato, glicina, urea y otras - 
substancias que se pueden hidrolizar para formar cianuros en las condicio_ 
nes analíticas. Las substancias que contri},urvon con color o tuti)iedad - 

afectan tanto a la titulación coca al desarrollo del color. rinalrk-nte- 

los agentes oxidantes pueden dar lu 7ar a la destrucción del cianuro Juran
te la manipulación, en partiailar durante la fase de destilación. 

F1 sulfuro se elimina Por tratamiento de la muestra, a niT 11. 0 Con peque- 
fias porciones de carbonato cle ploro pul.vu rizado; en muestras que contie- 

nen sulfuros se precipita el sulfuro de plomo negro y la operación se re- 
pite hasta que no se forme más sulfuro de plano. Se filtra y se lava el

precipitado, agregando el agua de lavado al filtrado y usando una porción
alícuota para el análisis. Se debe evitar uur, gran exceso de carbonato - 

de plomo y un periódo prolongado de contacto, para lograr el mínimo de -- 
fornación de complejos y la oclusión del cianuro por el material precipi- 
tado. 

Los ácidos grasos, forman jabones bajo las coMiciones alcalinas cte la ti
tulacidn y hacen difícil o imposible la identificacián del vire. Se puue

de eliminar por extracción este tipo de interferencia, como lo sugirieron
Kruse y Mellan. La muestra se acidula con ácido acético a p[ 1 6- 7 y se - 
extrae con isooctano, hexano o cloroformo, por lo general, es suficien- 

te una extracción con un volumen de disolvente igual al 201 del volumen - 

de la muestra, para disminuir los ácidos grasos a un punto inferior a su - 
nivel de interferencia. `', e deben evitar las extracciones rdiltirles o un

prolongado periódo de contacto a bajo pli, rara r àntener en el mínimo las - 
pérdidas de P( N. 

Los agentes exidantes se eliminan por el procedimiento de Serfass y surs - 
colaboradores. Si la ntestra da una prueba positiva am el papel de al- 
midím- yoduro, se titula con sulfito de sodio ( 12. 6 g dP Na Sn3 anhidro -- 
por litro ele solución ) hasta que se obtenga una pnrbn negativa. 

Otras substancias interferentes, después de la eliminación de sulfuros,-- 
ádidos grasos y agentes oxidantes, las demás interferencias se puede, el¡ 
minar por destilación. 

Corno los cianuros son oníricamente rvy activos e inestah] es, e] 
se debeplebe verificar tan pronto como sea posible después 4el rNuestreo. Si- 

no se puede analizar inrediatamente la muestra, se le agreda NaM para -- 

elevar el pli a 11. 0 o más, y se conserva en lugar frío. 
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APARA71.S

titraz Claissen de destilacién de S90 vil- 

ir larcola ]. aran ( le seguri,'.acl

Refrigerante del tino Allihn

Tavador ole das, del tino de flTrto en espiral de loo -250 ml
T' atraz de filtración al vacío de 500 ml

Trorna de VICIO

Plementos térmicos Para el matraz Claissen

1lubos de conexión, de hule o de vidrio

Solución de hidróxido de sodio IN

Se cIinitelven 4 n de Na(1T en Inn mi de ~ destilada

Solución de cloruro reraírico

Se disuelven 34 g de ! M7, en Snn ml de afma destilada ( t5xic0) 
Folución ole cloruuro de m-iFnesio

Se disuelven 51 g de ` iT( I. f+TT O en 100 rl de anua destilada
Acido sulfúrico cono - 

PP(1( MTATT PrM

Se vierte la muestra que no debe contener más ( le, Son mg de CN ( diluída si

es necesario a 250 - 500 ml con agua destilada ) al matraz Claissen. `; e- 

aMITan exactamente 5n ml de solución ole MirVI al lavador de ras y se dilu- 
ye, si es conveniente, con agua destilada rara tener sicficierte profuamdi- 

dad de liquido en el aparato de absorción- Se monta aiidadosamente el - 

tren consistente en el tubo de admisión de aire, matraz, refrigerante, la- 
vador de gas, matraz de filtración al vacío y nspirvlor. Se ajusta la -- 

succión para que, aproximadamente, entre Taca burbuja por SPmmdo al matráz

de destilación, a través de la admisión de aire; con esta - locidad de ab- 

sorción se tiene in arrastre efectivo del Fas de TIC.,I del matraz al lavador

y se evita por lo general, el paso inverso del IIN a través de la entrada - 
de aire. Si no se evita así el paso inverso del Ras, se ruede aunentar - 

la entrada de aire. Si es necesario a razón de dos burbujas por semndo, 

sin pérdida de eficiencia. Si es demasiado rápido el, paso del aire, el la

vador de gas no llega a fijar talo el INN. 

A través del tubo ole a(imisiúm de aire se agregan 2. 1 m] de solución de Ilg( 12
y lo rl de solución de ' yCI,; se lava el ridxo cm arnua destilada y se per

mite el paso del aire, durante 3 mirautos. para mezclar el contenido del - 
matraz. Del mismjo malo se agrega T1 S(` cono al riatraz ole destilación, a - 

razón de 5 ml por cada lon mol de Solución y, Tina vez más, Se lava eltIft - 
de admisión del aire. 
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Se calienta a una velocidad suficiente para IOMMr una ebullicián ránida- 
pero sin permitir que 105 vápores pasen t' e la mitad del refriperante.. T -n

esta forma se conserva en reflujo por 1 Lora. Se corta el calor,pero se
continúa el arrastre por aire. Despttés de 15 minutos de enrriamiento. - 

se vacfa el contenido del lavador de ras a tn recipiente senarado. Se - 

lava con agua destilada el tubo que conecta el refríperante con el lira -- 
dor de pas y se aprega el arta de. lavado al líquido drenado qve, fin, lmen_ 
te, se diluye a 250 ml en un matraz aforado. 

Se determina el contenido de cianuro por el método de titulacifin. si la -- 
concentración de cianuro es mayor de 1 mp/ 1 como t7N1, o por el método colo
rimétrico si la cantidad de cianuro es inferior a ese nivel. Si se rles- 

canoce la cantidad de cianuro, se recomienda que se titulen 20q ml del -- 
destilado por el método de titulación, y si se encuentra gire el valor del
cianuro es inferior al límite deseado de 1 mp/ l, el remanente que Sn ml de
destilado se diluye, si es necesario, y se examina por el método coloriré
trico. 

Se rellena el lavador de pas con una carpa fresca de solución de Nan11 v - 
se procede de nuevo al procedimiento de reflujo. 

Si la muestra sólo contiene cianuros fácilmente hidrolizables, la primera - 
carga del lfguido del aparato de absorción lleva todos los cianuros dispo
nibles; si hay cianuros complejos estables, se obtendrá un rendimiento -- 
apreciable en el liquido del aparato ( Te absorción, al finalizar el segun- 
do perifido o los que se verifiquen sucesivamente, dependiendo de su prado
de estabilidad. 

470110 IF TI71TI.A( T(N

Fl DJ contenido en el destilado alcalino del procedimiento preliminar de - 
separación se titula con solución valorada de AgNO para formar el cianu- 
ro coNplejo soluble, Ag« N) 2- . Tan pronto como haya entrado en el com- 

plejo todo el (Ñ y se haya agregado un pequefio exceso de Ag*, este exceso
de Ag` se identifica por tn indicador sensible a la plata, la paradimetil- 
almánobetzalrvdarnina que, inmediatamente, vira del amarillo al color sal- 
món; el indicador es sensible a 0. 1 mg/ 1 de Ap, aproximadamente. Si la - 

titulación demuestra que el contenido de ( Ñ es inferior a 1 mp/ 1, se exa
mina la otra porción alfcuota por el método colorimétrieo. 
Caro se indica en la discusión sobre la selección del método, el procedi- 
miento se puede adaptar para mayores concentraciones. 

Todas las interferencias se eliminan o se hacen mfnimas usando el destila
do del procedimiento preliminar de separación. 

Alrededor de 0. 1 mp de Ap o aproximadamnute 0. 05 mp de N, es la concen-- 
tracián mínima determinable. Si en la determinación se usa todo el des- 

tilado de una nuestra de 5no ml, la concentración mínima determinable se - 
aproxima a n. l mg/ 1 de N. 
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AP.ARATAS

icrohureta de voch le 5 rl .le caracidad

rTA 7nTr

Solución de hidróxido de sodio r, 

Se disuelven 4 g de " tarar en ln0 ml de agua destilada
Solución de indicador

Se disuelven ( 1. 02 p de paredimetilaminol)enzalrodanina en lin ml de aco
tona. 

Solución valorada de nitrato de plata o. 0112I: 

Se disuelven 3. 27 g de • Aplin, en 1 litro de amaa destilada. Sra titula

con solución valorada de ` WI »sancto el método de " bhr, con indicador - 

de K2CrOa, como se indica en el método Para determinaciím - le clornaro:- 
1. 00 ml de esta solucifin equivale a 1. n0 m!, de r4- 

P1, cxT0r41FNTO

Si en el tratamiento preliminar se ha incluido la destilación, se toma -- 
una porción alícuota del destilado, sin aiaastar el ffl'. Si no se ha des- 

tilado la muestra se ajusta el nit a ll.n, o miyor, con solución de hidró- 

xido de sodio. Se diluye la porción alicaaota a 250 m], o a citalquier -- 

otro volumen conveniente que se use en todas las titulaciones, y se agre- 

ga 0. 5 ml del indicador. 

Se titula con la solución valorada de nitrato de plata hasta el primer vi
re de color del amarillo canario al tono salmón. Se titula, asimismn, - 

un testigo que contenga el nismo volumen de álcali y de a! aia. 
Es recomendable que se ajuste el volumen de la mffistra, o la concentraciín
de la solución de AgNn.; para que se !?asten en la titulación de 2 a 10 ml. 
F1 químico debe usar la cantidad de indicador con la que obtenga meiores- 
resultados, pero debe aplicar la misma cantidad en todas las titulaciones. 

m, 11 de ( N _ ( A - R ) x 100 / ml de amaestra original x 25n 1 ml de all

cuota. 

siendo: 

A - ml de solución valorada de AgTJ( 1i nary la porción alfaaota
P - ml de solución valorada de A00.á para el testigo

4Tono CnLVrzrrMlM

Fn el destilado alcalino del procedirviento preliminar de senarnciím, el -- 
CN se convierte a cloruro ele cian6reno, nr1, nor reacción con la clora- 
mina- T a um pit inferior a 8, sin hidrolizar a cianato. nespuEs de temri

nar la reacción, el (' VCA forma am colorante azul nor la adición del reac- 
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tivo de piridina-pirazolona. Sí el colorante se ~ tiene en solución -- 

acuosa, se puede leer la absorbancia a 620 ruu. Para obtener colores de - 

intensidad comparable, es esencial tener el mismo contenido salino tanto - 

en la muestra como en los Patrones. 

lo prueba anterior, que fué fonarlada por Fpstein, se puede morliFicar mara

mejorar su sensibilidad y precisión, por riedio de la extracción del color

con alcohol binflico, desrnrés de lo cual se lee la absorbmeia del extrae
to a 630 mau. Si el color es demasiado intenso, se toman rrovidencias pa

ra usar menores porciones alfcuotas para el desarrollo del color. 

Todas las interferencias se eliminan o se hacen mínims usando el destila

do del procedimiento preliminar de separación. 

APAPATM

P.quipo colorimétrico, se necesita uno de los siguientes: 

a).- Pspectrofot6metro, para usarse a 621- 630 mur, con un trayectode -- 

luz de 1 cm. 

b).- Pot6metro de Filtro, ( Ure permita un trayecto ele luz de 1 ar. y que
se encuentre equipado con un filtro rojo gire tenga su transmitan- 

cia máxira a 620- 630 rtr. 

Tulios de reacción, o tidos de ensayo, aproximadamente de 25 x 200 mm, - 

dotados de tapones de hule. 

PPACtTIT)S

Soluci6n de hidróxido de sodio 0. 2^I

Se disuelven R g de Nra011 en 1 litro de agua destiladla. 
Acido acético, glacial 1 + 4

Soluci6n madre ele cianuro

Se disuelven 2. 51 g de K(n en 1 litro de agua destilada. Se titula co

mo se indica en el método anterior con nitrato de plata. la solución

pierde concentración gradualmente y se debe comprobar cada semana. Con_ 

centraci6n aproximada, 1 ml a 1 mg de CV. 
Solución patrón de cianuro

Se diluyen 10 ml de la solución madre ele cianuro a 1001 m1 con a" -- 

destilada, se mezcla y se verifica una segunda diluci6n de 10 ml a 100
ml; 1. 00 ml 1. 0 ug de CN. Esta solución se debe prepara el clfa

que se vaya a usar. 

Soliuci6n de Cforamina- T

Se disuelve 1 g de cloramina- T en 1 00 ml de agua. Se prepara el día

que se vaya a usar. 

Soluci6n de 1- fenil- 3- metil- 5- pirazolcma

Se prepara una solución acuosa saturada agregando la pirazolona al agua

a unos 75° C y agitando ocasionalmente. 
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iertr<is la solución se enfría a la temperatura ambiente. Si es necesa- 

rio, la pirazolona ( punto de fisión 127 - 128° C ) se rniede purificar ror

re.cristalización en alcohol etílico, aungw, generalrente esto no llega a- 
regueriTse. 

riridina

R.isnirazolona

Se disuelven 17. 4 o de 1- fenil- 3- metil- 5- pirazolona en lp0 m1 de alco- 
hol etílico. Se ameran 25 g de fenilhiAracina, recién destilada a - 
vacío parcial, y se sorete a reflujo, se necesitan varias horas del - 

tratamiento a reflujo, en vu aparato íntegro de cristal, para proch"cir
la bisnirazolma, lo clue se indica por la formación de cristales en la
mezcla a reflujo. Se obtiene generalrente un hien rendimiento por Un

reflujo ele 6 - 8 horas. lin Peri&lo de reposo durante la noche a la - 

temperaturaambiente y cm peri&ko adicional de 1 - 2 horas cíe reflujo- 

al día si", ente. Se filtra mientras se encuentra caliente, se lava- 

con alcohol etílico caliente, al W, y se seca al aire. F.1 producto

es estable indefinidamente en forma seca. 
reactivo mixto piridina-pirazoima

Se mezclan 125 ml de la solución aalosa, saturada y filtrada, de pira- 
zolona con ina solución filtrada Tic contenga n. n25 g de bisnirazolma
disuelta en 25 ml de piridina. rara ( li.solver la bispirazolona en la- 

niridina se necesitan varios rinutos ele agitación. F1 reactivo mirto

desarrolla un color msa por el reposo, pero si se Usa (] entro dn las - 
24 ? Doras no, se afecta con ello la producción de c®lor con el cianuro. 
alcohol hutílico nonral

Solución ' 16 ortofosfato Jis&tico

Se disuelven 5 g je da2`.TC1 anhidro en 1pn ml de afnla. 

r^,(XT1r.'IMY) 

Fn tubos de reace>bn, previamente lavados con tolo c+ui' ado, junto con sus
tapones, con afma destilada, se preparan una o - ás norciones alícuotas -- 
d . 1 limuido ele absorción obteniendo en el nmcedimiento ele destilación. 
Se diluye cada Dura a 15 rl con `: aUl' y se neuutraliza con Ici(10 acético a

7. 

Se prepara un testigo agregando 15 ml de tiarr a urU tubo de reacción cuida
dosamente enjuagado. TT4) ién se preparan una serie de patrones clue con- 

tenpan 0. 2, 0. 4, 0. 6, 0. 8 y 1. n ug de ( N- Se neutralizan el testigo y - 

los patrones a r!' 6 - 7 con ácido acético. nebe ser aproximzdamente la - 

misma cantidad de ácido unto para las porciones alicuxUtas diltuiclas coro - 
para el testigo y los natrones. 

Se tigrega 0. 2 ml de solución de clorv îna-T, se tapa y se rrzcla por in- 
versión dos o tres veces. Se deja enue la reacción proceda por 1- 2 minu- 

tos. 
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Se agrep.m S ril del reactivo mixto de » indina-pirazolona, se tana y se - 
rezcla por inversi6n. Se de a que el color se desarrolle por 20 minutos. 

Si se va a medir el color acuoso, se diluyen todos los tubos de reacción, 
con exactitud, a un volumen definido ( por lo general, 25 ml ), se mezcla

y se lee la ahsorbancia a 620 imi en todas las ruestras y en los patrones. 
Si es demasiado intenso el color de la porción alícuota del destilado, se- 
repite la prueba usando tina muestra o una porción alícuota más pequefia. 
Fs posible tina mayor sensibilidad si se una el color extraído para las -- 
lecturas fotométricas, para lo que se procede en la forma si" uiente: 
Al finalizar el peri6do de desarrollo de color, se agrega 1 ml de la solu
ci6n de ortofosfato dis6dico y 10 ml, cuidadosamente medidos, de alcohol - 
butflico. Se tapa y se mezcla por inversión. Si no desaparece al cabo

de 1 a 3 minutos la emulsión que se forra, se agrega náis solución de fos- 
fato y se mezcla de nuevo. Se extrae uta porción alícuota de la cana al
coh6lica y se mide su absorbancia a 630 mu, [ hin 7~ volumen de muestra - 

o huellas de cianuro pueden requerir una modificaei6n en el volumen de di
solvente. 

No se desarrolla cuantitativamente el color piridina-nirazolona en la ca- 
pa alcoh6lica si se agrega el fosfato antes ( le que se haya desarrollado - 
totalmente el color en la fase acuosa. 

ug/ 1 de CN - ug de Cy en la muestra por la cava de calibración x 1000/ 

m1 de muestra original que representen a la muestra colo
rida. 

6.- ARSM- M

Se pueden determinar huellas del elemento tóxico arsénico, por el rótodo- 
colorimétrico del azul de molibdeno y por el método Qrtzeit, de compara— 
ci6n de las manchas que se producen sobre tiras de panel sensible. Ambos

métodos se -aplican para aguas, aguas negras y desechos industriales. 

Debe usarse el método del azul de molibdeno cuando se sospecha la presen- 
cia de antimonio, o cuando se desea mayor precisión de la que es posible - 
esperar con el método de rutzeit. 

