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Hasta hace relativamente poco tierpo, a nuestro derrcdor podiaros ob--
servar sin necesidad de hacer largos viajes; rios cristalinos, lagos -
azules, playas virgenes, montafias nevadas llenas e vecetacién, ciuda-
des transparentes en las que desde cualquier punto se podian observar-
sus 1Imites; el cielo estrellado y la luna eran por lus noches el sig-

no de admiracién Je la grandeza del wiverso.

I'oy, sin considerar que somos tn pais en vias de desurrollo, tenemos -
ya los mayores probleras de contarinacifn de Xérica latina. £l aire -
de las ciudades es irrespirable, el agua de sus rios no puede ser uti-
lizada para el uso corln quc se les (aba, las montaiias antes cubiertas
de exuberante veretacidn ahora erosionadas por la tala inmoderada de -
sus bosques, los lagces otrera llenos de aves silvestres y vida acudti-
ca, ahora llenos de hasura y ruerta toda esperanza de vida arriba y --
abajo de su superficie por la falta de cuidado de los hahitantes cerca
nos a ellos, que han hecho rorir esas fuentes naturales de alimentacién.
Amado a lo anterior, el desague de drenajes agricolas saturados de --
fertilizantes que por el uso no controlado en las tierras, van a llenar
de nutrientes las aguas de lapos y rios y el crecimicnto subsecuente -
de plantas acufiticas traerd coro consecuencia que el oxigfeno atrmosfé--
rico no se disuvelva cn el agua y los peces y cspecies aerobias que lo-

utilizan mueran asfixiadas.

Contando con litorales maritiros inmensos, la actividad turistica se -
ha llevado a dos o tres puertos y los problemas de contaminacién a --
que estin dando lugar es tener playas en las que se.podia ver anterior
mente el fondo,”ahora turbias y llenas de desechos fecales que en oca-
siones llegan a flotar en su superficie, ademds 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 mids lugares turisticos, se darfa tiem-
po a que la regeneraci6n natural actuara v por lo renos no se tendrian

lugares tan notablemente contaminados.

El desarrollo industrial siguc incrementindose cada vez mds v las de--
pendencias oficiales no han iniciado carmafas tendientes a controlar -
el envenenamiento del aire que por esas ' chireneas e ruerte ~ escapa
todos los dias; el desague de los desechos de procesos no controlados
que eliminan toda posibilidad de vida en riles de kildretros cn los --
rios, lagos y mares; el uso inmoderado de fertilizantes y pesticidas -

que han llevado a saturar las tierras agricolas y las hacen inproducti

vas por periddos de tierpo ruy largos, o hasta que se lleven a caho la
vados que van a dar por cansecuencia ldgica a2 los ries y lagos cerca--

nos, llcnando de asolve v plantas diches lucares.



Los asentamientos humanos que usan el agua inmoderadamente y llenan los
rios de desechos fecales, detergentes y basura, problemas que juntos -
van a llevarnos pronto a tn estado tal que serd imposible o muy tarda-

do para resolverlo.

La finalidad de este trabajo es el de dar una parte de la solucifn al-
problema especifico del agua, poniendo en €1, las técnicas que son ---
factibles de aplicar en cualquier laboratorio de control que cuente --
con el instrumental minimo indispensable para tal efecto. Pero el pro-
blema en definitiva no se va a solucionar si no se concientiza a todos
y cada uo de los responsables, de que la tarea de control sélo sirve-
si todos participamos en €1.
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Tos rétados analfticos crantitatives se nueden clasificar en vorias
orupos nrincirales, de acuerdo con el tino ' oneraciones cn aie es
tan basales, corn sisue:

1.- Yétodo eravirétrico

7.- *€todo volur€trico

3.- Y8étodo colorirétrico (ahsortim@tricos)

4,- "¥todo notenciométrico (rlectronmimicos)

£.- “étoIn aspectrorrifico

€.- 16tolo cromatoerificn

Jiscutireros

Ne Tos rétodos cmrerados, nara el caso que nos ocpa,
‘micarente los tres prireros Jde wpa forrma elerental nero antes vere
mos el "awstreo.que es 1na narte mry irmortante nue v mie tomar -
en crenta para poder obtener resultados satisfactorios,ya one si no

sc efectitn correctaiente se cae ~n resrltados noco rearrsentativos,

MITSTPFRD

Fsta o5 Ta nrirera oneracidn aue hay anc efectnar »ara v anfilisis,
v su jmportancin salta » la vista si se considera ~oe Jdn1 runstreo-
7iel nrodhicto nor apalizar Jdependen los resultalos oue se hap Jde oh-
tener. ruando el nroducto es ™1y voluminosn y heterngéneo Jdeben -
torarse diferentes rorciones del rismo nara tener wma mestra renre
sentativa 1n cual por el procedimiento Je cuarteo se debe redncir -
de tamafin hasta tener 1ma cantidad aproninda para ser llevada al la
horatorio rara su anilisis, el tara%o de la ruestra y su nreserva--

cifn se ruestran en las tollas 2 y 3 Jdel coritrle TV,

METONO. GPAVIMTTRICD

1a determinacidn rravimftrica estd tasada en la nrecinitacién el -
corpmente e se busca.en forma Jde 1m compuesto noco solihle. Mara
esto es nncesario agrecar a la solucién en ave se tiene la mestra,
wn reactivo alecuado ane forme 1 comuesto noco solulle, 1 reac
tivo mw se aorera ~ara 1a nrecinitacifn Jehe rewnir ciertos reqni-

sitos » fin '» aue Ins resultades sem satisfactorios,a saber:
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E1 reactivo dehe ser selectivo, es decir, que dehe formar un -
precipitado exclusivamente con cl commonente que se dcsea de -
terminar, y sin que precipiten sirultidneamente otros compues--
tos.

El reactivo precipitante debe formar un comrpuesto de comosi--
cién perfectamente definida, o que por algiin procedimiento sen
cillo puede ser transformado a otro compuesto definido.

El reactivo precipitante conviene que pueda volatilizarse des-
pues, pues en esta forma serd mis facil eliminar el exceso de-
reactivo que queda impregnado en el precipitado.

El reactivo precipitante debe formar con el componente descado
un compuesto lo menos soluble posible. ‘{aturalmente que entre
menos soluble sea el compuesto que se precipita, mejor,pues --
entonces serd mis completa la precipitacién y por tal motivo -
serd mds exacto el andlisis. Queda entendido que si wma parte
del componente buscado queda en la solucién debido a wna preci
pitacidn incompleta, los resultados serdn poco exactos.

METODO VOLUMETRICO

La titulacifn representa la operacién en la volumetria por medio de

la cual se determina el volumen de una solucién valorada que se re-

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

lo mismo, titular significa determinar experimentalmente dicho vo--

lumen.

Segln las caracteristicas de las rcaecciones que se utilizan en las-

determinaciones volumétricas, se pueden éstas clasificar en diferen
tes grupos, como sigue:

1.-

Reaccianes de neutralizacién

Estas se efectfian cuando se hacen reaccionar sustancias hdsicas
con sustancias 4cidas. Cuando la sustancia que se va a deter-
minar es de caricter icido, se agrega una solucién valorada de
una base, generalmente hidréxido de sodio. FPn caso de que se-
trate de determinar wna sustancia de caricter bisico, la solu-

; ci6n valorada que se emplea para el anilisis es de wn icido,--

generalmente el 4cido clorhfdrico. El punto en que la base'y-
el 4cido se hallan en cantidades equivalentes, o sea el punto-
de equivalencia, se reconoce por medio de indicadores cuyo co-
lor varia segln el caricter dcido o bdsico de la solucidn en -

que se encuentran.
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Teacciones de oxidacién-reduccién
I'n este grupo se tienen aquellas reacciones que se cfectdan -
entre una sustancia oxidante y una sustancia reductora. Cuan-
do la sustancia probhlera tienc caracter redox, se puede hacer
rcaccionar por una solucién valorada de un oxidante o un re--
ductor con el cual sea factible de reaccionar cuantitativamen
te, existen algunas soluciones oxidates que son de uso comin
y dan cl nombre a la técnica, por ejemplo: Permanganatometria,
Yodorctria, Yodatoretria, etc.
3.- Reacciones de precipitacién
“tuchas determinaciones volumétricas se basan en la formacidn -
de compuestos insolubles por precipitacién con una solucidn --
valorada del reactivo precipitante y como en el caso anterior-
se tienen varias témicas, a este grupo de reacciones se les -
conoce como argentométricas.
4.- Peacciones de forracién de complejos
In esté grupo se consideran las reacciones caracteristicas de-
algunos iones met4licos con ciertas sustancias con las cuales-
forman complejos. Por medio de wn indicador adecuado s¢ mani-
ficsta la presencia dcl metal quec se considera, el cual va de-
sapareciendo a medida que se agrega la soluci6n valorada de la
sustancia complejante, hasta que se llega al punto final en --
que todo el metal se ha transformado en el correspondiente com

nlejo.
METODO COLORI: ETRICO

La colorimetria es la parte del Andlisis Cuantitativo en que se de-
termina la concentraci6n de una sustancia en una solucién,por medi-
cién de la cantidad de luz que se absorhe dehido a la presencia de-
un soluto. [1 término colorimetria también se usa para desirnar el
estudio de las caracteristicas de color de los difcrentes cuerpos,
en relacién con la colorimetria conviene definir los diversos tér--
minos técnicos que en ella se emplean, a fin de evitar confusiones.

1.- Luz incidente

Sipnifica rayo de luz que incide sobre un objeto, y que puede
ser parcialmente reflejada. La luz penetra a través de la so-
lucién, a su vez, puede ser ahsorhida, y entonces se desigma--
cormo luz absorbida ¥ el resto de la luz que pasa a través decl-
cuerpo se designa como luz transmitida. Generalmente lé inten-
sidad de luz incidente, que se puede considerar coro wumn valor-
fijo en un experirmento, se representa con I0 y la luz transmi-
tida, que s6lo serd wma fraccién de la luz incidente, se reprc
senta con I. Para la mayoria de los casos la cantidad de 1luz -
reflejada se puede considerar como nula.



2.-

Transmitancia

Es la relacién que existe entre la cantidad de luz transmitida
y la cantidad de luz ingidente. Si se designa con T a la trans
mitancia, se tiene la relacién:

T =1/ Io

Si 1a luz que pasa a través de un cuerpo es la mitad de 1la luz

incidente, la transmitancia del cuerpo serd igual a 0.5. Si -
sélo pésa la décima parte de la luz incidente, la transmitancia
serd 0.1 y asf sucesivamente. Cuanto mis claro sea un cuerpo

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

mitancia. FPn colorimetrfa se emplea mis frecuentemente el va-

lor de 1la transmitancia expresado en porciento de tal manera -

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

cia de 100%. Si es completamente colorido, la transmitancia-

es 0%.

Absorbancia, extincifn o densidad 6ptica

Estos tres términos son sindnimos 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 1a absorbancia; existe
la siguiente relacitn:

A = log IO/I

De acuerdo con las definiciones de absorbancia y porciento de -
transmitancia se obtiene:

A = logIO/I = -logI /I, =-1logT = - log T' / 100
A = 2 - log T' -T" = antilog (2 - A)

y por medio de la ecuacifn anterior es posible calcular el por
ciento de transmitancia cuando se conoce la absorbancia y vice
versa.

Longitud dptica

BEs la langitud del trayecto recorrido por el rayo de luz a tra
vés del cuerpo absorbente. La longitud Sptica se presenta co-
mmmente con b, y se mide en centimetros.

ConcentraciGn

Es el contenido de la sustancia absorbente que se halla en la_
solucidn a través del cual pasa el rayo luminoso. FEsta concen
tracifn se mide en moles de sustancia absorbente por litro de-
solucién y se representa por C.
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Indice de ahsortancia o coeficiente especifico de extincién.

Is la absorbancia que presenta wuma solucidn cuando la concen--
tracién de la sustancia absorbente es igual a 1 g¢/1 y ademis -
la longitud Optica es irual a 1 cm. Tl indice de absorhancia-

se representa con A_ Yy de acuerdo con su definicidn, se tiene:

Coeficiente de absortividad A = A - b.c

Indice molar de absorbancia

I's 1a ahsorbancia que ticnen una solucién en que la concentra-
cién del soluto es ipual a 1 g - mol/1.

La ley de Lambert-Peer

Supbngase que se tiene un instnumento que permite medir la can
tidad de radiacién que recibe. La cantidad de energia recibi-
da por el instrumento por unidad de superficie y en la unidad-
de tiempo, se designari por I.

Si se supone un cuerpo plano de espesor uniforme ipual a delta
b, parte de la radiacién serd absorbida, con lo que la radia--
cidn recibida por el instrumento sera I -~ delta I, y el --
cambio relativo en el valor de I sera delta I/I. Si se consi
dera que el espesor del cuerpo es infinitamente pequefio, o sea

~deltab = db, entonces I - deltal = T,y ademis del

tal = dI. En este caso el valor de la absorcién relativa-
- dI/I serd constante y dependerd del nfmero de centros absor
bentes, a través de los cuales pasa la radiacién, y que se de-
signarad con delta N. Por consiguiente se tiene:

-deltal /1 = q . deltaXN

en donde q representa la constante de proporcionalidad. Il sig
no negativo en el mierbro izquierdo de la ecuacidn se debe a -
que T disminuye al aumentar el valor de delta N. Si se erplean
valores infinitesimales, la ecuaci6n anterior quedard como si-

gue:
- dI/T = q .4
y al integrar esta ecuacién se tendra:

~In I = q.MN + constante
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[1 valor de N en la ecuacién unterior depende del nimero de centros
absorbentes por mnidad de area del cuemo de espesor constante igpual
a b. Para encontrar el valor de la constante de integracion de la -
ecuacién anterior bastard con reconocer guc cuando no se tienen cen-
tros absorbentes en el cuerpo considerado, o sea cuando N = 0, la -
cantidad de radiacién recibida por el instrumento medidor ser: el -
total de 1la radiacidn incidente, o sea I0 . De acverdo con lo --
cual rcsulta:

- In I0 = constante
- In I = q.N - 1In I0
In IO/I = q . N

y esta filtima ecuacidn expresa la ley general de la absorci6n de ra
diacitn, que es valida en todas las zonas, desde los rayos X hasta --
las microondas, pasando por el ultravioleta, el visible y el infra-
rrojo. En la ecuacién filtima, se pueden hacer algunas modificacio-
nes muy fitiles para la aplicacién préctica. Se pueden usar logarit
mos decimales en lugar de los logaritmos naturales. Ademis, el va-
los de N se puede poner en funcién del espesor b y de la concentra-
cién de la substancia absorbente, como sigue:

N = c.b.k

en donde c es la concentracién de la sustancia absorbente, en g/1,-
b es el espesor del cuerpo, en centfmetros y k es uma constante -
de proporcionalidad. Al sustituir en la ecuacifn anterior se obtie
ne:

2.3 log I/I = q.c.b.k

log Io/I = b.c.(q.k /23
y si se observan las ecuaciones anteriores serad ficil reconocer que

el valorde (q .k / 2.3)es precisamente el indice de absor--
cién & coeficiente de absortividad, o sea: h

logIo/I = A = A .b.c
La proporcionalidad que existe entre la absorbancia y la longitud -

de 1a capa absorbente, fué descubierta experi'mentalmente por Pouguer
y Lambert. '
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Posteriormente Reer y Rernard establecieron experimentalmente la pro
rorcionalidad entre la absorbancia y la concentracidn de la sustan-
cia absorbente, por lo cual la relacion expresada por la ecuacién -
anterior se conoce como LEY DE LAMBLRT=BREFR.

La aplicaci6n de la Ley de Lambert-Beer al analisis cuantitativo es
obvia,ya que siempre que se conozcan los valores de AS y de b, has-
tari con determinar experimentalmente A para poder calcular c, va -
que:

c=A/AS.b

L1 valor de AS a su vez puede ser determinado experimentalmente, ya
que bastard con encontrar la absorbancia de soluciones de concentra
cién conocida y para valores de b igualmente conocidos. Conviene -
hacer notar que para una sustancia absorbente determinada, el iIndi-
ce de ahsorbancia serd constante s6lo para una longitud de onda de-
terminada, y naturalmente variari de una longitd de onda a otra, --
pues la capacidad de absorcién de la sustancia variari de una longi
tud de onda a otra, pues la capacidad de absorcidn de la sustancia-
variarid con el tipo de energfa contenido en la radiacién, o sea con
la longitud de onda de ésta. Las variaciones del indice de ahsor--
bancia con la longitud de onda de la radiacidn, quedan expresadas -
por el espectro de absorcifn de la sustancia, que serd completamen-
te caracteristico de la misma, de tal manera que no hay dos sustan-
cias distintas que tengan el mismo espectro de absorcién.

FUENTES DE CONTAMINACION DEL AGUA

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

1.- Urbanas

2.~ Industriales
3.- Agricolas
4.- Naturales

1.~ Fuentes Urbanas
Las concentraciones urbanas de poblacién, constituyen wma de -
las mayores fuentes de contaminacidn, debido a los grandes vo-
lGmenes de apuas residuales domésticas producidas; las cmwles-
en su mayor parte, son colectadas por los sistemas de alcanta-
rillado.
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Debido al rapido crecimiento de las ciudades, la mayoria de las
areas suburbanas no se encuentran conectadas a los sistemas de’
alcantarillado y disponen sus aguas residuales en fosas sépti-
cas o directamente a los cuerpos Jde agua.

Fuentes Industriales

La actividad industrial nacional estd integrada nor una varie-
dad muy amplia de procesos, contindose los principales a los -
de la industria quimica, la petroquimica, la metaliirgica,la de
la pulpa y el papel, la textil, la del aziicar y 1a de los ali-
mentos.

Cada una de estas industrias descarga volimenes considerables-
de aguas residuales, cuya naturaleza fisico-quimica dependeri-
del tipo de proceso a que se refiera, pudiendo ser materia or-
génica, nutrientes, metales pesados, acidos, bases, sustancias
inorginicas, grasas, aceites, etc.

Actualmente muchas de estas factorias descargan sus aguas re--
siduales sin tratamiento alguno a los cuerpos receptores.
Fuentes agricolas

Como consecuencia del uso en la actividad agricola de herbici-
das, plaguicidas y fertilizantes, para el control de plagas y-
aumento de la productividad, las aguas de retomo agricola ---
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 contaminacifn, que altera los ecosistemas acuiticos.
Fuentes naturales

Amada a la contaminacién producida por las aguas residuales -
de las diferentes actividades del hombre, estid otro tipo de --
contaminacifn debida a causas naturales, tales como los arras-
tres de materia orginica muerta por los escurrimientos del agua
pluvial, asf como los productos. inorganicos producidos por la-

erosién de los suelds. [

TIPOS DE CONTAMINANTES

Después de ser descargadas las aguas residuales provenientes de fuen

_ tes urbanas industriales, agricolas o naturales a un cuerpo de agua

grande, los desechos pierden su identidad y se obtienen mezclas he-

terogéneas de contaminantes.
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Los diferentes tipos de sustancias contaminantes que se encuentran -

en las aguas residuales, pueden ser clasificadas coro sipue:

1.- Sustancias orgénicas

2.- Organismos microbianos
3.- Sustancias radioactivas
4.- Sustancias inorgdnicas

5.- Contaminacién térmica
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CAPITULO III

TECIICAS I'D AWALISIS
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ANALISIS FISICOS

1.- Dotencial de I‘idrGgeno
2.- Terperatura
3.- Conductancia Especifica

4.- Turbiedad
5.- Color

G.- S8lidos (todas sus formas)
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En esta parte se introducen las deterrinaciones ffsicas de wna ruestra,
las que deben distinguirse Je las de concentracién quimica o dJe corpo--
nentes biolbgicos. ‘hichas de las determinaciones inclufdas aquf, ta--
les como el color, conductividad y turbiedad, entran en esta categoria-
inequivocarente.

Por otra parte, las propiedades fisicas pueden no estar divorciadas com
pletamente de la composicién quirica y algunas de las técnicas de ésta-
seccién riden colectivamente propiedades resultantes de la presencia de
un gran n(mero de constituyentes.

Otros constituyentes, por ejemplo, la saturacién por carbonato de cal--
cio y transferencia de oxfgeno se relacionan o dependen de las pruebas-
quimicas. I

También se incluyen aquf las pruebas por aspecto, olor y sabor, las cua
les han sido calificadas tradicionalrente como propiedades fisicas, aun
que esto puede discutirse.

Finalmente se incluyen ciertas pruebas para las cuales la descripcién -
de "fisicas'" es discutible. Por lo pronto se incluyen aquf junto con-
las pruebas para s6lidos, solamente por conveniencia.

Muchos de los métodos inclufdos son los que mds tradicionalmente de les
denamina como propiedades ffsicas, y los cuales estin definidos de tal-
forma que no pmdén entrar dentro de la clasificaci6n de: quimicos, ra-
diolbgicos, bioldgicos o bacteriolégicos dJe las otras secciones incluf-
das en éste capftulo.

Estas determinaciones se aplican para aguas potables, aguas superficia-

les y aguas residuales.
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1. POTENCIAL DE HIDROGENO (pH).

El pH es el logaritmo de la reciproca de la concentracién del ion hidrGgeno
o mids precisamente, de la actividad del ion hidr6eeno, en moles por litro.

El pH interviene en el calculo de carbonato, bicarbonato y bi6xido de carbo
no, lo mismo que en el cilculo del indice de corrosién o estabilidad, y en
el control de los procesos de tratamiento de agua. lLa escala prictica del -
pH comprende del 0, muy dcido, 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 instantinea -
del ion hidrégeno.

El pH se puede medir bien sea colorimétrica o electrométricamente. FE1 méto-
do colorimétrico requiere una menor inversién inicial, pero esta sujeto a -
graves interferencias por el color, la turbiedad, um 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 mis afm, ninglin indicador abarca toda -
la gama de pH de interés en las aguas. En 1iquidos 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. muy préximo al de la muestra, Por>estas razones, el mftodo -
colorimétrico s610 es indicado para una estimacién tosca y no se discutir
en esta prictica. Se considera como normal el método electrométrico.

METODO DEL ELECTRODO DE VIDRIO.

Se han sugerido varios tipos de electrodos para la determinacién electromé
trica del pH. Aunque se reconoce que el electrodo de hidr6geno gaseoso es -
el patrbn primario, se usa mis generalmente el electrodo de vidrio en combi
nacién 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. E1
electrodo de vidrio es relativamente inmme 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 gréficas 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 varian en potencial con la temperatura y la ionizacién -
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de 1a mestra se modifica con la temperatura. Se compensa el primer 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 consideraci6n regis
trando tanto la temperatura como el pH de cada muestra.

APARATOS.

Cuando no se dispone de electrodos del tipo de flujo, o cuando no es ade--
cuada la agitacién como en el caso de los electrodos ordinarios, del tipo
de inmersién, el mejor procedimiento es lavar el electrodo 6 i 8 veces con
porciones de la muestra, en particular cuando, después de medir una solu--
cién no amortiguada, se mide una solucién amortiguada. Se recomiendan los
electrodos del tipo de flujo para la medicifn exacta de aguas relativamen-
te no amortiguadas, como es el caso de condensados.

Las mediciones de aguas amortiguadas se pueden verificar en recipientes -
abiertos, debiendo establecerse el equilibrio entre la muestra y el siste-
ma de electrodos, segln 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 concentraciém lo mis
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 errfticos, provenientes de fallas -
mecinicas o eléctricas, como pilas agotadas, electrodos de cristal agrieta
dos, taponamiento de la conexifn liquida o electrodos sucios con materia--
les aceitosos o con precipitados.

SOLUCIONES AMDRTIGUADORAS,

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 biol6gicas o por contaminacién, es recomendable
usarlas recién preparadas, disolviendo las sales amortiguadoras secas en -
agua destilada, pudiendo también usarse tabletas o polvos amortiguadores -
comerciales, de calidad reconocida. Es una buena prictica calibrar los --
electrodos con una solucifén amortiguadora cuyo pH se halle en la vecindad
del de las muestras, pues en esta forma son minimps 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 disolucién, 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 obtuvieron de
sales de la mis alta pureza.

EFECTO DE LA TEMPERATURA SOBRE LOS VALORES DE pH DE LAS SOLUCIONES AMDRTI--
GUADORAS.

Temperatura 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.- Soluci6n amortiguadora de pH 4.

Se disuelven 10.21 g. de ortofosfato monopotidsico anhidro K}'KI8H404, en
agua destilada, diluyéndose a 1000 mi.

2.~ Soluci6n amortiguadora de pH 7.

Se disuelven 1.361 g. de ortofosfato monopotisico anhidro, KH, P04, y -
1.420 g. de ortofosfato disSdico anhidro, Na2HPO4, ambos secados por 2 horas
a 100 130°C, usando agua destilada recién hervida por 15 minutos y enfria-
da a la temperatura ambiente, diluyéndose a 1000 ml.

3.- Solucién amortiguadora de pH 9.

Se disuelven 3.81 g. de tetraborato de sodio decahidratado (Bérax), --

N32]3407 . IOHZO en agua destilada recién hervida por 15 minutos y diluyéndo

se a 1,000 ml.
PROCEDIMIENTO.

Por la diferencia entre las distintas marcas y modelos comerciales de medi-
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dores de pH, es imposible proporcionar instrucciones detalladas para la -
operaci6n correcta de cada instrumento, debiendo seguirse 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 uma
soluci6n amortiguadora cuyo pH sea vecino al de la muestra, y cuando menos,
se debe comprobar la respuesta lineal del electrodo, con otra solucién --
amortiguadora de pH diferente. Las lecturas con las soluciones amortiguado
ras adicionales dan una idea tosca de los limites de exactitud que se pue-
den esperar con el instrumento y con la técnica de operacién.

2. TEMPERATURA.

Las lecturas de temperatura se aplican en los cilculos de las distintas -
formas de alcalinidad y en los estudios de la estabilidad y saturacién con
respecto al carbonato de calcio. En estudios limnol6gicos 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, {micamente por mediciones de temperatura.

En las aplicaciones industriales de las aguas se requiere, a menudo, su -
temperatura para calculos sobre la transmisién calorifica o para la aplica
bilidad a distintos procesos.

Normalmente, las determinaciones de temperatura se practican con cualquier
termSmetro de mercurio, de escala centfgrada, de buena clase, que se com--
pruebe de cuando en cuando con un termémetro patrén. Los termSmetros de -
campo deben estar provistos de un estuche metdlico, para evitar roturas.

Para conocer la temperatura a profundidades, en estudios limolégicos, se
pueden usar los termdmetros de reversién, el termSfono y el termistor, -
considerandose que éste Giltimo es el mis conveniente y el capaz de mayor
exactitud. Las lecturas se deben hacer con el termémetro 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
centigrados, aproximando a grados enteros o fracciones, segiin la precisifn
requerida, ‘

3. CONDUCTANCIA ESPECIFICA.

La conductancia especifica es una medida de la capacidad de un agua para -
transmitir la corriente eléctrica y esta propiedad esta relacionada con la
concentracidn total de substancias ionizadas en un agua y con la temperatu
ra a la que se hace la medicién. Afectan la conductancia especifica la --
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naturaleza de las distintas substancias disueltas, sus concentraciones -
reales y relativas y la concentraci6n iénica de la mmestra.

lLas mediciones de conductividad proporcionan wna idea de las porciones -
alfcuotas que se deben tomar para las determinaciones quimicas commes. -
También ofrecen un medio para comprobar los resultados de un andlisis qui
mico. Con frecuencia se puede estimar la cantidad de materia disuelta en
wna muestra multiplicando la canductancia especifica por un factor empiri

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 medici6n. Se -
pueden aplicar factores relativamente altos para aguas salinas o para a--
guas de calderas, mientras que se aplican los factores presentes hidroxi-
dos o acidez libre. Aunque la evaporacién de la muestra produzca un cam--
bio del bicarbonato a carbonato, a menudo se puede lograr un factor empi-
rico, para la calidad relativamente constante del agua de un abastecimien
to, dividiendo el residuo disuelto por la conductancia especifica. El re-
siduo filtrable se puede determinar por evaporacién. Puede ser posible -
obtener wna aproximacitn del contenido, en me/1, bien sea por aniones o -
cationes, multiplicando los micromhos por 0.01.

La conductancia especifica se define como la reciproca de la resistencia,
que se mide entre dos electrodos separados 1 am. y con 4rea de 1 cm. cua
drado. Usando una celda de conductividad y balanceando con un puente de
Wheatstone, se miden a la misma temperatura las resistencias eléctricas
de la muestra y de una solucién de cloruro de potasio, Ye conductancia -
especifica conocida. Como el cambio en conductancia de la muestra y de -
la solucién de KC1 es el mismo con alteraciones en la temperatura (en el
ambito de 20 - 30°C), se puede calcular la conductancia especffica de la
muestra a 25°C aplicando el valor conocido de la conductancia especifica
a 25°C de la solucién de KCl.

APARATOS.

Se encuentran en el comercio y son adecuados para mediciones de 1la con--
ductancia, 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 micréfono telefémico como indicador de punto nulo,o de 25 a 60 ci

clos si se emplea para el mismo propdsito un tubo "ojo migico" de rayos
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de electrones o un galvanSmetro de C.A.. Si se emplea corriente alterna de
una linea principal, es muy recomendable usar un transfommador que la inde
pendice, para evitar la posibilidad de cortos circuitos accidentales a tie
rra, lo cual podria producir wn choque eléctrico, dafios al equipo o llevar
a resultados erriticos o errdneos.

3.- Celda de conductancia especifica.- Bien sea del tipo de pipeta o del -

tipo de inmersién, que tenga electrodos de platino platinizado. La se-
leccién debe depender del &mbito probable de conductividades. Una constan-
te de la celda de 0.1 es adecuada para soluciones de baja conductividad, -
de 100 micromhos / cm o menos: Una constante de la celda de 1, para solu--
ciones de conductividad moderada y una constante de la celda de 10, para -
soluciones de alta conductividad, como salmeeras. Fn todo caso, debe emple
arse mna celda que produzca una resistencia real dentro del Smbito de 500
a 10,000 ohmios. Las celdas nuevas se deben limpiar con la mezcla limpiado
ra cromica-sulfGrica y los electrodos se deben platinizar, en cualquier mo
mento en que Sus lecturas sean errdticas o cuando la inspecci6n demuestre
que se ha desprendido algo del negro de platino.

Para platinizar se prepara uma solucifn de 1 g. de fcido cloroplatinico -
(cloruro de platino) y 0.012 g. de acetato de plomo en 100 ml. de agua.

Se sumergen los electrodos en esta solucifn 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 alarbre de platino, que se sumerge en -
la solucién. La cantidad de corriente s6lo debe permitir el desprendimien-
to de pequefias cantidades de gas. La electrflisis se debe continuar hasta
que ambos electrodos queden revestidos con negro de platino. Se puede con-
servar la solucifn platinizadora para uso posterior. Los electrodos se en-
juagan cuidadosamente y, cuando no se tiemen en uso, se mantienen sumergi-
dos en agua destilada. .

4.- Baflo maria, provisto de gradillas de materiales resistentes a la corro

sién, como cobre, latén o acero inoxidable, en las que se pueden colo-
car los tubos de muestra. Para contener las muestras son convenientes los
tubos de ensayo grandes.

REACTIVOS.

Solucién patrdn de cloruro de potasio, 0.0100N. Se seca KC1 a 110°C duran-
te 1a noche y se disuelven 0.7456 g. en agua bidestilada recién hervida, -
diluyéndose a 1000 ml. a 25°C. Lsta es la solucién patrén de referencia --
que, a 25°C. Tiene una conductancia especifica 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 cel_das son preferibles soluciones mds concen-



tradas o mis dilufdas. ‘» Cemserva en frascos pyrex ‘o tapon esmeritzdo.

PROCEDIMIENT Y.

La conductancia especif{ica se registra en microrhos por contimetro a 25°C.
Varia alrededor del 2% por cada erado centigrado. ™35 re-omenciable, aunque
no estrictamente necesariy, que el hano maria <e ~2ntenea cractarente a -

2

v 30” es adecuada, por-

25°C: sin embargo. cualquier temperatura sntre
aue, Jdentro de ésc dmbito, la conductividad del »atrén cloriro de potasio
varia con la temperatura casi en el mismo grado ' w Y1s westras. Para -
que la temperatura no fluctie rapidamente se Jdebe procurar que el haro

maria sea Je capacidad suficiente y que se encuentra en «n lugar apropin-
do. Se ponen en el bafio marfa cuatro tubos con la solucién patrén de clo-
ruro de potasio y, asimisro, se ponen ¢n el bafio dos tubos Je cada una de
las ruestras en estudio, dejindose en el bafio 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 soiucidn, registrindose es-
te valor como RKCI' A continuacién se enjuaga la celda con uno de los tu-
bos de la primera muestra, asegurindose que el enjuagalo 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
nvevo la resistencia de la solucifn de KCl, a no ser que la temperatura -
se haya desplazado, durante la medicifn, mis de tmos cuantos décimos de -
grado centfgrado. Sin embargo, se debe hacer subsecuentemente la medicién
del KC1 para cada serie de muestras que se examinen.

Si se encuentra que las muestras difieren en conductividad, con respecto
a la del KCI1, por un factor de 5 o rés, para evitar arrastres de una mues
tra a otra es mis seguro usar tres tubos de cada ruestra; cuando se proce
de asf, la celda se enjuaga con dos tubos y se hace la medicidén en el --

tercer tubo.

CALCULO.

La constante de la celda, C, es igual al producto de la resistencia medi-
da, en ohmios, de la solucién patrén de cloruro de potasio por la conduc-
tancia especifica, en mhos por centfmetro, de esta solucién patrén; ---
C = RKCI x 0.M14118, si la medicién se hace a 25°C.

La conductancia especifica (mho ¢ om) de la muestra Jde agua, a 25°C, es -
igual a la constante de la celda, C, !ividida por la resistencia, en ohmios,

de la muestra, Rs’ medida a 25°C.

Conductancia especifica = C / R.
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FEs tan baja la conductancia especifica de la mayor parte de las apuas -
que en la prictica normal es expresada en microrhos/cm (el valor numérico
expresado en microrhos/cm es 1,000,000 de veces rés prande que cl valor -
numérico expresado en mhos/cm).

Si la temperatura de medicién no es exactamente de 25°C, es rds convenicn
te calcular la conductancia especifica a 25°C por la expresién:

Conductancia especifica = 1411.8 x RKCl / Rs  micromhos/cm.

En la cual RKCI y Rs se miden a la misma temperatura, de preferencia cer-
cana a la arbiente, 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 orgénica finamente dividida, plancton y
otros organismos microscopicos. Se debe entender claramente que la turbie
dad es una expresién de la propiedad 6ptica de una muestra, que hace que
los rayos luminosos se dispersen y se absorban, en lugar de que se trans-
mitan en 1Inea recta a través de ella. No son pricticos los intentos para
relacionar la turbiedad con la concentracifén, en peso, de los s6lidos en
suspensifn, pues el tamafio, forma e indice de refraccién de las particu--
las son, Opticamente, de mayor importancia aue la concentracién y peso -
especifico de las materias suspendidas.

F1 mStodo normal para 1a determinacidén de la turbiedad es el método de -
bujfa de Jackson; sin embargo, las suspensiones normalizadas por este mé-
todo se pueden usar, con o sin dilucién, en otros instrumentos. Por des--
gracia, los resultados obtenidos con otros aparatos no siempre concuerdan
can los obtenidos con el turbidimetro.de bujia, y por diferencias funda--
mentales en los sistemas Gpticos, tanpdco concuerdan, con suficiente apro
ximacién, con las obtenidas en diversos tipos de instrumentos, aunque ca-
da uno de ellos se haya precalibrado con el turbidfmetro de Jackson.

La determinacién de la turbiedad se basa en el paso de la luz a través de
una suspensidn, que justamente haga desaparecer la imagen de la flama de
una bujia patrén, esto es, qué la haga indistinguible contra el fondo de
iluminacifn general, cuando se observa la flama a través de la suspensi6n.
A mayor trayecto de luz es mis bajo el valor de la turbiedad.

La determinaci6n de la turbiedad es aplicable a cualquier muestra de agua
que se encuentre libre de basuras o de sedimentos gruesos que se asienten
rapidamente; se obtienen resultados falsos por cristaleria sucia, por la -
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presencia de burbujas y por los efectos de vibracién, que pueden alterar
la visibilidad en la superficie de la muestra de agua.

Es preferible que la turbiedad se determine el mismo dia 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
mis prolongados, la muestra se preserva por la adicién de 1 g. de cloru-
ro merclrico por litro. En cualquier caso, la muestra se debe agitar vi-
gorosamente antes de su examen.

APARATOS.
- Turbidimetro de bujia 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 # 1 del capftulo IV de una bujia patrén y de un soporte que man--
tiene el alineamiento de la bujfa y el tubo. El1 tubo de cristal y la bu-
jia se deben situar en posicién vertical, coincidiendo sus ejes longitu-
dinales. El soporte de la bujia consiste de un cilindro con un resorte -
interior, que obliga a que la bujia se mantenga a presi6n contra la coro
na del soporte, segin se vaya consumiendo, debiendo encontrarse dicha -
corona a 7.6 cm. abajo del fondo del tubo de cristal.

El tubo de cristal debe presentar un fondo plano pulido de cristal 6pti-
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 €l las unidades de turbiedad. Al practi-
car las cbservaciomes, la mayor parte del tubo de cristal se debe encon-
trar alojado dentro de wn tubo metalico, tanto para protegerlo contra -
rupturas como para excluir la iluminacifn extrafia.

La bujfa, se debe fabricar de cera de abejas y esperma y debe estar cali
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 -
uwn tamafio constante y a una distancia constante del fondo del tubo; esto
obliga al despabilado frecuente de la bujia, para eliminar la porcién -
calcinada, cerciorindose 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 bujfa no se de
be mantener encendida por mas de unos cuantos minutos en cada ocasifn, -
pues la flama tiene cierta tendencia a aumentar en tamafio; antes de en--
cenderse la bujfa, en cada ocasifn se debe quitar la porcifm calcinada -
del pabilo, siendo ficil quebrarla con los dedos.

REACTIVOS.



- Suspensién patrén.

En la preparacién de suspensiones patron es mejor usar agua turbia natu-
ral, de 1a misma fuente que se estd examinando; si no se dispone de ella,
se pueden usar los sedimentos bentales o sélidos suspendidos de la misma
masa de agua en examen, los que se hierven en ICl 1 + 1 para eliminar -
las sustancias hidrosolubles y se lavan repetidamente por centrifugacidn
y decantacidn, antes de preparar las suspensiones. Si no se 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 carbén, alumbre o alglm otro reactivo, se deben usar las mismas -
substancias para las suspensiones.

Se agregan wnos 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 lfiquido sobrenadante sin alterar el sedimento del -
fondo; se determina la turbiedad con el turbidimetro de bujia y se dilu-
yen porciones de esta suspensifn a los valores de turbiedad deseados, -
comprobando los que sean mayores de 25 unidades con el mismo turbidime--
tro. Se pueden preservar las suspensiones patrones por la adicién de 1 g.
de cloruro merclirico por litro; estas suspensiones se deben agitar per--
fectamente antes de cada lectura y se deben comprobar, cuando menos men-
sualmente, con el turbidimetro de Jackson de bujias. Las suspensiones -
con turbiedades menores de 25 wnidades no se pueden comprobar directamen
te; estas suspensiones se deben preparar, mensualmente, por dilucién de
suspensiones mids 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 suspeﬁsimes de 10 wunidades.
Es preferible conservar las suspensiones en frascos pyrex o de cristal -
resistente.

PROCEDIMIENTO.

- 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 wniformemente -
iluminado, sin manchas brillantes. Hacia el final, la muestra se debe ir
agregando. muy lentamente, y después de la desaparicién de la imagen, con
s6lo retirar el 1% de la muestra, la imagen debe ser nuevamente visible.
Es conveniente que, en la fase final, se erplee una pipeta para agregar
o retirar pequefias cantidades de la ruestra. Se debe tener cuidado de --
conseyvar limpic el tubo de vidrio, tanto interior como exteriormente, y
de evitar rayaduras.

La acumidacién de hollin o de humedad en el fondo del tubo puede interfe
rir can la exactitud de los resultados.
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- Turbiedades mayores de 1,000 wnidades.- La muestra se debe diluir con -
uno o mis volGmenes de agua exenta de turbiedad, hasta que la turbiedad -
de la diluci6n sea menor de 1,000 unidades. La turbiedad de la muestra ori
ginal se calcula a partir de la turbiedad de la muestra diluida y del fac-
tor de diluci6n. Por ejemplo, si se agrepan 5 volfimenes de agua exenta de
turbiedad a 1 volumen de nuestra, y si la muestra diluida tiene una turbie
dad de 500 unidades, la turbiedad de la muestra original resulta de 3,000
widades.

- Turbiedades entre 5 y 100 unidades.- El1 1fmite inferior del turhidimetro
Jackson de bujia es de 25 wnidades. En el dmbito de 5 a 100 wnidades, se -
pueden corparar las muestras, en juegos de frascos similares, con suspen--
siones patrén que se preparan por la dilucién de suspensiones patrén mis -
concentradas con agua exenta de turbiedad. La muestra y los patrones se de
ben verter a frascos de igual forma y tipo, dejando en cada caso wun espa--
cio vacio suficiente para una agitacién adecuada antes de la comparacién.

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 patrén que llega a producir un efecto visual mis aproximado al de -

la muestra.

Para facilitar las observaciones, se puede ver hacia wn papel impreso o -
hacia una serie de lineas negras trazadas sobre un panel hlanco; es prefe-
rible usar luz artificial cenital, procurando que la luz directa no llesue
al ojo del observador. Si se usan turbidimetros comerciales, se deben se--
guir las instrucciones del fabricante, siendo necesaria su calibraci6én con
el turbidimetro Jackson de hujia.

- Turbiedades renores de 5 wmnidades.- Cuando la turhicdad de la ruestra es
nenor de 5 unidades, se mide la luz dispersada, en vez de la luz transmiti
da. los turbidimetros Baylis y St. louis operan bajo este principio. Alpu-
nos instrumentos fotoeléctricos, incluyendo los nefelSretros, se pueden -
conseguir en el mercado. Ins tubos que se usan con estos aparatos deben -
ser de cristal incoloro y transparente y se dchen conservar escrupulosamen
te limpios, tanto interior coro exteriorrente, desechindose cuando se en--
cuentren rayndos o ranchados: dichos tuhos dehen tener cubiertas protecto-
ras para que la luz s6lo los iluminc en la porcidn adecuada.

Los tubos se llenan con las ruestras y los patrones y se dejan reposar por
wn tierpo suficicnte, mara qie cscaren las burhuins. In instrumentos visua
les, se censitara coro la turbiedad de la ruestra la correspondiente al na
trén que ~is se le asereja: con instrumentos corerciales se Jehen semir -
las instrucciones :le los fabricantes para su manejo, pero es necesario que

se calibren con el turbidimetro Jackson dJe buiia.
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INTERPRETACION DE LOS RESULTADOS

Jos lecturas de turbiedad se registran con las arroxiraciones scifaladas a

continuacién.

Ambhitos de turbiedad lMerfstrese aproxirando a:
unidades. widades.

1] 1.0 0.1

1 10 1

10 100 5

100 400 19

400 700 50

700 6 rds 100

La expresifn ''color" se debe cansiderar que define el concepto de '‘verda-
dero color”, esto es, el color del agua de la cual se ha eliminado la tur
biedad. E1 témino '‘color aparente” no incluye {micamente el debido a las
substancias en solucifn, sino también el atribuible a substancias en sus-
pensién. E1 color aparente se determina en la mestra original, sin fil--
tracifm o centrifugacién.

El mftodo siguiente, para la deteminaci6én del color, es aplicable a casi
todas las mestras de agua potable. La contaminacién con algunos desechos
industriales llega a producir colores desusados, que no se pueden parear
debidamente; el color se determina por conparacidn visual de la mestra -
con soluciones coloridas de concentraciones conocidas, tambien se puede -
dedetenminar por comparacién con discoes de cristal de color especial, si
se han calibrado propiamnte.

El mftodo normal para la medicién 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
i6én cloroplatinato. La relacién de cobalto/platino se puede variar para -
dar determinados tonos en casos especiales, la proporci6én que se sefiala -
mis adelante, es por lo general satisfactoria para parear el color de las
aguas naturales.

Afn wna muy ligera turbiedad produce un color aparente mis alto que el -
verdadero color, por ende es necesario eliminar la turbiedad antes de que
se determine el verdadero color por los procedirientos que se describen.
Se puede llegar a una verdadera aproximacién del color por lecturas dife-
renciales con filtros de diferente color, o con mediciones diferenciales
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de dispersién de la luz, pero ninguna de estas técnicas se ha llegado a
perfeccionar para que se pueda incluir como mftodo normal. La centrifu-
gacién es el mftodo recomendable bara la eliminacién de la turbiedad, -
no pudiendo usarse la filtracién porque se puede eliminar con la turbie
dad algo de color.

Como el método normal de platino-cobalto no es conveniente para trabajos
de campo, el color del agua se puede comparar con el de discos de cris--
tal colocados en el extremo de tubos metflicos 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 mis el cristal colo
rido coloreado cuando se observa en uma superficie blanca, se debe cali-
brar cada disco individual para que corresponda a los colores de la esca
la de platino-cobalto.

El uso de discos de cristal o de otros ligquidos como patrones para traba
jos de laboratorios, s6lo 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 diffcil 6 imposible la compara-
cién con el método normal.

Las muestras para la determinaci6n de color deben de ser representativas
y deben tomarse en recipientes limpios. La determinacién del color debe
de practicarse dentro de wn periodo de tiempo razonable, pues los cam---
bios biol6gicos que se presentan durante el almacenamiento, pueden afec-
tar el color.

APARATOS.

- Tubos de Nessler pareados de 50 ml de forma alta.

PREPARACION DE LOS PATRONES.

Si no se tiene un abastecimiento de confianza de cloroplatinato de pota-
sio se puede substituir por el Acido cloroplatinico que el analizador -
puede preparar a partir del platino metflico. No se debe emplear el dci-
do cloroplatfnico comercial, porque es muy higroscépico y por lo tanto,
tiene un contenido variable de platino. El cloroplatinato de potasio no
es higroscépico.

Se disuelven 1.246 g. de cloroplatinato de potasio KZPv:Cl6 (equivale a -
0.500 g. de platino met4lico) y un gramo de cloruro cohaltoso cristaliza
do CoC12.6H20 (equivalente a 0.25 g. de cobalto metdlico), en agua desti
lada con 100 ml. de dcido clorhfdrico concentrado, dilfiyase a 1 litro -
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con agua destilada. Fsta solucifn madre tiene un color de 500 umidades.

Si no se dispone de cloroplatinato de potasio, se disuelven 0.500 g. de pla-
tino metidlico puro en agua regia, con el auwxilio de calor, se elimina el 4ci
do nftrico con repetidas evaporaciones con proporciones de icido clorhidrico
concentrado, se disuelve este producto jumto con un gramo de cloruro cobalto
so cristalizado como se indich antes.

Se preparan patrones que tengan colores de 5, 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40, 45,
50, 60, 70 unidades, diluyendo con 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 solucién madre --
contenidos en tubos de Nessler de 50 ml, estos patrones se deben proteger de
la evaporacién y de la contaminacifén cuando no se usen.

PROCEDIMIENTO.

El color de 1la mestra se debe observar llenando hasta el aforo con el agua
en examen un tubo de Nessler pareado de 50 ml. y comparandolo con los patro--
nes, la observaci6n se debe verificar mirando verticalmente hacia abajo a tra
vés de los tubos contra una superficie blanca o contra un espejo, colocado en
un dngulo tal que la luz se refleje hacia arriba a través de las columas del
Hquido.

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 con agua destilada en proporciones conocidas hasta que el -
color caiga dentro del ambito de los patrones, multiplicindose los resultados
por el factor de dilucién adecuado.

En presencia de turbiedad, se determina el verdadero color después de elimi--
nar la turbiedad por centrifugacién, se coloca la muestra en uno o varios tu-
bos adecuados de centrifuga, y se centrifuga hasta que el lfquido sobrenadan-
te resulte claro, el tiempo necesario depende de la naturaleza de la muestra
de la velocidad del motor, lo mismo que del radio de la centrifuga pero muy -
rara vez puede necesitarse mis de una hora. La muestra centrifugada se debe -
comparar en wn tubo de Nessler con agua destilada para cerciorarse qué sea --
eliminada toda la turbiedad, si esti clara la muestra se compara con los pa--

" “trones.

Los resultados de las determinaciones de color se deben de expresar en nime--
ros enteros aproximando en la forma siguiente: R

Unidades de color Aproximese a:
1 50 1
51 100 5
101 250 10

251 500 20
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6. SOLIDOS.

Se aplica el témmino de "s6lidos totales™ al material quc queda cn un re
cipiente después de la cvaporacién de wuna ruestra de agua y de su secado
subsecuente en estufa, a una terperatura definida. T1 residuo total in--
cluye el '"residuo no filtrable", esto cs, aquella porci6n del residuo -
que sc retiene por un filtro, as{ como el "residuo filtrable" aquella -
porcifén del residuo total que pasa a través del filtro.

Se usaron en el pasado los términos "suspendido™ y 'disuelto' que corres
pondian, respectivamente, al residuo no filtrable. Sin embargo, estas -
Gltimas designaciones son mis precisas, puesto que los residuos son afm
entidades no muy bien definidas, cuya separacidn depende de diversas va-
riables, algunas de las cuales se pueden controlar sélo con dificultad.
Los principales factores que se involucran en este aspecto son la natura
leza quirmica y ffsica del material en suspensifn, el tamaiio o didmetro -
del poro del filtro, el area y espesor Je la capa filtrante y la cantidad
y estado ffsico de los materiaies que se depositan sol:re tal capa.

RESIDUO TOTAL

La ruestra se evapora en una cipsula tarada sobre bafio de vapor y se seca
a peso constante, bien sea a 103°C - 105°C o a 179 - 181°C. el aurento en
peso sobre el de la cipsula vacia representa el residuo total.

APARATOS
- Capsula de porcelana de 150 - 200 ml.

a).- Platino.
b}.- Niquel.
c).- Porcelana, sflice 6 pyrex.

- Bafio de vapor.
- Fstufa de secado.
- Desecador.

PROCEDIMIENTO
Preparacién de la cdpsula de evaporacidn.

La capsula que se destine a la Jeterminacidn del resicuo total debe some-
terse a un secado preliminar cn estufa, a la risra termeratura que se in-
tente aplicar al residuo. Si sc va a calcinar el resicuo, para la determi
nacién del residuo total fijo, se necesita que la cips:wda se calcine pre-
viamente en rufla, a 600°C por 30 minutos.
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Se selecciona wn voluren de rmestra aque rinda entre 25 y 250 ~a do rosi-
duo, v de preferencia entre 100 v 250 po, Per lo reneral, 'astaim cdl-
culo rreliminar tosco, 2 nortir lel valer e 1 conshictancin esrecifica,

nara cstirar el voluren n cvamorar.

Se vierte 'ma porcién medida Jde la ruestra en 1ma cinsiln s evanoracién
tarada, colocada sohre un hafio de vapor. MNesmés de mie se ha termint'o
la evaroracién del agua, sc nasa la cApsula o 'mo cctrén ranterida a ---
17 - IA8°C & a 177 - 1°01°C, secAndose hosta seso constonte. 71 sccado

por un periédo prolongade oede elirirar 1n necesidal Je comprobar el pe
so constante para lo cual ¢l analizador pneds optar cntre secar la cdnsu
1a durante 1» noche o determinar, rcr tanteos, cnil es ¢l tiermo riniro

requerido para lograr un peso constante con 'm tipo -‘cterrinado de rues-
tra, cuando se trabaja con 'm cierto nfezrerc :lc mestras Je 1a risrma cla-
se, se perrite que la cdpsula se enfrie breverente cn ¢l air~ antes ‘e -
ponerla en cl desecador para connletar cl enfriamiento en e atmésiera-
seca. Yo se debe sohrecarcar el desecodor. pues se debe disponer de sn-
ficiente espacio para que todas las capsulas reposen individualrente so-
bre la placa del desecador y para que ninmmna narte ¢ '‘ma cinsula quede

en contacto con otra o con las paredes del desecador.

Se pesa la cipsula tan pronto como se enfrie completamente. los residuos
no deben permanecer largo ticrpo en el desecador, pres ruchos de ellos,
en especial los que se secan a 180°C, son rvry higroscénicos v pueden at-
sorber agva de un desecante que no esté cormletarente seco. Tl aumento en
peso sobre el de la cipsula vacia se reporta como 'residno total secado
a '°C, en términos de mg/1 y aproximando al n{mero entero mis
cercano. Para aquellos resultados quc exceden de 1000 mp/1 sélo se repor
tan tres cifras significativas. )

mg/1 de residwo total - = mg de residuo total x 1000 / ml de muestra

RESIDUO FILTRABLE
La muestra se filtra y el filtrado se evapora en wna capsula tarada, en
bafio de vapor. Fl residuo remanente de la evanoracién se seca en estu-
fa, bien sea a 103 - 105°C 6 a 179 - 181°C. T1 aumento en peso sobre el
de la cépsula vacia representa el residuo filtrable e incluye rateriales
1lfquidos o s6lidos que, en solucién o en otra forma, pasan a través del-
filtro y no se volatilizan durante el proceso de secado.

APARATOS

- Se necesitan todos los aparatos del método anterior ademis de los si--
guientes:
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- Filtro:

a).- Crisol de Gooch

b).- Panel

c).- Crisol Jde fondo poroso

d).- Memhrana de filtracién

e).- Rujias - filtros de diatoreas

- Aparato de filtracién.

PROCENDIMIFENTO

Se filtra una porcidn de la muestra a través de uno «dc los tipos de filtros
enumerados anteriormente v sobre 'ma porcién anropiada (el filtrado como se
descrihe en el método anterior. Il aumento en neso sobre el de la cipsula-
vacfa se registra como 'residuo filtrahle por secado a ____ °C", en tér
minos de mg/1 y aproximando al n{mmero entero mis cercano. Para aaquellos -

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

tivas.
re/l de residuo filtrable = mz de residuo filtrable x 100N / m] de muestra
RESIDUO NO FILTRATLTF

Se filtra la muestra y el residuo no filtrable se determina bien sea direc
tamente o por diferencia entre el residuo total y el resicuo filtrable. ™n
determinacidn directa, una porcidn apropiada de la muestra se nasa a través
del filtro tarado, el aque se seca en estifa con su contenido hien sea a --
103 - 105°C 6 a 179 - 181°C. T1 awrento en peso sobre el filtro vacio re-
presenta el residuo no filtrable.

APARATOS

- Filtros:
a).- Crisol Gooch
b).- Crisol de fondo poroso
- Aparato de filtracidn
- Fstufa de secado
- Nesecador

- RPalanza analitica

PROCEDIMIENTO
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Si la determinaci6n se hace directamente por la pesada del residwo, el filtro
debe recibir un secado preliminar en estufa, a la nisma terperatura que se in
tente aplicar a la meestra. S5i 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 calcinacifn, se necesitan crisoles de porcelana,
sflice 6 alundum.

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

potables, para obtener un residuo ponderabhle se debe pasar a través del filtro
un volumen relativamente prande; la cantidad minima de residuo que se puede -

cansiderar como de significacién en una pesada directa es de 25 mg. Se puede -
tener un criterio razonable del volumen necesario de muestra si se atiende al

valor de la turbiedad; si la muestra tiene una turhiedad de 50 unidades o me--
nos, se filtra un litro para obtener el residuo no filtrahle; si la turhiedad

es superior a 50 unidades, se filtra un voluren suficiente de muestra para ob-
tener de 50 a 100 mg. de residuo no filtrable. Cuando la cantidad de residuo -
que se retiene en el filtro es mayor de 100 mg, se recomienda la estimacién --
del residuo no filtrable por diferencia entre el residuo total y el residuo -
filtrable.

Después de la filtraci6n se pasa el filtro con su contenido a ina estufa rante
nida a wna terperatura de 103-105°C o de 179-181°C sectm se seleccione, y se -
seca hasta lograr peso constante.

Cuando se trabaja con un cierto n(mero de muestras de la misma clase, el seca-
do por un periddo prolongado elimina la necesidad de comprobar el peso constan
te, para lo cual el operador puede optar entre secar la cadpsula durante la no-
che o determinar, por tanteos, cuil es el tiempo miniro requerido para lograr
un peso canstante con un tipo detemminado de muestra. Se enfria brevemente al
aire y se pasa al desecador para temminar su enfriamiento en una atmdsfera se-
ca. Se registra el aumento en peso sobre el del filtro vacio como "residuo no
filtrable por secado a --------- °C" en términos de mg/!1 y aproximando al nime-

ro entero mis cercano.

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

tra.
RESIDUO F1.JO (TOTAL, FILTRABLE, NO FILTRABLE).

Las capsulas con el residuo que contienen a la terminacién 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 residiio no filtrable, se soreten a cal-
cinacién por una hora en una mufla mantenida a 600°C. 'l mmento en peso sobre
aquel que presentd el recipiente vacio calcinado representa, en cada caso, el
residuo fijo.
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PROCEDIMIENTO.

Se calcina el residuo en la cipsula o filtro, en una mufla o una tempera-
tura de 600°C. Para proceder de modo uniforme, es preferible que se tenga
la mufla a esa temperatura y que la calcinaci6n se haga por una hora. Des
pués de la calcinacién, 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 continuacién, al desecador para su enfriamiento final en uma
atmbsfera seca. No se debe sobrecargar el desecador. Fl1 recipiente se pe-
sa tan pronto como se haya enfriado completamente. Se registra el aumento
en peso sobre el recipiente vacio calcinado como 'Residuo total fijo", -
"Residuo filtrable fijo', o "Residuo no filtrable fijo'", segln sea apro--
piado para la muestra, en términos de mg/1 y aproximando al n{mero entero
mis cercano. Para resultados que excedan de 1000 mg/1, solamente se regis
tran tres cifras significativas, que son las (nicas de significaci6én ana-
1itica, por la precisi6n del método.

mg/1 de residuo fijo = mg de residuo fijo x 1000 / ml de muestra.
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La presencia de metales en a‘gua potable, aguas superficiales, desechos-
industriales y aguas residuales, tienen un significado muy importante -
por la toxicidad de estos materiales.

Su presencia puede afectar gravemente a los consumidores, los sistemas-
de tratamiento de aguas residuales o los sistemas biol6gicos de los ---
cuerpos de agua.

Los metales pﬁeden ser determinados satisfactoriamente por espectrosco-
pia de absorcién atSmica, polarograffa, o por métodos colorimétricos.
Los métodos instrumentales son preferibles por su rapidez y porque no -
requieren separaciones miuy extensas. }uchos de los mftodos colorimé--
tricos para la determinacién individual de los metales incluyen procedi
mientos para la eliminacién de interferencias de otros retales presen--
tes.

El tratamiento preliminar de las nuastras en algunos casos es necesario

y los métodos apropiados se describen para cada tipo de anilisis,

Las determinaciones de constituyentes inorginicos no metdlicos incluf--
‘ das en esta parte del capftulo van desde acidez y alcalinidad, asf como
anfilisis dé¢ componentes individuales tales como cloruros, nitr6geno y -
fosfatos.

Dichas determinaciones se hacen para aguas potabies, aguas superficia--
les y para determinar la eficiencia en las plantas de tratamento de --
apguas residuales. '

Cada prueba tiene en su introduccién referencias para el muestreo ade--
cuado, los recipientes apropiados para tal efecto y los mftodos para --

preservacién y almacenamiento.
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1.- ALCALINIDAD

La alcalinidad tiene importancia en muchos usos y tratamiento de -

agua natural y de desecho. Pormque la alcalinidad de muchas aguas -
superficiales es una funcién del contenido de carbonato, hicarbona-
to e hidroxido; la alcalinidad es tomada como wna indicacién de la-
concentracion de esos constituyentes. Las mediciones pueden inclu-
ir contribuciones por boratos, fosfatos, y silicatos si estan pre--
sentes. La concentracién de alcalinidad en exceso en una tierra al
calina es determinante para el uso de uvn agua de irrigacién. Las-
mediciones de alcalinidad son usadas en la interpretacién y control
del tratamiento de aguas.

Los iones oxhidrilos presentes en la muestra como resultado de la -
disociacién de solutos son neutralizados por titulacién con un 4ci-
do.

La alcalinidad depende entonces en el punto final del pH usado. Se
pueden usar métodos de determinacién de los puntos de inflexi6n a -
partir de curvas de titulacién. ’
Para muestras con baja alcalinidad ( menos de 20 mg/1 de CaCO;) use
la técnica de extrapolacidn, la cantidad de un dcido tipo necesario
para un pH bajo exactamente 0.30 debe ser medido cuidadosamente. --
Porque este cambio en pH corresponde exactamente a la doble concen-
tracién de iones hidrégeno, se puede hacer una extrapolacién a par-
tir del punto de equivalencia.

Cuando la alcalinidad de un agua estd definida por el contenido de-
hidréxidos, carbonatos & bicarbonatos, el pH en el punto equivalen-
te de la titulacién estd determinado por la concentraci6n de CO2 --
presente en ese momento. La concentracitn de CO2 depende del car--
bonato total que inicialmente se encontraba en la muestra y las pér
didas que pudieran haber sucedido durante la titulacién.

Los siguientes valores de pi{ se sugieren para los puntos de equiva-
lencia en las correspondientes concentraciones de alcalinidad como-

carbonato de calcio.

Alcalinidad en mg/1 pH en el punto final
Total Fenolftaleina.

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 &

sistema complejo 3.7 8.3
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Las interferencias mds commes encontradas en un agua son los jaho-
nes, grasas, s6lidos en suspensién o precipitados, que pueden depo-
sitarse en los electrodos y causar resultados erréneos. También pue
de interferir el tiempo que se tarde entre las adiciones de titulani
te y la espera para que el electrodo alcance el equilibrio. MNo se -
debe filtrar, diluir, concentrar o alterar la muestra de ninguna ma
nera.

El método para determinar la alcalinidad de una muestra asi como el
volumen del 4cido que se va a utilizar, dependen de los datos de la
tabla anterior para un pll determinado. Se debe titular a temperatu
ra anbiente con un potencidmetro calibrado o un titulador automiti-
co, o con indicadores coloridos. '

Se informan alcalinidades menores de 20 mg/1 de Ca0; solamente si -
se han determinado por los métodos para alcalinidades hajas.

Se construye una curva de titulacifén para la estandarizacidn de los
reactivos.

Los indicadores coloridos pueden usarse para pruebas de rutina y ti
tulaciones de control cuando no hay presencia de coloracién o turbi
dez y para titulaciones preliminares para seleccionar el tamafio de-
la mestra y la concentracifn del titulante.

Fl tamafio de la muestra, el muestreo y el almacenamiento, se esco--
gen como en el caso de la determinacién de acidez.

APARATOS
Los utilizados para la determinaci6n de acidez
REACTIVOS

- Solucifn de carbonato de sodio aproximadamente 0.05N
Seque entre 3 y 5 gramos de NaZCX):,; 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.

- Solucidn tipo de icido sulffirico 6 dcido clorhfdrico 0.1N

Diluya 3.0 ml de dcido-sulfirico concentrado 6 8.3 ml de &cido —
clorhidrico 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 titulacién potenciométrica a pH de cerca de 5, saque -
los electrodos, lavelos dentro del mismo vaso, y pangalo a ebulli
cion por 3 & 5 minutos, poniendo al vaso um vidrio de reloj como -
tapa, y termine la titulacién hasta el pll en el punto de inflexién
Calcule la nommalidad como sigue: '
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Normalidad N = A x B / 53x C
donde :
A = g de carbonato de sodio pesados y dilufdos a un litro
B = ml de solucién’ de carbonato de sodio usados en la titulacién

€ = ml de 4cido usados
Use 1a normalidad encontrada o ajuste exactamente a 0.1V
Una solucién 0.IN = 5 mg de Ca004 / ml

- Acido sulfirico 6 4cido clorhfdrico 0.02N
Diluir 200 ml de acido 0.1N a 1,000 ml con agua destilada,estan-
darice por titulacién potenciométrica de 15 ml de carbonato de so--
dio 0.05N de acuerdo con el procedimiento del paso anterior. Una -
solucién 0.02N = 1 mg de CaCO3 / ml.
- Solucién mezcla de bromocresol, indicador verde-rojo de metilo
Pueden usarse en soluci6n acuosa o alcoh6lica )

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.- Dis_uelva' 20 mg de rojo de metilo y 100 mg de verde de hromocre-
sol en 100 ml de alcohol etflico al 95% o alcohol isopropilico.

- Solucién de anaranjado de metilo
Solucién de fenolftaleina
- Tiosulfato de sodio 0.1N (preparado para determinacién de acidez)

PROCEDIMIENTO

- Cambio de coloracifn; como en el caso de la acidez
Los colores desarrollados con la mezcla de bromocresol son apro_
ximadamente cerca de pll 5.2, azul grisiceo, a pH 5.0,liperamente
azul lavanda gris, a pH 4.8, ligeramente rosa ( palo de rosa },
a plf 4.6, ligeramente rosa. FEs necesario comprobar los colores-
desarrollados al mismo tiempo que la lectura del pll bajo las con
diciones de la titulacidn.

- Curva de titulaci6n potenciométrica
Se sigue el mismo procedimiento que para la determinacién de la -
acidez, sustituyendo la normalidad apropiada de la solucién tino
de acido por la de la sosa y se continfia la titulacifn a pH 3.7 -
6 menor. No se debe filtrar, diluir, concentrar o alterar la mues
tra de ninguna manera.

- Titulacifn potenciométrica a un pi! determinado



-44-
Se determina el punto final apropiado de acuerdo con el pH como’ -
en la determinacifn de acidez. Se prepara la muestra y equipo --
de titulacidn de 1a misma manera. Se titula hasta el punto fi--
nal al pH adecuado sin tomar en cuenta los valores intermedios =
de pHl. Cuando el punto final esté cercano, se hacen adiciones -
mis pequefias de icido asegurindose que se alcance el pli de equi-
librio antes de seguir agregando mis titulante.
- Titulacién potenciomftrica para alcalinidad baja

Para alcalinidad menor de 20 mg/1, se titulan 100 6 200 ml, de -
acuerdo al procedimiento anterior, usando una microbureta de 10-
ml y solucién tipo de Acido 0.02N. Se para la titulacién a un -
rango de pH entre 4.3 y 4.7 y se mide el volumen y el pli exacta-
mente. Muy cuidadosamente se agrega titulante para bajar el pH-
hasta 0.3 exacto y se mide el volumen usado.

En la titulacién potenciomftrica al punto final de pi!

Alcalinidad en mg/1 de Ca®; = AxNx 50,000 / ml de muestra
donde:

A = ml de 5cido tipo usado

N = normalidad del &cido tipo

‘Alcalinidad en mg/1 de CaCO; = A x T x 1000 / ml de muestra
donde :

T = titudo del &cido tipoenmgdeCaCOS/m_l

Reporte el pH del punto final usado como sigue:

La alcalinidad a pH = mg/1 de CaCDS

e indique si este pH corresponde al punto de inflexi6n en 1a curva -
de titulacifm. i

Titulacifn potenciomtrica para baja alcalinidad

Alcalinidad total en mg/1 de CaC0; = (2B - C) x N x50{00/ml de muestra
donde : )

B = ml de titulante en la primera medicién de pH

C = ml totales de titulante hasta alcanzar el pH 0.3 o menor
N = normalidad del &icido
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CALCULO DE LAS RELACIONES DE ALCALINIDAD

Los resultados obtenidos de las determinaciones a la fenolftaleina y
de la alcalinidad total ofrecen resultados para la clasificacién es
tequiométrica de las tres principales formas de alcalinidad presen-
tes en muchas de las muestras de agua. La clasificaci6én asigna la -
completa alcalinidad para bicarbonato,carbonato e hidrdxido y supo--
ne la ausencia de otros acidos débiles de composicién organica o --
inorginica, asi como la silice, los 4icidos fosférico y hérico.
También presupone la incompatibilidad de la alcalinidad por hidré--
xido y bicarbonato. los cdlculos pueden ser hechos sobre bases es-
tequiométricas, la concentracién de iones en estricto sentido no son
representados en los resultados, de acuerdo con este esquema:

1.- La alcalinidad por carbonatos esta presente cuando la alcalini-
dad a la fenolftaleina no es cero pero es menor que la alcalini
dad total.

2.- La alcalinidad por hidréxidos esti presente si la alcalinidad -
a la fenolftaleina es mayor que 1/2 de la alcalinidad total.
3.~ La alcalinidad por bicarbonatos estf presente si la alcalinidad
a la fenolftalefina es menor que 1/2 de la alcalinidad total.
Estas relaciones pueden calcularse del siguiente esquema,donde-
F es la acidez a la fenolftaleina, y T es la alcalinidad total.

Seleccione el valor mis pequefto para F'6 (T - F )

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

lor pequefio.

Cuando el valor mis pequefio es F, el balance ( T - E-F’) es el co
rrespondiente al bicarbonato.

Cuando el valor mis pequefio es ( T - F ) el balance ( 2F - T ) es -
el correspondiente a los hidr6xidos.

Todos los resultados estdn expresados como Cal05. La conversifn ma
temitica se expresa en la tabla No. 11 del capftulo IV.
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Z2.- ACIDEZ

La acidez en el agua depende de la concentracién de iones hidronio en
ella, tal que rebase la producida por su autoionizacion:

car) = (net) = 1x10 77

La acidez del agua se puede deber a la presencia de didxido de carhono
no combinado, de dcidos minerales o de sales de dcidos fuertes y bases

débiles. In esta Gltima categoria caen las sales de hierro y aluminio

provenientes de minas o de origen industrial.

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

&cidos minerales, principalmente en la industria metalfirgica y en alru
nos por la produccién de materiales orgénicos sintéticos. In los dre-

najes de minas abandonadas con residuos minerales,existen cantidades -

apreciables de acido sulffirico o sales de dcido sulffirico, asf como --

azufre ,sulfuros y piritas de hierro. La conversién de estas sustancias
en icido sulffirico y sulfatos se lleva a cabo por sulfo-oxidacidn bac-

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

nes:

28 4 30, + 20 ------emoooo- 2,50

FeS, +3/20, + Hy0 ---e-oomnono- FeSD, + 11,50

También las sales de metales pesados, particularmente los iones metdli

* y a , hidrolizados en el agua aumen

cos trivalentes como el Fe
tan la acidez mineral. Su presencia es indicada por la formacién de -
un precipitado que hace que el pH de las soluciones aumente durante la

neutralizacién.
FeCl; + R0 ---------- Fe(@), + 30 + 31

Las aguas 4cidas poseen propiedades corrosivas atacando cualquier tipo

de tuberfa utilizado, alteran el pH provocando reacciones secundarias -
y rompen el ciclo ecoldgico del cuerpo de agua.

Los iones hidrbgeno presentes en una muestra de agua resultan de la io

nizacién o hidrblisis de solutos que pueden ser neutralizados por titu

lacion con wn dlcali comin. La acidez entonces, depende del pll en el -
punto final. La construccifén de una curva de titulaci6n construida con
valores de pll obtenidos al agrepar pequefias cantidades de titulante per
miten la identificacién del punto de inflexién de la curva y por consi-
suiente, es posible conocer la acidez con respecto a cualquier pil de --

interés.
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El punto de inflexidn es el pumto en el cual la pendiente de una curva

( cambio de pi! p}r mililitro Je reactivo agregado ) cambia de sigmo.

I[n la titulacién de un dcido, como en la estandarizacién de reactivos,

el punto final es obtenido del punto de inflexién de una curva de titu
lacién. i

Para titulaciones rutinarias o de control o para detemminaciones ripi-

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

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

jes.dcidos de minas, u otras fuentes que contienen apreciables cantida
des de iones metidlicos hidrolizables tales como el fierro,aluminio o -

manganeso, se tratan con perdxido de hidrbgeno para asegurar la total-

oxidacién de cualquier forma reducida o cationes polivalentes,y se ---

hierve para asegurar la reaccién de hidrdlisis.

Idealmente, el punto final de la titulacién del &cido en la muestra,--

puede corresponder al punto estequiométrico equivalente para la neutra
lizacién de dicho &cido. F1 pH en el punto de equivalencia depende de

la naturaleza de la muestra.

El dibxido de carbono disuelto es usualmente el mayor componente &cido

de un agua superficial; las muestras que lo contienen deben manejarse -
cuidadosamente para evitar la pérdida del gas disuelto. Fn una muestra
que contiene solamente didéxido de carbono, bicarbonatos y carbonatos,-

la titulacién a pH 8.3 a 25°C corresponde a la neutralizacifn estequio
métrica de acido carb6nico a bicarbonato. Ademds el cambio de color -

del indicador de fenolftaleina es a pH 8.3, este valor es aceptado ge-

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

total, incluyendo didxido de carbono y los demds &cidos débiles.

Para mezclas mids complejas o soluciones reguladoras, la seleccién de -

un punto de inflexidn puede ser subjetivo. Consecuentemente,son usados
puntos finales fijos a pil 3.7 y 8.3 para determinaciones de acidez en -
aguas de desecho y aguas naturales. Las titulaciones resultantes nue-

den ser identificadas como " acidez al anaranjado de metilo'''(pH 3.7) -
y '"" acidez a la fenolftaleina™ (p! 8.3) se hayan usado o né indicado-

res coloridt;)s para su determinacidn.

Ademds del di6éxido de carbono, otros gases disueltos contribuyen a la -
acidez o a la alcalinidad, tales como el sulfuro de hidr6geno o el amo
niaco,los cuales pueden ser eliminados o incluidos durante el miestreo

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

minimizados titulando inmediatamente d(;spués de tomada la musstra,por-

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

de la contaminacién atmosférica durante la titulaciém.
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En la titulacidn potenciorétrica, la materia grasosa, los s6lidos sus-
pendidos, los precipitados, o la materia organica de desechos, puede -
adherirse a los electrodos y dar resultados equivocados.
En muestras que contienen iones oxidables o hidrolizables tales como -
fierro ferroso y férrico, aluminio y manganeso, las velocidades de reac
cién pueden ser lentas a temperatura ambiente y dar puntos finales va-
riables. No deben usarse indicadores coloridos con muestras turbias -
ya que pueden obhscurecer el cambio de color en el punto final. [l clo
ro residual libre puede cambiar la accién del indicador. L1 cloro re
sidual se elimina de la muestra si se agrega una gota de soluci6n de -
tiosulfato de sodio 0.IN. :
Determine la acidez de una muestra a partir de un volumen de dlcali --
estandar necesario para titular una porcién de la muestra a pH 8.3 --
(acidez a la fenolftalefna ) & pil 3.7 (acidez al anaranjado de metilo)
de aguas naturales, aguas de desecho 6 aguas contaminadas. Titule a -
temperatura ambiente usando un potenciémetro calibrado, un titulador -
automdtico 6 por medio de indicadores. Use el procedimiento del perd
xido en caliente para pretratamiento de muestras conocidas o que se --
sospeche que contienen iones metdlicos hidrolizables o formas reduci--
das de cationes polivalentes tales como licores con pequefias cantida--
des de fierro, drenajes 4cidos de minas, y otras aguas de desecho in -
dustrial. Fnfrfe a temperatura ambiente antes de la titulacién. 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 tamafio de la muestra y la concentracién --
del titulante.
El rango de acidez encontrado en las aguas de desecho es tan amplio --
que no se puede especificar, el tamafio de la muestra y la concentra---
cifn del titulante. _ i
Se debe usar una cantidad adecuada ( 20 ml 6 hasta 50 ml ) para obten er
relativamente un buen resultado volurétrico, y conservar el volumen --
lo suficientemente pequefio que permite construir grificas y determinar
el punto final. Para muestras que contengan cerca de 1000 mg/1 como -
CaC03 seleccione un volumen_tal, que menos de 50 mg de acidez equiva--
lente estén presentes y titule con NaOil 0.02N.  Para muestras &cidas -
que contengan mis de 1000 mg/1, use una porcifn que contenga acidez --
equivalente menor de 250 mg y titule con solucién de NaOH 0.IN. Si es
necesario haga una primera titulacién para determinar el tamafio de mues
tra Sptimo 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 acci6n microbiana y 1i-
berar gases como el diéxido de carbono cuando se exponen al aire. Las
muestras deben ser analizadas el mismo dia que fueron tomadas.

APARATOS

Titulador electramétrico

Use un potenciémetro comercial, estandarize y calibre el instrumento
de acuerdo a las instrucciones del fabricante. Ponga especial aten-
cién en el cuidado del electrodo y en el botén de conpensacién por -

temperatura.
Recipiente de titulacién
El tamafio y forma dependerin de los electrodos y del tamafio de la --

mestra.

Agitador magnético

- Pipetas volumétricas
Matraz volumétrico

- Buretas

Botellas de poliolefina

REACTIVOS

- Agua libre de didéxido 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.
- Solucién de biftalato de potasio aproximadamente 0.05N

Tome 15 a 20 g de biftalato de potasio KiC.JI,0, , reduzca a un tama
fio aproximado de 100 mallas y seque a 120°C por dos horas. Deje enfriar
en un desecador; pese 10 g, pase a un matraz aforado de un litro y lle
ne hasta la marca con apua libre de @0, .
- Solucidn tipo de titulante de hidréxido de sodio 0.IN

Disuelva 11 g de NaOH en 10 ml de agua destilada, enfrfe, filtre,di-
luya 5.45 ml del filtrado claro a un litro con agua libre de CO2 y ---
guirdese en una botella Jde poliolefina protegida del CO2 atmos férico -
con un tubo de cloruro de calcio o perfectamente hien tapada. TFstanda
rice por titulacién de 40 ml de KHCBHAOd usando una bureta de 25 ml -
y titule hasta el punto final de inflexi6n, el cual puede estar cerca-
no a pif 8.7. Calcule la normalidad de 1a sosa e la siguiente manera:
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Normalidad = A x B / 204.2 x C
donde:
A = gde IG(C811404 pesados para diluir a un litro
B = ml de KHC,H,0, usados en la titulacién

87474
= ml de solucin de sosa usados.

Use 1a normalidad calculada en los cdlculos 6 ajuste exactamente a ---
0.1N,
Una solucién 0.IN = 5.00 mg dc CaCO; / ml

- Solucién tipo de titulante de hidréxido de sodio 0.02N
Diluya 200 ml de la solucibén 0.1 N de hidroxido de sodio y diluya a -
un litro,proteja el embase del CO2 atmosférico como en el caso ante--
rior usando 15 ml de soluci6n de biftalato de potasio y una bureta -
de 50 ml para la sosa y calcule la normalidad como en el caso ante--

rior.

Una soluci6n 0.02N = 1.00 mg de CaC0; / ml

- Per6xido de hidrfgeno al 30%

- Solucién indicadora de anaranjado de metilo

- Soluci6n indicadora de fenolftaleina

- Tiosulfato de sodio 0.IN
Disuelva 25 g de NaZSZOS'SHZO y diluya a un litro con agua destilada

PROCEDIMIENTO

- Cambio de color

Seleccione el tamafio de 1a meestra y la normalidad del titulante de --
acverdo con el criterio establecido anteriormente. Ajuste la muestra-
a la temperatura ambiente, si es necesario, y con una pipeta ponga la-
mestra en un matraz erlenmeyer, si hay eloro residual libre agregue -
1 gota de soluci@n de tiosulfato de sodio 0.I1N. Agregue dos gotas de-
indicador y titule sobre una superficie blanca hasta persistencia del-
carbio de coloracién caracteristico del punto de equivalencia.

-Curva de titulaci6n potenciométrica

Lave cuidadosamente los electrodos y el vaso para la titulacién con --
agua destilada y seque. Séleccione el tamafio de 1a 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.



*fida el pHl de la muestra; agresue la solucién de titulante en porcio--
nes de 0.5 ml o menos; después de cada adicibn, mezcle fuertemente con
un agitador magnético, evitando que salpique. Tome el valor del pH -
cuando se haya estabilizado. Continué agregando titulante y mida el-
pil hasta pli 9.  Construya la curva de titulaci6n con los valores de -
pil obtenidos contra los ml de titulante agregados; determine la acidez
relativa para un pli particular a partir de la curva.

- Titulacién potenciométrica a pi! 3.7 6 8.3 '

Prepare la rmuestra y titule como se indicd para la curva de titulacién
potenciométrica, a un ptl seleccionado anteriormente. Sin tomar en cuen
ta valores intermedios de pll, cuando se acerque al valor del punto fi-
nal, agregue pequefias cantidades de dlcali y asegiirese de que el pil de
equilibrio sea tomado antes de que la siguiente adicién se haga.

- Tratamiento con perdxido de hidrogeno

Tome una muestra adecuada con una pipeta, pongala en el recipiente, mi
da el pli; si estd arriba de 4, agregue incrementos de 5 ml de 1,80, --
0.02N, para bajar el pil a 4 6 menos de 4. Quite los electrodos, agre
gue S gotas de ”202 al 30% y hierva por 2 a 5 minutos. Fnfrie a tempe -
ratura ambiente y titule con solucidn tipo de alcali a pil 8.3 de acuer
do a los procedimientos establecidos.

Acidez como mg/1 de Ca(X)3 = (AxB-CxD) x 50000 / ml de muestra
donde :

A = ml de sosa usados camo titulante

B = normalidad de la sosa

C = ml de HySO, usados

D = normalidad del H,SO

274
Reporte el valor del pll en el punto final usado como sigue:

La acidez a pH = mg/1 de CaCO.;

Un valor negativo significa alcalinidad.



-52-

3.- DUREZA

Originalmente, la dureza de un arua se entendia como la medida de la-
capacidad que ésta tenfa de precipitar cl jabén, F1 jab6n es precipi
tado por los iones calcio y magnesio commmente presentes en el apua,
pero tarbién puede ser precipitado por iones de metales nolivalentes,
tales como el aluminio, el fierro, el manganeso, estroncio, cinc, y -
por los iones hidr6geno. Pero solamente los dos primeros son encon-
trados commmente en las aguas naturales en concentraciones significa
tivas, la dureza esti definida como una caracteristica del agua que -
representa la concentracién 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 metdlicos que producen -
dureza. Cuando la dureza es numéricarente mavor que la suma de la -
alcalinidad por carbonatos y hicarbonatos, la cantidad Jde dureza que-
es equivalente a la alcalinidad total es conocida coro ‘Mureza carbo-
natada’’: la cantidad de dureza en exceso de &sta es conocida como ---
‘Dureza no carbonatada'’. Cuando la dureza es numéricamente igual o
menor que la sima de la alcalinidad por hicarbonatos v carbonatos, to-
da la dureza es ' Nureza carhonatada’, y no hay presente '™ureza no -
carbonatada”. La dureza puede encontrarse en un rango de 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 apua.
Existen dos métodos para la determinacién de Jdureza. I[a dureza por -
cilculo es aplicable a todos los tipos de apua y se considera im méto
do de alta sepuridad en cuanto a resultados. Si se ha hecho and
lisis mineral completo, la dureza puede ser informada por cilculo. F1
método de titulaci6n con [DTA. el cual determina los iones calcio y -
magnesio presentes, piede ser aplicado con modificaciones a cualquier
tipo de apua.

MRFZA POR CALCULO

La seguridad del método para determinar dureza es corputando a partir
de los resultados de las dJeterminaciones de calcin y marmesio. Sola
mente se incluyen los resultados de otros cationes que producen dure-

za si estdn nresentes en cantidades sipnificativas.
FROCFDIMIENTO

Se corputa la dureza nor multinlicocidn e 11 concentracidn de cada -

catitn que nroduce dJureza por el factor proni~ Je cada especie para--
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convertir todas las especies a carbonato de calcio, v desmés se su--
man todas las concentraciones ya exnresa’as coro carhopato de calcio.
Para oktener los cauivalentes (en re/l) de (‘.n(‘O.,) Jde los siruientes --
cationes, nultinlique la concentracién encontrada ror el factor mos-

trado en la siruiente takla:

CATION FACTOR CATTON FACTOR
Ca 2.497 M 5.564

v 4.116 n 1.531

Sr 1.142 " 1.822

Fe 1.792

*FTODO VOLIRMFTRICO DEL FDTA

Il dcido etilen diaminotetracético y sus sales de sodio (ENTA), forman
un complejo quelato soluble cuando se agrepa a wna solucién de ciertos
cationes metdlicos. Si se ha agregado mna pegrefia cantidad de wn colo
rante tal como el eriocromo negro T (INT) a una solucién acuosa conte-
niendo iones calcio y magnesio a un pi! de 10.0 + 0.1, la solucibn ---
acuosa torard un color rojo vino. Si entonces se agrega FNMTA como ti
tulante, el calcio y el masnesio se acomplejarin. Después que ha si-
do agregado suficiente FITA para acomplejar todo el calcio y ragmesio,
la solucién carbiard de rojo vino a azul. Tste es el punto‘ final de-
la titulaci6n. T1 ion magnesio puede estar presente en tal cantidad-
que d& un munto final satisfactorio en la titulacién. F1 rango del -
punto final se incrementa con el increrento del pll.  Fntonces, el nil-
no puede incrementarse indefinidamente por el peligro que existe de --
precipitar carbonato de calcio 6 hidroxido de magnesio y por los cam--
bios de coloracifn a valores altos de pH. F1 pi' de 12,0 + 0.1 es re-
comendado en este procedimiento como wma variable a controlar. Fl ---
tiempo de la titulacifn no debe exceder a 5 minutos para reducir la --
tendencia a precipitar del carhonato de calcio.

Alpgunos iocnes metdlicos interfieren en este procedimiento porque cau--
san 1n punto final no bien identificable. & Fstas interferencias se --
pueden reducir por la adicién de ciertos inhibidores a la ruestra de -
agua antes de la titulacién con FITA. La mixima concentracidén de sus-
tancias interferentes que nueden estar presentes en la ruestra oripi--
nal y que permiten la titnlacifn con FITA se ruestran en la tabla No.-
12 del capitulo V.
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La materia orpinica suspendida o coloidal en la mxestra pucde tamhién
interferir con el punto firmal pero puede eliminarse ror evaporacién -
de la muestra hasta sequedad en un bafio de vapor vy calentando en ima-
mifla a 550°C hasta que la materia orginica sea cornletamente oxida--
da. Se disuelve el residuo en 20 ml de Acido clorhidrico IN neutra-
lizado a pl! 7 con hidr6xido de sodio IN vy se 1leva a 50 rl con agua -
destilada; se enfria a temmeratura ambiente y se continfia de acrverdo-
al procedimiento peneral. Las titulaciones deben hacerse a ‘tempera-
tura ambiente. Fl cambio de color no se d4 a hajas temperaturas. --

La descomposicién del indicador presenta um problema en agua caliente.

El pH especificado cn el procedimiento puede conducir a la nrecipita-

ci6n del carbonato de calcio. Tarbien el titulante puede redisolver

tal precipitado lentamente, un punto final ecquivocado puede dar hajos
resultados. Un tiermpo limite de 5 minutos para todo el preceso mini
miza la tendencia del carhonato de calcio a precipitar.

Los siguientes tres métodos tambien combaten la precipitacién:

1.- Se diluye la ruestra con agua destilada para reducir la concentra
cién de carbonato de calcio. La simple dilucién de 25 a 50 ml--
ha sido incorporada en los procedimientos. Si la precipitacién-
ocurre a esta diluci6n se usa la modificacién 2 6 3. €1 se tie-
ne un pequefio valor en la rmuestra, también contribuye a un error-
sistemitico por la lectura en la bureta.

2.- Si se conoce la dureza aproximada de la muestra 6§ ha sido deter--
minada por una prirera titulaci6n, se agrega el % § mis del ti-
tulante a la muestra antes de ajustar el pi’ con 1a solncién regu-
ladora.

3.- Se acidifica la muestra y se agita' por 2 minutos para eliminar el
C02 antes de ajustar el pH con la solucién repuladora. I'na deter
minacién previa de alcalinidad puede indicar la cantidad de acido
que debe ser agregada a la muestra para este propdsito.

PFACTIVOS

- Solucién reguladora

1.- Se disuelven 16.9 g de cloruro de amonio en 143 ml de hidréxido
de aronio concentrado; se agregan 1.25 g de sal de magnesio de-
I'ATA y se diluye a 250 ml con agua destilada

2.- Si la sal de magnesio del FITA no se pudo conseguir, se disuel-
‘ven 1.17% p de sal Jdis6dica de FDTA dihidratado y 780 mg de ---
oS0, THY0 6 644 mp de ?mC12.61~12
Se apresa esta solucifn a 16.9 g de cloruro de amonio y 143 mi-

N en 50 ml de apua destilada.---

de hidréxido de amonio concentrado., se mezcla y diluye a 250 ml
con apua destilada.
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Se guarda la solucién 1 6 2 en recipientes de plistico 6 de vi-
drio pyrex. Se tana nerfectarente para prevenir la nérdida --
de aroniaco o entrada Jde (0,. ‘Io se euardan estas soluciones-
nor mis de un mes sobre tod; si el frasco fué abierto constan--
terente.  Se 1sa la solucién solamente con perilla para manejo
de 1liquidos peliprosos y pipeta perfectamente lirmia. Se tira
la solucién cuando 1 6 2 rl agregados a la muestra fallan para-
producir wn pH de 10.040.1 en el pinto final de la titulacién.
3.- 'na alternativa satisfactoria pueden ser los regnladores oloro-
sos. Tarhién contienen la sal de macrnesio de I'DTA y tienen la
ventaja de producir olores y ser rucho ris estahles que la solu

cién reguladora NI1,C1-N1,00l.  Tno de estos reruladores puede -

ser preparado por x:ezcla4de 55 ml de I'CT conc con 400 ml de ---
agua destilada y después, lentamente y con apitacién se agregan
310 ml de 2-aminoetanol. Se agregan 5.0 ¢ de sal de magnesio-
del IMTA y se diluye a un litro con apua destilada.
- Inhibhidores
Para la mayorfa dJe las aguas no es necesario el uso de los inhibido --
res, pero cuando ocasionalmente contienen iones que interfieren,se re-
quiere la adicién de un inhibidor apropiado para dar \n cambio claro -
en el cambio de color en el punto final. Los sipuientes reactivos --

inhibidores se han encontrado que son satisfactorios.

Inhibidor I

Se agregan 250 ml de Na(N en polvo a la solucién que va a ser titulada,
se agrega suficiente regulador para ajustar el plf a 10.0 + 0,1 para --
contrarestar la alcalinidad adicional resultante de la hidr6lisis del-
cianuro de sodio.

PREACUCI(N; el cianuro de sodio es extremadamente venenoso. Tome las-
precauciones necesarias para su uso. (uando deseche estas soluciones
por el drenaje, deje ahierta la llave por cierto tiemno,cuidando que -
el agua no lleve icidos, ya que la solucién desprenderi !N que es vo-
14til1 y muy venenoso.

TIBIDOR 11

Se disuelven 5.0 g de NaZS.OHZO 6 3.7 g de \(325.5”20 en 100 m1 de agua
destilada. Se tapa cuidadosarente el envase con un tandn de hule.
Fste inhibidor se descompone por la oxidacifn del aire. I'l inhibidor di
un precipitado de sulfuro que oscurece el punto final cuando hay pre--
sentes concentraciones apreciables de metales pesados. Se usa un ml-

de este inhibidor en el pretratartiento de la muestra.

INHIRINDOR T1I

Se disuclven 4.5 g de cloriro de hidroxilamina en 100 rl dJe alcohol --
etilico o isopronflico al 95%. Tste inhihidor se ngrera a la solucién
colorida de eriocromo.
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La mezcla Je inhibidores y reruladores suclen mantener 'm »H de ------
10.0 + 0.1 durante la titulaciSn dando \m munto Ffinal claro cuando se-
han agregado a la muestra.
- Indicador.
Fl indicador eriocroro negro T, es la sal de sodio del Acido-1-(1-hi
droxi-2-naftilazo)-5-nitro-2-naftol-4-sulfénico. La principal difi-
cultad con las soluciones del indicador es su tendencia a deteriorarse
con el tierpo, lo cual di mediciones indistintas en los puntos finales
con el FMTA.  Por ejemplo, en soluciones alcalinas el indicador es --
susceptible n los oxidantes y las soluciones alcohélicas son cstables-
solamente por uma semana. Las mezclas s6lidas y secas del indicador--
con cloruro de sodio son estables.
Las siguientes formulaciones han sido usadas con resultados satisfacto
rios:
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 etilico o isopropfli-

co al 95%
2.- Se mezclan 0.5 4 1.0 g de polvo colorante en 100 g de un solvente-
apropiado tal como el 2,2',2'' - nitrilotrietanol ( tamhien conoci

do como trietanolamina) 6 2-metoxietanol ( también conocido como -
eter metilico 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 -
pwmto final no cambia el color claramente y es impreciso, esto indica-
que el indicador no es el adecuado o que ya estd deteriorado lo que se
nota agregando el indicador de cianuro de sodio que facilitard la de--
terminacién del punto final si el indicador esti todavia en buenas con
diciones.
- Soluci6én tipo de EPTA 0.01M
Se pesan 3.723 g de sal dis6dica dihidratada de FDTA,se disuelven en
agua destilada y se diluyen a 1000 ml. Se comprueba el titulo por -
estandarizaci6n posterior con la solucién tipo de calcio.
Se guarda en recipiente de polietileno o en frascos pyrex. Para ---
compensar la degradacién gradual se estandariza la solucién peri6di-
camente y se obtiene el factor.apmpiado.
- Solucién tipo de calcio
Se pesa 1 g de carbonato de calcio anhidro en nolvo; en wn matraz -
erlenmeyer de 500 ml se agrega por redio de 'm emhudo de cola larga
poco a poco HC1 1 + 1 hasta que se haya disvelto todo el carbonato-
de calcio.
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Se asregan 2N0 rl de aecua destilada y se hierve nor alyunos minutos -

para eliminar el (‘02. Se enfria y se agregan unas rotas de indicador
de rojo de metilo, y se ajusta a m color intermedio entre el rojo y-
el anaranjado de retilo, se aprera el VHAOH PSICL 1+ 1 que se re--
quiera.  Se pasa cuantitativamente a un matraz volumétrico de 1 litro
y se llena asta la marca con agua destilada. Fsta solucién tipo es-

cquivalente 1.00 mg de CnCO.;/ml.
PROCTDIM TFNTO

- Pretratamiento de agua contaminada o muestras de aga de desecho.

- Titulacién de la muestra
Se selecciona un volumen de riestra de tal forma que se usen menos --
de 15 ml de titulante INTA; no se dehe tardar en titular mis de S5 mi
nutos medidos a partir de la adici6én de la soluciébn reruladora.
Se diluyen 25 ml de muestra hasta cerca de 50 ml con arua destilada-
en una capsula de porcelana o otro reciniente adecuado. Se agregan
15 2 ml de soluci6n repuladora. ['sualrente 1 ml serd suficiente pa
ra dar un p/f de 10.0 + 0.1. La ausencia de 'm punto final defini-
do sefiala que el inhibidor deberd ser usado 6 que el indicador se ha
deteriorado.
Se apregan 1 6 2 gotas de solucién de indicador § wma cantidad apro-
piada de polvo si éste se estd usando. Se agreca lentamente el ti-
tulador estandar de FITA con apitaci6n contimua, hasta desaparicién-
completa de la coloracién rojiza, se agregan las @iltimas gotas de --
titulante en intervalos de 3 a 5 segundos. Tn el punto final la so-
lucién sera normalmente azul., Si hay suficiente miestra y las in--
terferencias fueron elirinadas, debe asegurarse de los resultados oh
tenidos aumentando el tamafio de la muestra.

*nestra de baja dureza

Para un efluente procedente de wn sistema de intercambio ibnico @ --

otros medios de tratariento 6 para apuas superficiales de baja dure-

za ( menor de 5 mg/1 ), sc tora ima mestra mayor de 100 a 100D w1l -

para su titulacién v se agrecan cantidades proporcionales de solucién
reguladora, inhibidor e indicador. Se aprega el titulante estandar

de TITA lentamente nor medio de ima microbureta y se hace una prueba

testigo usando agua redestilada, destilada 6 arua desionizada del --

mismo volumen de la muestra y se trata de la misma manera que la mes

tra. - i
/.23

Nureza (ENTA) como mg/1 de C’l(‘.O.; = A x R x 1000 / ml Jde ruestra

donde :

A = rl de titulante usados para la muestra
R = mg de C;\CO.G equivalentes a 1.00 ml1 de titulante FDTA.
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4.-cLono0

El cloro, en la forma e ion cloruro,es wno Jc los aniones inoredni--

cos mis frecuentemente encontrados cn el acua v en las agnas de dese--
cho. Fn el agua potahle el sabor producido por la concentracién de -
cloro cs variahle y depende de la corposicién quimica del agua. Almu-
nas apuas que contienen 250 re/1 de cloruro ruede detectarse tm sahor-
salado si el catién es sodio. Por otro lado, cl sabor tipico salado-
puede no presentarse cn concentraciones de 1000 mo/1 cnando los catio-
nes predominantes son calcio y maenesio.

La concentracién de cloro es alta cn asuas de desecho asY como en apua
natural ya que el cloro es \m artfculo cormfm en la Jdieta vy pasa sin --
carhio a través del sistema direstivo. A lo larpo de las costas mari
nas, el cloro estd en grandes concentraciores y nnede ser incrementacdo
por procesos industriales. Txisten cuatro métodos nara l1a determina-
€i6n de cloniros, los primeros dos son similares en michos a.%pectos,la
seleccidn de ellos es de acnerdo a la nrefcrencia que se tenpa. Fl1 mé
todo argentométrico es.usado.en aguas relativamente claras cuando hay-
concentraciones de clomro de 0.15 a 10 mp en la porcién e mestra to
mada. Tl método del nitrato de mercurio (& wn mmto final fécil, F1-
método notenciométrico es adecuado para muestras colorecadas o turhias-
en las cuales el punto final indicado por colorantes son diffciles de-
observar. Il método potenciométrico puede ser usado sin pretratarien
to para miestras que contienen iones férricos si éstos no cstin nresen
tes en concentraciones mayores a las del i6n cloruro, asf coro el fos-
fato crémico, el i6n ferroso y otros metales no nesados.

F1 método del ferricianuro es-una modificaci6n automitica la cnal es -
usada rutinariarente por muchos lahoratorios como wm método tentativo.

}FTOD0 ARGENT(R TTRI(O
In wna soluciénrnentra liccramente alcalina. el cromato.de potasio.pue
de indicar el mmto final de el nitrato de plata como titnlante de los
cloruros. FEl clonuro-de -plata.es-precipitado cuantitativarente después
de que se ha formado el cromato de plata Tojo.
las sustancias normalmente encontradas en agua potahle no interfieren,
el bromiro, ioduro y cianuro se registran como equivalentes de concen-
traciones de cloruro. Tl sulfm‘b,tiosul fato y sulfito interfieren ---
pero pueden ser eliminados por tratamiento con per6xido de hidrSgeno.
Fl ortofosfato en exceso de 25 mp/l interfiere por precipitacién como-
fosfato de plata. Fl fierro en exceso de 10 mp/1 interfiere enrmasca-

rando el pinto final.

NTACTIVOS

- Apua libre de cloruros
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€1 ¢s necesario use agua destilada o desrineralizada.
,
Solucién indicadora de crorato de potasio

Disnelva R0 o de ¥.Or0, en 1 noco de arma destilada.  Aererie solu

ci6n de nitrato dg_pla:n hasta formaci6n de im nrecinitado rojo. Ne

je reposar 12 horas, filtre y diluya a up litro con ama Jestilada.

Titulante estandar de nitrato de nlata N N141V

Nisuelva 2.395 o de ’\f!:‘lOz cn agua destilada y diluya a 1700 m1, Ti-

tule después con solucién de clorura de sodio N.1141. fudrdese en-

hotella arbar. [Una soluci6n estandar dJde nitrato de nlata 2,1141N

es = z 500 up de C1/ml, -

Solucién tino de cloruro de sodio 0.0141%

Pisuelva £24.1 re de NaCl (secado a 140°C ) en arua likre de clorn-

ro v diluya a 1000 r1; 1.00 r1 = 500 ug de C1.

Reactivos especiales para eliminacién de interferencias

1.- Suspencién de hidrdxido de aluminio
Nisuelva 125 g de sulfato de aluminio y potasio & snlfato de --
aluminio y amonio /\1!((504)2.125120 6 M\W!A(Snlﬁ)z.l'Z“z-’). en--
un litro de agua destilada. Caliente a 60°C y aprecue 55 rl -
de ?JHdOH conc lentamente Y con agitacién. Deje remosar por --
mma hora, nase la mezcla a una botella y lave el precipitado --
por adiciones sucesivas, con rezclado fuerte v decantaciones de
agua destilada hasta oue esté libre de cloruro. Cuando esti -
recién preparada la soluci6n ocupa un volimen de aproximadaren-
te wn litro.

2.-Soluci6n indicadora de fenolftaleina

3.-1fidréxido de sodio IN ¥°

4. -Acido sulffirico 1IN

S.-Perdxido de hidrbgeno al 30%

PROCTDNTMITNTO

Preparacifn de la mestra

Use una meestra de 100 w1l & una porcién diluida de 100 ml.
Si la meestra estd muy colorida, agrerue 3 ml de snsmencidn de '\J_(ﬂ.’)3
rezcle, deje reposar, filtre, lave, y cosbine el filtrado y lavados.

Qi estdn presentes los iones sulfuro, sulfito o tiosnlfato,apreruc 1 ml

de ”202 v agite por un minuto.
Titule las mestras en un rango de pil de 7 a 10 directamente. lLas mues
tras que no se encuentren en este ranpo se ajustan con solucién de ---
H,S50, 6 Na¥l,  Agregue 1 ml de solucién indicadora de l’.,_(‘r«”.ﬂ'. Titw~
le con solucidén tipo de nitrato de plata hasta un desarrolloe de color-
amarillo rosado como mmto final que debe ser constante. Corra v -~

blanco no mayor de 0.2 4 7.3 nl lo cual es adecnado para este rétodo.
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mp/lde C1 =  (A-T ) x¥Nx 35,450 / ml de mstra

donde :

= ml de titulante para la mestra

R = ml de titulante para el blanco
N = normalidad del nitrato de plata
me/l de NaCl = ng/l de €1 x 1.65

METODO DFI. NITRATO MPRCURICC

El cloruro puede ser titulado con nitrato merciirico por la formacién de
cloruro de mercurio ligeramente soluble y poco disociable. Fn el ran-
go de pl' de 2.3 a 2.8 la difenilcarbazona indica el punto final de la -
titulacién por formacién de un complejo pfirpura con el exceso de iones-
mercfirico. Fl error en la titulacién es de cerca de 1% de el volumen-
de titulante usado por cambio de unidades de plf de 0.1 en el ranso de
pil de 2.1 a 2.8. Fl ajuste de pll no es posible lo cual se elimina ---
usando un potenciémetro. Fn este método uma rmezcla esnecifica de ici-
do nitrico y difenilcarbazona se agrega a la muestra de agua ajustando-
el pif de 1a muestra a 2.5 + 0.1. llna tercera sustancia es uma mezcla
" alcoh6lica de xileno, que es usada como wm indicador de pll y facilita -
la determinaci6n del color en el punto final. La adicién de 10 mg de-
bicarhonato de sodio al blanco y a 1a mestra dan wn plf de 25+ 01, ---
cuando se ha agregado el indicador que acidifica.
F1 bromuro y el ioduro son titulados con el nitrato rmercfirico de la mis
ma manera que el cloruro. los iones cromto, férrico y sulfito inter-

4

fieren cuando estin presentes en exceso de 10 mg/1.
REACTIVOS

- Solucién tipo de cloruro de sodio 0.0141N
~ Acido nitrico 0.1N
- Hidréxddo de sodio 0.1 N
- Reactivos para la titulacién de concentraciones pequefias de cloruro.
1.- Reactivo indicador que acidifica
la concentracién de &cido nitrico de este reactivo es wn factor-
importante.
F1l reactivo a).- contiene suficiente dcido nitrico para neutrali
zar wna alcalinidad total de 150 mg/1 como (‘a(‘Oz al pH adecuado-
en una muestra de 100 ml.
a).- Nisuelva en el orden siguiente: 250 rg de s-difenilcarbazona,-
4.0 ml de H;\!03 conc y 30 mg de xileno de cianol FF en 100 ml de

-

alcohol etflico & isopropilico al 95%. Guarde en una hotella -
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ambar v en el refriperador. TFste reactivo no es estable indefinidamen
te. Ja deterioracién del misro causa um lento mmto final v resultados
altos.

h).- TL nl" cs critico en este método, ajuste el o' Je ruestras altaroen-

te alcalinas 6 Acidas a pl! 2.5 + 9.1 con I™0z 6 Na™', n6 con Na,0..

I'se 1m potencifretro con un electrodo de referencia que no contenga ---
cloruro para el ajuste dJdel nlf,  Si solamente existe este tipo de poten
ciéretro, dJdetermine la cantidad de dcido 6 dlcali necesaria para Jdar wn
plt de 2.5 # 0.1 y deseche esta porcién de ruestra. Trate ina mrstra-
nor separado con la cantidad de Acido o de dlcali deterrminado anterior-
rente y continfic el andlisis hasta el punto final.
Pajo estas circunstancias, omita el dcido nitrico del indicador nara --
rantener ¢l o' nropio de la muestra. Alternativarmente, varié la con--
centracién dJe acido nitrico del reactivo indicador que acidifica para -
acorodar las condiciones a ruestras de apuas con ruy alta 6 my haia al
calinidad.
2.- Titnlante tipo de nitrato de rercurio 0.N141V
NDisuelva 2.3 ¢ de Hg(NﬂS)z 6 2.5 ¢ de Hg(NOS)z,Hzn en 100 ml de -
agua destilada que contenga 0.25 ml de }1\'03 conc y diluya a 1 litro
Haga una titulaci6n como se indica posteriormente. [Ilse ahora con-
tenidos de 5 ml de solucién tipo de NaCl y 10 mg de NaJI(‘D3 diluidas
a 100 ml con agua destilada. Ajuste el titulante de nitrato rercfi
rico hasta exactamente 0.014IN y haga wna titulacién final. Cuar-
de en botella armbar y lejos de la luz solar. Tl titulante tipo de
nitrato mercfirico exactamente 0.0141N es equivalente a 500 up de --
C1/ml.

Teactivos para la titulacién de altas concentraciones de cloruros.

1.- *ezcla indicadora
Disvelva 5 g de difenilcarbazona y 0.5 ¢ de azul de bromofenol en -
750 m1 de alcohol etflico al 95% 6 isopropilico.y diluya a mn litro
con alcohol etilico o isopropilico.

(]
[

Titulante estandar de nitrato mercirico N.141N

Disnelva 25 ¢ de !(g(\'03)2.7720 en 900 ml de agua destilada contenien
do 5 ml de Ii\'03 conc. DNilwya o ajuste a un litro, y haga wma nri-
mera titulacién como se indica posteriormente. I'se réplicas conte
niendo 25 ml de solucién tipo de NaCl y 25 ml Jde apua destilada. -
Ajuste el titulante a 0.14IN y haga 'ma titulacién final. La equi
valencia de cloruro del titulante es 5.00 mg/ml.
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PROCTDI*ITNTO

Titulacién (e concentraciones haias Jde cloruros.

Ulse tma muestra de 100 w1 6 wna porcién menor cuidando nue la concen---
traci6n de cloruros no exceda de 10 rg.

Arregue 1 ml del indicador que acidifica a la muestra ( el color de la-
soluci6n suele ser azul verde en cste punto. I'n verde lirero indica un
i’ renor de 2.0 un azul pnro indica 'm pl’ mayor de 3.S. Para agua --
potahle el pH después de csta adici6n suele ser 2.5 + 01.1.  Para aguas
altamente alcalinas 6 dcidas ajuste el it a 8.7 antes de arresar el in-
dicador que acidifica).

Titule la muestra asf tratalda con el titulante de nitrato merctirico ---
0.014IN a 'm munto final plrpura claramente definido. l.a solucién pue
de cambiar de azul verde a arul cuando faltan pocas adiciones para ¢l -
punto final.

Prepare un blanco por titulacién de 100 ml (e agua destilada contenien-
do 10 mg de -\Iz\}K‘.03.

Titulacién de concentraciones altas de cleruros.

Ponga 50 ml de la ruestra en 1m recipiente de 150 ) ( 5 ml de mestra -

puede ser usada cuando se utiliza m3s de 5 rl de titnlante). Aprepuie --

aproximadamente (.5 ml Jde la mezcla indicadora y mezcle cuidadosarente -

El color suele ser prpura. Arrepuc potas de H’\l()3 N.1N hasta que el co
lor se torme amarillo. Titule con titulante de nitrato mercfrico 0.141N
hasta aparici6n del primer color pfrpura. Titule un blanco como se in-

dich en el procedimiento anterior.

mg/l de €1 = (A-TP) xN x 35,450/ ml de mestra
- donde: .

A = 1l de titulante para la muestra

B = ml de titulante para el blanco

N = normalidad del nitrato mercirico

mg/1 de NaCl = mg/l de C1 x 1.65

METODO POTENCICMETRICO

El cloruro es determinado por titulacién potenciométrica con wma solu--
cién de nitrato de plata y um sistema.de electrodos de vlata/cloruro de
plata. Purante la titulacién un voltimetro electrénico es usado para-
determinar el cambio en el potencial entre los dos electrodos.  F1 pun
to final de la titulacién es la lectura que el instrumento dé cuando el
mayor cambio en voltaje suceda con wna pequefia ¥y constante adicién de -
nitrato de plata.
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F1 ioduro v hromiro interfieren va que son titulados como cloruro. Fl-
ferricianuro causa alltos resultados nern nuede ser clirinado. Tl cro-
mato v. dicromto interficren y snelen ser redicidos a su estado crémico
o eliminados. Tl ficrro férrico interficre 5i ¢sti presentc en wmna --
concentracién mayor que la del clomro. [os iones crdmico, ferroso y
fosfato no interfieren. las rmestras muy contaminadas peneralmente re
quiercn pretratariento. Chando la contaminacién es menor, almmos con
taminantes pueden ser destruidos sirnlerente por adicién Jde Acido nftri

Cco.

APARATOS

Tlectrodos de vidrio de nlata/cloruro de plata

Voltimetro electrbnico para medir la dJdiferencia de potencial entrc los
electrodos. Im potenciémetro puede ser convertido nara este uso por -
la sustituci6én del electrodo apropiado.

Apitador mecinico

PEACTTVOS

Solucidn tipo de cloruro de sadio 0.0141V

NDisuelva 8.243 p de NaCl, secado a 105°C en apua destilada v diluya--
exactamente a 500 rl. Diluya 50 rl de esta solucién a 1000 rml.

1P = 0.500 g de 1.

Acido nitrico conc.

Solucién tipo de nitrato de plata 0.0141N

NMisuvelva 2.40 g de ApNOz en aema destilada y diluya a 1000 ml. Titu-
le esta solucién con 10 ml de solicién tipo de NaCl como se indicarad -
posteriormente. Ajuste el titulante de nitrato de plata a la misma-
normalidad de la solucién de cloruro de sodio; 1 ml = 0.5 mg de (1.

Normalidad del Ag:‘l().; = 10 x 0.0141 / ml de ApN(‘.S

- reactivos especiales para el pretratamiento
1.- Acido sulffirico 1 + 1
2.- Perbxido de hidrégeno al 309
3.- Hidréxido de sodio 1IN

PPOCENTMTENTO DE FSTANDARIZACION
Los instrumentos que se pucden usar vara esta determinaci6n son varia--
dos y su maneio depende de las normas del fahricante. Si se nsa 1 no

tencimetro la lectura del aparato dehe ser p'' 7.9,



-64-

Ponga 10 ml de solucién tipo de NaCl en wn reciniente de 250 ml, diluya
hasta 100 ml, v agrepue 2.0 vl de an; conc. Ponea los electrodos v el
apitador magnético.

Seleccione en el instrumento el rango deseado de milivnlts 6 wmidades -
de pil. Inicie la agitacién.

Agregue titulante tipo de /\g‘l(\}, leyendo las lecturas en la escala des-
pués de cada adicién. Fn el principio. pueden ser apregados incremen-
tos grandecs dc titulante: después, cuando se va acercando al mmto fi--
nal, de 0.1 6 0.2 ml1 a intcrvalos mavores hasta determinacién del punto
final. DNetermine el volumen de /\;1‘\103 usado al runto en el cual hay el
mayor cambio en el instrnumento por adicién de AgNOz.

Haga una curva de titulacidn diferencial si el punto final no puede ser
determinado.  Ponga el cambio de la lectura en el instrumento por incre
mentos iguales de titulante usando las lecturas en la bureta antes y --
despufs de cada adicién. la forma de hacerlo se muestra en la figura-
presentada en la tabla No. 13 del capftulo IV.

PROCEDIMIINTO PARA ANALISIS NF MIFSTRAS
Ponga por medio de una pipeta exactamente 100 rl de muestra & una por--
cifn que contenga no mis de 10 mg de cloruro en un recipiente de 250 ml.
Si no hay interferencias proceda inmediatamente.
-Si hay presente compuestos orgdnicos 6 sulfito G otras interférencias -
(tales como prandes cantidades de fierro férrico, ciamro 6 sulfuro), -
acidifique 1a muestra con HZSO4 usando papel tornasol. Caliente por -
5 minutos para eliminar los compuestos woldtiles. Aprepue mds acido--
sulflirico si es necesario para conservar la solucién 4cida. Agregue -
3 ml de perdxido de hidrégeno y hierva por 15 minutos, agregando apua -
destilada libre de clonuros para conservar el voluren de 50 ml. Diluya
a 100 ml, agregue solucién de Nafi! gota a gota hasta alcalinidad al pa-
pel de tomasol, agregue 10 gotas en exceso. Ilierva por 5 minutos,fil
tre en un vaso de 250 ml y lave el precipitado y el papel varias veces
con agua destilada caliente. Agprepue pota a gota !TNO3 conc hasta aci-
dez al papel de tornasol, agrepue 2 ml en exceso. FPnfrié€ y diluya a 100
ml si es necesario. Ponga mn apitador ragmético y los electrodos en -
la ruestra e inicie la agitacién. Ilaga los ajustes necesarios al ins-
trumento de acuverdo 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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Corplete la determinacifn como en el caso anterior. Para wma semmridad
mayor corra un hlanco con ama -estilada libre de cloro a través de to-
dos los pasos anteriores.

m/ldeCl = (A-R)x¥x35450 / D

donde:
A = 1wl de nitrato de plata para la rmestra
R = wl de nitrato de plata para el blanco

= normalidad del nitrato de plata

k-4
i

= ml de muestra

5.- CLORO RESIDUAL

F1 cloro puede estar presente en las aenas ( bajo la form de Acido ---
hipocloroso o ién hipoclorito, o amhos), como cloro libre disponible, o
de cloro combinado disponible ( en cloraminas u otros derivados de clo-
ro), pudiendo estar presentes, simultineamente, tanto el cloro libre co
mo el combinado.  Algunos agentes oxidantes, que incluyen otros halége
nos libres distintos del cloro, aparecen cuantitativamente cormo cloro -
libre y lo mismo sucede con el bi6xido de cloro. Tha pequefia porcién-
de tricloruro de nitr6geno (tricloramina) se titula, asimismo, como clo
ro libre. Sin embhargo estas sustancias rara vez se hallan en suficien-
te concentracién para que puedan introducir un error de irmortancia, pe
ro, a pesar de ello, su acci6n debe ser familiar al analizador, pues --
_afecta a todos los métodos que se describen para la dosificacién del --
cloro.

F1 método yodométrico se usa como patrdn, siendo la hase para la titula
cién del agua de cloro empleada en la preparacién de los patrones termo
rales. También es adecuado para la determinacifn de altas concentra—
ciones de cloro residual, que ahora son mis frecuentes ane antes. !l -
método yodométrico es rmds nreciso que el método de la artotolidina cuan
do la concentracién de cloro residual es mayor de 1 re/T.

los métodos dJe la ortotolidina se usan amliamente nara determinaciones
rutinarias del cloro residual, en los trabajos de control y de camo.
Arhos procedimientos se commletan rapidamente con aparatos visuales ---
simles o con técnicas fotométricas. Cuando se ohservan las precancio
nes adecuadas, se nuede esperar mma exactitud razonable con los procedi

mientos de la ortotolidina.
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El método instantineo de la ortotolidina es wmma técnica cunlitatih na-
ra ¢l cloro libre disponible y se afecta my poco por los apentes inter
ferentes (le acci6n lenta, peneralmentc nitritos o ficrro férrico, nero-
sf se altera por el bi6xido de manganeso coloidal.

F1 método de la ortotolidina-arsenito es una técnica rara diferenciar el
clore libre disponible del cloro corhinado disponible v del color dehi-
do a las sustancias interferentes.

Para trabajos de campo se incluyc el método de dilucidn a gotas para la
prueba de la ortotolidina. No es exacto ni puede substitnir a los mé-
todos de titulacién.

F1 método de titulacién amperorétrica parece ser uno de los métodos mis
exactos para la determinacién del cloro libre disponible v del cloro cor
binado disponible. Por lo general, este método no se afecta por la --
presencia de diversos apentes oxidantes, lo mismo que por las variacio-
nes de termperatura, turbiedad y color que interfieren con la exactitud-
de otros métodos.

La determinaci6n del bi6xido de cloro es bastante simmle, cuando es la -
fmica sustancia en solucién, y cualquiera de las técnicas para el cloro
puede adaptarse para su determinaci6n. Cuando el bi6éxido de cloro se-
encuentra presente en solucién mixta, con dcido hipocloroso resudta di--
ffcil su cuantificacién. Tn concentraciones suficientemente altas, el-
bi6xido de clore se puede determinar especfficamente con la tirosina,--
aumque este método colorimétrico no es suficientemente sensible para el
control de la mayorfia de las plantas de tratamientc. de agua,porque es--
ta témica no puede identificar menos de 0.2 mg/1. Fn presencia del -
cloro, se puede verificar la cuantificacién del biéxddo de cloro por las
técnicas usuales para el cloro, después de reducir preferentemente el -
cloro con los acidos oxdlico o mal6nico.

El cloro en solucién acuosa no es estable y dismimuye rapidarente el --
contenido de cloro de las muestras o soluciones, en particular en las -
soluciones déhiles. la exposici6n a la luz solar u otras de gran inten
sidad, los mismo que la agitacién, aceleran la disminucifn del cloro --
presente en tales soluciones. Por lo tanto se recomienda que las de-
terminaciones de cloro se inicien inmediatamente después del muestreo,
evitando luz y-agitacién excesivas. No se pueden almacenar las mues-
tras que se van a analizar por clore.

METODO YODOMETRICO 1

F1l cloro libera yodo libre de las soluciones de yoduro de potasio que -
tengan wn pH de 8 o menor.
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T1 yodo liberado se titula con wma solucién valorada de tiosulfato de -
sodin, nsando como indicador la solucién de alimidén. DNe preferencia,
la reaccion se dehe verificar a valores de pif entre 3 v 4.

Mtmque 1a titnlaci6n neutra disminnve ¢l ripimo los efectos -le interfe
rencias por nitrito y sales ranpdnicas y férricas, se preficre la titu
lacidn 4cida, nor ser mis exacta para la determinacién del total de --
cloro residual disponihle. TNebe usarse el dcido acético para la titu
lacién dcida: el Acido sulffirico s6lo se puede usar cuando el analista
se ha convencido por si mismo, que no contiene suhstancias interferen-
tes; debe advertirse que jamis se debe emplear el Acido clorhidrico.
Si se usa tiosulfato de sodio 0.01IN, con 500 ml de mestra, la concen-

tracién minima identificahle es aproximadamente de 0,04 me/1 e €1,
RFACTIVOS

- Acido acético conc (glacial)

- Toduro e potasio en cristales

- Solucién tipo de tiosulfato de sodio 0.1V

Disuelva 25 g de NaZSZOS.S!'Zﬂ en wn litro dJde agua destilada reciente

mente hervida y titule la solucién con dicromato de potasio después de

haberse almacenado por lo menos dos semanas. Ilse apua destilada y --

agregue '1mos mililitros de cloroformo (‘,H(Tls para minimizar la acci6n -

bacteriana y descomposicién de la solucién de tiosulfato de sodio.

Titule 1a solucién de tiosulfato de sodio 0.IN por wmo de los siguien-

tes nrocedimientos:

1.- “€todo del dicromato
A 80 ml de apua destilada se agrepan con agitacibn constantes,l ml
de 112504 cone. 10 ml de soluci6n de KZ(Tr207 D.IN v 1 ¢ de KI. Se
deja reposar seis minutos en la oscuridad y se titula con la solu-
cién de tiosulfato, aprepando almidén cerca del vire final. Se -
debe usar dicromato de potasio R.A.  Se pulverizan los cristales-
se secan a 105°C durante la noche y se enfrian en desecador. Se-
pesan 4.904 p de la sal seca y se llevan a wn litro con apua desti
lada; el titulo de esta solucibn es 0.1V y se debe conservar en --
frascos de tap6n esmerilado.

2.- *€todo del hiyodato
Se procede de la misma manera que el método el dicromato.pero se -
emplean 10 ml de biyodato de notasio 0.IN. Con el hiyodato no es
necesario esperar seis minutos, pues la mezcla se debhe titular in-
mediatamente con la solucién de tiosulfato. Se ‘che usar hiyoda-
to de potasio, KH(IOS)2 P.A.  Se seca durante la noche a 105°C y
se enfria en desecacor. Para preparar la solucidn 0.1 se pesan
N.3249 ¢ ¥ se lleva a wn litro con apua destilada v se conscrva en

frasco de tapdn esmerilado.
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Normalidad del .\'328203 = 1000/ ml de tiosulfato nastados

- Solucién de tiosulfato de sodio 0.01IN 6 0.025N

Se mejora la estabilidad del tiosulfato 0.0IN 6 0.025N si se preparan -
por diluci6én de una solucién 0.IN afeja, hecha, como se indic6é antes,--
con agua destilada recién hervida. Pueden evitarse descomposiciones -
si se agregan unos cuantos mililitros de cloroformo, mmque también se
sugiere que la solucién se preserve agrepindole. por litro, 4 g de hora
to de sodio y 10 mg de yoduro mercfirico. Para trabajos exactos, esta
solucién se debe retitular cada que se use coro se indicé anteriormente.
Fs recomendable que se maneje esta solucifén con una bureta automdtica,-
para el caso en que se titulen muchas muestras. Las soluciones valora
das de sodio exactamente 0.0IN y 0.N025N equivalen respectivamente a --- -
0.3546 mg y 0.8864 mg de cloro disponible por 1 ml.

- Solucién indicadora de almid6n.
Se pesan 5 g de almidén soluble, se pone en un litro de agua destila-
da en ebullicibn, se agita y se deja rcposar durante la noche. Se --
usa el 1fquido claro sobrenadante y la solucién se puede preservar -
agregfindole 1.25 g de 4cido salicflico, 4 g de cloruro de cinc o una-
combinacién de 4 5 de propionato de sodio y 2 g de nitriro de sodio -
por litro de la solucitn de almidén.

- Solucibén - valorada de yodo, 0.IN como la empleada en el método ampe--
rométrico.

- Solucién dilufda de yodo N.N282N como la empleada en el método ampe--
rométrico.

PROCEDIMIENTO

El volumen de la muestra que se tome para la titulacién depende de la -
concentracifin del cloro. Se sugiere 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 mp/1, cantidades proporcionales menores.
Esta adecuada preferencia es para evitar que se constman mis de 20 ml -
de tiosulfato 0.01N.

In un matraz o en funa cipsula de porcelana blanca se vierten § ml de -
icido acético, o una cantidad suficiente para abatir el pll hasta que --
quede entre 3.0 y 4.0; se agrega con una espitula aproximadamente 1 ¢ -
de yoduro de potasio, se vierte la muestra, mezclindola con agitador.

A discrecidn del analizador se aprega agua destilada, si se prefiere im
volumen mayor para la titnlacién, la que no se debe nracticar a la luz
solar directa. .
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Se asrera el tiosulfato N.N25'1 & 0.N1N, contenido en 'ma hureta, hasta
ne casi desaparezca el color amarilln del yodo liberado. Se agrega
1 rl de la solncién de alridén v se continfia la titulacién hasta la de
saparicién Jel color azul.
Si se verifica la titulacidn con tiosulfato N.025Y, cn lupar de wsar -
N.01IN ermleando 1 litro de ruestra, entonces 1 pota emivale aproxima-
damente a 0,05 mg/1, no siendo nosihle discernir el vire con wna mayor
precisién. i se titula wna maestra de 500 rl, wna rota corresponde -
aproximadamente a 0.1 mp/1, lo que sc¢ encuentra dentro del 1imite de --
sensihilidad. Por lo tanto. se dehe considerar como acentahle el uso
de 1a solucién 0.025N.

Titulacién del testigo

Sc corripen los rcsultacdos de la titulacifn Jde Ja miestra, determinan-

do el pasto de la solucién valorala que se debe atribuir a las irpure-

zas de los reactivos, tales como:

a).- Il yodo libre o vodato del yoduro de potasio, aie se ha liberado-
adicionalmente coro yodo lihre

b).- Las huellas de apentes reductores que nuedan reducir cierta parte
del yodo liberado.

Se toma 1m volumen de agna destilada que corresponda al de la muestra -

usada para la titulacidn en los pasos anteriores, se agrepan 5 ml de --

4cido acftico, 1 g de XT y 1 ml de solucibn de alridén, y se verifica -
la titulacién del testigo cormo se indica a continuacién.

a).- Si se presenta el color azul, se titula con tiosulfato de sodio --
0.01IN 6 0.025N, hasta la desaparicién del color azul, anotindose -
el resultado.

b).- Si no se presenta el color azul, se titula con solucién de vodo --
0.0282N hasta la aparicién del color azul y se titula ror retroce-
s0 con tiosulfato de sodio N.0IN 6 0.025N, registrandose la dife--
rencia. Antes de calcular el contenido de cloro, se deduce la ti
tulacién testipo (a) de la titulacién de la mestra o, si fuera ne
cesario, se apresa el valor equivalente neto de la titulaci6én tes-
tiro ().

Para titular la solucién de cloro para patrones temporales:

mg/ml de €1 = ml de Na,,SZOS N.0LN x 0.3546 / ml de muestra titulada
Para cuantificacién del cloro en ima muestra de apua:

mp/l de €1 = ml de Ha,5,00 0.0V x 354.6 / ml de muestra.
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MITTODO YODOMTTRICO T

Fn éste método usado para la determinacién en armns Je esecho, la se-
fial del nunto final es por retroceso norque el arente oxidante usado -
permanece en la muestra y es titulado con la solucién estandar de iodo
o iodato, wis rédpidarente que si se titulara directarconte con el jodo.
Fste procedirdento es necesariarente tomado en cuenta para la deterrmi-
nacién del mmnto final y no tomar en cuenta cualquicr contacto entre -
la alta concentracién del iodo liberado y el acua de desecho.

Las interferencias por manpancso. fierro y nitrito pucden minimizarse-
por el wso de 1m buffer Je pil 4.0 antes de la adicién Jde ¥I. ['n con-
tenido no wusual de materia orpinica puede causar alammas diferencias -
en la determinacifén del punto final. Cuando el manganeso, el fierro
y el nitrito est4n definitivarente ausentes, la incertidirdbre se redu-
ce y la rrecisién aumenta por acidificacién a nl' 1.1.

APARATOR
Los mismos que se usan en la determinaci6n nor el rétodo amperométrico.

RFACTIVOS

Solucibn tipo de 6xido de fenilarsina 0.00564N.
Disuelva aproximadamente 0.8 g de polvo de &xiilo de fenilarsina en -
150 ml de solucién de NaOH 0.3N. Antes de dejar reposar decante 110
ml en 800 ml de agua destilada y mezcle muy bien., lleve apl'6 6 7
con I'C1 6N v diluya a 950 ml con agua destilada.
Para una estandarizacién sepura, tome entre 5 ¥ 10 ml de solucién recien
titulada Jde iodo 0.N282N en wn recipiente y agpregue 1 ml de solucién -
de ¥I. Titule con la solucién de 6xido de fenilarsina, usando soluci6n
de almidén como indicador. Ajnsté ‘a 0.00564N y cheque de nuevo la so-
lucién tipo de iodo; 1.00 m1 = 200 ug de cloro lihkre.
- Solucién estandar de tiosulfato de sodio N.IN

Disvelva 25 ¢ de N325203.51'20 en un litro de apua destilada recién -
hervida. Para prevenir la descomposicién bacteriana agregue 5 ml de -
cloroformo 6 1 g de NaOI!/1. Cuarde por lo menos dos semanas antes de-
titular. .
Para titular, tome 80 ml de agua destilada y aﬁrep;xe con agitacién cons
tante 1 ml de HZSO4 cong, 10 ml de solucién 0.IN de biyodato de notasio
con 3.250 ¢/1 de 101(103)2 6 solucién de dicromato de notasio con 4.904-
¢/1 de Kz(‘r207 y 15 ml de solucién de 1. Deje rcposar 6 minutos en -
la obscuridad y diluya a 400 ml si se 186 dicromato Jde potasio 6 a 290-
ml si se usé biyodato de potasio. Titule el iodo liberado con 1a solu
cién de tiosulfato que va a ser titulada, agrerue solucién de almiddn -
cerca del punto final de la titulacién. Fxactarente 10 rl de tiosulfa
to suele usarse si las soluciones para la determinacidén son del mismo -

tamaio.
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e aprera el tiosmlfato 0.025'7 6 N .N1IM, contenido en 'ma htureta, hasta
me casi desaparezca el color amarilleo del vodo liberadn., Te agprega
1 rl de la solicién de alridén v se continfia la titulaci6n hasta la de
sararicién del color azul.
Si se verifica la titulacién con tiosulfato 0,025N, cn lupar de wusar -
0.91N emleando 1 litro de ruestra, entonces 1 gota couivale aproxirma-
damente a 0.05 mng/1, no siendo nosible discernir ¢l vire con una mayor
nrecision. i se titula una muestra de 500 nl, tna sota corresnonde -
aproximadamente a 0.1 me/1, lo aue se encuentra dentro del 1fmite Jde --
sensibilidad. Por lo tanto. s¢ debe considerar como aceptahle el uso
de la solucién 9.025N,

Titulacién el testigo

Se corrigen los resuitados de la titulacién de la miestra, determinan--

do el pasto de la solucifin valorada que se debe atribnir a las impure-

zas de los reactivos, tales comn:

a}.- 1 yodo libre o vodato del yodurc de potasio, one se ha liberado-
adicionalmente coro vodo libre

b)}.- Las huellas de agentes reductores que ruedan reducir cierta parte
del yodo liberado.

Se toma ' volumen de apna destilada que corresponda al de la ruestra -

usada para la titulacién en los pasos anteriores, se apregan 5 ml de --

cido acético, 1 ¢ de XT y 1 ml de solucién de almidén, y se verifica -
la titulacién del testipo cormo se indica a continumacién.

a).- Si se presenta el color azul, se titula con tiosulfato de sodio --
0.01IN 6 0.025¥, hasta la desaparicién del color azuwl, anoténdose -
el resultado.

1) .- Si no se presenta cl color azul, se titula con solucién de vodo --
0.0282N hasta la aparicién del color azul vy se titula nor retroce-
so con tiosulfato de sodio N.0IN 6 0,025N, registrindose 1la dife--
rencia. Antes de calcular el contenido de cloro, sc deduce la ti
tulacién testipo (a) de la titulacién de la muestra o, si fuera ne
cesario, se aprepa el valor equivalente neto de la titulacién tes-
tigo (h).

Para titular la solucién de cloro para patrones temmorales:

mp/ml de C1 = ml de Na,5,04 0.01% x 9.3546 / ml de ruestra titulada

Para cuantificacién del cloro en 'ma muestra de apua:

me/l de C1 = w1 de ¥a,S,0; 0.01N x 354.6 / wl de miestra.
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MPETONO YODRTTRICO 1T

Fn éste rétodo usado para la determinacién en amwns ¢ desecho, la se-
fial del munto final cs por retroccso rorque el agerte oxidante wsado -
permanece en la rmestra vy es titulade con la solucién estandar de iodo
o iodato, mds rdpidamente que si se titulara directarmente con el iodo.
Fste procedimiento es necesariarente tomado en cuenta para la determi-
nacién del mmto final y no tomar cn cuenta cualquier contacto entre -
la alta concentracién del ioclo liberado y el aprua de desccho.

Las interferencias por manganeso, fierro y nitrito pneden minimizarse-
por el uso de 1m buffer de pil 4.0 antes de la adicién de ¥I.  U'n con-
tenido no usual de materia orpfnica puede causar alaunas diferencias -
en la determinacién del punto final. Cuando el manganeso, el fierro
y €l nitrito estén definitivamg:nte ansentes, la incerticdimhre se redu-
ce y la precisién aumenta por acidificacién a nl' 1.7,

APARATOS
Los mismos que se usan en la determinacién nor el rétodo arperométrico.

TFACTIVCS

Soluci6n tipo de 6xido de fenilarsina 0.00564N.
Disuelva aproximadamente 0.8 g dc polvo de 6xido de fenilarsina en -
150 ml de solucién de NaOH 0.3N. Antes de dejar reposar decante 110
ml en 800 ml de agua destilada y mezcle muy hien. lleve apl'6 6 7
con IICL 6N v diluya a 950 ml con agua destilada.
Para wna estandarizacitn sepura, tome entre 5 v 10 ml de solucién recien
titulada de iodo 0.0282N ¢n un recipiente y apregue 1 ml de solucién -
de ¥I. Titule con la solucién de 6xido de fenilarsina, usando solucién
de almidén como indicador. Ajnsté ‘a 0.00564N v cheque de nuevo la so-
lucidn tipo de iodo; 1.00 ml = 200 ug de cloro libre.
- Solucién estandar de tiosulfato de sodio 0.1IN

Disvelva 25 g de Na,§,05.5H,0 en un 1litro de apua destilada recién -
hervida. Para prevenir la descomposicién bacteriana agregue 5 ml de -
cloroformo 6 1 g de Na0i'/1.  Cuarde por lo menos dos semanas antes de-
titular.
Para titular, tome 80 ml de agua destilada y a;ﬁrregue con agitacibn cons
tante 1 ml de 11,50, conc, 10 ml de solucién 0.IN de hiyodato de notasio
con 3.250 ¢/1 de K}I(IO3)2 6 solucién Je dicromato de notasio con 4.904-
/1 de KZ(‘rZO7 y 15 ml de solucién de KI. Deje reposar 6 minutos en -
la obscuridad y diluya a 400 ml si se 1156 dicromato Je potasio 6 a 200-
ml si se usé biyodato de potasio. Titule cl iodo liberado con la solu
cién de tiosulfato que va a ser tituizula, agrecue solucién de alridén -
cerca del punto final de la titulacién. Fxactarente 11 ml de tiosulfa
to suele usarse si las soluciones para la determinacién son del rismo -

tamaio.
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- Solucién estandar de tiosulfato dc sodio 0.00564N

Se prepara por dilucién de tiosulfato de sodio 0,1N. Para wna esta-
hilidad mixima de la solucién diluida, prepdrese a nartir de la soln--
cién 0.1N el dia que se va a usar con amn destilada recien hervida na-
ra eliminar la accién bacteriana y agresue 10 me de "r17 v 4 ode ‘7n4F4“7/].
Fstandarize esta solucién Je tiosulfato cumdo se vaya a wsar., I'se --
imma hureta automfitica si se trahaian muchas mestras diariarente.

1.00ml = 200 ug de cloro lihre.

- Toduro de potasio en cristales
- Solucién huffer de acetato p!' 4.0

Nisuelva 146 ¢ de Naf‘.ZHSOZ anhidro 6 243 g de \Ea.ﬁz!isﬂz_'i’lzﬁ cn 400 ™
de apua destilada, agregsue 480 g de Acido acético conc v diluva a1 1.
con agua destilada.
- Solucién tipo de arsenito 0.1M

En un pesafiltros tarado v con tapadera, pese 4.95 o de triéxido de --
arsénico, transfiera el contenido a wn matraz aforado de m litro,pese -
e nuevo el pesafiltros, no cepille el interior. DNisnelva el /\';2(7.s con
apna y agregue 15 ¢ de Na(Xl y 100 rl Je aona destilada. Arite el conte
nido del recipiente hasta (lisolucifn del triéxido de arsénico. Mluva-
a 250 ml con agua destilada y saturc la solucién con (1)2, convirtiendo -
asf todo el NaOll a bicarhonato de sodio. Niluva a la marca, tane el --
matraz y mezcle fuertemente. Iha solucién prerarada de esta mnera puc

de conservar su tftulo indefinidarente.
tormalidad = ¢ de /\szﬂ.; / 49.455

- Solucién tipo de iodo 0.1M

Nisuelva 40 o de XTI en 25 ml de apua destilada., aprerme 13 ¢ de iodo -
resiblimado y apite hasta disolucién. Pase a wm matraz volumétrico de-
un litro y diluya hasta la marca.
Para estandarizar, mida 40 4 50 =1 de solucifn de arsenito 0.1M y titule
con la solucidn de iodo 0.IN usando solucibn de almidén comn indicador.
Para obtener resultados precisos, es absolutamente necesario aque la solu
cién esté saturada con (‘.02 al final de la titulacién. T'na corriente e
(0, piede nasarse a través de ‘1a solncién nor wnos rinntos antes e la -
deEeminncic’m del pinto final & se preder agregar wnas cuantas gotas de-
I'C1 para liberar suficiente (0, y saturar la snlucién.
- Solucién tipo de iado N.0282N

Nisuelva 25 o de XI en mma pequeda porcién de ama Jestilada v pénpala
en wn matraz de ' litro, arrcrue la cantidad exacto de solucién N1 de
iodn para dar 'ma solucién N.A232°7 y Jilnva a mm Jitro. Para ~avor onre
cisién estandarize diariamerte estr snolucién, nsando T 2 17 »1 In solu--
cifén de arsenito. (ndrdese en frasco arhar & en 1a ohsauridad v no nse

tapa de hule.
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- Indicador de almiddn

Ponga 5 ¢ de almiddn soluhle en um mortero, agrerue 1ma porcién de --
agua fria hasta hacer wna pasta, ponca en 'm litro Je agna destilada --
hervida, agite y deje reposar durante la noche. Use la solicién sobre
nadante. Preserve con 1.25 g de &cido salicilico o con 4 ¢ de cloruro
de zinc por litro.
- Solucifn estandar de iodato 0.00564N

Disvelva 201.2 my de l\’Iﬁ3 P.A. el cual ha sido previarmente secado du-
rante una hora a 103°C en wn litro de agua y diluva a un litro.
- Solucién de 4cido fosférico 1 + 9.

PROCEDIMIENTO
Punto final arperométrico

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 tamafio, que el volumen de fenilarsina necesa-
rio no exceda de 10 ml.

2.- Preparaci6n para la titulaci6n
En un recipiente adecniado para el uso con el aparato.apregue 5 ml -
de solucién de fenilarsina 0.00564N 6 soluci6én de tiosulfato 0.00564N
y XI (aproximadamente 1 g) y 4 ml de solucién buffer de acetato &-
lo necesario para conservar el pH entre 3.5y 4.2, Agrepue 200 ml
de muestra y mezcle fuertemente. Ya que 1 ml de 6xido de fenilar-
sina consumida por 200 ml de muestra representa 1 mg/l de cloro 1li-
bre, use 5 ml de reactivo para concentracicnes de cloro residual —
arriba de 5 mg/1 y 10 ml de soluci6n para concentraciones de 5 a 10
mg/l. Se sugiere el siguiente método de dilucién:

Agregue 10 ml de soluci6n de reactivo, exceso de KI (aproximadamente 1lg).

y 4 ml de soluci6n buffer de acetato o lo necesario para mantener el pii

entre 3.5 y 4.2 al matraz. Diluya a 100 ml con agua destilada y después

agregue 100 ml de muestra.

3.- Titulacién

Agregue solucién titulante de iodo 9.0282N en pequefias porciones npor
medio de wna pipeta de 1 ml 6 1ma bureta de 'l ml1. bserve la res--
puesta de la aguja del aparato cuando la solucién de iodo es apreca-
da a la muestra: T1 marcador permanece pricticamente estable hasta
que el punto final se acerca, cada adlici6én de iodo causa una defle--
xién en la apuja. Pare la titulaci6én cuando un incremento pequefio-
de iodo dé una deflexién méxira en la.a,rmja y ésta no retorna rapida
mente al punto original. Tomo el volumen de iodo necesario para al
canzar el punto final.
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Mmto final almiddn-iodo

1.- Volurmen de la ruestra

Para concentraciones de cloro residual de 10 me/1 6 menor tome 200 ml
de ruestra, para mayores concentraciones use 1ma miestra proporcional.