Con el método de Gutzeit el mínimo cuantificable es de 0. 001 mg de As, pe
ro s6lo' se debe usar cuando se desea tina estimación cualitativa o semicuan
titativa. Para el éxito en la aplicación de los dos métodos se requiere
a menudo de tina práctica considerable. 
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ml-io i1FI. AZI fl. Dr. I X) 1. I^.ritin

Después de la concentración ole la roestra, el arsénico se linera como ar- 

sina, A5113, Por la acción del cinc en solctción ácida, en in ,generador ( hrt
zeit. In arsina Producida se Pasa a través rle urea colurna nw,, contiene - 

un rollo ele alrodón luumedecido con solución de acetato de Plomo. A ccm- 

tinuación, se absorbe la arsina en una solución de hipohromito de sodio y
se oxida al estado pentavalente. tn solución ácida, en Presencia del sul

fato de hidrazina como agente reductor, el mlihdato ole uranio Prochtce -- 

una coloración que es adeauada Para la determinación colorimétrica. 

i,a sílice y el fósforo interfieren solarente si se encuentran Presentes - 
como contaminantes en el tudm de absorción o en la cristalería que se em- 

plee después de la absorción. Por ende, toda la cristalería que se use - 

en la determinación se debe lavar con IN', diluido y enjuamar con agua -- 

destilada. 

Fn la Porción de muestra tarada Para el análisis, Puede identificarse una
concentración hasta de 0. 001 mp„ Por el método del azul de rolilwleno. Se

lograrán mejores resultarlos atando la Parte alíctota ole la muestra corten
pa de 0. 01 a n. n4 rug de As. 

APARATOS

Cenerador Cutzeit y tubo de absorción.- Se ha de lavar cuidadosamente con

iLNn3 diluido y enjuagar con agua destilada. 
Perlas de cristal pyrex ole 2 a 3 rrn de diámetro

Se han ole lavar cuidadosamente con ácido nítrico y enjuagar con amaa - 
destilada. 

Mibos de ensayo de lñ x 152 rin, Parearlos y calibrarlos a 25 ml. 
Se han de lavar cuidadosamente con ácido nítrico diluído y enjuagar -- 
con agua destilada. 

Fquipo coloriruétrico

a).- Fsnectrofotómetro Para usarse a 820 mu.- P1 sistema cle color obe- 

dece también a la ley ele ! peer a 650 mu con una sensibilidad apre- 
ciablenente reducida, en el caso de que el instrumento disronible

no se Pueda operar a la longitud de onda óptima. lin trayecto de

luz ole 1 cm o mayor Proporciona resultados satisfactorios. 

b).- Fotómetro de filtro, Provisto de un filtro rojo que Presente su - 

transmitancia máxima m el ámbito de longitud de anda de fina - 82n
mu, mejorando la sensibilidad con un aumento en la longitud de on
ola. gin trayecto de luz cte 1 Cr o mayor PmPorcicma resultados - 

sntisfactorios. 
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nT.A( TTTTIr

Solución de Aci,lo sulfúrico 1 + 1

Acido nítrico tont

Rollo ole algodón

Se cortan tramos ele alrc06n dental, en langitrrles de '. 5 r+m. 

Solución cíe acetato de plomo

Se disrtelven lo g le pl,(( }¡ jn2)>)
t n en 10n rl de anta destilada. 

Soluci6n de hipol•roniito de sodio

Se arruan 2 ml de Pr a 47n m1 ele destilada, contenida en un fras- 

co ámbar de tapón esrerilado. Se agregan 3n nl de '' aT 6}' y se agita
inmediatamente, con intensidad, hasta disoluei6n del hrorm. Se nrsn, n- 
ra diariamente. 

Soluci6n de yoduro cle potasio

Se disuelven 15 g de ] Z en a}nra destilada, dilrryén lose a 100 r^ 1. Se - 

conserva en frasco ámbar y se srrhstitu ye arando presente rm decicrido - 

color amarillo. 

Solución de cloruro estanoso

Se disuelven 40 r de Snr12. 2% 0, exento de arsénico, en 25 rol de Iin - 
cmc y se diluye a 100 ml con agua destilarla. 

Cinc, 20 - 30 rallas, exento ole arsénico

Soluci6n de ácido sulfúrico Ltd

Se agregan cuidadosamente 29 ml de ácido sulf,rrico tont al 1 m desti- 

lada y se diluye a 1 litro. 

Soluci6n de molibdato de amonio

Se agregan, cuidadosamente, 310 ml de ácido sulfirico tont a 400 ml de

agua destilada y se enfría. Se disuelven 50 g de ( MT441Io7024, 4TT20- 
en 200 ml de agua destilada. Se rezclaan las dos soluciones y se d lu
ye a rm litro. 

Soluci6n de sulfato de hidrazina

Se disuelve 1. 5 g de M. I4. 112Sn4 en 100 rl ole agua destilada. 
Soluci6n madre de arsénico

Se disuelve 0. 1320 g ole trióxido de arsénico en 10 ml de NarAl LSI. Se - 

agregan 10 ml de 112.50 1'V y se clilurye a 1000 m•1 con agua destilada: -- 
1. 00 ml - 0. 100 mg de As. 

Soluci6n patrón de arsénico

En un matraz aforado de 1n0 ml se diluyen, Basta el aforo, con agua -- 

destilada, 10 ml de la soluci6n madre de arsénico; 1. On m] = 0. 01n

mg de As. Se prepara diariamente. 

PROC1i UrITNM

Concentración de la muestra y oxidación de la materia orgánica, 
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A yac volimpn adecuado de. muestra, cnr contenta de ( 1. 002 a n. n4n ng de As, 

se le apreRan 7 ml ole 112go4 1 + 1 y 5 0.1 rlf. " in, tont, evaporándose a - 

lumos ole M3* Se enfría, se aomPan 25 ni rle al*mca destilada y se evapo- 

ra de nuevo a luums de SAZ nana expeler 105 óxidos de nitrórerco. 
rs necesario mantener un exceso de ácido nítrico hasta la destrucci6n de - 
la reteria orgánica. Si se pemite que la solccción se obscurezca duran- 

te la descomposición de la materia orgánica, es posible que el arsénico - 

se reduzca y se pierda. nilúyase a 25 n1. 

Preparación de la colcrma y Lulo rle aLsorción. 

w scmerre cm extremo del rollo de alMl6r:, de 25 mm de longitud, en la - 

solución de acetato de plomo y se coloca dentro de la colurna ( le cristal. 
rl tulio de absorción se llena hasta unos 50 o 75 mi^ cm perlas de vidrio

y se agregan ; ml de solnci6n de hipobrorito de sodio. 

TrntacRiento de la muestra concentrarla. 

e vierten 25 ml del concentrado en el*penerador rutzeit, se agreg, 7 ml

de % SO4 1 + 1, se enfría, se a? retan 5 rl de snñcción de S' I y 4 rotas de

soluci6n de SnCl2. Se vierten en el generador de 2 a 5 r de cinc e ince

diatromnte se conecta al tallo ¡ le al. sorci6n. 5e coloca el generador en - 

in Bailo maría a temneratunra ole 2(1 a 25" rr por 1 a 1. 5 horas. N1 termnar

el desnrend.iriento de la arsina se lava el contenido del tulio de absorción
con 6 porciones ole 2 ml de agua destilada, que se vierten a cm tido , ie en_ 
sayo calibrarlo. A estos lavados se apTegan, mezclando desnués dP cada -- 

apitaci5n, 5 r'1 de 112SOJ 1, d, 1. 0 ni de solución de molibdato ( medido -- 

exactamente con laca pipeta ) y l..n ni de solución de sulfato de hidrazina, 
diluyéndose a 25 ml con agua destilada. re deja reposar isla hora y se -- 

c rapara con patrones preparados como se describe rás adelante. Para ob- 

tener resultados correctos es necesario mce la concentración rle los reac- 

tives y los volfmaenes adicionales se ajusten siernre a los especificados - 

Preparación de los patrones

Si el anarato se manta cucidadosamente y se aplica caca técnica ndeocada, - 

la recuperación del arsénico es completa. Por lo tanto, es innecesario - 

tratar los patrones por el procedimiento de reneraci6n de arsina, anlicán

lose el desarrollo directo de color; sin embarco, comn una cnmpmbación

de la recuperación íntegra del arsénico, debe llevarse cuando menos M na

trón a través ole talo el procediriento. 1' sando la snllu•i6n patrón de ar

sónico se nrepara, en los tubos de ensrye calibrados, la serie de natro-- 
nes, en el ámbito de n. nnn a n, nnn rg de As; se aprepan 3 ml de la solu-- 
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ción ele hipobrotrtito, se diltuye aproximadamente a 15 ml con anual destilada

y se arroyan 5 ml Je TT2Sn4 UJ y se mezcla. Se agrega con exactitud, con

pipeta, l. 0 ml de reactivo de molib,lato, se rrzcla y se diltTve hasta el - 
aforo de 25 ml con agua destilada, mezclando y dejando reposar tma hora. - 
1, 3 connaración vistm1 puede hacerse con los tul -,os pareadlos y la compara- 
ción fotométrica se verifica usando un trTrecto de luz de 1 cT. o mayor y - 
empleando un filtro rojo o tina longitud de onda, bien sea. de S2n o de 650
rnu, con el patrín de valor cero ait>staclo al leoº . Te trvtsmitancia. 

mF11 de As = mg de As x 1000 1 ml Je rntestra. 

TIrrolll0 DF rürZF.IT

Después de la concentración de la muestra, se libera el arsénico como ar- 

sina, Asi13, por medio del cinc, en solución ácida, en tm generador Glutzeit
La arsina producida se pasa a través ( le tina colunmta gtte contiene. tm Tollo
de alFoclFat lutmeJeciclo con una solución Je acetato de plomo. la arsina ge

neraJa produce una mancha amarillo -café en tiras Je papel imnre, nadas con
luT mím mercúrico. La longitttd de la mancha es aproximadamente propor— 

cional a la cantidad de arsénico presente. 

Fl antimonio interfiere al prochucir una mancha similar al arsénico, si se

encuentra presente en cantidades mayores de 0. 10 r g. L -t concentración - 

mínitna determinable es ( le 0. 001 rg de As. 

fenerador ohttzeit

Qii7

pFACt1VM

Solución de ácido su] fúrico 1 + 1

Acido nítrico conc

Pollo (le algodón

Solución de acetato de plorio como la tutilizada er el método anterior. 
Papel de bromuro mercúrico

Se usa papel comercial de arsénico, coreado en tiras de longitttcl y an
chura uniforme, alrededor de 12 cm de longitud y 2. 5 mm de anchara. - 
e naceran las tiras de papel en tina solución filtrada, preparada por

disolución de 3 - 6 o de TTr.P.r2 en alcohol etílico o isonmpíli.co al - 
951, se secan haciéndolas onJear al aire y se conservan en un lugar - 
seco y obscuro. Para mejores resultados, el papel se debe prenarar- 
justamente antes de tusarse. 
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solución cae voduro (' e Potasie, se Prepara coma e, el ,^étcx10 arterior
solnciím ele clonrro estanoso, se arenara coro en el rételo anterior. 
rint, 21 - Y) mallas, exento e arsénico. 

soluciím natrón cle arsénico, se prepara e". en e1 ^ étndo anterior. 

pp(x ) T, TiPTrn

a rnrestrn se coneentr. , o ic15nc1osP su Tater" """"' al como se indica en

el aétodo anterior. , ze pmpara la eolcirna Depuradora corro se inc' icé en - 

el método anterior. . e coloca en su liipar el tn'.,o angosto de cristal Y. 
se inserta el Panel sensible ele !' T! 1' t„ ase;arrándose mv, la tira que•'e sin

arnrras. 

1 la maestra concentrada, ele 25 ml, contenida en el eeneraclor, se le a!• m
Pan 7 ml ele % sn4 1 + l y se enfría. se a! mran S ml de solcxión le

ctx.atm rotas de solución . le Snf-1, y, finalmente, cae 2 a 5 n de cinc, co-- 
nectándnse inmedintarente el tullo de al,sorci5n al reneraclor. 

se scrr-me

el aparato en cm ha? o maría a ama tem¡+eratirra ele
2q a 25"(, nerr itién,Iose

Tm la arsina se desprenda nor 1. 5 horas. 
ce retira la tira De papel y se calarla la lonritncl nmrwe! io " e la mancha
en arbas caras. se estima la canticlad ele arsénico ^ resente '";

ando la -- 

atrva cle ca] i}•ración que se indica enselmida. 

preparación de los patrones

e Prepara una serie cle natmnes, grrr se inicia con cm testiro, a interva- 
los de o. nn7, mr en el ámbito de n. nnn a o. n3n mr de • s, arrrrPndose 14 r] 
le T12S( 14 1 + 1, a la solución ele 25 m1 contenida en el generador. 

miela amo ele los patrones se trata cono se describió para el concentrado - 
de la nnaestra. 

r retira la tira y se calarla la lorrribx) nromeclio de la Ancha en amha5
caras, en mm. 

Se traza la gráfica de las lon!vltlxies ele la v.anCw, en mr., en función ( le- 
los ricro, rarms

nc,§ndose como arrua de calibracifm. 
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La calidad sanitaria del aMka y sic ada*`tat ilidad a + sos generales, con -- 
respecto a la Presencia de hacterias, se - Irterrira nor medio de los análi- 
sis bacteriológicos nrtinarios. 

Ios estudios hacteriolócicos del amka sirven Para deterFrinar focos le or- 
rmu mos de irmortancia Para la salid Pública así como establecer procedi
mientos que nermitan descubrirlos, identificarlos v destrnirlos. un re - 

neral, la micrabioloj+la del amka estlkclin aderáas le estos aspectos, los -- 

concernientes a la flora microhiana natural de lagos, ríos, pantanos y - 
meres; de eran importancia en las diferentes f nciores qr>P tienen ligar - 
en la naturaleza, pues la actividad de los organismos kricrobianos inter- 

viene en diversas transformaciones rkufmicas qx rermiten un equilibrio -- 
normal cle la vida acuática y cooperan ü<Iprás en varios procesos geoquuírvi- 
cos. 

len gran variedad ele microorfanismos se presentan en todas las Fases . tel - 
ciclo hidrol6vico; el amka atmosférica contiene la flora microl, inna pre— 
sente en las palcefias partículas que arrastra el nire, el amka superficial

arroyos, ríos, pantanos, lagos y mares ) alberga infiniclarl de rnicroorga
ni~ naturales y extrafos, presentes estos últimos por causa de contami

nación, y los aportados durante los primeros minutos de la precipitaci6n- 
pluvial; mientras que la calidad hacteriol6gi.ca del apirt edáfica corrmr!en_ 
te es buena. 

Los gérmenes patógenos que con más frecuencia se nrvpagan por el anua son
generalmente causantes de infecciones intestinales ( fiebre tifoidea, pa- 

ratifoidea, disentería y cSlera ). 

Comunmente, el agua superficial es contaminada por las de.scar1,15 residlka- 
les domésticas e industriales. Las aguas resichriles rnedeñ contener mi- 

llones de bacterias por mililitro, entre las que se incluyen colifór es, - 
estreptococos, bacterias Proteus y otras más que proceden del tracto in- 
testinal. humero y animal, además de protozoarios, vinks, nemate~ tos,-- 

platelmintos y agentes causantes de enfermedades. 

Los agentes etiol6gicos mías corones y Presentes en las aguas residuales - 
son: 

Escherichia coli.- Ciertos tipos producen diarrea e infecciones ,rastroin- 
testinales. y urogenitales. 

Aerobacter aer6genes.- Corinmente se le encuentra como patóreno de las -- 

plántas, sin erharro tarbién se le ha encontrado, auupke muy raras veces - 
en infecciones del tracto urogenital. 

Vlebsiella nneukroniae.- Produce neumonía ( con kkn alto índice mortal ), si

nursitis; faringitis, absceSos del hfrado, peritonitis, endocarditis y otras
enfermedades. 

Proteus.- Causa infi-cciones ,^.astroíntestinales y urofcnitsles ( Proteks,- 

no fermenta la lactosa ). 

Salmonella tynlmsa.- Produce fiebre e infecei6n acida, fiebre tifoidea. 

Salmrnella PS- tyrhi, S, Rhottimelleri y S. liirshfeldii.- Producen fiebre

Paratifoidea, de carácter menos amido que la tifoidea. 
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alrr>nclla enteri,litis y s. Tynhirurism.- y ''.iarrea

anula. 

Ghigella.- pmisscc disentt-rir hacilar. 

Vibrio coms a y Cólera asiática.- naves enferrrr?ales en los ?nr,.cunos. 

rncella * oros ( hohina), R. melitensis ( camina) y r, suis ( norcina). 

Producen fiebre cte salta en el lanado y su contagio angina abortos. 

P.ntaneaeha ?rystolítica ( Protozoo), Produce disenteria bacilar. 

I,as aguas residuales evacuadas sin tratariento IIfcuado, rueden ocasionar
los sir., dentes daños y posibles peligres. 
1.- niseranaci.6n de microorganismos pat6-

lenos
2,- Tlayor neligro al tasar las reservas hidrogr6ficas naturales con ries' n

de enfermedades. 

3.- Contaminaci6n de las diversas fonos de vidaacuática mie las hace pe
ligrosas para el consi.smo humano. 

4.- Pevaltiaci6n de los lugares destinados a recreación. 

S.- Fxtervnio de la vida acssfitica por agotamiento del oxfgeno dissseltn en
el afina por acción de la rsateria or7gnica inestable de las a! usas resi
duales. 

6.- Devaluaci6n de la propiedad por causa de malos olores y aci" ilaci6n - 

de resicb.ios. 

tfiichas de las bacterias no tienen sismificación sanitaria, debido a: 
1.- Tsna rápida rnaerte en el agua

2.- Por dificultades bacteriológicas Pan su c12sificaci6n. 

3.- No tener conocimiento o asociación sospechosa con desechos animales o
humanos

TFTIVOS DT:L ANALISTS PAC IM- TOL( MM

Los objetivos glxe se pretenden en un análisis hacterinl6gico son los si-- 
Tilentes: 

1.- Conocer el grado de contaminación de las aguas por deseclios de orinen
animal o relacionado con condiciones sanitarias precarias de los nsse- 
hlos. 

2.- Calificar la calidad sanitaria del asma y tener control cle las ras -as, 
sometidas a previo tratariento cae potahilizacibn. 