™~
[

Titulacién con solucién tipo de iodo

Ponga 5 ml de soluci6n de 6xido de fenilarsina 0.00564Y 6 solucién de
tiosulfato N.0N564N en tn matraz § en un recipiente de porcelana. ---
Agregue KI en exceso ( aproximadamente 1 g ) v 4 ml de solucién buffer
de acetato o lo necesario nara reducir el pi’ entre 3.5 v 4.2. Ponga-
en la rmestra vy mezcle con 'm agitador magmético. Antes de titular-
con solucidn de iodo 0.0282i, agregue 1 ml de solucién de almidén por
cada 200 vl de muestra. Titule hasta la aparicién de un color azul-
persistente hasta que se ha mezclado completamente. Ya que 1 ml de-
solucién de reactivo N.00564N consummido por 200 ml de restra repre--
senta 1 mg/1 de cloro lihre, use 5 ml ‘de reactivo para aguas con con-
centraci6n de cloro libre mayores de 5 mg/l, 10 ml de reactivo para -
concentraciones de cloro de 5 a 10 mg/1, y proporcionalmente para al-
tas concentraciones.

Titulacién con iodato estandar

A 200 m1 de agua destilada, apregue con agitacién, 5 ml de soluci6n de -
tiosulfato 0.00564N, un exceso de XI (aproximadamente 0.5 g), 2 ml de so
lucién de acido fosférico al 10% y un ml de solucién de alridén en el or
den dado, y titule inmediatamente con solucién de iodato 0MSGEAN hasta -
la aparici6én de un color azul que persiste después de haber mezclado per
fectamente hien. DNesigne el volumen usado de iodato como (A). Repita
el procedimiento, substituyendo 200 ml de muestra por 200 ml de apua des
tilada. Si la muestra es colorida o turhia, titule hasta el primer car
bio en coloracién, usando para comparacién otra rorcién de muestra con -
dcido fosf6rico. Designe el volurmen de iodato usado en la titulacién -
de la mestra como (R). Ya que 1 ml de soluci6n 0.N0564M consigmida por
200 ml de muestra representa 1 mg/1 de cloro likre,use 5 rl de solucidn-
de tiosulfato para concentraciones de cloro residual arriba de 5 mg/l,--
10 ml de solucién de tiosulfato para concentraciones de cloro entre 5 y-
10 mp/1 y proporcionalmente para altas concentraciones.

Titulacién con iodo estandar

mp/l de C1 = (A - SB)x2m/C

donde: A ml de reactivo 9,00564

ml de solucifn de iado N, 02824

C = m de mestra
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Titulacién con iodato estandar

m/ldeCl = (A - B)Yx200/C

METODO DE DILUCTON A (OTAS PARA TRARATOS PEF CAMPO

Esta pruc}'\a. estrictamente para trabajos de camno, tiene coro prondsito --
la determinacién del cloro libre residnal, en aquellos casos en aue las -
concentraciones son mayores de 10 mp/] v en los que es de importancia la-
rapidez de la determinacién, siendo particularmente fitil en conexién con-
las operaciones de desinfeccién de acueductos y tanques, cuando se carece
de equipo de laboratorio.

Con esta prueba no se trata de desplazar a los métodos de titulacién y no
se debe aplicar cuando se necesite pnrecisién. La prueba no se debe veri
ficar a la luz solar directa. '

APARATOS

Fquipo de comparacién de color; se necesita wmo de los siguientes,tomando
en cuenta el volumen de solucién que se tome para el anilisis.

- Comparador

- Tubos de Nessler de 100 ml

- Gotero

REACTIVOS

- Reactivo de ortotolidina
Se disuelven 1.35 g de diclorhidrato de ortotolidina en 500 ml de apgua
destilada. Se agrega esta solucién, con agitacién constante,a mma --
mezcla de 350 ml de apua destilada y 150 rl de HC1 conc. No se reco-
mienda la utilizacién de ortotolidina h4sica para la preparacién de es
te reactivo.
- Patrones permanentes de cloro
Se debe. insistir particularmente, en la necesidad de proceder con toda
precisi6n en la preparacién de las soluciones amortiguadoras, por lo -
que deben sepuirse fielmente las instrucciones.
1.- Soluci6n amortiguadora concentrada de fosfato 0.5M
Se seca ortofosfato Jis6dico anhidro Na,,fﬁ‘(?{, a 110°C por una noche
Yy se conserva en desecador. Se (‘isuel:ren 2;2.86 ¢ de ortofosfato-
con 46.16 ¢ de ortofosfato monopntisico anhidro,."_!!2)"1')4 en m litro
de agua destilada. Tsta solucién se deja reposar por varios dias
para dar tiempo a que sc forme cualguier precipitado,filtrindose -
antes de usarla.

2.- Solncidn amortipuadora de fosfato 0.1
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Ista es la solucién arorticuadora natrén de pt' 6,45,  De la ---
solucién concentrada y filtra'a del pirrafo anterior se diluven -
200 m1 a un litro con apgua destilada.

Solucién madre de crorato-dicromato

Sc disuelven 1.55 ¢ de dicromato de potasio .‘72(‘.r207 y 4.65 ¢ de -
cromato ae potasio KZ('.r-"4 en solucién amortipsuadora N.1'' y se di-
luye a un litro con la misma solucién amortiguadora n.1'.  Tsta-
solucién corresnponde al color producide por 10 ma/1 de cloro ---
cuando se ohserva a través de un esnesor de 24 a 30 cn.

Solncién patrén de cromato-dicromato

Se disvelven 0.155 ¢ de dicramato de notasio y 0.465 ¢ de crormato
de potasio en solucifin amortipmadora N.1'f ¥ se diluve 2 wn litro -
con la misra solucién arortiguadora 0.1*'.  Psta solucién corres--
ponde al color producido por 1 mg/l de cloro. Tsta solucién tam--
hién se puede preparar por diluci6n de 110 w1 de la solucién radre
de cromato - dicromato 2 un litro. con soluci6én amortisuadora 0.1,
Patrones permanentes de cloro, férmula modificada de Scott, 0.1 a-
1.0 mg/1.

Los volfmenes de solicién patrén de cromato-dicromato,indicados en
el cuadro presentado en la tablae No. 14 del capitulo TV, se pipe--
tean a tubos de 100 rl, de longitud y difimetro imiforre, ¢ a matra
ces aforados de 100 ml vy se diluyen al aforo de 100 rl con solucién
amortiguadora 0.1''.  Istos patrones se pueden comparar cn celdas-
de cualquier espesor hasta de 30 cm.

Patrones permimnentes de cloro, férrula modificada de Scott,1.0 4 10
mg/1.

Los volfimenes de solucién madre de cromato-dicromato, indicados en-
la tabla Mo. 15 dcl capftulo IV, para celdas de diversos ecsnesores,
se pipetean en tubos de 100 ml, de longitud v didmetro wmiforme,o -
cn matraces aforados de 100 ml y se diluyen hasta el aforo de 100 -
rl con la soluci6én arortipguadora de fosfato 01 M. Tstos patrones
se pueden comarar en celdas del espesor especificado.
Fspecificaciones para los tubos de comaracién

Fn cualquier juego de tubos, celdas o frascos de comnaracién de co
lor, las variaciones en el espesor de ohservacién no deben exceder
de 3%.

Proteccién Je los patrones

Los tnbos deben de protererse del polvo y de 1a evaporacién sellan
dolos con cubreohijetos.
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PROCFDIMIFNTO

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 =l
del reactivo. Se 1llena 1a celda o tubo, hasta el aforo,con agua desti-
lada y se mezcla hien. Se agrega a la celda o tubo una cota del amu -
en ensaye reczcléndose bien.

Con concentraciones de cloro, como las que son irdicadas para estc mfto-
do, las ruestras de agua s6lo contienen cloro libre disronible , aunque --
ocasionalmente pnedan encontrarse huellas e cloro comhinado disponible.
Por esta razén, el desarrollo del color es muy rapido v la comparacién -
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 adicién Jde una gota no se produce color,se descarta el conteni
do de la celda. Se rellena con ortotolidina y apua destilada como an—
tes, y se le agregan dos potas del apua en examen. Se continfia este --
procedimiento aumentando el nfmero de potas Jde la mestra de agua,hasta-
que se logre un color fécilmente identificahle & corparable no renor de-
0.1 mg/1.

Cloro residual libre:

mg/l de C1 = vol. de la celda en ml x lectura x 20 / gotas de muestra.

Estos elementos nertenecen al suhorupo VIIb en la tabla peri6dica,junto -

con otros elementos de transicidn, sus estados de oxidacién son varios.-

La quimica del fierro acuoso involucra los estados de oxidacién 11 y III.

Fn el caso del manpaneso los estados de oxidacién IT y IV son los de rma--

yor importancia en las aguas naturales. FJ -‘h04' es termodinimicamente-

inestable y reducido por el ‘agua a estados de oxidacién mis bajos.

Fl i6n Mn’3 es inestable cn solucién acuosa ya que su constante de equili

brio es a 25°C '

0" o ALY mmmmmmmmmmmmmaa T e a0, e 4T dop €= 0
(s)

por lo que, apentes acomplejantes fuertes pueden estabilizar el *h en es-

tado de oxidacién I1I. .

La mineralogfa de los éxidos, hidréxidos y sulfuros de fierro v manrane-

so es variada y compleja. I.a identificacién por ravos X ha revelado im-
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pran emumo de especies mirerales. TIn 1a tabla No. 16 se enlistan los com
puestos mis commrente encontrados. Nicha tabla se encrentra localizada-
en cl capitulo IV.

Aderds de los 6xidos e hidréxidos de fierm, se necesita considerar ¢l --
Fe(ﬂ‘)z, Fe304 (magnetita), FeOO!! amorfo y alfa-Te(Oi! (qoetita) aqe es --
usualmente 1lamada hidréxido férrico. los datos para la solutilidad y -
enerpgia libre de formacién de Fe(ﬁ!)s(s) nosiblemente fueron obtenidos --
con preparaciones activas ‘le FeN¥i. Los 6xidos e hidrdxidos de manga
neso que pucden ser nreparados a partir de solucién acwosa de 't “y los-
caninos que sifuen se presentan en la tahla No. 17 del capftulo IV.

Las técnicas preparativas que involucran precipitacién v oxidacién fueron
presentadas por Pricker, auien obtuvo en la mavoria de los casos comues-
tos cristalinos que pudieron ser identificados nor difraccién de ravos X
y por microscopia electrdnica.

Pero los productos obtenidos inicialmente cuando el *n(11) es oxidado ha-
jo diversas condiciones de pl' en la naturaleza o en el laboratorio, no --
son caracterizables fAcilmente por simple esteanioretria.

Los diagramas mostrados en la tahla ‘“In. 18 del caritulo TV,representan -
la solubilidad del Te(IT) y 't (TI) en apuas carlonatadas. Tarbién se-
da el diagrama de solubilidad para el hidréxido férrico o (FeOOH! amorfo)-
en la figura de la tabla No. 19¢c. Tsta fipura ilustra cl fierro férri--
co, primeramente se presenta como Fe(ﬂ')z+, cl cual no excede concentra--
ciones de 1 ug por litro_l. la solubilidad de los 6xidos de *n de alta-
valencia (PhO ) es tan lenta que no se puede determ1nar analiticarente el
M soluble, pero alpimos &xidos de Ph contienen n* 2 intercamhiahle y se-
equilibra en solucién para dar 2

F1 fierro existe en el -suelo, princinalmente como 6xido férrico que es in
solible. Pajo condiciones reductoras, el fierro es relativamente solu--
ble y existe en el estado ferroso: por la exposici6n al aire,o por la —-
adicién Jde cloro, el fierro se oxida al estado férrico y se puede hidroli
zar para formar el Oxido férrico hidratado insoluble. Tsta es la forma
en que se encuentra el fierro cn la mayor parte de las miestras de apua ;-
a no ser que las muestras se tomen hajo condiciones esnecificas para evi-
tar 1la oxidacitn. Fn las partes donde sc encuentra coro carhonato ferro
so, es ligerarente soluhle. (omo las aguas subterrineas frecuentemen-
te contienen cantidades considerables de diéxido de carbono,pueden disol-
ver cantidades apreciahles de carbonato ferroso, conforme a la sipuiente-

reaccién:

FeCh,  + (0, 4 1,0 -e-eoecooooeees Fe + oo,



-78-

Ne 1a misra minera aue sc disuelven los carbonatos (e calcio v rarmesio.
F1 estado de oxidacién del fierro tamién se nuede alterar coro resulta-
do de la proliferacifén ¢ hacterias ferruginosas en la rmestra,durante -
su transporte o almacenardento.
Siermpre que se tenga oxircno disuelto, no sucederd la disolucibn- de can
tidades apreciables de fierro, afm en rresencia de biéxido de carhono. -
Pn cambio, hajo condiciones anaerohias, se reduce el fierro férrico a fe-
rroso y la disolucién se lleva a caho fdcilrente.
Fl manganeso existe en el suelo principalmente como i6xido e ranrancso,
que es muy insoluble en el agua que contiene di6xido de cartono. Tajo --
condiciones mmacrobias, se reducc el Jidxido de manraneso Jde estadn de --
oxidaci6én 4+ a 2+ v entra en solucitn.

PhMOZ B w207
Fn las aguas superficiales, uma parte del fierro y manpaneso se enciucntra
en forma de suspensién. TIn la capa superficial de la mayorfa de las ---
aguas naturales, debido a su pl! y concentracion de oxiereno disuclto,cl --
fierro y manganeso introducido es rfpidamente oxidado y convertido a su -
forma insoluble. Cuando cntra en contacto con materia orginica,se abhate
el oxipeno disuelto creindose condiciones adecuadas para la reducci6n de-
Fe*> y 1™l
El recipiente donde se recolecta la muestra debe estar perfectamentc bien

, soluhilizéndose nuevamente.

lavado con HC1 y enjuagarse con agua destilada. la validez e la deter-
minacién depende de si la muestra es representativa o nd.

Antes de tomar una alfcuota de la miestra para la detcrminacién.se reco--
mienda agitar vigorosamente el recipiente, con el fin e ohtener una sns-
pensién uniforme. Se dehe tener especial cuidado con la adsorcién del -
fierro coloidal y del manganeso en las parcdes del recipiente, lo cual se
agudiza si éste es de plistico, por lo que es recomendable el uso de enva

ses de vidrio.

FIERRO
Fxisten nﬁchos_nétodos para su determinaci6én, los rds commes son los (le-
precipitacién si la concentracién es muy alta, como succde en los dese---
chos industriales. 'n apua potabhle la concentracifin es tan nequefia, que
tm método colorimétrico da resultados sntisfactbrios,ademés de ser alta--
mente especificos para el i6n fierro y requieren poco pretratamiento.

Los métodos mis commrmente usados son:

a).= _Fl método de la fenantrolina..

b).- £l método de la tripiridina

¢)..—T1l-método del tiocianato de-amonio

'TTONO DI _LA_FENANTROLINA . .



~70-

. - . . +4
™1 método se hasa en que se comina 1,10-fenantrlina con Fe  para for-

rar \m i6n complejo de color anaranjado - rojizo. I fierro recacciona-

con 1,10-fenantrolina en solucién acuosa para.formar.un-comnleio. xpjo---
a;m_rzmj ado que presenta la absorcién mixima de luz a wma lonpitixl e onda
.lé_\_.'_._l'."&_ mi.  La absorbancia de 1a soluciér colerida-es nronorcional.a. lar
concentracidén del fierrc y la intensidad del color es indenendiente del-
', entre 3 v 9, siendo indefinidarente estable el color.

I's necesario asegurarse qne todo el fierro esté en forrma soluble, lo ---

cual se logra por medio de wma dipestién con !',5", & l'('104 tarhién con -

201
el prop6sito de destruir la materia orednica y clirinar los iones inter-
ferentes. tales como ciamro v nitrite procurande la cormleta disolucién

del fierro.

Fe(m)_.S L B S LR EEEEEETER I + 'mzn
Cuando existen materiales interferentes tales coro fosfatos o retales —
resados se debe acidificar la muestra con ¥l y extraer el fierro en for
ma de FeCl3 con éter isopronilico.

Cormo el reactivo 1,10-fenantrolina es especifico para Fe** se reduce el -
F?T+ a Fe ' con hidroxilamina coro reductor, v se forma el comleio en
1.ma soluci6n amortiguadora con acetato agrepando solucién de fenantrolina,
1a aFsorbancia de la solucién colorida resultante se mide a5l mien 1m-
espectrofotémetro.

are’™ 4 2,0H BT A R T I

tres moléculas de 1.1N-fenantrolina se requiercn nara forrmar ¢l complejo
con el Te'™,

Fn la determinacibn del fierro pmoden interferir con la fenantrolina nu-
merosos iones metilicos tales coro ¢l Cr, Cu, ?n, Co, Ni,C1 v Vp: los -
aniones que forman complejo con el fierro, como fosfato o polifosfato,fluo
ruro, citrato, tartrato y oxalato, pueden retardar o imedir el desarmn--
110 del color. Todas estas interferencias se eliminan nor redio del pro

cedimiento de extraccidn.
APARATOS

-Lquipo colorimétrico
a) .- Tspectrofotdretro nara 517 m con celda de 1 cm
I} .- Totémetro de filtro, con celda de 1 ar y filtro verde,con transni
tancia mixima a 510 r,

- Fmbudos de separacidén de 125 r1

PEACTTVO
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- Solucién madre de fierro

Se errlea alamhre de ficrrvo electrolitico o alarhre Wle fierro nara ror
malizacién., Pese 0.200 ¢ del alan!rc previsrente rmulido v se coloca-
en 1 matraz aforado de 1 litro. Se agrepan 20 1l Je dcido sulftrico
1 + 5 hasta disolucién completa del alartre de fierro. Se afora a --
1 litro con asna destilada: 1 m1 = 2.2790 rw e fierro.

Solucidén patrén de fierro

Se prepara el dfa que se va a nsar. e ninetean 25 rl de 1la solncidn
madre de fierro y se afora a 500 rl con agma destilada exenta Je Te: -
1ml = 0.010 rg de fierro.
Clorhidrato de hidroxilamina
Se disnelven 50 g de NHZOH.HCI en 450 ml dJe apua, solucidén poco estal:le.

‘

Solucién de acetato de sodio

Se disuelven 200 ¢ de Na(‘,zll302.31’?0 en 800 rnl de acua destilada.

- Solucién de fenantrolina
Se disuelven 0.5 g de 1,10-fenantrolina, en 500 ml Je apua destilada,-
se calienta a 80 - 90°C para ayudar a la disolucién del reactivo,agre-
gar mmas cuantas gotas de I'C1 conc.
- Acido clorhfidrico conc.
- Fter diisopropilico 6 isopropilico
- Acido sulffirico 1 + 5

Preparacién de la curva de calibracién.

- Ambito de 0 - 0.10 mg de Fe por 100 ml de la solucién final.

Fn matraces aforados de 100 ml se pipetean 2.0, 49, 6.0, 8.0 v 10.0 -
ml de la soluci6n patr6n de Fe. A cada matraz se agrega 10 ml de solu-
cién de hidroxilamina y 1 ml de la solucifn de acetato de sodio. Se Ji-
luye cada uno hasta unos 75 ml con agua destilada, se apregan 10 ml de -
la solucifn de fenantrolina, se diluye hasta el aforo,se mezcla cuidado-
samente y se deja reposai‘ por 10 minutos. A continuacién se mide la ah
sorbancia de cada solucifn en una celda de 5 cm a 508 mu o con wn filtro
verde en la vecindad de 510 mu, contra un testigo de referencia aue se -
haya preparado tratando agua destilada con las cantidades especificadas-
para todos los reactivos, con la excepcidn de la solucién patrdn Jde Fe.-
De los datos obtenidos se traza la cuarva de calibracién para absorbancia
en funcién de mg de fierro.

- Ambito de 0.05 - 0.5 mg de fierro por 10 ml de la solucidn final.
Se sigue el mismo procedimiento anterior, pero se usan 10.0, 20.0,----
30.0, 40.0, y 50.0 ml de la soluci6én patrén de fierro y se determinan ---

los valores de la absorbancia en celdas de 1 om.
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PROCENT TINTO

Direstidn de la ruestra

Agitar la mestra para obtener una sispensién homogénca. ledir un volu
men apropiado, conforme a la sipuiente tabla:

eeeeeieio Lloncenme/ _Volumenenml.
1 1790
1 - 10 1nn
1N - 100 10
100 - 1000 1

y tramsferir a un crisol o cipsula de porcelana, afalir anaraniado de me
tilo y acidificar con 4cido sulffirico conc afiadiendo 5 ml de 4cido nitri
co conc y 2 ml de agua oxigcnada al 30% para reducir el crormato, evaporar
en bafio marfa o parrilla eléctrica hasta obtener un voluren de 15 - 20 ml
si es necesario cubrir el recipiente con wn vidrio de reloi.

Transferir la solucién evanorada junto con los sdlidos remanentes a un -
matraz de 125 ml, afiadir 5 ml de HNOS, 10 ml de dcido sulfiirico y wnas -
perlas de vidrio para controlar la ebullicién, evaporar hasta aparicién-
de vapores hlancos de S04,

Si la solucidn no estd clara afadir 10 ml de Acido nitrico y repetir la -
evaporacidn hasta la aparicién nuevamente de los vapores de 805 Fnfriar
la solucibén 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 wn crisol Gooch, enjuagar el recipiente
con porciones de 5 ml de apgua redestilada, pasar el filtrado a wm ratraz
volumétrico de 100 ml y aforarlo cuidadosamente con apua redestilada.

De la muestra digerida se toran 10 ml u otra porcidén alfcuota adecuada, -
que contenga 0.02 a 0.5 mr de fierro, en wmn ermhudo de separacién Je 125 -
ml. Si el volumen torado es menor de 1N ml, se agrepa asua dJdestilada ---
para ajustar wun volumen de 10 m1. Al embudo de separacidn sc acreran -
15 m1 de 1IC1 conc por wn volumen acuoso e 100 ml 6,si la porcién alicuo-
ta es mayor dc 10 ml, se agregan 1.5 ml de [iC1 conc, wor cada ml de mes
tra. Se rezcla y enfria. Se extrae el hierro de la solucién de 01 -
en wn embudo de separacién, por agitacién durante 30 semmdos con 25 ml -
de éter isopropilico. Se pasa la capa icida inferior a 'm seennddo embu-
do de separacidn y se extrae de nievo la solucién dcida con 25 ml de Eter
isopropilico, se pasa la capa icida a 'm recipiente adecuado limnio y se

combina la semunda porcién del éter con la primera.
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Se vierte de mevo la rorcién dcida en el semmdo ertnido de separacién--
con 25 ml de éter isopropilico. Se descarpa v se desecha la capa dcida -
y la porcién etérea se junta con las anteriores. Yo se¢ debe tomr coro-
evidencia de wma separaci6n incommleta Jel ficrro,la persistencia del co-
Ior amirillo en la solucidn de I'C1; puesto aue el cobre,que no se extrae,
produce 1n color similar.

Se agitan los extractos etéreos corinados con 25 rl e acua destilada -
para represar el fierro a la fase acunosa v se pasa la cana inferior a un
ratraz aforado de 102 ml: Se repite la extraccién con wma semumda porcién
de 25 ml de apua destilada, sc jiimtan y se desecha la cana etérea.

Al matraz aforado que contiene los extractos acuosos, sc arrega 1 11 de -
soluci6én de hidroxilamina, 10 vl de solucién de fenantrolina y 10 ml -
de solucién de acetato de sodio. Se diluve al aforo de 100 r1 con apua
destilada, se mezcla bien y se deja reposar por 10 minutos.

Se mide la absorbancia a 51N rt nsando wna celda de ahsorcidn de 5 cm para
cantidades de fierro inferiores a 0.1 ng o en wna celda de 1 cm para can
tidades de 0.1 a 0.5 mp.

Se puede usar como referencia apua destilada o un testipo de ruestra que -
se haya prevarado con las cantidades utilizadas de &cidos,a través del -
proceso analitico. Se determinan los rg de fierro en la muestra,a par-
tir de la absorbancia corregida en caso necesario por medio de 1a curva-
de calibracién.

mg/1 de Fe = lectura mg de Fe x 1000/ml de muestra oripinal x100 / ml
de alfcuota.

HANGANESO

La concentracién de manganeso pocas veces sobrepasa tmos cuantos milipra
mos por litro; por consigiiente se prefieren métodos colorimétricos para
su determinacién. los dos métodos recorendahles se basan en la oxida--
cién del manganeso de estados de valencia bajos a su ﬁlmcia de +7 don-
de produce ién permanganato de color intenso. La cantidad de color co-
nocido es proporcional a la concentracién de manganeso a través de un dm
hito muy amplio de concentraciones de acuerdo con la ley de Reer y puede
ser redido ficilmente visual o fotométricamente. Jos cloruros interfie
ren debido a su accién reductora en medio Acido ¥ por eso deben tomarse-
las medidas necesarias para su eliminacién, otros apentes reductores son
elirminados por los agentes oxidantes que se usan para formar el ién ner-
manranato.

los métodos mds usados son:

a),.-Fl método del persulfato

b).- F1 método del peryodato

I'l del persulfato es mry convenientc para el anilisis rutinario de mmpa

neso ya que no se requiere pretratariento de la micstra para eliminacién
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de clorros. Tl agente-oxidante es cl nersulfato de amonio nor lo renc
ral.  Coro tmn almacenamicnto nrolonrado de este rcactivo rucde deterio-

rarlo,se deben incluir ratrones para verificar su vieencia.

La interferencia por cloruros se elirina agrepanlo "n“ nara producir --
pll,.  Coro la constante de ionizacién del lipfl, es de 2.6 x 171 qa-
concentracién de ién cloruro se reduce a wn nivel tan baio que no muede -

reducir los iones nermanganato.

“ETONO NFL PFREULFATO

Se hasa en la oxidacién, en solucién 4cida, del manraneso de estado de -
valencia hajo a ién nermanganato de intensa coloracidn,para redir la ah-
sorhbancia de la solucién resnltante a wna longitud de onda de 525 mu.
ILa mestra se digiere para oxidar la materia orginica v volatilizar el -
ién cloruro como 1C1 , s¢ agreea acido fosfdrico para formar ' cormleio-
incoloro con el ién férrico. T.a oxidacién con el idr persulfato sc ve-
rifica en solucién Acida en caliente, en nresencia de plata como catali-
zador de la siguiente manera:
2t s 55 0=+ SILA --oo- T S T\~ U 2 1o

28 4 4
Las interfecrencias mds irmortantes son la rateria orednica, el i6n clomn
ro y otras sustancias reductoras, que pueden orillar a colores inestatles
al reclucir el permanganato. Fl i6n clommo al formar AgCl, también in-
terfiere con la acci6n catalitica de la nlata y produce turhiedad. las
interferencias potenciales de todas estas sustancias se climinan nor Ia-
verificacién adecuada de la disestibn &cida y de l1a oxidacién. Otros -
iones coloridos, en particular el férrico, cobre, nimwel v dicromato,in-
terfieren al contribuir a la absorcién de la 1nz a 525 mi: la  interfe--
rencia del Fe'" se evita por la adicidn de 4cido fosférico vy la de los -
otros iones se compensa al usar coro testigo fotométrico,ima porcién e -

la ruestra en la que se ha decolorado ror reduccién al permaneanato.

1 valoracidn se efectiia con oxalato de sodio como sicue:

Se pesan varias mestras de oxalato de sodio cn vasos de nrecipitade Jde -
400 w1, las meestras deben ser de 0.2 a 7.4 ¢ con arroximacién de N1 mp.
A cada wmo de los vasos se le aprepan 100 1 de apua destilada v se agi-
ta hasta disolucién completa, se agrepan 10 ml Je P80, 1+ 1y se ca-
lienta ripidamente hasta 90 - 95 °C.  Se titula enseenida con la soti--
cién de K'n0, a valorar, con agitacién: el vire final es wna licera colo

racién rosa que persiste cuando menos nor 1 rimrto.
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La temperatura no dehe descender a menos de 85°C, si se Jesea se puede --
mantener el calentamiento durante la titulacién: 0.1 ¢ de oxalato de so
dio ha de consumir alrededor de 30 nl de solucién de ¥*h0,, se sipue un -
testigo por todos los pasons anteriores.

Normalidad del }’J‘nﬂ4 = gpde oxalato / ( A -2 ) x 0,0670]1
donde : A = ml de titulante para la nuestra
R = ml de titulante para el blanco

El iIndice de absorbancia del permanganato, por Atomo-praro de “n a 525 -
mu es alrededor de 2300. La concentracién minira determinable es .13
mg de 'n, cuando se usa una celda de 1 om nara la comparacién fotométri-
ca, 6 0.005 mg de Mh cuando se usa celda de S5 cm.  Sies de 100 ml el -
volumen de la miestra usada, esas cantidades corresponden respectivamen-
te 2 0.3 y 7.05 mg/1.

APARATOS

- Fquipo fotométrico 6 colorimétrico
a).- Ispectrofotémetro para usarse a 525 mu con celda de 1 cm.
b).- Fotdometro de filtro con celda de 1 cm y filtro verde con trans-

mitancia cerca dJde 525 rmu.
PFACTIVOS

- Solucidn madre de manganeso

Se disuelve 1.8 g de Km0, en unos 450 ml de agua destilada, conteni-

da en 1m matraz cbnico 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 moroso 6 lana de vidrio 6 fibra
de asbesto, se recibe en un recipiente lirpio, se pasa el filtrado a wn -
matriz aforado de 500 ml, se agregan 2 ml de &cido sulffirico se enfria a
temperatura ambiente y se afora con apua destilada. la valoracién se -
debe realizar con prontitud, antes de que cualquicr cantidad de permanpa
nato se descomponga o se reduzca, y que corresnondan al contenido total -
de manganeso y al valor oxidimétrico. Como la descorposicién, con pos-
terioridad a la valoracién, no cambia el contenido de ! de la solucién -
acidulada, los patrones (ilufdos se pueden preparar en cualquier tiermo,
tomando como base el valor oxdimétrico inicial, pero no los que pudie-
ran hacerse posteriormente.
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- Solucién natrén

F1 volumen de la soluci6n madre de ranpaneso que se necesita para pre
parar 1 litro de wa solucidn que contenga 50 mp/1 de Mn, es ipual a ---
4.55 dividido por 1a normalidad de .1"‘1'104. Se pasa exactamcnte este vo-
lumen medido con aproximacién de 0.1 ml por medio de 1ma turcta, a un va
so cénico de 250 ml, Se asregan 5 ml de dcido sulffirico conc y a conti
nuacién a potas, con apitacién constante, solucién de \'ansn_.; hasta que ~
desaparezca el color rojo del permanganato. Se calienta la solucién y -
se hicrve suavemente umos minutos para eliminar el exceso de °0,. Se -
enfria y se pasa la solucién, cuantitativamente, a um ratraz aforado de -
1 litro, lavando el vaso o matraz varias veccs con apua destilada,se diln
ye a 100 m1 con apua destilada; 1.00 m1 = 0.0500 mg de *h.

- Acido sulffirico conc

- Acido nitrico conc

- Acido fosférico, 6M. Sc diluven 400 ml de 11’31‘04 al 85% con 600 rl de
agua destilada

- Solucién de /\_CNO3 0.IN
Se disuelven 1.7 ¢ de AgNO; en 100 ml de agua destilada

- Persulfato de amonio sélido

- Acido perclérico al 60%

- Solucidn de NaNO,
Se disuelven 5 ﬂ&de MaNO, en 95 ml de apua destilada.

Reactivos especiales para la preparacién de la solucién patrén de mangpa-

neso.

- Solucién de bisulfito de sodio
Se disnelven 10 ¢ de hisulfito de sodio (Nal'SD;), en un volumen de 90
ml de apua destilada. .

- Oxalato de sodio P.A.

CURVA DE CALTRPACTON

- DParan drhito de 0 - 0.5 mp de *n en 100 m1 de la solucién final.
Fn matraces cénicos de 250 ml se pipetean 1,0, 2.0, 4.0, 6.0y 10,0
rml de 1a solucién patrén de 'h. A cada matraz se arrepan 25 ml de apna
destilada, 1 ml dJde dcido sulffirico conc, 1.5 ml de acido nitrico conc, -
20 rl de &cido fosférico 6, 1 ml de solucién de nitrato Jde nlata y 1 ¢ -
de nersulfato de aronio ("ﬂ'd)zﬁzﬂs. Calentar a ehullicifn sobre una -
parrila con suavidad por 1 minnto, retirar de la parrilla, agrepar 0.2 p
de persulfato de amonio, deiar reposar por un minuto y enfriar con una -

corriente de apua.  Transferir cuantitativamente cada solucidn a 1m ma-
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traz aforado de 1N0 1, Jiluir hasta ¢l aforo con arua destilada v rezclar
cuidadosarente.  Se mide 1a absorhancia e cada solucién en 'm colori--
metro, utilizando 1ma celda de 5 cm, a wma lonpitud de onda Je 525r1 o -
con 'm filtro verde rara lonpitudes de onda cercanas a este valor, usan-
do comn referencia un testiro del reactivo prenarado con 25 rl de aena -
destilada que se ha soretide a todo el procediricrto analitico. e Jos
datos obtenidos se traza la curva de calibracién, Jocalizando 1a absor--
bancia en funcidn de los my de Mh.
- Para un ambito de 9.2 - 2.0 mg de *h por 19N n1 de Ia snlucidn fi--

nal.

Se sijue todo el procedimiento que se especificd anteriorrente ,nero -
se usan 5.0, 10.0, 20.0, 30.0, y 49,0 n] de la solucién patrdn de "hn y -
se miden los valores de absorhancia con celdas de 1 centimetro.

PROCEDTMITHTO

La mestra debe estar diperida segfin 1as instrucciones indicadas en el -

procediniento para la determinacién Jde fierro.

lha vez efectuadé, se pipetea a wn matraz cénico de 250 ml )ma porcién -

de 10 ml u otra alicuota adecuada que contenga 0.N5 - 2.0 mp de th, se -

aprepan 25 ml de agua destilada, si la porcién alicuota es menor de 59 -

ml, se procede como sifue:

a).- A la porcidén alfcuota menor de 50 ml se le aprepan 20 ml de Acido -
fosférico, 1 ml de solucién de nitrato de plata y 1 ¢ de persulfato
de aronio y se lleva a ebullicién hasta tener un volumen de M ml -
o difuir hasta éste volumen, la solicién se debe clarificar durante
la ebullicidn, si no es asf, se aprera a gotas Nal'SO,, para reducir
el .'h()2 y el ‘0, v se repite la oxidacibn con persuj fato.

b).- Se retira la solucién oxidada de la parrilla, agrepar wma cantidad -
adicional de 0.2 g de persulfato de aronio, dejar Teposar por n mi
nuto y enfriar con agua corriente a la temperatura ambiente., Se --
pasa cuantitativamente la soluci6én a un matraz aforado de 100 ml i
luir hasta el aforo con agua destilada v rezclar cuidadosamente.

c).- Se pipetean 50 i de la solucién ya preparada,a wn semndo matraz -
aforado de 100 ml, para prenarar la solucién e referencia. A esta
porcion se agrera solucién de Nat0,, a potas, mezclando con cnidado

despiés de cada adici6n, hasta aue desaparczca el coler—del permanganato.

No deben necesitarse mis (¢ 2 potas.

Pasar porciones adecuadas de la solucién de muestra y de la solucién de-

colorada a celdas de absorcién de 1m trayecto éptico adecuado y determi-

nar la absorbancia dehida al permaneanate en rma de las dos formas sipuien

tes:
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) .- Se ride la absorbancin o 1a solucidn ¢e mestra, contra la de la -
solucién ecolorada que sc nsa coro referencia, a wna longitud Jde -

tro verde con transwitancia cerca de ---

onda de 523 m: o con 1m
525 .

h).- Se ricden las absorhancias Jde arl as soluciores: 1a solncién de mies-
tra y la solucién decolorada, contra amua destilada a 'ma loneitikl-
de onda establecida v se resta la absorbmcia fle 1a solucidn decolo
rada a la ahsorhmncia de 1a mestra.

Ta medicién de la absorbancia de la solucidn sirve para determinar los -

miligraros J¢ manganeso por medio de Ia curva de calibracién aproniada -

nreparada coro se indicé.

re/l de M = Jectura en rp de ' x 1700 / nl Jde micstra original x
x 100 / r1 de alfcuota.

Zo= SILICE

Fn apuas naturales, la silice se presenta en las formas soluhle v coloi-
dal. lLas apuas de oripen volcinico contienen, con frecrencia, 'ma cier
ta ahundancia de sflice. Se presenta un ciclo de sflice cn michas rasas
de apua que contienen organisros, coro las diatomeas.que utilizan la sf-
lice en la estructura de sus esqueletos; la silice que se extrae del arua
puede volver lentamente a la misma, por la redisolucidn de los organisros
mertos.

Se prresentan tres métodos aplicables a agnuas naturales, cada 'mo de los -
cuales tiene sus limitaciones, que se discuten en lugar oportuno, siendo
ellos el método gravirétrico, el mitodo colorimétrico con la formacién -
del amarillo del silicorolibdato y el métodlo colorimétrico con la forma-
cién de un azul de los heteronoliicidos. PMara los dos iiltiros métodos,
se incluye ademds, \n paso oncional de tratamiento con 4lcali. )

Fl método gravimétrico se dehe wsar para titular las soluciones de sili-
cato de sodio que se emplean como patrones nara los otros dos métodos y
tarhién se prefiere para aguas que contengan. cuando ‘menos, 29 mg/1 de -
silice, pero no se recomienda para concentraciones renores. Tl método -
colorirétrico con forracidn del awrarillo de silicorolihdato se recomienda
para aguas relativamente puras, que contengan de 0.4 a 25 rp/] de silice:
como en muchos de los mé€todos colorimétricos, se muede ampliar su dmhito
de aplicacién, si es necesario, kien sea toman-o rorciones alicnotas, con
centrando o variando el trayecto de luz.  Las interferencias rroducidas
por el tanino, el color y la turticdad son mis eraves on este ~6todo que -
en el otro rétodo colorirétrico, v ris f&m, el coley nrarillo one se nro
duce por este méto’o nresenta mma estabilidad Timitada y se dehe nrestar

cierta atencidn a los tiermos de oncracifin.
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Cuando es aplicahle. tiene ventajas de rapidez v sirmlicidad aue no po--
see el método colorimétrico con la forracién del azul Je los heteronoli-
4cidos; se necesita wn reactivo renos, se cvita un paso analfitico, v fi-
nalmente, se pueden analizar sin dilucién ruchas apuas naturales, 1o que
no sucede con el mStodo del azul. Se recomienda el método del azul, pa
ra bajas concentraciones de sflice, de .04 a 2 mg/1, mmcue se nuede am
pliar este &bito, si es necesario, armliaci6én que puede ser ohlirada si
se sospechan- interferencias por tanino, color o turbieda!. Tor una com
binaci6én de factores el método del azul resulta renos susceptible que el
método del amarillo, a esas interferencias, con la circunstancia de que-
el color del método del azul, ecs mds estahle que el color (el método del
amarillo, aumque una buena proporcién de rmestras se tengan que diluir -
por su alta sensibilidad.

No se dispone de patrones permanentes de comparaci6n para el color del -
método del azul.

Las muestras se dehen recolectar en frasco de polietileno,de otros plis-
ticos o de hule duro, esnecialmente si es inevitahle wna dermora entre --
la recoleccién y el anflisis. Los envases de cristal pyrex no son reco
mendables.

METONO GRAVIFTRICO

” El fcido clorhidrico descompone a los silicatos y a la sflice disuelta, -
formando Scidos silicicos que se precipitan, como sflice parcialmente des
hidratada, durante la evaporacifn y secado. la deshidratacién de la si
lice se completa por calcinacién, se pesa la sflice y se volatiliza como
tetrafluoruro de silicio, para obtener separadas las irmurezas en el re-
siduo no voldtil. Se pesa el residuo y se determina la sflice por dife
rencia, como pérdida por volatilizacién. Se puede usar el 4cido percld
rico en vez del 1IC1, para deshidratar la sflice; uma evaporacién aislada
con dcido perclérico permite recuperar mis sflice que mma con &cido clor
hidrico, aunque, en cualquier caso, son necesarias dos evaporaciones pa-
ra completar la deshidratacién. Tl uso del &cido perclérico disminuye
la tendencia a la crepitacién y produce wn precipitado de sflice de fil-
tracién mis ficil, abreviando el tiempo para la determinacién. Como el

4cido perclérico es explosivo, se debe uar una nantalla protectora.

La cristaleria puede contribuir con sflice y se ‘debe evitar su uso, has-
ta donde sea posible. Asimismo, los reactivos y el agua destilada deben
tener un bajo contenido de sflice; se dehe verificar una determinacién -
testigo para aplicar uma correcién por la sflice que introduzcan los ---

reactivos y los aparatos.
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APARATOS

- Crisoles de nlatino con tapas
- (apsulas de evaporaci6n de platino, de 200 ml. Pn las fases de evapo-
racién se pueden usar, en lupar e las Je platino, cépsulas de porce-

lana vidrinda, lavados con dcido y libres de raspaduras.
PTACTIVDS

Para mixima exactitud, se dehen separar para este método aquellos reacti
von con un bajo contenido de sflice, sicndo recomendalle conservarlos en
frascos de pléstico y verificar pruebas testigos.

- Acido clorhidrico 1+ 1 y 1+ &0

- Acido sulffirico 1 + 1

- Acido fluorhfdrico al 48%

- Acido perclérico al 72%
PROCYDI* TFNTO

Antes de verificar la determinacién dJde la sflice,se dehen ensayar los --
Acidos sulffirico y fluorhidrico, segfin se indica mis adelante, por la pre
sencia de sustancias no volitiles interferentes; se ernlea wun crisol 1lim
nio de platino, y si se observa alptm arrento en su neso, se debe aplicar
una correccién en la determinacién de la sfilice.

- Deshidratacién con icido clorhidrico

A una ruestra clara, que contenga cuando menos 10 my de silice,se ---
agregan S ml de [IC1 1 + 1 y se evapora a sequedad en wra cipsula de-
platino de 200 ml, en varias porciones si es necesario,en bafio maria-
o en anillos de ashesto sohre ina parrilla.
F1 contenido se dehe proteger de la contaminacién nor el nolvo del ar
biente. Tn el curso de la evaporacifn se agrega, en varias porcio--
nes, mm total de 15 m1 de (1 1 + 1. Al loprar la sequedad se pone
1a cépsula, por media hora, hien sea en wma estufa a 110°C o sobre una
parrilla. '

-~ Al residuo contenido en la cépsula se agreran Sl de 1'C1 1 + 1, se -
calienta y se agrecan 57 ml de agua destilada caliente. ‘fentras se
encuentra caliente se filtra la suspensi6n a través de papel filtro -
sin cenizas, de textura media, decantando todo lo aue sca posible del
1iquido.  Se lava la cansula y el residuo con JIC1 1 + 50 caliente,y
a continuaéién, con el miniro nosible de apua destilada, hasta que --
los lavados se encuentran libres de cloruro. Se recuperan todos los
filtrados y se mantienc aparte el napel filtro con el residuo.
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- Se evapora a sequedad, de nuevo, los filtrados y lavados de la onera-
cidén anterior, secdndose en ipual forma a 110°C vor redia hora, en es
tufa o en parrilla, repitiéndose los nasos anteriores. Ya filtracién
se practica en otro papel filtro y se emplea um pendarme e lmle para
ayudar en el paso de los residuos de la cinsula al filtro.

- Se pasan los dos filtros, con sus 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 mecinicas durante la comhustién
del papel. Se enfria el crisol en desecador,sc pesa y se repite la-
calcinacién y la pesada hasta lograr peso constante, registrindose el
peso del crisol y de su contenido.

- Se humedece bien el residuo del crisol con apua destilada, se agrepan
4 potas de 1'2504 1 + 1 ylnomi de'F, Se evapora la mezcla len-
tamente a sequedad en hafio de aire o en una parrilla, hajo campana de
extracci6n, tomando precauciones para evitar pérdidas por crepitacién.
Se calcina el crisol a peso constante a 1200°C registrindose el peso -
del crisol y su contenido.

- Deshidratacién con dcido perclérico.

Se sipue el procedimiento indicado en la primera narte hasta que la -
ruestra se ha concentrado a unos 50 ml. Se agresan 5 ml de 4cido --
perclérico al 72% y se evapora hasta la aparicién de humos densos --
(Precaucién: EXPLOS I VO, Por el pelipro de explosi6n se de
be colocar una pantalla protectora entre el laboratorista y la cépsu-
1a).

Se continfia la deshidratacién por 10 minutos, se enfria,se apresan --
SmldeHCl 1+ 1 y 50 ml de agua destilada caliente. Se lleva a-
ebullicién y se filtra a través de un papel filtro cuantitativo sin -
cenizas. Se lava por 10 veces con agua destilada caliente y se con-
tinfia como se indica en los dos Gltimos pasos, trabajando con un solo
papel filtro. Para trabajos de rutina, el precipitado de silice es,
con frecuencia, suficientemente puro para el propdsito del an&lisis y
puede pesarse directamente, omitiendo la volatilizacién con !'F.  Sin
erharpo, se debe hacer uma comprobacién inicial con la secuela comple
ta,para cerciorarse que los resultados quedan dentro de los limites -
necesarios de exactitud.

Se deduce el peso del crisol y de su contenido, después de la volatiliza

cién con I'F, del peso del crisol y de su contenido antes del tratamiento

con IF; la diferencia es la "pérdida por valatilizaci6n'' y representa a-

la sflice.

mg/1 de SiOZ = mg de nérdida nor volatilizacién x 1000/ ml de ruestra.
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J MFTONO COLORI” TIRICO DL SILICCOLIRDATO

A mm plt aproxirado de 1.2, el rolikdato de arenio reacciona con la sfli
ce y tamhién con cualquier fosfato nresente para forror heteronolidcidos.
Se agrega dcido oxdlico que no afecta al dcido silicorolildico, para des
trdr el dcido fosfomolihdico, aunaque se tenga la certeza de e no sc -
tiencn fosfatos, es muy recorendahle la adicién del icido oxdlico,siendo
un paso oblipado tanto de este método como del siruiente. La intensidad
del color amarillo es pronorcional a la concentracién de la sflice que -
reacciona con el molihdato. Cuando rmenos en wuna de sus forrmas, la sili-
ce no reacciona con el rolibdato, aunque es capaz dJe pasar a través del-
narel filtro y no producir una turhiedad apreciahle: se Jesconoce has-
ta qué punto se encuentra cn las apuas esta forra de silice pasiva, sien
do contradictoria la literatura al respecto. TI'n épocas nasadas se han-
empleado los términos de ''coloidal” y 'cristaloidal” y "ifnica'' nara
distinguir las diversas formas de silice contenidas en las aeuas, vero -
tal terminologfa no estd debidamente fundarentada. Se incluye en cl --
procedimiento un paso opcional para convertir a la sflice 'pasiva" en-
la forma ''reactiva" al rolibdato, pero se dehc entender claramente que
estos términos no irplican reactividad o pasividad de la silice con otros
reactivos o procesos.

Como los aparatos y reactivos pueden contribuir con silice,se debe tener
la precaucién de evitar, en lo posible, el ernleo de cristaleria, procu-
rando, aderis, usar reactivos de hajo contenido de sflice. Se debe ve-
rificar wna prueba testiro para introducir la correccién dehida por sfli
ce. Tanto en este método coro en el método del azul, son fuentes roten
ciales Jde interferencia el tanino, el hierro en prandes cantidades, el -
color, la turhiedad, el sulfuro v el fosfato; ¢l tratamiento con icildo -
oxalico elimina la interferencia del tanino. Si es necesario,se puiede-
aplicar la compensacién fotométrica para anular 1a interferencia nor el
color o la turbiedad de la ruestra. La concentracidén minima deterrina-
ble en tubos de Nessler de 50 rl es de aproxiradamente 1 ry/1 de Ciﬂz.

APARATOS

- Capsulas de platino dc 120 m1
- Equipo colorimétrico
a}.- IspectrofotSmetro, npara usarse a 410 ru, con un trayccto de lhuz -
de 1 cm o ravor.
b).- Fotdmetro de filtro con travecto de luz de 1 om y transritancia -
de 410 mu.
- Tuhos de Messler narcalns de 57 pl de forma alta.
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REACTIVOS

- BRicarbonato de sodio en polvo

- Acido sulf@rico 1N
Se agregan con agitacion, cuidadosamente, 28 ml de !!3.9434 conc a unos -
800 ml de agua destilada y se diluye a 1 litro.

- Acido clorhfdrico 1 + 1.

- Solucibén de molibdato de amonio.
Se disuelven 10 g de (\U!A)Grb7024.4HZO en agua destilada, se agita, se
calienta ligeramente y se diluye a 100 ml, filtrando en caso necesario.
Si esta solucién se ajusta a un pH de 7 a 8 con amoniaco o hidréxido -
de sodio libres de sflice, y se conserva en frascos de polietileno,es-
estable por tiempo indefinido.

- Soluci6én de dcido oxdlico.
Se disuelven 10 g de C2}1204.2H20 en agua destilada y se diluye a 100 -
ml.

- Soluci6n madre de sflice.
Se disvelven 4.73 g de metasilicato de sodio nonahidratardo ,.\‘325103.9!!20
en agua destilada recién hervida y enfriada, diluyéndose a umos 900 -
ml. Se analizan por el método pravimétrico porciones alicuotas de -
100 ml de esta solucidén y se ajusta el remanente de la solucifn para -
que contenga exactamente 1000 mg/1 de Si!)z. Se conserva en frasco -
de plastico.

- Solucién patrén de sflice
Se diluyen 10 ml de la solucién madre a 1000 ml con agua destilada re
cién hervida y enfriada; esta solucién contiene 10 mg/1 de SiOZ. Se
conserva en frasco de pléistico.

- Soluciones para patrones permanentes:
a).- Soluciones de cromato de potasio.-  Se disuelve 0.63g de chmd

en agua destilada y se diluye a 1 litro.
b).- Solucién de h6rax.- Se disuvelven 10 g de Na,B,0,.1001,0 en agua -
destilada y se diluye a 1 litro.

PROCENIMTENTO

El procedimiento siguiente tiene como propSsito convertir la silice pasi
va al molibdato a la forma activa. Si se sabe que no se tiene sflice pa
siva, o si Gmicamente se desea determinar la sflice activa al molihdato,

se puede omitir este paso e iniciar el anilisis soro se indica posterior
mente.

Se prepara una muestra clara, nor filtraci6n si es necesario,y se vierte

una porci6én de 50 ml de ella, o una porcién menor diluida a 50 m1, en wna
cipsula de platino de 100 ml.
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Se agregan 0.20 g de bicarbonato de sxlio exento de sflice y se dipiere-
en bafio de vapor por una hora. Se enfria vy sé le agregan lentamente --
con apitacién, 2.4 ml de HZSOA. No se debe intermmmir el anilisis en -
este punto, contimuando inmediatamente con los pasos sifuientes. Se pa-
sa cuantitativamente la solucién a un tuto de Messler de 50 ml y se dilu
ye hasta el aforo con agua destilada.

A la ruestra preparada, o a 50 ml de la ruestra original, si se ha omiti
do el paso de la conversién, se apreran en répida sucesién 1.0 ml de FIC1
1 + 1 y 2ml de la solucién de rolikdato, mezclandose por inversién-
cuando menos por seis veces, y dejando reposar la solicién por 5 a 10 --
rinutos. Se agregan 1.5 ml de la solucifén de Acido oxdlico v se rezcla
de nuevo. Se compara el color despuds de 2 minutos, pero antes de los -
15 minutos, de la adicién del Acido oxdlico. F1 color amarillo ohedece
la ley de Beer, pudiendo compararse visualmente, coro se indica mis ade-
lante, o de preferencia en fotémetro.

Si se aplic6 a las muestras el pretratamiento con bhicarhonato de sodios-
los patrones también deben contener 0.20 g de NaJ!CI)_.; y 2.4 ml de acido--
sulftrico IN, para compensar sirultfneamente tanto por la pequefia canti-
dad de sflice, que pudieran introducir los reactivos, como por el efecto
de la salinidad en la intensidad del color.

Si se usa la comparacién visual, se prepara una escala dJde patrones perma
nentes artificiales con las soluciones de cromato de potasio y de hoérax.
Se mezclan los volGmenes de estas soluciones que se indican en el cuadro
que se presenta en la tabla No. 20 del capftulo IV y se conservan en tu-
bos de Nessler de 50 ml, hien tapados y debidamente rotulados.

Se deben comprobar la correccién de estos patrones permanentes artificia
les, comparfindolos visualmente con los patrones preparados a partir de-
porciones alfcuotas de la solucién patrén de sflice: estos patrones ner-
manentes se dedican exclusivamente para la comparacién visnal y munca --
se deben usar para calibrar un instrumento fotométrico.

Para comparacién fotométrica se prepara una curva de calibracién con wna
serie de umos 6 tubos que cubran el &mbito &ptimo, verificando todos los
pasos anteriores en porciones alfcuotas de la solucién patrén de silice,
diluidas a 50 ml como wna conveniencia para el mezclado.

los datos siguientes pueden servir como guia de los Amhitos 6ptimos para
el fotémetro:

Arbito de silice
VYolumen final de 54.5 ml

0.2 - 1.3 1
0.1 - n.7 2
n.n4 - 0.25
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Se debe usar agua cdestilada para ajustar el instrnmento a 100% de trans-
mitancia y todos los natrones, incluvendo un testiro de reactivos,se de-
ben leer contra el agua destilada, para premarar la awova de calibracién
Es conveniente localizar mg de sflice en el voluren final (54.5 ml) de
solucién en funcién de las lecturas del fotéretro. T's necesario que, -
para cada grupo de. ruestras, se verifique wn testiro de reactivo, v cuan
do menos, se compruebe wn patrdn, para verificar que no se ha desnlazado
la curva de calibracién.

Para corregir por el color o la turbjedad de unma miestra, se prepara wn-
testigo especial para cada wna de las ruestras que lo necesiten. Se tra
tan dos porciones alicuotas idénticas de cada miestra en forma anflopa -
en todo el proceso, incluyendo en su caso el tratamiento con hicarbonato
de sodio; a una de las porciones alicuotas se le agreran todos los reac-
tivos indicados anteriormente v a la otra los dcidos clorhidrico y oxdli
co, pero se omite la adicidn del molilklato para ajustar el fotémetro a -
100% de transmitancia, compardndose a continuacién la ruestra tratada --
con molibdato; la lectura que se ohtiene en esta forma queda autordtica-
mente compensada por la turbiedad o el color de fondo presente y se pue-
de interpretar en la curva de calibracién. 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 compensacién fotométri-
ca anterior no elimina completamente la interferencia por taninos,porque
&stos reaccionan con el molibdato en forrma andlopa a la sflice.

mg/1 de SiO2 = mg de Sioz x 1000 / m) de rmuestra

METODO COLORIMETRICO DFL AZUL DF I'ETEROPOLT

Son aplicables a este método los principios anunciados en el método ante
rior. Fl amarillo del 4cido silicomolfbdico, se reduce por medio del —
dcido amino-naftol-sulfénico a un " azul de heteropoliicidos'. El color
azul es mAs intenso que el color amarillo del método anterior, y por lo -
tanto,permite mayor sensibilidad. La concentracién minima determinable
es en tubos Messler de 50 ml, aproximadamente 0.02 mp/1 de SiOZ.

APARATOS

- Cé;sSulas de platino de 100 ml
- Iquipo colorimétrico, se necesita wno de los simmientes:
a).- I'spectrofotémetro para usarse a 815 mu. {on travecto de luz de -
1 cm.
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b) .- Fotémetro de filtro nrovisto dec filtro rojo que tenga su trans-
mitancia mdxima en el artito Je longitiud e onda de AON -815 ru.
con un trayecto de Inz de 1 ¢ o mayor.

- Tuhos de Messler pareados de 50 rl de forma alta.

REACTTVOS

Se necesitan todos los reactivos enurcrados parn el método anterior v ---

aderds :

- Apente reductor
Se disuclven 9.5 ¢ de dcido 1 - arino - 2 - naftol - sulfénico y 1 ¢ -
de sulfito de sodio anhidro, 3332503, en 50 ml de apua destilada,calen-
tando suaverente si fuere necesario, y agrepando esta solucién a ima
de 30 ¢ de bisulfito de sodio, N'afms, en 157 m1 de agua destilada, -
filtrandose a un frasco de plistico. Sc debe desechar la solncién -
que se ohscurezca; por lo general, el asente reductor se conserva me-
jor en refriperador y fuera del alcance de la luz.

TROCEDIMIENTO

Se procede como se indica en el método anterior hasta incluirla frase --
"se agregan 1.5 ml de la solucién de 4cido oxdlico y se mezcla de nuevo’.
Tomando el tiempo en el momento de la adicién del icido oxilico se espe-
ran cuando menos,dos minutes, nero no rds de 15 minutos, y se apregan -

2 ml del agente reductor, mezclindose hien. F1 color azul se desarro--
1lla integramente en unos 5 minutos y es estahle por 12 horas,satisfacien
do la ley de Beer. Tl color se puede comparar visualmente en tubos de -
Nessler de 50 ml, o de preferencia, fotométricamente. Si se usa el pre-
tratamiento con bicarbonato de sodio se sioue como en el método anterior.

Para comparacién visual, se prepara una escala de no menos de 12 patrones,
incluyendo el de 0.00, que den el Arbito de 0.0M a N mg de Sif,; para-

ello se pipetean los volfimenes calculados de la solucién patrén (-le sflice

a tubos de MNessler de 50 ml, se diluyen hasta el aforo con asua destilada

y se desarrolla el color coro se indic6 anteriorrente.

Para medicidén fotométrica, se prepara 'ma curva de calibracién con \ma --

serie de wmos 6 patrones, que cubran el Amhito 6ptimo; para ello,coro en-

el caso anterior se llevan todos los pasos analfticos sobre porciones —-

alfcuotas de la solucién patrom de silice, diluidas a 50 ml. Se recomien
dan para el mezclado tubos de “essler de 50 ml. les datos del cuadro --

que se presenta en la tahla “o. 21 del canitulo IV rueden servir como una

eruia aproximada del drhito de concentracién que se puede cubrir sin diluir

0 concentrar la mestra.
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Se debe usar agua destilada para ajustar el instrumento al 100% de trans
ritancia y todos los patrones, incluyendo el testigo 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 testico especial se-
le agrega el I'C1 y el 4cido oxAlico, pero no se le agrepa el molibdato -
o el agente reductor. Si no se tiene color de fondo v turhiedad,se —-
ahorra tiempo si las lecturas de las meestras desarrolladas se corparan-
con agua destilada.

Es conveniente localizar mg de sflice en el volumen final ( 565ml ) de -
solucién en funcién de las lecturas fotométricas. Ts necesario que,nara-
cada grupo de muestras, se verifique un testigo de reactivo,y cuando me--
nos se compruebe un patrén, para verificar ‘que no se ha desplazado la cur
va de calibracién. ‘

F1 cflculo se verifica como en el método anterior.

8.-CINC

Las sales de cinc producen en aguas alcalinas, un sabor astringente desa

gradable y una opalescencia; por lo general, el cinc de las aguas pé{d--

bles proviene de la deterioracién de la tuberia de fierro palvanizado y-

del descincado del lat6n, 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 ,ademis de facilitar la comparacién visual del color, por la clara —

graduacién de los tonos. El método del monocolor es siempre preferible

cuando se tienen sospechas de posibles interferencias.

De preferencia, las muestras se deben analizar dentro de las seis horas

siguientes- a su recoleccién. lLa acidulacibmr-eon-HGl nreserva el conte-

nido del ion metflico pero_es_necesario que:

a).- Fl dcido se encuentre exento de cinc

b).-. Los frascos de meestra se enjuaguen con 4cido antes de usarse

c).- Las muestras se evaporen a sequedad en cipsulas de sIllce,antes del
anilisis, para eliminar el exceso de ICI.
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METODO DEL COLOR MIXTO

Casi 20 metales son capaces de reaccionar con la difeniltiocarbazona ---

(ditizona) para producir compuestos coloridos, dirt—izcmatos, que se pue--

den extraer con disolventes orginicos como tetracloruro de carbono. Se
leccionando las condiciones de la prueba ( pH, agentes quimicos que for-

rmen complejos), la reaccién de la ditizona se puede hacer especifica pa-

ra un metal individual. Se denorina.este método del 'color mixto" por-

que el exceso de ditizona verde no se separa del Jitizonato de cinc rojo;
por ajuste de la reaccién a valores de pH entre 4.0 y 5.5,y por la adi--

ci6n de tiosulfato, se hacen imnocuas 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. Fl cinc forma también un complejo

débil con el tiosulfato, que puede retardar la reaccién entre el cinc y-

la ditizona, reaccifn que se ha demostrado que es lenta e incompleta; --

por lo tanto, esta determinacién es, hasta cierto punto, de carécter em-

pirico y es necesario sepuir estrictamente las condiciones prescritas. -

Se deben mantener constantes la duracién y el vigor de la agitacién, los

voliimenes de la muestra, del tiosulfato y de la ditizona, lo mismo que -

el valor del pil.

Por 1a formacién de complejos con el tiosulfato y por ajuste del pH se -

eliminan las interferencias producidas por pequefias cantidades de cobre,

plomo, cobalto, niquel, estafio estanoso, cadmio, mercurio,bismuto, plata,
paladio y oro que se encuentran en las apuas potables. Tl hierro férri
co, el cloro y otros agentes oxidantes descomponen la ditizona, formando

productos de intensos colores amarillo-cafés. la reacci6n del color es

extremadamente sensible y se deben tomar precauciones desusadas para evi
tar contaminacifn; se ha demostrado, por experiencia, que los valores al
tos o errdticos de los testigos se deben, con frecuencia, a cristalerfa-

que contiene 6xido de cinc o que se encuentra contaminada en la superfi-

cie, 1o mismo que al contacto con hules, a los lubricantes de las llaves,
a los reactivos y al agua destilada, Puede ser necesario enjuagar toda

la cristalerfa con icido nitrico diluido, después con agua ;-edesti'lada y
finalmente, con wna mezcla de solucién de citrato de sodio y e solucién

de ditizona; si es posible, los embudos de separacién que se usen para -

la determinacién del cinc, se deben reservar para ese exclusivo propdsi-

to. No se puede exagerar la necesidad de operar con aparatos escrupulo
sarente limpios y con reactivos debidamente comprobados.

La ditizona y los dJitizonatos se descomonen rapidamente a la luz inten-

sa, por lo aue los anilisis se deben verificar en cierta pemubra y las-

soluciones no se dehen exponer a la luz intensa del fotdrmetro por mis --

tierpo del necesario. la concentracién minira determinahle por este mé
todo es de 0.001 mp/1 de cinc.
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APARATOS

Fquipo colorimétrico

MAmque es posible la comparacidn visual directamente en los erhudos -

de separacidn, se puede usar wno de los sipuiertes:

a).- Fspectrofotémetro para usarse a 535 6 620 ru con trayecto de luz
de 2 cm.

b).- Fot6metro de filtro, con wn trayecto de luz de 2 cm, equipado hien
sea con un filtro verde que tenga su transmitancia méxima a 535 m,
o con un filtro rojo que tenpa su transmitancia maxima a 620 ru.

Tubos de Nessler pareados

Fmbudos de separaci6n de 125 a 150 ml.

Si los embudos son de capacidad y forma idénticas, se puede nracticar

en ellos la comparacifn visnal.

Medidor de pH!

PFACTIVOS

Agua exenta de cinc, para enjuapar los aparatos y para la preparacién
de las soluciones. Se redestila ague destilada ordinaria en um alamr
bique pyrex, o se pasa agua a través de un lecho mixto de resinas de-
intercambio iénico.

Solucitn madre de cinc

Se disuelve 0.100 g de cinc metdlico, de 30 mallas, en un ligero exce
so de HC1 1 + 1, necesitindose aproximadamente 1 ml. Se diluye a -
continuacién a 1000 ml con agua exenta de cinc. Fsta solucién contie
ne 0.100 mg de Zn por 1.00 ml.

Solucién patrén de cinc

Se diluyen 10 ml de la solucién madre a 1000 ml con agua exnta de cinc;
1.00 1 = 0.001 mg de Zn.

Acido clorhfdrico 0.02N

Se diluye 1.0 ml de 'Cl conc a 600 ml con agua exenta de cinc. Si -
los testigos acusan contaminaci6én atribuible a este reactivo,se debe-
diluir el HC1 conc con un volumen igual de agua destilada y redesti--
larse en un alambique pyrex.

Soluci6n de acetato de sodio 2N

Se disuelven 68 g de NaCzl!302.3H20 y se diluyen a 250 ml con agua e-
xenta de cinc.

Acido acético 1 + 7. Se usa agua exenta de cinc.

Solucién amortiguadora de acetato

Se mezclan volGmenes ifuales de 1a solucion de acetato de sodio 2N y -
de la solucién de dcido acético 1 + 7°. . Se extrae con porciones de
10 ml de la soluci6n de ditizona(l), hasta que el filtimo extracto se--
mantenga verde. Se extrae a continuacién con tetraclonro de carhono
para eliminar el exceso de ditizona.
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- Selucién de tiosulfato de solio

Se disuelven 25 g de Nazﬁ,,ﬂ.{
purificdndose por extracci6n con ditizona, como en la scccién anterior.

-31,0 en 100 m1 de agma exenta de cinc, -

- Solucién de ditizona (1)
Se disuelve 0.10 g de difeniltiocarbazona en 1 litro de tetracloriro-
de carhono conservindose en refricerador en 1m frasco Ambar de tandn-
esmerilado. Si hay duda sobre la calidad de la solucién,o si sc ha-
cuardado por larfo tiempo, se puede aplicar la prueba sipniente, nara
definir su condicién: Se agitan 10 ml de-la solucién con 10 rl1 de -
N1!4ﬁ' 1+ 99; si la capa inferior de CC]A apenas se colorca Je ama-
rillo,el reactivo estd en buena condicidn.

- Soluci6n de ditizona (II)
Se diluve 1 volumen de la solucién (I) con 9 volGmenes de CCld' Si--
se conserva en refriperador, en frasco Arbar de tandn csrerilado, cs-
te reactivo es satisfactorio por varias scmanas.

- Tetracloruro de carbono

- Solucién de citrato de sodio
Se distelven 10 g de Na_.{(‘.ﬁ!'SOTZHZO en 90 ml de apua exenta de cinc.
Se purifica por extraccién con ditizona como se indicS anteriormente.
Se usa este reactivo para el enjuapado final de la cristaleria.

PROCFIT TENTO
Preparacién de los patrones colorimétricos

A una serie de erbudos de separacién de 125 wl, previamente limpiados co
mo se indicd anteriormente, se agregam N.00, 1.00, 2.00,3.00, 4,00, y --
5.00 m1 de la solucién patrén de cinc, que equivalen respectivamente a -
0,000, 0.001, 0.002, 0.003, 0.004 y 0.005 mg de 7n. Se diluyen hasta -
10 m1 con agua exenta de cinc y se agregan, a cada wno, 50 ml de la solu
cién amortipuadora de acetato y 1.0 ml de la solucién de tiosulfato, mez
cléndose; en este momento, el pi' debe encontrarse entre 4 y 5.5. Se --
agregan a cada erbudo 10 ml de solucién de ditizona (II), se tapan y se-
agitan vigorosarente por 4 minutos. Sc dejan separar las capas de 1ioui
do. Se enjuga el viistago del erbudo con tiras de napel filtro y se de-
ja escapar la capa inferior de (12115l en una celda seca de colorimetro.

Medicién colorimétrica

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 620 mu.
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Se ajusta el fotometro a 100% de transmitancia con el testipo si se eli-
ge la longitud de onda de 535 mu: rero si se usa la longitud de onda de-
620 mu, se ajusta con el testigo a 10% de tramsmitancia. Con las lectu
ras se traza la curva de calibracién, la que debe reretirse con cada jue
go de miestras.

Procedimiento para las meestras de aguas

Si el contenido de cinc no se encuentra dentro del @mhito de trabajo,se -
diluye 1la muestra con apua exenta de cinc o se concentra en wna cipsula -
de sflice. Si se ha preservado la muestra con acido,se lleva a sequedad
una porcifn alfcuota en una cépsula de sflice,para eliminar el exceso de-
Acido; no es prictico neutralizar con hidréxido de sodio o de amonio,pues
estos flcalis contienen generalmente cantidades excesivas de cinc. Con -
la aplicacién de un medidor de pil y tomando en cuenta la dilucién, se a--
justa la mestra a pH 2-3 con IIC1. Se pasan 10 ml de la mestra al em—
budo de separacibn y se continfia el anflisis como se indica en la prepa-
raci6n de los patrones colorimétricos, comenzando con la frase " y se --
agregan a cada uno, 5 ml de la solucién amortiguadora de acetato'ly conti
nuando hasta la terminacidn del pérrafo.

Comparacién visual

- 8i no se dispone de un instrumento fotométrico, es necesario trabajar al
mismo tiempo las muestras y los patrones. Las capas de CCl4 se pueden-
cormparar directamente en los emhudos de separaci6n, si son de tamafio y -
forma iguales; de no ser asf, 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 una 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
____________ 0.00> e Yolo - violeta ______

mg/l de Zn = mgdeZn x 1000 / ml Je muestra.
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LTTONO DEL MONOCOLOR

.‘:e_ denomina este método del menocolor,.norque.se lava el exceso.de. diti-
gona. dejando solamente el ditizonato de cinc roje-en-la capa de €1,.--
F1 principio peneral es el misro al del mEtodo.- anterior;—aunque se.agre-
ga mis tiosulfato en pronorcidén a las cantidades de interferencias pre--
sentes;, y ademis el extracto de (‘.(‘.14 se lava con sulfiro de sodio,para -
eliminar el exceso de ditizona. Para este método es necesario usar una
ténica idéntica en el tratamiento de los patrones y de la muestra, la-
concentracién minima determinable es de 0.005 mg de Zn.

APARATOS
lLos mismos del método anterior

PEACTIVOS

- Agua exenta de cinc

- Acido clorhidrico

- Indicador de verde de bromo-cresol
Se tritura 0.100 p de indicador, en un mortero, con 1.45 ml de NaOIl -
0.1IN diluyéndose a continuacién a 100 ml con agua exenta de cinc. Se
eliminan las huellas de cinc por extraccifn con ditizona.

- Solucifn de acetato de sodio 0.5N
Se disuelven 68 g de Na(‘,zllsﬂz.mzo y se 1llevan a 1 litro con apua e~
xenta de cinc. Se extrae con porciones sucesivas de solucidn de di-
tizona hasta que el f(iltimo extracto se conserve el color verde; se ex
trae a continuacién con (‘,C14 para eliminar el exceso de ditizona.