3.- Fijar las normas ele calidad referentes al nísmero de bacterias Permi- 
sibles, dependiendo del uso o esos a que se destine el aria. 

4.- Conocer la recuperación cle los cauces dañados por aguas yrsi úsales, 

TVTITC.ADDRrs PT r(TTr1V-TTN''ACTM

ins análisis hacteriol6gicos tlue se Practican, hahitnalsmnte están encara
nados a la 01, tenci6n y cseterr•innci6r, de ricronrganismns easya Presencia in
dione contarinaci6n por aMias residuales dorésticas y agusas residuales - 
agrieola- ganaderas. 
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PT!(1PIMADM PF IN MICA]lnn ^+(' Fr^ T0T.rrTM DF CCWA*T 4CTnN TTCAL

Ser de orinen animal ( clel aparato li.!cstivo ) 

Fstar presentes en el agua cikinclo los nstócenos estén presentes

No reproducirse en el agua

densilad debe tener relación directa con el {+raao - le contarinación

fecal. 

Mayor simervivencia en el arrua que los pat6Fenos ertéricos

llesaparición rápida, posterior a los nat6" nos
Siempre ausente en a~, 1, acteriol6gicanente semn•as

Recpr_rir de técnicas sencillas para su identificación. 

TR n" INDICArMIq TIF ~ ArT`.ACinN

Coliformes totales

Coliformes fecales

Fstreptococos fecales

Otros indicadores de contaminación. 

Los análisis bacteriológicos no perriteñ el aislamiento de organismos -- 

patógenos debido princiralmente a las siguientes razones: 

a).- Los gérmenes patógenos no sobreviven en el agua durante macho tiem- 

Po- 

b).- Si existen en pequeño n(vnero, es fácil que escapen a las técnicas - 

de investi,zaci6n. 

RF( X)LFCCI( T`! PF LA ' U IZA

Fl muestreo deberá someterse estrictamente a las simientes recomendacio- 
nes: 

1.- La muestra ha de recogerse en un refrigerante esterilizado. 

2.- La muestra deberá ser representativa del abastecimiento del que mocee
da. 

3.- Deberá evitarse la contaminación de la muestra durante su recolección

y tranasporte. 

4.- Deberá analizarse lo más pronto posible ( en um tiempo Tenor de 6 ho- 

ras, pues en un tiempo mayor., los resultados empiezan a ser inciertos). 

5.- Nirante el transporte, la muestra deberá conservarse a temperaturas -- 

entre 0 y 10` C. 
6.- La frecuencia de muestreo permitirá establecer la calidad sanitaria -- 

del alma. 

Los frascos de mrstreo deben ser de vidrio resistente o refractario, de ho

ca ancha, preferentemente con tanones de cristal esmerilado o bien tapones

de rosca de materiales que no nroduzcan cormuestos tóxicos durante la este
rilizacián. 
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rara evitar la acción hacterieida del cloro resid' inl, se risa el tiosutlfa- 

te de sodio, el cual se aplica a los frascos limos y secos antes de la
esterilización en umn cantidad nue proporcione mi enncertraci6n anroxi.ma

a do ion T' Q/ 1 ( se logra apre;!nndo 0. l 71 de sohici6n de tiosulfato de - 

sodio al 1n'. ) . 

APAPAT(>r nr L4MRAMRIQ Y ` tATMAL TTMAL T'; !^ i A AAT. TgT`' T A( T -', 101,rrTM

1..- ircuha' toras equipadas con dispositivos recfinicos nara in ci.rcu1aci6n- 

del .,¡ re; termómetro exacto; con tenrostato de fincionamiento T) erfec- 

te. 

2.- rstufas de esterilizaci6n ' te aire caliente cnnaces de indi.carcon pre- 

cisión, terreraturas entre 160 y 18n" r. 

3.- Autoclaves er. perfecto Rmcionar•ientn con ter^'órrtro y ." an6rx-trn exac

tos. Tas autnclaves puteden ser suo, stitui'' n; nnr ollas ' le nresi6n. 

4.- rano de aMca con control ' le terrerntura

contadores Jc colonias.- ne preferencia ' tsar el ararato "("" eFec rolo - 

ny 7oi.mter", o in equivalente. 

F,- rquipo para la determinación de ry`, notenc~ tro o narel nlr

7.- Palanzas en perfecto estado y de sensibilidad rxnor de 2 7.. 
R.- Pecinientes de cristal pyrex o de acere lnoxidallc', napa la nrernraci6n

de rodios. 

9.- Pintas con error de calihraci6n menor de 2. 5% 

lo.- rireteros de aluminio o acero inoxidable de cedidas necesarias rara - 

conservar las pipetas estériles. Los rireteros pueden ser substi-- 

titidos por papel aluminio. 

11.- Frascos o tubos de dilución de cristal nyrex, con tapones de cristal
caudio o cápsulas de rosca de materiales que no produzcan sustancias

tóxicas durante el proceso de esterilizaci6n. 

12.- rajas de Petri de 100 ran de dirvrtro, de cristal nyrex, o hien, de - 
plástico desechable. 

13.- Tlcbos de ensaye con capacidad necesaria ( 25 x ? no rr,-, 25 x 151 ron, 

2n x 150 ron) de cristal pyrex, de preferencia con tan6n ( le rosca. 

14.- Tubos Ilurham o de hem6lisis

15.- Frascos de muestreo de vidrio resistente o cristal refractario de -- 
finca ancha, con tapón de cristal esmerilado o tan6n de rosca de r -ate

rinl que no produzca sustancias tóxicas al ser esterilizados. 

16.- Gradillas retálicas

17.- ?( esteros

ls.- Usas de siembra

AUTA(T 7̀A1ffTVP0 nF LM ' T11I0S or ( 7' 1Tn.n Y pM- TS(1 T) r T' T7RTLUACTOT1. 

1.- Alrncenaciento.- Los medios - le cultivo listos n.,r., ser asados deben -- 

almacenarse n terreraturas ' le A' C. 
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2.- 1'sterilizacifn.- Todos los rrdios, excepto los caldos conazírcares. 

se deben esterilizar en autoclaves a 121" C, por im perimo de 1.> Mi- 
nutos; para los medios qrr cortenran ea~ rratos se . la rn neri6do- 

le 12 minutos a la misma terperatirra. 

T` 1 material de cristal se esteriliza a terperatrrras de 17!1° C nor (, o
minutos en la estafa de esterilización. 

Los recipientes metálicos a 170' C por 2 horas. 

1, 05 frascos ele rmrestreo a 121° C por 30 ámrtos ( 15 libras ). 

WTA Dr DIT.ITMONT Y 1TLi1CIrNTS

Preparación del agua de cliluci6n

f-clluc' 6n madre.- llisolver 34 g de fosfato r+onohásico ele potasio 1,^, 1? PO4
en 500 ni de agua destilarla, se ajusta el p11 a 7. 2 con nanT 174 y se -- 
diluye a 1. litro con agua destilada. 

Agua de dilución.- Se agregan 1. 25 ml de la solución madre a un litro

de agua destilada y se distrihuyen en frascos o. tubos con volfanenes -- 
que permitan obtener después de esterilizar 20 rdnrutos 99 + 2 ml ----- 
0. 9 + 0. 2 mi. 

llilucianes

Diluciones en frascos.- I.a forma de hacerse se mr stra en la fimsa de
la tabla No. 34 del capitulo IV. 

ORCAIVITM TIIT.AIRS

I~ isros totales son todos aquellos microorganismos que crecen en im ^ e
dio seneillo cíe gelosa nutritiva a 35° C en 24- 48 lloras. 

1 Para determinar el n(rero total (le organismos presentes, se utiliza la -- 
téanca de recuento en placas con Muuciares de 1 ml y 0. 1 ml de rnrestra, 
incubando a 20T por 48 horas, ó a 35° C por 24 horas, se lince el recuento
de colonias y se calcula el nfinero de bacterias por mililitro de muestra. 
No se han establecido normas satisfactorias rara el recuento de colonias - 
en placa, sin emharpo, se sigue el criterio de cu e un arrua con pocas hac- 
terias pero de variedades patógenas es muden más peligrosa cure un agua de
Truena calidad, debe ( lar 1n recuento inferior a 11M1 bacterias por milili— 
tro. 

APLICACMN TT T, A.S CIWwAS TMkLl ; N P11U A

Para determinar la eficacia de operaciones ele separación y destnrcci6n de
microor risrros, el recuento se efectfia ates y después dp. cada operación
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los resaltados revelan la reducción ' e la nnhlaciór_ bacteriana. Fsta -- 

técnica es rarv Itil para determinar la calidad sanitaria del arrua lmtahle

Y determinar las condiciones sanitarins en equinos rara rlantas. 

o se obtiene información acerca de ] vis cambios bacterianos • ue rosible o- 

prollable origen fecal y no huy difet+mciación entre la forra natógnna y - 
las formas inocras, pues es lata evaluación sólo de crecimiento. 

T° r.NICAS I, A%L T' 1. Rrrl frin Tlr nprWJS`M IFrrnrrs. 

r+edios. Arar con triptona, pbucosa y extracto de levadura ( dCnominad0

también arar deshidratado para enuumeracifr de colonias), altar con ' fi-- 

drolizado de proteína de leche y glucosa o altar crac triptona y glucosa. 

Tlaterial y equipo.- Los mismos que se utilizan en el laboratorio, ex-- 

cento los números 4, 13, 14 y 16 de dicha lista- 

Sierfiras e incubación.- T' n. calas Petri, estériles y libres de agentes

tóxicos inhibidores y en condiciones de esterilidad ( uso de flaco de- 

rechero o cámara de aislamiento ), se vierte el volumu, deseado de mies

tra o de la dilución a ensayar, a continuación se vierten más o menos 10 - 

ml Je medio estéril y líquido a temnerattra de 43 a 45° r. PI medio y la

mestra se deben mezclar perfectamente y distribuir de nodn triforme. ' ln

deben transcurrir más de 2n minutos entre la siembra de la rnuestra y el - 

vertido del Tedio. 

Cuando las placas ya estén solidificadas, se pasan a una estufa ( le incL0- a
ción, allí se les incuba a 35T por 24 horas, ó 48 horas. Lns caías le - 

Petri se invierten durante la incul,nción. 

lectura.- Fl recuento debe Permanecer dentro de un límite de 30 a 30n

colonias por Placa, para locrrar esto, se siembran los volfumenes de mues
tra necesarios. 

rcoro regla peneral, se deben scH, rar como máximo tn mililitro de rnY--q- 
tra, si con este volumen se desarrollan 30 colonias, In«; resultados - 

au_sí se registr.m. 

Sólo deben reeistrarse las placas quer rreserten entre -nn ., -; nn cnlonias

el resultado es el prc>mxlio riel venteo de colonia.,; presentes en talas

las placas de la misma diluución. para este tonteo se visa el contador

de colonias ' fhuehec" o un similar. 

Las cifras deben ser significativas, tr tonteo de 141- se registra como -- 

140, uno de 145 como ] S0, en carbio um conten . le 35 se M,-istra como tal. 
FI registro debe especificarse como " cuenta normal en placa a

MLUMIF.S TMALF.S

Son bacilos cortos, no esporula-uos nerohios y anaemhios facultativos, -- 
ram negativos gur, fermeruturu la lactosa con procltucción de Ras v acidez a- 

35 + 0. 5 T en 43 horas. 
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ITVIATAS TTI. rM" MLTlrTlr rrarl T* TT( AMP T

Saz ausencia es evidencia de un <, lila 1: acteriolSricarr_nte sePrn a. 
Lns coliforres están sierpre presentes en el intestino biu- tr_o v de - 
otros animales de san, -re caliente y son elirirados en orar número -- 
Por las heces fecales. 

Lns coliformes persisten más en el desarrollo aorático plte las bacte- 
rias nat6renas de orinen intestinal

Pueden ser determinados Por técnicas sencillas. 

Al, n—ros de losconstituyentesdel romo coliforme tienen Pura extensa - 
distrihpci6n en el arfliente. 

T9S pnrebas están sujetas a interferencias debido a otras esnecies de- 
hacterias, Por ejemplo la Presencia de nsetxlomonas da resultalos irua- 
les mp los coliforrrs fecales

Alpinas especies pur-den miltinlicarse en ciertas alma- como son: A. -- 
aer6genes. 

Porque en los problemas de rultiplicaci6n ocasional el prado de conta- 
minación es diffcil de evaluar. 

TMITCM Pl- IPT7rITIACIMI Tr -.L M- IPO COLIM—Mir

nibos de feirientacián rr6itiples. 

Medios.- Caldo lactosado o caldo lainil triptosa, caldo lactosa bilis

venle brillante ( T. RvR) arar eosin azul de. metileno ( rfflg o apar ~ 
altar inclinado, agua destilarla desmineralizada y desprovista de sus- 
tancias bactericidas o inhibirloras, arara de dilución y para la tinción
graos: cristal violeta, lupol alcohol de 951 6 alcohol acetona safrani
na. 

Aparatos y material ( le laboratorio, excepto el nfinero 4 de dicha lis- 
ta. 

Técnica de tubos de fermentación ráltinle.- Para usar la técnica -- 

del NUP se utilizan series ( le tubos, los cuales constan de tres dilu- 
ciones Por lo renos ( 10, 1, 0. 1 ml ) y Por cada dilrrci6n dele haber - 
3 ó 5 tubos. 

Prueba presuntiva: 

Inocular taza serie de tubos de fermentación qpe tengan caldo lactosado o - 
caldo lauril triptosa con cantidades apropiarlas de la muestra qcr se va a
analizar ( mGltiplos o suhrfltiplos rue 1 rl ). 

Incubar los tubos de ferrentaci6n inocularlos a i5 + 
Pxrdnar cada tubo a las 24 + ? horas. 

Los tubos que no presenten forraci6n de ras se vuelven a incti,ar otras -- 
24 + 2 horas. 
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l.n fnnraci6n de gas dentro de 48 +_ 3 horas, constituye una rrueha presun- 

tiva Positiva y nos da un indicio de la Presencia de coliforrrs. 
La ausencia del gas nl Final de 19 + 5 horas, indicará ima Prueba negati- 

va, es decir ausencia de coliforms, y nom lo tanto el análisis qumdará

concludAn. 

T' rueha confirrntiva: 

los ttd,ns positivos <le la rnní' a Presuntiva se resierbran cnn rn asi dr -- 
sienhra de caldo lactosa verde brillante ( 1. l;vr) y se incrubsn a 35 + ^. 5° C. 

examinar cada tubn a las 24 + 2 horas. 

los tiil,os cruz Presentan formación de ras, se consideran positivos. 

Los ti" s rine no Presenten formación de ;, as se incuban otras 24 + 2 horas. 

T. n formaci6n de ras dentro de 42 + 3 horas, constibtye pna Prueba confir- 

mativa cle la nresencia de colifornrs. 

1i ausencia de ras al final de 4£ + 3 '! oras, nos indicará la ausencia riel

remo de coliforme. 

Alternativa

T, os tufios positivos (le la rrnueha Presuntiva se siembr.3n cut cajas con arar

eosina azul de metileno ( FA"9 o arar T\ T í y se incuban a 35 + n. 5° C *+ nr

24 + 2 horas. 

Ta formici6n de colonias típicas constituye tina prueba positiva. las co

lonas del género Fseherichia son r+ranrles, ohsalr±S de centro casi nerm- 
v can un brillo retálico verdoso. F1 rénero ^ erobacter presenta colonias

grandes rosadas, mucosas de centro oscuro. 

prueba complementaria: 

Tie los tubos positivos de Trvn se resierima con mi asa por estrías en ea

ias con medio F.AA" incubando a 35 + n. 5° C y se hacen observaciones a las - 

24 horas. Ln presencia ( le colonias troicas es tma prnebs positiva: de - 

las colonias típicas, se toma una muestra tutilizando elasa y se resier— 

tiran. 

a).- Fru tubos de ferrentaci6n con caldo lactosado a 35 + n - SI ° C. Se oh-- 

serva a las 24 - 49 horas. La orolucci6n de gas es tina prueba cor•- 

plementaria positiva. 

b).- Fn tubos con arar inclinado a 35 + 1. 5 ° C se observan a las 18 - 24 - 

horas y se hacen rreraraciones
e).- Tinci6n +1ram.- 1.. 1 presencia de bacilos rrnm ne,7ativos no espontlados

son una notaba corplerentarir positiva. 

Alternativa
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De las placas rAm positivas, ( le la rneha confirrativa ( alternativa l , - 

cort un asa se toma la r' iestra y se siembra en: 
a).- Tubos de ferrnr_ntación con calvo lactnsado a 35 + . Se 01 -Sena

a las 24 - 48 horas. la rrafiicción de fas es tata pnaeha corTlemen- 
taria positiva. 

En tvnhos con arar inclinado a 35 a n, 5 ^ C se ohserv,m. a las 18 - 24 - 

horas y se hacen preparaciones rram. 

La presencia de bacilos Bram negativos no esponalados son una pnacha com- 
plementaria positiva. 

Pn la figura de la tabla Vo. 35 del capítulo N se presenta una sintesis- 
de los pasos de la pnuchn rara determinar coliforres totales. 

Térnica para hacer una tinción ! zraa. 
a).- llacer un frotis , lelgado tomando vota pegvef<a cantidad de l.a raestra v

extendiéndola hien sobre la superficie limpia y desenrrl5a(la ( le un - 
portaobjetos. Secarla al aire y una vez seca, fijarla pasando el
frotis tres veces cerca de la flama, en forma rénida. 

b).- ánhrir el frotis con lugni y dejar actuar an mimato. 
c).- Lavar con agua de la llave, sin quP se arrastre la preparación. 
1).- Qvhrir el frotis con lugol y dejar actuar vn rdnuto. 

e).- Lavar can agua de la llave. 
f).- Decolorar afladiendo alcohol al 95* o can alcohol -acetona durante lo - 

segundos, o gota a gota hasta que la última no arrastre colorante. 
g).- lavar cm agua de la llave. 
h).- ( lrhrir con safranina y dejar reaccionar an mimvto
i).- lavar con agua de la llave y quitar el exceso de agua con in panel -- 

filtro. Dejar secar al aire. 

j).- Observar en microscopio a inversión. 

Aplicaciones de las pruebas a los exámenes de nttina. 