- Solucifén de tiosulfato de sodio
Se disvelven 50 g de NaZS203.51V20 en 100 ml de agua exenta de cinc. -
Se eliminan de esta solucifn los metales pesados como se indicé ante-

riormente.

- Solucién de ditizona
Se disuelven 0.050 ¢ de difeniltiocarbazona en 1 litro de tetracloru-
ro de carbono, conservandose en refrigerador en wn frasco dmhar de ta
pdn esmerilado.

- Tetracloruro de carbono

- Agpua de lavado de tiosulfato-acetato
Se mezclan 225 ml de la solucién de acetato de sodio, 10 ml de la so-
lucién de tiosulfato de sodio y 40 rl de &cido nitrico 1 + 9, arre--
rando suficiente apua exenta de cinc rara llevar e] volumep a 500 ml.

- Solucién madre de sulfuro de sodio
Se disuelven 1 g de NaZS.”IIZO en 100 rl de agua cexenta Jde cinc

- Agua de lavado de sulfuro de sodio
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Inmediatamente antes de usarse, se diluyen 40 ml de la solucidn. radre
de sulfuro de sodio a 1 litro, con arma exenta de cinc.
- Solucién madre de cinc
Se prepara como en el método anterior
- Solucifn patrén de cinc
Se diluyen 100 ml de la solwcibn madre a 1000 rl con apua cxenta de -

cinc. 1.00 M1 = 0.01 mg de Zn.
PROCEDIMIFNTO

La muestra oripinal o concentrada ha de tener un volumen anroximado de--
100 ml y se debe acidular ligeramente con IiIC1 exento de cinc, hasta ima-
concentracién aproximada 0.1IN. Si hay exceso de 4cido, como en el caso
de muestras aciduladas en el muestreo, se evapora a sequedad en céipsula-
de sflice, no siendo recomendable la newutralizacién porque se pueden in-
troducir cantidades importantes de cinc.

Se agrega solucifn de acetato de sodio hasta loprar un pif de 5 a 5.5, --
usando indicador de verde de bromo-cresol. _Se agrega 1 ml de solucibn -
de tiosulfato de sodio, o una cantidad suficiente para anular las inter--
ferencias conocidas, teniendo en cuenta gue, por cada mg de metales pesa-
dos ,se necesitan las siguientes cantidades de tiosulfato:

Interferencia tiosulfato de sodio en mg
Cu 500 a 600
Hg 650 a 750
Ri 300 a 350
Ag 50 a 60
Pb 32 a 40

Se debe evitar un exceso de tiosulfato, pues se derora la extracci6n del
cinc. La mezcla se pasa a un embudo de separacién de 250 ml, que se ha
limpiado previamente como se indica en el mEtodo anterior. Se agregan
10 ml de la solucibn de ditizona y se agita vigorosamente por un minuto,
cuando menos; se pasa la capa de CCI4 a otro gnblxio de separacién limpio
¥ se lava la capa acuosa con 0.5 - 1 ml de CCl,. Se repite la extracci6n
con la ditizona por dos veces mis, agregando los extractos de CCl4 al se
gundo erbudo.  Se desecha la porcifn acunsa.  Se lavan los extractos -
combinados de CCl4 con 2 & 3 porciones de 5 rl del agua de lavado de tio
sulfato acetato; se continfia con wn lavado con agua exenta de cinc y.por
Gltimo, con 2 6 3 porciones de 5 ml del agua de lavado de sulfuro de so-
dio; el fil1timo lavado con sulfuro debe ser incoloro.
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Se enjura el vastago del erbudo con wma tira de papel filtro v se hace -

escurrir el extracto de CCI‘,l a wn matraz aforado de 5n rl,diluyéndose --

hasta ¢l aforo con CCld' S¢ rezcla Pien y se observa cl norcentaie de-

transmitancia a 535 ru, ajustando el aparato a 100° Jde transntancia con-

un testipo que se ha sometido a todos los nasos analiticos. Para trazar
la curva de calibracién se soretc ignalmente a todos los nasos analiticos
ma serie de patrones que contengan 2.00, de 0.01 hasta 0.1 ny Je Zn. -
Se puede hacer la comparaci6én visual en tubos de Messler, si no se dispo
ne de instrumentos fotorétricos.

mg/l deZn = mgdeIn x 1000 / ml de mestra.
9.- _DIOXINO DE_CARPONO

Fl didxido de carbono se encuentra presente,por lo general, en las aguas
superficiales y, con mayor frecuencia en las aguas profindas. F1l conte-
nido de diéxido de carbono en un agua mede contribuir,en forma sipnifi-
cativa, en algunos casos de corrosién. La recarbonatacién de las aguas
en las fases finales de su ablandamiento, se reconoce como un proceso de
tratamiento.

Para la estimacifn del diéxido de carbono libre en las aguas se presentan
un método nomografico y un método titrimétrico. Fl método titrimétrico
no incluye la pequefia cantidad de Acido carb6nico que existe en el vire -
de la titulacién a pi’ 8.3, debido a la hidr6lisis del ion bicarhonato pa-
ra formar cantidades equivalentes de acido carhfnico y iones oxhidrilo; -
cuantifica solamente la cantidad estequiométrica de didxido de carboro --
distinta de la mencionada antes. Fn este respecto,los resultados son --
independientes de la temperatura, excepto por el efecto de la temperatu-
ra, en el vire del hicarbonato. La titulacién se puede verificar npoten
ciométricamente o en la forma convencional, en presencia de fenolftalei-
na como indicador. Fjecutado con propiedad, es satisfactorio el métorlo
mis rapido y simple del indicador para la determinacion del bidxido de -
carbono, tanto para pruebas de campo coro para aplicaciones mtinarias y-
de control, si se comprende bien que el método proporciona,en el mejor -
de los casos, solamente una anroximacién.

T1 método nomogrdfico proporciona, nor lo general ,uma estiracién mis pre
cisa del contenido total de di6xido de carbono libre, cmando las determi
naciones de pli y de alcalinidad se verifican en forma correcta e inmedia

tamente después del muestreo.
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La medici6n del pi! se dehe hacer, de preferencia, con tn medidor electro
métrico de pl', adecuadamente calibrado con soluciones amortiguadoras en-
el &mbito de plf de 7 a 8. Fl error resultante de la inexactitud de las
mediciones de pH aumenta con los incrementos en la alcalinidad total. -
Por ejemplo, 'ma inexactitud de N.1 en la determinacién del pl! produce -
wm error en el biéxido de carbono de 2 a 4 mg/1 en el amhito de pi' de --
7.0 a 7.3, con una alcalinidad total de 100 mg/1,como Cam.‘;
ambito de pt', el error se aproxima a 10 6 15 mp/1, como (‘,a(I)3 cuando la-
alcalinidad total es de 400 mg/1.

La diferencia entre los resultados de los dos métodos es hastante insig-

en el mismo

nificante, lo que probablemente es menor que el error producido por las-
inexactitudes en la medicidén del pi! y s6lo se menciona en esta ocasién--
para explicar la presencia, aparentemente andémala, del bidxido de carbo-
no libre en aguas con valores de p!! superiores al pl' de vire del hicarbo

nato.

DETERMINACION NOMOGRAFICA DEL BIOXIDO DF CARPONO LIPRE Y DE.LAS TRES FOR
MAS PP ALCALINIDAD

Pn los {iltimos afios se han propuesto diversos diagramas y nomogramas pa-
ra el cdlculo rapido del contenido de di6xido de carbono, bicarbenato, -
carbonato normal e hidréxido en aguas naturales y tratadas. Fstas ex--
presiones graficas se basan en las ecuaciones que representan el equili-

‘brio de ionizacién de los carbonatos y del apua.

Conociendo el pH, la alcalinidad total, la terperatira y el contenido mi
neral, se pfueden deteminar‘nomgréficamente una o todas las formas de -
alcalinidad y el biéxido de carhono. Fn las figuras 22, 23, 24 y 25,-
se reproduce un juego de nomogramas, los que se pueden usar cuando se ha
confirmado su precisién con el agua de un abastecimiento particular. --
Los nomogramas, asf como las ecuaciones en que se basan, son vilidos fni
camente cuando, con excepcién de carbonatos, no se encuentran sales de --
&cidos débiles o se presentan en cantidades extremadarmente pequefias.
Algunos procedimientos de tratamiento, como la supercloracién y la coagu-
lacién, pueden afectar en forma significativa los valores de pH y de al--
calinidad total en aguas débilmente amortiguadas de baja alcalinidad y --
bajo contenido de s6lidos totales disueltos. [n tales casos, la concen-
tracién de cloruro y sulfato puede enmascarar la concentracidn de las sa-
les del &cido carbénico en la muestra e invalida, por lo tanto, la apli-
cabilidad y la exactitud de los nomogramas.

Cuando aislada o conjuntamente las variahbles de temperatura, contenido rmi
neral total y pll ejercen um efecto insignificante en el resultado final,-
se pueden enplear 1las graficas de ‘oore, en forma oncional, las limita--
ciones de esas griaficas se dehen, sin erbareo, entender claramente y se -
debe demostrar su aplicabilidad al agua de un abastecimiento determinado.
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La precisién posible con los noropramas esti relacionada con el tamafio y-
dmhito de las escalas. Con alpquma nractica,los nomograras recomendados
se preden leer con 1ma nrecisién del 1%.  Sin emharpo, la precisi6én con
junta de los resultados estd liritada nor la exactitud de los datos ama-
1fticos que se apliquen y, aderis, por la validez de las ecuaciones ted-
ricas en que se hasan los normogramas. Se puede practicar wna comproba-
cién aproxdmada de la exactitud de los célculos sumando las tres formas-
de alcalinidad, que debe ser igual a la alcalinidad total.

PETONO_TITRIMTTRICO PARA LL RIOXINO DF CARPCNO LIBRF
Na =

El bidxido de carbono libre reacciona con el carbonato de sodio o con el
h:dfrfxndo de _sodio para formar bicarbonato de sodio. L determinacién-
de la reaccifn se indica por mediciones potenciométricas o por la forma-
cién del color rosa caracteristico del indicador de fenolftaleina,a un -
pll equivalente de 8.3. Como patr6n de color, hasta quc se ohtenga cier
ta familiaridad con el color del vire, es adecuada una solucién 0.0IN de
bicarhonato de sodio, que contenga el volumen recomendado de indicador -
de fenolftalefna.
Obran en detrimento de la determinacién los cationes y aniones que alte-
ran,cuantitativamente, cl equilibrio normal de biéxido de carhono-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 ién ferroso no debe exceder de 1 mg/l. Tamhién se producen errores
positivos por el amoniaco, aminas, fosfato, borato, silicato, sulfuro y
nitrito.
Los &cidos minerales y las sales de icidos fuertes y bases débiles afec-
tan la determinacién y, nor lo tanto, se deben excluir. la experiencia
ha demostrado que el método titrimétrico para el biéxido de carbono es -
inaplicable para muestras que contengan desechos acidos dJde rinas y nara-
el efluente de la regeneracién dcida de los desmineralizadores. Se pue
den introducir errores negativos por un alto contenido de sélidos totales
disueltos, como el que es posible en agua de mar, o por la adiciér de wn
exceso de indicador; por fortuna, es baja la concentracidn de estas inter
ferencias en la mayor parte de las aguas usadas ccmo potables.
Aun con una técnica cuidadosa de recoleccibn, se deben esperar alpunas --
pérdidas en el diéxido de carbono libre durante el almacepamiento y tréin-
sito de la muestra, lo que ocurre con mayor frecuencia cnando se tiemen -
cantidades elevadas del pas. (casionalmente, una muestra puede presen--
tar, por reposo, un cierto aumento en el hiéxddo de carbono libre. Fn --
consecuencia, es recomendable la determinacién de carmo del hidxido de --
carbono libre, inmediatarente en el punto del muestreo. Cuando no es --
prictica wna determinacién de carmo, se debe tomar separadarente, nara --
exaren de laboratorio, un frasco corpletarente lleno de rmestra, el cual-
hasta el momento del ensayo, se debe conservar a una temperatura inferior
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a la que tenia el apua en el rorento de su recoleccién.  Mis dm,el exa
men de lahoratorio se debe practicar tan pronto cormo sca posible, para -
reducir el efecto de los cambios de didxido de carbono en la miestra.

APARATOS

- Lamparas fluorescentes de luz diurna que se ha demostrado que son --
satisfactorias y que se pueden usar para identificar el vire, por vir
tud del hecho de que permiten mantener condiciones uniformes de ilu-
minacién en cualquier momento y que, en casos particulares, acentfian
ciertos cambios de color del indicador.

- Tituladores de oneracién eléctrica o redidores de pl¥, adecuadanente -
calibrados. Se puede identificar el pimto de equivalencia por la in
flexi6n de la curva de titulacién o por el método diferencial de cil-
culo. Fl método potenciométrico se encuentra libre de la interferen
cia del cloro residual, de la influencia del color y la turbiedad,

RFACTIVOS

- Solucién indicadora de fenolftaleina

Se disuelven 5 g de fenolftalefna en 500 ml de alcohol etflico o iso-

propilico al 95% y se agregan 500 ml de apua destilada, que previamen

te se ha hervido por no menos de 15 minutos, para expulsar el didxido

de carbono, y que se ha enfriado a la temperatura ambiente. A conti-
nuacién se agrega NaOH 0.02N, a >gotas, hasta la aparicién de una ligera-
coloracién rosa.
- Solucién valorada de alcali.

Se puede usar bien sea solucién de carbonato de sodio 0.0454N o solu-

ci6n de hidréxido de sodio 0.0227N. Para convertir ima mole de dJid

xido de carbono al vire del bicarbonato se necesita un equivalente de

hidré6xido de sodio o dos equivalentes de carbonato de sodio (1 mole).

Se ajustan arbos tituladores para que 1.00 ml = 1.000 mg de CO,.

a).- Solucién valorada de carbonato de sodio 0.0454N. Se disuelven--
2.407 g de Naz(x)3 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 di6xido
de carbono, y que se ha enfriado a la temmeratura ambiente. Fste reac-
tivo se prepara diariamente o se protege del difxido de carhono atmosfé-
rico en un frasco pyrex.

b).- Solucién valorada de hidr6xido de sodio 0.0227N.

Se diluyen 22.7 ml de Na®¥' IN ( como la utilizada para acidez) a 1 1i
tro con agua como la utilizada anteriormente.y se guarda de la misma ma-

nera.
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- Solucién de bicarhonato de sodio N.NIV
Se disuelve 0,1 g mproximadamente de :\':11’-'(?(7.4 anhidro y se diluve a 109
ml con agua destilada, coro en los casos anteriores. e prepara in-
rediatamente antes de usarse.

PROCTNTTITO
Determinacién de campo

a).- Se recolecta la muestra por medio de un tubo de hule que descargue-
en ¢l fondo de uma probeta graduada o de un tubo de Nessler de 100-
ml. Se permite que la mwestra derrame por unos minutos y se extrae
el tubo mientras la muestra est§ escurriendo. T recipiente se va-
cia, por sacudidas, del exceso de ajua sobre el aforo de 100 ml,

b).- Se apregan 5 - 10 gotas de indicador de fenolftaleina. Si la mues
tra vira al rojo, no se tiene presente bi6xido de carbono. Si la -
miestra se mamtiene incolora, se titula rdpidamente con la solucién
valorada de 3lcali, agitando suaverente con wna varilla de vidrio,-
hasta que persista, por 30 semundos, \m color rosa definido, cuando
se ohserva a través de todo el espesor de la ruestra; este cambio -
de color es el vire. Para mejores resultados se usa un patrdn de-
color que se prepara por la adicién de un volumen idéntico de indi-
cador de fenolftalefna a 100 ml de solucién de bicarbonato de sodio
en wna probeta graduada o un tubo de Nessler.

c).- Cuando el contenido de diéxido de carbono es alto, puede ocurrir cier
ta pérdida del gas,afin con esta técnica de titulacién. Se comprue-
ba esta posibilidad obteniéndo una segunda muestra en la forma que -
se recomienda y vertiendo inmediatamente toda la cantidad del dlcali
valorado que se us6 para la primera titulaci6n. Se agregan 5 - 10
cotas de fenolftalefna y, si la mestra se conserva incolora,se agre
ga suficiente dlcali adicional para titular al vire adectado. Se -
acepta el sepundo resultado como el de la titulacién mis exacta.

Determinacifn de laboratorio

Se recoiecta la ruestra en un frasco nyrex de 500 ml, en la forma descri-
ta anteriormente, llenando completarmente el frasco, sin dejar espacio de
aire. Fn el laboratorio se sifonea la muestra a una probeta graduada o
tuho de Nessler de 100 ml, dejando que derrame. Se procede después co-
mo se indic6 en el método anterior.

mg/l de (0, = ml de Ma,C0, x ‘“ormalidad del Va,(0, x 22000/ml de
muestra.

£i 1a solucidn tituladora es de Nal¥]
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mg/1 de o, = ml de NaO¥! x normalidad del VaM' x 44000/ m1 de

meestra.

BIOXINO DE CARRRNO TOTAL POR CALQULO

El contenido total de di6xido de carbono de un agua es la suma del bi-
xido de carbono Tibre y del bhibxido de carbono corhinado en las formas-
de iones bicarhonato y iones carbonato, que se eterminan nomografica--
mente, o hien Se cuantifican estequiométricamente a partir del bhiéxido-
de carbono libre y de las alcalinidades de bicarhonato y carbonato,dleter
minadas por titulacién. '

El contenido total de bifxido de carbono se puede calcular de las concen
traciones del biéxido de carbono libre y de las alcalinidades de bicarbo
nato y carbonato, por la aplicacidn de la siguiente férmula, en que las -
alcalinidades estfn expresadas en CaC0,:

mg/l de CO2 total = mg/l de COZ libre + 0.88 (A + B).
siendo:
A = mg/l de alcalinidad de bicarbonato
B = 1/2 ( mg/1 de alcalinidad de carbonato).
10.- MAGNESIO

Las sales de magnesio y calcio, contenidas en las apuas,son de importan-
cia por su correlacién con la dureza y‘porql.re provocan la formacién de -
incrustaciones asf como por sus propiedades corrosivas.

Se presentan dos métodos para la determinacién del magnesio, aplic_ables'—
a todas las aguas naturales. El magnesio se ptede determinar por el mé
todo gravihétric'o sb6lo cuando se han eliminado previamente las sales de-
calcio, y por lo general, se aplica este método en el filtrado y 1avados
de la determinaci6n gravinéfﬁca 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, seleccionando porciones aliciiotas adecuadas.
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JETODO GRAVIETRICO

111 ortofosfato diamdnico precipita cumntitativamente el magnesio en solu

cibn amoniacal, en la forma e fosfato de amonio y magnesio; ¢l precipi

tado se calcina hasta pirofosfato de magnesio y se pesa.

Se presentan dos variantes: ’

a).- La destruccién de las sales de amonio y del oxalato y precipitacién
sirple del fosfato de amonio y magnesio.

b).- La doble precipitacifn sin pretratamiento

Cuando el tierpo no es un factor importante, debe preferirsc la doble pre

cipitacién. E1 pretratamiento es mfs rapido, pero requiere una atencién

cuidadosa para evitar pérdidas mecanicas.

La solucién se¢ debe encontrar razonablerente libre de calcio, sflice, --

fierro, manganeso, aluminio, estroncio y s6lidos suspendidos.

La solucién no debe contener mfis de unos 3.5 g de N7!4C1.

REACTIVOS

- Acido nitrico conc
- Acido clorhidricoconc 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 NaCH 0.05N y se
diluye a 100 ml con agua destilada
B).- Se disuelven 100 mg de sal de sodio de rojo de metilo en apua des
tilada y se diluyen a 100 ml.
- Solucién de ortofosfato diambnico
Se disvelven 30 g de (‘\q'4)2”P04 en agua destilada y se diluyen a 100 ml.
- Hidr6xido de amonio conc v 1 + 19

PROCENIMIFNTO
a).- Por eliminacién del oxalato y de sales de amonio

Al filtrado y lavados combinados de la determinacién del calcio, que no -
deben contener mis de 60 mg de Mg, o a una porcién alfcuota, que conten-

ga menos de esa cantidad, se agregan 50 ml de l'.P\.'O3 conc y se evapora cui-
dadosamente a sequedad sobre una parrilla, en un vaso de precipitados de-
600 - 800 ml; se debe tener cuidado de que la cvaporacién no sea rmy vio
lenta durante la ltima parte, con una vigilancia constante para evitar--
pérdidas por crepitacién. Se humedcce el residuo con 2 a 3 ml de !C1 --
conc, se agrepan 20 ml de agua destilada, se calienta, se filtra y se la-

va.
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Se agrepan al filtrado 3 ml de IIC1 conc, 2 a 3 gotas de indicador de ro-
jo de metilo y 10 rl de solucién de N!4)7Im4.
Nﬂd(li conc gota a gota con apitacién constante, hasta que el color vire-

Se enfria y se aprcea-

al amarillo. Se agita por S minutos, se agregan 5 ml de N! (3! conc y -

de nuevo se agita por 10 minutos. Se deja reposar durante ia noche y -
se filtra a través de papel filtro S§S # 589 ‘hite Ribhon o calidad equi
valente. Se lava con x\.'ll4(‘ll 1+ 19 y se pasa a wn crisol previarente -
calcinado, enfriado y tarado. Se seca bien el papel con el prccipitado
en el crisol y a continuacién se quema lentamente cl papel, permitiendo-
la circulacibén del aire. Se calcina a unos 500°C hasta que el residuo-
quede blanco y a continuacién, se calcina a 1100°C por periédos cortos,-
hasta peso constante.

b}.- Por doble precipitacién

Al filtrado y lavados de la determinacién del calcio, que no dehe conte-
ner mis de 60 mg de Mp, o a una porcidn alfcuota que contenpa menos de -
esa cantidad, se agregan 2 a 3 potas de indicador de rojo de metilo, se-
lleva a un volumen de 150 ml, se acidula con HC1 1 + 1 y se agregan 10
ml de solucién de (Nlld)lePO4. Se enfrfa la solucidn y se agrega Nl{d()ﬂ -
conc gota a gota con agitacién constante, hasta que el color vire al ama
rillo. Se agita por 5 minutos, se agregan 5 ml de NH,O conc ¥ se agi-
ta de nuevo por 10 minutos. Se deja reposar durante la noche y se fil
tra a través de papel filtro S&S # 589 White Ribbon o calidad equivalen-
te. Se lava con NH,QI 1+ 19 desechidndose el filtrado y los lavados.
Se disvelve el precipitado con 50 ml de {iC1 1 + 99 caliente y se lava --
bien el papel filtro con HC1 1 + 99 caliente. Se agregan 2 a 3 gotas -
de indicador de rojo de metilo, 1 a 2 ml de solucién de (NH4)21.’P0 , se
ajusta el volumen a unos 100 6 150 ml y se precipita en la forma ya indi
cada. Se digiere por 4 horas o mis, se filtra a través de papel filtro
S&S # 589 White Ribbon o calidad equivalente, y se lava con NH4(H 1+19.-
Se pasa el papel con el precipitado a un crisol previamente calcinado, -
enfriado y tarado y se secan. A continuacién se quema el papel lenta--
mente, permitiendo la circulacién del aire, se calcina a unos 500°C has-
ta que el residuo quede blanco y finalmente, se calcina a 1100°C por pe-
riédos cortos, hasta peso constante.

mg/l de Mg = mg de MgoPy0, x Z18.5 / ml de muestra
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11.- SODI O
AT e

El sodio entra dentro-del rango de los primecros seis elementos de abundan
cia, por lo cual es de pensarse que se encuentra presente en la mayor par
te de las apuas naturales. [l rango en el cual se le puede encontrar --
desde pequefias e insignificantes cantidades hasta concentraciones aprecia
bles. Altas concentraciones pueden ser cncontradas en saturaciones y en
aguas duras }vociﬁddas por el proceso de intercarbio de sodio. La rela-
cidn de sodio a el total de catiomes es irportante en agricultura y en pa
tologfa mmana. La. permeabilidad del suelo ticne que ser protegida por-
wna alta relacidén de sodio. Las personas afectadas dc ciertos desequili
brios requieren agua con wna baja concentracién de sodio. Un lfmite de-
concentracidn entre 2 y 3 mg/1 se recomienda para aguas destinadas a cal-
deras de alta presién. Cuando es necesario, el sodio sc elimina por el-
intercarbio de hidr6geno 6 por el proceso de destilacién.

F1 método fotomftrico es el mis répido y sensitivo y generalmente mds se-
guro que el gravimétrico, especialmente para concentraciones de sodio me-
nores de 10 mg/1; pero se requiere de un aparato especial y de rucho tra-
bajo preliminar, antes de hacer el trabajo rutinario de determinacién. -
F1 método gravimftrico se usa principalmente para determinacién de sodio-
en apuas potables si el fotSmetro no se tiene disponible 6 si la determi-
nacién fotométrica no checa y se requiere otro método diferente.

Guarde las muestras alcalinas 6 mestras conteniendo bajas concentracio--
nes de sodio en botellas de polietileno para eliminar la posibilidad de -
contaminacién. Las soluciones atacan el vidrio y consecuentemente se---

rfan contaminadas con sodio.
LMETODO FOTAMETRICO )

Las trazas de sodio pueden ser determinadas en wtma lectura directa 6 en wn
flammetro a una longitud de onda de 589 nm.  La muestra por medio de as-
persién se 1lleva a la-flama y la-exitaci6n se lleva -Bajo condiciones cuida
dosas y controladas asf como reproducibles. La linea espectral deseada -
es separada por el uso de filtros de interferencia o por un mecanismo ade
cuado en la dispersién de la luz tales como prismas 6 espejos. La inten-
sidad de la luz es entonces medida por medio de un fototubo potenciométri-
co o por otros circuitos adecuados. La intensidad de la luz a 589 nm cs-
aproximadamente proporcional a la concentraci6én del elemento. La curva -
de calibraci6én puede ser lincal pero tiene la tendencia de aumentar en los
1fmites altos. La concentraciSn Optima puede variar de acuerdo con la --
operacién individual del aparato dependiendo entonces la lectura del ins--

trumento usado.
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Si la alineacidn de la longitud de onda con el prisra no es precisa. en el

fot6metro que se tiene, la exacta lonpitixl de onda pucde ser liperamente-

menor 6 mayor de 589 nm, lo cual pucde ser determinado por la méxima de--

flexi6én y entonces se usa para determinaciones de emisién.

Elimine las partfculas que pueden interferir a la flama por medio de fil-

traci6n. Las interferencias pueden reducirse si se sisucn los siguien--

tes pasos:

1.- Operacién en el rango de sodio mis bajo posible

2.- Uso de una témica de adici6n intema 6 estandar de acuverdo a las ---
normas del.fabricante del instrumento

3.- Adicién de soluciones buffer

4.- Introduccién de cantidades idénticas de las substancias interferentes
en las muestras en los estandares de calibracifn

S.- Preparacitn de una familia de curvas de calibracién con diferentes in-
terferentes.

6.- Aplicacién de correcciones determinadas experimentalrente en esos ca-
sos donde las muestras contienen una interferencia singular.

7.- Fliminacién de los iones interferentes

El calcio y el potasio interfieren con la determinaci6n de sodio si la re

lacifn 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 concentracién aproximada. La interfe

rencia por magnesio no aparece hasta que la relacién magnesio - sodio ex

ceda de 100, lo cual ocurre raramente. Los aniones commmente causantes

de interferencia son el cloruro, sulfato, y bicarbonato en cantidades re-

lativamente grandes.

La concentracifn minima detectable en flamOmetro es de aproximadamente --

100 ug/1. Con modificaciones propias en las técicas puede ser factible

determinar hasta 10 ug/1 o menos.

APARATOS

- Fotfmetro de. flama

- Material de vidrio; todo el material de vidrio usado para la determina
cién deberd ser introducido en &cido nftrico 1 + 15 y lavado con agua
destilada.

REACTTVOS
Para minimizar los errores, guarde todas las soluciones en botellas de --

plastico. Antes de usar agite perfectamente bien todas las soluciones -
con el objeto de lavar las paredes internas de los recipientes.
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Acua destilada desmineralizada; .(isese este tipo de arua para la pre-
paracién de todos los reactivos y para los estidndar de calibracién, --
asf como el agua de dilucién.

Solucién patrén de sodio

Disuelva 2.542 g de NaCl secado a 140°C y dilufdo a 1000 ml con agua -

destilada; 1.00 m1 = 1.00 mg de Na.

Solucién intermedia de sodio

Misuclva 10 ml de la soluci6n patrén de sodio con agua destilada y 1lle

ve a un volumen final de 100 m1; 1.00 ml = 100 ug de Na. Use esta

solucién para la preparacién de la curva de calibracién en el raneo de
sodio de 1 a 10 mg/1.

Solucidn estindar de sodio

Diluir 10 ml de la soluci6n intermedia de sodio con agua destilada a --

100 ml; 1.00 m = 10 ug de Na. Use esta solncién en la prepara--

ci6n de la curva de calibraci6n en el rango de sodio de 0.1 a 1.0 mg/1.

Solucién estindar de litio

Use cloruro de litio o nitrato de litio para la preparacién de los es--

téndar 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°C, se pesan 6.109 g y se disuelven con agua desmineralizada y -
destilada en un matraz aforado de 1000 ml y se llena hasta el afo--
ro.

2.- Se deja secar el nitrato de litio durante la noche en wna estufa a-
105°C, se pesan 9.935 g y se disuelven como en el caso anterior.

PROCEDIMIENTO

Ponga el fot6metro en una &rea lejos de la luz del sol o a una emisién

constante de luz, libre de insectos, polvo y huro de tabaco. Guirdese

también libre de contaminacién de peluza, papel filtro, exudantes, ja-

bén, limpiadores y aparatos diferentes de medicién.

Operacién del aparato

Siga las recomendaciones del fabricante

Mediciones directas de intensidad

Prepare un blanco y estandares para la calibracién de sodio en cualquie
ra de los rangos siguientes: 0 4 1.0, 6 0410, 6 0 a 100 ng/l.-
Inicie con la calibracifn estindar més alta y trabaje de éstas la mds -
dilufda, mida la emisién a 589 nm. Repita la operacién de ésta y las-
ruestras, la cantidad de veces que sea necesario para estar seguros de-
la lectura obtenida. Construya una curva de calibracién a partir de -
los estandar de sodio. -DNetermine la concentracién de la muestra a ---
través de la curva de calibracién. Cuando se corre wna gran cantidad-
de muestras rutinariamente, use wna cuxva de calibracién que haya sido-
preparada cuidadosamente y que Jdé una seguridad absoluta.
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- Para célculos a partir Jde la curva de calibracién.

g/l de sodio = ( mg/1 de sodio en porcién ) x D

donde : D = dilucién = rl de muestra + ml de agua desti-
lada / ml de muestra.

METONO_GRAVI ETRICO

El sodio es precipitado como acetato de uranilo de cinc y sodo hexahidra-
tado NaCle:(‘O2 . Z“(Cz”soz)z - 3IDZ(C2U302)2 . 6”20 , por adicién de-
un gran volumen de acetato de uranilo y cinc, previamente saturado con --
sal de sodio por concentracitn 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 rezcla debe estar en reposo por-
lo menos durante 60 rinutos. Por la gran solubilidad del acetato de ura
nilo de cinc y sodio en agua, el precipitado que se ha recuperado en un--
filtro, se lava primero con pequefias porciones del reactivo saturado con-
la triple sal y después con alcohol etflico al 95% también saturado con -
la sal triple. Después, el precipitado se lava con eter dietflico para-
eliminar el alcohol, y finalmente se seca con un bafio de aire caliente pa
ra eliminar el éter. Fl precipitado se seca y se pesa entonces al esta-
do de aire seco. _
Las interferencias por litio son por la formaci6n de sales ligeramente so
lubles con el reactivo. Las interferencias por potasio si son mayores -
de 25 mg en w mililitro de solucién pueden ser determinadas. Los 4cidos
orgfnicos tales como el oxilico, citrico y tartérico, interfieren asf co-
mo los aniones fosfato que dan precipitados can 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 cmocidas, el error mixdmo de acuerdo con la
precipitaci6n de I(ZSO4 puede ser calculado. Usualmente este error pue-
de ser poco ya que la concentracién de potasio en las aguas potables es -
bajo y por el factor de cdlculo de 0.01495 para convertir el peso de so--
dio es muy pequefio. Despufs de una evaporacién de la muestra,la sflice-
es parcialmente deshidratada y precipita. Excepto en casos extremos,el-
error causado por la sflice puede ser de cuidado porque:
_a).- La precipitacién de sflice no es completa
b).- Algo de la sflice deshidratada se adhiere fuertemente a la superfi--
cie de vidrio y no se transfiere al recipiente donde va a ser pesado
con la sal de sodio
c).- La alta relacién del peso de la triple sal a la del sodio y el lige-
ro incremento en el peso del precipitado de sflice tiene wn efecto -
relativo sobre la concentraci6n calculada de sodio.
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APARATOS

- Vasos de precipitados de 20 ml pyrex
- T[mbudos de vidrio o porcelana tipo Gooch
- DBomba de vacio

REACTIVOS

- Reactivo de acetato de cinc y uranilo
Mezcle 2.7 ml de 4cido acético glacial con 100 ml de agua destilada.
Apregue 10 g de acetato de uranilo dihidratado IDZ(CZII302)2.ZIIZO y-
30 g de acetato de cinc dihidratado Zn(C2f|302)2.21120 , Yy caliente -
hasta disolucién. Al enfriar agregue 2 6 3 mg de NaCl, deje reposar
24 horas 6 mis, y filtre de el precipitado de acetato de uranilo de -
sodio y cinc, dejando el reactivo saturado con la triple sal. Guarde
en wn recipiente pyrex.

- Solucitn de alcohol etflico para lavado
Sature alcohol etilico al 95% con acetato de uranilo de cinc y sodio-
puro y decante o filtre la solucién 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 solucién de cloruro de sodio ( 10 mg de -
NaCl), agite, colecte el precipitado en un Gooch de vidrio,y lave tres
veces con icido acético concentrado y finalmente con tres porciones -
de Eter etflico.

- T[ter etflico.

PROCEDIMIENTO

Si es necesario, elimine la materia suspendida por filtraci6n. 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 & 50 ml
y evapore a sequedad en un bafio de agua. Fnfrié€ el residuo a terperatu
ra ambiente, agregue 1 nl 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 &sta quedarid disuelta por el reactivo.
Trate con el reactivo de acetato de cinc y uranilo en razén de 10 rl por
cada ml de agua destilada que se haya agregado para disolver el precipi-
tado. IMezcle, cubra el vaso, y deje reposar por lo renos una hora. --
Agite peribdicamente para prevenir la formacién de solucién sobrenadante.
Recoja el precipitado por succién en um fooch de porcelana o de vidrio -
de porosidad media. Deje que se seque un poco el precipitado, lave el va
so, el Cooch y el precipitado entre 5 y 8 veces con porcioncs de 2 ml de
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acetato de cinc y uranilo. Seque el fiooch totalmente, despufs del filti-
mo lavado para eliminar trazas de reactivo. lave cinco veces con porcio
nes de 2 ml de alcohol etilico para lavar. Concluya el lavado con porcio
nes pequefias de &ter etflico tres veces. Continu€é la succi6n por unos -
pocos minutos hasta que el éter etflico se haya volatilizado y el precipi
tado esté seco. Pase el Gooch a una balanza y pese después de 10 6 15 -
minutos vuelva a pesar para checar la constancia del peso. Regrese el -
Gooch al aparato de succién 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 etilico de lavado y éter eti
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/l de Na = A x 14.95 / ml de muestra
donde:
A = mg de precipitado de la triple sal.

12.-CALCIO

“Las sales de calcio y magnesio son la causa mis frecuente de ]a dureza y
aumentan las propiedades incrustantes o corrosivas de un agua.
Saturacién y estabilidad con respecto al carbonato de calcio.
Se han hecho y se siguen desarrollando estudios tebricos y practicos so--
bre las propiedades incrustantes o corrosivas de las aguas. Gran parte-
de la teorfa y de sus aplicaciones se han desarfollado alrededor del va--
lor tebrico de su P, que es el valor calculado del pH, en el cual,sin -
cambio en la alcalinidad total y en el contenido de calcio, un agua se --
encontrarfa en equilibrio con el carbonato de calcio s6lido; otra defini-
ci6n apropiada es la que considera al pH, como el valor calculado del ph-
en el cual, por la adicién o eliminaci6n del ™, libre, se puede poner un
agua en equilibrio con el carbonato de calcio sé6lido.
El célculo del pHs, a una temperatura dada, comprende tres variables, que
son:

alcalinidad total

calcio

s6lidos disueltos
para éstos filtiros se usa, con frecuencia, un valor promedio aplicable a
las aguas dulces, reduciéndose asf a dos el nimero de variables.
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'l valor del pH_, para un agua determinada, puede obtenerse por graficas

asf como por los valores de las diversas constantes usadas para el cilcu

lo del pil,.

Tanto el fndice de saturacién como el indice de estabilidad se calculan-

partiendo del pli, y del pli del agua. La determinacidén mis importante -

es la del piHt, que se debe verificar en el cammo, pues carece de valor la

que se verifique en una ruestra que ha cstado expuesta a cambios de tem-

peratura, almacenamiento, agitacién o a otras condiciones que pueden cam

biar su valor. Los cambios de temperatura causan canbios en los valores
de ambos Indices, pero la variacién depende del sentido en que cambie la

temperatura y de la concentracién de la alcalinidad.

La férnula para el indice de saturacién es: pll actual - pHS, siendo una

indicacién del grado de inestabilidad con respecto a la deposicién y a -

la solubilizacién del carbonato de calcio. Un valor positivo indica --

una tendencia a la deposici6én del carbonato de calcio y un valor negati-

vo indica una tendencia a la disolucidn del mismo.

La f6rmula para el Indice de estabilidad es: Zﬂls - pll actual, vy se

ha propuesto como una medida cuantitativa a la tendencia incrustante del

CaCOS; el indice de estabilidad ticne valores positivos para todas las-

apuas. Un agua que presente un indice de estabilidad de 6.0, o menos, -
se considera, definitivamente, como incrustante, siempre que el valor del
pHS no sea mayor de 7.5; mientras que un indice mayor de 7.0 es probable
que no produzca una pelicula protectora de carbonato de calcio. La depo
sicién de la incrustacidén va siendo menor, y la corrosién va aumentando,-
conforme el indice aumenta de 7.5 a S.0.

El valor del pll de saturacién puede ser calculado con buena precisién, --
por el uso de las expresiones de equilibrio para la solucién de carbonato
de calcio y la segunda hidrélisis de Zcido carbénico:

) -2
CHCO3 (S) S==z========== Ca + m3
K, = (') (cos‘z) .......................................... (1)
- T -2
100, R o,
K, = 0" (C0; 2 ) /(10077 weveeeiiiiiiee e @)

Dividiendo la ecuaci6n (I) entre la (2) y rearreglando, se obtiene:

') = /K (Ca'%) (100,7) toiiiiie i (3a)

. = p(Ca2) « p(H0T ) ¢ pOKGK ) e (™)
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" Los valores para las constantes de equilibrio que correspondan a lés con-
diciones del agua, pueden ser encontradas en la literatura. Tomando en-
cuenta la temperatura y las fuerzas iénicas sobre las constantes de equi-
librio, Larson formuld la expresién para cl pl! de saturacién para el car-
bonato de calcio pHS como sigue:

H = A+ P -1log (Ca'?) - log (alcalinidad) ..... —————— (4a)
1% S

donde la concentracién del ién calcio y la alcalinidad se expresan en tér

minos de mg/1-como CaCO3 equivalente. Tos valores para las constantes y

logaritmos en la ecuacién ( 4a ) se dan en las tablas 26, 27 y 28 del-

capitulo IV. )

Por ejemplo, para una muestra de agua conteniendo uma concentracién de io-
nes calcio de 200 mg/1 como CaCOS, y wa alcalinidad de 60 mg/1 como (‘vaCO.5
wma terperatura de 16°C, y un residuo disuelto total de 650 mg/1l, la ecua-
ci6n se resuelve como sigue:

p!ls = 2,20 + 9,88 - 2.30 - 1.78 = B8.00 ......ciiiirunnnn. (4b)

Si el pH medido para esta mestra de agua es 9.0, el indice de saturacién
es: 9.0 - 8.0 = 1.0, y el apua se encuentra supersaturada con --
respecto al carbonato de calcio.

METODO TITRDMETRICO DEL PERMANGANATO

El oxalato de amonio precipita cuantitativamente al calcio como oxalato de
calcio; un exceso de oxalato reduce la coprecipitacién del magnesio. Se -
obtiene la formacién Sptima de cristales y el minimo de oclusi6n cuando el
pH se lleva lentamente al valor deseado; esto se logra en dos fases, con -
una digestifn intermedia para estimular la formaci6n de cristales semillas
el precipitado de oxalato de calcio se redisuelve en Acido 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, sflice, aluminio, hierro, manganeso, fosfato y s6lidos suspendidos. -
El estroncio se puede precipitar como oxalato, obteniéndose resultados ele
vados; en tal caso se debe determinar el estrongio, por fotometria de fla-
ma, y aplicar la correccién debida a la estimaci6n gravimétrica, para obte
ner un resultado digno de confianza en el calcio. Se puede eliminar la -
interferencia de la sflice por el procedimiento clisico de deshidratacidn.
El aluminio, el hierro y el manganeso se deben precipitar con hidréxido de
aronio, después de la oxidacién con persuifato. La precipitacién bajo la
forma de sal férrica es un procedimiento aceptado para la eliminaci6n del-
fosfato.
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Los s6lidos suspendidos se pueden eliminar por centrifugacién o por filtra

cifn a través de papel, cristal poroso o merbrana de acctato de celulosa.

APARATOS

Pomba e vacfo, u otra fucnte de vacfo
Matraces de filtracién
Crisoles filtros de 30 rl.

REACTIVOS

Solucién indicadora de rojo de metilo
Disolver 0.1 g de 1la sal de sodio de rojo de metilo y diluir a 100 ml~
con agua destilada.
Acido clorhfdrico 1 + 1
Solucidén de oxalato de amonio
Disolver 10 g e CN714)2C211204.I!20 en 250 ml de agua destilada, filtrar
si hay necesidad
Hidréxido de amonio 3N
Agregar 240 ml de NH40H coric a aproximadamente 700 ml de agua destilada
y diluir a 1 litro, filtrar antes de usar para eliminar las escamas de-
sflice en suspensién.
Ilidréxido de amonio 1 + 99
Reactivos especiales para la eliminacién de interferencia por aluminio,
fierro y manganeso
a).- Persulfato de amonio sélido
b).- Soluci6én de cloruro de amonio
Disolver 20 g de -\JH4(71 en 1 litro de agua destilada y filtrar si -
es necesario.
Oxalato de sodio
Use N32C204 prado analitico, seque a 105°C durante una noche y gudrdelo
en un desecador antes de usarlo
Acido sulffirico 1 + 1
Solucién tipo de permanganato de potasio 0.05N
Disuelva 1.6 g de KM‘.O4 en un litro de agua destilada, gudrdelo en un -
frasco de vidrio &mbar y déjelo reposar por lo menos ima semana. Je--
cante cuidadosamente sin agitacién. Titule esta solucién frecuentemen
te como se indica en la témica:
( Una solucifn tipo de permanganato de potasio exactamente 0.0500N, es-
equivalente a 1.002 mg de Ca/ml).
Pese varias muestras e oxalato de sodio anhidro entre 100 y 200 me y -
col6quelas en matraces de 400 ml. Agregue 100 ml de apua destilada y -
apite hasta disoluci6n total. Arrepue 10 ml de 112804 1 + 1y caliente
ripidamente entre 90 y 95°C. Titule rédpidamente con la solucién de --
permanganato que va a ser titulada agitando, una ligera coloracién ro-
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so con persistencia de al menos un minuto, indica el punto final. Yo de-
je que la temperatura descienda a menos de 85°C. Si es necesario, calien
te el matraz durante la titulacidn; 100 mg de oxalato de sodio consume --
cerca de 30 ml de la solucidn de permanganato. Corra un testigo con aguoa
destilada y 4cido sulffirico.

Normalidad del KMnO = o de NazC,O4 / (A-F) x0.06701

4
Donde : A = ml de titulante para la muestra
B = ml de titulante para el testigo

Promedie los resultados de varias titulaciones.
PROCT:DIMITNTO

A 200 ml de la muestra, que no deben contener mis de 250 mg de Ca, o a -
wa alfcuota dilufda a 200 ml, se agrepan 2 a 3 gotas e solucién indica
dora de rojo de metilo. Se neutraliza con ''Cl1 1 + 1 y se hierve por 1

minuto. Se agregan S0 ml de soluci6én de oxalato de amonio y, si se for
ma alglm precipitado, se agrega suficiente IIC1 1 + 1 para redisolverlo.
Manteniendo la solucién apenas abajo del punto de ebullicién, se agrepa-
NH4GI 3N a gotas, por medio de una bureta, agitando constantemente; se -
continfia la adicién hasta que la solucién se ponga bastante turbia (cer-
cade 5ml). Se digiere por 15 minutos a 90°C. Se filtra, usando suc-
cién de preferencia a través de un crisol y se lava enseguida ¢on l\ﬂld(ﬂ-
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 amonio. -
( Si el magnesio se va a determinar gravimétricamente, se conservan para
este propbsito el filtrado y los lavados combinados).

Se coloca el crisol de lado, en el vaso y se cubre con agua destilada. -
Se agregan 10 ml de HZSO4 Yy, con agi.tacién, se calienta rapidamente a --
90 - 95°C.  Se titula ripidamente con la solucién de permanganato a un-
vire ligeramente rosa que persista, al menos por uniminuto. Fl crisol -
se debe agitar suficientemente para asegurar la rcaccién de todo el oxa-
lato que contiene. Se titula un testigo, usando wn vaso y wm crisol --
limpios, 10 ml de H,80, ¥ aproximadamente el mismo volumen de agua desti
lada que se use en la titulaci6n de la mestra prohlera.

mg/ldeCa = (A-B)xNx 20,040 / ml de rmucstra
donde

A = nl de permanganato para titular la muestra

B = ml de permanganato para titular el testigo

N = normalidad del permanganato
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AFTODO TITRI'ETRICO_DEJ. EDTA.

Cuando el [DTA ( 4cido etilendiamintetracético o sus sales) se agregan a
un agua que contenga tanto calcio, como masmesio, se combina en prirer -
lugar el calcio que se tiene presente. F1 calcio se puede determinar -
cuantitativamente directamente con el ENTA, cuando el pH se hace sufi--
cientcmente alto para que la mayor parte Jel magnesio se precipite como-
hidréxido y cuando se usa un indicador quc s6lo se combine con el calcio.
Se'd_i-spone de varios indicadores que dan un vire de color cuando todo el
calcio ha formado un corplejo con el EDTA a pil de 12 a 13.

Rajo las condiciones de esta prueba, las siguientes concentraciones de --
iones no causan interferencia con la determinacién de la dureza de calcio:
cobre, 2 mg/1, hierro ferroso, 20 mg/1l, hierro férrico, 20 mp/l, mmpane-
so, 10 mg/1, cinc, 5 mg/l, plomo, 5 mg/1, aluminio, 5 mg/l, estafio, 5 we/l
F1 ortofosfato precipita al calcio al pll de la prueba. Tl estroncio y -
el bario interfieren con la determinacién del calcio; 1a alcalinidad, en-
exceso de 30 mg/l, puede producir un vire impreciso o confuso con aguas -

duras.
REACTIVOS

- Solucién de hidréxido de sodio IN
Se disuelven 40 g de NaOll y se diluyen a 1 litro con agua destilada
- Indicadores para la titulaci6én del calcio, se dispone de varios indi-

cadores :

a).- Indicador de murexida ( pupurato de amonio).
Fn el vire, este reactivo carmbia del rosa al piirpura. Se puede-
preparar una solucién indicadora disolviendo 0.15 g del coloran-
te en 100 g de etilenglicol absoluto; la solucién acuosa del co-
lorante no es estable por mis de un dfa. Se obtiene wna forma-
estable del indicador triturando el colorante, en polvo, con clo
ruro de sodio o sulfato de potasio; se prepara mezclando 0,20 ¢-
de murexida con 100 g de NaCl s6lido 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 titulacién inmedia-
tamente después de la adici6n del indicador, por ser inestable -
bajo condiciones alcalinas.

b).- Titulador valorado EDTA, 0.0IM
Se disuelven 4.0 g de EDTA en 800 ml de agua destilada y se titu
la con la soluci6n valorada de calcio. Ajustindose la solucidn
para que 1 ml = 1.000 mg de CaCO;.  Como el titulador puede -
extraer cationes productores de dureza de los recipientes de vi-
drio comlin se debe conservar en frascos pyrex o de plistico.
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Se puede usar indefinidamerte si la deterioracién gradual se compensa por

una retitulacién periddica y se introduce un factor apropiado de correc--

cién.

¢}.- Indicador Friocromo Azul Nepro R ( Calcén ).

Prepare la forma estable del indicador triturando en um nortero -
200 mg de polvo del indicador con 100 g de 'MaCl s6lido entre 40 y
S0 mallas. Gufirdese erm una botella bien cerrada. Use 0.2 ¢ -
de la mezcla para la titulaci6n de la misma manera que la dc mure
xida. Durantc ¢l curso de la titulaci6n el color cambia de rojo
plpura a wn azul puro sin trazas de plmpura. [l plf de algunas -3
aguas puede ser llevado a 14 con NaCli 8N para que sea observado--
perfectamente el cambio.

PROCEDIMIFNTO

Por el alto valor del pll que se usa en el procedimiento, la titulacién se
debe verificar inmediatamente después de la adicibn del Alcali.

Se usa una muestra de 50 ml o una porcién alfcuota mis pequefia diluida a-
50 ml, para que el contenido de calcio se encuentre entre 5y 10 mg. Pa-
ra aguas duras, con alcalinidad mayor de 300 mg/1 de Caq, se puede mejo
rar el vire bien sea tomando una porcién alfcuota menor y diluyéndola a -
50 ml, o bien por neutralizacién previa de la alcalinidad con 4cido, ebu-
1lici6n por 1 minuto y enfriamiento antes de la continuaci6n de la prueba.
Se agregan 2 ml de solucifn de Na(H, o un volumen suficiente para produ--
cir un pif de 12 a 13.  Se mezcla y se agregan 0.1 a 0.2 g de la mezcla -
indicadora que se seleccione 0 1 a 2 gotas si se usa soluci6n. Se agre-
ga lentamente el titulador EDTA, con agitacién contfnua, hasta alcanzar -
el vire debido. Cuando se usa murexida se debe conprobar el vire agre--
gando, en exceso, una o dos gotas de titulador, para asegurarse que no --
ocurre 1m nuevo vire de color.

mg/l de Ca = A x B x 400.8 / ml de muestra

Dureza de' C2 en mg/1 de CaCO; = A x B x 1000 / ml de muestra

donde : A = ml de EDTA para la muestra
B = mg de'Ca(DS equivalentes a 1.00 ml de EDTA en el -
punto del vire del calcio.
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13.- TTUORRO. .

F1 aumento en la practica de flnoruracién de los ahastecimientos de agua,
coro una medida de hiciene p@blica, ha dado mayor importancia a la deter-
minacién exacta de ion fluoruro en las aguas. Para natener la efectivi
dad y sepuridad del procedimiento de fluoruracidn, es esencial conservar-
constante la concentracién del fluoruro.

Entre los diferentes métodos que se han sugerido para la determinacién --
del i6n fluoruro en las aguas, se considera que, cn la actualidad, los né
todos colorimétricos son los mis satisfactorios. Se basan en la reaccién
entre el i6n fluoruro y la laca de circon.io-alizarina; el fluoruro reac--
ciona con la laca del colormnte, disociando uma porcién de ella en un anién
complejo incoloro ( ZrI—‘6") y en el colorante, y al awmentar la concentra
cién de fluoruro, el color resultante es, progresivamente,mds claro o de-
diferente tono, dependiendo del reactivo que se use,

Como todos los métodos estin sujetos a errores cuando se tienen presentes
iones interferentes, puede ser necesario destilar la ruestra, como se in-
dica en los procedimientos preliminares, antes de verificar la determina-
cién de fluoruro. Cuando los ianes interferentes no estin presentes en-
exceso de las tolerancias del método, se puede verificar directamente, --
sin destilaci6én previa, la determinacién del fluoruro. lLos andlisis se -
completan usando uno de los tres métodos colorimétricos.

Cada método es sensible a §.05 mg/1 de fluonwo. Ios métodos fotométri-
cos ( Megregian-Maier) y (SPAINS) son directamente aplicabylesi a muestras-
que contengan respectivamente, hasta 2.5 mg/1 y 1.4 mg/l de F . La modi-
ficaci6n Scott-Sanchis es un wmftodo visual directamente aplicable a mues-
tras que contengan hasta 1.4 mg/1 de F .

El mftodo Megregian-Maier se adapta a wna mayor concentracién, 0 - 2.5 --
mg/1 de F , pero exige que la muestra se lea exactamente a los 60 + 2 mi-
nutos. Fl wétodo SPADNS no demanda un perfi6do dc espera después de la -
adicién del reactivo, pero su 4mbito se limita a @ a 1.4 mg/1 de F .

El método visual no necesita de equipo especial y, excepto hajo determina
das ciramstancias, no exige un control exacto del tiempo, porque la mues
tra y los patrones se tratan al mismo tiemmo, hajo las misras condiciones;
sin embargo, es obligatorio un peribdo de espera después de la adici6n del
reactivo. Si se toman precaucianes apropiadas, se pueden usar patrones -
permanentes de color, bien sea comerciales o de otra naturaleza. Fn todo
caso se deben seguir estrictamente las instrucciones de los fabricantes. -
Calibrando o comparando cuidadosamente los patrones permanentes con los --
que prepare cl amalizador. Fn general, los métodos son susceptibles a --
las misras substancias interferentes, aunque varian en grado. Fl cuadro-
presentado en la figura No. 29 del capitulo IV enumera las substancias que
interfieren commmente con los distintos métodos.
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Como estas interferencias no son lineales en efecto, ni algebraicarente-

aditivas, resulta extremadarente peliprosa la corpensaci6n materdtica. -

Cuando cualquiera de las substancias se encuentra presente en cantidad -

suficiente para producir wn error de 0.1 mp/1l, o cuando se tenra dida so
bre el efecto total interferente, se debe destilar la mestra. (también
se recomienda la destilaci6n para mestras turbias o coloridas). Se pue
de eliminar, en alpunos casos, ¢l efecto interferente por la dilucién de

la muestra o por la adici6én de cantidades apropiadas de substancias in--

terferentes a los patrones; si la alcalinidad es la tnica interferencia-

de significacién, se puede neutralizar bien sea con 4cido clorhidrico o-

nitrico. '

El cloro interfiere en todos los métodos y se formulan las indicaciones
para su elipinacidn.

F1 volumen de la muestra de apua y, en particular, el voluren de los re-

activos que se adicionen, son de la mayor importancia para la exactitud-

de las determinaciones. Tamhién son factores importantes cn 1a reprodu
cibilidad de los resultados., la temperatura y el tiempo de la reaccién.-

Son de preferirse los frascos de polietileno para la recoleccifn y alma-

cenamiento de las muestras de agua para e¢l apilisis de fluoruros.  Son-

satisfactorios los frascos de cristal si se toman precauciones para evi-

tar el uso de recipientes que hayan contenido, nreviamente, soluciones -

con elevadas concentraciones de fluoruro; se deben ohservar las precau--

ciones usuales de enjuagado del frasco con wma porcién de la ruestra. -

Se debe prevenir a los laboratorios que anrovechen las restras de agua-

tomadas para anilisis hacteriol6gicos sobre el exceso del apente declo--

rador en la mestra. F1 tiosulfato de sodio, en exceso de 100 mp/1, in
terfiere prdluciendo un precipitado,

PROCEDIMIENTO PRELIMINAR DE DESTILACION POR ARRASTRE DE VAPOR

F1 fluoruro se separa por destilacién, con dcido fluoxilicico, de los --
otros constituyentes de las apuas, disolviendo la ruestra en acido de ma
yor punto de ebullicién.

APARATCS

.Son satisfactorios los aparatos de destilacién comerciales, o cualquier--

aparato que se pueda armar en el laboratorio. )

Tanto el bulbo del termémetro, como la terminal de admisi6n del vapor, de

ben llegar hasta unos 2 mm del fondo del matraz. Cuando se usa el embu-

do de separaci6n, su vdstago debe terminar en un angostamiento capilar, -

se aminora la ebullicién tumultuosa colocando unas perlas de vidrio en el

generador de vapor y en el matraz de destilacié6n.

Se puede usar cualquiera de los aparatos en los que se pueda destilar cuan
titativamente el fluoruro, siempre que el analizador se cerciore por s --
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risro de que son de confianza. Los puntos criticos en el disefio son el
difdmetro v la inclinacién del t:bo ¢ salida de los vapores, la distan-
cia entre 1a superficié del 1iquido cn cbullicién y el extremo inferior-
del tubo de salida de los vapores, y la hermeticidad de las juntas esme-
riladas o los taponcs de hule. La principal dificultad en la destila-

cién de mestras de fluoriro es el arrastre del sulfato del 4cido, du--

rante la ebullicién, y a menudo, csto se debe a aparatos defectuosos. -

[l tubo de salida e los vapores decbe tener cumdo menos wnos & rm de-

Jifmetro interior y se debe inclinar hacia arriba a partir del matraz -

de destilacifn. Fl extreno inferior del tuho Je salida Jde los vapores

que debe estar cortado a finpulo, para evitar la formacién de hurhujas,-

debe quedar a una distancia minima de 15 an de la superficie el liqui-

do en ebullicidn, para evitar el arrastre dJe pequefias gotas. Para la--
recuperacién cuantitativa del fluoruro, es ima necesidad la hermeticidad
de las juntas y tapones. [Ls recormendable hacer wuna prucha cuantitativa
tanto de sulfato como de fluoruro, para comprobar tanto el aparato coro-
la técnica.

REACTIVOS

- Acido sulffirico conc
- Sulfato de plata en cristales
- Reactivos para la concentracién de la muestra
a).- Solucién de hidréxido de sodio IN
Se disuelven 40 g de Na(¥l y se diluyen a 1 litro con agua desti-
lada.
b).- Indicador de fenolftaleina
Se disuelven 5 g de fenolftaleina en 500 ml de alcohol etflico o
isopropilico al 95% y se agregan 500 ml de apuia destilada. Se -
adiciona a continuacién Na(H 0.02N a gotas, hasta la aparicién -
de mn ligero color rosa.

PROCEDIMIFNTO
Concentracién de la ruestra

Si contiene menos de 0.5 w»g/l de F, la muestra se concentra en la forra -
siguiente: Se alcaliniza con Na(¥[ uma muestra de 200 ml, usando fenolfta
lefna coro indicador y apregando mmas gotas de Na(¥! en exceso.  Se con--
centra a 25 - 50 wl sobre hafio de varor o sobre parrilla, evitando salpi-
caduras que induzean a pérdidas de liquido. Al enfriarse se pasa cuanti
tativamente al matraz de destilacidn, previamente premarado como se indi-
ca posteriormente.  Se puede usar agua Jestilada para ¢l lavado y arras-
tre de la ruestra concentrada al watraz de destilacién, rero, cn ninmin -

caso, el volimen total dehe cxceder de 100 ml.
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Preparacién del aparato

Se vierten 125 ml de agua destilada en el matraz de destilacién y se agre
gan , con cuidado, 25 il de HZSO4 conc, se mezcla hien por rotacién y se
agrepan unas cuantas perlas de vidrio. Se conecta el refrigerante, el --
termémetro y la admisidén de vapor, con el escape abierto. La mezcla se-
calienta a ebullicién. Conforme se recolecte el destilado, se lleva a -
ebullicién el agua en el gencrador de vapor y se permite que escape el --
vapor. Tan pronto como la temperatura alcanza 135°C, se introduce vapor
en el matraz de destilacién, cerrando el escape. Fl calor se regula con
dos mecheros para mantener una temperatura de 135 - 145°C y wna velocidad
de destilaci6n no menor de 3 ml/min. Se contina la destilacién hasta -
que se recojan 200 ml de destilado.

El lavado a vapor del aparato, con agua destilada, sirve para eliminar --
cualquier huella de fluoruro, tanto en la cristaleria como en el &4cido --
sulflrico que, a menudo, se encuentra contaminado.

Destilacidén de la muestra

Se pasa directamente al matraz de destilacién, frio, bien sea la wuestra-
concentrada de la seccibn anterior o, si la muestra contiene 0.4 mg/1 de-
F, o mds, una porcién de 100 ml de 1a muestra de agua. Al terminar el -
proceso de lavado a vapor deben quedar en el matraz de destilacifn umos--
50 ml de la solucién de 4cido sulftrico; este &cido se puede usar repeti-
das veces, siempre que los contaminantes de las muestras dJe agua no se --
acumiien hasta grado en que se afecte la recuperacitn o en que aparez-
can interferencias en el destilado. Fl analizador se puede cerciorar de
la condicién del 4cido en el matraz, destilando periddicamente muestras -
de patrones de fluoruro. La destilacidn se verifica exactamente como se
indicé anteriormente, hasta que se recogen unos 200 ml de destilado; el -
exceso sobre el vol(men original tiene su origen en el vapor inyectado.
Se puede mantener a un minimo la volatilizacién del dcido clorhfdrico por
la adicién de sulfato de plata s6lido al matraz de destilaci6n, a razon -
de 5 mg por cada mg de cloruro.

Interpretacién de los resultados.

Es cuantitativa la recuperacién del fluoruro, dentro de la exactitud de -
los mStodos para su medicifn, siempre que se tomen todas las precauciones
La dilucién de la muestra por la adicién de vapor da origen a una milti--
plicacién de errores provenientes de una destilacién defectuosa. Se de-
be hacer especial hincapié en el riesgo del arrastre del sulfato; cuando
esto no se debe al disefio 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 decl mechero que no se mantiene abajo de la siperficie del --
1iquido en el matraz Jde destilacién. Para proteger los lados del matraz
de wa flama demasiado grande se puede usar wna pantalla Jde asbesto o wn-
dispositivo similar. F1 arrastre de otros materiales volitiles,que no -
sean sulfatos o cloruros rara vez constituve un preoblera.

PROCEDIMIENTC PRELIMINAR DI DESTIIACION DITECTA

La diferencia bisica entre la destilacién a vapor y la destilacién direc-
ta es que, en esta Gltima, no se produce wa dilucién de la muestra v, --
por lo tanto, es innecesaria su preconcentracidén. Para esto, se destila
una muestra de mayor volumen y la destilacién se realiza dentro de in am-
bito mds amplio de temperatura. Aunque, por la alta termeratura, es pro
mnciado el arrastre de sulfato durante la (ltima parte de la destilacién,
se mantiene la concentracién final del sulfato dentro de los limites tolc
rables porque es mayor el volumen de destilado y por ser menor la terpera

tura de iniciacidn.
APARATCS

El aparato de destilacién consiste de un matraz esférico de cuello largo,
de 1 litro, un tubo de conexdén, un buen refrigerante, un adaptador para-
el termdmetro y un termdmetro graduado hasta 200°C, los puntos criticos -
a los que se debe atender son aquellos que afectan a la recuperacidon inte
gra del fluoruro, como ohstrucciones en el paso del vapor y taponamiento-
por el 1fquido en el adaptador o el refrigerante, lo mismo que aquellas--
condiciones quec provoquen el arrastre del sulfato. A este respecto, se-
recomienda el uso de una pantalla de ashesto o dispositivo similar, para-
proteger la parte superior del matraz de destilacitn de la flama del me--
chero.

REACTIVOS

- Acido sulfdrico concentrado
- Sulfato de plata en cristales

PROCEDIMIENTO

Se vierten 400 ml de agua destilada en el matraz de dJestilacién y se agre
gan, con todo cuidado, 22 ml de &cido sulffrico conc, haciendo pirar el -
matraz hasta que su contenido sea homoofneo. Se agregan 25-35 perlas de
vidrio y se conecta ¢l aparato de destilacidn, teniendo la securidad de -
la hermeticidad de las juntas. Se comienza el calentariento., muy lenta-
mente al principio y despu€s tan ranidamente como lo permita 1o eficien--

cia del refrigerante hasta que la termeratura del contcnido del matraz al
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cance exactarente 180°C.  Se desecha el destilado, pues este procédim.iep
to sirve para eliminar la centaminaci6én del fluormo y para ajustar la re
lacién 4cido-agua para la destilacién subsecuente.

Después de enfriar a 120°C o menos la mezcla 4cida remanente o de las des
tilaciones previas, se agregan 300 ml de la mestra, sc mezcla bien y se-
destila como se describi6 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 muestras con alto contenido de cloruro, se agrega sul-
fato de plata al matraz de destilacién a razén de 5 mg por cada mg de clo
nuro. La solucién de Acido sulfGrico del matraz se puede usar repetidas
veces, hasta que los contaminantes de las ruestras se acumulen en un gra-
do que afecte la recuperacién o que aparezcan interferencias en el desti-
lado. Se puede comprobar si el icido se encuentra en buenas corncliciones
destilando, peridédicamente, muestras de patrones de fluoruro. Despufs -
de destilar muestras con alto contenido de fluoruro, y antes de destilar-
muestras con bajo contenido de fluoruro ( menos de 10% del contenido de -
fluoruro de la mestra anterior ) el alambique se debe lavar a vapor con-
300 ml de agua destilada.

Interpretacion de los resultados

Es cuantitativa la recuperacién del fluoruro, desntro de la cxactitud de-

- los métodos que se usan para su determinacién.

METODO DE SCOTT-SANGIIS
APARATOS

Equipo de comparacion de color: Se nécesita uno de los siguientes.
- Tubos de Nessler, pareados de 100 ml de forna alta
- Comparador visual

REACTIVOS

- Solucidn patrén de fluoruro de sodio .
Se disuelven 0.2210 ¢ de NaF en agua destilada v se diluyen a 1000 ml-
Se diluyen 100 ml de esta solucién madre a 1000 ml con agua destilada-
1.00 ml es equivalente a 0.010 mg de F.

- Solucién circonio-alizarina
Se disuelven 0.30 g de oxicloruro de circonio octahidratado, ZrOClZ.--
81,0, en 50 ml de agua destilada contenica en un frasco de 1 litro, de
tapdn esmerilado. Se disuelven 0.07 ¢ de alizarin-nonosulfato de so-
dio ( rojo de alizarina S ) en 50 ml de agua dJestilada y se vierten --



-129-

lenitamente, con apitacidn en la solucidn de circonio. [a solucifn resul

tante se clarifica por renoso cn \mos cuantos minutos.

- Solucién mixta dcida
Se diluyen 101 rl de !'C1 conc con wnos 490 wl de arua destilada. Se -
agrepan cuidadosarente 33.3 ml de HZSO~1 conc a unos 400 rl de apua des
tilada. Después de enfriar se mezclan los dos dcidos.

- Reactivo 4cido de circonio-alizarina
A la solucibn clara de circonio-alizarina, contenida en el matraz de un
litro se le agrega la solucién rmixta Acida, se lleva hasta cl aforo con
agua destilada y se rmezcla. Tl reactivo carbia de color del rojo al -
amarillo en una hora y se encuentra listo para sit uso. (Cuando Se alma
cena fuera del alcance de la luz solar directa, el reactivo es estable-

por seis meses, cuando menos.

- Solucién de arsenito de sodio
Se disuelven 5 o de NaAst y se diluyen a 1 litro con arua destilada.

PROCEDIMTINTO
Pretratamiento de la muestra

Si la muestra contiene cloro residual, se declora agrepmdo ma gota ---
(0.05 m1) de arsenito por cada 0.1 mg de CI y se mezcla.

Preparacién de patrones

Se prepara una serie de patrones diluyendo diversos voliimcnes de la solu-

cibn patrén de fluoruro ( 1 ml = 0.010 mg de T ) a 100 rl en tubos de Nes-
sler. Se <leben escoger los patrones para que haya, cuando menos,uno ris-
bajo y uno mis alto en concentracién de fluoruro que la muestra desconoci-
da. La diferencia Jde concentraciones-entrc los patrones dcfine Ia exacti
tud de la deterrinacidn, siendo generalmente suficiente wma diferencia de-
0.05 mg/1.

Desarrollo del color

Se ajustan la termmeratura de las muestras y de los patrones nara que las-
diferencias entre ellos no sean mayores de 2°C; es satisfactoria wma tem-
peratura cercana a la ambicnte, pero se ha de wmantener una terperatura --
constante cn el curso de la determinacién. A 190 rl Jde la miestra clara,
0 a una alitoota diluida a 100 nl, ¥ a los patronecs contenidos en trwbos -
de Nessler se les agregan 5 1 del reactivo icido circonio-alizarina, por
medio de wna pipeta volumétrica.  Se mezclan cuidadosarente y se compa--

ran las nuestras y los patrones después de uma hora.

ng/l de F = mgde F x 1000 / ml de ruestra.
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METODO DI MEGREGIAN-MAILR
APARATOS

- Equipo colorimétrico: se nccesita uno de los siguicntes:
a) .- LCspectrofotdometro, para usarse en 520 a 550 ru, con wm trayecto de
luz de 1 om cuando menos
b).- Fotémetro de filtro, con wn trayecto de luz de 1 cm, cuando menos,
provisto de wn filtro verde que tenga su transmitancia mixira a --
520 - 550 ru.

REACTTVOS

- Solucién patron de fluoruro de sodio
Se prepara como en el método anterior

- Soluci6n de rojo de alizarina
Se disuelven 0.75 g de alizarin-ronosulfato de sodio ( rojo de alizari
na S ) en agua destilada, diluyéndose a 1 litm. Si hay alpo de rmate
rial insoluble, se filtra a través de papel filtro. Se dehe proterer
de 1a luz solar directa.

- Solucién &cida de circonio
Se disuelven 0.354 g de oxicloruro de circonio octahidratado ZrOClZ.--
SHZO en 600 - 800 ml de agua destilada. Se apregan lentamente, con--
agitaci6n, 33.3 ml de HZSO4 conc y 101 ml de IIC1 conc, se enfria a la-
temperatura ambiente y se diluye a 1 litro con agua destilada. Des---
pués de wna hora el reactivo se encuentra listo para su uso.

- Solucién de arsenito de sodio
Se prepara como en el método anterior.