La prueba presuntiva se puede aplicar para el examen de muestras de -- 
desecho de: aguas negras, efluentes de plantas ele tratamiento. Con

cierta reserva, para aguas crudas de plantas potabilizadoras. 

La pneba confirmada sirve para el examen de muestras de agua en las que - 
se conoce de antemano que no es aplicable la prueba presuntiva; para miles
tras de agua potable, en proceso de potabilización, para efluentes clora- 
tos de las plantas de depuración de afeas negras y para aguas de balnea- 
rios. 

La pamba completa se aplica principalmente para confirmar y calificar la
calidad sanitaria de agua cruda o potahilizada. 

A: 

Para la observación del gas, producido por actividad nicrohiana se usan -- 
los tubos thurham, los cuales deben estar couvpletamente llenos de medio y - 
libres de cualquier burbuja, es decir, ( 10,& n estar llenos a toda su ctpaci
dad y quedar cubiertos por el medio contenido en los tubos de ensaye, des- 
pués de la esterilización se someten aran examen previo de esterilidad, -- 
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Incubfmdolos a 3S ' C nor 24 horas; los tluhos Thlrhar^ role presenten hurlau- 

jas, o adplellos glue manifiesten fomentación, se Iesechan. 

lectura: 

TR producción de fas lesilojará lm vniuren del medio contenido en el tuvo
nurham, esto es una característica positiva de la Pnleha: agitando leve -- 
mente se observa la liheraci6n de gas en forma de peglrfas huurhnjas. 
Tos resltltados se expresan en forma de guel, mIo, en domle el numerador es
el nfm. ro total de tul)OS Positivos y el denominador, el total (le tubos po— 
sitivos y empleados en cada dillicí6n, Por ejerl+lo: 

3/ 3, 2/ 3, 1/ 3, significan 3 tulws positivos Para la pri^rra dilución. 
lr1 rol; 2 ti¡ -,os positivos Para la segunda dilución 1 ml; y 1 tnl ò positivo
para la tercera dilución 0. 1 ml; por cada dilución se er,rlearon tres tu - 
bos con tul total de 9. 171 ' vl` 9' se lee en las tablas ido. 39, 39, 40, 41, 

42 y 43 del capitulo TV., en este ejerPlo, el valor obtenido para el C& 11

ro 3, 2, 1, es ele 150 coliformes, por 100 ml de muestra. 

TF(NICA Dr FILTRO T ' ITITI ANA PARA LA TN? T TTW.TMT TuF ' TTCRO( 1R A1 TtlS M
r,Rtll'<1 COLTTMIr: 

Esta técnica se oririnfi en Alemania durante la selnmcla nrerra ' Amdial, 
actualmente es lm ruétolo normal para el examen hacteriol6gico de anuas, 
aguas negras y problemas afines. 

Las principales ventajas de ésta técnica son las s11Rlientes: 

a) . - Puede examinarse im grant volfinen ele agua, teóricamente, se puede fil
trar cualquier cantidad de agua y retener todos los orpanismn5 Pre- 
sentes en la misma. 

h).- La membrana puede transferirse de un medio de, cultive a otro, con fi- 
nes diferenciales o selectivos. 

c).- los resultarlos se obtienen unas rápidamente en 24 horas aprox., y los - 
resultados numéricos tienen mayor precisión, ( 

reproducibili(1ad) -- 

que con el método de tubos de fermentación. 

d).- Con medios de cultipo apropiados. pueden estimarse cuantitativamente

las bacterias coliformes o las que se pretervlln estudiar. 

e).- Permite la filtración de nuestras en el careto. 

Mientras que las desventajas se resumen así: 

a).- Fn afnuas con turbiedad pmlucidas por algas y otros reteriales, el -- 
taponamiento de los filtras impide l.a filtraci6n Ade voliru- nes sllfi—- 

cientes de muestra. 

h).- T. a ttai, iedad producida por algas u otros riateriales, interfiere con-- 
el desarrollo de las colonias bacterianas colifor- S. 

C).- Pn nguas con alto contenido de bacterias no coliformes, interfiere -- 
muclto el desarrollo de colonias hacterianas col.iforres, principalmen- 
te por causa de coi -potencia e inhibición. 
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d).- A1rtmas maestras conteniendo 1 m!t/ l de Cu 6 ^ n 6 arhos, nos lan re-- 

sultados irregulares dee bacterias colirormes. 

lerdos: FAQ+ ó ENM- Al

Material

línidades ck filtraci6n ( aparato con extractor de vatio ). 

léambrana de filtración reticulada, coiines al,sorventes ( discns de na_ 

pel filtro.) . 

Pinzas de extremos redondeados. 

icroncopio

Ver lista en el lugar correspondiente a mterial rara lae, nratorio, ex

cesto los nrtmeros 4, 12, 13, y 14 cae clieha lista. 

Procediriento

Fm la unidad de filtración se filtran los volírepes de neestra une se , le - 

sean analizar, la cantidad filtrada depende del orinen de la rarstra: así

para las aguas potabilizadas, se visan de 100 ml a 5nn rl- nara a~ de - 

pozo, diluciones de 10 rl, 1 ril, y para aguas rW contarinadas, - ailucio-- 
nes convenientes. 

La memhr.ma usada como filtro en la imidad cae filtración, cote sirve nara- 

rectmerar las bacterias Presentes en la muestra, debe estar esterilizara

antes rae usarse. 

Después de cp: e se ha filtrado la maestra, se lava 3 veces el erínxro, ussm

do aria de dilución en cantidades de 20 a 31 rl, l,xpgo se retira la - rm-- 

bran-t« le riltraci6n con las pinzas estériles, bain condiciones te esteri- 

lidad se coloca sobre un cojín ( Panel riltro) - jte previnrrnte ha silo - 

saturado con medio ( le cultivo ( rN nI- r;9 6 ( Ehe1) y mie se enctrntrn dentm- 
de una caja Petri. 

71 cojín saturado con medio de cultivo, se prepara de la simtiente minera: 

1.- Se coloca el panel filtro dentro de las cajas comr+letarente lirpias. 
2.- Se esterilizan a 121° C, 15 libras cle Presión por 15 mim; tos. 
3.- Luego, bajo condiciones de esterilidad, se satina el papel filtro con

medio nutriente líquido ( EN O -M 6 rjkyr) en proporciones Je 1. R a ?. 2 Pl. 

Incikaci6n.- Lbs cultivos cíe membrana se ined,nn por 24 ' loras a 35 + n. 5° C

en posición invertida. 

Lectura.- Qxando se usa el medio PIM -?1, se cuentan todas las colonias -- 

que presenten un brillo metálico simerficial. Si el meclio em- 

nleaclo fieese el rAI1, entonces se cuentan todas las colonias tí- 

picas ( le organismos colifor-es, m los ctltivos de mrhraana de- 

ben aparecer entre 2n y Ro colonias conformes, y el total ele - 
colonias ( coliformes o n6 ), no debe exceder a las 211 colonias. 

La densidad estirativa de coliformes, se registra en términos de " colonias

coliformas por cada 1n0 ml de maestra", y se calcilla de la sintiente rme

ra. 
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col. coliformes 1 l()n r'l - col. coliforms contadas x 1nO ./ ml de mues- 

tra filtrada. 

COLUMTS TTCAT.rS

on bacilos cortos maro negativos, no esponilados am fermentan ] a lacto- 
sa con nmducciM ¡ le achdez y ras a terr+eraturas entre 3S + MS y nn. S° C

en. peri& los - le 24 a 4R ' inri-. 

11- ITA. TAS ( YTT) T\ TTrATYV nr Frr.M, 

In mayoría crece a nita_S ten~ ravíras

r7/ presencia nos indica contimnaci6n Fecal

l.a simervivercia del * amo colifom. fecal es - As corta en medio acro
sn nue la } e otros rums coliforms, nor lo tanto sit nresencia irsdi
ca ima contamhnaci6n reciente. 

eeneralmente no se miltinliea filen del intestino de animales derain

caliente. 

o hay ima correlación estahlecma y consistente entre los coliformes

totales y los fecales. 

TrTNIC.A' PARA InT', IrT(:Y' T') V Pr* MTJ MM,rS TTCALM. 

TFCKTCAS nr' nSTRATTVIK TT TA F rF' r"'TA TIF ro,,nT'nF' S TTCAlTS. 

ethos: agar tesoxicolato-eitnto, kli ller o me( lio rte tms azficares - 

fierro - npnr. 

Aparatos y material de laboratorio. Ser lista de lahorntorio. 

Témica

a).- rase 1

1.- nmeedimiento.- fn calas de Fctri con ' esoxicolato citrato-arar, se - 

sierhran las Kleciones í'- 5- 11- '(' 1^ riostra. 5e in

Giban a 3' C my 24 horas. 

2.- 1c.cturn.- qe consPen Positiva la ^ rrha si hay Presencia Or colonias
le color característico serfni la especie de los hacilos en- 
téricos presentes-, 

Mr,AN'TT T) r7L11,11, 1 Mc, 

rsclieric'iia Color roio

rscheriehin ( var. " e 1ncto5a) Incolora o blannurcina con centro

mio. 

Citrohneter y Arizona " oso o rojo con centro nel,ro
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Shirella somei y Proteus `>nrpnnii " osa rily páli.,o
Shirella, Mealescens Incolora o b1mmiecina
Salmonella, Prote125, rschericizia

var) Protevs rengeri y pmv¡-- 
lencia

lnrnlcmo o hlangnecino con centro
naran_i a. 

l a,11 ella, Arizona, Ci.trohacter, 

Rrotems haiseri Tncolora o blan(111ec9no con centro
ne,- m. 

b).- Fase T

1.- Procedimiento.- Tle las colonias Positivas, se toma bajo condiciones ole
esterilidad, una 111e5tr3 —, piante un asn y se resier+-- 
lira Por estrías en rplio Je arar. Se incl a a 35° C
Por 24 horas. 

2•- Lectura.- Se considera Positiva la Prueba si el medio presenta las si
guientes manifestaciones. 

MMI0
AMM RM.IT:RTATIA

Superficie amarilla Fe- mtaei6n de lactosa
Feudo amarillo

Ferrmtacibn de glucosa
Rápida formación de superficie
amarilla

rerrertaeión . e sacarosa
Resquebrajaduras del redio ProdS&cción de vas

Frmerrecimiento del medio Prork eción de I IIS

TF,CNICA DFL JCnio r, 

tedios: Caldo laetosado o caldo lauril trinLosa, medio FY. 

Aparatos y material de laboratorio. 

Técnica

a).- Prueba presuntiva

Transferir 1 ml de las diluciones decirales apropiadas a los tubos de
fermentación con caldo lactosado o caldo lauril trintosa e incubar a
3S + 0. 5° C por 24 - 4R horas. 
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bl.- Prneba eonfimativa

Tb los ttil os positivos ( los Tx- nresentm nrcxuncci6n de ^ las ) , inocit

lar con cm asa a tubns de fermntación con odio '"c. Tncvbsr n ---- 

44. 5 + n. 2' C en haño rnrín nor 24 +_ 2 horas. ihr nrueba- esitiva - 

será la nrodueci6n de ras. Teer el resultado en las tablas del `""' 

Chie se presentan en el carítulo 11'. 

TP7JC.A MI 17' M CAD) LACfOSAI10- ACITl0 T' ORTCO

Medios.- Cni( le lactosado o caldo Inuril trintosa, calo lactosado áci()n
bórico. 

Aparatos y material de laboratorio

Técnica

a).- Prueba Presuntiva.- - si nr el r•isro rroc^dimientn que en la técni

ca con el redio re

1,).- PTIWI13 confirmativa

Ile los tubos Positivos ( los que presentan prMucción de ras ), ino- 

cular con cn asa a tidos le £ Prmentación con cnldn lactnsado Acido - 

b6r3.co y se incutw a 43° r en br ro rtaría por 24- d° '.: rs. lin Prneha

Positiva es la producción le ras. T. PPr el restilta•lo en las tablas

el —Ip que se presentan en el capítulo r'. 

Fn el caladre ^! o. 39 se presenta ima síntesis Para la cietermirnción de co- 
liformes fecales por la técnica de Calcio I.actosadn- Acido 1' 6ric0 o el re.Mo
rr.. 

TFC?TCA PF Ur, FILTROS TIT_ '""" PANA

Aiedios.- Caldo "- FC

Aparatos y material de laboratorio y técnica de filtro de rerbrana -- 
rara la demostración de microorgaiismos del remo coliforme. 

Técnica

Los procedimientos para el desarrollo de esta técnica son semjantes- 

a los ya descritos en la determinación de colifoTT ês totales, las di- 
ferencias estriban en el reclio, temneratura, forma ( le incubación v -- 

lecturas. 

1Ttilizando la umidad de filtración, se filtran las cantidades convenien- 

tes. Rajo condiciones de esterilidad se siembra la merá+rana en las ca- 

jas de retri y se sellan, proteríendolas contra la entra(ls de a -ta, pues - 
la inalhación se hace sumurrriendo las cajas en arma a temperatura de 44. 5° C
por 24 horas. 

Todas las colonias azules son coliforres fecales qne ( lellen ser entre 20 v
6n colonias. F1. cálculo se. hace - le la siguiente remera: 

col, coliformes / 100 11 Col. coliforres fecales c ntacLns s inn / ml de

ruestra filtrada. 
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r.STTrPr(rrxxr TCA1.T' S

Son cocos, prtm positivos agrupados en * lares o cadenas cortas, crecen en

la presencia de sales hiliares nnxluciendn acidez, nem no rtas, en rruni-- 
tol y lactosa. 

1tu determinación de enterococos o estreptococos fecales, confirma la sino

sici6n de nue organismos coliformes identificados en rna muestra de a- uua, 
sean de origen fecal: los estreptococos sólo rinden pmce•ter del intesti- 

no de animales de san, -re caliente. 

Ttentro de los estrertodocos o enterococos fecales, sólo se incluyen 4 es- 
pecies: 

StrentococcLq faecalis

S. Zym i mes
S. Furans

S. liouefaciens

Cuyas características especiales son las de formar ácido con la dextrosa, 

descarhoxilar la timsina, no rnx1ncir cnalasa, nroliferan en Presencia

Je 6. 5 S . le cloruro de sodio a nT' de 9. 6 en un mmrtio que contenta 0. 1. 1, - 

de azul de metileno- altar- leche y 4n% rle bilis, a temneraturas ( te 45 y 10
C. S. zymngenes y S. r' urans producen beta heriAlisis. Pertenecen al gnu

po serol6gico Ti. de Lancefield. Los estrentococos son sivramc•nte resis- 

tentes a la estreptomicina, penicilina, telurito de Potasio v sulfonará-- 
las, por lo que la presencia de estos organismos en el agua los hace stuma

mente peligrosos para la salud pfll)lica. 

Otros estreptococos considerados tarPién como inrticadores de contarinaci6n
fecal son: 

Streptococces bovis del ganado vacuno

Streptocoecus equinos riel ganado equino. 

A diferencia de los orpanisros coliformes nue sobreviven nor largos neri6
Jos sobre el suelo, los estreptococos perecen r5ni(1amente, arterás no . pro
liferan en las aguas. 

rl valor e importancia de la determinación de estos organismos se resi.w - 
así: 

1.- Sirve para el reconocimiento ( le contaminación de corrientes. 
2.- rn amos potahilizmas la determinación es imnortante, rnues los ente- 

rococos son más resistentes a la acción del. cloro que las bacterias - 
coli forres . 

3.- Sal irnortantes en estudios de aguas de albercas y halneari.os. 
4.- Para el. estudio de aguas salobres, en monde los enterococos pueruen so

hrevivir por más tiento que los organismos col¡ forres. 

estar presentes en excrerentos y descar,.as, Jan,lo asnocto ele cont:mi- 
naci6n reciente. 

No se encuentran en aguas limpias o sitios fijera del contaco con la - 
vida humana. 
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lo se rniltinlican fuera del cuerno anual. 

Son °+ ás resistentes a los electrolitos, rnr, las 1lemí5 bacterias: so-- 
nort=.. cierto grado <1e salinidad. 

Ta clr. sMt,l de estreptococos en las descarnas es baja en relación a - 
los col¡ fo~ s. 

rt tierno Ae supervivencia en el agita, no está cle_terminaclo adeciutttarrnte. 

Stn no se conoce su distribución en la naturaleza. 

Tr(*?ICA Ilf PILTY' Tpki 1? d 7TJ? nS ' 1d.TTPTá' S

tetios: caldo anida ( lextrosa, calcio azicta violeta de etilo. 

Aparatos y naterial de laboratorio, escento los nfmrms , S. 12 y 14. 

a).- Pnteha presuntiva

Transferir 1 ml de las dilucigmes decirales apropiadas a tuteos de en_ 
laye qt® contennan caldo anida dextrosa e inclib, apor - 

24 - 44 horas. 

b).- Prueba confirmativa

Tlelos tubos positivos ( los que presenten turbiedad 1, inoatlar con

un asa a ttitos de ensayo, con calM azida violeta de etilo. Tnctfltar

a 35 + o. 5° C por 24- 48 horas. Tina pnteha positiva será la pirxTuc-- 

ción de ttaltiedad o la formación de un botín púrpura en el fondo del
ttflto. 

1-eer el resultado en la talla lel ' 11T que se presentan en el caní'culo Il'. 

TF.('`,'ICA IT FTI.7T) Pr WRI'AUA

medios: Arar 1g- enterococos, o arar Y.F para estreptococos- 

Aparatos y material de laboratorio y técnica de filtro de mord, rtna - 
para la demostración de mcreorgatisms del gramo colifnrrr. 

Tecnica. 

e filtran los volfunenes deseados de ruestra ( pueden ser 10o m1, 10, 

1 S n. l ml ) usando una membrana estéril. Lueno, bejo con<liciones - 

de esterilidad, se coloca la merbrara sobre el rrAio contenido en la
caja Petri, procurando que la superficie tel medio cnteeir, c~. l.etamen- 

te adherida a la stmerficie cte la meri- rmua y evitarlo 1, urImrias , le ai- 
re. 

T. a caja invertida se incuba a 35° C Por

Pl número total de colonias debe ser - ntra 4n y inn. ! nt, servncig5r± se

hace con estereomicroscopio a 1^ y, se cnrsi?errgn nnsi.tivas tMIS las co
lonitis roias v rosas. rl registro se hire en

n11"
1705 . le Cnliferrtes nnr

1n0 r,l cle agua. 