PROCEDIMIENTO
Preparacién de la curva de calibracién

Se preparan patrones de fluoruro, en el &mbito de 0 a 250 mg/1, por dilu-
cifn a 100 ml de vol@menes apropiados de la solucién patrén de fluoruro.
Se agregan a cada patron 5 ml de solucion de rojo de alizarina y 5 ml de
la solucidn dcida de circonio; se mezclan bien y se deja que la reaccién-
tenga lugar por 60 minutos. Se ajusta el fotSmetro a cero de absorban--
cia y 100% de transmitancia con agua destilada. Los fotdmetros se pue--
den ajustar a cualquier otro punto de referencia con el patrén de valor -
cero. [1 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. Fn 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 patrdn usando wma lonpi
tud de onda en la pama de 520-550 ru y sc traza la erafica fluoruro-absor
banc ia. Se debe preparar una nueva curva de calibracién cada vez que -
se prepara uno dc los dos reactivos o cuando se desce wna temperatura nor

mal diferente.
Pretratamiento de la muestra

Si la muestra contiene cloro residual se elirmina por adicidn,con mezcla de
una gota de solucién de arsenito por cada 0.1 mg de Cl.

Desarrollo del color

Se usan 100 ml de la nuestra o una porcién alfcuota diluida a 100 ml. Se
ajusta la temperatura de la mwestra a la que se us6 para trazar la curva-
de calibracidén. Se agregan 5 ml de la solucién de rojo de alizarina y -
5 ml de 1la soluci6n &dcida de circonio, mezclandose bien. Se lee la ab--
sorbancia después de 60 minutos, ajustando previamente el punto de rcfe--
rencia del fotémetro, como se indich péra la curva de calibraci6n.

mg/lde T = mgdeF x 1000 / ml de muestra

METODO SPAINS

La velocidad de la reaccidn entre los iones de fluoruro y de circonio es-
sensiblerente influenciada por la acidez de la mezcla de reaccién,y aumen
tando la proporcién de acido en el reactivo, la reaccidn se puede verifi-
car casi en forma instanténea. Sin embargo, bajo tales condiciones ‘di--
fieren los efectos de los distintos iones de aquellos de los métodos con-
vencionales de la alizarina. La selecci6én del colorante para este méto-
do rapido de fluoruro se determind, en gran parte, por su tolerancia a --

estos iones.
APARATOS

- Equipo colorimétrico, se necesita uno de los siguientes:
a).- EspectrofotSmetro, para usarse a 570 mu, con wm trayecto de luz -
de 1 am.
b).- Fotémetro de filtro, con un trayecto de luz de 1 ¢m, cuando 1renos
provisto de 'm filtro verde amarillento que tenga su transpitan--
cia mixima a 550-580 m.
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REACTIVOS

- Solucidn patron de fluoruro de sodio
Se prepara como se indicé en el método de Scott-Sanchis

- Soluci6n SPAINS
Se disuelven 0.958 ¢ de SPAINS 2 - (para-sulfofenilazo)-1,8- dihidro
xi - 3, 6 - naftaleno disulfonato sddico, en agua destilada y se di-
luye a 500 ml. Esta solucifn es estable indefinidamente, si se pro-
tege de la luz solar directa.

- Solucién circonio-dcido
Se disuelve 0.133 g de oxicloruro de circonio octahidratado, en unos -
25 ml dJde agua destilada. Se agregan 350 ml de IIC1 conc y sc¢ diluye a
S00 ml con agua destilada. Se pueden mezclar volimenes iguales de la-
soluci6n SPAINS y de la soluci6n circonio-4cido para producir un solo-
reactivo, que es estable por 6 reses, cuando renos.

- Solucitn de referencia
Se agregan 10 nl de la soluci6n de SPAINS a 100 ml de agua destilada.
Se diluyen 7 ml de !IC1 conc a 10 rl y se apregan a la solucidn diluida
de SPAINS. La solucién resultante, que se usa para ajustar el piunto-
de referencia del espectrofotdémetro o fotémetro, ¢s estable y se pucde
volver a usar, indefinidamente.

- Solucién de arsenito de sodio
Se pre'para como se indicd en el método de Scott-Sanchis.

PROCEDIMIENTO
Preparacién de la curva de calibracién

Se prepara una serie de patrones de fluoruro, cn el drbito de 0 - 1.4 mg/1
por dilucién de los volfmenes apropiados de la solucién patrén de fluoru-
ro a un volumen final de S0 ml con agua destilada. Se pipetean 5 ml de-
cada una de las soluciones SPADNS y circonio-4cido, o 10 ml del reactivo-
mixto, a cada patrén y se mezclan bien. Se ajusta el fotdmetro a absor-
bancia cero con la solucién de referencia y se obtienen inrediatamente --
las lecturas de absorbancia de los patrones. Se traza la curva que rela
ciona el contenido de fluoruro con la absorbancia. Se debe preparar una
nueva curva de calibraci6n cada vez que se prepare nuevo reactivo o que -
se use una diferente temperatura de comparacién.

Pretratariento de la nuestra

Si la muestra contiene cloro residual, se elimina por la adici6n de uma -
gota de solici6n de arsenito por cada H .1 me/1 de Cl y se mezcla.
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Nesarrollo del color

Se usa una mestra de 50 ml o wna porcién alfcuota diluida a 50 ml. Se -
ajusta la temperatura de la miestra a la misma que se usé para trazar la-
curva de calibracién. Se agregan 5 ml de cada ymo dJe los reactivos de -
solucifn SPAINS y de solucién circonio-ficido, 6 10 ml del reactivo mixto-
se rezcla y se lee inmediatamente, o en cualquier tiempo sulssccuente,la -
absorbancia, ajustando primero el punto de referencia del fotémetro en 1la
forma indicada. Si la absorbancia cae fuera del dmhito de 1a curva de -
calibracidn, se repite el procedimiento usando una porcién alfcuota rds -

pequefia de mestra.

mg/l de ¥ = mgde F x 1000 / ml de muestra.

14,-__SULFATOS
Los sulfatos se encuentran ampliamente distribuidos en la naturaleza y --
son relativamente abundantes en las aguas duras.
Los métodos para la cuantificacién de sulfatos, son el gravimétrico y el-
t;rgidipétrico. Se usan ampliamente varios métodos volumétricos pair.a la
) determinacién directa o indirecta del sulfato; aunque son bastante satis-
factorios en algunas circumstancias, no se considera que se hayan desarro
1lado de modo suficiente para que se justifique su recomendacién para apli
cacién general en anilisis dc aguas. La seleccién del método depende --
del &mbito de concentracién del sulfato y del grado de exactitud requeri-
do, por dilucidn o concentracién de las muestras, la mayor parte de las -
aguas pueden quedar dentro de los dmbitos deseables para cualquiera de --
los métodos. Aunque el método gravimétrico con calcinacién del residuo-
se considera como la norma preferible y es el mis exacto para concentra--
ciones de sulfatos superiores a 10 mg/l, también es el que demanda mayor-
tiempo; se debe aplicar para obtener balances tebricos de iones y en las-
ocasiones en que se necesita de la mayor exactitud. Y1 nétodo graviré--
trico con secado del residuo es similar al anterior, pero omite el trata-
miento mis riguroso de calcinacién a 800°C, que se requiere para la expul
sién del agua oclufda, y se limita al secado del filtro y del residw. -
Este m€todo es aceptable en trabajos rutinarios, en los que no se requie
re la mayor exactitud posible.
F1 método turbidimétrico es mis ripido, y para concentraciones de sulfato
inferiores a 10 mp/l, puede ser mis o menos exacto que los métodos ante--
riores, dependiendo de varios factores, que incluyven la habilidad del ope

rador.
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Aunque generalmente renos exacto, para concentraciones sumeriores a 1 --
rg/l y se puede aplicar para concentraciones hasta de 60 mg/1.

fn presencia de materia orrédnica, ciertas bacterias pueden reducir el sul
fato a sulfuro; para evitar esto. las aguas intensamente contaminadas se-
Jehen conservar a baja terperatura o bien preservar nor la adici6én de for
maldehfdo. Fl1 oxdgeno disuelto puede oxidar el sulfito a sulfato, a pH-
superior a 8.0, y para aquellas muestras que contengan sulfito, se debe -
ajustar el pll a wn valor inferior a ese nivel.

'TTORD GRAVIMETRICO CON CALCINACION DL RESINUO

El sulfato se precipita, en un medio de dcido cloriidrico, como_sulfato -
de bario por la adicién de cloruro de bario. La precipitaci6n se verifi
ca a un punto cercano al de ebullici6n y después de wn periédo de diges--
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 determinacifn gravimétrica del sulfato estid 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. F1 ana-
lizador se debe familiarizar con las interferencias mids commes, para que
pueda aplicar las medidas correctivas en los casos necesarios.

Los principales factores en los errores positivos son los s6lidos suspen-
didos, la sflice, el cloruro de hario precipitante, el nitrato y el sulfi
to. Tanto en la muestra como en la solucién precipitante puede haber --
sustancias en suspensi6n; durante la manipulacién analftica de la muestra
se puede insolubilizar el silicato soluble y el sulfito se buede oxidar a
sulfato. Fl nitrato de bario, el clonuro de bario y el agua se pueden --
ocluir, hasta cierto grado, con el sulfato de bario, aunque se puede expul
sar el agua si la temperatura de calcinacién es suficientemente elevada.
Pueden conducir a resultados deficientes los sulfatos ( particularmente --
los sulfatos 4cidos ) de metales alcalinos. La oclusi6n de wn sulfato al
calino en el precipitado de sulfato de bario da lugar a que se substituya-
el bario por un elemento de peso at6mico mis bajo. Los sulfatos acidos -
de metales alcalinos actfian en forma similar, y ademis, se descomponen por
calentamiento. -~ Los metales pesados, como el cromo y el hierro inducen a-
resultados bajos porque interfieren con la precipitacién completa del sul-
fato y porque forman sulfatos de metales pesados. El sulfato de bario --
tiene una solubilidad pequefia, aunque de significacién, que se aumenta en-
presencia de 4cido, y aunque es necesario el medio dcido para evitar la --
precipitacién del carbonato y del fosfato de bario, es importante limitar-
su concentraci6n para que el efecto de disolucibn sea minimo.
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APARATOS

Rafio de vapor

Istufa de secado

tufla

Desecador

Balanza analftica

Filtros

a).- Crisol Gooch 7

b).- Papel filtro sin cenizas para precipitados finos
c).- Crisol poroso

d).- Aparato de filtracién

REACTTVOS

Indicador de rojo de metilo

Se disuelve 0.1 g de rojo de metilo en 7.4 ml de NaOil 0.05N y se dilu-
ye a 100 ml con agua destilada.

Acido clorhidrico 1 + 1

Solucién de cloruro de hario

Se disuelven 100 g de l‘»aClz.ZHzO en 1 litro de agua destilada. Antes
de usarse, se filtra a través de un filtro de membrana o de un papel -
filtro resistente; 1 ml de este reactivo es capaz de precipitar 40 mg
de SO4 z_lpmximadamnte.

Crema de asbesto

A un litro de agua destilada se agrepan 15 g de ashesto dec fibra media
lavado en &cido, preparado especialmente para determinacioncs en cri--
sol Gooch. Antes de usarlo, se elimina el material fino del asbesto,
por decantaciones sucesivas.

Solucidn de nitrato de plata-ficido nitrico

Se disuelven 8.5 g de AgOx y 0.5 nl de W05 conc en 500 ml de agua --
destilada. \

PROCTDITENTO

Si se tienen presentes cationes interferentes, se separa la muestra a tra

vés de una columa de permutacién catiénica.
La sflice puede inducir a resultados elevados, sobre todo si se encuentra

en concentraciones superiores a 25 mg/l. Para climinar la silice, se --

evapora la ruestra casi a sequedal, en wma capsula de platino sobre hafo-

de vapor. Se aprega 1 ml de 1i(1 y se mueve la cépsnla, por inclinacién-

y rotacifn, para que el dcido quede cn contacto con los residmos de los --
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lados; se continfia la evaporaci6n hasta sequedad. Se comnleta el seca-
do en una estufa a 180°C, y si se tiene materia orginica, se carboniza so
bre la flama de un mechero.  Sc humedece el residuo con 2 ml de agua des
tilada y 1 ml de HCl y se evapora a sequedad en el bafio de vapor. Se ---
agregan 2 ml de HC1, se disuelve el residuo en apua caliente y se filtra.
Se lava la sflice insoluble con varias porciones pequefias de agua calien-
te y se combinan el filtrado y los lavados.

Se ajusta la muestra clarificada para que, aproxiradamente contenga 50 mg
del ion sulfato en un volumen de 250 ml. Ajuste la acidez con (1 0.05N
a pH 4.5 - 5.0 usando un peachimetro o el color anaranjado del indicador-
de Tojo de metilo.  Se pueden tolerar menores concentraciones del ion --
sulfato, si no es préactico concentrar la muestra al nivel 6ptiro, pero en
tal caso es mejor fijar el volumen total a 150 ml.

Se calienta a ehullicifn y con agitacifén suave, se agrepga la solucién de-
cloruro de bario tibia hasta que se considere completa la precipitacién,-
aplicando un exceso de unos 2 ml. Si es pequefia la cantidad Je precipi-
tado, se agrega un total de 5 ml de solucién de cloruro de bario. Se di
giere el precipitado a 80 - 90°C de preferencia durante la noche ,pero por
no menos de 2 horas.

Preparaci6n de los filtros:

a).- Crisol Gooch
’ Se prepara una capa filtrante de asbesto en el crisol, usando un apa
rato adecuado de succi6n. Se lava con varias porciones de apua des
tilada caliente, se seca y se calcina a 800°C, cuando menos por 30 -
minutos. Se enfria el crisol en desecados y se pesa.
b).- Crisol de sflice o de porcelana :
Se precalcina a 800°C, cuando menos por 30 minutos, se enfria en de-
secador y se pesa.
¢).- Papel
Se prepara en la forma convencional.
Se mezcla una pequeiia 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 filtracién y reduce la tendencia del precipitado a deslizarse. Se la
va el precipitado con pequefias porciones de agua destilada tibia, hasta --
que los lavados se encuentren exentos de cloruro, segtin se observe en la -
prueba con la solucifn de nitrato de plata-4cido nitrico. 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 papel se inflame. Se enfria en desecador y se

pesa.

g/l de SO, = ngde BasO, x 411.5 / ml de mwstra
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METODO GRAVIMETRICO CON SECADO_DFL_RTSIDLD.
APARATOS

- Bafio de vapor
- TFstufa de secado
- Desecador
- Palanza analftica
- Filtros
a).- Crisol Gooch
b).- Crisol de porcelana de fondo poroso
c).- Filtro de cristal poroso
d).- Merbrana de filtraci6n de 0.45 micras
- Aparato de filtraci6n

REACTIVOS

- Todos los enumerados en el método anterior
- Fluido de silicén ‘
- Soluci6n antideslizante

Cualquier agente humectante no ifnico

PROCEDIMIENTO

La climinaci6n de la interferencia es como en el método anterior. Asf--

como la precipitacién del sulfato de bario.
Preparacién del filtro:

a).- Crisol de Gooch
Se prepara en el crisol una capa filtrante de asbesto usando un apa
rato adecuado de succi6n. Se lava con varias porciones de apua --
destilada caliente y se seca a peso constante en wuna estufa que se-
mantenga a 105°C o mis, se enfria en desecador y se pesa.

b).

Crisol de sflice o porcelana
Se seca a peso constante en una estufa que se rantenga a 105°C o mis
se enfria 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 um -
vidrio de reloj, y sc pesa hasta peso constante en estufa a vacié -
a 80°C manteniendo el vacio a 62 cm de mercurio, cuando menos o en-
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una estufa convencional a tma terperatura de 103 - 105°C. Se enfrfa en -
desecador y se pesa {micamente la merbrana.

Se filtra el sulfato de bario a la terperatura ambiente. Se lava el nre
cipitado con varias porciones pequeiias de agua destilada tibia, hasta que
los lavados se encuentren excntos de cloruro, sesfn se observe en la prug
ba con el reactivo nitrato de plata-icido nitrico. Si se usa el filtro-
de menbrana, antes de la filtracién se apregan a la suspensibn wnas cuan-
tas gotas de la solucién humectante, lo mismo que al apua de lavado, para
cvitar la adherencia del precipitado al soporte. Se seca el filtro con-
el precipitado, siguiendo el mismo procedimiento que se indica para la --
preparaci6én del filtro. Se enfrfa en desecador y se pesa.

mg/1 de o, = ™ de BaSO, x 411.5 / ml de ruvestra

#ETODO TURBIDIFTRICO

El i6n sulfato se precipita con ‘clomro de bario, en un medio 4cido con -
acido clorhfdrico, en condiciones que permitan la forraci6n de cristales-
de sulfato de bario de tamafio uniforme. Se mide la absorbzu-\cia de. ia --
suspensitn de sulfato de bario por medio de un nefelémetro o wn fotbmetro
de transmisién y se determina la concentracién del ion sulfato por compa-
racién de la lectura con la curva de calibracién. .
Interfieren con este método el color y las substancias suspendidas, en --
grandes cantidades. Algo de materia en suspensién se puede eliminar por
filtracién. Si ambas son de poca consideraci6n, en comparacién con la -
concentraci6n del i6n sulfato, se corrige como se indica mis adelante. -
Interfiere la sflice en exceso de 500 mg/l, y en apuas con alto contenido
de materia orginica, puede no ser posible precipitar satisfactoriamente -
el sulfato de bario.

En las aguas commes no Se presentan otros iones, distintos de los sulfa-
tos, que formen compuestos insolubles con el bario, bajo condiciones fuer
temente acidas. Las determinaciones se deben verificar a la temperatura
arbiente, que pttede variar dentro de un dmbito de 10°C, sin inducir a un-
error apreciable. La concentracién minima determinable por este método-
es de aproximadamente de 1 mg/1 de sulfato.

APARATOS

- Agitador magnético
- Fotdmetro
a).- NefelSmetro .
b} .- FspectrofotSmetro para 420 mu con trayecto de 4-5 cm.
c).- Fotdretro de filtro con transmitancia mixima de 420 mu y trayecto
de 4 - 5 om.
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- Crondretro

- Cucharilla de medicién con capacidad de 2.2 - 0.3 ml.
PEACTIVOS

- Solucién acondicionadora
Se mezclan 50 ml de glicerina con 'ma solicién que contenga 30 1 de-
HC1 conc, 300 rl de agua destilada, 100 ml de alcohol etilico o iso--
propilico al 95¢ y 75 g de cloruro de sodie.

- Cloruro de hario en cristales

- Solucién patrén de sulfato
Se prepara una solucién patrdn de icido sulfGrico, 1.00 ml = 0.10 mp
de 504. Se pucde obtener esta solucién diluyendo 10.41 ml de la so-
lucién valorada de 1,50, 0.02N usada para la determinacidn de alcalini

2
dad, a2 un volumen de 100 ml con agua destilada.

PROCEDIMIENTO

Fn un matraz erlenmeyer de 250 ml se miden 100 ml de la miestra, o wna -
porcién alfcuota adecuada dilufda a 100 ml. Se agrepan, exactamente, -
5 ml de la solucién acondicionadora y se mezcla en el aparato de agita--
cién. Mientras se mantiene en agitacién se agrega wuna cucharadita de -
cristales de cloruro de bario, y a partir de este instante, se cuenta el
tiempo, agiténdose exactamente por 1 minuto a velocidad constante.
Inmediatamente despu€s dc que termine el peri6do de agitacién, se vierte
parte de la solucién en la celda del fotSmetro y se mide su turbiedad. a
intervalos de 30 segundos, durante 4 minutos, generalmente se obtiene la
turbiedad mixima dentro de los primeros 2 minutos,a partir de entonces -
las lecturas se mantienen constantes por 3 - 10 minutos. Sc considera-
como turbiedad la correspondiente a la lectura mixima cn cl periédo de -
4 minutos.

Se estima la concentracién del sulfato en la ruestra, comparando la lec-
tura de turbiedad con una curva de calibracién obtenida por el wmisro nro
cedimiento con las soluciones patrones dec sulfato. Ima gama apropiada-
de patrones es de 0 a 40 rp/1, del ion sulfato, en incrcrentos de S rg/l.
Arriba dc 40 mg/1 disminuye la exactitud del método v las suspensiones -
de sulfato de bario picrden su estabilidad.

Se debe practicar una correccifn ror la turhbiedad anarente de las rmestras
llevando testigos a los que no se asrega el cloruro de hario.  Se deben
comprobar las condiciones dc estabilidad, 1llevando una ruestra patrén --

con cada tres o cuatro muestras conocidas.

mp/1 de 304 = mg de 904 x 1000 / ml de ruestra.
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15.- OXIGENO DISIELTQ
E)_oxfgeno disuelto, OD, es necesario cn cantidades adecuadas para..la_.vi-
da.de los peces y de otros organismos acuiiticos; la concentracién-de-OD-
de las aguas puede también relacionarse con la corrosividad de las aguas,
con la actividad fotosintética y con el grado de septicidad. La determi
nacién del OD es la base para la determinacién de la demanda-biogquimica -
de oxigeno DBO, por el procediriento de diluciones.
En la determinaci6n del OD interfieren varios compuestos y iones, y preci
samente, las numerosas modificaciones al método bAsico de Winkler han te-
nido por objeto corregir esas interferencias. la seleccién del procedi-
miento exacto que se debe nsar depende de la naturaleza de la muestra y -
de las interferencias quc se tengan. La modificacién de Alstergerg es la
que elimina, con mayor efectividad, la interferencia que producen los ni-
tritos, que es la interferencia mds comfin cn los efluentes tratados biols
gicamente y en las ruestras incubadas de DBO.
La modificaci6n de Rideal-Stewart, se usa en presencia de hierro ferroso;
cuando la nuestra contiene 5 mg/l, o mids, de sales férricas, se agrega --
fluoruro de potasio como primer reactivo en la modificacién de Alstergerg
o después del tratamiento Rideal-Stewart para el hierro ferroso.
La modificaci6n del ilcali-hipoclorito se usa en presencia de sulfito, --
tiosulfato, politionato, cloro libre o hipoclorito. Dejan mucho que de-
sear la presicifn y la exactitud de este método.
La modificacién de la floculaci6n con alumbre se usa en presencia de sé1i
dos suspendidos que produzcan interferencias. La modificacién de la flo
culacién con sulfato de cobre y acido sulfamico se aplica para el licor -
mezclado de lodos activados.
La modificaci6n rdpida de Theriault se aplica en presencia de materia or-
génica que se oxide facilmente al pli del tratamiento del dlcali-yoduro. -
Para aguas negras domfsticas no dilufdas se debe usar hien sea esta modi-
ficaci6n o la de Pomamy-](irsdumm-[\ls-teﬂmrg; esta filtima modificacién -
también se debe aplicar para aguas que se encuentren sobresaturadas con -
oxfgeno o que presenten un alto contenido orginico.
Las muestras se toman en frascos de hoca angosta, de tap6n esmerilado, de
250 a 300 ml de capacidad. Son necesarias precauciones especiales para-
evitar el arrastre o la disolucién del oxfgeno atmosférico.
En el muestreo de lineas o tuberias a presién, se fija en la llave wun 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 detcrminacién del CD en todas las muestras -
que presentan una demanda apreciable de yodo. 7
Si se usan las modificaciones Alsterherg, Nideal-Stewart & Pomeroy-Kirs--
chman-Alsterberg, se pueden preservar las muestras por 4 - 8 horas por la

adicién de 0.7 mt de HZSO4 canc y 1 ml de soluci6n de nitruro de sodio --
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(2 ¢ de NaNy en 100 m1 de agua destilada) al frasco del OD.  Con esto se
detiene la actividad biolégica y se mantiene el 0D, si el frasco se conser
va a la temperatura de recolecci6n o bicn con sello hidraGlico a wna tempe
ratura de 10 - 20°C. Tan pronto como sea posible se corpleta la secuela-
usando 2 ml de solucién de SO 3 ml de la solucién de 4lcali-yoduro y

Z ml de HZSO“.

4

MODIFICACION DE ALSTERRERG

Se usa la modificacién de Alsterberg para la mayor parte de las aguas ne--
gras, efluentes y corrientes, en especial si contienen mis de 0.1 mg/1 de-
nitruro y no mis de 1 mg/1 de Fe ferroso. No debe haber otros apentes re
ductores. Si se agrega 1 ml de solucibn de fluoruro antes de 1la acidula-
cién y no hay demora en Ia titulaci6n, también se puede aplicar el método-
en presencia de 100 - 200 mg/1 de Fe férrico.

REACTIVOS

- Solucién de sulfato manganoso
Se disuelven 480 g de fvhSOd.dllZO, 400 g de 1‘h504.21!20 6 364 g de ----
MnSO4.HZ(l en agua destilada, se filtra y se diluye a 1 1litro. Cuando
se tenga incertidumbre sobre el contenido de agua de cristalizacién, se
puede obtener una solucién concentrada equivalente ajustando su densi--

dad a un valor -de 1.270 a 20°C. La soluci6n de sulfato manganoso mica--

mente debe liberar huellas de yodo, cuando se agregue a wna solucién acidu
lada de yoduro de potasio.

- Reactivo de dlcali - yoduro - azida
Se disuelven 500 g de Na®l 6 700 g de XOH y 135 g de Nal 6 150 g de KI-
en agua destilada y se diluye a 1 litro. A esta solucidn se agregan -
10 g de :\IaN3 disueltos en 40 ml de 2gua. Indistintamente se pueden --
usar las sales de sodio o de potasio. FEste reactivo no debe producir-
coloracién con el almidén, cuando se diluya y acidule.

- Acido sulffirico conc. [La concentracién de éste 4cido es aproximadamen
te 30N; por lo tanto, 1 ml equivale a wnos 3 ml del reactivo Alcali-yo-
duro-azida,

- Solucién de almidén.

n un mortero se prepara wna emulsién de 5 a 6 g de almidén soluble, con
una pequefia cantidad de apgua destilada. Se vierte esta emulsifn en un
litro de agua en ebullicién, que se continfia hirviendo por unos minutos
y se deja sedimentar por una noche. Se emplea el 1liquido sobrenadante
que se preserva por la adicién dJe 1.25 ¢ de 4cido salicilico por litro-

o de unas cuantas gotas de tolucno.
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- Solucién madre de tiosulfato de sodio 0.1N
Se disuelven 24.82 ¢ de ! hZQ,O .Sl,0 en apua destilada recién hervida

-

y enfriada y se diluyc a 1 litro. Sc preserva por la adicién de 5 ml -
de cloroformo o 1 g de NaOll por litro.
- Solucién valorada de tiosulfato de sodio 0.025N

Se prepara bien sea por dilucién de 250 ml de la soluci6n madre de tio
sulfato de sodio a 1000 ml, o bien por disolucién dec €.205 r de NaZSZO3 -
.51‘21'7 en afua destilada rccién hervida y enfriada y sc diluye a 1000 pd -
La solucién valorada de tiosulfato de sodio se puede preservar por la adi
ci6n de 5 ml de cloroformo o de 0.4 g de Nalki vor litro. I» solucidn va
lorada de tiosulfato de sodio exactamente 0.0250N, equivale a 7.200 mg de

ODporlml

Se titula con:

a).- Solucibn valorada de biyodato de potasio 0.025\. N

Una solucién madre de concentraci6n equivalente a la solucién de tio
sulfato 0.IN, contiene 3.240 g/1 de 1(]!(103)2. La solucién de biyodato -
equivalente al tiosulfato 0.025N contiene 0.8124 ¢/1 de 1(]!(103)2 y se pue
de preparar por dilucién de 250 ml de la solucién madre a 1 litro, en un-
matraz aforado.
Titulacion:
Se disuelven unos 2 g de KI exento de yodato, en un matraz erlenmeyer con
100 a 150 ml de agua destilada; se agrepan 10 ml de Hzm4 1 + 9%, ya-
continuacién exactamente 20 il de la solucién valorada de hiyodato. Se -
diluye a 200 ml y se titula el yodo liberado con la solucién de tiosulfa-

,» agregando el almidén hacia el final de la titulacién, cuando se alcan

ce un color paja pdlido. Se deben necesitar exactamente 20 ml de la so-
lucién de tiosulfato 0.025N cuando las soluciones en comparacidn son de -
igual concentracién. s conveniente quc la solucifn se ajuste exactamen
te 0.025N. ‘
b).- Soluci6n valorada de dicromato de potasio 0.025N

El biyodato se puede sustituir por K2 2 7 Una soluci6n equivalen
te al tiosulfato de sodio 0.025N, contiene 1.226 g/1 de K 2 2 7° Fl di--
cromato de potasio se debe secar previamente a 103°C por 2 horas. la so-
lucién se debe preparar en matraz aforado.
Titulacién:
Se procede en la misma forma que con el biyodato, con la diferencia de --
que se usan 20 ml de la solucién valorada de dicrorato. Se coloca en la-
obscuridad por 5 minutes, se diluye a unos 400 wl y se titula con el tin-
sulfato 0.025N. .
- Reactivo especial de soluci6n de fluoruro de potasio

Se disuelven 40 g de KPF.2Y 0 en agua destilada y se diluye a 100 ml.
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PROCTOITIINTO

In el mismo frasco de 250-300 m1 en que se recolectd, se apreran a la-

muestra 2 ml de la solucién de sulfato manganoso y después, 2 ml del--

reactivo de ilcali-yoduro-azida, haciendo aridas adiciones bien abajo de
la superficie del liquido; se vuelve a colocar cl tapén, con todo cui-

dado para excluir las burhujas, y se mezcla varias veces por inversién.
Cuando se sedimente el precipitado, dejando un liquido claro solhrenana
te sobre el fléculo de hidroxido de manganeso; se agita de nuevo. Con
agua de mar, es nccesario wn peri6do de contacto de 10 minutos con el -
precipitado.

Cuando la sedimentacién ha progresado lo suficiente para que’se tengan,
cuando menos, 100 ml de 1iquido sobrenadante, se destapa cuidadosamente
el frasco y se agregan, en seguida, 2 ml de !12504 conc dejando que el -
dcido escurra por el cuello del frasco, se vuelve a tapar y se mezcla--
por inversibn, hasta que la disolucifn se completa; el yodo liberado -
se dehe encontrar wniformemente distribuido en la solucién, antes de to
mar la porcifn necesaria para la titulacién, [I'l volumen que se tome pa
ra titulacién dehe corresponder a 200 ml de la ruestra original, des---
pués de aplicar wna correccifn por la pérdida de muestra debida al des-
plazamiento provocado por los reactives. Por ejemplo, cuando en wn --
frasco de 300 ml se agregan 4 ml1 ( 2 ml de cada uno) de los reactivos -
de sulfato manganoso y de dlcali-yoduro-azida, el volumen que se toma -
para la titulaci6n debe ser:

200 x 300 / 300 -4 = 203 ml

Se titula con tiosulfato 0.025 N hasta un color paja pidlido, se agresan
1 - 2 ml de la solucién de alridén recientemente preparada y se continfia
la titulacién hasta la primera desaparicién del color azul; si se sobre-
pasa el vire, la puestra se debe retitular con solucién de biyodato ---
0.025N, que se agrega a gotas, o tambien se puede proceder agregando wn

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 catalitico de los nitritos o a hue
11as de sales férricas, que no han formado cormlejos con el fluoruro.

CALCULO

Como 1 ml de ‘\IazS:f)3 N0.025N es equivalente a 0.2 mg de OD, si se titu-

la un volumen equivalente a 200 ml de 1a ruestra original, cada mililitro

de tiosul fato que se consuma es irual a 1 mg/l e OD.

Si se Jesca expresar los resultados en ml de oxigeno gaseoso, a 0°C y 760

mu de presién, se multiplica el valor del 0D, en mg/1 por 0.698.
Para exprcsar los resultados en la proporcifn de saturacién a la presién

¥

'gﬁ
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atmosférica de 760 mm, se pueden usar los datos de solubilidad del oxf-
geno que se presentan en la .tabla No. 30 del capftulo IV; al calce de la
misma se encuentran las f6érmulas para corregir las solubilidades a pre--
siones baromftricas distintas de las del nivel del mar.

La solubilidad del OD en agua destilada, a cualquier presién barométrica,
P ( en nm de I'g), a una temperatura, t°C, y a una presién de vapor satura
do, u ( en mm de Hg), correspondiente a esa temperatura t, se puede calcu
lar por la fSrmula:

m/ldeOD = (P-u)x0.678/35+t
para temperaturas entre 0°C y 30°C, y por la f6rmila
m/ldeOD = (P-u)xnB827/49+¢t
para temperaturas entre 30°C y 50°C.
MODIFICACION DE RIDEAL-STEWART

La modificaci6n de Rideal-Stewart se debe usar fmicamente en muestras que
cantengan 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
. Bcidas de minas, se puede superar por la adicién de 1 ml de fluoruro de -
potasio y nitruro, si la titulacién final se verifica inmediatamente des-
pués de la-acidulacién.

Esta modificacién no es efectiva para la oxidaci6n de sulfitos, tiosulfa-
tos y politionatos, ni de la materia orginica de las aguas negras; en ---
mestras que contengan 0.25% en volumen de los desechos de los digestores
de la manufacture de la pulpa de papel al sulfito, los errores pueden 1lle
gas hasta 7 - 8 mg/1 de OD. Con mestras de esta naturaleza, se puede -
tener una exactitud aproximada por el tratariento preliminar con la modi-
ficaci6n del 4lcali-hipoclorito; en el mejor de los casos, sin embargo, -
se tienen resultados con deficiencias hasta de I mg/l, en muestras que --
contengan 0.25% de desechos del digestor.

REACTIVOS

Son necesarios todos los reactivos del mStodo de la modificacién de Als-
terberg y ademis los siguientes:
- Solucidn de permanganato de potasio
Se disuelven 6.3 g de KRN0, en agua destilada, diluyéndose a 1 litro.
- Soluci6n de oxalato de potasio
Se disvelven 2 p de K,C,0,.H,0 en 100 ml de agua destilada. Un ml -
de esta solucién es suficiente para reducir, aproximadamente, 1.1 ml

de la solucién de permmnganato.
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PROCEDITENTO

Se agregan a la muestra, en el mismo frasco de 250 - 300 ml en que se re-
colecth, exactamente 0.7 ml de 1'2504 conc seruido de 1 ml de soluci6én de
1C!n04 y de 1 ml de solucién de fluoruro de potasio. Se tapa y se mezcla
por inversién. Fs esencial que no se agregue mis de 0.7 ml de HZSO4 conc
como paso inicial del pretratamiento, por lo que sc recomienda verificar-
la adicién con una pipeta de 1 ml, graduada de 0.1 ml. Ja cantidad de -
permanganato que se adicione debe ser suficiente para dar una coloracién-
violeta, que persista por 5 minutos: si el color del P«]‘tnf)4 desaparece en-
menos tiempo, se agrepa )CtnO4 adicional, pero evitando im gran exceso.

Se elimina completamente el color del permanganato por la adicién de 0.5-
a 1 ml de solucién de oxalato de potasio; se mezcla y se deja reposar en-
la obscuridad ( la reaccién se verifica mis ffcilmentc en la obscuridad)-
Como un exceso de oxalato produce resultados deficientes, es necesario --
que fmicamente se agrepue la cantidad de oxalato que decolore por comple-
to el permanpanato, sin que se tenpa un exceso“le mis de 0.5 ml: la deco-
loraci6n ocurre en 2 - 10 minutos. Si es imposihle la decoloracién 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 agrepan 2 ml de la soluci6n de sulfato mangano-
so, seguidos por 3 ml del reactivo de 4lcali-yoduro-azida. Se tapa, se -
mezcla y se -deja sedimentar el precipitado; se vuclve a mezclar por 20 --
segundos, y de nuevo se deja sedimentar el precipitado, aciduldndose fi--
nalmente con 2 ml de dcido sulftrico conc.

Cuando a un frasco de muestra de 300 ml se agregan 0.7 ml de &cido, 1 ml-
de permanganato, 1 ml de oxalato, 2 ml de sulfato manganoso y 3 ml de so-
luci6n de &lcali-yoduro-azida ( o un total de 7.7 ml de reactivos), el vo
lumen de muestra que se toma para titulacién se calcula en la forma si---

gulente:
200 x 300 / 300 - 7.7 = 205 ml

Ista correccién entrafia \n pequefio error, pues la solucién e permangana-
to estd casi saturada con 0D, y con 1 ml de la misma, se agregan 0.008 mg
de 02 al frasco de OD. Sin embargo, como la precisién del método ( des-
viacitn normal = 0.06 ml de solucién de tiosulfato = 0.012 mg de O,)

es 50% mayor que este crror, no es necesario corplicar mis la correccién-
del volumen. Cuando rutinariamente se dermanda mayor cantidad de perman-
ganato, sc debe usar wna soluci6n varias veces mis concentrada, para que-

con 1 ml se satisfaga la demanda de permanganato.
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TODTFICACION DEL ALCALI-""TPOCLORITO

Se usa csta rodificacién para muestras que contengan sulfitos, tiosulfa--
tos, y politionatos y también se adanta a muestras que contengan cantida-
des apreciables dJe cloro libre o hipocloritos. TFn este {iltimo caso, se-
tratan las muestras con sulfito de sodio, en presencia de yoduro de pota-
sio, y se omite el primer paso de la modificacidn, pues los agentes oxi--
dantcs de la mestra se reducen en solucién icida con sulfito de sodio; -
sin erbargo, no se debe tener confianza en que este mStodo conduzca a re-
sultados exactos.

REACTIVQS

Se necesitan todos los reactivos formulados en la modificacién de Alster-

berg y ademfis los siguientes:

- Solucifn &lcali-hipoclorito Na0NCl 2N.
Se puede preparar esta solucién haciendo pasar cloro gaseoso a través
de mna solucién de NaOil 2.1N, con enfriamiento, hasta que una porcién
de prucha, de 1 ml de tal solucidn, requiera alrededor de 20 ml de so
lucién de tiosulfato 0.IN para neutralizar el yodo liberado, por aci-
dulaci6bn, en presencia de un yoduro. Se usa fmicamente el 1liquido -
claro sobrenadante, despufs de sedimentacién. También se puede pre-
parar esta solucién con sales comerciales de hipoclorito de sodio, en
lugar del hipoclorito de sodio puro, o con soluciones comerciales del
mismo. Su concentracién se debe comprobar cada semana.

- Solucién de yoduro IN
Se disuelven 17 g de XI 6 15 g de Nal en agua destilada, diluyéndose-
a 100 ml. Fsta solucidn se puede preservar por la adicién de 1 ml de
NaOH IN por cada 100 ml de solucidn.

- Solucitn de sulfito de sodio 0.1N
Se disuelven 6.3 g de ;\lazSO3 6 12.6 g de NaZSOS'NZO en apua destilada,
diluyéndose a 1 litro. Tsta solucibn se oxida rapidamente en el aire
Yy, por lo tanto, no se deben usar soluciones de mas de una semana, a -
no ser que previamente se compruebe que han perdido menos del 20% de

su concentracifn.
- Acido sulffirico 1 + 9.

PROCEDIMTENTO

Se agregan a la muestra, contenida en el frasco de 250 - 300 ml, 0.2 ml &
suficiente solucién alcaii-hipoclorito para oxidar el sulfito, evitando un
gran exceso. Se mezcla, por inversiénm, durante 20 & 30 sepundos, sc agre
ga 1 ml de solucién de yoduro, y a continuacién, 1 ml o mis de quﬁd 1+9
hasta que se encuentre dcida la solucién. Se mezcla por inversién y se-
neutraliza ekl yodo liberado con I-IAZSO3 0.1N, usando 0.2 ml de almidén co-
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mo indicador intemo. Sec restara el color azul con porciones de 0.1 ml
de solucién de biyodato de notasio 0.1N y sc continfia ¢l tratamiento con-
1a modificacién de Alsterbers, aprepando 2 rd de solucién de sulfato man-
panoso, 3 ml de solucidén de dlcali-yoduro-azida, y después dJe la precipi-
tacién del hidréxido de manganeso acidulando con 2 ml de Acido sulffirico.
Se titula un volumen equivalente a 200 ml de la ruestra oricinal.

MODIFICACICN DFE LA FLOCIMACION CON ALIRRRF

Las muestras con un alto contenido de s6lidos, en suspensifn pueden absor
bher cantidades apreciables de yodo en solucibn dcida. Se puede eliminar
e¢sta interferencia por floculacién con alumbre.

REACTIVOS

Se necesitan todos los reactivos forrulados en el método de Alsterberg y
ademds los sipuientes:
- Solucifn de alumbre
Se disuelven 10 g de sulfato de aluminio y potasio, AI}((SO4)2.12!IZO en
agua destilada y se diluye a 100 ml.
- Soluci6n de hidréxido de amonio concentrado.

PROCEDIMIENTO

Se tora la muestra en un frasco de tapfn esmerilado de 500 - 1000 wl de -
capacidad, teniendo durante el muestreo las mismas precauciones que con -
las muestras regulares de OD. Se agregan 10 ml de la solwci6n de alum--
bre, seguidos por 1 6 2 ml de Nlldm conc, se tapa y se invierte suavemen-
te por unos 60 sepundos, se deja sedimentar, por reposo, durante unos 10-
minutos y se sifonea el 1fquido que sobrenade a wn frasco de OD de 250 --
300 ml de capacidad hasta que derrame; se debe evitar la aereacifn, mante
niendo sumergido el siftn en todo tiempo. Se continfia el tratamiento de
la muestra, bien sea por el método de Alsterberr o por una modificacifn -
adecuada seplin sea necesario.

ODIFICACION DE LA FLOCULACION CON STILFATO DL CORPE Y ACIDO SULFAMICO

Se usa esta modificacién con fl6culos biolSgicos, tales como los de las --
mezclas de lodos activados, que presentan una alta velocidad de utilizacién

del oxfgeno.
REACTTVOS

Se necesitan todos los reactivos requeridos por el método de Alsterberg --

ademis de los siguientes:
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- Solucifn inhibidora de sulfato de cobre-icido sulffmico
32 g de NHZSOZGI, se disuelven en 475 ml de agua destilada, sin calen-
tamiento. Se disuelven separadamente S50 ¢ de sulfato de cobre ------
0.1504.5][20 en 500 ml de agua. Se mezclan las Jdos soluciones y se les
agregan 25 ml de dcido acBtico glacial.

PROCEDIMIENTO

A un frasco de taptn esmerilado, de 1/4 de galén o de 1 litro, se le agre
gan 10 ml del inhibidor de sulfato de cobre-icido sulfimico. Se inserta-
el frasco en un. muestreador especial, disefiado en forma tal que el frasco
se llene por cerca del fondo y que fmicamente derrame del 25 al 50% de la
capacidad del frasco. Se toma la muestra, se tapa, se mezcla por inver-
sifn y se permite que se sedimenten los sélidos suspendidos,sifoneando el
1iquido claro sobrenadante a un frasco para 0D, de 250 - 300 ml. Se con-
tinGia el tratamiento de la muestra, tan ripidamente como sea posible, por
el método de Alsterberg o por una modificacién apropiada.

MODIFICACION RAPIDA DIi THERIAULT

Es aplicable la modificacion de Theriault a muestras que contengan stbs--
tancias orginicas, que se oxiden fiAcilmente en solucién muy alcalina, o -
que se oxiden por el yodo libre en solucién icida, lo mismo que a aguas -
" negras domfsticas.

REACTIVOS
Son necesarios todos los reactivos del método de Alsterherg.
PNX:EDHHE-\_"I'O

A la mestra, recolectada en la forma usual, se agregan 2 ml de la solu--
cién de sulfato manganoso, y a continuacién 2 ml del reactivo de dlcali--
yoduro-azida. Se tapa y se mezcla por inversi6n durante unos 20 segun--
dos. Inmediatamente, antes de que se sedimente el precipitado, se apre-
gan 2 ml de dcido sulffirico conc, se titula el volumen equivalente a 200-
ml de la muestra original, en la forma establecida en cl método de Mster
berg.

MODIFICACION DFE PQMERQY-KIRSCH N -ALSTERRERG

Se aplica esta modificacién a ruestras que contengan mis de 15 mg/1 de -
0D, o que tengan un alto contenido de materia orpinica, como las aguas -
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negras domésticas. Con csta rodificacién se emplea wma solucién de il-
cali-yoduro-azida que es 6N al yoduro de sodio y 10N al hidréxido de so-
dio; esta solucidn es casi ima solucién saturada de los dos reactivoes y-
provee suficiente yoduro para mwestras ricas en oxfgeno; no puede usarse
el KI por su limitada solubilidad. Con la mayor concentracién de yodu-
ro en este reactivo, se tienen como ventajas reducir las interferencias-
por la materia orginica, reducir las pérdidas de yodo libre a la atmdsfe
ra, y finalrente, proporcionar un vire mis preciso en la titulacibn.

REACTTVOS

Se necesitan todos los reactivos del método de Alsterberg, con excepcién

del reactivo de dlcali-yoduro-azida que se sustituye por el siguiente:

- Solucién #lcali-yoduro-azida
Se disuelven 400 g de MaOit en 500 ml de agua destilada hervida y en--
friada, se enfria ligeramente y se disuelven, a continuaci6n, %00 g -
de Nal en la solucién cafistica. Se disuelven 10 o de .’\Ia\'s en 40 ml-
de agua, que se acrepan a la solucién anterior, llevandose por dilu--
ci6én a 1 litro, si fuere necesario, pues el voluren final es general-
mente un poco mayor de 1 litro, por la alta concentracién de las sales
disueltas. La cantidad de Nal es suficiente para la determinacién -
hasta de 40 mg/1 de OD.

PROCEDIMIENTO

A la mestra, recolectada en la forma usual, se agrepan 2 ml de la soln-
cién de sulfato manganoso, seguidos por 2 ml de la solucién &lcali-yodu-
ro-azida. Se tapa, se mezcla por inversién, se deja sedimentar el pre-
cipitado y se agregan 1.5 ml de dcido sulffirico conc, mezclandose y titu
lindose un volumen equivalente a 200 ml de la muestra original, en la --
forma que se indica en el método de Alsterberg.

MTTODO ELECTROMETRICO

Este m/étqc_lo___p;_ara,_ determinar ¢l OD se recomienda para aquellas mestras -
que_contienen materiales que interfieren en el método de Winkler modifi-
cado, tales como sulfitos, tiosulfato, rercaptanos, cloro libre, hipoclo
ritos, sustancias orginicas f4cilmente hidrolizables en soluciones alca-
linas, color intenso o turhiedad, fléculos bioldgicos:, etc.

Es también recomendado como un sustituto del método de llinkler en monito
reo de corrientes, lagos y desembocaduras, donde se desea obtener un re-
gistro continuo del contenido de oxipeno disuvelto.
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Existen dos tipos de instngentos, cl polarogrifico v el palvanico, que -
aumque sus caracteristicas de operacién son sirdlares,se basan en princi-

pios diferentes.

Fl instnumento consta de 2 partes principales, el monitor y el electrodo.
El primero es el encargado de correlacionar la corricnte eléctrica o nro--
tencial penerada en el electrodo a sus respectivas concentraciones de oxi
geno disuelto. [l electrodo consta de 3 partes principales:
Membrana selectiva de las moléculas Jde oxfyreno
Flemento sensor al oxfgeno ( inodo y cétodo )
Solucién electrolitica
en donde se lleva a cabo una serie de reacciames electroquinicas de &xi-
do-reduccion, las cnales peneran diferentes potenciales eléctricos.

Este medidor electrfnico es calibrado en las escalas convenientes ( 0 a-
10), 0 4 15, 6 0 4 20 mg/1 con wna exactitud de 0.05 mg/1.
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DETCRMINACION DF COWSTITUYINTES ORGANICOS

1.- Demanda Bioquirica de OxiIgeno
2.- Carbono Orginico Total

3.~ Demanda Cuimica de Oxdgeno
4.- NitrSgeno Amoniacal

5.- Nitritos

6.- Nitratos

7.- Fosfatas

8.- Sulfuros

9.- Grasas, Aceites y Ceras
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Fl anflisis de materia orginica en aguas y aguas de desecho pueden ser
clasificadas dentro de dos tipos generales de mediciones:

Aquellas que expresen la cantidad total de materia orgadnica presente y
las que la expresen fraccionadamente en témminos generales pero que su
madas den el total.

Aquellas que son especificas para compuestos individuales. Ambos tipos
de anfilisis se presentan en esta seccifn.

Los mftodos para carbano total, demanda quﬁrica de oxfgeno y carbono --
por extractos con cloroformo son utilizados para determinar la cantidad
de carbono total presente.

La mayor parte de la materia orgénica puede ser determinada por medio de
la demanda bioqufmica de oxigeno, la cual es un indice de la materia or-
ganica presente degradable biolSgicamente, asf como grasa y aceite, la-
cual representa la materia extrafble de una muestra con un solvente no-
polar.

Ejemplos de pruebas especificas para compuestos orginicos definidos o -
" para grupos de compuestos son las determinaciones para pesticidas, feno
les, y detergentes sintéticos.

Los anflisis de materia orginica se hacen para evaluar los efectos posi
bles sobre la salud de los consumldores de agua; para evaluar la eficien
cia de wna planta de tratamiento y asegurar la calidad de las aguas re-
siduales.

El muestreo, el tratamiento de campo, la preservacitn, y el almacenamien
to de las muestras tomadas para el andlisis de materia orginica, se dan
en detalle en la introduccifn de cada uno de los métodos expuestos en es
ta seccifn.

Generalmente el anilisis inmediato es pneferiblé ya que los preservati-

vos genéralmmt:e intervieren en las pruebas.
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.- DIZUANDA BIOOUINICA DL OXIGENO_(DPO).
La dgmand:a de oxfgeno de las aguas negras, cfluentes de las plantas de -
"t‘rg._-mnri_ej_xt_o de aguas negras, aguas contaminadas y desechos industriales-
se debe a tres clases de mteriales:
a).- Materiales orgfinicos carbonosos, que se aprovechan coro una fuente-
de nutrientes por los organisros aerobios
b).- Materiales nitrogenados oxidables, que se derivan de los compuestos
de niirit:o, amoniaco y nitrGgeno orginico, que sirven de nutrientes
a bacterias especificas, como Nitrosomonas y Nitrobacter
c).- Ciertos compuestos quimicos reductores ( fierro ferroso, sulfito y-
sulfuro), que reaccionan con el oxfgeno molecularmente disuelto.
In las aguas domésticas, crudas y sedimentadas la mayor parte de la deman
da de oxfgeno se debe a la prirera clase de materiales y se determina por
1a prueba de demanda bioquimica de oxfgeno ( DNC ) que se describe mis --
adelante. Fn efluentes que han sufrido un tratamiento biolégico, 'ma --
proporcién de consideracién de la demanda de oxfgeno se puede deber a la-
oxidacién de los compuestos de la clase b).- que tarbién se incluyen en -
la prueba de la DRO. Los materiales existentes de la clase c).- pueden
no quedar incluidos en la prueba de la DRO, a no ser que la prueba se ba-
se sobre el dato calculado del oxfgeno disuelto inicial. Se ha de to--
mar en consideracién que los compuestos de las tres clases_influyen, di--
rectamente, sobre el balance dé oxigeno de la corriente receptora y que -
se deben considerar en la descarpa de un desecho a tal corriente.
Si el desecho consistiera fmicamente en agua nepra doméstica, cruda o tra
tada, serfa muy simple la medicifn de la carga de oxfgeno sobre la corrien
te receptora; por desgracia, este no es el caso usual, pues la mayor par
te de los desechos son de naturaleza compleja y pueden contener compues--
tos orginicos poco susceptibles de wma oxidaci6n biol6gica. Cuando exis
ten tales compuestos, los mftodos usuales de inoculacién e incubacién por
el periSdo normal de 5 dfas no ponen de mamifiesto el efecto que esos de-
sechos puedan ejercer en alg(n lugar, apuas abajo del pumto de descarga.
La estabilizacién completa de un desecho determinado puede exigir un pe--
ri6do de incubacidn demasiado prolongado para prop6sitos practicos. Tlor
esta razfn se ha aceptado como normal el peri6do de 5 dfas; sin erbargo,
para ciertos desechos industriales puede llegar a ser recomendable que se
determine su curva de oxidaci6n. La conversi6n de los datos de un perié
do de incubaci6n a otro de distinta duracién, s6lo se puede verificar me-
diante dichos estudios especiales. Los estudios recientes han demostra-
do que la velocidad exponencial de la oxidacién carbonosa (%) a 20°C, ra-
ra vez tiene un valor de 0.1, sino que pnede variar de menos de la mitad-
a rds del doble de este valor. Tlor esto, generalmente es imposible cal-
cular la demanda carbonosa final (L) de una ruestra, a partir de los valo
res de la NBO a los 5 dias de incubacién, a no ser que se haya determina-
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do el valor de k en el agua negra, desecho o agua corriente en considera-
cién.

APAPATOS

- Frascos de incubaci6m, de 250 - 300 ml de capacidad, con tapdn esmeri-
113210. Los frascos deben limpiarse con un buen detergente y se han de
enjuagar y escurrir cuidadosamente antes de usarlos. Como uma precau
cifn contra la introduccién del aire al frasco, dirante la incubacifn,
se recomienda el sello hidrafilico. Se pueden tener sellos hidraGli--

cos satisfactorios invirtiendo el frasco en un baiio de agua o vertiendo -

agua en las bocas cbnico-invertidas de los. frascos cspeciales para la ---

DBO.

- Incubadora de aire o hafio maria
Con control termost&tico a 20°C + 1°C.  Se debe excluir completamente
la luz, para evitar que las algas produzcan OD en la muestra.

REACTIVOS

- Agua destilada
El agua que se use para la preparacién de las soluciones y para el a--
gua de dilucitn debe ser de la mds alta calidad, destilada en alambi--
ques de'cristal o con refrigerantes de estafio; debe contener menos de-
0.01 mg/1 de Cu y debe estar exenta de cloro, cloraminas, alcalinidad-
cafistica, sustancias 6fgérlicas o &cidos.

- Solucién amortiguadora de fosfato
Se disuelven 8.5 g de KH,P0,, 21.75 g de KHPO,, 33.4 g de Na,llPO,.
7\}{;0_ y._l.7 gﬂde NH4C17 en wnos 500 ml de agua destilada, diluyéndose -
‘a1l litro. El pll de esta soluci6n arortipuadora debe ser de 7.2, sin
ajuste alguno. si el agua de dilucién se conserva en el incubador, la
soluci6n amortipuadora se aprepa justam:nté al-xtes. de usar el apua dJde -
diluci6n.

- Solucién de sulfato de magnesio
Se’ disuelven 22.5 g de .‘»IgSOA.mzo en agua destilada y se diluye a 1 1i
tro.

- "se_wgi_gnﬂdg cloruro de calcio
Se” disvelven 27.5 g de CaCl2 anhidro en apua destilada y se diluyen a-
1 litro,

- Solucién de _cloruro férrico
Se disuelven 0.25 g de FeC13.6l,'20 en agua destilada y se diluyen a 1 1i
tro.

- Soluciones de 4cidos 6 dlcalis 1.0N
Para la neutralizacidn de las ruestras de desechos que sean cafisticas -
6 acidas.
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- “olucién de sulfito de sodio 0.925Y
Se disuelve 1.575 ¢ de ,\':12303 anhidro en 1000 »1 de zpua destilada. -
I'sta solucidn no es estahle v se Iche preparar el dia qx sc vaya a -
usar.
- _Infculo
Fn la determinacién de la PPO es un factor importante la seleccién del
inécv..x;)_a_dc_c_uado.v Th mchos casos, particularrente en desechos de in
dustrias alirenticias, se puede lograr um inSculo satisfactorio con el
1fquido sobrenadante dJde _z;mxas negras dordsticas que previamente se ha-
rantenido por 24-36 horas a 20°C.
Muchos desechos industriales conticnen compuestos orgfinicos que no son --
susceptibles dc ser oxidados por los infculos de ajuas nepras domésticas.
In estos casos, el operador puede usar un indculo que prepare por culti--
vos de tierras o suelos, puede aclimatar un inSculo que haya cultivado en
el laboratorio o puede recurrir al apua de la corriente receptora, tomada
abajo del punto de descarga del desecho particular; las dos filtimas son -
las mejores posibilidades. las aguas receptoras que se usen como fuente
del indculo tienen que conducir sin duda, a las mejores estiraciones del-
efecto de un desecho sobre tal agua, pero se deben recolectar en un piunto
en que se tenga en pleno desarrollo wuna biota capaz de utilizar como nu--
triente ¢l compuesto orginico particular del desecho; en algunos casos, -
esto puede sipnificar que la recoleccién del inSculo se debe hacer muchos
kilémetros aguas abajo del punto de descarga, lo cual puede no ser practi
co. Con la heterogeneidad de desechos que no son susceptibles de wna f&
cil oxidacién biolégica, es commrente mids prictico preparar en el labora
torio un indculo aclimatado. Para esto, el agua negra o el agua de la -
corriente receptora se aerea y se alimenta con pequefios incrementos dia--
rios del desecho particular, Jo mismo que con aguas negras frescas, hasta
que se logra un indculo satisfactorio.

PROCFDIMIENTO
Preparacién del agua de diluci6n

El agua destilada que se use para este propdsito se debe conservar en ---
frascos con tanones de algodén, por un tiempo suficiente para que sc satu
re con 0D. También se puede aerear el agua, bien sea apitando un frasco
parcialmente lleno o por medio de una corriente de aire comprirido.

Se debe usar agua destilada de la mis alta pureza y a una terperatura tan
cercana a 20°C cormo sea posible. I'm im frasco adecuado se vierte el vo-
lumen deseado de apua destilada, se agrera 1 ml de cada wno de las solu--
ciones arortiguadoras de fosfato, de sulfato de ragmesio, de cloruro Jde -
calcio y de cloruro f€rrico por cada litro de apua.
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Inoculaci6n

Si es necesario, se inocula el aga de dilucién con el inéculo que se ha-
ya encontrado mis satisfactorio para el desecho particular en estudio. -
Solamente por experiencia previa se puede conocer la cantidad real de ind
culo que se debe agregar por unidad de volumen. I1 agua de dilucién ing
culada se debe usar el mismo dia en que se inocule.

Pretratamiento

a).- Moestras que contengan acidez o alcalinidad cafistica
Se neutralizan a un p! aproximado de 7.0 con Ma0l 6 !!2504 IN utili--
zando bien sea un medidor de pl! o el azul (e bromotimol como indica-

dor externo. Al preparar la menor dilucién de la mestra, no debe sufrir

alteraci6n el pil del agua de dilucién inoculada.

’ b).= Miestras 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 dilucién de
la DBO, con el agua de diluci6n debidamente inoculada. Los residuos
mis altos de cloro en muestras neutralizadas se deben eliminar por 1la
adicién de sulfito de sodio; la cantidad apropiada de NaZSO3 se de-
termina en una porciGn de 100 - 1000 ml, a la cual se agregan 10 nml-
de icido acético 1 + 1 & de HZSO4 1 + 50 y a continuacién, 10 ml de-
solucin de KI al 10%, titulédndose con “\1&12503 0.025N al vire del in-
dicador de almiddn; al volumen conveniente de muestra se agrega la -
cantidad de NaZSO3 que se calcule por la prueba anterior, se mezcla
se deja reaccionar por 10 - 20 minutos y se comprueba el resultado -
de 1a decloracifn. Se preparan las diluciones para la NBO con el -
agua de dilucifn normal e inoculada.

c).- Moestras que contengan otras sustancias tdxicas
Las muestras de algimos desechos ‘industriales, como por ejemplo, los
de electrodeposicién de metales, necesitan con frecuencia de estudi-
os y tratamientos especiales.

d) .- Meestras sobresaturadas con 0D
En los meses de inviemo, o en localidades con activas proliferacio-
nes de algas, las muestras pueden contener mis de 9.17 mg/1 de OD a-
20°C.  Para evitar pérdidas de oxfigeno durante su incubacién, se de
be reducir el OD al punto de saturacién, llevando a la rmestra a una
temperatura de 20°C en un frasco parcialmente lleno y anitindola vi-
gorosamente, 0 bien haciendo pasar una corriente de aire comprimido.

Témica de dilucién
-sghita de aivaon

Se verifican varias diluciones de la muestra preparada para que,por incu-
bacién, se obtenmgan los abatimientos necesarios.
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Se sugieren las siguientes diluciones: 0.0 - 1.0 % para desechos indus--
triales concentrados; 1 - 5 % para aguas negras crudas o sedimcntadas; -
S - 25 % para efluentes oxidados; y 25 - 100 % para aguas fluviales conta
minadas .

a).- Se sifonea cuidadosarente el agua normal de dilucién, inoculada si -
es necesario, a una probeta graduada de 1000 - 2000 ml de capacidad,
llenindola hasta la mitad sin arrastrar aire. Se agrega la mestra,
cuidadosamente mezclada, en la cantidad necesaria para obtener la di
lucibén que se desee, y se acaba de diluir hasta el nivel apropiado -
con el agua de dilucidn. Se mezcla bien con un agitador de tipo ém
bolo, evitando el arrastre de aire. Se sifonea la dilucién rezcla-
da a dos frascos para DBO, uno para incubacién y el otro para la de-
terminacién del OD inicial en la rezcla; se tapa herméticamente y se
incuba por 5 dfas a 20°C. Los frascos de DBO dehen tener un sello-
hidraGlico, bien sea por inversifn en -wma charola con agua o usando
el cierre hidrafilico de los frascos especiales. las siguientes di-
luciones, de menor concentracién, se preparan en la misma forma, o -
bien se agrega agua de dilucién a la porcién no consumida de la dilu
ci6n precedente.

b).- La técnica de diluci6n se simplifica mucho cuando se tienen frascos-

de capacidad conocida, en los que se pipeten directamente los vol{imenes -

apropiados de muestra, por medio de pipetas volumétricas de punta alarga-
da, llenandose el frasco con suficiente agua de dilucién para que se pue-
da insertar el tapon sin dejar burbujas.

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 incubacién

para la dilucién final.

Determinacién del OD

Si la muestra representa el 1% o mis, de la dilucién de DBO mis baja, se-
determina el OD en la muestra sin diluir; por lo gemeral, se omite esta -
determinaci6n en aguas negras y efluentes sedimentados, en los que se co-
noce que el OD es pricticamente nulo. Con ruestras que tengan uma deman
da inmediata de oxigeno, se debe usar un OD inicial calculado, puesto que
tal demanda representa una carga para la corriente receptora.

Incubaci6n

L1 testigo de agua de dilucién y las rmestras diluidas se incuban.por.5 --
dias a 20°C. Al finalizar este periSdo se determina el O en_las mes---
tras jncubadas y en el testigo, aplicando la modificacién de Alsterberg --
al nitruro, del método de Yinkler, aunque puede ser necesario aplicar otras
modificaciones en casos especiales.
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Se consideran de mayor confianza aquellas diluciones que presenta.nllm ©h
residual miniro de 1 mp/l y un abatirmiento de 2 me/l1, cuando menos.

Correccién por el indculo

Si se ha inoculado el agua de diluci6n, se determina el ahatimiento del --
oxigeno del indculo 1levando wma serie separada de diluciones del indcnlo
y seleccionando aquellas que en 5 dfas conduzcan a un abatirdento del 40-
70% del oxigeno. I'no de estos abatirientos se usa para calcular la co--
rreccién debida a la pequefia cantidad de indculo en ¢l agua de dilucién.-
No se erplea el testigo inoculado para la correccién por el indculo, por-
que el testigo de agua de dilucifn inoculada, incubado por 5 dfas, esti -
sujeto a una oxidaci6n erratica debida a la muy alta dilucién del indculo,
que no es caracteristica de la mestra inoculada.

Control del agua de dilucién

Se llenan dos frascos para DBO con el agua de dilucién sin inocular. Uno
de ellos se tapa y se incuba, mientras que en el otro.se determina el OD-
antes de la incubaci6én. Los resultados del OD en estos dos frascos se -
uSan como una comprobaciSn tosca de la calidad del agua de dilucibn sin -
inoculacién.

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.

_Comprobacién con glucosa-icido glutémi_ﬁcp

La prueba de la DBO es un procedimiento de ensayo "in vivo'" , y en con-
secuencia, los resultados que se obtengan serin afectados por la presen-
cia de sustancias t6xicas o por el empleo de un indculo impropio. La -
experiencia ha demostrado que las aguas destiladas se encuentran a menudo
contaminadas con sustancias téxicas, mis frecuentemente con cobre, y que-
algunos indculos de aguas negras son relativamente inactivos; por ende, -
los resultados que se obtengan han de ser bajos.

Peribdicamente se deben comprobar tanto la calidad del agua de dilucién,-
como la efectividad del indculo y. la técnica del quimico, usando compues-
tos orginicos puros de los que se conoce su MBO 6 en los que se puede de-
terminar. Si en un desecho determinado se ha identificado debidamente -
m corpuesto orgénico particular, éste puede servir miy bien para contro-
lar el inbdculo que se use.

Para el misro prop6sito se han superido varios compuestos orgfnicos, coro
la glucosa y el &cido glutémico, y para trabajos generales con la MRO,tie
ne ciertas ventajas una mezcla de éstos ( 150 mg/1 de cada uno ). Se de-
be comprender que- la glucosa tiene una velocidad de oxidacién excepcional
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rmente alta v varioble con indculos relativarente sirples; cuando se usa el
Acido glutdmico se estabiliza la velocidad de oridacién y es similar a la
que ‘se obtiene con ruchos desechios mmicipales ( velocidad exponencial --
0.16 - 0.19 ).

In casos excepcionales, para conprobar la eficacia de um inéculo particu-
lar, la ncjor seleccidn puede scr un cormuesto determinado de un desecho-
particular.

La solucién patr6n de plucosa debe producir una NP0 de 224 + 10 wp/l y la
solucibn patrén de dcido glutdmico debe producir wma DRQ dJde 217 + 10 mp/1.
Cualquier discrepancia irportante de estas cifras, debe sucitar Jula sohre
la calidad del apun destilada o sobre la viabilidad del rmaterial inoculado.
Mis Aim, si se encuentra una variacidn mayor de 20 - 22 rp/l, con pids del -
5% de las observaciones, se debe mejorar concienzudarente 1a técnica aopera
toria.

Para comprobar el agua de dilicién, el material del indculo y la técpica-
del analizador, se prepara mma solucién patrén que contenga 150 mg/1 de -
glucosa y 150 mg/1 de 4cido glutdmico, ambos de calidad analftica y seca-
dos previamente a 103°C por 1 hora. Se pipetean S ml de esta solucifn -
en frascos calibrados de incubacién, se llenan con el apua de dilucidén --
inoculada y se incuban con el control de in6culo, a 20°C por 5 dias. --
Partiendo de la base de un patrén prirario mixto, que contenga 150 mg/1 -
de cada una de las sustancias glucosa y fcido glutémico, 1la DBO en 5 dias
varia en magnitud segfin el tipo de inbculo y la precisi6én varia con la ca
lidad del indculo, como se ruestra en la tabla No. 31 del Capitulo IV.

Excepto en los casos de aguas fluviales oxidadas y de efluentes oxidados,
wn valor bajo de 1a correccién por el inéculo da por resultado una des---
viacifn normal apreciablemente mis alta. Se debe comprobar cada lote de
inéculo para determinar cufl es la cantidad necesaria para obtener la ma-
yor precisién. Si los resultados difieren apreciablerente de los que se
ruestran en la tabla No. 31, es dudosa la calidad de la técnica operato--

ria.
DEMANDA INMEDIATA DE OXIGENO DISUFLTO

Las sustancias oxidables por el oxfgeno molecular, tales como hierro fe--
rroso, sulfito y sulfuro, lo mismo que el aldehido, imponen una carga en-
la corriente receptora, que se debe tomar cn consideracién. Se puede --
determminar la demanda total de oxigeno de um sustrato de esta naturaleza-
bien sea usando el OD inicial calculado o aplicando 1a suma de 1a deranda
inmediata de oxfpeno disuvelto (DIOD) v la DRO en 5 dias. Cunando se de--
sea 1na diferenciacién de los dos componentes, se debe cuantificar la ---
NIOD. Debe erttenderse que la DIOD no representa, nccesariamente, wna -
oxidacién immcdiata por el 0D molecular, sino que puede rcoresentar una -
oxidacién por el yodo lilerado en el paso de acidulacién del método de --
Winkler.
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Se ha seleccionado arbitrariamente el ahatimiento del ™D en wma dilucién

normal de la rmuestra al caho de 15 minutos, coro la DIOD.  Para deterrmi
nar la DIOD, se cuantifican separadamente el OD de la muestra y el (D Jel
agua de dilucifn; se preparan wna dilucin apropiada de la ymuestra y apua
de dilucién y se determina en ambas el OD al cabo de 15 minutos. El va-

lor calculado del OD que corresponda a la dilucifn de la muestra menos -

el OD determinado al cabo de 15 minutos, es la PIOD ( en mg/l ) que co--

rresponde a esa dilucifn de la muestra.

CALCULO

Definiciones
Do = 0D del agua de dilucién original
D = 0D de la muestra dilufida, después de 15 ninutos de su prepara--

' cién
b, = OD de 12 muestra diluida después de la incubacién
S =  ODde la muestra original sin diluir
Dc = (0D disponible en la dilucién en el instante cero.

= Dop + SP

P = fraccién decimal del agua de dilucidén empleada
P =  Fracci6n decimal, de la muestra, usada.
By = 0D de la dilucién de control del indculo, antes de la incubacién
B, = ODde la dilucién de control del inSculo, después de la incuba--

cién.

f = Relaci6n del inbculo en la muestra al indculo en el control

= %de'méculoennll%deim‘)culoeni’-l

Correccifn por inbculo = ( B1 - BZ )xf
DEMANDA BIOQUIMICA DE OXIGENO

a).- Cuando no se requiere inoculacién
mg/1 de DBO = Dl - DZ/P

b).- Cuando se emplea agua de diluci6n inoculada
mg/l de DBO = (‘Dl-nz) - (Bl-BZ)xf/P

c).- Cuando se incluye la DIOD, si es pequefia o no se determina:
mg/1 de DBO = DC-DZ/P

DEMANDA IMMEDIATA DE OXIGENO DISUELTO ( DIOD)

mg/1 de DIOD = D - Dy / P

En los cdlculos de la DBO no se usa el (D que se cuantifiéue en el arua de
dilucién sin inocular, después de la incubaci6n, por ser uma prictica ir--
propia.
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CARION ORGANICO TOTAL ( COT )

‘n valor del carbono orginico total reneralmente indica la concentraci6n
de contarinantes orgdnicos ya que otros elementos constitutivos son ex--
cluidos. Las ruestras deben colectarse y almacenarse en frascos de vi-
drio, dc prefcrencia de color drbar. Se reconienda un rsestreador Jdel-
tipo Xermerer o similar para la colecci6n de ruestras de una profundidad
rayor e 1.5 m.  Las muestras que no puedan analizarse inmediatamente,-
deben protegerse de la descorposicidn u oxidacién preservéndolas a bajas
terperaturas y exponiéndolas lo miniro a la luz y a la atmésfera o acidu
lando con 4cido clorhidrico a p!! no rayor de 2.  Cuando se estallece --
wa relacitn entre la demanda hioquirica de oxiseno, la deranda quimica-
de oxfreno y el carbono orgfnico total, csta Gltima determinacién propor
ciona wn rodo conveniente y ripido de estimar los otros parimetros que -
4 expresan el prado de contaminacién orginica.