PP.Im "7' ACT( r' TN' '" T", 

Esterilización.- rsterilizar en t^ autoclave a l' 1° C nor 1, " mitis a 15

libras ¿le presi6n. 
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MT07 PF. ( 1117I1,rI P.ARn MQ4,NTTn^ ^ nPALrc

Arar hidrolizado de Proteína de leche p rlix-osa, 
1TichToliz..udo de proteína de ledte n. fl

glucosa o dextrosa

Agar 15. 0

A;nci destilarla

Asustar a nl' 7. 

Arar triptona y zrlucosa
Triptona 5 n

Mucosa I v . 

A,"ar 15

Aguxu destilada 1 1. 

Fste ~ o puede hacerse más nutritivo si se le 3_?rC a extracto de carne
3 g por cada litro de agua clestilada. 

Agar triptona, glucosa, levadura ( cuenta en nlaca_ 
Peptona- trintona

10. 0 g

Factracto de levadura 2. 5 P
Cducasa I , n g
Asar 15. 0 c

Agua destilada

2, 5 g

Ajustar el pFl a 7. 0

0. 5 g

fiDIOS DE CIILTIIRI PARA COLTFOT^ 7S Yri U. TS. 

A~ endo. 

10. 0 g

Peptona 10. 0 g
Lactosa 10. 0 g
V;

T04 3. 5 g
Agar 15. 0 g
Sulfito de sodio 2, 5 g
Fucsina básica 0. 5 g
Agua destilada 1. 0 1

1- 1 rC después de esterilizar, debe ser de 7. 4

Arar - eosin azul cle metileno

Peptnna 10. 0 g
I.actosa 10. 0 g

Apar 15. 0 g. 
Ensina 0. 4 g
Azul de metileno 0. 005 r

Agua destilada 1. 0 1. 
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Caldo Lactosado

1' xtracto ( le carne 3. f) 1' 

Peptona 5. 0 F

Lactosa 5. 0 € 

Alma destilada 1. 0 1. 

Ajustar el plT entre 6. 3 y 7. 0

Distribuir el calcio en tubos Te fermentaci6n ( tubos Thaham inverti- 

do en un tubo de ensayo ) y esterilizar en alrtoclave.. 

Caldo lactosado vilis verde brillante. 

Peptona
10. 0 , r, 

T zctosa
10. 0

nisolver en 500 ml de agua destilada. 

Adicionar: 

Milis de buey deshidratada 20. 0 r

nisuelta en 200 ml de agua destilada y a pN de 7 a 7. 5
Aforar todo a 975 ml y ajustar el pII a 7. 4
Adicionar a lo anterior 13. 3 ml de solución acensa de verde brillante
al 0. 11. y aforar a 1 1, con atara destilada, se distribirve a tidos de
ensaye, con tubos Ihirham invertidos y esterilizar. 

Caldo lmwil triptosa

Triptosa 20. 0 g

Lactosa 5. 0 P, 

K2I1PO4
2. 75

ley2T>04
2. 75 g

NaCI. 5. 0 g

lauril sulfato de sodio 0. 1 g

Agua destilada
1. 0 1. 

Ajustar el pN a 6. 8

4. 375

Colocar el medio en tubos de fermentación y esterilizar. 

Medio 1T- rNlx) 

Triptona o polipept- a 10. 0 g

Tioneptona
5. 0

Casitona o tripticasa

extracto de levadura 1. 5 P. 

Iactosa 12. 5 fi

Nael 5. 0 R

K, 1 "
4

4. 375

M'?. ro4
1. 375

1« 1n' il sulfato de % odio O. OSn " 

nesoxieolato de sodio n. PO •" 

Sulfito de sodio 2. 10 g

Fucsina básica 1. 05 g
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Pehidratar en 1 1 de irvia destilada ntte contenna '" rl .,, al n5". 

Calentar , ebullición. 

rl Tí! final = 7. 1

Tlescartar el medio después de P6 horLs. 

Reactivos para la tinción ~. 

a).- Alcohol etílico al 951

b).- " olución de lurtol

1 de cristal -'.e yodo

2¿ le Y¡ 

300 r•1 de artta destilada

c).- Nalato (le amonio- cristal violeta

2 g de cristal violeta ( 35R contenido seco 1 m 2n rl rle alco- 

hol etílico nS" , 9. 2 p rle oxalato- amnia mnohi,lratado en 20 ml
de atea, rezclar ambos 1: 1. 

d).- 2. 5 R de safranina en 100 ml de alcohol etílico de 9S". A, licio- 

nar 10 rl de la solución alcohólica de safrtnina a ln0 rl de - 4- 
destilada. 

TDIM Dr- MUM) !"W. COLil10írTS lrfNd'4

Caldo lactosado, ver la prenaraci6n de medios para coli( orres totales. 

Caldo lactosado- ácido b6rico. 

Proteasa o peptona 10. 0

Lactosa 5. 0 r

K2ííPO4 12. 0 r

I012PO4 4. 1

Acido bórico 3. 5 p
Agua destilada 1. 0 1

Esterilizar en tubos ( le fermentaci6n

F.1 píl final debe ser de 7

pehidratos en el aorta destilada

Callo M.- FC

Triptona 111. 0 ,. 

Proteasa o peptona 5. 0 p
Nacl 5. 0 g
lactosa 12. 5 p
Sales hiliares 1. 5 p
Azul de anilina 0. 1 g
Agua destilada 1. 0 1. 

pehidratos en el aorta destilada conténiendo 10 ml , le ácido ros6lico al
11 en 0. 2 ',? de Nla0?i. 

pll final - 7. 4

Tiempo de duración del medios, 96 horas como rrtixim. 
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Medio I. T' S ' T

20. 1

Triptona fi

mdo callo TT

T< ezcla de sales biliares 1. 5 n

renzoato de sodio 1.: 1 0

Acl<10 n- uninohenzolco 1. 2 R

Ciclobexllnida 0. 5 r

A<•ua destilada l.n 1

rehidratar en el arria sin cal^rtar a 74' final - 7. 1

Tie<1io M. 

20. 1

Triptosa o tripticasa 20. n ^ 

flctosa s. n ^ 

T< ezcla de sales biliares 1. 5 n

fm

0. 4 g

10T2T 1. s r

VnCl S. n ^ 

1<. destilada l. n 1

pTT final 6. 9

Esterilizar calentando a ehulliei6n

esterilizar en tidos de fermentaci6n. 

7 1To,, nF n1I.TIVf1 PAPA r,5T" l'P1fCf1fX1S FFC.ALT-S

Agar '!- enterococos

Triptosa 20. 1

Extracto de levadura 5. 0 g

Glucosa 2. 0 .^ 

KíTP04 4. 0 S

Azida de sodio 0. 4 g

Arar lo. n <. 

2, 3, 5 clon.mo de trifenil te.trazolio

1. n 1. 

0. 1 r

Apit1 destilada 1.. 0 1. 

Esterilizar calentando a ehulliei6n el pTt final <°ehe ser 7. 2

Caldo Azida Dextrosa

Extracto de carne 4. 5 T' 

Triptona o polipeptena lS. n , r. 

Clucosa 7. 5 T' 

ia(7 7. 5

Azida de sodio' Ta T̂3 0. 2 fi

4wa destilada 1. n 1. 

Ajustar el per a 7. 2
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Caldo Azida !%inlets Oe Ftilo ( nA) 

Tristona 2n_ n

rhicosa 5. 0

IaCI 5, n

121" 4 7. 7

F7toi' nd 2. 7 f. 

Azida de sodio NFON3 M

Violeta de etilo n, nnnF3 P
Agua destilada 0. 1 1. 

Aitntar el p[( a 7. 0

Agar Kr- Estreptococos. 

Proteasa peptma No. 3 o polineptma

1n. 0

Extracto de levadura 10. 0 r+ 

lo~ de sodio 5, 0

licero fosfato de sodio 10. n E
Maltosa Zn, O

Lactosa 1. 0

Azida de sodio 0, 4 7
PCntpurá de hromocresol 0, 015 g
filgar 20, 0 P
Agua destilada 1. 0 1. 

Mezclar 7. 64 g del medio deshidratado cm 100 ml de anua destilada esté- 
ril,en ton frasco estéril. Calentar en m h,-ffio de agua a ehullici6n pa- 
ra disolver el agar. Seguir calentando por 5 minutos, Enfriar a ---- 

50 - 60" C y adicionar 1 ml de solución acensa estéril a l" del cloruro - 
de 2, 3, 5 trifenil - tetrnzolium sor 100 rol. 

Ajustar el pH a 7. 2 con Na2CO3 al 101, si es necesario. 
Tiempo de duración del medio: 

A 45 - 50° C 4 horas y 30 días de 2 a In" C. 
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CAPITULA IV

DATOS ESTADISTICOS Y TABLAS
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C R 0 M 0

In eshxlio en varios laboratorios de seis concentrados sintéticos conte- 
niendo varios niveles de aluminio, cadmio, cromo, croen, cobre, fierro,— 

mmf,aneso, ? lomo y cinc fueron aErer*ados a tina muestra de amca natural. 

Los resultados estadísticos nara cromo fueron los siguientes: 

Número de Valor real en Valor medio esviaci6n Seguridad en la

laboratorios uF1/ 1 en tic*, /1 estándar en desviación como

9. 5

79 438

u / 1

183

74 370 353 1115 4. 5

76 407 380 128 6. 5

72 74 72 29 3. 1

7n 93 84 35 10. 2

47 7. 4 111. 2 7. 8 37. 7

47 15. 11 16. 0 9. 11 6. 8

F I E R R 0

82 840 855 173 1. 8

85 700 680 179 2' 8

78 350 348 131 9. 5

79 438 435 183 n, 7

57 24 5.4 69 141

54 10 48 69 382
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P L V %fO

74 367 377 12F 2. n

74 334 34n 111 1. 8

64 lnl lnl 46 0. 2

64 34 85 40 1. 1

61 37 41 25 n. 6

60 25 31 22 25. 7

tAXC. AN E S0

77 426 432 7n 1. 5

78 460 474 97 1. 2

71 84 86 26 2. 1

70 1% ln4 31 2. 1

55 11 21 27 n3. n

55 17 31 20 22. 0

c I N C

36 281 2514 97 1. 2

Rn 31n 3nR 114 n. 7

82 56 62 28 11. 3

R1 7n 75 29 6. 6

62 7 22 26 206. n

61 11 17 19 56. 6
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CLORUROS

ALC AI, I Ni Inja, P

dieron los siguientes resultados: 

43estras sintéticas de agua conteniendo increrentos - le bicarbonato --- 
dieron los siguientes resultados: 

Seguridad como desviación

Incremento como alca- Presici6n como desvia- Sepuridad como desviación
unidad en mg/ 1 de ci6n estandar en mp/ 1 e, tanJar en

y mg/ 1 deCaCO3 de CaCn3

2. 16 0. 4

18

CaCO

8 1. 27 10. 61 0. RS

9 1. 14 22. 20 2. 00

113 5. 28 P. 19 9. 30

119 5. 36 7. 42 8. 8

CLORUROS

Muestras de agua sintética conteniendo incrementos exactos de cloruros - 
dieron los siguientes resultados: 

Incremento coro clo- Presición como desvia- Seguridad como desviación

rorro en mg/ 1 ción estándar en mg/ 1

t mg/ 1

17 1. 54 2. 16 0. 4

18 1. 32 3. 50 0, 6

91 2. 92 0. 11 0. 1

97 3161 0. 51 0. 5

382 11. 70 0. 61 2. 3

398 11. 80 1. 19 4. 7
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mITP.uT. mn AmmI?.CAl. 

Análisis de muestras de agua sintética conteniendo incrementos exactos - 

Análisis de rmuestras de agua natural conteniendo incrementos exactos de - 

sales de amonio dieron los resilltarlos siguientes: 

Se! niridad como desviación

Increnento como " itrio- Precisi6n cono desvia- Serurid.3d como desviación

geno amoniac.11 en ción estándar en
en: 

n/ 1 de CacA3 s mg/ 1 de

ng de N/ 1 mg de 1/ 1 mfi de N/ 1

0. 21 0. 122 5. 54 0. 01

0. 26 O. n70 18. 12 Q. OS

1. 71 0. 244 0. 46

0. 400

1. 92 0. 279 2. 01

2. 000

DUREZA

Análisis de muestras de agua sintética conteniendo incrementos exactos - 

de calcio y magnesio como sales dieron los siguientes resultados: 

Incremento como dure- Precisi6n cono desvia- Se! niridad como desviación

za total en mg/ 1 de ci6n estándar en
en' 

caro n/ 1 de CacA3 s mg/ 1 de
Cam

31 2. 87 0. 87 0. 003

33 2. 52 0. 73 0. 24(1

182 4. 87 0. 19 0. 400

194 2. 98 1.! 14 2. 000

417 9. 65 3. 35 13. 100

444 3. 73 3. 23 14. 300
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CAR" 4 ORMNICO TOTAL

Se analizaron soluciones de agua destilada conteniendo incrementos exac- 

tos de compuestos orgánicos oxidables dando los siguientes resultados: 

Incremento como Precisión corro desvía- Se¡niridad como desviación
C. O. T. en mg/ 1 ción estándar de COT en: 

en' 

N Mg/ 1

unidades

de pH
des de ri

mF/ 1

4. 9 3. 93 15. 27 0. 75

107 R. 32 1. 01 119

POTENCIAL DF HIDROCRIO ( pP) 

Se analizaran seis muestras sintéticas de agua conteniendo incrementos

exactos de iones hidrógeno e hidroxilo obteniéndose los si!!uientes re- 
sultados: 

Incrementos como uni- Precisión como desvia- Seguridad como desviación
dades de pH ción estándar en unida en' 

unidades

de pH
des de ri

3. 5 0. 10 0. 29 0. 01

3. 5 0. 11 0. 00

7. 1 0. 20 1. 91 n. 07

7. 2 0. 18 0. 03 0. 002

8. 0 0. 13 0. 12 0. 01

8. 0 0. 12 0. 16 0. 01
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C('bZAATANCIA ESPECIFICA

Se analizaron seis muestras sintéticas de a.mm conteniendo incrementos - 

de sales inorgánicas con los siguientes resultados: 

Incrementos como con- Precisión como desvia- Seguridad como desviación

ductancia específica ci6n estándar en
en' 

tmdtos/ cmen inlios/ cm. umhos/ an

100 7. 55 2. 02 2. 0

106 8. 14 n. 76 0. 9

8n8 66. 10 3. 6.1, 29. 3

P48 79. 6 4. 54 385

164n 106. 0 5. 36 87. 9

1710 119. 0 5. 08 86. 9

SIt LFATOS

Se analizaron seis ruestras de anua sintética conteniendo incrementos -- 

exactos de sulfato inorPánico con los siguientes resultados: 

Incremento como sul- Precisión coma desvia- Serosidad en la desviación

fato en m8/ 1 ci6n estándar en mp/ 1 en' 

o MI

8. 6 2. 30 3. 72 03

9. 2 1. 78 9. 26 03

110 7. 86 3. n1 3. 3

122 7. 50 3. 37 4. 1

188 9. 58 0. 04 n. 1

199 113n 1. 7n 3. 4
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NITRO(, T;O OPrAjiro

Se analizaron nuestras de afma natural conteniendo increrentos exactos - 

de nitrópeno orgánico con los siguientes resultados: 

Incremento como nitró- Precisión cono desvia- Seguridad cora desviari5n
peno orgánico en ci6n estándar en en: 

mg de N/ 1 mg de N/ 1

mg de N/ 1 mg de N/ 1

0. 29 0. 012

á mp de N/ 1

0. 20 0. 197 15. 54 n. 03

0. 31 n. 247 5145 n. 02

4. 10 1. 056 1. 03 0. 04

4. 61 1. 191 1. 67 O. ns

NITRATO INOWANIOJ

Se analizaron cuatro muestras de aguas naturales conteniendo incrementos

de nitrato inorgánico con los siguientes resultados: 

Incremento como nitró- Precisión cano desvia- Seguridad en la desviación
geno inorgánico en ci6n estándar en en: 

mg de `!/ 1
mg de N/ 1 mg de N/ 1

0. 29 0. 012 5. 75 0. 017

0. 35 O. n92 18. 10 0. 063

2. 31 0. 318 4. 47 0. 103

2. 43 0. 176 2. 69 O. n67
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Tahla No. I

RgDUACION INTI. TM' IDIM7TRO TN' MUTA

TRAYECTO DE LUZ tNIDADES IAF TRAYFCTO DF 1, 17 INIDADES DF

en an MMEDAD en an TURMEDAD

2. 3 1000 11. 4 190

2. 6 900 12. 0 180

2. 9 800 12. 7 170

3. 2 70n 13. 5 160

3. 5 650 14. 4 15n

3. 8 600 15. 4 140

4. 1 550 16. 6 130

4. 5 500 18. 0 120

4. 9 450 19. 6 il0

5. 5 400 21. 5 100

5. 6 390 22. 6 95

5. 8 380 23. 8 90

5. 9 370 25. 1 85

6. 1 360 26. 5 80

6. 3 350 28. 1 75

6. 4 340 29. 8 70

6. 6 330 31. 8 65

6. 8 320 34. 1 60

7. 0 310 36. 7 55

7. 3 300 39. 8 50

7. 5 290 43. 5 45

7. 8 280 48. 1 40

8. 1 270 54. n 35

8. 4 260 61. 8 30

8. 7 250 72. 9 25

Fl travecto de luz está redida a partir del interior del fondo del tidio
de cristal. 
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Tabla No. 2

PRMERVATII'QS P+ 4S CUIJ.NPENTt: USADOS, SU ACCT, -N Y AI' I, ICACION

PRESERVATIVO A C I 0N A L I CACI0Y

lig(12 Inhibidor hacteriano Nitrógeno y fósforo en to- 

das sus foreras

IM3 Solvente de metales, pre- e t a 1 e s

viene la Precipitación. 

112SO4 Inhihidor bacteriano Ihiestras orgánicas ( f3nO, 

crasas y aceites ). Ni-- 

trógeno y fósforo en to-- 
clas sus formas. 

Formación de sales con Amoniaco, aminas. 

bases orgánicas

yaCll Formación de sales con Cianuro, ácidos orgánicos

commwstos volátiles

Refrigeración Inhibidor hacteriano, Acidez, alcalinidad, mate - 

retarda la velocidad de rial orgánico, nt30, Color, 

las reacciones químicas olor, fósforo orgánico, -- 

nitrógeno orgánico, carbón

etc. Fticroorganismos, --- 

colifornes, etc. 
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Tahln No_ 3

PF,C.aT:\TACIUJES PARA üf STREO Y PRFSFRVAf.I( N DF ' IJfSTPJI+ Di' ACII' Tw CYX 
LA DEITMINACIM A F.FI: Cf11AR. P = Plástico V = vidrio

TIPM MAXIin DF. 

DFITMTINACION VOIDEN 174VASF. PRFSMATIVO
ALkIACF-NAAo i1TO. 

ml) 

Acidez 100 P, V mfrigeraci6n 24 horas

Alcalinidad 100 P, V refrigeraci6n 24 horas

Arsénico 100 P, V HNIO3 a n?! 2 6 meses

Dn,O 1000 P, V refrigeración 6 horas

Crasas y aceites 1000 V, 5610 refri,^,eración 24 horas

M1 ó HCl a Pii 7
Carbón orgánico 25 P, V refrirteración 24 horas

1, 2SO11 a ni' 2

P!! 25 P, V refrigeración 6 horas

in situ

Fenoles 500 V, 5610 refrigeración 24 horas

113PO4 a PI! 4
1. 0 r n' SO4/ 1

F(1SF1RO: 

Ortofosfato di- 

suelto so P, v filtrar in situ

refrigeración 24 horas

llidrolizahle so P, V refrigeración 24 horas

M2SO4 a P1! 2

Total so P, V refrigeración 7 días

Total disuelto so P, V filtrar in situ

refrigeración 24 horas

SOLIDOS: 

Filtrable 100 P, V refrigeraci6n 7 días

nó filtrable 100 P, V refrigeración 7 días

Total 100 P, V refrigeración 7 días

Volátiles 100 P, V refrigeración 7 días

Materia

Sedirentable 1000 P, V no requiere 24 horas

Selenio 5n P, V INO3 a Pr+ 2 6 reses

Sílice so P, 5610 refrigeración 7 días
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PITIi13RNA(:I(TJ VOLLRff'! 

ml ) 

N1'A.ST' PRrSr^ VATT4T1
TIfiR( 1 1MIM DF: 

A13fACFNA*Rl"NTTI

Conductancia 100 P, V refriTración 24 horas

Sulfatos 50 P, V refrireraci6n 7 días

Sulfuros 500 P, V 2 ml de acetato

de cinc 24 hrs. 

Sulfatos 50 P, V in situ no almacenar

Temperatura 1000 P, V in situ no almacenar

flor 200 V, s610 refrigeraci6n 24 horas

Turbiedad 100 P, V refrigeración 7 días

Racteriol6gicos 100 P, V refrireraci6n 6 horas

Bromuro 100 P, V refrigeraci6n 24 horas

Dnn 50 P, V 11, Sn4 a p¡! 2 7 días

cloruros 50 P, V no quiere 7 días

Cloro residual 150 P, V refrigeración 24 horas

Color 50 P, V refrigeración 24 horas

Cianuros 500 P, V refrigeraci6n 24 horas

Ja(1 I a Ti 112

OXIGFM DISUF,LTO: 

Prueba 300 V, s610 in situ no almacenar

Winkler 300 V, 5610 in situ 4- 8 horas

Fluoruro 300 P, V refrigeraci6n 7 días

Dureza 100 P, V refrigeración 7 días

INO3 a pIT 2
loduro 100 P, V refrigeraci6n 24 horas

Substancias acti- 

vas al azul de

metileno 250 P, V refrigeraci6n 24 horas

h£ PALES: 

Disueltos 200 P, V filtrar in situ

MO.1 a n 1 2 6 reses

Suspendidos 200 P, V filtrar in situ 6 meses
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V IdlrifN

MI ) 

iTll' ASF FRTSF. VATiVO

Til" Tb 1! AXI` 1 DF,

DE7T?P! iI lM.I?*1
AI:' ACP*L1 IIP'. R'1

Totales 1110 P, V Mo3 a pr. 2 6 reses

ly.ROIRIn: 

Disuelto 100 P, V filtrar 38 días en vidri

I[ NO a Plt 2 13 días en plás- 3

tico. 

Total 100 P, V YTpio3 a PIT 2 38 días en vidri

13 días en plás- 

tico

NITWT,.NO : 

Aumiacal 400 P, V refrigeración 24 horas

Ii2So4 a pl' 2

Rjeldalil, total 500 P, V refrigeraci6n 7 días

112504 a pl i 2

Nitratos 100 P, V refrireraci6n 24 horas

112' a pl i 2

Nitritos s0 P, V refrigeración 24 horas

NTA so P, V 7efrigeraci6n 24 horas
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Tii. la No. 4

Las equivalencias entre las diferentes unidades en los análisis de amen
se indican a continuaciñn- 

Una parte Por millón Ppm equivale a: 1 mg/ 1

1 !/

m3
1 k / 1000 r3

0. 1 partes por cien mi] 

O. n5g3 g / galón le F. li. 

0. 07 g por galón irperial

0. 01 lb por 1000 ( alones irT eria- 

les. 

Un grano por galán de F. V. equivale a 17. 1 partes por millón ( npr+) 

lin grado Francés es igual a 10 partes por millón ( ppm ) 

Un gramo por galán irperial es igual a 14. 3 partes por millón ( ppm) 

lin grado Alemán es igual a 18 partes por millón ( ppm) 
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Tabla Vo. 

Criterios que se toman rara cleterncinar si in kmja simerficial es vlecuada

rara el suministro rGhlico. 

Criterio Criterio

Constituyente ó caracterís- 
1' er îsihle T eseable

tica. 

Físicos: 

Color ( unidades) 75 In

Olor trazas ausente

Tec!neratura trazas trazas

Turbidez trazas ausente

rlicrobiol6gicos: 

Rrranisnos coliformes 10000/ 100 rol lnn/ In0 rrl

Coliformes fecales 2000/ 100 ml 2n/ lnn rl

oripiestos Inorgánicos: 1) mg/ 1 ) 

Alcalinidad trazas trazas

Amoniaco 0. 5 como y 0. 01

Arsénico n. ns alLsente

Dario 1. 0 aisente

Doro 1. 0 ausente

Cadmio 0. 01 ausente

Cloruro
2sn 25

Cromo hexavalente 0. 05 ausente

Cobre 1. 0 ausente

0. D 1. 0 cerca ( le la satu- 

ración

3. 0 muestra indivi- 

dual. 

Fluonrro trazas trazas

Nrreza
trazas trazas

Fierro 0. n5 ausente

Plomo 0. 05 ausente

an aneso
0. 05 ausente

Nitritos y nitratos
In como 11 ausente
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Constituyente 6 Criterio
criterio

Característica
permisibleF' e deseable

J-4, 6. 0 - R. 5 ( rango) sin variaciones

Fósforo trazas trazas

Selenio 0. 01 ausente

Pl ata 0. 0S
ausente

Sulfatos 250 50

Sólidos totales 500 200

Ion Ilranilo 5 ausente

Cinc 5 ausente

GwTuestos orgánicos: 

cm 0. 15 0. 04

Cianuros 0. 20 ausente

Detergentes 0. 5 ausente

Comas ausente ausente

Aceites ausente ausente

Pesticidas : 

Aldrin 0. 017 ausente

Clordano 0. 003 ausente

D f 0. 042 ausente

Dieldrin 0. 017 ausente

Fndrin 0. 001 ausente

Linda no 0. 056 ausente

Fosfatos orgánicos y

carbamuatos 0. 1 ausente

Toxafeno 0. 005 ausente

FFervicidas : 

2, 4- D; 2, 4, 5- T y 2, 4, 5 - TP 0. 1 ausente

Fenoles 0. 001 ausente

Radioactividad Pc/ 1 ) PC/ 1 ) 

Beta 1000 100

radio - 226 3 1
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Tabla lo. 6

Análisis gtúnico Para im agua superficial, los valores están ( lados en

mg/ 1

Alcalinidad como CaCO3 90 plomo 0. 0

Detergentes 0. 1 IaMesio 9. 9

Arsénico 0. 0 Nitrato 2. 2

Bario 0. 0 PH 7. 6

Bicarhonato 109 Fenoles 0. 0

Cadmio 0. 0 Fósforo 0. 5

Calcio 36. 0 Potasio 3. 9

C. O. T. 0. 05 Selenio 0. 0

Cloruro 7. 1 Plata 0. 0

Cromo 0. 0 Sodio 4. 6

Cobre 0. 10 S61idos Totales 220

Cianuro 0. 0 Sulfato 26

Fluoruro 0. 7 Cinc 0. 0

Fierro y Manganeso 0. 13 Turbidez 5. 0

Fierro 0. 10

Color 5. 0

Olor 1. 0
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Tabla No. 9

Concentraciones permisibles de alrimas std, stancins rara a nia rotable( NP' 1) 

Substancia: Concentración en mg/ 1

Jleter-_entes ( ARS) 0. 5

Arsénico n, nl

Cloruro 250

Cobre l, n

C. O. T. n, 2

Cianuros 0. 01

Fierro 0. 3

Manraneso 0, 05

Nitratos 45, 0

Fenoles 0. 001

Sulfatos 250

Sólidos totales 500

Cinc 5. 0

La presencia de las sipuientes substancias en exceso de las concentracio- 

nes aquí enlistadas hacen que el suministro sea suspendido: 

Arsénico 0, 05

Bario 1, 0

Cho 0. 01

Cromo hexavalente 0. 05

Plomo n. os

Selenio 0, 01

Plata 0, 05
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Tabla No. 8

1. írites de tolerancia sugeridos —ara acu.-LS ( le uso industrial en cal.leras

presi6n en psi

Constituyente
arriba

0 150 150 - 250 250 - 400

le 400

Turbidez en ppr 20 In 5 1

Color en ppm 80 3n 5 2

Oxígeno consumido en ppm 15 10 4 3

Sulfuro de Hidrógeno en ppm 5 3 n 0

Ox¡ geno disuelto en ppm 1. 3 0. 14 o 0

Dureza total en ppm

como Caco3
8n 40 lo 2

Relación sulfato -carbonato 1: 1 2: 1 3: 1 3: 1

oxido de aluminio en ppm 5 0. 5 0. 05 0. 01

Sílice en ppm
4n 20 5 1

Bicarbonato en ppm so n 5 0

Carbonatos en ppm 200 ion 40 2n

nidr6xidos en ppm s0 40 30 15

Sólidos totales en ppm sono - 500 2500- 500 1500- 1n0 n

p11 valor mínimo 8. 0 8. 4 0. 0 9. 6
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Tabla No. 9

Urreza del at,,ua recomendada Para diferentes industrias

Valor límite

Industria y proceso

Ppm epm

Agua para calderas: 

de 0 - 150 psi 80 1. 6

de 150 - 250 psi 40 0. 8

de 250 - 400 psi 10 0. 2

más de 400 psi 2 0. 04

Bebidas carbonatadas 200- 250 4 - 5

Canbiadoies de calor s0 1

Cervecerías 200- 300 4 - 6

Curtidurías 50 - 135 1 - 2. 7

Bnpacadoras de alimentos: 

General 50 - 85 1 - 1.. 7

erres 27 - 75 0. 5 - 1. 5

Frutas y vegetales 100- 200 2 - 4

Chícharos 200- 400 4 - 8

Lavado de equipo 10 2

Fabricas de acero y fierro s0 1. 0

Lavanderías 0 - 50 0 - 1

Papel y Celulosa: 

Palpa mecánica. 200 4

Pulpa de sosa o Kraft 100 2

Ray6n, pulpa 8 0. 16

Fábricas de telas 55 1. 1

Textiles 0 - s0 0 - 1
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T- 1, 1 .. \ in 1 n

Patos típicos en la deterrinacifn (le la MO en un agua mnicipal, deter- 

minación de la I)B05 y de la velocidad de reacción biológica. 

T.nnañoO
Incuba- O. P. Cotas de P. T . O. 

Botella
de mues- 

D

inicial ción. final O. P. Calculada

tra ( ml) mg/ 1 días g/ 1 mF/ 1

Pruebas de D. B. O. para determinar la variación a los cinco días

Média = 8. 4

1 2. 0 Trn) 2 4. 0 8. 4

3 6. 0 8. 4

4 2. 0 8. 4 5. 0 5. 9 2. 5 375

5 2. 0 8. 4 5. 0 6. 0 2. 4 360

6 4. 0 8. 4 5. 0 3. 8 4. 6 345

7 4. 0 9. 4 5. 0 3. 5 4. 9 365

8 6. 0 8. 4 5. 0 0. 0

9 6. 0 8. 4 5. 0 0. 0

Media = 360

Análisis de D. B. O. para determnaciones de la constante de velocidad

4. 0 8. 4 0. 5 7. 2 1. 2 90

r12 4. 0 8. 4 0. 5 7. 4 1. 0 75

4. 0 8. 4 1. 0 6. 2 2. 2 165

13 4. 0 8. 4 1. 0 5. 9 2. 5 190

14 4. 0 8. 4 2. 0 5. 2 3. 2 240

15 4. 0 8. 4 2. 0 5. 2 3. 2 250

16 4. 0 8. 4 3. 0 4. 4 4. 0 300

17 4. 0 8. 4 3. 0 4. 6 3. 8 285



Tabla No. 11 -
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PSLACIM S Dr- LA ALCALINITM

Resultado de la Alcalinidad Por Alcalinidad Por lcalinida(1* or

Titulación hidróxidos ( CaC(l3 Carbonatos ( CaM-1 Ricarbonatos

F 0 0 n T

F 1/ 2 T 0 2F T - 2F

F = 1/ 2 T 0 2F 0

F 1/ 2 T 2F - T 2( T - F) 

Cobalto

F = T T 0 n

Tab] a No. 12

Concentraciones máximas de interferencias Permisibles con varios inhibi- 

lores. ( basados en 25 ml le muestra diluida a 50 ml ). 

Substancia

Concentración máxima de interferencias en mg/ 1
Interferente

Inhihidor I Inhibidor II Inhihidor III

Aluránio 20 20 20

Bario

Cadmio F 20

Cobalto abajo de 20 0. 3 0 k

Cobre abajo de 30 20 0. 3

Fierro ( II) abajo de 30 5 20

Plomo f, 20 F, 

Mlanganeso r 1 1

Nfquel abajo de 20 0. 3 0 M

Estroncio F

Cinc 1, 

200 f, 

Polifosfato 0 10 n

Titulado comn dureza

0.- F1 inhibidos 4alla si la siñ)stan a está presente



Tabla Ijo. 13

Gn

50

40

30

20

10
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24 25 26 27

patos experimentales para la Sráfica

Volimen en ml: 23. 50, 24. 50, 25. 00, 25. 25, 25. 51), 25. 75, 26. 90, 26. 50

C.,Hiio en mV/ Pl 18 36 48 52 52 40 32 18

Tnh 1 a ` lo. 14

Patrcmes de Cloro según la fórnila rodificada de Scott. 0. 01 a 1. 00 rir/ 1

Soluci6n patrfn Solución patr6n

Cloro en m1 -/ l de cromato - di Cloro en r,g/ 1 de cromato - di

cronato ( ml ) crorato vil

n. al 1 n. 3s 3s

0. 92 2 0. 40 40

0. 05 5 0. 45 45

0. 07 7 11. 50 50

0. 10 10 0. 60 FO

0. 15 15 0. 70 70

0. 20 20 0. 90 no

0. 25 25 0. 90 90

0. 30 30 1. 00 1n0
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Tabla No. 15
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Tabla No. 16

Especies de Fierro y Manganeso y su energfa

libre de formación C? 25° C, kcal mol - 1

Fe ( IT) 

Fe+ 2( a4) 2o. 3( NRS) 

FeSiO3( s) 257 ( L) 

FeSiO4( s) 319. 8 ( L) 

alfa - FeS( s) 23. 32 ( NRS) 

FeS2( s) ( pirita) 39. 9 ( NRS) 

re(( I1) 2( s) 115. 57 ( NRS) 

FeCO3 (s) ( siderita) 160. 5 ( S) 

Fc( III) 

Fe+ 3( ao) 2. 53 ( NPS) 

Fe((' 1) 3( S) 177. 1 (` 1RS) 

Fe0011( s)( amorfo) 111. 1 ( I = 3 ? 1 NaC104( Sc)) 
alfa-Fe0U( s)( goetita) 113. 7 ( I = 3 *' NsCl04)( Sc) 

alfa-Fe203( s) ( Irematita) 177. 1 (* IPS) 

FePO4. 21120 279

Fe( II), Fe( III) 

Fe304 ( magnetita) 242. 4 ( NRS) 

W( II) 

ó1* 2( aq) 54. 4 ( L) 

Mns ( S) 53 ( L) 

1hCO3( s) 194. 8 (? TJ

P1( 0f1) 2( s) 147. 3 ( N0

h( M : 0*hO1. 7 - MO2) 
ó102( s) 
beta-óh02( s)( pirolusita) 
gama -ó5i02 ( s)++ 109. 1 ( R) 

delta -"102( s) ( ATanganato III 108. 3 ( R) F, 

a) Manganeso ( III) Manganato ( IV) 

17013. 51120 11
b) Sodio ( II) Mmaganeso ( III) Manganato TV) 

Nao*h14027' 9} í20 11

Znkh307' 31, 2n
ó1( II) y ( IV) ó Th ( III) 

M304( s) 306. 2 ( R) 

alfa -"1r0011 ( s) 

beta -T10011 ( s) 

ama- Th(W( s) ( rnngaru.ta) 133. 3 ( R) 

para-! In203 ( s) 132. 2 ( R) 
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Tabla Nn. 17

Caminos de reacción en el sistere ` in - 0, - P, 0 a 25° C y 1 atn de
presión. — - 
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Tabla ' lo. 18

lop cone

2

re( a?)3( s) 

Fr - 

2 4 6 8 ^ h 12

T;e ("') Fe (11 f) 
y+ 

pp

Solubilidad de Fe( 01) ; amorfo. 