2ETORO DI CO'RUSTION INFRARROJIO)

La muestra de agua sc homogeniza, se dJdiluye y se inyecta una microali---
cuota en un tubo caliente, empacado en una corriente de oxigeno o de ai-
re purificado. Fl apua es vaporizada y la meteria orginica oxidada a -
C0,, el cual se mide por medio de un analizador de infrarrojos del tipo-
no dispersivo. Puesto que el analizador ride todo el carbono en wma --
mestra, después de la inyeccifn en cl tubo de corbustién se necesitan--
rodi ficaciones del procedimicnto para limitar la determinacibn a carbono
orginico. Llos carbonatos inorgainicos Jdeben descorponerse con dcido y -
volatilizarse en forma de di6xido de carbono antes de que se detcrmine -
el carbono orginico. Alternativamente, la determinacién de carbono or-
ginico e inorpanico total puede seguirsc por una determinacién separada-
dc carbono inorgénico. l.a diferencia entre el carbono total y el carbo
no inorganico, proporciona la cantidad de carhono orgfnico presente.

F1 analizador de carbono orpinico total, mide en el frbito de 1 - 150 --
me/l en aguas y aguas residunles. Uha dilucibn adecuada de la mestra-
capacita la determinacién de concentraciones rayores ¢ carbén, tanto co
mo el andlisis de aquellas mestras de agua que presentan un alto conte-
nido salino, icido o bisico. [Pequefias concentraciones de carhono pue--
den ser estimadas por una adecuada concentracidn de la muestra o por el-
uso de prandes alicuotas. [1 procedimiento produce los mejores resulta
dos con muestras homogéneas que sean reproduciblemente inyectables + 1.0
mp/1 de carbono, en el aparato con una jeringa graduada en ricrolitros.
La abertura de la aguja de la jeringa restringe el tamafio mixiro de las-
particulas que deben ser incluidas en las muestras. La remocibn de car
bonatos y bicarbonatos por acidulacién y purgado con nitrégeno gaseoso,-
puede producir pérdida de sustancins orgAnicas wuy volatiles.  Otra pér
dida inportante puede ocurrir por la dificultad gque presentan las parti-
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culas srandes de 1a muestra, que contiencen carhén, nara entrar a la aguja

hipodérmica usada para la inyeccién.
APARATOS

- JMezclador de la muestra u homogenizador

- Apitador magnético

- Jeringa hipodémica de 0 - 50 6 de 0 - 500 ul de capacidad
- Analizador Je carbono orginico total

REACTIVOS

- Agua redestilada
Prepare el testipgo y las soluciones patrones con aga redestilada
- Acido clorhidrico concentrado
- Solucién patrfn de carbén
Disvelva 5.571 g de oxalato de sodio amhidro, .\'a.Z(‘204, en apgua desti-
lada y diluya a 1000 ml; 1.00 ml = 1.00 mg de carbono.
- EImpanue para el tubo de oxidacién
Siga las instrucciones proporcionadas por el faliricante del aparato
- Oxigeno exento de di6xido de carhono '
- Nitrbgeno exento de didxido de carbono

Operacién dei instrumento

Siga las instrucciones del fabricante para montaje, probado, calibracién
y operacién del analizador. Varié el tamafio de la muestra inyectada, -
desde los 20 ul. Usualmente recomendados hasta los 100 - 200 ul cuando
se usa un tubo de combustién alargado.

Tratamiento de la muestra

Si la muestra contiene particulas 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 carhono inor-
génico antes del andlisis, pase una alfcuota repre:sentntiva de 10 - 15 ml
a wm vaso de 30 wl, agregue 2 goias (0.1 m1) de &cido clorhidrico concen-
trado para reducir el pll a 2.0 6 renos y purgue .con ras nitrSgeno exento-
de diéxido de carbono por 10 minutos. No use tubo de plistico. Mien--
tras se agita con un agitador magnético, rerucva 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 altyra de la cresta. Repita la in
yeccién 2 veces rids o hasta que se obtengan 3 picos consecutivos que sean
reproducibles dentro de + 5%.
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51 el instrumento proporciona mna determinacidn separada del carbono de -
bicarbonatos, orita el paso de rerocién del carlono con dcido clorhfdrico

concentrado y prosiga de acverdo con las instrucciones del falbricante.
PREPARACION ¥ LA CURVA PATRON

Prepare una seric de patrones de carhén, Je 17, 20, 30, 40, 50, 60, &7y
100 mp/1 con agua redestilada, por dilucién Je 10, 20, 30, 40 y S0 rl de
la soluci6n patrdn de carbono a 1700 nl y 39, .40 y 50 rI de la misma so-
luci6n patrén a 500 rl. Inyecte y registre las alturas de los picos de
estos patrones. (rafique las concentraciones de carbono de los patro--
nes en mg/l contra la altura del rico en rm, en papel milimétrico. He--
termine las concentraciones de la mestra, teniendo como referencia esta
curva de calihracién.

CALCULO

Calcule la altura del pico, en rv, Jeduciendo la correccién del testigpo -
en los patrones y en las rucstras cowo sifue: _

Altura del pico, corregcido, er ry» = A - B, donde A = altura del pice
en mm, de los patrones o muestras y B = altura del pico en mm, Jdel blanco.

Aplique el factor de dilucién apropiado cuando sea necesario.

3.- DEYANDA QU TICA DE OXTIGINO
e ——————

/ Los valores que se obtienen can este método se conocen como "oxigeno con-
sunido", "deranda de oxfgeno al dicromato"” 6 'demanda quimica de oxfgeno",

MO. Los valores son parfretros importantes y ripidos para estudios co-
rrientes -fluviales y desechos industriales.

Sin erbargo, en ausencia de wn catalizador, ¢l nétodo no llepa a incluir-
a algunos compuestos orginicos ( como el ficido acético ) que, bioldpica--
mente, se encuentran disponibles para los organisros de las corrientes, -
mientras que incluye algunos camuestos bioldgicos ( como la celulosa) --
que no forman parte de la carpa bioquimica inmediata sobre las rescrvas--
de oxigeno de las aguas receptoras. Se puede cuantificar la porcidn car
honosa de los cormiestos de nitrdreno, pero mo hay wna reduccién en el di
cromato por cualquier contenice de aroniaco del cdesecho o por el aroniaco
que se libere de las raterias proteicas ( excepto en presencin de cloru--
ros, coro Se discute adelante)}.

Con ciertos desechos que conticmen sustancias tdxicas, esta prueka es cl-
fnico método para determinar la carra orpinica.  Con descchos que s6lo -

contienen nutrientes bacteriamos orzénicos, ficilwente disponibles, y ra-
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teria no téxica, se nueden usar sus resnltados nara tener ima apro:dm-—
cién de los valores carionosos de la DO en 20 Jdias.

Es importante el uso de la nisma técnica exacta porque sélo se incluve--
en la prueba una parte de la materia orgdnica y la proporcién dJepende --
del oxidante quimico que se aplique,-de la estructura de los compuestos-
orgénicos y del proceso de manipulacién. La nrmicha encuentra su mayor-
utilidad en una planta, para el propdsito de control de desechos,.des---
pués de que se hayan obtenido varios valores y se puedan relacior:\?!r con-
alg(in otro pardmetro o pardmetros inportantes.

Se ha seleccionado el método del dicromato, al rcflujo, para las determi
naciones de la DQO porque tiene ventajas sohre otros oxidantes en rateria
de reproducibilidad, aplicabilidad a wna arplia variedad de ruestras y -
facilidad de manipulacién. ’
Muchos tipos «le nateria orgéinica se destruyen por la mezcla en ebullicifn
de Acidos crbmico y sulf(rico. Se somete a reflujo ina muestra con can-
tidades conocidas de dicromato de potasio y acido sulffirico, y el exceso-
de dicromato se titula con sulfato ferroso amoniacal. 1a cantidad de mate
ria orginica oxidable es proporcional al dicromato de potasio que se con-
sume.

No se oxidan en un grado apreciable los compuestos aliféticos de cadena -
abierta, los hidrocarburos aromdticos y la piridina, anque este método -
conduce a una oxidacifn mis corpleta que el ré€todo del permanganato. Los-
compuestos de cadena abierta se oxidan con mayor efectividad si se agrega
.sulfato de plata como catalizador; sin embargo, el sulfato de plata reac-
ciona con los cloruros, bromuros o yoduros para producir precipitados que
se oxidan s6lo parcialmente por el procedimiento.

No hay ventaja alguna en usar un catalizador en presencia de hidrocarbu--
ros aromditicos, pero es esencidl para la oxidaci6n de los alcoholes y &ci
dos de cadena abierta.

Cuando no se usa sulfato de plata como catalizalor, los cloruros se oxi--
dan cuantitativamente por este procedimiento en presencia de materia orgd
nica puramente carbonosa. Se debe aplicar, en este caso, una correccién
para lo cual se determinan los cloruros en una muestra separada y se dedu
ce el consumo calculado de oxfgeno del resultado que se haya obtenido; el
cloruro se pierde en la fase gaseosa. Como 1.0 mg/l de (1 equivale a --
0.23 mg/1 de 0, la correccién es mg/1 de C1 x 0.23. No se puede aplicar
esta correccién cuando se usa suifato de plata como catalizador de oxida-
cibn. . ’

'm preséncia de una alta concentraci6n de amoniaco, de anina orgénica o -
de materia nitrogenada, hay una reduccién continua del dicromato, por va-
rias horas de digestifn, sin sulfato de plata, y parecc asi que hay wma -
serie de cambios ciclicos de cloro a cloruro a través Jdc la formacitn de-
cloraminas.
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Se puede usar el método marn estirar valores de 50 mp/1 Je DN, o mis,con
el dicromato concentrado.  Con la solucién dilufda de dicromato no se de
ben usar los resultados, excepto para indicar un orden de magnitnd, cuan-
do los resultados son renores de 20 rg/l de MO. La concentracién del -
i6n cloruro viene a ser de mayor simific‘aci(‘m al aproximarse a limites -
bajos de concentracién orgfinica.

Se debe cns, sin demora las muestras inestables, y las muestras que --
contengan S os sedimentalles se deben horogeneizar adecuadarente, para
obtener una mucstra representativa. Para reducir los errores inherentes
a la medicién de pequefios volGrenes Je ruestra, se deben hacer previamen-
te diluciones iniciales en matraces aforados, para aqiellos desechos que

contengan valores elevados de la Q0.

APARATOS

- Aparato de reflujo, que consiste en um matraz redondo de 300 ml con -

cuello esmerilado 24/40 y un refriperante.
REACTIVOS

- Solucién valorada de dicromato de potasio 0.250N
Se disuelven 12.259 p de ¥,Cr,0, previamente secado a 103°C por dos -
horas, en agua destilada y se diluye a 1000 ml.

- Acido sulffirico conc

- Soluci6én valorada de sulfato ferroso amoniacal 0.25N
Se disuelven 98 g de Fc(\H4)2(m4)2.6HZO en amia destilada. 5e agre-
gan 20 ml de Acido sulfrico concentrado, se enfria y se diluye a ----
1000 ml. Esta solucién se debe titular, el dia que se vaya a usar --
con el dicromato de potasio.

Titulacién

Se diluyen 25 ml de soluci6n valorada de dicromato a wnos 250 ml. Se -
agregan 20 ml de 4cido sulffirico concentrado y se dJdeja enfriar. Se titu
la con el sulfato ferroso amoniacal, usando 2 6 3 gotas del indicador de

ferroin.

Normalicad = ml de 1«‘.2Cr207 x .25 / ml de Fe(?\ﬂl4)2(5‘04)2

- Indicador de ferroin
Se disuelve 1.485 p dec 1,10-fenantrolina monohicdratada, junto con ---
0.695 g de FeSOd.ﬂizﬂ en apua y se diluye a 100 rl.

- Sulfato dec plata en cristales.
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PROCEDINIENTO

Sc vierte ina muestra de 50 rl o wna porcidén alfcuota diluida a 50 nl con
agua destilada, en el ratraz esférico v se agrepan 25 rl de solucién valo
rada de dicromato, se agregan, con todo cuidado, 75 ml de HZFDJ, mezclan-
do bien después de cada adicién.

PRECAUCION: La mezcla que se somete a reflujo se debe encom rerfecta
mente homopgenea antes de aplicar ¢l calor. Si no se proced 5 5§ pe
den presentar calentarmientos locales en el fondo del matraz, con la ’e‘)mul
sitn stbita de 1la mezcla por el tubo lateral del refrigerante.

Se fija el matraz al refrigerante y se sorete a reflujo la rezcla por 2 -
horas. Se puede usar un peri6do mis corto para algunos desechos particu
lares si se ha determinado que es suficiente para obtener la DO mixima.

Se deben agregar fragmentos de piedra porosa o perlas de vidrio para pre-
venir la ebullicifn tumltuosa, que puede ser grave y peligrosa. “Se en-
fria y se lava el refrigerante con 25 ml de agua destilada.

Se pasa el contenido a un matraz cbnico de 500 ml y se lava el matraz de-
reflujo 4 - 5 veces con agua destilada. Se diluye Ja mezcla a unos 350-
ml y se titula el exceso de dicromato, después de enfriarse a la terpera-
tura awbiente, con sulfato ferroso amomiacal valorgdé, uwsando indicador -
de ferroin; generalmente se usan 2 - 3 potas del indicador, pero esto,sin
embargo, depende de cada operador en particular. Tl cambin de color es
preciso, variando del azul verde al azul rojizo; sin embargo, el vire no-
es tan marcado como en la titulacién de los reactivos por la mayor concen
traci6én de icido en la muestra, y por esta razén es necesario que la mues
tra se diluya, cuando menos, a 350 ml antes de verificar su titulacién.

Se somete a reflujo, en la misma forma, un testigo de 50 ml de agua desti
lada, en lugar de la muestra, junto con todos los reactivos.

Se puede obtener una oxidacién mis completa de muchos compestos orgini--

cos, tales como alcoholes y &dcidos de cadena abierta si se usa el sulfato
de plata como catalizador; se agrega- directamente a la mezcla, antes del-~
reflujo, 1 g de Ag2504, o bien se puede disolver el sulfato de plata en -

el Acido sulftirico, a razén de 1 ¢ por cada 75 1 de &dcido.

Para muestras dilufdas, la solucién de dicromato se diluye a 0.025N. Con
esta concentracién se debe tener un cuidado extremo con toda la cristale-

1fa, porque la mis ligera huella de materia orgénica en el condensador o-

en la atmbsfera induce a graves errores.  Sélo son razonablemente exac--

tas las determinaciones en ruestras que den wma reduccién aproximada del-

50% del dicromato. Para la retitulaci6n se usa una solucién diluida de-

sulfato ferroso amniacal, (0.025N. Fsta concentracién se debe hacer con

exceso de acido o prepararse el dia aque se vaya a usar.
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Para superar la interferencia del cloruro con los desechos carbonesos, se
1leva a ebullicién por 29 rinutos la rezcla de la muestra, con el dicrora
to y con el acido, sin nada de sulfato Je plata como catalizador. %o sus.
pende el calentamiento, se deja enfriar la mezcla en digestién lo suficien
te para que se pueda manejar y para que se eviten pérdidas excesivas Je --

vapores. Se agrega 1 g del catalizador y sc continfin la dipestidn.

mg/1l de U‘:.'o = ({a-Db) xcx 800 /ml de muestra) - d

donde:
DY = demanda quirica de oxigeno al dJicromato
a = ml de sulfato ferroso amoniacal usado para el testigo
b = ml de sulfato ferroso amoniacal usado para 1a muestra
c = normalidad del sulfato ferroso amoniacal
d = correccién por (1 = mg/l de 1 x 0.23

4.- NITROGENO AMDNIACAL

E1 nitrdgeno amoniacal se encuentra presente, en concentraciones varia--
bles en aguas superficiales y en aguas profindas. Siendo un producto -
de la actividad microbiol6gica, cuando se encuentra en aguas superficia-
ig_s_ se acepta a veces que el nitrbgeno amoniacal es una evidencia quimi-
ca de la contaminacifn sanitaria. Su presencia en aguas profundas es -
bastante general, como resultado de prc.x-:e;os. naturales de reduccién. Tn
aip,tmas plantas de tratamiento se agrega amoniaco para la cloraci6n resi
dual conbinada del apua. Cuando se erplea la cloracifn a residual 1i--
bvre,_.la presencia de amoniaco en las aguas puede inducir a wm consumo --
elevado de cloro, para llegar a producir cloro libre resicual.

Si la muestra contiene cloro residual, se pueden tener presentes wmonoclo
raminz;, dicloramina y tricloramina; la decloracién, previa al andlisis -
las convierte a amoniaco.

Se prefiere el método de destilacién para la determinacién del nitrSecno
amoniacal, hien sea en huellas o en cantidades apreciables, en especial-
cuando se sospecha de interferencias de cualquier naturaleza o cuando es
necesario proceder a la determinacién subsecuente de nitrdgeno allnminoi
deo (i orgfnico, en cuyo caso dehe eliminarse previamente ¢l amoniaco de-
la mestra.

L1 procedimiento de nesslerizacién para la determinacitn del aroniaco --
conduce a resultados aceptahiles emmuostras en las que todo el aroniaco-
libre se recoge en los prireros 50 a 100 ml de destilalo y en las que, -
por lo tanto, se puede recolectar como destilado libre; con rucstras Je-
500 ml, el contenido de nitr6yeno aroniacal de tales destilados es apro-
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ximradamente de 0.05 rg o menos.

Tanto la nesslerizaci6én como la titulacién sc pucden aplicar a destila--

dos que contengan hasta 1 mg de nitrdgeno amoniacal; en ¢l Gltimo caso -

es irportante que se use suficientc &cido I'6rico para atsorver cl aronia
co, evitando asi pérdidas por volatilizacién.

In las mestras destiladas se debe ensayar el procediriento de titulacién
en todos aquellos casos en los que la nesslerizacién sufre serias inter-

ferencias por corpuestos orpgfinicos neutros.

L1 método de nesslerizacién directa se reserva, por lo general ,para mues-
tras que contengan mis de 0.1 mg/1 de nitrbgeno amoniacal. La relativa

simplicidad y la rapidez del método lo hacen recomendable para operacio-

nes de control, cuando se demuestra la ausencia Je interferencias de sig
nificacifn por iones coloridos o por otros materiales.

los resultados mids dignos de confianza se ohtienen sobre ruestras recién

tomadas. In el caso de que no sea posible i anilisis inmediato, se de-
ben tomar precauciones para retardar la actividad biol6pica, almacenando

las muestras a haja temperatura, de preferencia apenas sobre el punto de

congelacién. Cuando no es prictica tal medida, la adicién de 0.8 ml de

HZSO4 canc, por cada litro de muestra, puede servir para mantener el ba-

lance de nitr6geno; si se practica la preservacién con dcido, la muestra

acidulada se debe neutralizar con hidréxido de sodio o potasio inmediata
mente antes de iniciar el procedimiento.

METODO DE DESTILACION

Se puede récuperar el nitrfpeno amoniacal libre cuando la mezcla en desti
lacién se mantiene a un pH alrededor de 7.4. Como las aguas naturales -
presentan valores variables del pll y diferentes propiedades amortiguado--
ras, se agrega una solucién amortiguadora de fosfato, para que la mestra
se mantenga a un DIl constante durante el proceso de destilacién. Las --
huellas de amoniaco, caracterfsticas de aguas rclativamente no contamina-
das, se recuperan en el destilado, libres, y se cuantifican por nessleri-
zacién. Tn concentraciones superiores a 0.05 mg de nitrégeno amoniacal,
es mejor practicar la absorcifn con &cido hérico, para reducir las pérdi-
das de amoniaco. F1 amoniaco aislado se puede determinar por nessleriza
ci6n o por titulacién. Con wma solucién valorada de un icido mineral --
fuerte. Para la titulaci6n del amoniaco es adecuado un indicador que --
respanda o vire al pl! ( aproximadamente de 5.0 ) de la solucifén absorben-
te dilufda de &cido hdrico. La serie graduada de colores, del amarillo-
al café, que se produce por la reaccién Nessler-amoniaco, se absorbe in--
tensamente en wn amplio carpo de longitud de onda. F1 color amarillo, -
caracteristico Jde las hajas concentraciones de nitrdgeno aroniacal { 0.2
- 0.25 mg por 50 ml de solucién ) se prede redir, con una sensibilidad --
aceptable, en la regifn de longitud de onda ce 400 a 425 mu, cuando es po
sible un trayecto de luz de 1 cm; wn trayecto de luz de 5 cm amplia las -
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mediciones en la cama de 5.005 a 0.06 rg de nitrégeno. los tonos café -
rojizos, tipicos de concentracioncs Je nitrdgeno amoniacal en la vecindad
Jde 0.5 mg, se pueden redir en la rcrién de longitud de onda de 450 a 500-
mu.  Por lo tanto, para un instrumento determinado, wna juiciosa selec--
cién del trayecto de luz y de 1a longitud de onda permite la determinacifn
fotométrica de concentraciones de nitrSgeno amoniacal dentro de un dmbito
considerable.

Se pueden cxperirentar desviaciones a la ley de Beer, cuando se usan fotd
metros equipados con filtros de color de banda arplia.  Por esta razdn;
la curva de calibracién se debe preparar hajo condiciones idénticas a las
que se adopten para las ruestras.

Se tiene una baja recuperacién del amoniaco si el agua conticne mds de --
250 mp/1 de calcio, a no ser que se trate ( preparacién de la muestra), -
previamente; el calcio y la solucién amortiguadora reaccionan, con preci-
pitacién del fosfato de calcio y desprendimiento de iones hidrdgeno, que
abaten el pll. Algunas aminas alifiticas y aromiticas, cloraminas orgdni
cas, acetona, aldehidos y alcoholes, ademiis de otros compuestos orginiccs
indefinidos, producen interferencias en- la nesslerizacién directa y se ha
encontrado que, a veces, producen wna coloracién amarillenta o verdosa, o
una turbiedad al agregar el reactivo Je Yessler a Jos destilados provenien
tes de muestras contaminadas decloradas. 1 procedimiento de titulaci6n
tarbién estd sujeto a la interferencia de las aminas, porque el fcido va-
lorado puede reaccionar con tales sustancias alcalinas; sin embargo,el --
procedirniento de titwlacién se encuentra libre de las interferencias que-
producen los compuestos orginicos neutros. Se ha informado que el sulfu
ro produce una turbiedad después de la nesslerizacién, lo que se puede --
evitar agregando carbonato de plomo al matraz, antes de la destilacién. -
Las sustancias volitiles, coro el formaldehfdo, se pueden eliminar por --
ebullici6n a bajo pH, después de la cual la muestra se puede destilar y -
nesslerizar en la forma normal establecida.

Un reactivo de Nessler, cuidadosamente preparado, pucde responder, en con
diciones 8ptimas, a cantidades tan pequenas como 0.001 mg de nitrdéeno --
amoniacal en 50 ml de solucién. Sin erbargo, con frecuencia resulta ---
erritica la duplicacién de resultados inferiores a 0.005 mg.

APARATOS

- Aparato de destilacién
Un matraz de vidrio de 300 - 2000 rl, conectado a wn refrigerante ver-
tical dispuesto en tal forma que el destilado caiga directarente en la
cristalerfa receptora. Se puede erplear un aparato fntepro de cris--

tal pyrex.
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Fquipo colorimétrico; se necesita wo de los simientes:

a).-

b).-

c).-

I'spectrofotbmetro, para usarse 2 AN0 - 425 ru, con wn trayecto -
de luz de 1 cm o rayor.

Fotoretro de filtro, con wm trayecto de luz de 1 cm o rayor, ---
equipado con un filtro violeta que tenra su transmitancia réxira
a 400 6 425 nu.

Tubos de Messler, parcados, (e 50 ml, forma alta

PIACTTVOS

Agua exenta de amoniaco
Fl agua exenta de amoniaco se puede obtener por nrocedimicentos dJe des-

tilacién o de permitacién i6nica.

a).-

b).-

Destilacidn.

Se pueden eliminar las huellas del amoniaco en el agua destilada
por la adicién de suficiente agua de broro o de cloro, para pro-
ducir un hal6geno libre residual de 2 - 5 mg/1. DNespués de repo
sar cuando menos por 1 hora, y de preferencia durante la noche,-
se desechan los primeros 100 ml del destilado, antes de iniciar-
la recoleccién.

Permutacién idnica

La eliminacién del amoniaco aislado se puede lograr por un permu
tador cati6nico. Para ruchos trabajos se puede lograr un agua
satisfactoria agitando 4 litros e apua destilada con 10 g de un
permutador catifnico fuerte, o bien pasando el agua destilada a-
través de una columa de intercardio catiénico.

Cuando es importante producir un agua de alta pureza, libre de --
huellas de los iones commes, y , por lo tanto, adecuada para pro
p6sitos miltiples en otras determinaciones, el método preparato--
rio mis canveniente consiste en pasar a través de una columa de-
tubo de cristal, de 25 om (.de 12 a 25 m de digmetro ), previa-
mente cargada con dos partes en volumen de una resina de permuta-
cién ani6nica fuertemente bisica, en la forma de oxhidrilo, y una
parte en volurmen de una resina de permutacién catidnica fuertemen
te acida, en el ciclo de hidr6geno. Se dehen usar resinas de --
permutacin i6nica de una calidad adecuada para trabajos analfti-
cos. Tl testigo de reactivo que se obtenga por destilacién de --
agua "'exenta de amoniaco™, preparada por el procedimiento e per-
mrtacién, puede tener um contenido de nitrdgeno amoniacal que se-
aproxime a 0.01 me/1. Aunque las resinas se pueden usar repeti-
das veces, se dehe examinar rerularmente su efluente,para tomar -
precauciones contra su posible agqtamiento, Y en consecuencia,---
contra el desprendimiento de amoniaco del apua 'exenta de amonia-

co" .
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c).- Las huellas de ragnesio de almmas ncuas destiladas pueden produ-
cir cierta nebulosidad despnés <e la nessierizacién; &sta sc mie-
de evitar nor Ja aplicaci6n Jde 1 6 2 votas Je solucibn de T'NTA o-
de sal Je 1a Rochela.
Solucidn arorticuadora de fosfato p'! 7.4
Se disuelven 14.3 o de fosfato e potasio ronobisico anhidro, 1,10y -
y 68.8 ¢ Jde fosfato de potasio dibiAsico anhidro, KZVPOA, y se diluve a
1 litro con agua destilada cxenta de amoniaco. Se debe verificar una
determinacién testigo, para comprobar ¢l contenido de aroniaco Je esta
solucién amortiguadora.
Solucidén de dcido bérico
Se disuelven 20 g de dcido borico, H3R03 anhidro, c¢n agua exenta de --
aroniaco y se diluye a 1 litro.
Solucién madre de cloruro de aronio
Se disuelven 3.819 ¢ de cloruro de amonio anhidro, 1\'I14C1, en agpua des-
tilada exenta de amoniaco y se diluye a 1 litro; 1 ml = 1.00 mg de-
N = 1,22 mg de F\IFI3.
Soluci6én patrén de cloruro de amonio
Se diluyen 10 rl de 1la solucién radre de clonmro de amonio a 1 litro --
con agua dJestilada exenta de amoniaco; 1 ml = 0.0100 mg de N = ----
0.0122 mg de NHS.
Agente neutralizador
a).- Solucidén de hidréxido de sodio 1N.
Se disuelven 40 g de Na(¥{ en agua exenta de aroniaco y se diluye
a1l litro.
b).- Solucibn de &cido sulfirico IN
Se apregan, cuidadosarente, 28 ml de HZSO4 conc a 500 w1 de agna
exenta de amoniaco y se diluye a 1 litro.
Agente declorador
Fs satisfactorio cualquiera de los reactivos sisuientes, dc los cuiles
1 ml neutraliza a 1 mg/1 & cloro residual en 500 ml de ruestra. las
soluciones de tiosulfato v de sulfito son inestables y se dehen prepa-
rar cl dfa que se van a usar:
a).- Solucién de tiosulfato de sodio 1/70N
Se disuelven 3.5 ¢ de-NaZSZOS.SHZO en agua exenta dJe amoniaco y -
se diluye a 1 litro.
b).- Solucién de metarsenito de sodin 1/70%
Se disuelve 1 ¢ de NaAsO., en apun exenta de amoniaco y se diluye
a1 litro. )
c}.- Solucién de sulfito de sodio 1/70M
Se disuelven 2.9 p de .\’.1250.5 cn agua exenta Je anoniaco y se Jilu
ye a 1 litro.
d).- Solucién de 6xido de fenilarsina 1/70%
Se disuvelven 1.2 ¢ de &xido de fenilarsina, (‘6|15/\50, en 200 :1 de
Na0l 0,34 filtrandose, si es necesario, y Jdiluyendo a wn litro --
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con agua exenta de amoriaco.

Reactivo de Nessler

Se disuelven 100 g de yoduro merciirico anhidro, Hgl,, y 70 2 de yoduro
de potasio anhidro, KI, cn um pequefio voluren de amn exenta de aronia
co; esta mezcla se agrepa lentarente, con agitacién, a una solucién --
fria de 160 g de hidréxido de sodio en 500 »1 Je agua exenta de amonia
co, diluyéndose a un litro con la misma agun. Fn las condiciones nor
males de laboratorio, conservado cn recipientes pyrex y preservado de-
la luz solar, este reactivo es estable por neriddos hasta de un afio. -
El reactivo debe producir el color caracterfstico con 0.1 mg/1 de ni--

trégeno amoniacal dentro de los primeros diez minutos después de su ali--

cién y no debe producir un precipitalo con pequefias cantidades de aronia-

<o

- Se

1.~

dentro de las 2 horas siguientes.

Soluciones de color permanente

a).- Cloroplatinato de potasio
Se disuelven 2 g de KZPt(.'16 en 300 6 400 ml de agua destilada, se
agregan 100 ml de IIC1 conc y se diluye a un litro.

b).- Cloruro cobaltoso
Se disuelven 12 g de CoClz.bnzo en 200 ml de agua destilada, se --
agregan 100 ml de HC1 conc y se diluye a wn litro.

PROCEDIMIENTO

deben seguir los siguientes pasos, sin ninguna demora entre ellos.

Preparaci6n del equipo

Enpletmﬂo el mismo matraz que se va a usar en la prueba, se lava con-
vapor todo el aparato, hirviendo 500 ml de apua destilada, con 10 ml-
de la solucién amortiguadora de fosfato y wumas cuantas perlas de vi--
drio, hasta que el destilado no muestre huellas de amoniaco.
Preparacifn de la mestra

Se usa generalmente tn volumen de muestra de 500 ml, o una porcién --
alfcuota dilufda a 500 ml con agua exenta de amoniaco. Cuando se --
sospecha que el contenido de nitrGgeno amoniacal es menor de 0.05 mg-
por 1litro, o cuando se intenta uma determinacién de nitr6geno albumi-
nbideo despufs de la determinacifn del amoniaco, es recomendable que-
se usen muestras hasta de 1000 mi. Se elimina el cloro residual de-
la mestra, agregando wa cantidad equivalente de agente declorador.-
Si es necesario, se neutraliza la muestra a un pil aproximado de 7, --
usando 1n medidor de pll, con Acido o dlcali diluidos. Se agregan --
10 m1 de 1a solucifn amortiguadora de fosfato. Para la mayor parte-
de las aguas es suficiente este volumen para conservar wm plf de 7.4-
+ 0.2 durante la destilacibn, pero si ‘esto no sucede asi,se puede ---
agregar otra porcién de 10 ml de la solucién amortiguadora.
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Para muestras que contengan mis de 250 mg/l1 de calcio, se deben agregar --
prirero 40 ml de la solucifn amortiguadora, y, a continuaci6n, se ajusta-
el pit a 7.4 con 4cido o base.
3.- Destilacién
Para evitar cualquier posibilidad de contaminaci6én, es mejor dejar --
montado todo el aparato de destilacién después del lavado con vapor,-
hasta que se vaya a iniciar la destilaci6n de la rmestra, Se vacfa-
el matraz de destilaci6n y se vierte en el mismo la mwestra de agua -
previarente declorada, meutralizada y arortiguada, agrepindose wmas -
cuantas perlas de vidrio. La destilacién se 1lleva a una velocidad -
de 6 a 10 ml por minuto, recogiendo el condensalo 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 mg de nitr6geno, se preden ermlear tubos de Nessler
de 50 ml o matraces aforados.
4.- Absorcién del amoniaco
Cuando el contenido de nitrdgeno amoniacal excede de 9,05 ng, se ab--
sorbe el destilado bajo la superficie de 50 ml de solucifn de icido -
b6rico. Se usan porciones adicionales de 50 ml de solucién de acido
bérico por cada miligramo de nitrSgeno amoniacal en el destilado. Se
recogen cuando menos 300 ml de destilado; se separa el matraz recep--
tor del destilado de la descarga del refrigerante y se continfia la --
destilacién por uno o dos .minutos para lavar el refrigerante.
Reacci6n colorimétrica

L%a)
'

Se agregan 1 ml del reactivo de Messler a cada porcibn de 50 ml del --
destilado, o a una parte alicuota diluida a 50 ml con agua destilada-
exenta de amoniaco. Se rezcla 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 reaccién para las méstra.s, 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 dJdestilado con los de los
patrones.
Se puede usar un perifdo de contacto de 30 minutos, si es muy bajo el con
tenido de nitrdgeno amoniacal, pero en este caso se deben prenarar patro-
nes y testigos para el mismo peri6do de contacto. Lla medicién del color
se verifica fotomftricamente o visualmente.
6.- Medici6n fotom€trica
Se mide la absorbancia o la transmitancia en in espectrofotfémetro o -
en un fotémetro de filtro. La curva de calibracién se dJebe preparar
hajo las rismas condiciones de teryeratura y de tiempo de reaccidn --
que se apliquen a las muestras. Las lectiras de la transmitancia se
deben verificar contra un testigo de reactivo y las curvas se deben -
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comprobar, con frecuencia, con patrones Je amoniaco, de preferencia Jden-

tro del ambito de las ruestras.
Con cada nucva preparaci6n del reactivo de Nessler s¢ deben redeterminar

las curvas de calibraci6n.

7.- Corparaci6n visual

Se comparan los colores producidos en las ruestras contra los patro-

nes de aroniaco. Se pueden usar patromes temnorales o permanentes-

scgin se indica a continuacién:

a).- Patrones terporales

b). -

Sc puede preparar wna seric de patrones visvales, cn tuhos de -
MNessler, diluyendo a 50 nl con agua exenta de aroniaco los sijuien
tes voltmenes de solucifn patrdn de cloruro de amonio: 0.0, 0.2,
0.4, 0.7, 1.0, 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,
agrepando 1 ml del reactivo de Nessler a cada tubo y mezclando -
bien.

Patrones permanentes

Fn tubos de Nessler de 50 ml se riden los vollrenes de las solu-
ciones de cloroplatinato de potasio y cloruro cobaltoso que se -
indican en el cuadro presentado por la tabla No. 31 del Capitulo
Iv.

Se diluyen hasta el aforo y se mezclan bien. los valores que se
indican en la tabla son aproximados; los equivalentes rcales de -
los patrones que se preparen asf pueden diferir con la calidad --
del reactivo de Nessler, la clase usual de ilurinacién 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 comparaciones se deben repetir -
cada vez ‘que se prepare nuevo reactivo de Nessler. [stos patro-
nes pueden servir por muclios meses, si se protegen del polvo. La
comparacifn con los mismos se puede verificar a los 10 o a los 30
minutos después de la nesslerizacifn, dependiendo del tiempo de -
reaccién que se haya aplicado a los patrones de amoniaco nessleri
zados con 1os que se compararon.

CALCULO

Antes de calcular el valor final del nitrégeno, se debe deducir la canti--
dad de nitr6geno contenida en el volumen de agua exenta de amoniaco, que -

se haya usado para diluir la muestra original.
Tarbién se debe deducir el valor del testigo de reactivo, por el volumen -
de solucién amortiguadora de fosfato que se haya usado en la ruestra.

Fl total de nitr6geno amoniacal, cn el volumen 6rig'ma1 de muestra que se-

tome para titulacién, es igual a la suma de los nitrSoenos amoniacales ---
cuantificados en cada norci®n separada del destilado.
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Si los destilados se cormbinan y se tora una porcién alicuota para la ness
lerizacién, el nitrdpgeno que se cumtifique en la porcién alicuota se mul
tiplica por la relaciSn (I) del destilado total ( inchiwvendo al Acido h§-
rico) a la porcién alfcuota.

mp/1 de N amoniacal = wp de ¥ amoniacal x 1000 x 0 / ml de muestra.
Se pueden calcular los valores del F.'!!S libre o radical My multiplicando
los resultados del nitrdpene amoniacal nor los factores 1.216 y 1.288 --

respectivamente.

_ METODO DE NESSLFRIZACION DIRECTA

Con muestras que tienen un alto contenido de amoniaco, se omite algnas -

veces la destilacién y la ruestra se nessleriza directamente. Se usa un-

pretratamiento con sulfato de cinc y flcali para precipitar calcio, magne
sio, fierro y sulfuro, que pueden producir turbiedad con el reactivo de -

Nessler; el precipitado elimina las s6lidos suspendidos, y,algunas veces,

la materia colorida. lLa adicifm de solucién de FDTA o de sal de la Ro--

chela evita la precipitacién de los jones residuales de calcio y mamesio

en presencia del reactivo alcalino de Nessler.

Se ha encontrado que algunas aminas alifiticas y aromdticas, cloraminas -

orginicas, acetona y aldehidos y alcoholes, entre otros compuestos orgini
cos indefinidos, producen tonos desusados amarillentos o verdosos, o dan-

lugar a cierta turbiedad al agregarse el reactivo de Nessler ,lurante la -

priactica de la nesslerizaci6n directa. No se puede recomendar wn proce-

diniento especifico para eliminar todas estas interferencias,debiendo re-

curirse a la destilacifn en los casos en que se presente. Algunas sus--

tancias vol4tiles, como el formaldehido, se pueden eliminar por ebullicién
a bajo pH, terminada la cual se puede nesslerizar la muestra.

APARATOS Y REACTIVOS

Se necesitan tanto el equipo colorimétrico que se describe en el método -
anterior, como todos los reactivos que se enumeraron, con excepcién de la
solucibén amortiguadora de fosfato y la de icido hérico, ademds de las si-
guientes:
- Solucifn de sulfato de cinc
Sc disuelven 100 g de Zn504.7H;,0 en agua exenta de amoniaco y se dilu-
ye a 1 litro.
- Solucién de hidréxido de sodio o de potasio
Se disuelven 240 ¢ de Nal! en 500 ml de agua exenta de amoniaco y se -
diluye a 1 litro.
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- Soluci6n estabilizadora

Para evitar la precipitacién del calcio o del marnesio, Jespués de la

adicitn del reactivo alcalino de Nessler, se pucden usar el EDTA o la

sal de la Rochela.

a).- Solucién de EDTA
Se disuvelven 50 g de etilendiaminotetracetato disédico, dihidrata
do, en 60 ml de agua exenta de amoniaco que contenpa 10 g .de hi--
dréxido de sodio.  5i es necesario se calienta ligeramente para-
completar la disolucién.  Se enfrfa a la temperatura ambiente v-
se diluye a 100 ml.

b).- Solucidn de sal de la Rochela
Se disuelven 50 g de tartrato doble de sodio y potasio tetrahidra
tado, !CVaCAHAOG.AHZO, en 100 nl de agua exenta de amoniaco. Se -
elirina el amoniaco, generalmente presente en 1a sal, por ebulli-
cién de la solucién, hasta perder unos 37 ml. Después de enfriar
se diluye a 100 ml.

PROCEDINMITNTO

Si la muestra contiene cloro residual, se neutraliza con la cantidad equi
valente de soluci6én del agente declorador.

Se agrega 1 ml de la solucién de sulfato de cinc a 100 rl de la muestra y
se mezcla bien; a continuacién se agregan de 0.4 a 0.5 ml de solucién de-
- hidréxido de sodio parz obtener un pll de 10.5, sesfin se determine en un -
potenciémetro con electrodo de cristal, mezclandose e nuevo. Se deja-
reposar la muestra tratada por unos minutos, para que se sedirente el pre
cipitado, dejando wn lfiquido sobrenadante claro e incoloro, que se puede-
clarificar por centrifugaci6én o filtraci6n. Si se aplica la filtracién,
se debe comprobar que el papel filtro se encuentre libre de amoniaco,lo -
que se verifica haciendo pasar agua exenta de aroniaco y nesslerizando el
filtrado. Se filtra la muestra, desechando los primeros 25 ml. Se to-
man 50 ml de la muestra, o una porci6n alfcuota diluida a 50 ml con agua-
1libre de aroniaco, se agregan 1 6 2 gotas de solucién de sal de la Roche-
la o EDTAy se mezcla bien,  Se adicionan 1 ml de reactivo de Nessler y-
se mezcla cuidadosamente. Se compara el color desarrollado, bien sea fo
tomStricanente o visualnenté, como se describi6 anteriormente.

mg/1 de N amoniacal = mg de N amoniacal x 1000 / ml de muestra



-177-

?. - NITRITOS

Siendo un paso en el ciclo del nitréreno, el nitrito se presenta en las -
aguas coro un producto._intermedio de los procesos de oxidacién o reduccién
en aguas superficiales crudas, las huellas de nitrito indican contamina--
~cibn. Tani)ién se puede producir el nitrito en. las.plantas de tratamiento
o en los sistemas de distribuci6n, como resultado de la accifn bacteriana
u por otros.organisros sobre cl nitrégeno amoniacal que se dosifica a al-
“tas terperaturas en el tratamicento del agua para obtencer un cloro residual
cori:inado.
Ia concentraci6n del nitrito so determina por la forracién de um coloran-
te azoico, de color pfirpura rojizo, que se produce a wn pil de 2.0 § 2.5 -
por la copulacifn del Acido sulfanilico diazotado con el clorhidrato de -
naftilarina. T1 método de¢ diazotacién es adecnado para la determinacién
visual del nitrégeno de nitrito en el drlyito de 0.001 a 0.25 mg/1 de N; -
La medicién fotom€trica es aplicable en concentraciones entre 01.045 y 0,05
mp/l, si se usa wmn trayecto de luz de 5 cm con mn filtro verde; cl siste-
ma de color ohedece la ley de Pecr en concentraciones hasta de 0.18 mg/1-
de N o 0.6 mg/1 de .»\POZ con tm trayecto de 1nz de 1 cm a 520 ru.
Por virtud de su incormatibilidad quirica es poco probable que en wna ---
meestra coexistan nitrito, cloro libre disponible y tricloruro de nitrége
no. Il tricloruro de nitréyeno produce falso color rojo cuando se sigue
el orden normal de adicién de los reactivos; aimque estc efecto se puede-
hacer mfnimo agregando, primero, el reactivo de clorhidrato de naftilami-
na y, a continuacién, el acido sulfanilico, aun asf se puede producir una
coloracién anaranjada cuando se tiene una cantidad irportante de tricloru
ro de nitrGgeno; en tales ciramstancias es recomendable comprobar el clo
ro libre disponible y el tricloruro de nitrégeno residual. Por virtud -
de su precipitaci6n en las condiciones de la prueba, interfieren los iones
siguientes, que no deben estar presentes en la muestra: Férrico,mercuroso,
plata, bismuto, antimonioso, plomo, africo, cloroplatinato y metavanadato.
T1 ién cliprico conduce a resultados bajos, al catalizar la descomposicién
del producto diazotado. No «ebe haber iones coloridos, que alteren el -
sistema de color. )
En ausencia de interferencias, la concentracién minima de nitrégeno de ni
trito que se puede identificar en tubos e Nessler de 50 ml es de 0.001 -
mg/1.
La determinacién se debe verificar en ruestras recién tomadas, para redu-
cir la accién bacteriana v conversi6n por lo tanto de nitrito a nitrato--

0 aroniaco.
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APAPATOS

- Tenino colorirétrico, se necesita mpo Jo los siruientes:
a}.- I'spectrofotéretro nara nsarse a 527 »u, provisto de wn travecto -
de Tuz de 1 cri o nayor.
b).- Totbretro de filtro con un travecto de luz de 1 o o payor canima
do con filtro verde mie tenga su transkitancia edxira en la vecin
dad de 520 mu.

c).- Tuhos de Nessler, pareadas de 57 11 de Forra alta
FEACTIVOS

Todos los reactivos se deben preparar con substancias e color blanco.
- Agua exenta de nitrito, se prepara por cualquiera de los siguientes -
rétodos :

1.~ Se agrera a 1 litro de ama destilada 1m peauefio cristal de per--
manganato e potasio y otro de wm &lcali, coro hidréxido de bario
o de calcio.  Se redestila en wm alarbique Integro deo cristal py
rex, desechando los primeros 50 il de Jdestilado.  Se recoge la -
fraccién de destilado nque se encientra exenta de permanganato. --
(se indica la presencia del permmnpanato por la cnloracién amari-
1la que se tiene con ¢l reactivo de ortotolidina usado en la dJde--
terrminacién del cloro residunl).

2.- Arregue 1 ml de 1’2804 conc y N.2 ml dJde salicién de sulfato manga-
noso ( 36.4 g de 'nS0,.1%,0 / 100 rl de soluci6n acuosa ) a cada -
litro de agua destilada \‘; haga una coloracién rosa con 1 6 3 ml -
de solucién de permanganato dJe potasio ( 440 mg de 17 nQ, / litro-
de solucifn acuosa).

- Peactivo de sulfanilamida

Disuelva 5 g de sulfanilamida en wma mezcla de 50 m1 (e 1IC1 conc y --

cerca de 300 ml de apua destilada. Pihiya a 500 nl con apua destila

da. La solucibn es estalle por varios meses.
- Soluci6n de clorhidrato de naftilamina

Disuelva 500 mg de clorhidrato de naftilamina en 500 nl de apua desti

lada. .Ouarde en frasco anbar. Prepare esta solucién mensualmente o

cuando aparezca coloracidén en la soluci6n.

- Acido clothfdrico !I(1 1 + 3

- Solucidén madre de nitritos
Msuvelva 1.232 ¢ de NaNQ, en agua libre de nitritos y diluya a 1000 m1;
1.00 i1 = 250 ug de N.  Se preserva con 1 ml de cloroforro.

Valoracién de 1a solucién madre

Ponga en el orden siguiente: 50 ml de !.-?‘hﬂ_‘ N.05M ( rreparado en la deter
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rinacién de Calcio). 5ol de T!:Sﬂ_, conc ¥y 50 1’1 ¢e solinién radre do -
nitritos en wa hotella con tansn esrorilado.

“rerja la mnta de la pipeta con nitruto hasta dentro e la solucidn e
permanganato.  Arite fuertercnte y caliente o 77 - 20°C.  Tlirine ¢l co
lor del permancanato nor adicién suficiente de oxalato de sodio ".057 --
(3.350 ¢ de Naz('z() nor 1000 w1l de solicidn} en adiciones e 19 pl.
Titule el exceso de axalato de sodio con solucién de I hﬂﬂ‘ 7.057 asta -
1a aparici6n del color rosa. Corra un hlanco con acua libre de nitritos
a través de todo el nrocediriento y haen las correcciones necesarias on-
¢l célculo final.

51 una solucién 0-95Y de sulfato ferroso aroniacal se snstituye nor la-
Jde oxalato de sodio, omita el calentamiento y proloneue el reriddo Je --
reaccién entre el ién permancanato y el ién ferroso (nrante 5 ninutos an
tes de hacer la titulacién final con permanganato.  Usta solncién N.95N
ferrosa contiene 19.607 g de Pe(nnxd) (50, ), 6'«20 y 20 w1 de ",50, conc/-
1900 11 de solucién y se estandariza como sc recorienda en la dotcrrvn-
ci6n de Demanda Nuirica de MxIzeno (MNO).

Calcule ¢l contenido de nitrégeno de nitrito cn 1a solucién madre nor la

ecuacidn siguiente:
A= ((RrRxC) - (PxFE))x7/F
Jdonde :

A = mg/ml de nitrdgeno de nitrito cn 1a solucién madre

= nl totales de solucién de permancanato usados

= normalidad del perranpanato
rl totales de reductor usados

= norraliJad del reductor

B B~ e
"

= rl de soluci6n madre de nitritos usados cn la titulacién.

Cada ml de permanganato 0.05N¥ consumido por el nitrito corresponde a ---
1.725 up de NaN;Z 6 350 ug de N.
- Soluci6n intemmedia de nitritos
Calcule el volumcn, € de solucifn madre de nitritos necesarios para -
la solucifn intermedia de nitritos por la ecnacién sipuicnte:

f = 12,5/ A

Diluya a 250 ml del volumen calculado, € ( aproximadarente 50 m1 ) de la
solncién radre de nitritos con agua libre de nitritos: 1.00 »1 = Sdug
de N, DPrepiArese cuando se va a usar.
- Soluci6n patrdn de nitritos
Dilwyva 10 ml e la solucién intermedia de nitritos o 1200 n1 con apua -
libre de nitritos. 1.00 =1 = 0.500 ug dec . Prerare Jdiariamente.
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PROCTDIMITNTC
Si 1a muestra contiene s6lidos en suspensién, filtre a través de m fil-
tro de merhrana de 0.45um.

Desarrollo del color

A 50 ml de muestra neutralizada a pl! 7, o a wa porcién dilnfda a 50 rl,
agregue 1 ril de solucién de sulfanilamida por medio Je una pipeta automd
tica. Deje reaccionar por no mis de 2 minutos agreruie 1 rl de solucién

de l-naftil-etilendiamina y mezcle inredintamente.
Medicién fotorétrica

Después de que hayan pasado 10 minutos y hasta 2 horas, mida la absorban
cia de 1la solucién a 543nm.

las lecturas de transmitancia se deben verificar con un testigo de reac-
tivo, y con frecuencia, se deben hacer comparaciones paralelas con patro
nes conocidos de nitrito, de preferencia en el 4rhito de nitrdpeno de --
las muestras. Con cada nuevo reactivo se deben determinar integras las
curvas de calibracién.

Para la comparacién visual en tubos de Nessler, se logra uma serie ade--
cuada de patrones diluyendo a 50 ml los siguientes volimenes de solucitn
patrén 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 mi.

‘mg/1 de N de nitrito = mg de N de nitrito x 1000 / ml de muestra

mg/1 de NO; = mg/1 de N de nitrito x 3.29

El nitrato representa la fase mis altamente oxidada en el ciclo del nitré
geno y alcanza, normalmente, concentraciones importantes en las etapas fi
nales de la oxidaci6n biol6gica. Por lo general, se presenta en huellas
en aguas superficiales, pero puede alcanzar elevadas concentraciones en -
algunas aguas subterrfneas. " se pueden estimar las concentraciones de ni
trbgeno de nitrato hasta un 1fmite inferior de 0.01 mg/l por el método --
del 5cido fenoldisulf6nico; sin embargo, la elirinaci6n de la interferen-
cia del cloruro constituye un serio problema de este mStodo. T1 nitrito
responde como nitrato, pero esta interferencia resulta secundaria por las
bajas concentraciones de nitritos que prevalecen en aguas potahles. EL -
método de 13 brucina es satisfactorio para la determinacién de nitrdgeno-
de nitrato en el dmbito de 1 - 10 mg/1 y aunque el cloruro no ofrece espe
cial dificultad, se deben encontrar ausentes los agentes fuertemente oxi-
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dates o reductores.  Tara cvitar cualqnier carbio en el balance de ni-
tréceno por la actividad bioléeica, la deterrinacién del nitrato se -debe
verificar en seruida Jdel mestreo.  Si no es prictico este paso, se re-
comienda el alraccnamiento a wna tenperatura cercana a la congelacién. -
Si se erplea la nrescrvacién por dcido, es importante que la acidez de -
1a ruestra se ncutralice, cuando renos, a ! 7 justarcnte antes de ini--

ciar cualquiera de los procedimientos analiticos.
TTTODO DELACTDO FTNOLDISULIONICO

Il color :'u:iriicz, que se produce por la reaccién entre el nitrato y cl-
acido Fenoldiéulf(-m;co, ohedece 1a ley de Teer en concentraciones hasta -
de 12 ng/1 de I, a wna longitud de onda :e 480 yu, cuando se usa wna tra
yectoria de luz de 1 cn. A wna longitirl de onda de 410 ru, que es el--
pwnto de wixima alisorcién, se pieden verificar determinaciones hasta de-
2 mz/1 con el nisro trayecto de luz.

Am pequefas concentraciones dJde cloruro inducen a pérdidas de nitrato --
con este rétodo, por lo que es irportante que el contenido de cloruro se
reduzca a wn minimo, de preferencia inferior a 10 mg/l.  Sin erharso,
el sulfato de plata quie se usa para cste propdsito presenta problemas --
con algunas ruestras de agua, debidos a la precipitacién incompleta del-
i6én plata, que produce desviaciones de color o turhiedad al desarrollar-
se el color final. El &dlcali preferido para el desarrollo del color, -
en la fase final de la determinacién, es el hidréxillo de amonio, en par-
ticular cuando sc dehbe practicar en la muestra la eliminacién del cloru-
ro; se usa el hidréxido Jde potasio s6lo en los casos en que los luros de
anoniaco se deban mantener a un minimo en la atmdsfera Jel laboratorio.-
F1 hidrdxido de potasio imparte 'm leve tinte café al color final, cuan-
do previamente se ha aplicado un conmuesto de plata para la precipitacién
del cloruro. las concentraciones de nitrito superiores a 0.2 rng/1 de N
aumentan, en forma errdtica, la concentracién aparente del nitrato. o-
debe haher iones coloridos ni materiales que rodifinuen fisicarente el -
sistera de color.

Tn ausencia de interferencias, el métalo del acido fenoldisnlfénico es -
sensible a 1 ug de nitrdgeno de nitrato, lo que representa 0,01 mg/1 en-

ma ruestra de 100 ml.

APARAT(S

Fquipo colorirétrico, se¢ necesita uno de los sipuientes:

- Ispectrofotdémetro para usarsc a !'10 rm con un. travecto e luz e 1 cm
o mayor.

- Totdretro de filtro, aque permita wn trayecto Jde luz de 1 cm o nayor v
que esté cquipado con un filtro violeta que tenra su transwitancia rd

xira en la vecindad de 410 wu,



-182-

- Tilos de Messler de 50 6 100 ml
IPEACTIVCS

Todos los rcactives se deben preparar de snstancias de color Iilanco y to-

das las soluciones deben puardarsc en frascos nyrex.

- Solucién valorada de sulfato de plata
Se disvelven 4.40 o de /\112504 cxento de nitrato, en asma destilada v se
diluye a 1 litro; 1.00 nl equivale a 1.00 mg de (1.

- Peactivo dJe 4cido fenoldisulfénico
Se disuelven 25 ¢ de fenol hlanco puro en 150 rl Je 1'2.“-(‘:4 conc, se anre
gan 75 rl de 1125‘04 furante (15 % de SOy libre ); se agita hien y se ca
lienta nor 2 horas en hafio maria.

Hdréxido Jde amonio conc.

Si no se puede usar este reactivo, se prepara una solucidn 12N de hidrd
xido de potasio, por disolucidn de 673 g de K¥' en apua destilada, dilu
yéndose después a 1 litro.

Solucitn de TITA

Se trituran 50 g de ctilendiaminotetracectato disédico dihidratado con -

‘

20 ml de agua destilada para formar ima pasta imiformerente lumedecida-
se agrepan 60 ml de Nl‘[dﬂ.! conc vy sc mezcla bhien para disolver la pasta.
Solucién madre de nitrato

Se disuvelve (0.7218 g de KNO anhidro y se diluye a 1000 rl con agua des
tilada. Ista solucién contiene 100 mg/1 de N.

Soluci6n patrdn de nitrato

Se evaporan a sequedad, sobre bafio marfa, 50 ml de 1la solucién madre de

nitrato; se disuelve cste residuo, frotando con 2 ml de reactivo de dci
do fenoldisulfénico y se diluye a 500 nl con.agpua destilada; 1.00 ul =
0.0 mg de N = 0.0443 Je NOS'
Reactivos para el tratamiento de interferencias no usuales.
a).- Nidréxido de aluminio K
Se disuelven 125 g de alurbre de potasio o de aronio, .‘(2/\12(304)4.-
24![20 6 N¥4)2A12(504)4.24l'20, en 1 litro Jde agua destilada. Se -
calienta a 60°C y se agregan 55 ml de )II4G! conc, lentamente y con -
agitacién. Se deja que la mezcla repose por 1 hora y se pasa a un reci-
piente de rayor capacidad para lavar el precipitado nor adiciones ( con -
mezclado adecuado ) y decantaciones sucesivas, hasta que se encuentre ---
excnto de aroniaco, cloruro, nitrito y nitrato.
b) .- Solucidn de acido sulfiirico IN
Con todo cuidado se diluyen 28 ml de “2504 conc a 1 litro, con arua-
destilada.
¢).- Permanganato de potasio 7.1N _
Se disuvelven 0,316 g de mw4 en aqua destilada y se diluye a 100 rl °
d).- Solucién dilufda de perdxido de hidrégeno
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Se diluyen 10 1 de nerdxido de Midrdgeno a2l 309 a 100 1 con arcua-
destilada.
e).~ Solucidn de hidréxido dec sodio L.

Se disuelven 49 ¢ de NadT y se dilive o 1 Titro con avuva Jestilada.
PROCEDNT TR0

51 la muestra presenta color, sc ddecolora por la adicién de 3 rl e sis-
pensién de hidroxido de alurdnio a 150 nl de ruestra; se arita perfecta-
rmente, se deja reposar ror 1mos cuantos minutos v se¢ filtra, Jesechando-
la primera porcién del filtrado.

"A 100 ml de ruwestra se agrepa 1 il de 1'2.‘20‘1 y sc agita. Se agrega a go
tas y con apitacidn, bien sea la soluci6n de ¥ !nﬂA o la de .'1202. Se de-
ja reposar la muestra tratada por 15 minutos, pera conpletar la conversién
del nitrito a nitrato. ( Cuando se usa suficiente permanpanato nersis-
te 'ma lipera coloracién rosa, cuaudo wenos por 15 minutos ). 1 finali
zar la determinacién del nitrato, se aplica la debiida deduccién nor 1a -
concentracién del nitrito, sef(m se dJdetermine por el método que se des--
‘cribe en nitritos.

Se determina el contenido de cloruro del agua ( consiiltesc cterminacidn
de cloro} y se tratan 100 ml de la ruestra con wna cantidad cquivalente-
de solucién valorada de sulfato de plata. Se elimina el precipitado de
cloruro, hien sea por centrifugacién o por filtracién, coasulando por ca
lentamiento el cloruro de plata, si fuera necesario. ( se puede locrar
wna excelente eliminacién del cloruro de plata, dejando que la ruestra -
tratala repose durante la noche, a la terperatura ambientc y lejos de 1lu
ces intensas. Fsto se aplica a ruestras libres de contaminacién por or
vanisros nitrificantes).

Se neutraliza la mmestra clarificada a wn p' aproximdo de 7, se pasa a
una cipsula de porcelana y se evapora a sequedad en bajio maria. Sc frota
el residuo perfectamente con 2 ml de Acido fenoldisulfénico, nara asecgu-
rar la disolucién de todos los s6lidos. Si se necesita, se calienta --
suaverente en bafio marfa para disolver todo el residuo.

Se diluye con 20 rl de agua destilada y se agregan, con acitacifn, 'mos
6a7ml de Nlldﬁl ounos 5 a6 ml de K&, hasta que se Jesarrolle el co-
lor miximo.  Se elirina cualquier hidrdxido floculento resultante, fil-
trando por papel filtro o por crisol de filtracién, o hMien agrerando so-
lucién de EDTA a gotas y con apitacién, hasta que se relisvelve el preci
pitado.  Se pasa el filtrado o la solucidén clarificada a un ratraz afo-
rado o tuto de Nessler, de 50 o 190 rl, se diluye hasta el aforo y se --
mezcla.

laas lecturas fotométricas se pueden verificar en celdas que perritan -
trayecto Je luz de 1 om o mayor, a uma longitud e onda de 410 ru, o con-
filtros violetas que tenpan su transmitancia riixira en el &l ito de N0 a

425 m1, Ts adecuado un trayecto de luz Je 5 c¢n para rediciones en el --
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intervalo de nitrégeno de 0.005 a 9.05 rg, usando un trayecto de uz e -
1 cn para mayores concentraciones. las lectiras se <eben verificar ----
comparando con un testigo preparado con los risros volfirenes el reactivo
de Scido fenoldisulfénico y N'rldﬂl! y KOt que se usen para las ruestras.

Se sugieren, para comparacién visual, los siguientes volfmenes de solucién
patrén de nitrato, dilufdos a 50 ml: 0.0, 0,1, 7.3, n.5, 0.7, 1.0,1.5, --
2.0, 3.5, 6.0, 10, 15, 20 y 30 wl. Cuwando ses rds conveniente usar um -
volumen total de 100 ml, se deben diplicar los volfmenes de la solucién -
patrén. A cada uno de los patroncs se agregan 2 ml del reactivo de dci-
do fenoldisulfénico y el misro volumen del mismo Alcali que se use en la-
preparacién Jdc la muestra. Fstos patrones se conservan, sin deteriorar-
se, por varias semanas. '

mg/l de N de nitrato = mp de N de nitrato x 1000 / ml de muestra
mg/1 de NO; = mg / 1 de N de nitrato x 4.43
7.- FOSTATOS

Bnimmhas apuas naturales el fosfato se presenta en lwellas, y a menudo -

-en cantidades apreciables en peri6dos de haja actividad biol6gica. lLas-

huellas de fosfate-estirmlan da proliferaci6n de las-alpas—en--arbalses-de
agua. Las aguas que reciben aguas negras, cridas o depuradas, drenajes-
agricolas y ciertos desechos industriales contienen normalmente concentra
ciones apreciables de fosfato. Ademds de esto, con frecuencia se agre--
gan diversas formas de fosfatos a las aguas dom@sticas 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 orginica, aunque tales fosfatos miy rara vez exceden de unos cuan--
tos décimos de miligramo por litro. Tn 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 andlisis de fosfatos sirven --
fundamentalmente para el coittrol de la dosificacién de productos quimicos
o com medio para rastrear una corriente o ima contaminacién.

E1 método del 4cido amino-naftolsulfénico es més aplicable para anfilisis -
rutinarios en el dmbito de 0.1 a 30 rne/1 de ro,, mientras que el método --
del cloruro estanoso es mis sensible y alecuado para 'concentr_aciqnes entre
0.05 y 3 mg/1 de PO4. Con el rétodo de extraccién se amplfa la aplicabi-
lidad del mftodo anterior hasta 0.01 mp/l. T1 método del cloruro estano-
so es mis susceptible a interferencias y el agente reductor es renos esta-
ble. Cuando se sospecha o se tiene la certeza de interferencias, se debe
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erplear cl paso de extraccién.

Se presenta el mftodo para convertir polifosfatos a ortofosfatos, por ca-
lentamiento con icido. lespufs de este tratamiento, se puede determinar
el fosfato total como ortofosfato, calculdndose el polifosfato por dife--
rencia, si se determina separadamente el ortofosfato.

Por 1o general, los andlisis de ortofosfatos, se limitan a las formas so-
lubles; sin embargo, se debe prestar atenci6n a los sedimentos y raterias
suspendidas, que pueden contener fosfatos, lo rmismo que a la posible pre-
cipitacién, adsorci6n o deadsorci6n de los fosfatos durante el muestreo y
almacenamiento. [1 agua debe dejarse sedimentar, para eliminar la mate-
ria suspendida antes del muestreo; cuando, relativamente, no es rfpida la
sedimentacién o no es perfectamente claro el liquido sobrenadante, se de-
be filtrar antes del muestreo; ciertos papeles filtros y auxiliares de --
filtracién contienen cantidades apreciables de fosfatos, y, por ende, no-
se deben ermplear. Otros materiales, coro el ashesto, pueden adsorber --
fosfato de 1la soluci6n y, por lo tanto, se deben embeber en el agua de --
mestra antes de que se puedan usar.

Se han de incluir en el anflisis las materias semicoloidales y coloidales
que pasan a través del filtro. Si durante el almacenamiento de la mues-
tra ocurre una precipitacién, se debe agitar vigorosamente el frasco que-
la contiene, para lograr una suspensi6én uniforme antes de tomar la por---
ci6n que se requiere para el anilisis. Para evitar este problema se pre
fiere verificar el anilisis de campo. La conversi6n natural del fosforo
orgénico y de los polifosfatos a ortofosfatos, por la actividad ‘microbio-
16gica, se puede retardar o detener por la adici6én de 5 ml de cloroformo-

a 1 litro de muestra.
METODO COLORIMETRICO CON ACIDO AMINO-NAFTOL-SULFONICO PARA ORTOROSFATOS

En una solucién dilufda de fosfato,- el molibdato de amonio reacciona en un
nédio icido para formar un Scido complejo, 4cido fosfomolfbdico, que se re
duce a un complejo intensamente colorido, un azul de molibdeno, por combi-
nacion con el icido arino-naftol-sulfénico y los sulfitos reductores.

No se deben encontrar ni el arsénico ni el germanio. Los sulfuros se pue
den eliminar por oxidacién, usindose para este propGsito el agua saturada-
de bromo. El contenido de fierro soluble no debe exceder, en la porcifn-
que se tome para el anilisis, 0.1 mg. El tanino, la lignina y el cromo--
hexavalente s6lo producen un error de significacién cuando el contenido de
fosfato es inferior a 1 mg/l. Los silicatos solubles no interfieren, afin
en concentraciones de 100 mg/1 de SiOz. La presencia de grandes cantida-
des de polifosfatos en las apuas puede inducir a valores de ortofosfatos -
ligeramente elevados aunque no es probable, en ning(in caso, que este error
exceda de 0.1 mg/l. Se puede llegar a resultados deficientes cuando se -
analizan fosfatos en agua\‘s altamente salinas, como salmueras; en tales ca-
sos se puede recurrir bien sea a tomar lecturas de diluciones sucesivas, -

-
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hasta quc esencialmente coincidan dos de esas soluciones, o hien se puede

aplicar el método siguiente, con extraccién.

La concentracién minima determinable ( aquella que produce una transritan
cia del 1% sobre la desviacién normal posible en lecturas a concentracién
cero ), usando un espectrofotémetro ( 690 ™m1 ), con celdas de 10 cm, cs -
alrededor de 0.02 mg/1 de PO,.  la sensibilidad del método, medida al --
50% de transmitancia, bajo las rismas condiciones anteriores, es alrede--

dor de 0.022 mg/1 por cada 1% de variaci6n en la transmitancia.

APARATOS

Cristalerfa lavada con icido
Esto puede ser de gran importancia, en particular cuando se determinan
bajas concentraciones de fosfatos. Es comin la contaminacién con fos
fatos, debida a la formacién de pelfculas delgadas o a la adsorcién so
bre peliculas de 6xido de fierro depositadas en la cristalerfa. Se -
debe evitar el uso de los detergentes comerciales commes, que contie-
nen fosfatos. La cristalerfa se debe limpiar con 1IC1 dilufdo calien-
te y enjuagar bien con agua destilada.

Equipo colorimétrico

Normalmente no se recomienda la comparacifn visual en tubos de Nessler

por la dificultad para satisfacer los requisitos de tiempo que conduz-

can a resultados exactos. Se requiere wuno de los siguientes equipos:

a).- Espectrofotfmetro para usarse aproximadamente a 690 ™.

El sistema de color obedece la Ley de Beer a 650 mu, con cierta -
disminucién en su sensibilidad, para el caso de que el instrumen-
to disponible no se pueda operar al valor 6ptimo de la longitud -
de onda. Se obtienen resultados satisfactorios con un trayecto-
de luz de 0.5 cm o mayor.

b).- Fot6metro de filtro, provisto de un filtro rojo que tenga su trans
mitancia mixima 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 filtracién

Como el que se describe adelante.

.

Indicador de fenolftalefna

Se disuelven 5 g de fenolftalefna en 500 ml de alcohol etilico o iso--
propilico al 95% y se agregan S00 ml de agua destilada. A continua--
cién se agrega Na(i! 0.02N a gotas, hasta uma muy ligera coloracién ro-

sa.



-187-

- Solucién &cido concentrada
Se vierten lentamente 300 ml de !7250[1 conc a unos 600 ml de apua desti
lada. Se enfria la solucifn, se agrepan 4 ml de I'.‘IO3 conc y se Jdilu-
ye a 1 litro.

- Solucién icido concentrada de molibdato de amonio
Se disuclven 31.4 g de (M14)6Pb7024.41120 en unos 200 ml de apua desti-
lada. Se agresan cuidadosamente 252 ml de HZSO4 conc a 400 ml de ---
agua destilada; se enfrfa esta solucién, se agregan 3.4 ml de HNO3 ---
conc; se agrega la solucifn de molihdato y-se diluye a 1 litro.

- Solucién de acido amino-naftol-sulfénico
Se pesan separadamente 0. 75 g de 4cido 1 - amino - 2 - naftol - 4 - -
sulfénico; 42 g de sulfito de sodio anhidro, NaZSOS’ y 70 g de metahi
sulfito de sodio anhidro, NaZSZOS’ en polvo, en un mortero seco y lim
pio. Se disuelven las sales remanentes en mos 900 nl de apua desti-
lada y en esta mezcla se disuvelve el ficido sulfSnice finamente tritura
do; finalmente, se diluye a 1 litro. Se conserva en frasco 4mbar de-
taptn esyerilado, a ina temperatura que no exceda de 30°C. [sta solu
cibén se puede decolorar ligeramente con el tiempo sin embargo, si no -
se contamina, puede dar resultados satisfactorios hasta por 4 meses o-
méis.. .

- Solucién madre de fosfato
Se disuelven en agua destilada 0.7165 p de ortofosfato monopotésico --
K”ZPOA' previamente secado en estufa a 105°C; la solucién se diluye a-
1000 m1; 1.00 m1 =  0.500 mg de PO,.