Tabla No. 19

rn las figuras de la página sigruente se representan los dial -.ramas ele - 

estabilidad del Fe( CV') 2( s) y Oel Fe00.,(s) a 25° C  l = o. 

Con la ayuda de estos diagramas es posible evaluar las condiciones ( rFl, 
C , ( Fe+ 2), p ), bajo las cuales la fase sólida del ( Fe (CA?) 2( s) b - 
T C0,7

FeCO3( s)) es estable. 

Figura a).- Diagrama de estabilidad del re( II) en um sistema con CT
10- 3 ? T de carbonato. Los nir" ros en las curvas se refieren

a las ecuaciones que describen el equilibrio en el sistema - 

como sigue: 

1.- re« 10 2( s) Fe+ 2 + 2 a, yso = 2 x F) ls

Ksl = 4 x 1010

3.- Fe«") 2( s) _ ( Fe( aO Ks3 ` 8. 3 x 10 -fi

4.- Fe0o3( s) Fe *2 + COA
2

Kso = 2. 1 x lo- 

2

o'-

2 rsl n 0. 1 x lo -5
Figura b).- Diagrama de actividad para CT = lo', Se aplican las cis- 

mas conclusiones qir en a) : A un pil rayor de lo, el ----- 

Fe « 19 ( s) tiene la actividad relativa rás alta; por lo que - 
puede precipitar en la fase pura. . Atm pT! rldnor de lo, el -- 

Feco- es rás estable q_r el re( rl`), y controlan la solibili- 

dad del Fe( II). 

Fi,c! ura c) . - Oiagrara de lo, rm, - T . 
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niagrarm de la figura ";o. 11) 

lob

can

2

4

6

8

i, 
e 4 '' f, 

1 %'

e("!) -( s

FeCO3( s) 

5

FeO11+ 

Fe+ 

Fe (cl 1) 3
3

3
Pe+ 

5 7 9 11 1 13

a) 141

8

log ( Ai)/( Fe* 2) 
6

4

2

0

4M

FeCO3( s) 

C) 

Fe (( 11), ( s) 

3

F& Y + 

Fe (CO3) 

S) 

2

S 7 9 11 13

h) nn

log nr0
2
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Tn1. 1 n Vr, ? n

Prenaraci6n ( le los Patrones perninentes ( le color para la deterrinación
visual de sílice

Valor de sílice Solución de corra- 1,oluci6n de 1h6= apl.ia en rl

longitud de anda de 65nru

ato de potasio en en rl

0. 04 - 0. 30

en rP

0. 02 - n. 15 0. 01. - 0. 05 2

rl

0. 004 - I. n2 5

0. 00 0. 0 7.5 3 

0. 10 1. 0 25 29

0. 20 2. 0 25 28

n. 40 4. 0 25 26

0. 50 5. 0 25 25

0. 75 7. 5 25 22

1. 00 10. 0 25 20

T..1. 1 n wt., 71

Selección del trayecto de h1z para diversas concentraciones de sílice

Sílice en el volirien final de 56. 5 rl an ^ s
trayecto de luz

en cr

longitud de anda de 65nru longitud de anda de 815 M

0. 04 - 0. 30 0. 02

0. 02 - n. 15 0. 01. - 0. 05 2

0. 007 - 0. 05 0. 004 - I. n2 5

O. nn4 - o. n3 0. 002 - 0. 01 In
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Tal 1a " 0. ' Y? 

0 -), Tara nara 1. 1
o, , ', i ' r6xi( lh. 

Te- nerntv!r2
i'^] i 6n 4 ' ro, i I i I lk. 

st

100 ivote
totllPs 1. 5 in

i I trM, I Ps

90

80

70

60

so

40

30

20

Inn

10 — PH



Ln

Plovi I I - rl") 
t

Te— cratimi ' C. esidnosCorstantr

Tlivote
Filtral -les l C( I

to+ 
75 75 800

100 -- 55] 5On 7 - 36n0 - 

4n 7. 7- In

400

30 300 - 8.. 
J

I n

200

g.. s

is inn

onn

jr). 7,7

inin
n0

i

5
159

inn

0

Ln



Ten>Peratura ° C PTT
Residuo M. 

Pivote Filtrable total Constante
1 + ( fI+)/ 2K' ) mr/ 1 co—n CIM,

1

75 800 2500 800

600
7 1000 ( A1qui1.1-( IT ) 460

40

400
200

8
30

300 200 100

60

200 « 9 100
40

20

900 20

100 10
20 10

100

l0
4

11 5

5 20 10
2

12
3

0
0 1

á
r



Terneratura T
TvP • Pivote ( 7.) 

P,esi,1Un
mZ

Pivote Filtrable
libre

Total F., 

50 50 ROP 9
rC'/ l

30 600
70

400
0. 1

R

200 1

4

7

100
5 100

400

0 0 6
200^ 

ilical.inicla(l nor

bicarl, matos en r,.<,/1

1

2

4

10

30

60

100

00

10

00
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Tabla No. 26

Constante ( A ) coro func; tm •1r la termeratura del amia

Temperattn•a del apila ' C I A

Q

Residuos disueltos totales en Ty/ 1

1. 60

4

9. 70

2. 50

8

200

2. 40

12

9.€ 6

2. 3n

16

1000

2. 20

20 2. 10

Tabla No. 27

Constante ( 13 ) como funci6i de los sólidos disueltos totales

Residuos disueltos totales en Ty/ 1 p

0 9. 70

100 9. 77

200 9. 83

400 9.€ 6

R00 g gg

1000 9. 40
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7,111a ` ln. 2R

1n aritTxs cara Ira concentraeifin Je- iones calcio v nlrrlinida.' 

cn+` 6 alcalinidad r;r/ 1 come C,, -CO- egnivalente 1Or, 

11 1. 011

o 1. 30

3n 1. 4R. 

40 ]. cn

s0 1. 70

60 1. 79

70 1. 9M1

8n 1. 90

ion 2. nn

2nn 2. 30

ano 2. 49

4nn 2. 60

500 2. 70

600 2. 7R

700 2.. 94

Ron 2. 110

900 2. 95

1000 . 3. no

Tnl. l , NIn 7Q

Interferencias en la Jetermi- 

nacifin de Fluoruros. 

Seoot- ' mdlis SrAl)NS

le^ re, îan-'' aier

Comm. Tino Conc. Tinn Conc: Tipo

Sid,stancia rmr m ,/ 1 rror mn/ 1 error

Alcalinidad ( CaCO3) 
325 5000

Alimrinio ( A1+++) 0. 2 0. 1

Cloruro ( C1- ) 2000 1800 7nOn

Fierro Fe 2 S in

llexametafosfato ( Nar03) 6 1. 0 1. 1 1. n

Fosfato ( 701 - 1 S 5 16

Sulfato ( SO4 1 3" 400 7nn
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Tabla No. 3n Soltdlilidad del Nfyeno en aMia exrnvsta al aire

e > Concentración de clonnn en ala, en r-I*/ 1 niferenciT

0 5000 10000 I5000 20000
100

m / 1 C1

Oxfreno disuelto, rb/ 1
0 14. 6 15. 8 13. 0 12. 1 11. 3 n. 017
1 14. 2 13. 4 12. 6 11. 8 11. 0 0. 016
2 13. 8 13. 1 12. 3 11. 5 10. 8 0. 015
3 13. 5 12. 7 12. 0 11. 2 10. 5 0. 015
4 13. 1 12. 4 11. 7 11. 0 10. 3 0. 014
5 12. 8 12. 1 11. 4 10. 7 10. 0 0. 014
6 12. 5 11. 8 11. 1 10. 5 9. R 0. 014
7 12. 2 11. 5 10. 9 10. 2 9. 6 O. nl3
8 11. 9 11. 2 10. 6 10. 0 9. 4 0. 013
9 11. 6 11. 0 10. 4 9. 8 9. 2
10 11. 3 10. 7 1011 9. 6 9. 0

0. 012

11 11. 1 10. 5 9. 9 9. 4 8. 8 0. 011
12 10. 8 10. 3 9. 7 9. 2 8. 6 0. 011
13 10. 6 10. 1 9. 5 9. 0 8. S 0. 011

14 10. 4 9. 9 9. 3 8. 8 8. 3 0. 010
15 10. 2 9. 7 9. 1 3. 6 8. 1 0. 010
16 1010 9. 5 9. 0 8. 5 8. 0 0. 010
17 9. 7 9. 3 8. 8 8. 3 7. 8 9. 010
18 9. 5 9. 1 8. 6 8. 2 7. 7 0. 009
19 9. 4 8. 9 8. 5 8. 0 7. 6 0. 009
20 9. 2 8. 7 8. 3 7. 9 7. 4 0. 009
21 9. 0 8. 6 8. 1 7. 7 7. 3 0. 009
22 8. 8 8. 4 8. 0 7. 6 7. 1 0. 008
23 8. 7 8. 3 7. 9 7. 4 7. 0 0. 008
24 8. 5 8. 1 7. 7 7. 3 6. 9 0. 008
25 8. 4 8. 0 7. 6 7. 2 6. 7 0. 008
26 8. 2 7. 8 7. 4 7. 0 6. 6 0. 008
27 8. 1 7. 7 7. 3 6. 9 6. 5 0. 008
28 7. 9 7. 5 7. 1 6. 8 6. 4 0. 008
29 7. 8 7. 4 7. 0 6. 6 6. 3 0. 008
30 7. 6 7. 3 6. 9 6. 5 6. 1 0. 008
31 7. 5

32 7. 4

33 7. 3

34 7. 2

35 7. 1

36 7. 0

37 6. 9

38 6. 8



Tabla No. 32
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Preparación de los patrones

Tabla No. 31

la determinación - 

comparacion visual del nitrógeno arloriiacal. 

rfecto del tipo y calidad del in6culo en los resultados ele la TIRO
Correcci6n por T' n rrdia Pesviaci6n

Tipo de inóculo
inóailo en 5 en 5 días normal en

días en rgIl en rrg/ l rlg/ 1

Aguas negras frescas

n. o

0. 002 2. 8

sedimentadas
mayor de 0. 6 2 1 P, 11

Arrias negras aflejas

5. 9 n. 2

0. 010

sedimentadas
mayor de 0. 6 207 P

Agua de rfo 0. 05 - 0. 22 224 - 242 7 + l 

P.flirnte de lodos activ. 0. 07 - 0. 65 221 13

Lfluente de filtros roc. 0. 20 - 0. 40 225 3

Tabla No. 32

Preparación de los patrones permanentes de color para la determinación - 
comparacion visual del nitrógeno arloriiacal. por

Valor en nitrógeno Voli= n aproximado de Volumen aproximado de

amoniacal en mg. la soluci6n de platino la solución (le cobalto
en rú en inl

0. 000 1. 2 n. o

0. 002 2. 8 0. 0

0. 004 4. 7 0. 1

0. 007 5. 9 n. 2

0. 010 7. 7 n, 5

0. 014 9. 4 1. 1

0. 017 11. 4 1. 7

0. 020 12. 7 2. 2

0. 025 15. 0 3. 3

0. 030 17. 3 4. 5

0. 035 19. 0 5. 7

0. 040 19. 7 7. 1

n. 045 19. 9 8. 7

0. 050 20. 0 10. 4

0. 060 20. 0 15. 0
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Tabla Yo. 33

FACTORFS PARA fZ ACIDO SI1LPIII)RIM

pit factor pit factor pll factor

5. 0 0. 98 6. 8 0. 44 7. 7 0. 091

5. 4 0. 95 6. 9 0. 39 7. 8 0, 073

5. 8 0. 89 7. 0 0. 33 7. 9 0. 059

6. 0 0. 83 7. 1 0. 29 8. 0 0. 048

6. 2 0. 76 7. 2 0. 24 8. 2 0. 031

6. 4 0. 67 7. 3 0. 23 8. 4 0. 020

6. 5 0. 61 7. 4 0. 17 8. 7 0. 0079

6. 6 0. 56 7. 5 0. 14 9. 2 0. 0032

6. 7 0. 50 7. 6 0. 11 9. 6 0. 0013

Fstos factores son aplicables a una temperatura de 25' C. Para tempera- 

turas inferiores a 20' C o superiores a 30' C, o para aguas negras con un - 

contenido de sólidos minerales superior a 2000 mg/ 1, se deben aplicar -- 

las correcciones adecuadas. 
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1 m] 1 ^ 1

rTwstr dil. dil. 

l: lon - lo 01 : Ion = 10- 4

1 ff 0. 1 . 1 1 ml 0. 1 ml

10- Z 10- 3 10- 4 lo -5

Diluciones en tubos. 

1 ml l ml l ml

1 ml 1 r,l 1 rl

9 e 10- 3



Tabla No. 35
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PPUF,RA PARA LA DITF:ISüNACION DI COLIFOR- IFS TOTAIFS

CALDO LACTO;iADO 0

LAURIL TRIPTOSA

r- 

1 T. Positivos
i

I

I

I T. Positivos T. 

GRUPO

I  

i
CALM LACILISA BILI

VERDE BRILLANTE

I i

I  

AGAR ENDO -. L Tubos posi- 

tivos 4 hrs
i

i

P_I3ERA C tIfTA
I PLACA 

PRUEBA PPTSTINITIVA

T. Negativos 24 + 2 hrs. 

Tubos can AGAR NUTRITno INCLINADO
18 - 24 horas 35 + O. OSC

Tin16n
Grr

Cram + Gram' - 

Id_WC0LIFORb . 

AUSFVPF. 

Negativos 48 + 3 hrs. 

COLI~ AI[STSV9F

PRUfiBA CONFIPIATIVA

T. ' de , ativos

24 1 hrs + 2

T. Positi- T. Negativos 49 + 4 lirs. 
vos 48h - 

G}gIPO COLII R 
Af.r.Sl?VTT' 

ER f
PRUEBA COPIPLFTA - - - - - - - 

Caldo Lactosado

18 - 24 horas 35 + O. S° C

tunos D.. ti. tubos neg# ivos

MIPO COLÍFORr

1[ ISI7JT'F
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3f P^ ITfT1 FOR•+. I, i. TTR` V:4CIn Ilr COT. iTn? T.S TTfAi.rS

rrMA

PPITpAP*'rSlwnrA --- 

r..+U..TXI LACICI.S.A110 0 CAT.nO

T. AL"RTT. TRIPTOSII ( tul' os

de fer~ taci6n ) inc>P" ar

a 35 + r1. 5 ° C

1 4
lobos Positivos Tld,os " e^ at1VOS

24+ r Tars. 
24+ 2hoas

I

I

i

nIos Positivos Tubos Jer.ativos
48 + 3 hóras. 

48 + 2 F[ rs
ITPO COLI", If

i

AIISPNT' T' 

1

i

i

PR.ITFA. CXINT- R,` i4TTYA

T -.PTO PC 0 CAFITO

ACIM PORTCO Incid, ar el redio rC nor 24+ 21hrs. 
Tjins de feinentaci

i

a 44. 5 + n. 2' C en h<afio de aguo

t Iocubar el caldo 4cidO I' 6ric0

24 - 48 hrs a 43. 5° C en baF,o

de amia. 

DOr,s N'enativos níbos Positivos

24 + 2 hrs 24 + 2 hrs. 

rP0 COLIMTIF.S rMTO mi, T"- TS

CAI.r:S AI.TSPNPFS TTCALrS FRFST` TF. 
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Tabla No. 37 MRW.TA P.APA I.A. I1T1Tr^ TIACIrn.; nr 7-,M TT* J'O~ I-T. CALr-S

nn1T A PP•ESIT•T' P.'1

Inarb r calcó ^ D 2r a 4P firs

a M* r

TNfios Positivos Tidos Yegati~- P- eha + = Turbiedad o secli- 
24 + 2 hrs. 24+ O , 11

oMI
mento en el fondo del timo

Tubos Positivos Tidos Negativos TSTPTI• ICXOC

48 + 3 Tlrs. 4,1 + 3 Prs. TTCAIF 

A[ SF.V7T•.S

CALM AZIPA- ML-VIO PP1WRA CO`M ATIZA

LITA ( F. PAI

Tubos Positivos Tubos ?.!! ativaS

24 + 2 Crs. 24 + 2 Prs. Pnieha + = turbiedad o forma- 

ción de un botón rrffir ra en el
fondo del tubo.

T.S CIt£ pfp( C( ( 15 TT CALFS
Tubos Positivos Tubos Negativos

PIII Sf? ITS 48 + 3 Itrs 48 + 3 llrs. 

1 S772FPT0(] fros I' I CAI.rS

ATISITITPS
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T, 1, 1n NIG_ 38

Indice ' el —IP y lirite corfinhle ,' e n; t nata varias comhirIcione' . le
resultados ? Isitivos y nerntivos cuerdo se ILSan 5 ti, ^ s cnr. r0 ciones

de In rl cada Imo. 

b de till -5̂ 11051 - 
Límite confirl•le . 1 T ^ Sj

vos. 5 Mhos con Tndice del ` IT ror
norciones de 10 inn ml

T- 1 en cada lulo I* I orior II' e r i or

n renor 2. 2 0 6. 0

1 2. 2 n. l 17.. 6

2 5. 1 n, 5 19.

11
g 9. 2 1. 6 29. 4

A 6. n 3. 3 52.^ 

5 mayor 16. 0 9. 0 infinito
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Indice del '," T v lí`ite confialhle 11e ' S' - ara varias conhinacionf s -, n r^_ 

sultados nnsitivos y neeativos cuan,in se + sun: S tuhes con noreiones te - 
10 m1 en cada tino, 5 e- noreiones rc 1 rl. p 5 cnn noreiones te n. l - 1

o. de tubos con ¡ Inclicc Tímite con
reacciones

tivas

posi- del fiable de

NIT n5^ 

por ' nfe- supe
S 5 5

tubo tubos tubos 100 ior rior

1n Ir 1 ml 0. ltcl ml

0 1 0 2

0 n 1 2 0. 5 7

n 1 0 Z 1 l; 7

n 2 0 4 n. s 11

1 0 0 2 0. 5 7

1 0 1 4 0. 5 11

1 1 01 4 0. 5 11

1 1 1 6 0. 5 15

1 2 0 6 0. 5 15

2 0 0 5 0. 5 13

2 0 1 7 1 17

2 1 0 7 1 17

2 1 1 9 2 21

2 2 0 9 2 21

2 3 0 12 3 28

3 0 0 R 1 19

3 0 1 11 2 25

3 1 0 11 2 25

3 1 1 14 4 34

3 2 0 14 4 34

3 2 1 17 5 46

3 3 n 17 5 46

4 n n 13 3 31

4 0 1 17 5 46

4 1 0 17 5 46

4 1 1 21 7 63

4 1 2 26 n 78

4 2 0 22 7 67

lo. 1e tobo; cur. Indic I,frite co

reacciones nositi de] Mahle rte

tiv s ` i" m n5o

5 5 5 por infe- sitpe

101( 15 tifios ttthos 100 for rior

1 t^1 1 r1 n, l n t^ I

4 2 126 n 7R

4 3 0 27 n Rn

4 3 1 33 11 93

4 4 n 34 12 93

5 n 0 23 7 7n

5 0 1 31 11 Ro

5 n 2 43 15 lln

5 1 0 33 11 03

5 1 1 46 16 120

5 1 2 63 21 lsn

5 2 n 49 17 13n

5 2 1 70 23 17n

5 2 2 94 28 220

5 3 n 79 25 lnn

5 3 110 31 250

5 3 2 14n 37 34n

5 3 3 18n 44 Snn

5 4 n 130 35 300

5 4 1 17n 43 490

5 4 2 220 57 700

5 4 3 280 nn 85n

5 4 n 350 12n nnn

5 5 n 240 68 75n

5 5 l 35n 12n 1non

5 5 2 540 180 1410

5 5 3 n? n 30n 320n

5 5 4 16nn 64n 5^ nn

5 5 5 24nn
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Tabla `' o. 4n

T, Wiee del `" T y lírite confH`le dC n" Mara varias rwl inscinnes •' e

restiltallos positivos y negativos cc -indo se tgien: 1 ttt]lo con Porciones

de Sn rl , s tit} -ns con porciones •' e 10 - 1 y 5 ttt os con n.orciones ae - 
1 ml. 

No. de tutlos con Indic ISrite n. de ttihns enn Til, licc 1. Mte

reacciones cosi- del conriabip rC^ ccinnes si- dn1 cnnrint•le

tivas

por 1 til nor2 tu 5 vi- fe- supe- 5 til- infC- sire

ho bo 10n inr. rinr. 1- 0 1, 1 1, n nn rior. rior. 

rt-, 

10 e11 1 m1 rl 1

1

10 r1 1 r1 nl

n 0 1 0. 5 4 2 1 7 1 17

0 n 1 1 0. 5 4 1 2 2 1n 3 23

0 n 2 2 n. 5 6 1 2 3 12 3 28

0 1 n 1 0. 5 4 1 3 q 2 lo

0 1 1 2 n. s 6 1 3 1 11 3 26

0 1 2 3 n. 5 2 1 3 2 14 4 34

n 2 0 2 0. 5 6 1 3 3 te 5 53

0 2 1 3 n. 5 1 3 l 6 66

0 2 2 4 0 11 1 4 13 4 31

0 3 n 3 0. 5 8 1 4 1 17 5 47

0 3 1 5 0. 5 13 1 4 2 22 7 0

n 4 0 5 0. 5 13 1 4 3 28 45

1 0 n 1 5 4 1 4 4 35 12 lnn

1 0 1 3 0. 5 1 4 5 43 1. 5 12n

1 n 2 4 n. 5 11 1 5 0 24 f, 75

1 n 3 6 0. 5 15 1 5 1 35 12 ino

1 1 0 3 0. 5 4 1 5 2 54 18 14n

1 1 1 5 0. 5 13 1 5 3 02 27 22n

1 1 2 7 1 17 1 5 4 160 39 45n

1 1 3 9 2 21 1 5 5 2an

1 2 0 5 9. S 13
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Tabla ": o. 4.1

Indice del ' TT y lír"ite confiable de 95° -. ira varias cor+ inaeiones ' o - 

resultados positivos y ne rrtivos sie mre n , se usen 5 tubos con norcio

nes de Sn m1, 5 tnhos con nnrciones -' e l0 r.l y S tubos con orcione- le

Flo, de tubos Indicc T. imite o. de tidos Indic T. ír•ite

con reacciones del confiable con reacciones Tel confiable

positivas IRT' 

por

de 951 Positivas TT

nor

de o5° 

5 5 5 nfe- supe 5 5 5 infe- same

tubos tullos tidos 100 rior. rior. Cilios tubos t>>hos inn rior. rior

50 MI 10 MI 1 ml r l Sn ml 10 7- 1 1 ml r1

0 n 0 7 4 1 1 4 1
0 0 1 1 n. S 2 n 1 2 4 1 n

0 1 0 1 n. 5 2 4 2 n 4 1 n

0 1 1 1 0. 5 2 4 2 1 4 1
0 2 0 1 n. 5 2 4 9 2 5 2 12
0 3 n 1 0. 5 2 4 3 n 6 2 12

1 n 0 1 0. 5 2 4 3 1 5 2 12
1 0 1 1 n. 5 2 4 3 2 6 2 14

1 1 0 1 0. 5 2 4 4 0 6 14

1 1 1 1 0. 5 2 4 4 1 7 3 17
1 2 0 1 0. 5 2 4 5 0 7 3 17

1 2 1 2 0. 5 4 4 5 1 R 3 In

1 3 0 2 0. 5 4 5 0 0 4 1 9

2 0 0 1 0. 5 2 S n 1 4 1 n

2 0 1 1 0. 5 2 S 0 2 6 2 14

2 1 0 1 0. 5 2 S 1 n 5 2 12

2 1 1 2 0. 5 4 5 1 6 2 14

2 2 0 2 0. s 4 5 2 7 3 17

2 2 1 2 0. 5 4 S 2 0 6 2 14

2 3 0 2 0. 5 4 5 2 1 R 3 19

2 3 1 3 1 7 5 2 2 In 4 23
2 4 0 3 1 7 S 2 3 12 4 2R

3 o 0 2 0. 5 4 5 3 n n 3 21
3 n 1 2 0. 5 4 5 3 1 11 4 26

3 1 0 2 0. 5 4 S 3 2 14 5 34

3 1 1 2 0. 5 4 5 3 3 18 6 53

3 1 2 3 1 7 5 4 n 13 6 31
3 2 0 3 1 7 5 4 1 17 6 47

3 2 1 3 1 7 5 4 2 22 7 7n

3 2 2 4 1 9 5 4 3 2R n P7

3 3 0 3 1 7 5 4 4 3; 11 100

3 3 1 4 1 n 5 5 n 21 R 75
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Tnbla io. 42

Tndice del >rí' y lfmite confiable de 951 para varias coM,imciones de - 
resultados positivos y negativos citando se 125a11: 3 tubos con noreio-- 

nes de In ml, 3 tubos con porciones de 1 m1 y 3 con porciones de M rl. 

de ti" con reacciones positi- TrOice Límite ccmfi.11lle. 

vas
del de 05" 

T

3 tullo- 3 tubos 3 tnl ns mr inferior snerinr

con con con ri

n 0 n 4

n

0 1 3 n. 5 13

1 n n 4 n. s 20

1 0 1 7 21

1 1 n 7 I 23

1 1 1 11 3 3F

1 n T1 3 3F

2 q 0 9 1 3fi

2 0 1 14 3 37

2 1 0 15 44

1 1 2n 7 8n

2 2 0 21 4 47

2 2 1 2R 1n 15n

3 0 n 23 9 12n

0 1 3n 7 130

n 2 64 15 38n

3 0 n n3 7 210

3 1 I 7 14 23n

3 1 2 120 3n 380

3 2 n

3 1 15n 3n 44n

3 2 21n 3, 470

3 3 n 24n 3f 1. 3n0

3 3 1 460 71 2400

3 3 2 llnn 15n 48()0

3 3 3 14110
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Tabla No. 43

Inclice del N" T y limite confiable de 95% para varias combinaciones ele - 
resultados nositivos y rerativos cuando se usan. 5 tubos con porciones

cle 10 m1, 1 tubo con porción de 1 ml y 1 ntln con norción de nl mi. 

No de tubos con reacciones limite confiabl- 

positivas

rnlice
el

T5

de 951

timos 1 tubo 1 tubo or inferinr superior

con con con ml

0 0 0 2 0 5n

0 l 0 2 0. 05n 13
1 0 0 2. 2 n. 050 13

1 1 0 4. 4 n. 57.n 15

2 0 0 5 0. 540 1n
2 1 0 7. 6 1. 5 19

3 0 0 8. 8 1. 6 29
3 1 0 1L 3. 1 3n

4 0 0 15 3. 3 46

4 0 1 2n 4. 9 15 

4 1 0 21 6. n 53

5 0 n 38 6. 4 33n

5 0 1 96 12 37n

5 1 0 240 12 37nn

5 1 1 240
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CAPITITW V

C 0 N C L U S I 0 N E S



324- 

En la interpretación de los latos eenrestos en las tablas ' el cerní
tuQo P.', referentes a los datos esta<'ísticos, se debe hacer ima clara - 

distincián entre los términos " nrecisión" y " exactitud", cuando se mi¡ 

can a los métodos de análisis. 

La precisión es un indice de la reproductividad de un rétodo, ciando se

repita sobre una muestra homogénea bajo condiciones controladas, sin to

mar en cuenta si los valores observados se <lesrlazm o difieren mucho

del verdadero valor, como resultado de errores sistemáticos o constan— 
tes

onstan- 

tes existentes en todas las mediciones. La nrecisión se puede expre- 

sar por la desviación normal. 

I.a exactitud es im índice del error de um métolro y se puede expresar -- 
comparando la cantidad del elemento o compra rsto que se determina o se - 

recupera por el método de ensayo con la cantidad realrrnte presente. fin

método puede tener una muy alta precisión y, sin e^ hargo, sólo recupe- 

rar una parte clel elemento que se deterr îna; o hien, aunque un análisis

pueda ser preciso, se puede encontrar un error por irnropia titulación

de las soluciones valoradas, inexactitudes en el marco de Tiesas o equi- 
po impropiamente calibrado. 

Por otro lado, un método puede ser exacto, pero carente de precisión, - 

por la baja sensibilidad ele los instrumentos, la velocidad variable de- 

actividad biológica u otros factores firera del control del analista. 

Es posible determinar tanto la precisión cono la exactitud de un método

de ensayo, analizando muestras a las que se hayan amerado cantidades - 
conocidas de la substancia normal. Ps posible determinar la precisión

no así la exactitud, de otros métodos, como los de sólidos snsnendidos, 

DRO y numerosas características físicas, porque no se dispone de una -- 

substancia normal que se pueda agregar en cantidades conocidas, tenien- 

do así una base para estimar la nmpor--ión de recumeración. 

hx'hos procedimientos analíticos están sujetos a interferencias, por -- 

parte de los constituyentes que se pueden encontrar en la rntestra. Se

conocen las interferencias más comimos y obvias, habiéndose incluido en
los procedimientos individuales las observaciones más pertinentes, nem

es inevitable qrr: el analista llene a encontrar interferencias sobre - 
las cuales no está prevenido. Tales casos son imprevisibles, nor la - 

muy diversa naturaleza de las aguas y, particularmente, Dor las aguas - 
negras o desechos industriales que pueden llegar a ellas. Por este mo

tivo, el analista debe mantenerse alerta ante iones no investigados o - 

nuevos compuestos usados para el tratamiento de amas, especialmente -- 

los que forman complejos, lo rd.smo que los nuevos desechos industriales

constituyen una amenaza potencial a la exactitud de los análisis quími- 

cos, por lo que se debe estar continuamente en 1, uardia para desc3, rir - 
la presencia de tales interferencias. 
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Debe ser motivo de sospechas cualquier comido sGbito en el análisis de- 
is agua que haya sido con anterioridad, de composición constante, lo -- 
mismo que la observación de tonalidades des radas en las pruebas colon_ 
métricas o en las titulaciones o codificaciones en la turbiedad, en el- 

olor o en otras características analíticas. 

Todos los fenárnos pueden ser provocados por una variación normal en - 
la concentración relativa de los constituyentes usuales, pero, también, 
pueden tener su origen en la intmhiccián de sustancias interferentes- 
inprevisibles. 

Unas cuantas sustancias, como el cloro, el bióxido de cloro, el alum- 
bre ( o sulfato de ali.~ o ), las sales de hierro, los silicatos, el- 

sulfato de cobre, el sulfato de ~ 0, los polifosfatos, etc., se usan

con tanta frecuencia en el tratamiento de las aruas, que perecen una -- 
atencitn especial como causas posibles de interferencias. l)e ellas, - 

posiblerente el peor agente es el cloro, que decolora o altera los co- 

lores de varios reactivos orgánicos sensibles, usados bien sea cano in- 
dicadores titulorétricos o cono cnonbgenos en métodos fotométricos; en- 
tre los procedimientos que se han encontrado efectivos para la elimina- 
ción de residuos de cloro se cuentan la adición (le cantidades mínimas - 
de sulfito, tiosulfato o arsenito, la exposición a la luz solar o a la- 
luz ultravioleta artificial y el almacenamiento prolongado. 

Cuando se encuentra o se sospecha una interferencia y no se cuenta en - 
el presente trabajo con reercendacie nes específicas sobre la forma de - 
superarlas, el analista debe tratar de determinar si alguna de las téc- 
nicas basta para eliminar la interferencia, sin afectar adversamente el
análisis. Si se ofrecen dos alternativas de un procedimiento, es posi

ble que uno de los métodos se afecte menos que el otro por la presencia
de sustancias interferentes. Si diferentes procedimientos rinden re- 

sultados muy diferentes es probable que se tengan interferencias; algu- 
nas de ellas se pueden hacer renal severas por dilución o nor el uso de
porciones alícuotas más pequeñas. 

Qualquier tendencia de los resulta- 

dos a aumentar o disminuir, en funcién de la dilución de la muestra, in
dica la probabilidad de efectos interferentes. 

Tan presencia de substancias interferentes, los resultados analíticos -- 
pueden resultar demasiado altos o derasiado bajos, por uno de los si5*t
entes fenómenos: 

a).- La substancia interferente puede reaccionar en la misma forra que- 
la substancia buscada, orillando a un resultado alto; por ejerplo, 
cuando hay bromso se titula caro si fuera cloruro. 

b).- La sustancia interferente puede co:buuarse con la substancia b,s- 
cada, evitando su reacci6t y conduciendo a un resultado bajo; por- 
ejemplo, en el método del ácido fenoldisolfónico, el ión cloruro - 
reacciona con una porción del ión nitrato, en presencia del ácido- 
sulffrrico. 



326- 

e).- La substancia interferente se puede combinar con el reactivo analí
tico, evitando que éste reaccione can la substancia investigada, 

por ejemplo, el cloro libre destrL7e los diversos indicadores o
reactives cmms5genos. 

Prácticamente casi todas las interferencias caen en uno de estos rrupos. 
Por ejemplo, en un método fotométrico, puede considerarse a la ttQbie-- 
dad como una " substancia" que actúa en la misma forma que la substancia
en investigación, esto es, reduciendo la transmisión de la luz. A ve- 

ces, dos o más substancias interferentes presentes simmrltáneamente, pue
den inter- reaccionar en una forma no aditiva, bien sea disminuyendo o - 
haciendo resaltar el efecto de una de ellas. 

La mejor forma ( le abatir las interferencias es eliminar la substancia - 
interfererte, o inactivarla, por alguno de los métodos siguientes: 
1.- Bien sea la substancia en investigación o la interferente se pueden

separar físicamente. Por ejemplo, el fluoruro o el amoniaco se -- 

pueden destilar de la muestra, cejando en el residuo las substancias
interferentes; el cloruro se puede convertir en Agel y separarse -- 
por f`_.traci6n, no afectando al contenido de nitrato. Las substan

cías interferentes también pueden absorberse en alguna resina inter
cwrbiadora de iones. 

2.- Puede ajustarse el pll, para que sólo reaccione la substancia inves- 
tigada. 

3.- La muestra se puede someter a oxidación o reducción, para convertir
la substancia interferente a una forma innocua. Por ejemplo, el - 

cloro se puede reducir a cloruro por la adición de tiosulfato. 
4.- La adición de m agente que forme un cadejo can la substancia in- 

terferente y que la haga innocua, aunque permanezca presente; por
ejemplo: el hierro se puede enmascarar con pirofosfato, evitando -- 

que interfiera en la determinación del cobre; el cobre puede formar
complejos con cianuro o sulfuro, evitando que interfiera en la de - 
terminación titulométrica de la dureza. 

5.- Se puede usar una combinación de las primeras cuatro técnicas como, 
por ejemplo, cuando se destilan los fenoles de una solución ácida,- 

iapidiendo así la destilación de las aminas, o cuando, en el método
de la ditizona para la cuantificación del cinc, se usa tiostcifato - 
para evitar que muchos de los metales interferentes pasen a la capa
de tetracloruao de carbono. 

6.- El color y la turbiedad se pueden destruir, en ocasiones, por calci- 
nación húmeda o seca, o se Pueden eliminar por la aplicación de un- 
agente floamlador, además ( le la posibilidad de que algunos tipos de
turbieJad se puedan separar por filtración. Sin embargo, estos -- 

procedimientos presentan el riesgo de eliminar el constituyente que
se trata de cuantificar. 
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Si no resulta práctica la aplicación de estas técnicas, se pueden ensa- 
yar los siguientes métodos de car•~

aci6n: 

Si el color o la turbiedad inicialmente presentes interfieren -- 
con la (leterminaci6n fotométrica, puede usarse la corpensaci6n - 
fotométrica, cuya técnica se discute en el r.étodo para turbiedad. 

ii).- Se puede determinar la cencentraci6n de las substancias interfe- 
rentes, agregándose cantidades iguales a los patrones de calibra
ciáu, aunque este procediriento es tedioso. 

iii).- Si la interferencia que se produce no auul— ta en la misria propor
ción que la concentración de las suhstanci,s interferentes sino - 
que tiende a estabilizarse, puede recurrirse al expediente de -- 
agregar rutinariamente, un gran exceso de la substancia interfe- 
rente a todas las muestras y a todos los

patrones. por ejerplo

en la determinación fotométrica del magpesio se agrega uuu exce- 
so de calcio. 

Puede tomarse en cuenta la presencia de la substancia hincada en
el reactivo empleado, si se practica la determinación de tm tes - 
tipo. 
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CAPITULA VI
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