- Solucién patron de fosfato
Se diluyen 100 ml de la solucifn madre de fosfato a 1000 ml con agua -
destilada. Esta solucifn contiene 0.050 mg de PO4 por 1.00 ml.

PROCEDEMT ENTO

Si se ha presentado la precipitaci6n durante el transporte de la muestra,
se mezcla bien y se filtra una porci6n de la misma, signiendo las instruc
ciones del método siguiente y procurando evitar su contaminacién, como an
tes se explica. Si se va a determinar la concentracién de polifosfatos,
se recogen hasta 200 ml de filtrado. Se conserva la muestra filtrada y-
sin filtrar para usarse en el método de determinacién de fosfatos y poli-
fosfatos totales. Si el pii de la muestra es menor de 4, se diluyen 50 -
ml a 100 ml en un matraz aforado, con agua destilada, y se mezcla bien; -
en los pasos siguientes se usa esta muestra dilufda. Si el pif es mayor-
de 10, se agrega \ma gota de indicador de fenolftaleina a una muestra de-
S0 ml, y antes de diluir a 100 ml se agrepa suficiente solucién acido-con
centrada para hacer desaparecer el color. Cuando se hacen las diluciones
se dehe interpretar correctamente el término 'ml de muestra’ ,por ejemplo,
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cuando se han dilufdo 50 ml de la muestra original a 100 ml para el ajus-
te del pH, el valor de 'ml de muestra'” en el cilculo es 25, né 50, amque
se hayan usado 50 ml de la muestra dilufida em los pasos analfticos sigui-
entes.

Se pipetean 50 ml de la muestra filtrada o clara, que no contenga mis de-
1.5 mg de P04, en un matraz erlenmeyer de 125 ml, limpio y seco. Se a--
gregan 2 ml del reactivo de fcido sulffnico y se mezcla de nuevo.  Como-
la velocidad e intensidad del desarrollo de color dependen de la tempera-
tura, los reactivos patrones y muestras se deben encontrar a la misma tem
peratura.

Exactamente despufs de 5 minutos se mide fotométricamente el color, ajus-
tando el instrumento a 100% de transmitancia con el testigo adecuado. Los
trayectos de lux adecuados para las diversas concentraciones de fosfato -
son como sigue:

Ambito aproximado de PO4 Trayecto de la luz
mg/1 cm
5 - 3 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 filtracién, lo mismo que la atribuible a cromato, se reduce mucho o se
anula vapémdo el tostigb para la muestra exactamente en la misma forma,
con la excepcifn de sustituir la solucién de molibdato por la solucién dci
do-cancentrada. )

Cuando no se tienen tales interferencias se puede usar el agua destilada,-
tratada en la misma forma can la solucién 4cido concentrada y el &cido sul
fénico.  Se puede usar el mismo test.igo de agua destilada para cualquier-
ntmero de mestras libres de interferencias.

Se estima el peso del ortofosfato en la muestra tomada por medio de la cur
va de calibracién. Se obtiene esta curva localizando, en papel semiloga-
ritmico las lecturas de transmitancia de un nfimero apropiado de patrones -
de ortofosfato, las que deben formar una 1fnea recta. La linea puede no-
pasar por el 100% de transmitancia a concemtracién cero de PO, , pero, por-
1o general, se encuentra entre 98 y 100, dependiendo del instnumento que -
se use. Se debe comprobar, cuando menos, un patrén con cada serie de ---
muestras, o bien en cada wno de los dfas en que se verifiquen estos ensa--

yos.

mg/1 de PO4 = mg de P04 x 1000 / m1 de meestra
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METODO DEL CLORURO ESTANOSO PARA ORTOROSFATOS /

El principio de este método es el mismo que el del anterior; con la modi-
ficacién de que el icido amino-naftol-sulfénico se sustitirye, como agente
reductor, por €l cloruro estancso. Este cambio aumenta la sensibilidad-
del método del azul de molibdeno y también hace posible la extraccién, au
mentando la seguridad en el mftodo a concentraciones inferiores a 0.1 mg/1
y_reduciendo tagbién_la.interferencia.

Se aplican al método directo del cloruro estmmoso, esto es,al método sin-
extraccién, las mismas interferencias que se mencionan en el anterior. _
Como la interferenciz del fierro es algo rds grande, su concentracifn no-
debe exceder de 0.04 mg de Fe, en la porcién que se tom6 para el anilisis.
Se pueden tolerar 25 mg/l1 de silicatos solubles. También interfieren el
color y la turbiedad. Los cromatos y otros agentes fuertemente oxidan--
tes, como el per6xido, decoloran al complejo azul. La interferencia por-
el nitrito se puede vencer por la adicién de 0.1 g de #cido sulfimico a -
la mestra, antes de la adici6n del molibdato. Por su muy limitado &mbi
to de P04, la contaminacién resulta un problema, y en general, se debe --
usar el mEtodo directo s6lo en el caso de que el mftodo anterior no pro--
porcione una adecuada sensibilidad. Se reduce mucho el nfmero de inter-
ferencias por la extraccién con un disolvente inmiscible antes de la re--
duccién, aunque, sin embargo, no se eliminan las que provienen del arséni
co y del germaio. La extraccién también reduce la cantidad de polifos-
fato que se-determina con el ortofosfato. La concentracién minima deter
minable es alrededor de 0.01 mg/1 de P04. Al 50% de la transmitancia, -
la sensibilidad es alrededor de 0,01 mg/1 por cada variacién del 1% en la
transmi tancia.

APARATOS

Se necesitan los mismos aparatos que en el método anterior, excepto cuan-
do se aplica la extraccifn, en cuyo caso se necesita un aspirador de segu
ridad. Fl espectrofot&metro se debe usar a 625 mu, en la medici6n de --
los extractos del benceno-isobutanol y a 690 ru para las soluciones acuo-
sas, con cierta reduccifn en la sensibilidad y precisién, si no se dispo-
ne de un instrumento equipado para leer a 690 mu.

REACTIVOS

- Solucién indicadora de fenolftaleina
Se prepara como en el método anterior.
- Soluci6én acido-concentrada
Se prepara como en el método anterior.
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Solucién &cido-concentrada de molibklato de amonio (I)
Se disuelven 26 g de (Iﬂ14)63b7024.4l!20 en 175 ml de agua destilada. Se
agregan con todo cuidado, 288 ml de &cido sulfiirico conc a 400 ml de --
agua destilada. Se enfria, se le agrega la solucién de rolibdato y se
diluye a tn litro.
Solucién de cloruro estanoso (1)
Se disuelven 2.5 g de SnClz.ZHZO cn buen estado, en 10 ml de IIC1 conc -
y se diluye a 100 ml con agua destilada, filtrando si presenta turbie--
dad; se conserva en un frasco aspirados, con llave dec cristal. Se ---
agrega aceite mineral puro hasta que forme una capa de 5 m de espesor:
para impedir la oxidaci@n. Sierpre se debe purpar ligeramente la solu
cién por la llave antes de usar el reactivo. Tl reactivo se puede pre
servar por varias semanas si se agrega rusgo de estaiio y se conserva en
refrigerador.
Solucién madre de fosfato
Se prepara como se indica en el wétodo anterior
Solucién patrén de fosfato
Se prepara como se indica en el método anterior
Reactivos dé extracci6n
a).- Disolvente benceno-isobutanol
Se mezclan volfimenes iguales de benceno y de alcohol isobutilico.
b).- Solucién Acido-dilufida de molibdato de amonio (II)
Se disuelven 40.1 g de molibdato de amonio en umos 500 ml de agua.
Se adicionan lentamente 396 ml de la soluciéfn de molibdato (I). Se
enfria y se diluye a 1 litro.
c).- Acido sulfirico alcohflico
Se agregan, con precaucién, 20 ml de dcido sulffirico conc a 980 ml
de alcohol metflico con agitacién continua.
d).- Soluci6n dilufda de cloruro estanoso (II)
Se agregan con precauci6n 2.8 ml de #cido sulffirico conc a unos --
70 ml de agua destilada. Cuando se enfrfa se diluye a 100 ml y -
se agregan 8 ml de solucifn de cloruro estanoso (I). Se prepara -
el dfa que se va a usar.

PROCEDIMIENTO

51 es necesario se filtra la mestra, en la forma en que se indica en el-
método anterior. A una muestra de 100 ml, que no contenga mis de 0.6 mg
de PO4 y que se encuentre libre de color y turbiedad, se agrepa una gota-
de indicador de fenolftaleina. Si la muestra vira a rosa, se agrega a -
gotas la soluci6én &cido-concentrada, hasta la desaparicién del color; si-
se necesitan mis de 5 gotas, se torma una porcién alicuota de muestra y sc
diluye a 100 ml con agua destilada, desm€s de que se elimind la colora--
citn rosa con &ido. Se agregan, mezclando perfectamente después de ca-
da adicién, 4 ml de solucién de molibdato (I) y 0.5 ml de la solucién de-
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cloruro estanoso (I). Tmto 1a velocidad del desarrollo del color cormo
la intensidad del color dependen de la temmeratura de 1a solucién final-
y cada awmento de 1°C produce un amento en el color alrededor del 1%. -
Por lo tmto, las muestras, los patrones y los reactivos se deben encon-
trar con wna diferencia de temperatura no mayor de 2°C y 1la temperatura-
de trabajo debe ser entre 20 y 30°C. Despés de 10 minutos,pero antes-
de 12 minutos, erpleando ¢l mismo intervalo especifico para todas las de
terminaciones, se mide fotométricamente el color a 690 ru y s¢ corpara -
con una curva de calibraci6n, usando un testiro de agua destilada, los-
trayectos de luz aue son adecnados para las diversas concentraciones de-

fosfato son las siguientes:

Ambito aproximado de POA Trayecto de la luz
mg/1 cm
1 -6 0.5
0.3 - 3 2.0
0.02 - 0.5 10.n

Siempre se debe llevar un testipo con 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 nuestras y para los patrones. (on cada serie de -
mestras, o bien cada dia que se verifiquen los ensayos,se debe comprobar
cuando menos wn patrén. La curva de calibracidn se puede desviar de la-
1fnea recta en las concentraciones superiores, dentro del ambito de 1 a -

6 mg/l.
EXTRACCION

Cuando se desea aumentar la sensibilidad o eliminar las interfecrencias, -
se extrae el fosfato en la forma siguiente:

Se pipetea una porci6én alicuota adecuada a wna probeta graduada de extrac
cién de 100 ml y se diluye, si es necesario, hasta 40 ril con agua destila
da. Se agregan 50 ml del disolvente benceno-isobutanol y 15 ml de la so
luci6én de molibdato (II}). Se tapa y se agita viporosamente por 15 segun
dos exactamente; cualquier demora provoca un aumento en la cantidad de po
lifosfatos que se incluyen cn el valor de los ortofosfatos. Se quita el
tap6n y se extraen 25 ml de la capa de disolvente orpinico que s¢ ha sepa
rado, usando una pipeta y un aspirador de sepuridad.
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Se pasa a wn matraz aforado de 50 ml, se apregan 15 a 16 ml del dcido sul
flrico alcohblico, se agita, se agrega 1 ml de la solucidn dilufda de clo
ruro estanoso (II), se agita y se diluye hasta el aforo con dcido sulfri
co alcohflico. Se mezcla bien y después de 10 minutos, pero antes de 30,
se lee contra el testigo a 625 mu.  Se prepara el testipo llevando 40 ml
de agua destilada a través del mismo procedimiento que la muestra. Se -~
lee la cm;entracién de PO; en la curva de calibraci6n que se prepare 1le-
vando a la serie de patroncs Jc fosfato a través de todos los pasos del --
procedimiento analftico que sufren las ruestras.

Los resultados del procedimiento directo y de extraccién se pueden calcu--
lar por la siguiente expresion:

mg/l de PO, = mgde PO, x 1000 / ml de muestra

FOSFATOS Y POLIFOSFATOS TOTALES

El contenido total de fosfatos de una muestra incluye todos los ortofos--
fatos y polifosfatos solubles, asf como los fosfatos insolubles que se --
precipiten durante el almacenamiento. Si se tienen presentes fosfatos -
insolubles, para propbsitos pricticos 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 mestreo;
cuando se solicite, se manifestarén separadamente tales fosfatos.

los fosfatos condensados, tales como piro, tripoli y formas de mis alto -
peso molecular de los fosfatos comerciales no se encuentran normalmente -
presentes en aguas naturales pero se agregan, con frecuencia,en el trata-
miento de agua, dependiendo de su aplicacifn la concentracién que se use.
Los polifosfatos no respanden apreciablemente a las pruebas del ortofosfa
to, pero se pueden hidrolizar a ortofosfato por ebullicién con 4cido; tam
bién los fosfatos insolubles se pueden disolver por ebullicién con &cido.
Tanto los polifosfatos como los fosfatos insolubles se pueden determinar,
en sus equivalentes de PO4, con las combinaciones adecuadas de filtracién
y ebullicién con ficido 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 anilisis. La muestra se debe analizar-
tan pronto como sea posible después de la recoleccifn, 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 mis de 0.1 - 0.2 mg/1 de P04, debido a la pe--
quefia cantidad de fosfato con que puede contribuir la materia orginica.
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La concentracidn minima determinable dependerd del método que se emplee -
despufs de la hidrblisis. La seleccién se debe basar en la facilidad de
su aplicacién y en la sensibilidad requerida.

APARATOS

Ademfis de los aparatos necesarios en los métodos anteriores, para acele--
rar la hidrélisis se puede emplear un autoclave o una olla de presiém.

REACTIVOS

- Soluci6n indicadora de fenolftalefna

- Solucién acido-concentrada

- Solucién de hidrbxido de sodio IN
Se disuelven 40 g de NaOH en una pequefia cantidad de agua destilada y
se diluye a 1 litro.

PROCEDIMIENTO

Si la muestra embotellada presenta precipitados o turbiedad, se deben to-
mar dos porciones para anflisis. Una debe consistir de 100 ml de la mu-
estra filtrada. La otra porcitn debe consistir de 100 ml de la mestra --
sin filtrar, cuidadosamente homogeneizada. A cada una de las dos porcio
nes de 100 ml, o partes alfcuotas dilufdas a 100 ml, se agrega una gota -
de indicador de fenolftalefna. Si hay vire al color rojo, se agrega a -
gotas la solucién Acido-concentrada, hasta la desaparicién 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. Como alternativa, se calienta por 30
minutos en autoclave u olla de presi6én a 1.0 - 1.35 kg por cm cuadrado. -
Se enfria, se neutraliza a una débil coloracidén rosa con solucién de hi--
drdxido de sodio y se restaura a su volumen original de 100 ml con agua -
destilada. Se determina el contenido de ortofosfato de cada porcién tra
tada, usando bien sea el método colorimétrico con 4cido amino-naftol-sul-
fénico para ortofosfatos o el método del cloruro estanoso para ortofosfa-
tos, con lo que se obtiene el fosfato total, en términos de P04,de cada -
porcién.

Se determina el ortofosfato de la muestra original filtrada sin tratar, -
por el mismo método anterior.

Si no hay precipitado o turbiedad en la ruestra embotellada se tiene:
Fosfato total = C1

Ortofosfato - C3

Polifosfato = G - CS
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Fn las que (‘,1 es el valor obtenido en los métodos antes sefialados y C.g -
es el valor obtenido en la Gltima parte dJe éste método, todos ellos ex--
presados en mg/l1 de 10,.

Si en la muestra embotellada sc observaron precipitados o turbiedad, se-

tiene:

Fosfato total = (‘,l

Ortofosfato - C3 + ((Tl -G
Polifosfato = (‘2 - (‘._.5

En las que C1 es el valor obtenido en la porcién sin filtrar y C2 es el-
valor obtenido en la porcién filtrada anterior. Todos ellos expresados
en mg/l de PQ,. ’

8. -.SULFURD

En anfilisis de aguas negras son de importancia las determinaciones de las

tres formas de sulfuros.

Los sulfuros totales incluyen el H,S disuelto y los iones IS, asi como --
los sulfurcs metdlicos dcido-solubles que se encuentran enm los s6lidos sus
pendidos. El i6n S no est4 presente en cantidades importantes a pfl meno
res de 13. El (nico sulfuro met4lico Acido-insoluble, que se encuentra-

commnmente en aguas negras, es el de cobre. Los sulfuros 4cido-insolu--

bles no sort determinables por los métodos que se presentan adelante.

Los sulfuros disueltos son los remanentes después de la eliminacién de --

los s6lidos suspendidos, mediante floculacifén y sedimentaci6n.

El &cido sulfhidrico no ionizado se calcula a partir de la concentracién-

de los sulfuros disueltos y del pH de la muestra.

El método volumétrico y el método colorimétrico se. pueden—usarpara-deter
minar las tres formas y son aplicables a aguas, aguas negras y desechos -

industriales.

El método volumétrico es el mAs exacto, pero no se puede -aplicar-ditecta--
mente a aguas negras, por la presencia de sustancias interferentes. Es-

necesario arrastrar los sulfuros por una corriente de gas y recogerlos en

solucién de acetato de cinc, antes de verificar la titulaci6n; fmicamente

se puede aplicar a concentraciones de sulfiurros mayores de 1 mg/l.

El mStodo colorimftrico es muy Gtil para la determinaci6n.rfpida de los -

sulfuros y se recomienda, especialmente, para bajas concentraciones. Fn-

la forma en que se ha redactado se tiende a lograr mis rapidez, sensibili
dad y conveniencia que a obtener el miximo de exactitud; es aplicable a -

concentraciones de sulfuro de 0.02 a 20 mg/l1.
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Las ruestras se deben recolectar con el minimo de aereacién, pues no sola
mente se pueden volatilizar los sulfuros, sino que el oxipeno ahsorhido -
los destruye por accifn quimica. Aquellas muestras que s6lo se vayan a-
usar para la determinacifén del sulfuro total, se pueden preservar por la-
adici6n de solucién de acetato de cinc, a razén «de 2 ml por litro; en es-
ta forma se precipitan los sulfuros, como ZnS inerte, y se evita una pos-
terior peneracién de sulfuro. Las altas determinaciones de sulfuros di-
sueltos, lo mismo que el examen de las muestras que no se nreserven con -
acetato de cinc, se deben comenzar dentro de los 3 minutos siguientes al-
muestreo. R

Para la determinaci6n de los sulfuros totales, las muestras deben conte--
ner una porcién representativa de los s6lidos suspendidos.

MCETORO VOLUMETRICO
REACTIVOS

- Biéxido de carbono
Suministrado bien sea por un cilindro de CO2 o por un generador de CO2
- Solucién de acetato de cinc 2N
Se disuelven 220 g de Zn(Cle302)2.2lIZO en 870 ml de agua destilada, -
con lo que se obtiene 1 litro de solucién.
- Acido sulftrico conc \
- Soluci6én 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. DNespués de la disolucién del yodo se diluye a 1 litro y se ti-
tula con tiosulfato de sodio 0.025N, usando solucién de almidén como in
dicador.
- Acido clorhidrico conc
- Solucién valorada de tiosulfato de sodio 0.025N
Se prepara como se indica en la determinacién de OxIgeno Disuelto
- Solucién de cloruro de aluminio 6N
Por el cardcter higroscépico de este reactivo, lo mismo que por su ten
dencia a empastarse, es conveniente adquirir frascos de 100 g del pro-
ducto hexahidratado, AJC13.6H2'0. El contenido de un frasco oripinal de-
100 g de esta sal se disuelve en 144 ml de agua.
- Soluci6n de hidréxido de sodio 6 N
Se disuelven 24 g de Na(H en lentejas en agua destilada y se diluye a
100 m1.

PROCEDIMIENTO PARA SULFORO TOTAL

Se vierte un volumen medido de la muestra, por lo general alrededor de --
500 ml en un cilindro de aereacin de 1 litro, equipado en el fondo con -
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un disco filtrante de alund'm, o bien en un frasco de hoca ancha de 1 1i-
tro, dotado de un tapfn de dos agujeros, en el que se fijan el tubo difu-
sor de vidrio poroso y el tubo de escape. Fs una huena prictica que, an
tes de verter y acidular la muestra, se haga pasar por el aparato una co-
rriente de (0, para desplazar el oxfgenc.

En el escape Se caonecta un tubo de absorcifm de 10 bulbos,que contengan -
la solucién de acetato de cinc, o un juego de 2 matraces cOnicos de 125 -
ml, conteniendo cada uno 5 ml de la solucifn de acetato de cinc, dilufdos
a 100 ml dispuestos con conexiones adecuadas para pasar el gas a través -
de la serie. Se acidula la mestra con 10 ml de &cido sulfirico conc y-
se hace burbujear a través de la muestra, (_X)z o cualquier otro gas inerte
por 1 hora o por el periédo necesario, hasta que se demusestre por ensayo-
que no se est3 arrastrando mis sulfuro.

A la solucién de acetato de cinc se le agrega solucién 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 HCl conc 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 agre
ga la mitad del &cido en cada wumidad.

Se pasa el liquido a un vaso y se retitula con tiosulfato de sodio 0.025N
empleando almidén como indicador. Para resultados exactos se debe co---
rrer m testigo de reactivos, en especial si es bajo el contenido de sul-
furo,

mg/1 de sulfuro total com § = (ml de yodo - ml de tiosulfato) x 400/
ml de muestra.

PROCEDIMIENTO PARA SULFURO DISUELTO

Los sulfuros disueltos se determinan en una ruestra de la que previamente
se han eliminado los s6lidos suspendidos, por floculacién y sedimentaci6n.
Se llena un frasco de 1 litro con la muestra, haciendo fluir el 1lfquido a
través del frasco de 1 litro con la muestra, en la misma forma que en el
muestreo del oxfgeno disuelto, para asegurarse que la muestra ha tenido -
el mfnimo de contacto con el aire. Se agregan 2 ml de solucién de AlC1,
y 2 ml de solucién de Na(H, se tapa cuidadosamente para que no queden bur
bujas dentro del frasco al que, colocado en posicién horizontal, se le da
un movimiento de rotacifn, en vaivén, lo mis vigoroso posible, por un wmi-
nuto cuando menos, para que se flocule debidamente su contenido. Se pue
de variar, segfin 1a experiencia, el volumen de estos reactivos, siendo la
meta la obtencifn de una buena clarificacién 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 1fquido sobrenadante se en-
cuentre razonablemente claro, y se sifonea una porcifn apropiada de este-
1fquido al aparato de aereacién indicado anteriormente. Se acidula y se
contin@ia en la misma forma que con el sulfuro total.

PROCEDIMIENTC PARA EL ACIDO SULRIIDRICC NO IONIZANO

Se determina el valor del pl’ de la muestra original, y a la vez, se de---
terminan los sulfuros disueltos por el método :anterior. Se tiene la --
concentracién del H,S no ionizado multiplicando la concentracién del sul-
furo disuelto por el factor apropiado de acuerdo con la tabla que se pre-
senta en el No. 33 del capitulo IV.

METONO COLORIMETRICO

La base de este mEtodo es la reacciém que se verifica, en condiciones ---

adecuadas, entre la para-aminodimetilanilina, el cloruro férrico y el i6n

sul furo, que da por resultado la formaci6n del azul de metileno. Se ---

agrega fosfato de amonio antes de la corparaci6n del color, para eliminar

el color impartido por el ifn férrico.

Algunos agentes reductores intensos evitan la formacifn del color o dismi

nuyen su intensidad; las altas concentraciones de sulfuro, de varios cien

tos de mg/l, pueden inhibir completamente la reaccién, pero se elimina es

te problema por la diluci6n de la muestra y el andlisis subsecuente.

In concentraciones hasta de 10 mg/1, en términos de SOZ’ no tienen efecto

nocivo los sulfitos, aunque se retarda la reaccifn a mayores concentracio

nes.

Las concentraciones de tiosulfato inferiores a 10 mg/l1 no interfieren se-

riamente, pero a mayores concentraciones evitan la formacién del color, a

no ser que se oxide el tiosulfato. La interferencia del sulfito y del --

tiosulfato, en concentraciones hasta de 40 wg/1 de SO, o de 5203", se -

puede eliminar aumentando la cantidad de soluci6n dJe FeC13 de 2 a 6 gotas,
y prolongando a 5 minutos el perifdo de reaccifn.

Si se encuentra presente el hidrosulfito de sodio, NaZSZO 4 puede interfe

rir al producir algo de sulfuro, al acidular la muestra. los nitritos -

producen una coloracién amarillo p&lida, en concentraciones tan bajas co-

mo 0.5 mg/1 de NOZ’ pero no es probable que coexistan nitritos y sulfuros,
por lo que esta interferencia carece de significacién practica.

Para eliminar el ligero color interferente del reactivo, que puede ser ---
apreciable a concentraciones de sulfuro inferiores a 0.1 mg/1, se recomien
da el empleo de una solucién dilufida de amina-&cido sulffirico. La con--

centracién minima determinable por &ste método es de 0.05 mg/1 de sulfuro.
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APARATOS

Tubos de ensayo pareados, aproximadarente de 125 mm de longitud y 15 -
mm de difmetro exterior, que son los mis convenientes para trabajos de
campo. También se pueden usar tubos de Nessler de 50 ml, aumentando-
proporcionalmente las cantidades de muestra Yy reactivos; se logra con-
ellos mayor espesor de las soluciones coloridas, y en consecuencia, ma
yor sensibilidad.

Goteros graduados para que entreguen 20 potas por mililitro de las so-
luciones de azul de metileno. Para lograr resultados exactos al me--
dir por gotas, es esencial que se mantenga el gotero en posicién 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
precaucidn necesaria es que se mantenga limpia la hoquilla del potero-
para que la gota se adhiera uniformemente en el exterior. Si se si--
guen estas precauciones, es exacta la medicién de las gotas, y en caso
catrario, se tienen serias inexactitudes. Para mayor exactitud, se-
puede medir la solucién de azul de metileno con una pipeta de 1 ml gra
duada en 0.01 ml.

Frascos de tapfn esmerilado de 100 - 300 ml de capacidad. Se recomien
dan los frascos para la DBO, porque la misma forma de su tapén esmeri-
lado reduce la posibilidad de aprisionar burbujas y porque su boca per
mite un sello hidrafilico.

REACTIVOS

Solucién madre de amina-acido sulftGrico

Se agregan 50 ml de dcido sulftrico concentrado a 30 ml de apua desti-
lada; a esta solucién se adicionan 20 g de amina redestilada, 6 27.2g-
de sulfato de amina, agitando hasta completa disolucién y llevéndola a
100 ml con agua destilada. Fsta soluci6n madre se decolora ligeramen
te con el tiempo, pero no afecta su utilidad.

Solucién de ensayo de amina-fcido sulfirico (I)

Se diluyen 25 ml de la solucifn madre de amina-icido sulffirico con 975
ml de icido sulftirico 1 + 1. FEsta solucién se usa para la cuantifica
ci6n de concentraciones de sulfuros de 0.2 - 20 mg/l.

Solucitn de ensayo de arrdna-ééido sulfirico (I1)

Se diluyen 10 ml de la solucién madre de amina-4cido sulffirico con 990
ml de &cido sulffirico 1 + 1. Fsta solicifn se enfria antes de usarla.
Es preferible esta solucién para bajas concentraciones de sulfuros, --
dando origen a mejores coloraciones, aunque no se debe usar para con--
centraciones superiores a S mg/l.

Soluci6n de dcido sulffirico 1 + 1

Se agregan cuidadosamente 500 ml de dcido sulfGrico conc a 500 ml de -
agua destilada con agitaci6én contfnua. FEsta solucifn se enfria antes
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de usarla.

- Solucién de cloruro férrico
Se disuelven 100 ¢ de cloruro férrico hexahidratado en 39 ml de arua -
destilada, con lo que se loaran 100 ml de solucién.

- Solucién de fosfato de amonio
Se disuelven 400 ¢ de (;\1114)2111704 en 805 ml de apua destilada,con lo --
que se obtiene un litro de solucién.

- Solucién de azul de metileno (I)
Se disuelven en apua 1 g de azul de metileno en polvo y se diluye a --
1 1litro; esta soluci6én debe tener, aproximadamente, la concentracién -
correcta pero por las variaciones entre los distintos lotes de coloran
tes, se debe titular con soluciones de sulfuro de concentraci6n conoci
da, para ajustarla al titulo conveniente: 1 gota de solucifn equivale
a 1.0mg/1 de sulfuro.

TITULACION

Se prepara una suspensifn de sulfuro de cinc, InS, apregando 3 gotas de -
la solucifn de acetato de cinc 2N a 1 litro de agua destiladai y haciendo-
burbujear HZS en la misma por unos 2 minutos. Se lleva a ebullicién, se
hierve por 2 - 5 minutos para eliminar el exceso de 1,5 y se enfrfa. (Con
servando bien homogénea la solucifn, se miden 200 ml de ella en un matraz
y se determina en esta porcién la concentracién del sulfuro por el proce-
dimiento volumétrico indicado anteriormente, sin verificar primero el ---
arrastre gaseoso. Si se usan 3 gotas de soluci6n de acetato de cinc, la
adicién inicial de yodo debe ser aproximadamente de 12 ml.
Después de verificar este anflisis se hace una prueba por el procedimien-
to colorimétrico. Si la concentracifn aparente por la prueba colorimé--
trica es inferior a la de la titulacién, se diluye la solucién de azul de
metileno; si es mayor se agrega mis colorante en la proporcién debida pa-
ra que el resultado de la prueba volumStrica coincida con la prueba colo-
rimétrica. Después del ajuste se repite la determinacién colorimétrica,
y si se ha procedido con cuidado, el resultado se debe encontrar dentro -
del 5 % de los resultados volumétricos. Si la diferencia excede del 10%
se practican nuevos ajustes o se refina la técnica hasta que las pruebas-
duplicadas se encuentren dentro del limite del 10%,
La suspensién de ZnS se puede usar Gmicamente el dia en que se prepare. -
La solucifn de azul de metileno es estable por wn afio, si se conserva en-
la obscuridad y herméticamente tapada.
- Soluci6n de azul de metilemo (II)
Esta solucién se prepara diluyendo 10 ml de la solucién previamente --
ajustada de azul de metileno (I} a 100 ml; 1 gota (0.05 ml) de la solu
cién II equivale a 0.1 mp/1 de sulfuro.
- Solucién de acetato de cinc 2N
Se prepara como se indic6 en el método anterior.
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PROCEDIMIENTO PARA SULFURO TOTAL
El muestreo y el andlisis se deben verificar con toda la rapidez posible-
teniendo la precaucifn de no aerear la muestra y de tomar una porcién re-
presentativa de la materia suspendida existente, se pipetean 7.5 ml de la
ruestra en cada wo de los 2 tubos de ensayo; si se necesita la dilucién-
se procede como se indica mis adelante. Al primer tubo se agregan 0.5 -
ml de las soluciones de amina-icido sulfdrico ( 1 6 IT ); al segundo tubo
se agregan 0.5 ml de HZSO4 1+ 1; a continuacién se agregan a cada tubo -
0.1 ml ( 2 gotas ) de la solucién de cloruro férrico, se tapan los tubos-
con los pulgares y se mezclan lentamente, invirtiéndolos dos veces.
En presencia de sulfuros se forma inmediatamente, en el primer tubo, wna
coloracién azul, que con la solucién I se desarrolla integramente al ca-
bo de 1 minuto. Despufs de 1 a 5 minutos, se agregan a cada tubo 1.6 -
ml de solucién de fosfato de amonio y se mezcla; cuando se usa la solu--
cifn II, se esperan no menos de S 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, pequefias porciones de las so
luciones 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 concentraciones de sulfuros menores de 3 mg/1, la comparacién de color
se verifica, de modo mis canveniente, observando los tubes longitudinal-
‘mente, contra wn fondo blanco; para concentraciones de 3 a 20 mg/1, es -
mis conveniente observar los tubos transversalmente, ma vez que se haya
igualado con agua destilada el volumen del primer tubo con el del segn-
do. .
Si se usa para la prueba la solucién de (I1) amina-dcido sulffirico y se-
encuentra que el color corresponde a valores mayores de S mg/l, es muy -
probable que el color ya no sea proporcional a la cantidad presente de -
sulfuro, y en este caso, s6lo es permisible registrar el resultado como
' mayor de 5 ''. Cuando se usa la solucién I, se impone wn 1fmite simi-
lar a 20 mg/1. Se pueden determinar concentraciones = mayores por dilu
ci6n de la mestra, procediendo de la siguiente forma: En un tubo de en
sayo se rmiden 6 ml de agua destilada recién hervida y enfriada, se agre-
gan 0.5 ml de la solucién de amipa-icido sulfiirico (I), y a continuacién
1.5 ml de la mestra; se agregan 0.1 ml ( 2 gotas ) de la solucién de --
Fe(:l3 y se continGa el procedimiento normal, multiplicando el resultado-
por cinco. Para otras diluciones, hasta de quince veces, se sigue el -
mismo procedimiento con distintas proporciones de apgua de dilucidn y de-
muestra, para lograr un total de 7.5 ml. Para diluciones alin mayores -
se usan vol(menes proporcionalmente mis crandes de agua y de muestra, pa
ra obviar el error inherente a la medicién de pequefios volfimenes de 1i--
quidos.
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Cuando la solucién de azul de metileno (1) se ajusta para que 1 gota ----
0.05 m1 corresponda a 1.0 mg/1 de sulfuro, operando sobre 7.5 ml de mues-
tra, se tiene:

mg/l de sulfuro = nmero de gotas = ml x 20

Cuando la solucién de azul de metileno (II) se ajusta para que 1 gota ---
(0.05 ml) corresponda a 0.1 mp/1 de sulfuro, operando sobre 7.5 ml de mues

tra, se tiene:
mg/1 de sulfuro = nfmero de gotas x 0.1 = ml x 2

Cuando se usan diluciones se rultiplica el resultado por el factor apropia
do.

PROCEDIMIENTO PARA SULFURO DISULLTO

Por eliminacién de la materia suspendida, mediante floculacién y sedimen-
tacién, se cbtiene una muestra en la qué 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 nica di
ferancia de que se puede usar un frasco de 100 ml en vez del frasco de un
litro. Las cantidades de A1C13 y NaOli se reducen a cuatro gotas, o a --
cualquier otro volumen con el que se logre una buena clarificacién de la-
mestra, usando siempre igual volumen de cada uno de los reactivos.

PROCEDIMIENTO PARA ACIPO SULFIHIDRICO NO IONIZADO

El cido sulfhfdrico no ionizado se calcula en la forma indicada en el mé
todo volumétrico. Se debe tener la seguridad de aplicar para este cilcu
lo el pll de la muestra original y no el valor del pH después de la adici6n
de los reactivos.

9.- GRASAS, ACEITES Y CERAS
En la determinacitn de grasa no se cuantifica uma_cantidad.absoluta de --
mmna substancia especifica, sino mis bien, se determina cuantitativamente-
un grupo de sustancias con caracteristicas ffsicas similares,que se basan
en su mutua solubilidad en el disolvente usado. TPor lo tanto, se puede-
decir que el término ''prasa’ incluye: grasas, ceras, aceites y otros mate
riales no volitiles que se extraen con el hexano de inma micstra acidulada
de aguas negras o desechos industriales.
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Es bien conocido el efecto deletéreo de estos materiales sobre la bpera--
cién de plantas de depuracién de apuas negras y sobre los procesos e di-
gestifn, lo mismo que las condiciones ofensivas gue presentan en las aguas
superficiales. Fs importante un conocirdiento e la cantidad de grasa --
que se tiene en un desecho tanto para bhuscar la forma de vencer las difi-
cultades en la operacién de la planta, coro para juzpar la eficiencia de-
la planta y para controlar las descargas subsecuentes de prasa en las co-
rrientes receptoras. Se presentan dos métodos de extraccifn, el método-
Soxhlet y el método semih(medo; para completar una determinacién por el -
método Soxhlet se requiere wn peribdo de 6 horas, mientras que el método-
semihtimedo s6lo demanda de 2 horas. DNe los dos, el método Soxhlet tiene
la mayor precisifn y exactitud. Se ha encontrado gre arbos métodos con-
ducen a resultados reproducibles con concentraciones de grasa de hasta --
650 mg/1.

Cuando es posible, la muestra se debe tomar en un frasco de boca ancha,--
previarente calibrado, y en el mismo envase se verifican los pasos analf-
ticos iniciales.

Cuando se requieren informes sobre la concentracidén promedio de la grasa-
en wn desecho, durante un determinado peri6do, se recorienda el examen de
las porciones individuales que se tomen a intervalos prescritos, con el -
fin de eliminar las pérdidas de grasa en el equipo de muestreo durante la
preparacién de una muestra compuesta.

METODO DE EXTRACCION SOXHLET

Los jabones metdlicos solubles se hidrolizan por acidulacién. Las gra--
sas s8lidas o viscosas que se absorben en el aaxiliar de filtracién, se -
separan por filtracifn, de la muestra liquida. - A contimuacién, se extrae
la grasa en un aparato Soxhlet, usando hexano como disolvente, y el resi-
duo remanente después de la evaporacidn del hexano, se pesa para determi-
nar el contenido de grasa de la muestra. Cuando se seca el filtro se --
pierden los compuestos que se volatilizan a 103°C o menos.

El método es enteramente empirico y s6lo se pueden obtener resultados du-
plicados si se siguen estrictamente todos los detalles. Por definicién,
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 orginicos, se extrae como grasa. Por las --
distintas solubilidades de las diferentes grasas en el hexano, se deben -
seguir con toda exactitud las indicaciones sobre la velocidad y tiempo de
extraccién. Ademis, no se puede variar el tiempo estipulado para el se-
cado y enfrianiento de la grasa extrafda, pues se puede presentar wn au--
mento gradual del peso, posiblemente debido a la absorcién del oxfgeno, o
bien wma pérdida gradual del peso dehida a la volatilizacién.
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APARATOS

- Aparato de extraccién Soxhlet
- Borba de vacfo u otro sistema de vacfo

REACTIVOS

- Acido clorhfdrico conc

- n-hexano comercial, con mmnto dJde ebullicién de 65 - 67°C

- Papel filtro, Whatman N@m. 40 a 11 om

- Discos de ruselina de 11 cn

- Suspensién de awxiliar de filtraci6n de sflice de diatormeas, 10 g por
litro de agua destilada.

PROCEDIMTENTO

Se toma un volumen dJde 1 litro de aguas negras en un frasco de boca ancha,
previamente aforado a 1 litro. Se acidula a pif 1.0; por lo general son
suficientes 3 ml de ICl conc.

Se prepara un filtro que se forma con un disco de tela dJde miselina al que
se sobrepone un disco de papel filtro. Se humedece cl papel y la museli
na y se prensan bien en las orillas. Con la aplicacién de vacfo, se pa-
san a’'través del filtro 100 ml de la suspensién de auxiliar de filtracién
y se lava con un litro de apua destilada. Se sipue aplicando el vacio -
hasta que no escurra mis agua del Filtro.

Por medio de wunas 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 muse
lina.  Se limpian los lados y el fondo del envase dc mestra, lo mismo -
que el apitador y el ewmbudo Buchner, con pedazos de papel filtro erpapado
en hexano, teniendo cuidado de remover toda pelfcula que se deba a la gra
sa y de recoger todos los materiales s6lidos. los pedazos dJe 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 un cartucho de papel para extraccibn,al que se --
vierten todas las partficulas que hayan quedado en el vidrio de reloj.

Se seca el cartucho con el papel filtro en estufa a 103°C por 30 minutos.
Se 1llena el cartucho con perlas pequefias de vidrio. Se pesa el matraz -
de extraccién, y empleando hexano como disolvente, se extrae la grasa en-
wn aparato Soxhlet, a wna velocidad Jde 20 ciclos por hora,durante 4 horas
a partir del primer ciclo.

Se destila el disolvente del matraz del extractor, por calentamiento en -
bafio marfa a 85°C ( si se redestila se puede volver a usar el hiexano). Se
seca el matraz en bafio de vapor y se hace circular aire por el matraz, --
por la induccién de 1m vacio que se aplica durante 15 minutos.
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Se enfria en desecador por 3) minutos y se pesa.

ng/l de grasa total = mp de aumento de peso del matraz x 1900 / ml
de muestra.

METODO DE EXTRACCION SEAIHUMEDA

El principio es el mismo que en el método de Soxhlet, con la diferencia -
de que el contacto entre el disolvente y la grasa se fuerza mecinicamente
con un agitador de cristal.

Por la composicifn variable de la grasa, es imposible decir que un nfimero
fijo y prictico de extracciones elimina una determinada proporcion del to
tal de la grasa en todos los tipos de aguas negras. Si se fija un 1imi-
te al nfmero de extracciones, aunque sean hasta diez, pueden no determi--
narse por este método las fracciones mis diffcilmente solubles de las gra
sas. Como en el mStodo Soxhlet, el hexano extrae algumas substancias no
grasas. Se deben observar estrictamente todos los detalles establecidos
para que se puedan obtener resultados reproducibles.

APARATOS

- Embudo Buchner de 12 cm
‘- Matraz de destilaci6én de 300 ml

REACTTIVOS
Los mismos que en el método Soxhlet
PROCEDIMIENTO

Se sigue el mismo procedimiento que para el método Soxhlet, hasta el pun-
to en que se retira el papel filtro del embudo Ruchner. Fn lugar de co
locarlo en el cartucho de extraccifm, se pasa a un matraz erlenmeyer de

300 ml, al que tanbién 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 uncs instantes, y a continuaci6n, se pasa su-
contenido por un embudo de 12 cm preparado con wn papel filtro Whatman -
NGm. 40, de 18.5 cm. Fl disolvente se recibe en un ratraz de destila--
cifn de 300 ml.
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Se repite el anterior procedimiento de extraccifn ner nueve veces ris --
recogiendo todo el disolvente en el mismo matraz de extraccién.

Se lava con hexana el papel filtro en el embudo, usando el asitador de -
vidrio para ayudar a disolver, por frotacidn, la grasa del papel filtro,
frotando los residuos visibles a la vez que se hace llecar uma corrien-
te de disnlvente a cada mancha. Todos los lavados Se incorporan al con
tenido del matraz. Se destila el hexano del matraz de dJdestilacién, nor
calentamiento en bafio marfa a 85°C, hasta \n volumen aproxirmado de 25 ml.
Se transfiere el concentrado a \n matraz mis pequefio, tarado, a través -
de un embudo de 6 cm y se lavan el matraz grande y el erbudo con dos pe-
quefias porciones de hexano, que se pasan al matraz tarado.

Se destila el hexano del matraz tarado, por calentamiento en hafio marfa-
a 85°C; se seca el matraz en bafio de vapor, a la vez que, por aplicacién
del vacfo, se hace pasar aire por el matraz durante 15 minutos.

Se enfria en desecador por 30 minutos y se pesa.

mg/l de grasa total = mp de auento de peso del matraz x 1000 / ml -
de meestra.
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ANALISIS QUIMICO PARA SUBSTANCIAS TOXICAS

1.- Deterrentes ( Sunstancias activas al azul de metileno)
2.-  Croro 'iexavalente

3.- Fenoles

4.-  Plomo

5.-  Cianuro

6.-  Arsénico
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1.- DETERGINTES ( SUPSTANCIAS ACTIVAS AL AZUL TF 'TTILENO )

La popularidad creciente del uso de los detergentes sintéticos ( que con-

tienen agentes de activacién superficial ) para propbsitos senerales de -

limpieza, ocasionalmente ha producido formaciones de esmma en las aguas-

de algumos abastecirdentos. Como el agente «de activaci6n swperficial --

rmds commmente usado es el sulfonato de alquil-bencilo (ARS),es el que --

con mayor probabilidad se puede encontrar en las aguas crudas de los abas

tecimientos. Por esta raz6n se ha seleccionado al ARS como el corpuesto

patrdn para los dos sipuientes m€todos analiticos.

Se recomienda que ¢l quimico que se interese en el contenido de ABS de --

las aguas crudas de los abastecimientos siga una secuela de dos etapas,--

analizando primero la muestra por el método del azul de metileno; si el -

resultado es bajo, alrededor de 1 mg/l, generalmente no se necesitan mayo
res investigaciones, puesto que la sura de las interfercncias ( positivas

por lo general ), mis el verdadero ARS es de tal magnitud, que el conteni
do de ABS en el agua no es un factor de significacién. Ja experiencia -

ha dempstrado que es suficiente el procedimiento del azul de retileno cuan
do no se observan probleras en el agua del ahastecimiento pero, si son al

tos los resultados del azul de metileno, es muy importante que se conozca

cuinto representa el verdadero ABS y cuinto las interferencias; para tal-

caso se recomienda la determinaci6n infrarroja, pero si no se dispone del

equipo infrarrojo, el amnélisis por el método del infrarroio se puede desa
rrollar hasta la recuperacién del ABS purificado y determinarse colorimé-

tricamente por el procedimiento del azul de metileno. Fsta alternativa-

elimina 1a hecesidad del costoso equipo infrarrojo, que pocos laboratorios
pueden adquirir. .

F1 principal obsticulo para el método infrarrojo es que, en corparacién -

con el proceso del azul de metileno, es bastante complicado y demanda mu-

cho tiempo.

METODO DEL AZUL DE METIIENO

Tste mEtodo estd basado en la formacién de ima soluci6n de color azul, al
reaccionar el azul de metileno con agentes ani6nicos de activacidn super-
ficial que incluyen no solamente al ABS sino tarbién a los sulfatos de al
auilo. La sal es soluble en cloroformo y la intensidad del color es pro
porcional a la concentracién; la intensidad se mide por lecturas espectro
fotométricas en este disolvente a una longitud de onda de 652 mi  Tste-
método es aplicable en el dmbito de 0.025 - 100 mg/1 como ABS.

Tanto compuestos orgfnicos, como inorginicos, interfieren en la determina
ci6én del ABS. Algunas de las interferencias .comnrobadas se pueden prede
cir bas4ndose en las propiedades qufmicas.
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Fntre las interferencias positivas se tienen los sulfatos orpfnicos, sul-
fonatos, carboxilatos, fosfatos y fenoles, que forman complejos con el --
azul de metileno, lo mismo que los cianatos, cloruros, nitratos y tiocia-
natos inorpinicos, que forman pares de iones con el azul de metileno. --
Pueden inducir a bajos resultados los materiales orginicos,especialmente-
las aminas, que compiten con el azul de metileno en la reacciébn.

Cuando se determina el ABS en las apuas, los exrores positivos son mucho-
ris commes que los nepativos.

La concentracién minima deterrinable por éste ré€todo es de 0.01 mp como -
ARS.

APARATOS

- TFspectrofot6metro para usarse a 652 mu con wn travecto Jde luz de 1 cm
o mis
- Frbudos de separacién de 500 rid.

PEACTIVOS

- Solucién patrén de sulfonato de alquil-bencilo (ARS)
Se pesa wna cantidad de csta substancia que equivalpa a 1.000 g de ARS
sobre la base de 100% de producto activo. Se disuelve en agua desti-
lada y se diluye a 1,000 mi. Se diluyen 10 ml de esta solucifn madre
a 1000 ml1 con agua destilada: 1.0 ml = 0.010 mg de ADS.

- Solucién indicadora de fenolftalefna
Se disuelven 5 g de fenolftaleina en 500 rl de alcohol etflico o iso--
propilico al 95% y se agrezan 500 ml de agua destilada. Sc apresa --
Na(1i 0.02N a gotas hasta que aparezca wna débil coloracién rosa.

- liidréxido de sodio 1N T
Se disuelven 40 ¢ de NaOH en agua destilada y se diluye a 1 litro

- Acido sulffirico IN
Se diluyen cuidadosamente 28 ml de Acido sulftirico conc a un litro, --
con agua destilada .

- (Cloroformo

- Teactivo de azul de metileno
Se disuelve 0.1 ¢ de azul de metileno en 100 rl e agua destilada. Se
nasan 30 ml de esta soluci6n a \n ratraz de 1 litro. Se agreran 500-
ml de agua destilada, 6.8 ml de dcido sulffirico conc y 50 ¢ de ortofos-
fato monos6dico monohidratado, ?Ja!!zmd.l'zo, apitédndose hasta completa -
disolucién. fe cdiluye hasta el aforo de wn litro.

- folncibn de lavado
Fn un matraz de 1 litro sc asreran 6.3 wl de dcido sulftirico conc a --
500 rl de arua destilada.  Se apreean a continnacién 50 o de ortofos-
fato monos6dico ronohidratado y s¢ agita hasta comleta disolucién. Se

diluye hasta el aforo de 1 litro.
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PROCEDT:TTFNTO

Preparaci6n de la curva de calibracién

Se prepara wna serie de diez erbudos de separacién 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 solucibn patrén de
ABS. Se agrega suficiente apua destilada para completar, en cada embudo-
un volumen de 100 ml. Se trata cada patrén como se describe mis adelante-
y se traza una curva de calibracién de mg de ABS en funcidn de la ahsorbhan

cia.
Volumen de la muestra

Los volfimenes de ensayo de la ruestra de apua se hasan en la concentracién
probable del ABS.

Concentracién probable como ARS Volfmen a tomar
ma/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 volfmen indicado de la ruestra es menor de 100 ml, se diluye a 100-
ml con agua destilada; si se usan 100 ml o mis, se hace la extraccién en-
toda la muestra. i

Extracci6n y desarrollo del color

a).- Se alcaliniza la soluci6n por la adicién de Na(¥l, usando fenolftalei
na como indicador. A continuacidn se acidula con #cido sulftirico y
se pasa a un embudo de separacién.

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. lna agitacién excesiva puede producir pérdidas por emuls'ificg
cién. Algunas muestras requicren un perifdo mis largo para la sepa-
racién de las fases que otras. .

c).- Se extrae la capa de cloroformo a un sepmdo embudo de separaci6n; -
se lava el tubo de descarga del brimer embudo de separacién con wma-
pequefia cantidad de cloroformo.
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Se repite la extraccibn por tres veces, usando 10 ml de cloroformo cada --

ocasién. Si se desvanece y desaparece el color azul en la fasc acuosa, -

se agregan 25 ml de azul de metileno adicionales.

d).- Se combinan todos los extractos en el serundo embudo de separacién, -
se agregan 50 ml de solucién de lavado y sc agita vigorosamente por-
30 sepuncdos; en esta etapa no se forman erulsiones.  Se deja reno-
sar y se extrae la capa de cloroformo, a través de lana de vidrio, a
un matraz aforado de 100 ml. Se repite el lavado por otras dos ve-
ces, usando 10 nl de cloroformo en cada ocasién. Se lava la lana -
de vidrio y el erhudo con cloroformo.
Se recogen los lavados en el matraz aforado, se ('iluye hasta el afo-

ro y se mezcla hien.
redicibn

Se determina la absorbancia de la solucién a ¢52 mu, contra un testico de

cloroformo.

mg/1 de ARS total aparente = mg de ABS x 1000 / ml de rmestra.

METODG INTRARRQJO TENTATIVO

Este método comprende la recoleccién y aislamiento d¢ wmos cuantos mili--
oramos de ABS y tarhién su determinacién cuantitatjVa, que se basa en la-
absorcién infrarroja de un complejo amfnico de AS. Aunque demanda ru--
cho tiempo, este método es especifico y exacto para hajas concentraciones
de ABS en las aguas y elimina los sulfatos de alquilo. Cuando no se dis
pone de un espectrofotémetro infrarrojo, se puede substituir por la deter
minacién colorimétrica, usando el ARS recuperado y purificado, aplicando-
el método del azul de metileno.

Este mEtodo s6lo es aplicable a muestras de apuas crudas y no se aplica -
para aguas negras o esechos industriales.

Machas muestras contienen tanto fases s6lidas como liquidas y el ALS se -
concentra particularmente en la fase s6lida. Para anilisis exactos, los
s6lidos se deben excluir o muestrear en forma representativa.

APARATOS

- Cristalerfa lavada con icido
Toda la cristaleria que se use en el método infrarrojo se deche encon--
trar libre de contaminaci6n. Se dehe aplicar wn lavado cormleto con-
IICL 1 + 1 para elirinar el ARS absorbido.
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- Tubo de adsorcidén de carhén
La columa de vidrio, de'wnos 5 x 60 ar, se carga con 100 g de carbén.
Para dividir las secciones de 20, 30, 4n y 10 g se usan telas de ace-
ro o latén, de unas 30 mallas.

- Fmbudo Duchner de 500 ml de vidrio poroso de porosidad media

- Medidor de ph

- Matraces volumétricos

- [rbudos de separacibn de 250 ml

- FEspectrofotémetro infrarrojo nara usarse en el drhito de 2 a 15 micras.

REACTIVOS

- Patrén de sulfonato de alquil-bencilo ( ARS )
Para calibracién. Se obtiene en las casas distribuidoras de reacti--
vos Q.P.

- Carbén activado sin moler
NDe 30 mallas para el tubo de adsorcifn

Prueba para impurezas en el carbén

Se lleva a cabo una extraccién sobre 100 g de carbén por ebullicién,duran
te una hora, con un litro de solucién benceno-alcohol. Se filtra el car
bén, se lava con 100 ml de alcohol metflico, se agreran los lavados al --
- filtrado de la mezcla de disolventes, se evapora a sequedad en bafio de va
por y se pesa. El residuo consiste de impurezas orpgfnicas solubles y de
be ser menor de 10 mg, no incluyendo cualquier residuo del disolvente.
- Soluci6n benceno - alcohol
Se mezclan 500 ml de benceno exento de tiofeno, 420 ml de alcohol me-
tflico y 80 ml de KOH 0.5N.
- Alcohol metflico absoluto
- Acido clorhidrico conc
- Hidr6xido de sodio IN
- Fter de petrSleo, de dmbito de ebullicién 35 - 6N°C
- Alcohol etfilico al 95%
- Acido sulffirico 1IN
- Solucidn amortiguadora
Se disuelven 6.8 ¢ de ortofosfato monopotdsico mzm4, en 1 litro de-
agua destilada. Se ajusta el pl" a 6.8 - 6.9 con Na(X! 6N
- 1-Metilheptilamina
- Solucién extractora de AS
Se disuelven 400 mp ( 20 cotas )} de metilheptilamina en 400 ml de clo
roformo.  Fsta solucién dehe prepararse el dia que se va a usar.
- (loroformo .
- Bisulfuro de carbono o tetracloruro de carhono.
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PROCEDTTENTO
Prenaracidn de la curva de calibracién

Se ponen 25 mg del patrén de ANS en mn recipiente de cristal de wnos 18 --
litros ( 5 ~alones ) y se :diluye con unos 14 litros ( 4 gulones ) Je amua
destilada. Se mezcla bien y, usando tubo de hule sintético,se sifonea --

I

toda 1la solucién a través dJe la columa de carbodn. e trata coro Se des
cribe nds adelante.  Se repite el procediriento con 22, 15, 10,5 y 0 no-
de ARS.  Se prenaran dos curvas de calibracién, enpleando como abcisas -
las cantidades de ADS agregado vy como ordenadas las absortancias de la md
xima a 9.6 y 9.9 micras. La técnica de la 1inea de referencia es mejor-

para determinar la absorhancia de la rfxira.
Velumen de la muestra

Se estira la concentracifn del ABS presente en la miestra y se calcula el
columen de la misma que se necesite para lograr 10 - 25 mg de APS.  Si -
el voluren es Jde 2 litros o renns, se ;igre_qan mmos 10 ¢ de carhén activa-
do granular en una proheta graduada de tapén esmerilado, se agrega la ---
muestra y se agita bien por dos minutos. Se filtra a través del emhido-
Buchner de cristal poroso, de porosidad media. Si se necesitan mis de 2
litros, se pasa 3 través de la columa de carbbn a un pasto de 490 litros-

por hora o renos.
Fxtracci6én y cuantificacidn del ARS

~a).- Se pasa el carb6n del embwdo Buchner o de la columma, tratando sepa-
radamente las secciones, a cdpsulas de porcelana para evaporacién y-
se secan a 105 - 110°C.  Sc vierte, con el auxilio de brocha, el --
carb6n seco de cada cédpsula a frascos o matraces separados, de 2 1i-
tros, con cuello cbnico normal, y se agrera 1 litro de la solucién -
benceno-alcohol.  Se agrepan perlas de vidrio o productos similares
y se pone a reflujo con un refrigerante de aire por 1 hora. Se fil
tra al vacfo, a través del erbudo Puchner, se extrae todo cl 1liquido
se corta el vacio y se aprepan 100 ml de alcochol retflico.
Se remueve con wn agitador de vidrio y se extrae el lavado al vacio.
Se lava por segunda vez con otra porcién de 100 ml1 dJe alcohol metili
co. Se regresa el carhén al matraz, se le agrcpa disolvente cormo -
antes y se somete a reflujo por una hora. ‘‘ientras se hace esta se
aunda extraccién, se cvarora el disolvente del prirer extracto vy de-
los lavados; esta evapnracién se verifica en un vaso de 2 litros en-
haio de vapor; wuma corricente suave de nitrdecno o de aire sobre la -

superficie acelera la evaporaci6n.



b).-

c).

dy.-

e).-
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Se filtra el sepundo extracto y se lava el carhén como antes. Se --
agrega el extracto y los lavados al vaso que contenga el primer ex--
tracto; sc desecha el carhbén v se evanora suficientemente, nara cor-
binar en un solo vaso los extractos de las secciones de 20, 31 y 40-
r de la columa. Los extractos de la seccién de 10 ¢ sc¢ tratan se-
paradamente en todo el procedimiento. Despiés de que se haya elimi
nado el disolvente, se disuelve el residuo con 50 rl de agua destila
da calicnte y se pasa a un matraz erlemmeyer, de 250 rl,de cuello c6
nico normal. Se lava el vaso con 30 ml de I'Cl conc y se agreran --
lentamente al matraz, lo que produce desprendiriento de bi6éxido de -
carbono. Se-lava el vaso con 50 rl de agua destilada y se corbira-
con los otros lavados del matraz. Se somete a reflujo por una hora
con refrigerante de aire.

Se quita el refrigerante y se continfia la ebullicién hasta que ¢l vo
lumen se reduzca a 20 - 30 ml, se pasa a wn baﬁd de vapor y se evapo
ra casi a sequedad. Se disuelven los s6lidos ecn 100 m] de agua des
tilada y se neutraliza con solucifn de Na(H a un pif de 8 - 9. Se -
extrac una vez con 50 ml de &ter de petrSleo; si es necesario se pue
de agrepar hasta 70% de alcohol etflico para destruir la emulsién.
Se lava el €ter de petrbleo, por dos veces, con porciones de 25 ml -
de agua destilada, se desecha la capa de éter de petrdleo y se agre-
gan los lavados a la solucién acuosa, sometiéndose a ebullicién para
expulsar el alcohol que se haya agregado.

Se pasa cuantitativamente a un embudo de separacién de 250 ml, se --
neutraliza con 112504 justamente hasta la acidez del tornasol. Se --
agregan 50 ml de la solucién amortiguadora y 2 gotas de metilheptil-
amina, agitindose vigorosamente. Se agregan 50 ml de la solucidén ex
tractora de ARS y 25 ml de cloroformo; se.agita por 3 minutos y se -
permite que se separen las dos fases. Si se forma emulsién, se ex-
trae la capa inferior, incluyendo cualquier emulsién, y se filtra a
través de vn tapin de lana de vidrio mojado con cloroformo, usando -
la succidn si fuera necesario y recibiendo en un embudo de separa---
cién de 250 ml. Se extrae la fase de cloroformo en un vaso de 400-
ml y se regresa cualquier solucifn acuosa al primer erbudo de separa
cifn. Se.lava el taptn de lana de vidrio con 10 ml de cloroformo y
se agrega al extracto de cloroformo.

Se verifica wa extracci6n adicional con 50 ml de la solucién extrac
tora de ABS y 25 ml de cloroformo. Se agi'ta por 2 minutos y si es-
necesario se separan las fases. Se extrae una tercera vez con 5 ml
de solucién de amina y 45 ml de cloroformo. Los extractos comhina-
dos de cloroformo se evaporan a sequedad en bhafio de vapor. Con 10-
ml de cloroformo se pasa cuantitativamente el residuo a wn vaso de -
50 ml, usando como lavados trcs porciones de 5 ml de cloroformo. Se
evapora a sequedad v se continfia el calentamiento, en bafio de vapor,
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por un perifdo de 30 minutos, para elirinar el exceso de amina. Se
disuelve el residuo en 1 ml, aproximadarente de hisulfuro de carbono
o de tetracloruro de carbono vy se filtra a través de wn tandn de la-
na de vidrio situado en el vistago Je un embudo de 2 mm de difmetro-
o un matraz volumétrico de 2 o de 5 ml. Se diluyc el volumen a tra
v€s del filtro, con varios lavados del vaso.

f).~ Se pasa una porci6n de la muestra a wna celda infrarroja sin rayor -
dilucién. Se corre la curva de la absorci6n infrarroja desde 9 has
ta 10.5 micras erpleando un testigo del disolvente. Se mide la ah-
sorhancia a los miximos de 9.6 y 2.9 micras, usando las lfneas de re
ferencia desde 9.5 hasta 9.8 y desde 9.8 hasta 10.1 ricras.
De 1la curva de calibracién que sea apropiada, se calcula el ARS cn -
la mestra original.
Los valores se reportan sepnaradamente, hasadas en cada longitwl Je -
onda. Si no se dispone de equipo infrarrojo, se pucde determinar o
terminar la manipulacién por colorimetria. Tl corpleio de sulfona-
to-amina se desdobla ficilmente por cbullicién con un dlcali acuoso.
Despufs de expulsar la amina ( lo que se indica por la ausencia del-
olor a amina ) y después de preparar diluciones apropiadas los resul
tados colorimétricos se pueden comprobar con los valores infrarrojos.

g).- Se evapora una porcién de 0.5 - 1.0 ml de la solucién de ABS sobre -
ua placa de cloruro de sodio. Se registra el espectro de ahsor---
cién de 2 a 15 micras, para la identificacifn cualitativa positiva -
del ALS.

Se debe usar en todas las muestras la adsorcién con carbén. Se separa -

asf el ABS de muchas otras substancias presentes y se reducen las dificul

tades de la erulsién.

Se pueden perder de 10 a 50 ml de agua a través del refrigerante de aire-

de 60 x 1 cm, durante la hidrSlisis &cida. Aunque esta pérdida no afec-

ta los resultados de la hidrblisis, disminuye la cantidad de agua que es-

necesario eliminar por ebullicién desmés de quitarse el refrigerante.

2.- (ROD

Las sales de cromo se usan arpliamente en los procesos industriales y tam
bién como inhibidores de la corrosién, por lo que pueden llegar a las a--
puas potables por las descargas de desechos industriales. Para el con--
trol de la corrosién se agreran frecuentemente compuestos de cromatos a -
las apuas. Tl cromo se puede presentar en las apuas, tanto en la forma-
hexavalente como en la trivalente, aunque la forma trivalentec rara vez se

presenta en aguas potables.
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F1 primer método es aplicable para la determinncidn del cromo hexavalente
presente en aguas noturales o tratadas, gue se destinen para usos pota---
bles. Tl método del pemanganato-nitruro se recoricenda nara la determi-
nacién del cromo total en ruestras que contengan raterio orginica y es ¢l
método de seleccifn para la determinacién del crormo total en ruestras des
conocidas. E1 método del hipobromito alcalino es Gitil como método de --
control para el cronmo total en aguas tratadas, aimque no s¢ puede conside
rar adecuado para muestras que contengan wna cantidad apreciahble de mate-
ria orgénica.

Como los iones cromato tienen la tendencia a adsorberse en las paredes de
los recipientes y como tarbién se puede reducir por varios agentes, se de
ben observar precauciones para la rccoleccién y almacenamiento de la rues
tra. Para la recoleccifn de las ruestras se deben nsar frascos nuevos,
en vez Je recipientes viejos y rayados. la meestra se debe examinar cl-
ndsmo dfa de su recoleccifn y no se recorienda su almacenamiento por mis-
de 2 & 3 dias.

CROMO FIEXAVALINTE

El cromo hexavalente reacciona con la difenilcarbazida rpara producir wma
coloracion violeta rojiza, en soluciones ligeramente dcidas.

[n el paso del desarrollo de color se pueden tener las sisuientes interfe
rencias: Los iones mercurosos y merciiricos producen coloraciones azul a
"azul violeta, amnque la reaccién no es sensible con la acidez que se em--
plea. [Pl fierro en concentraciones rayores de 1 mg/1, interfiere produ-
ciendo wna coloracién amarilla con el reactivo. Fl 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 de la adicién de la difenilcarbazida.

Por comparacifn visual en tubos de Nessler de 50 ml, se puede identificar
una concentracién de 0.003 mg/1 de cromo.  El limite es de 0.005 mg/l, -
cuando se usa un trayecto de luz de 5 cm en mediciones fotométricas.

APARATOS

- Fquipo colorimétrico, se necesita uno de los siguientes:

a).- Espectrofotémetro, para usarse en 540 mr, con un trayecto de luz
de 1 an o mayor.

b).- .Fotémetro de filtro, con un trayecto de luz de 1 cm o mayor equi-
pado con wn filtro verde que tenga su transmitancia mixdm en la-
vecindad de 540 ru.

- Tubos de Nessler, de 50 ml, pareados e’ forma alta.
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REACTIVOS

- Agua exenta de cromo
Se redestila, si es necesario, en un aparato integro de cristal pyrex
Se puede obtener agua satisfactoria pasando agua destilada a través de
wmn lecho wixto de resinas de intercarhio i6nico.

- Reactivo de difenilcarbazida
Se disuelven 0.2 g de 1,5-difenilcarbohidrazida en 100 ml de alcchol -
etflico a isopropilico al 95%; se agrega, con agitacifn, una solucibn-
3cida que se prepare con 40 ml de I.’ZSO4 conc y 360 m1 de agua destila-
da. Si se conserva refrigerada, la solucién es cstable aproximadamen
te por un mes.  Su color cambia del incoloro al amarillento, sin afec
tar su utilidad.

- Solucién madre de cromo
Se disuelve 0.1414 ¢ de dicromato de potasio, !(ZCr207, en agua destila
da y se diluye a 1000 ml con agua destilada. Tsta solucién contiene-
50 mg/1 de Cr.

- Solucién patrdn de cromo
Se diluyen 20 ml de la solucién madre de cromo a 1000 ml. [sta solu-
cién contiene 0.01 mg de cromo hexavalente por 1.00 ml, se debe prepa-
rar el dia que se va a utilizar.

PROCEDIMIENTO

Se usa una muestra de 50 ml o una porcidn alicuota diluida a 50 ml con --
agua destilada exenta de cromo. Si es necesario, se clarifica por cen--
trifugacién. 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 calibracién en el &rbito de-
cromo de 0.005 a 0.40 mp/1, si se va a aplicar la medicién fotométrica a-
540 mu, con un trayecto de luz de 5 am. Las comparaciones o lecturas se
verifican entre los 5 y los 15 minutos después de la adicién del reactivo.

mg/1l de Cr hexavalente = mp de Cr hexavalente x 1000 / ml de ruestra.
MTTODO DEL PERMANGANATO-NITRURO PARA CRCMO TOTAL

El- contenido original de cromo hexavalente dJe la muestra se reduce, con --
sulfito de sodio, a la forma trivalente. La muestra se evapora a humos,
con icido sulffirico, para destruir la materia orginica. Fl cromo triva-
lente se oxida a la condicién hexavalente por un ligero exceso de perman-
canato de potasio y se hace reaccionar al cromo con la difenilcarbazida,-
después de eliminar el exceso de permanganato por redio del nitruro de so

dio.
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APARATOS

- (Cristaleria lavada con 4cido
Para evitar lo mis posible la adsorcién del cromo durante el procedi--
miento de oxidacién, se debe usar cristaleria nueva, sin rayadurss. To
da la cristaleria que se haya tratado previamente con rezcla crérica -
lo mismo que la cristaleria nueva, se debe lavar con Acido clorhidrico
o nitrico para eliminar las huellas de cromo.

- BEquipo colorimétrico

PEACTIVOS
necesitan todos los reactivos enumerados en el método anterior ademds

g ¥

los siguientes:

- Acido sulffirico 1 + 1

- Solucifn de sulfito de sodio
Se disuelven 1.26 g de NaZSOz en apua destilada y se diluye a 100 ml.-
Se prepara diariamente. Iln mililitro de esta soluci6n reduce, aproxi
madamente 3.4 mg de cromo lexavalente a trivalente.

- Permanganato de potasio 0.IN
Se disuelven 0.316 g de lC”nO4 en apgua destilada y se diluye a 110 ml.

- Solucién de nitruro de sodio

Se disuvelve 0.5 g de NaNS en agua destilada y se diluye a 100 ml.

PROCEDIHIENTO

Se estima el volumen de la nmestra por un an3lisis preliminar aproximado.
A la muestra, contenida en un matraz erlenmeyer, se agregan 5 ml de 112504
y 1 ml de solucién de NaZSOS; se deja reposar por 10 minutos para la re--
duccién Integra del cromo hexavalente; se agregan tres perlas de vidrio -
o material similar y se cubre el matraz con un pequefio embudo que actfia -
como condensador de reflujo. Se evapora a humos y se mantiene en diges-
ti6n por 15 minutos o hasta que clarifique. Se enfria y se diluye cuida
dosamente a unos 50 - 80 ml. Se lleva a ebullicibn y se agrepa suficien
te KIhOd, .a gotas, hasta que persista un ligero color rosa mientras la so
lucifm se thierve por 10 minutos. Se agrega la solucifn de NaNS, a go--
tas, manteniendo la ebullicién hasta que la soluci6n se vuelva incolora.-
Se hierve durante cerca de 2 minutos entre cada adicién de nitruro, para-
precaverse contra el empleo de un exceso de nitruro. Se enfria la mes-
tra.

Si no se tienen s6lidos suspendidos y color, se pasa a un tuho de Nessler
o matraz aforado de S0 ml, se elimina cualquier materia suspendida por --
filtraci6n a través de un crisol de cristal poroso, de porosidad tosca o-
media. Se usa un filtro tosco para muestras incoloras. Si se tiene im
precipitado de bidéxido de manganeso se pasa la muestra a través de un --
filtro de porosidad media, bajo succién. Se lava hien el filtro. SRe -
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recoge el filtrado cn 't tubo dJde Nessler o matraz aforado de 100 ml, para
permitir suficientes lavados. Se procede coro en el método anterior na-
ra croro hexavalente y se verifica la lectura entre los § y los 15 minn--
tos despnés de la adicién del reactivo.  Se prepara la curva fotorétrica
para cantidades conocidas de cromo que se someten al mismo procediriento-
que la muestra. Los resultados se corrigen con un testigo que sc hava -

llevado a través de todos los pasos del procedimriento.
mg/1 de Cr total = mp de Cr total x 1000 / rl de muestra.
HETODO DEL [IIPORRMITO ALCALINOG PARA FL CROO TOTAL

Se determina el cromo total por oxidacién de la forma trivalente al esta-
do hexavalente con wna solucién alcalina de hipohromito. Después de la-
eliminacién del exceso de hromo con fenol, se desarrolla el color en la -
forma normal con difenilcarbazida.

Con cantidades importantes de materia orginica o de otras substancias re-
ductoras se puede impedir la oxidacién completa dJel i6n crSmico y obtener
por lo tanto, bajos valores de cromo.

APARATOS

- C(Cristaleria lavada con 4cido
- Fquipo colorimétrico

REACTIVOS

Se necesitan todos los reactivos que se enumeran en el primer método.

- Solucién oxidante

" Se agregan 50 ml de NaGif IN a 3 ml de agua saturada de bromo

- Acido sulffirico 6N
Cnidadosamente se agregan 167 ml de HZSO4 conc a un volimen de agua -
destilada y se diluye a 1 litro

- Solucidén de fenol
Se disuelve 1.2 g de fenol redestilado en agua destilada y se diluye a
100 ml. Se conserva en frasco ambar.

- Hidrdéxido de sodio 1IN.
Se disuelven 40 g de NaOll y se diluye a 1 litro con agua destilada.

PROCEDIMIENTO
Se estima el volumen de la wuestra por un andlisis aproximado. A 25 ml -

de la ruestra, o a wna porcidn alicuota dilufda a 25 ml, contenida en wn
matraz erlenmeyer de 125 ml, se agregan 2 ml de la solucién 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 prdsente, por filtracién a trav€s de um crisol -
de cristal poroso de porosidad media o tosca. Se enfrfa la ruestra, se-
agregan 0.4 ml de HZSOA y se rezcla. Se agrega 0.5 ml de solucién de fe
nol y 2.5 ml de Na(H, mezclando después de cada adicibn. Se diluye a 50
ml en tn tuho de Nessler o en un matraz aforado y se completa el desarro
110 y medicifn del color como se describe en el prirmer mStodo para cromo-
hexavalente. Se corrigen los resultados con un testigo que se haya 1lle-
vado a través de todos los pasos del procedimiento.

mg/1 de Cr total = mg de Cr total x 1000 / ml de ruestra.

3.- FFENOLES

En desechos industriales, como en aguas potables, los corpuestos fenblicos
que se mencionan colectivamente como fenoles, se definen como aquellos de
rivados oxhidrilicos del benceno, o de su nucleo condensado, quc se pueden
determinar por los métodos que se describen a continuacién. La presen--
cia de estos. compuestos y de sus derivados clorados en aguas, puede tener
- un efecto pronunciado sobre los peces y sobre 1a calidad del apua. Para
algunas especies de peces, el limite incipiente de toxicidad, en tiempo -
infinito, parece ser del orden de wnos cuantos miligramos por litro, pero
sin enbargo, algunos fenoles clorados son t6xicos en concentraciones tan-
bajas como 0.2 mg/1. Tlos peces que viven en aguas con hajas concentra--
ciones de fenoles pueden adquirir un gusto desagradable y molesto., lLa -
presencia de cantidades tan pequefias de clorofenoles, como de 1 ug/l, pue
de impartir un gusto desagradable al agua potable. Los 1fmites dependen
para cualquier efecto particular, de factores tales como la calidad y tem
peratura del agua y la composicién de los fenoles que se tengan presentes.

La determinaci6n de fenoles en aguas contaminadas y en desechos industria
les, presenta dificultades. mucho mayores que en aguas potahles, por la --
presencia de compuestos inorginicos y orpginicos que interfieren con los -
reactivos que se aplican para los mftodos colorimétricos. Muchas de es-
tas interferencias se eliminan o se reducen al minimo por un procedimien-

to preliminar de separacién.
PROCEDIMIENTO PRF.I:IMINAR DE SEPARACION

Debe hacerse especial hincapi€ en la importancia de los diversos pasos en
el tratamiento preliminar, puesto que tienen por objeto evitar la degrada
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cifn o »érdicn Je los fenoles en 1a roestra o narenarar na solucién fond-
lich sthstancinl~ente exenta de cormiestos que puedan interferir con los-
rétodos colorirétricos,  Sc exnlican vor sf risros los rrincinios que os
tahlecen los ~ftedos nara 1o preseryvacién de 1a restro v narg elivipor -
1as interferencias recorocidas, L nurificacién norral Jde los fenoles -
se verfica nor destilacidn o la restra v extraccién el Jestilada.

Tos fenoles se destilan, 2 wma velocidal? mds o rones constante ' las i;m-
~urezas no wolatiles. Corm es rracdual 1o velocidad de volatilizacién Jde
los fenoles, el volvren de ddestilacidn Jdebe ser ienal al voluren Je la --
micstra presta a destilar. a2 aplicacién lel fuc0,, dirante 1a Jestila-
cién Jde wa ruecstra dcida, permite 1la formacibn e svlfuro cfinrico, ave -
no se descownone, suhsecuenterente, a Acido suifhidrico. Lo acidez e -

i réxido citrico,nue mo-

1n solucidp evita tarhién 1n precinitacidn 01
diera actuar coro apente oxidante del fernl.

Se loera la extraccién completa de los feroles Adel destilado ror redio --
del cloroforrmn v altas concentraciones de “aCl, c¢on extraccién en serie.
(valanier interferencia residual se elimina por 1a evtraccifn del Ffenol -
con 1na solucidn acuosa alcalina.

Ias interferencias commes en los malisis Je fenoles son aquellas que so
meten al fenol a carbios hiol6ericos v onimicos.  Se inhihe 1n derradacién
biolégica ror 1a adicién de (‘.n.“.(‘_,' a la mestra. Ta acidulacién de 1a --

ruestra con 1',P0  aserura la presencia del i6n de¢ cobre v elirina cnalauier

34
carbio quimico resultante de la presencia dc condiciones fuertcrente alca
linas.

Tos agentes oxidantes que se identifiquen por 1a preha yoduro-alridén, -
se eliminan inrediatarente después del muestreo por la adicién de wn exce
so dc sulfato ferroso o de arsenito de soadio.

los corpuestos Jde azufre se eliminan por la acidulacién de Ja ruestra a -
wm p' menor de 4.7 con ‘!3P04 nsando el indicador de anaramijado de wetilo,
y nor una aereacién hreve, nor agitacién, antes Je la adicibn Jel Cusn,.
Lns fencoles en aceites y alauitranes se reameran por tratariento de la -
mestra antes de la adicién del,(uSO,. Se ajusta el nl’ de 1a mestra a-
12 - 12.5 por la adicién de un &lcali concentrado. Los nceites y al--
quitranes se extraen de la solucifin acuosa ror el tetracloriro de carhono
y cualqrier remanente de &ste.en la solncién sc elirina per calentariento
en hafio maria, antes de scoruir con el nrocediriento de separacién.

I'n las concentraciones que rerneralmente sc presentan en desechos industrin
lcs, los fenoles aquedan expuestos, por el almacenariento.a carhios hioqui
micns v aniricos. Tadas las mestras sc dchen acidnlar a mm p'' ~enor de
4 con !‘xm,,' nsmdo anaraniado de retilo como indicador v se nreservan con
1 e de é‘.nSf“q nor litro: 12 mwestra se Jele mmtener fria, 2 1ma termera-
tura de 5 - ‘10°C. Afin asf tratadas, las ruestras se deben analizar Jden-

tro de las 24 horas sicuientes a2 su recoaleccién,
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APARATOS

- Aparato de destilacidn e cristal
- Medidor de pit
- TImbudos de separacién

REACTTVOS

- Solucibn de sulfato de cobre
Se disuelven 100 ¢ de OJS(‘A.SF.’ZO en acua destilada y se diluye a 1 1i-
tro.
- Solucién de 4cido fosférico
Se diluyen 10 rl de I$3I’1’\‘1 al 85% a 100 m1 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
- (loroformo & éter
- Solucién de hidréxido de sodio IN
Se disuelven 4 g de Ma(M] en apua destilada y se diluye a 100 ml
- Solucibn de hidréxido de sodio 2.5N
Se disuelven 10 ¢ de Na(ll en apua destilada y se diluye a 100 ml

PROCEDIMNTENTO

A una norcidn de 500 mi del desecho se agregan 5 ml de la solucién de sul
fato de cobre y se acidula, con la solucitn de 1!31’04. a un pill menor de 4,
usando anaranjado de metilo para indicar el pll-deseado. Se omiten estas
adiciones, si se aplicaron para la preservaci6n de la muestra. Se vier-
te la mezcla en el aparato de destilacién, y se destilan unos 450 ml; se-
detiene la destilacién, y, al cesar la ebullicién, se agregan al matraz -
50 ml de agua destilada y se continfia la destilacién hasta lograrse 500 -
ml de destilado.

Se acidula la muestra destilada con 1 ml de solucifn de 1131704 y se apre--
pan 5 ml de solucién de CUSOA. Se pasa a wn embudo de separacién 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--
traccién se debe observar que todo el Na(l se encuentre en solucitn. Se
combinan los extractos de cloroformo y se¢ descarta la porcifn acuosa des-
pués de la tercera extraccifn.

Para los prireros tres m€todos, se extraen los extractos de cloroformo o-
de éter con dos porciones sucesivas de 75 ml de Na(J’ IN, se corbinan los-
extractos alcalinos y se diluve a 250 rl con apua destilada; se calienta-
después a bafio marfa para eliminar el cloroformo o el éter, y finalmente,
se diluve el conjunto a su volumen original de 500 rl. Para el método -
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sipuiente, se extraen los extractos de cloroformo o éter tres veces con --
Mattl 2,54, rrirero con 4 1l y las dos veces sicuientes con I rl.  Se com-
binan los extractos alcalinos. sc¢ calienta en hafio maria para elirinar el

cloroformo o éter v se enfria, sin diludr,
METODO N LA ARINOANTIPTRTNA

Los fcnoles nurificados, ro asf el paracresol y fenoles similares nara---
sulstituidos, reaccionan con 4 - ariroantipirina a un pff de 17 + 1.2, en-
presencia de ferricianuro, para forrar wna anilina de antipirina. Lo --
anilina se extrae de la solucién acuosa con cloroforre v se lee la ahsor-
bancia a 460 yru. I'l pequefio voluren que sc oltiene por extraccién perri
te la determminacién en soluciones que no contenean réds de N.05 rne de feno
les, expresados como fcnol, Cﬁlfsﬂi’. Si se usa en la determinacidn todo-
el destilado de 500 rl, no debe conterer mis de 0.1 ms/1 de fenol.  Si -
s¢ usan volffmenes tan pequeiios coro norciones alicuotas de 50 rl o si se-
usan rmestras de 50 ml del destilado para la determinacién, no debe conte
ner mds de 1 rg/1 de fenol.

Todas las interferencias se clirinan o s¢ reducen al rinirmo usando el ex-
tracto del procediriento preliminar de separacién. Ia cantidad minirma -
determinable es 0.5 uy Jde fenol, cuando se usa nara la redici6n fotométri
ca 1n extracto de 25 ml con celda de 5 cm o in extracto de 50 ml con cel-
da de 10 an.  Si se usa en 1a determinacién todo el estilado de 509 ml,
la cantidad minira determinable es 1 ug/1 de fenol.

APARATOS

- Pipetas volumétricas
- [Fquipo colorinétrico
a).- Fspectrofotémetro para usarse a 4€0 ru, con 1n travecto de luz de
1 ar o mayor
h).- Fotémetro de filtro, con un trayecto de luz de 1 ¢cm, o mds, y ---
equinado con un filtro aznl que tenpa su transmitancia mixirma en-
1a vecindad de 460 ru.
- Emhudos tipo Puchner con disco poroso
- Medidor de pil
- Fmbudos de separacién de 750 ml
- Tubos de Nessler pareados e 50 m1 forma alta

PEACTTVOS

- Soluciones de f{enol
a).- Madre
Se disuelve 1 g de fencl en agua destilada y se diluye a 1 litro

se titula como se indica posteriorente.
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h).- Interredia

Se Miluyen 17 11 de la solucifn madye Je fepel o 1000 1 con acua

destilada: 1.2 m1 = 17 w0 ¢ fenol

c).- Patrén
Se Jdiluven 50 ~1 de Ia solucién interredia a 570 1 ¢on arua des-
tilada: 1.00 1 = 1.0y Jde fenol

- Solucién de hrorato-brormmro N.1Y
Se disuelven 2.784 ~ Jde Tt en oaema destilada, sc aereear 10 7 ode -
¥Rr, se distvelven y se diln,w;, a 10nn =
- Acido clorhidrico conc
- Yoduro de notasio en cristales
- Soluci6én valorada dJe tiosnlfato de sodie, N.N25Y
Preparada y titulada como en ™xireno Nisnelto
- Solucidn de almidén
Se prepara como en Oxfgeno Nisnelto
- Solucién de cloruro de amnio
Se disuelven 50 ¢ de \Hfdf‘.] en acua destilada vy se Jdiluve a 1 litro
- Hidréxido de amonio conc
- Soluci6n e aminoantipirina
Se disuelven 2 g de 4-arinoantipirina en apua destilada v se diluye o
100 ml. Fsta solucién se debe preparar el dia ane se vava a usor.
- Solucién de ferricianuro de potasio
Se disuelven 8 g de KSFe(CN)() en agua destilada v se diluve a 100 ml.
Se filtra si es necesario. Fsta solucifn es estable por una serana.
- (loroforro
- Sulfato de sodio anhidro.

TITULACTON D LA SOLUCION DF FRNOL

Se vierten aproximadamente 100 r1 de agua destilada en wm watraz conico -
de tapbn esmerilado, de 500 ml, y se agrermn 50 rl1 de la solucién madre -
de fenol. A esto se agregan 10 ml de la solucién bromato-brommo, y a -
contimuacién, aproximadamente 5 ml de 1'C1. Con el matraz tapado se mez-
cla suavemente por rotacién. Si no nersiste el color café del bromo 1i-
bre, se agrega mis reactivo bromato-bromuro, en porciones de 10 ml,hasta-
que persista el color. Se tapa y se deja reposar ror 10 minutos; a con-
tinuacién se agrepa aproximadamente 1 ¢ de KI.. Si la solucién madre con
tiene 1000 mg/1 de fenol, se necesitan cuatro norciones de 10 ml del reac
tivo bromato-hromuro.

Se prepara un testipo, en wna forma exactarente irmal, usando aria desti-
lada y 10 ml de la solucién bromato-brorro.
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S¢ titula tanto el testico coro la muestra con solucién de tiosulfato de-
sodio, con indicador de alridén.  Se calcula 1a ceoncentraciér Jde la solvu

cién de fenol coro sicuc:

me/1 Jde fenol = ( AXx B - € ) x 7.842
en la cual:
A = mnl de tiosulfato para el testigo
B = ml de solucién de bromato-broruro usados para la muestra

divididos entrec 10
C = ml de tiosulfato usado nara la muestra

PROCEPITENTO

Se purifica wna porcién de 500 ml de la rmestra de desecho industrial, en
la forma que se indica en el procedimiento prelirinar dJe separacién.

Se determina, por un tanteo preliminar, la porcién alicuota del destilado
que resulte adecuada para la determinacién final ( la porcién alfcuota no
debe contener mis de 50 ug de fenol ). Tisto se puede verificar, sin ex-
traccién con cloroformo, desarrollando la reaccién en tubos de Nessler de
50 wl y comparando con patrones adecuados.

La porcién alicuota que se seleccione se diluye a 500 wl con apua destila
da y se vierte en un vaso de 1 litro. Tn forma similar se preparan un -
testigo 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 forra sipuiente: -
Se apregan 10 ml de solucién de cloruro de amonio y se ajusta con hidréxi
do de aronio a pH de 10 + 0.2, lo que reneralrente deranda de 3.5 a 5 ml-
de NI, Se pasan a embudos de separacién y se agreran 3 ml de la solu
cién de aminoantipirina, se mezcla inmediatamente, se apregan 3 ml de so-
lucién de ferricianuro de potasio, y de nuevo se mezcla inrediatamente. -
Se deja reposar por 3 minutos.y sc extrae en sefuida con cloroformo, em--
pleando porciones de 25 ml para una celda de 5 cm y de 50 m] para wna cel
da de 10 cm. Se filtra cada mmo de los extractos de cloroformn a través
de embudos de disco poroso, que contengan 1ma capa de 5 g de sulfato de -
sodio y se recogen los extractos secos en vasos secos. No se agrepue --
mis GICIK.

Se lee la absorbancia de la muestra y dJe los patrones contra el testigo -
en un equipo fotomStrico a una lonritud de onda de 467 mu, erpleando la -
celda de 5 om nara el extracto de 25 ] y la celda de 11 cm nara el extrac
to de 25 ml y la celda de 10 cr nara el extracto de 50 w1,
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Si las absorbancias son ravores de 1.0 con la celda auc sc use, se deben-
hacer las lecturas con la siruiente celda mis pequefia.  Se localizan los
valores de las absorbmcias en fimci6n de las concentraciones de fenol de
los patrones. Se estira cl contenido de fenol de 1a ruestra.

Si se usa un fotdmetro de filtra de banda arplia, nuede no ser lineal la-
curva absorbancia-concentracién, y por esto, sierpre sc debe usar 1a cur-
va de calibracién. Tarhién puede variar de wm dia para otro la curva de
calibracién.

mg/l de fenol = ug de fenol en la muestra x 1000 / ml de la mestra --
original que correspondan a la mestra colorida.

TETODO MODIFICADO DE LA AMINDANTIPIRINA

Los fenoles purificados no as{ el paracresol y los fenoles para-substitui
dos similares, reaccionan con la aminoantipirina, a ! de 10 + 0.2 en vre
sencia de ferricianuro, para formar un colorante de antipirina. Fl colo
rante se mantiene en solucién acuosa y se lee la absorbancia a 510 mu. Co
mo en este método no se requiere una sensibilidad extrema, se pueden usar

volGmenes de muestra para el andlisis de un tamafio pequefo.  Se permite-

con esto la detenminacién de soluciones que contenpgan de 0.1 a 0.5 mg de-

fenoles, expresades como fenol, C(I':(l.  Si se usa integramente un desti
lado de 100 ml en la determinacién, no dehe contener menos de 1 mg/l ni -

mis de 5 mp/l. Con muestras o con porcianes alicuotas mis pequefias,se -

puede aumentar el miximo de contenido femSlico determinable.

Todas las interferencias se eliminan o se reducen al minimo usando el ex-

tracto del procedimiento preliminar de separacifn. FEste método tiene --

wna sensibilidad considerablemente menor que el método anterior. Ila can
tidad minima determinable es de 5 ug de fenol, cuando se usa una celda de

S am en la medicién fotomftrica. Si se usa fntegramente el destilado de

100 ml para la determinaci6n, la cantidad minima determinable es del orden
de 50 ug/1 de fenol.

APARATOS

- Equipo colorimétrico
a).- Espectrofotémetro para usarse a 510 mu con trayecto de lux de
-1 cm o mayor.
b).- Fotdmetro de filtro, que permite un trayecto de luz de 1 cn o ma
yor, y que esté provisto de in filtro verde que tenga su transri
tancia mixima cercana a 510 r.
- Tubos de Nessler pareados de 100 ml de forma alta
- Medidor de pil '
- Pipeta volumétrica de Z ml
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PEACTIVOS
Los reactivos son los misros que para el rétodo anterior
PROCENT TENTD

Se purifica una porcién de la restra del desecho industrial en la forre-
que se indica en el procedimiento preliminar de separacidn.

S¢ deterrmina por un tanteo preliminar la porcién alicuota del extracto --
que resulte adecuada para la determinacién final { la porcién alicuota no
debe contener mis.de N.5 mg de fenol ).  Fsto se pnede hocer desarmllan
do la reaccién en tubos Nessler de 100 ml y comparando con patrones ade--
cuados.

Se diluye la porcién alfcrota que se defina a 100 rl con arma destilada, -
en wn tubo de Nessler de 100 ml. Fn forma sirilar se procedc a preparar
.un testipo y 1ma scrie de patrones de fenol, Je 100 rl gue contencan 0.1,
1.2, 0.2, 0.4, v 0.5 mg de fenol.

Se tratan la mestra, el testico y los patrones en la forma sicuiente:

Se aprepan 2 ml de solucitn de M1,C1 y se ajusta con NI Nt a nll de 10 +.2,
lo que feneralmente demanda de 0.7 a 1.0 ml de |\'H4(‘ll. Se agrecan 2 nl-
de 1a solucién de aminoantipirina, se mezcla en sepuida, se agresan 2 ml
de solucién de ferricianuro de potasio y de nuevo se mezcla inmediataren-
te. Se verifican las lccturas dentro de los 15 minutos sipuientes a la-
adicién de los reactivos.

Se lee la absorbancia de la muestra y de los patrones contra el testipo -
en el equipo fotométrico, a wna longitud de onda de 510 mu, usando wna --
celda de 5 cm o se compara visualmente la muestra contra los patrones en-
tubo de Nessler de 100 ml. Se estima el contenido e fenol de la mes--
tra por las lecturas fotométricas, en la forma en que se indica en el mé-
todo anterior, y se calcula de la misma manera.

METODO DE GIBRS

Los fenoles purificados no asf el paracresol y fenoles para-substituidos-
similares, reaccionan con 2-6-dibromoquinonaclorimida, a pll de 2.4 + 7.2,
para formar un colorante de indofenol. Tl colorante se extrae de la so-
lucién acuosa con alcohol butflico y se lee 1a ahsorbancia a 670 ru. T1
pequefio volumen que se obtiene por extraccién permite la determinacién en
soluciones que contengan no mds de 30 ug de fenoles expresados como fenol.
Si se usa 'n destilado o wna porci6n alfcuota de 300 ml, nuede contener -
no mis de 100 ug/1 de fenol; con muestras o porciones alfcuotas ris peque
fias se pucde aumentar el contenido mixirmo determinahle de fenoles.
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Todas las interferencias se¢ climinan o sc reducen al minimo nsando el ex-

tracto del procedimiento preliminar de separacién. [ cantidad minima -

determinable es de 0.3 uy de fenol cuando se usa celda J'e 5 ¢ en la redi
cifn fotomStrica.
Si se usa un destilado o una porcién alicuota de 300 m1, la concentracién

rinima determinable es de 1 we/1 de fenol.

APARATOS

Fauipo colorirétrico

a).- I'spectrofotémetro nara usarse a 670 ru, con wn travecto de luz de
1 ar o mayor

b).- Toténetro de filtro, con \m trayecto de luz de 1 ¢r o mayor y equi
pado con un filtro rojo de bhanda restringida que tenpa su transmi
tancia mixima a 670 mu.

Papel filtro Schleicher £ Schuell # 589, Rlack Ribbon 6 thatman # 41.

Medidor de pil

Fmbudos de separacién de 500 ml.

REACTIVOS

Solucién de fenol.
Las mismas que se formularon cn el método antcrior
Solucién amortiguadora de horato
Se disuelven 3.1 g de icido bérico y 3.5 g de V(1 en apua destilada, se
apregan 32 ml de Na(i! IN y se diluye a un litro. Se diluyen 5 ml de--
ésta solucién a 100 ml, se determina el pll y, si es necesario, se ajus-
ta el pif de la mezcla original con Na(¥l hasta que la dilucién 5 + 95 --
presente wn pif de 9.4 + 0.2,
Reactivo de Gibbs
El compuesto s6lido de 2,6-dibroquinonaclorimida 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 wno. I'm ocasiones, el contenido Jde un frasco-
recién abierto se descompone en unas pocas seranas. Tl reactivo s61i
do puro tiene un punto de fusién de 83°C y se debe repurificar si pre-
senta impurezas. '
a).- Soluci6n madre
- Se disvelven 0.2 g de 2,6 - dibromoquinonaclorimida en 50 ml de -
alcohol etilico al 953. Se elimina por filtracién cualquier re-
siduo y se conserva en refrigerador. la vida iitil de esta solu-
€ibn radre es aproximadamente wna serana.
b) .- Solucién de trabnjo
Se diluyen 4.5 ml de la soluci6n madre a 100 rl con agua destila-
da. Debe usarse dentro de los 30 minutos siguientes a su prepara-
cién.

Alcohol n-butilico.
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PROCTEDTHITNTO

Se nurifica wna porcién de la mestra del Jesecho industrial, como se in-
dica cn la seccién sobre cl procediriento preliminar e separacién.

Se diluye wma norcibn alicuota del extracto, quc no contenca rds dc 30 ug
de fenol, a 300 11 con apua destilada y se vierte en un vaso de 1 litro.-
Se preparan en forra similar un testigo v una serie de patrones de fenol-
de 300 r1, aque contengan 5, 10, 15, 20, 25 y 30 ug de fenol.

Se ajusta la terperatura de las rucstras, del testiro y de los patrones -
para que no nresenten wna variacién mayor de 1°C.

Se agregan 15 ml de la solucién amortigundora de borato a cada vaso y se-
corprueba el plf que debe ser de 9.4 + 0.2,

Se agregan 5 rl del reactivo de Gibbs y se rezcla bien. Se deja reposar
por 6 - 24 horas antes de extraer el color.

hesm¥és el desarrollo del color se agregan 75 rml de alcohol hutilico y -
se acita caddadosamente.  Se pasa a un embudo de separacién y sc deja --
que se separcn las dos capas. Se filtran los extractos alcoh6licos a --
través de papel filtro y se lava cada papel filtro con wna porcién de 5 -
ml de alcohol butflico. Se diluyen a 60 nl con alcohol Mitilico vy se --
mezclmn.

Se leen las absorbancias de las yuestras y de los patrones contra el tes-
tiro, en equipo fotormétrico a una longitud Je onda de 677 i ennleando --
ma cclda de S cm.  Se estima cl contenido de fenol de la ruestra a par-

tir de las lecturas fotomitricas como se indica en el métodlo anterior.

4.- PLOMO

Fl plomo es 1m elemento que no se encuentra naturalmente en el cuerpo hu-
mano. Ts acumulativo y tdxico v la ingestién de asua que lo contenga en
nequefias cantidades puede dar lugar a sintomas de envenenamiento con nplo-
mo ( conocido como ''saturnismo’).

Fl método que se bosqueja a continuacién para la determinacién del ploro-
es aplical'le a aguas potables.

lLa ditizona disuelta en cloroformo extrac completamente al plomo de solu-
ciones liscramente baAsicas que contengan citrato. Tl plomo y la ditizo-
na forman un cormlejo metdlico, ditizonato de plomo, que es soluhle en --
cloroformo, irpartiéndole wn color rojo. La mecdicién de la intensiiad -
del color rojo quc se forme proporciona ima estimacién cuantitativa del -
ploro presente.

Interfieren el hismuto, ¢l talio y el cstafio estanoso, pero son clerentos
poco corames en la mayor parte de las apuas. Jos andlisis se chen veri

ficar bajo luz difusa, pues la luz diuma brillante ticnde a destruir la-
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ditizona y los ditizonatos. La concentracién mfnira determinable ¢s de

aproxirnadamente 0.005 rg de Ph,
APARATOS

- Tquipo colorimétrico: se necesita uno de los siguicntes;
a).- I'spectrofotémetro para usarse en 510 mu
H).- Totdmetro de filtro, equipado con wm Ffiltro verde mire tengd su --
transritancia mixima cercana a 510 mu.
- Tubos de Nessléer pareados de 50 vl de forma alta

PEACTIVOS

- Agua exenta de plomo
Se prepara redestilando acua destilada en un alambique de cristal py--
rex, o pasando agua destilada a través de un lecho mixto de resinas de .
intercambio iénico.

- Acido clorhidrico 1 + 1

- Solucifn de citrato de sodio
Se disuelven 10 ¢ de .‘JaBCGI'SOTZH:,O en 90 rl de amua. Se extrae con
porciones de 10 ml de la solucidn radre de ditizona hasta que la Glti-
ma porcién se mantenpa verde. Se lava con cloroforro para eliminar -
el exceso de ditizona. .

- IHidr6xido de amonio conc libre de ploro o redestilado sobre agua hela-
da.

- Soluci6n madre de ditizona
Se disuelven 50 mg de difeniltiocarhazona en 1 litro de cloroformo, --
CHCIS. Ista solucién es estable por varias semanas si se conserva a-
5°C en la obscuridad o en refrigerador.

- Solucién normal de ditizona
Se diluyen 100 ml de 1a solucién madre de ditizona a 500 rl con cloro-
formo, se normaliza con un espectrofotémetro, usando wn testico de aire
a 510 mu.  Como la solucién dilufda muestra una degradacién progresi-
va en su concentracién, ésta se dche verificar antes de usarla. S5i -
se conserva a 5°C en la obscuridad o en refrigerador, esta solucibn es
estable por varios dias.

- Acido nftrico 1 + 99

- Cloroformo

- Solucién de clorhidrato de hidroxilamina
Se disvelven 20 g de NIL(LHCI en arua destilada llevandose a 100 rl.

- Soluci6n amoniacal de cianuro
Se disuelven 40 ¢ de K(N en 81 rl de apua. Se extrae esta solucién,-
repetidamente, con porciones de 10.ml de la solucién madre de ditizona,

hasta que la (ltima porcién se mantenpa verde. Se lava a continuacién la

solucién con cloroformo hasta que el extracto de cloroformo se mantenga --
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claro. Se agreran 1160 m1 de hidréxido de amonio conc a la solucidn de-
KCN v se diluye la mezcla a 2 litros con ama dJdestilada, sc conserva on -
frasco pyrex de tapdn esmerilado.
- Solucién patrén de plomo
Se pesan 0.1599 ¢ Jde nitrato de ploro, T‘I»(Nﬂg)z, secado a 110°C.  Se-
disvelve y Jdiluyc a 500 ml con .“_*!03 1+ 99 ( 1.00 rl de esta solucién-
es equivalente a 2.200 wg de Ph ). De ella se prepara wma solucién -
de concentraci6n tal que 1.00 1 sea cquivalente a 0.010 re de Th,

PROCEDTFTINTO
Preparacién de la curva de calibracién

A porciones de 100 ml del apua bidestilada se apreran: 0.00 (testigo), ---
0.010, 0.020, 0.030, 0.040 y 0.050 mg de Ph y in rl de 103 1+ 1. Se --
evapora cada porcién aproximadamente, a 40 ml, se agrcgan 10 =1 de la solu
cién de citrato de sodio y 2 ml de hidrdéxido de aronio conc.  Se mezcla-

y se pasa a un emhudo de separacién de 125 ml, se extrac con agitacidn --

vigorosa, por 30 segumdos, con porciones de 5 ml de la solucién radre de-

ditizona, hasta que el color de la (iltima porcién se mantenga sin altera-

cién. Se agreran a los extractos combinados 25 rl de INO3 1+99y se -

agita por 1 minuto, desechéndose la capa de cloroformo. Al extracto &ci

do se agregan 5 ml Je solucién de clorhidrato de hidroxilamina, 5 ml de -

soluci6n amoniacal de cimnuro y exactarente 20 rl de la solucién normal -

de ditizona; es importante el orden de la adicién. Se agita vigorosaren

te por 1 minuto y se dJeja que las capas se separen. Se desechan los pri

reros 2 ml del extracto de cloroformo y se pasa el resto a una celda e -

adsorcién, seca, con wn trayecto de luz de 2 an.  Sc ajusta ¢l testigo a

100% de transmitancia y se determinan las absorhancias de las soluciones-

patrones a 510 mu.  Se traza la curva de absorbmcia-concentracibn, que-

delhe ser lineal.

Procedimiento para la rucstra

Se torma un volunen adecuado de agua que contenpa de 0,010 a 0.A50 mg de -
Ph, se agrega 1 rl e 1'(1 1 + 1, y se evapora a wmos 40 ml.  Se prepara-
un testico de comparaci6n usando agun exenta de plomo y se trata en la --
misma forma que los problemas. \ no ser que se :leterrmine al misro tier-
po la curva de calibracifn cs recomendable que se preparen ma o dos solu
ciones natrones que contengan ' total de 0.020 y 7.047 we de T en unes-
42 m1 de arma destilada v gue se traten al mismo tiemo ane el nrotlera, -
se procede comn se indichd anteriormente y se lec ¢l contenitdo de nlomo en

la curva de calibracién.

[stimacién colorinétrica del nlono nsando tubes J'e Nessler.



Se pasa el extracto final de ditizona-plomo ohtenido en 1a seccifn ante--
rior a tubos de Nessler de 50 1.  Se cormara visvalrente el nrohlema con
los patrones qre se prenaren de 1a risma mmera observando a través Jde --
los tubos de Nessler a dnculo mcto con ¢l ejc ravor.  Tste procedirien-
to permite una estimacién con aproximacién Je + 0.017 n¢ de M, sierpre -
qne el contenido de plomo en 1a porcién alfcuota se encuentre en el Arhi-
to de 0.010 mp a 0.050 ry.

mg/ldePb = mgdePh x 1090 / nl de ruestra

LETODO PARA PILOMD TN AGUAS NFGRAS

El método se basa en el hecho de nue los elerentos quc interfieren con la

extraccitn del ploro a wn pli de 8 o @, en un redio Je cianuro, se pueden-

eliminar por wna extracci6én rreliminar a pit de 2 a 3. I'm servido como-

ruia para el desarrollo del mftodo que aqui se describe, las curvas provi
sionales de equilibrio de Wichmann, para los ditizonatos retalicos en clo
roformo.

Después de la eliminaci6n de los elementos interferentes se aprega tartra
to para evitar la formaci6én de hidrdxido y se 1leva la solucidn a plil de -

8.0 - 9.0 con hidrdxido de amonio y cianuro de sodio. A continuacién -

el ploro se extrae con wna solucién dilufda de ditizona. Como se usa un

exceso de ditizona, el color rosa del ditizonato de plomo se enmascara por
el intenso color verde del exceso de ditizona; este exceso se¢ elimina de-

la capa de tetracloruro de carhbono con mma solucién alcalina de cianuro,-

que deja al ditizonato de plomo en el disolvente organico. La solucibn-

de ditizonato de plomo se diluye a un voluren dado y se Jetermina la in--

tensidad del color con un coloriretro o espectrofotdmetro o por compara--

cibn de patrones.

Los elementos que interfieren con la extraccién del plomo en el medio de-

cianuro a pl! de 8 - 9 son estafio estanoso, talio y bismito. FEl talio se
encuentra tan rara vez que su interferencia a penas se puede tomar en con
sideracién, por otro lado, el bismuto, y particularmente el estafio, se --

presentan con cierta frecuencia, nor lo que se les dcbe prestar atencién.

La muestra se 1lleva prirero a humos con dcido percldrico y nitrico para -
eliminar los compuestos orgdnicos, y a continnacién se trata con acetato-
de hidracina para reducir el estado de oxidacién de aqucllos elementos --
y commuestos que son capaces de oxidar a la ditizona. Con la reduccién-
se logra que cl estafio y ¢l fierro se encuentren en cstados de valencias-
inferiores. A pH de 2 a 3 1a ditizona forra complejos con cohre,bismito,
estafio, mercurio y plata, v tanto estafio como hisrmto se eliminan en esta
forma para qie no puedan causar interferencia con la extraccién del plomo
aplide 8 a9. Como pucden existir cantidades relativamente grandes de-
bismuto, estafio o cobre, se usa una solucién concentrada de ditizona en -
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cloroformo, para que se puedan climinar cstos elerentos.

APARATCS

Fquipo colorimftrico, sc necesita wna de los siguientes:

a).- Dspectrofotémetro que se pueda usar a 520 ru y que permita um tra
yecto de luz de 1 av o mayor.

h).~ Fotdretro de filtro que permita un travecto de luz de 1 ¢m o ma--
yor y que se encuentre equipado con mwn filtro verde que tenga su-
transmitancia mixima en la vecindad de 520 mu,

redidor de pli

Fmbudos de separaciép de 125 ml

REACTIVOS

Agua redestilada en alarhique de cristal pyrex

Solucién patrén de plomo

Se disuelven 100 rl de plomo metdlico en una mezcla de 2 rl de 4cido --
nitrico conc y 2 ml de apua destilada. Se calienta suaverente, si es-
necesario y se diluye a 1000 w1l con agua destilada. Se conserva en --

frasco de plastico: 1.00 ml = 0.100 mg de Ph.

Solucibén indicadora de fenolftalefna

Se disuelven 5 g de fenolftaleina en 500 ml de alcohol etilico o iso--
propilico y se agregan 500 nl de apua destilada. Se agrepan a conti-
nuacidén, MNaOli 0.02N, a gotas, hasta la aparicién de wn ligero color ro
sa.

Nidréxido de amonio conc

Se vierten 900 r1 del reactivo de hidr6xido de amonio a wn matraz de --
destilacién de 1500 5l v se destila recibiendo en un frasco enfriado de
polietileno de 1 litro que inicialmente contenga 250 ml de agua redesti
lada hasta que el volumen del 1liquido en el frasco se aumente a 900 m1-
manteniendo la descarga del refrigerante al'ajo de la superficie del 1f-
quido.

Soluci6n de acetato de hidrazina

Se mezclan 15 ml dJe hidrato de hidrazina al 64%, exenta de plomo, con-
S0 ml de dcido acético glacial y se diluye a 100 ml con agua.
[lidréxido de amonio 1 + 1

Solucién de tartrato de sodio

Se ‘disuelven 10 g de 1‘-1:12(‘,4!!406.21':20 en 100 r1 de agun destilada. Pa-
ra purificarla se agita con solicién de ditizona en tetracloruro de --
carhono hasta que la capa de disolvente orginico tenga wn color verde-
puro. Se lavan las huellas de ditizona en 1a solucién, por extrac--
cién con cloroformo puro, hasta que la solucién sea incolora, a conti-
nuacidn se extrae dos veces con CCIA'

Solucidn de 4cido tartérico
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Se disuelven 50 g de 1,C 11, 5 N 170 m1 de agua destilada.
- Solucién de ditizona(Y)
Para eliminar la principal irpurcza, la difeniltiocarhbediazona, se nro

cede en la forma siguicnte:

Ia pnrificacién depende de la insolubilidad de la difeniltiocarhodinzo

na en soluciones hisicas acuosas. Se diswelven 250 re e cristoles -

de ditizona en S0 m) Jde i1y, se filtra a través Je w pequefio panel-

filtro y iql lava el filtro con varias norciones remefias (e i 5. Se
pasa el filtrado a 1 erbudo de separacifin v se extrac con porciones e -
,\1114(11 1 + 99, hasta que 1a capa de (7”(".13 se encuentra casi desprovista --
del color verde. Se descarta la capa de (71('13 y se lavan los extractos-
combinados con cuatro porciones de 15 ml de ("l(.’l_.;. Se desechan los ex--
tractos de aici ,. Se precipita la ditizona por la adicién de 2 ml de --
HC1 conc ¥ se agita para neutralizar completamente el amoniaco. Se ex--
trae la ditizona precipitada con porciones de 25 ml de GICIS, y finalmen-
te, se diluyen los extractos comhinados con (].'Cl3 nuro, a \m voluren de -
cerca de 250 ml. La solucién se conserva hien en el frfo y es preferi--
ble mantenerla en refrigerador o en agua fria corriente. Tn lugar de --
mantener la solucién frfa se puede preparar cuando sc necesite. la des-
composicién de esta solucién se ponc cn evidencia por una disminucién pra
dual del color verde.

- Soluci6n de ditizona (I1I)

" Se disuelven 125 mg de ditizona en 50 ml de CHC13, se filtra a través
de un pequefio papel filtro, que se lava con pequefias porciones de (}[Cl3
y se combina el lavado con el filtrado. Se extraen los filtrados con
Nlidm 1+ 99, hasta que la capa de (]ICl3 se encuentra casi desprovis-
ta del color verde. Se lava la capa acuosa con CCQ, puro para elimi-
nar las huellas de (HCl3 y de difeniltiocarbodiazona. Se desechan --
los extractos de CC1,. Se neutraliza el :\Hld(ﬂ agitando bien con 2 ml
de lIC1 conc y se extrae la ditizor_la precipitada con ey, diluyvéndose-
los extractos con CCl4 puro a 500 ml. Fsta soluci6n se debe conser--
var siempre frfa en refricerador, o lo que es menos recomendable, en -
agua corriente.

- Cloroformo
Todo el cloroformo, y en especial el disolvente recurerado, se deben -
tratar en la forma siguiente:
Se le purga de toda el agua. Se lava con !12504 conc hasta que el di-
solvente y la capa adcida se mantengan incoloras y claras; se usan de -
50 a 100 ml de &cido por litro de disolvente. Se agita el disolvente
con wna solucién Jdilufda de bicarbonato de sodio, y a continuacién, se
lava cuidadosamente. Se le agrega 6xido de calcio para secar el di--
solvente, se le separa el Cal y sc agrega un 2% de su volumen de alco-
hol metflico ahsoluto puro. Se destila lentamente el disolvente, con
servando una lenteja de Ca0) en el alamhique. Se desechan los prime--
ros 50 2 100 ml y no se lleva la destilacién a sequedad.
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- Tetracloruro de carbono
Fl reciperado se trata de la siguiente rmanera: Sec agitan 1000 mi del
disolvente con 50 ml de mna solucidn de ¥(¥' al 509, renitiendo varios-
veces la extraccién. '
A continuacién se lava el cc, varias veces con porciones Je 25 - 50 -
m de l'z.“)ﬁ4 conc, cuidando que el lavado final con &cido no presente -
coloraciones. Se trata ¢l (‘Cl4 con una solucién diluida de Micarhona
to de sodio y se lava renctidarente con apua hasta que los lavados sean
perfectamente neutros al napel tornasol. ~Sc seca durante la noche --
con CaCl, y se destila; en Turcar de secarlo durante la noche se puede-
desec‘mrhe] 10% del destilado inicial, y a continuacién, se rccoge cl-
destilado puro. DNespués de recoger la fraccién principal se dejan --
sin destilar los filtiros 50 a 100 rl.

- Solucidn indicadora de azul de timol
Se disuelven 0.4 g del indicador en 100 ml de amia destilada

- Soluci6n de cianuro de potasio
Se disuelven 10 g de X(N en 100 ml de agua destilada

- Solucidn alcalina de ciauro de potasio
A 175 ml de NH,OIf conc puro se agregan 15 ml de solucién de KN ( ante
rior ) y 7.5 ml de soluci6n de sulfito de sodio ( 10 ¢ cn 100 m1 de -
apua) exenta de plomo; finalmente, se diluye a 500 ml con arma destila
da. (Para eliminar el plomo del sulfito de sodio se isuvelven 10 ¢ -
de .\Ja2803 en 100 m] de apua destilada y se extrae con soluci6n de diti
zona (I) hasta que se mantenga verde el color del disolvente orgénico.
Se eliminan las huellas de (]IC]3 por 4 - 5 extracciones con (‘Cl4 puro) .

- Acido clorhfdrico conc

PROCEDIMIENTO

En un vaso de 125 ml se pipetea una porcién alicvota de la mwstra digeri
da que contenga 10 - 100 ug de Ph,  Se 1lleva simultéineamente un testigo-
con agua destilada exenta de ploro.

Se traza una curva de calibraci6n usando 1 - 10 ml de wna solucién patrén
de plomo, que se¢ prepara diluyendo 10 ml de la solucién patrén a 100 rl -
1.00 M1 = 10 ug de Ph. Se somete a los patrones al misro procedimien
to que la muestra.

Se diluye la muestra con 10 ml de agua destilada. Se agregan 10 - 15 ro
tas de indicador de fenolftaleina y casi se neutraliza con hidrbxido de -
amonio 1 + 1. Se agreran 20 ml de soluci6n de acetato de hidrazina v se

calienta a 90 - 95°C en bafio marfa, por no menos de 10 minutos, se enfria.

It ausencia de estafio y hisrmto se pueden omitir los sipuientes pasos, --
hasta el morento de desechar la cana de CCld.

Se agregan 20 ml de solucién de tartrato de sodio. Se ajusta el pii de -
la solucibn aproxiradamente a 2.5, usando el medidor de pif, por la adicién
de hidréxido de amonio o de Acido tartfrico. Se pasa a wn erbudo dc sepa-

racién.
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Se extrae la solucién en el ernido con porciones Je 3 ml Jde 1a solucién Jde
ditizona (I) hasta que la capa orgfnica tencra 1m color verde purc. Se --
agita bien en cada ocasi6n y se separa la cana de cloroformo, que se des--
carta. Se extrae la solucién con (los porciones e 5 m1 dJe cloroformo pu-
ro, con lo aue se elimina Ia ditizona rctenida.  Se desechan las porcio--
nes de cloroformo. Se elimina cl cloroformo reranente por extraccién con
una porcién de S ml de 1. Se desecha la capa «le .

Se agregan 10 ml de solucién de tartrato de sodio v 5 rotas del indicador
de azul de timol. Si es necesario se arrera N0 para hacer que el in-
dicador vire al azul. Se aprcgan 10 rl de soluci6n de I(N. Se ajusta-
el pH a 8.5, por la adicién de solucién de Acido tartarico o de hidréxido
de amonio, hasta que el indicador vire al verde.

Se extrae con una porci6én de S ml de solucién de :litizona (IT) en €C1y. -
Se agita bien y se pasa cuidadosarente la capa de disolvente a otro emhu-
do de separacién. No se debe pemmitir que la porcién acuosa pase con el
extracto de (C1 4

Se extrae sucesivamente la fase acuosa con porciones de 2 ml de solucién-
de ditizona (II) hasta que el color verde de la ditizona persista por dos
extracciones, cuando menos. Se corbinan todos los extractos con el pri-
merarente obtenido. Se extrae la fase acuosa con wna porcién de 5 ml de
CC14 puro y se agrega a los otros extractos.

A los extractes combinados de CCl, se agregan 20 rl de la soluci6n alcali
na de KON y se agita bien. La coloracién verde de la ditizona cambiari
a la coloracién rosa del ditizonato de plomo; la soluci6n alcalina acuosa
se tornarid amarillenta por la formacién de la sal de ditizona.

Se pasa la capa de CC14 a wn matraz aforado de 25 o 50 ml. Se extrae la
fase acuosa con dos porciones de 2 ml de (‘,C14 puro. Se combinan todos -
los extractos y se desecha la capa acuosa.

Se diluyen los extractos hasta el aforo del matraz aforado con (1714 puro
y se agita bien.

Se filtra la soluwcitn de Cl, a través de n papel filtro pequefio y seco,
para eliminar las gotillas suspendidas de agua.

Se lee la absorbancia de esta solucién, con CC1, puro coro 1fquido de re-
ferencia, en un fotémetro de filtro e en un espectrofotdretro a 520 m.

Las correcciones del testigo se verifican deduciendo la absorbancia del--
testigo de las lecturas de las muestras.

mg/l de Pb = lectura de mg de Pb  x 1000 / ml de muestra x 100/ml

de alicuota.
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S.- FTANURO

'n el exaren de desechos industriales y de otras apuas, el término 'cia--
pro' se aplica a todos los rmumos M e los commuestos de cianuro exis--
tentes que se puedan determinar coro ion cianuro, M7, por los rétodos --
que se anliquen.  Los comiestos de los que el cianuro se ruede ohtener-
coro (N” se clasifican cormo ciamros sirmles y comleios.

los cianuros sirples se renresentan vor la fArmila "(W)‘. on Ja cual AV
os i dlcali ( sedie, rotasio, aronio ) o wn retal v "x"lla valencin de -
YA es e] nitmero e rmimos TN, Pn los cormuestos solihles, on particu-
lar en los cianuros alcalinos sirrles, el erupo I ests presente coro (N
Tn 1a indistria Je acabaldo de rmetales, éstos se clasifican como cianvros
"lihres” . o sean los ciannros que se nueden titular divectarente con ni--
trato de nlata. 'n desechos industriales, el cianuro lilre incluve los-
cianros simmles soluhles inicialmente presentes, mds amwellos oue s¢ ---
formen por cualquiera descomosicién de los cianures comleios.

Los cianuros corplejos tienen wma cierta variedad de férrulas, pero, nor-
malrente, los cianuros metdlicos-alcalinos se pueden renresentar nor ----
f\v}‘(_N)x. In esta férrula, """ renresenta al dlcali nresente V' veces
"t el metal resado { fierro ferroso 6 férrico, ca’mio, cinc, cobre, ni--
auel, nlata y otros ), v 'X"" es el nfmern de gnipos (N* "x" es ifval a 1n
valencia dc "A" tomada 'Yy' veces mis la del metal pesado. Fn estos cia-
nuros metflico-alcalinos solubles, el anidn no se corstituve nor grupos -
(N, sino ror ¢l radical H(Cz‘!)x.

Los cianuros presentan diversos rrados de actividad quimica. Tos cianu-
ros simples se carbian ficilrente a I'CY durante la destilacién con 4cido-
y muchos de los cianuros retfAlicos, como los de cadrio. cinc,cobre y ni--
quel, reaccionan casi con la misra facilidad. Tos cianuros cormleios Je
hierro nresentan, hajo condiciones similares, mayor resistencia a su con-
versién a VN, mientras que los cohalticianuros se descomonen lentamente.

Tl ién cianuro, (N*, es muy téxico; como los cianuros alcalinos simples -
forman (N° cuando se disocian en soluciones acvosas, presentan, en conse-
cuencia, wna alta toxicidad., *fuchos de los cianuros metdlico-alcalinos-
son hastante estables en soluciones acuosas, y por 1o tanto, noseen esca-
sa o nula toxicidad. Bajo ciertas condiciones, almmas de ellas no hien
definidas, estos complejos se descomponen y presentan varios grados de to
xicidad, dependiendo del metal nresente y de la proporcién de srmmos (N -
que se convierta a cianuros alcalinos simnles con su (N thxico.

la presencia de cianuro en el am tiene 1m efecto de sisnificacién sobre
la actividad biolérica del sistera. Por ejerplo M™xlee y Teams encontra-
ron que el 1imite incipiente de toxicidad hacia 1los neces,en wn tiermo in
finito, es de 0.1 me/1 como (N . Indzack y sus colaboradores ohservaron
oe los microoreanismos camusantes (e la autopurificacién se irhiben nor -

i contenido de (N de 0,3 mr/1, o rés.
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los 1irites de toxicidad Jdel I se afectam ror la calidad del arua, ror-
la temmeratura v nor o] tiro v taratn de Jos oreanisros, nor In ove es Ji
ficil definirlos. awmere 1as cifras rencionadas indicop 1 naturaleza (.7(.‘--
los efectos aue nroducen Jos ciamuros en las apuas.

A continnacidn se presentan los proccdirientos nara 1a eclirinaci6n de las
substancias interfercntes v para la conversién de todns los cianuros,con-
excepcién de los cabalticianuros, al i6r mds sirmle, ™ | nor 1a aplica--
cién del tratamientn nreliminar de 12 ruestra, to rismo aue nara 1a Jdeter
minacifn del (N Jdespués del desarrollo Je ese tratamiento. '

F1 procedimiento de separacién anc se " seleccionado nara el tratamiento
preliminar es .::plicahle a varios tipos de acuas.  S¢ hr encontrado que -
es efectivo con aguas relativamente puras, .con apas fluviales, con amuns
necras v con varins Jesechos industriales, que incluyen los (e oneracio--
nes de coqizacién y de nroduccidn de ras de hulla, los de reFfinacifn de-
petrdleo ¥ los de electrodeposicién de retales.

F1 procedimiento preliminar de separacién elirina las interferencias o --
las reduce al miniro; tal separacifn esti suieta a modificaciones,atendien
do a la naturaleza de la intcrferencia. In destilacifn es 'ma parte im-
portante del procediriento de separacifn norque no sélo aisla el ciammro-
de 1la mayor parte de las interferencias,sino aue tanhién convierte a la -
mayor narte de los ciannros complejos en el ™ simnle, aque se cuantifica
facilmente por titulacién o por nrueba colorimStrica. Ts permisible omi
tir el procedimiento de destilacion cuando se sabe que 1a mestra fmica--
mente contiene cianuros alcalinos sirples v se encuentra corpletamente 1i
bre de interferencias. Si se satisfacen todas las condiciones para la -
determinacién directa del (N, con excepcién de la turhiedad,puede scr po
sible extraer el color piridina-pirazolona, y en consecencia, evitar la-
destilacién; este procedimiento es similar al de Mushaur y Skameko v es -
muy cfectivo si la turbiedad es la interferencia principal. Tn tales ca
sos se corprueba la efectividad de la prmeba si se ohtienen los mismos re
sultados con destilaci6n y sin destilacién. TNespnés del nrocedimiento -
preliminar de separacién, la concentracifn del cianuro en la mestra se -
puede determinar nor el métndo modificado de titulacién de licbip,nsando-
la rodanina de Ryan y Culshaw como indicador internc, o por ¢l rétodo co
lorimétrico, usando la piridina-pirazolona, propuesta ror "pstein.

Se ha justificado la proposicién de Serfass y sus colabaradores para que-
se use el método de titulacidn con mucstras que tenran wna concentracién-
de cianuro mayor de 1 mg/1, coro (N, ¥ oue el método colorimétrico se ---
aplique para concentraciones inferiores, rmes 12 sensibilidad y precisién
de los rétodos asf lo han derostrada, S1 se desconoce 1a concentracifin-
del cianuro, se usa el rétado colorirétricn séle cuando 10 titnlocién de-

una parte del Jestilado indica reros de 1 me/l como (N.
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Se miede adantar el rétode de titvlacide nara concentraciones ras eleva--
das Jde ciamuro, hien sea mmentando 1a concentyacidn de 10 solucidn de ni
trato de plata, torando menores volfmenes de vaestra v Jibnédntos antes
de Ta destilacién o tomando menores norciones alicintas del Jdestilado v -

di luvenda antes Jde 13 titnlacién,
PROCTEDTTINTO PRFLTVINAR NFE QIPARACTONV

PPTCAICTAN .
Por su toxicidad, se debe teper cuidado en la raninulacifn de 1as rrestras
de cianuro,  las oneraciones se dehen hacer hajo campana o en lusares --

hien ventilados, ~vitando la inhalacién o la ingesti6r Jde la ruestra o e

los prodictos de 1a misma. ‘o se dete intentar acidnlar 1a ™estra mien-

tras no se pueda controlar v recoser adecuadarente el 'C! resultante.

La naturaleza del tratamiento e separacién ha de variar con 1a natirale-

za de las substancias interferentes que se tencan presentes.  los sulfn-

vos, los Acidos erasos y los agentes oxidantes se eliminan por procedirien
tos especiales, nue se explican nor si misros, rientras oue michas de las

otras substancias interferentes se elirinm por destilaciép. Ts swmamen

te importante la destilaci6n, pues no s6lo elimipa la interferencia,sino-

aque tamhién da lugar a la conversién de los cianuros a 1a forma mis sirm--

ple de cianuro de sodio, que se puede cuantificar ficilmente por titnla--

ci6n o por coloriretrfa.

La nrueba colorimétrica es particularmente sensihle a variaciones en las-

concentraciones salinas. Aumnque 1a reaccién de color de la piridina-ni-

razolona es reproducihle en el drhito de plf de X a R, las variaciones de-

sipnificacidén en ¢l contenido salino inducen a carhios en la ahsorhancia-

del color: nor lo tanto, es esencial aislar estas sales para que se nieda

usar 1ma concentracifn salina controlada en las porciones alicuotas del -

destilado ¥ en los patrones, com se estipula para la prieba colorimétri-

ca.

Ta destilaci6n de la ruestra en nresencia de dcido sulffirico convierte fi

cilmente los cianuros sirmles en TiCN. Los cianvrns corrleios de fierro-

y almmos otros no se descommonen tan ficilmente. rern los de cadrio,cinc

cobre,nimel y nlata tarbifn se convierten cn ''CC! nor chullicifn en nre-

sencia de dcidlo.  la conversi6n se acelera nor la nresencia de sales de-

magnesio y mercurio; estas sales son extreradamente efectivas on 1a reduc
ci6n de ferrocianuros y ferriciammos a los ciamuros mis sirmles de mamme
sio y rercurio, que, a st vez, se descornonen nor ¢l Acido a 'O, saimane,

a nesar de esta transicién favorable. se necesita im reriélo adicioral de

destilacién para la conversian Je todo el cianuro a '™,

o se loora la commleta descornosicidn el en.alticionnre complejo am --

24

después Je destilar la mestra, bain condicitnes sirilares,nor rds e 24-

horas.
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Il gas !'C\ y el vapor de acua se desnrenden de la miestra en ehullicién:-
nor el reflujo v por 1a aplicacién e wna corriente de aire, el vapor ‘e
apma reercsa 3l ratraz de Jdestilacidn y el i'™N se hace nasar nor wma solu
cién cafistica, donde se convierte al cianuro de sodio sirple,para la nrue
ba siguiente.

Las interferencias commes en los andlisis de cimmuros incluven: sulfuro,
iones Je retales pesados, dcidos grasos v otros corpuestos orgdnicos des-
tilahles a vapor.auc afectan adversarente la titulacidn con nitrato e
plata; interfieren asi misro, tiocianato, cimnato, plicina, wrea y otras-
suhstancias que se pueden hidrolizar nara formar cimnuros en las condicio
nes malfticas. las substancias que contrilmven con color o turbiedad -
afectan tanto a la titulacién como al desarrollo del color. Tinalrente-
los agentes oxidantes pueden dar lugar a la destruccién del cianuro Juran
te la manipulacién, en particilar durante la fase de destilacién.

I'l sulfuro se elirina por tratamiento de la muestra, a »i! 11.0 con peque-
fias porciones de carhonato ¢le ploro milverizado; en muestras que contie--
nen sulfuros se precipita el sulfuro de plomo negro v la operacién se re-
pite hasta que no se forme mds sulfuro de plomo. Se filtra v se lava el
precipitado, agregando el agua de lavado al filtrado y usando una porcidn
alfcuota para el andlisis. Se debe evitar un gran exceso de carbonato -
de plomo ¥ un perifdo prolongado de contacto, para lograr el minimo de --
formacién de complejos y la oclusitn del cianuro por ¢l material precipi-
tado.

Los 4cidos grasos, forman jahones baijo las condiciones alcalinas de la ti
tulacion y hacen dificil o imposible la identificacién del vire. Se pue
de eliminar por extraccién este tipo de interferencia, como lo sugirieron
Kruse y Mellon. La muestra se acidula con &cido acftico a pll 6-7 y se -
extrae con isooctano, hexano o cloroformo. Por lo peneral, es suficien-
te una extraccién con un volumen de disolvente igual al 20% del volumen -
de la muestra, para disminuir los 3cidos grasos 2 1m munto inferior a su-
nivel de interferencia. Se deben evitar las extracciones riltirles o un
prolongado perifdo de contacto a bajo pt, rara mantener en el minimo las-
pérdidas de I'(N.

Los agentes oxidantes se eliminan por el procediriento de Serfass y sus -
colaboradores. Si la ruestra da una prueba positiva con el rapel de al-
midén-yoduro,se titula con sulfito de sodio ( 12.6 « de \';1290_1 anhidro --
por litro de solucién ) hasta que se obtenpa 1ma prueha negativa.

Otras substancias interferentes, despés de la eliminacidn de sulfuros,--
édidos'gmsos y arentes oxidantes, las demdAs interferencias se pieden eli
minar por destilacién.

Como los ciannros son auimicamente miy activos c inestables, el anAlisis-
se debe verificar tan pronto coro sea posible desmw$s Aol mestreo,  Si-
no se nuede analizar inmediatamente la mestra, se le agrera NaO®¥' para --

elevar el pll a 11.0 o mds, y se conserva en lngar frio.
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APARATOS

- Matraz Claissen de destilacitn Je 570 nml

- Tmbudo dr cola laresa de sepmridad

- Refriccrante del tino Allihn

- Tlavador de oas, del tipo de flujo en espiral de 1N0-250 ml
- “atraz Je filtracién al vacio de 500 ml

- Trorpa Jde vacfo

- Tlerentos térmicos para el ratraz Claissen -

- Tubos de conexidn, de hule o de vidrio
TFACTIVIR

- Solucidn de hidréxide de sodio 1N ]
Se disuclven 4 o de Na(Y!' en 100 m] de agun destilada
- Solucién de cloruro merciirico
Se disuelven 34 g de ."p(',lz en 500 ]l de arua Jestilada (téxico)
- Colucibn de clornro de magnesio
Se disvelven 51 g de Mp1,.0L,0 en 100 rl Jde arua destilada
- Acido sulffwrico conc T

PROCEDNTMIENTO

Se vierte la miestra que no debe contener ris de 500 mp de (N ( diluida si
es necesario a 250 - 500 ml con ama dJestilada ) al rmatraz Claissen. Se-
arrepan exactamente 50 1l Jde solucidn de Na'¥! al lavador de eas y se dilu-~
ye, si es conveniente, con agua destilada para terer suficierte profindi-
dad de 1iquido en el aparato de absorcién. Se ronta cuidadosarmente el -
tren consistente en cl tuho de admisién de aire, matraz, refrirerante,la-
vador de cas, matraz de filtracién al vacio v aspirador. Se ajusta la --
succién para que, aproximadamente, entre mma burhuia nor semmdo al matriz
de destilacién, a través de la admisidn dJde aire; con esta wvelocidad de ah-
sorcitn se tiene un arrastre efectivo del pas de VN del matraz al lavador
y se evita por lo general, el paso inverso del I'(N a través de la entrada-
de aire. Si no se evita asi el paso inverso del gas, se puerde aumentar -
1a entrada de aire. Si es necesario a razén de dos hurhuias por semmdo,
sin pérdida de eficiencia. Si es demasiado répido el paso del aire,el 1a
vador de gas no llega a fijar todo el (N,

A través del tubo de admisién de aire se agresan 29 ml de solucién de ‘.!g(‘lz
y 10 r1 de soluci6n de *Cl,; se lava el tuho con agna destilada v se per
mite el paso del aire, (durante 3 minutos, nara rezclar el contenido de) -
matraz.  Nel mismo mado se asrega 'S0, conc al matraz de destilacién,a -
razén de 5 ml por cada 190 w1 de solcidn Y, tma vez mis, se Java cltubo -

de admisi6n del aire.



-242-

Se calienta a una velocidad suficiente nara Jograr wna ebullicién rinida-
pero sin permitir que los vapores pasen Je la mitad del refrigerante. T'n
esta forma se conserva en reflujo por 1 hora. Se corta el calor,pero se
contin@ia el arrastre por aire. TDespnés Jde 15 minutos e enfriamiento, -
se vacia el contenido del lavador de eas a wm recipiente separado. e -
lava con apua destilada el tubo que conecta el refrirerante con el lava--
dor de pas y se agrega ¢l apua de lavado al liquido drenadn aue, finalmen
te, se diluye a 250 m en 1m matraz aforado.

Se detemmina el contenido de cianuro nor el método de titulacion.si l1a --
concentracién de ciammo es mayor de 1 mg/1 com N, o nor el método colo
rimétrico si la cantidad de cianuro es inferior a cse nivel. Si se des-
conoce 1a cantidad de ciammo, se recomienda que se titulem 207 vl del --
destilado por cl método de titulacidn, v si se encuentra que cl valor del
ciammro es inferior al lfmite deseado de 1 mg/l1, el remanente e 50 ml de
destilado se diluye, si es nccesario, y se examina nor el método colarimé
trico.

Se rellena el lavador de gas con una carga fresca de solucidn de MaOil v -
se procede de nuevo al procedimiento de reflujo.

Si 1a muestra sbélo contiene cianuros ficilmente hidrolizahles,la primera-
carga del 1fquido del aparato de absorcién lleva todos los cianmros dispo
nibles; si hay cianuros complejos estables, se ohtendrd im rendimiento --
apreciable en el liquido del aparato de absorcién, al finalizar el seoun-
do perido o los que se verifiquen sucesivarmente, dependicndo de su grado
de estahilidad.

METODO DE TITULACION

El (N contenido en el destilado alcalino del procedimiento preliminar de-
separacifn se titula con solucidn valorada de AgNO, para formar el cianu-
ro complejo soluble, Ag(QN), . Tan pronto como haya entrado en el com-
plejo todo el (N y se hayanagregado 1 pequefio exceso de Mz+,este exceso
de I\g+ se identifica por un indicador sensible ala plata,la paradimetil-
aminobenzalrodanina que, inmediatamente, vira del amarillo al color sal--
mon; el indicador es sensible a 0.1 mg/1 de Ap, aproximadamente. Si la-
titulacién demuestra que el contenido de (N” es inferior a 1 mp/1, se exa
mina la otra porcién alfcuota por el método colorimétrico.

Como se indica en la discusién sobre la seleccién del método, el procedi-
miento se puede adaptar para mayores cancentraciones.

Todas las interferencias se eliminan o se hacen minimas usando el destila
do del procedimiento preliminar de separacién.

Alrededor de 0.1 mg de Ag o aproxiradamente 2.05 mg de (N, es la concen--
tracifm minima determinable. <i en la determinacién se usa todo el des-
tilado de una ruestra de 5N0 rn1, 1a concentracidn minima determinahle se-
aproxima a 0.1 mg/1 de (V.
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APARATOS
- Microhureta de YVoch Jde 5 ~1 de caracidad
PEACTIVOS

- Selucién de hidréxido de sodin TV
Se disvelven 4 g de MaO¥T en 100 w1 de agua destilada

- Solucién de indicador
Se disuelven 0.92 ¢ de paradiretilaminohenzalrodanina cn 107 m) de ace
tona.

- Solnucifn valorada de nitrato Je plata 0,0172V
Se disuelven 3.27 ¢ de ANO, en 1 litre de apua destilada.  Seo titula
con solucidn valorada de ¥aCl nsandn el método de ‘“ohr, con indicador-
de KZCrOA, como se indica en el método para determinacién 'z clormro;-

1.00 m]1 de csta solucién equivale a 1.07 re de 4.
PROCEDTIFNTO

Si en el tratamiento preliminar se ha incInido la destilncién, se toma --

tna porcidn alficuota del destilado, sin ajustar el pl'.  Si no se ha des-

tilado 1a muestra se ajusta el nif a 11.0, o mavor, con solncién Jde hidrs-

xido de sodio. Se diluye la morcién alfciota a 259 ml, o a cualqrier --

otro volimen conveniente que se use en todas las titulaciones, y se agre-

ga 0.5 ml del indicador.

Se titula con la solucién valorada de nitrato dc plata hasta el priver vi
re de color del amarillo canaric al tono salrén. e titnla, asimismo, -

un testiro que contenga el mismo volumen de Alcali y de armin,

Fs recomendable nque se ajuste el volumen de la muestra, o la concentracidn
de la solucién de AgNﬁz para que se casten en 1a titulacién de 2 a 10 rl.

Fl quimico debe usar la cantidad de indicador con la que ohtenpa meiores-

resultados,pero debe aplicar la risma cantidad en todas las titulaciones.

mp/lde (N” = (A-T)x100 / ml de mestra original x 250 / ml de alt
cuota.
siendo:
= ml de solucién valorada de -’\!‘.NO3 nara la porcién aliciota
T = ml de solncidn valorada de /\g\lﬁx nara el testigo

*TTONO COLORY TTRICO

Tn el destilado alcalino del procediriento preliminar e separacién,el --
(N~ se convierte a cloruro de ciandreno, (NC1, por reaccidn con la clora-
mina-T a un pI' inferior a 8, sin hidrolizar a cianato. TNespués ‘e termi

nar la reaccién, el (NC1 forrma un colorante azul nor la adicidn del reac-
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tivo de piridina-pirazolona. Si el colorante se mantiene en solucién --
acuosa, se puede leer la absorhancia a 620 ru.  Para obtener colores de-
intensidad corparahle, es esencial tener el mismo contenido salino tanto-
en la ruestra cormo en los patrones.

la prueba anterior,que fi€ formilada por I'nstein, se puede madificar nara
mejorar su sensibilidad y precisién, por medio e la extraccidn del color
con alcohol butflico, desm¥s de lo cual se lee la absorhancia del extrac
to a 630 mu. Si el color es demasiado intenso, se toman providencias pa
ra usar menores porciones alfcuotas para el desarrollo del color.

Todas las interferencias se eliminan o se hacen minimas usando el destila
do del procedimiento prelirinar de separaci6n.

APARATOS

- Tauiro colorimétrico, se necesita wo de los sicuientes:

a) .- Tspectrofotbretro, para usarse a 620-630 ru, con wn trayectode --
Iuz de 1 cm.

F).- Fot6retro de filtro, aue permita un trayvecto de luz de 1 cm y que
se encrentre equipado con in filtro rojo aue tenga su transmitan-
cia maxira a A20-630 ru.

- Tubos de reaccién, o tulos Je ensayo, aproxiradamente de 25 x 200 mm,-

dotados de tapones de hule.
PFACTIVOS

- Solucifn de hidrbxido de sodio 0.2%
Se disuelven & g de Mol en 1 litro de agna destilada.

- Acido acético, glacial 1 + 4

- Solucién madre de cianuro
Se disuelven 2.51 g de KN en 1 litro de arua destilada. Se titula co
mo se indica en el método anterior con nitrato de plata. la solucién
pierde concentracién gradualmente y se debe comprobar cada semana. Con
centracidon aproximada, 1 ml1 = 1 mp de (N.

- Solucién patrén de cianmuro
Se diluyen 10 ml de la solucibn madre de cianuro a 1900 ml con apgua --
destilada, se mezcla y se verifica una seginda dilucién de 10 m1 a 100

ol 1.00m1 = 1.0 ug de (N Tsta solucién se debe prepara el dia
que se vaya a usar.

- Solucién de Cloramina-T
Se disuelve 1 g de cloramina-T en 1 00 rl de apua. Se prepara el dia
que sc vaya a usar.

- Solucién de 1-fenil-3-metil-5-pirazolana
Se prepara wna solucién acuosa saturada agregando la pirazolona al agua
a wos 75°C y agitando ocasionalmente.
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“iertras la soluci6n se enfria a la termperatura arbiente. Si es necesa-

rio, la pirazolona ( nunto de fusién 127 - 128°C ) se mede purificar por

recristalizacién en alcohol etflico, aunqie peneralrente esto no llega a-

requeri rse,

- Piridina

- Pispirazolona
Se disuvelven 17.4 g Jde 1-fenil-3-metil-5-pirazolona en 1N0 ml de alco-
hol etilico. Sc agregan 25 g de fenilhidracina, recién destilada a -
vacio parcial, v se sorete a reflvjo, se necesitan varias horas del -
tratamiento a reflujo, en 'm aparato inteero de cristal, para nroducir
la bisnirazolona, lo que se indica por la formacién de cristales en la
mezcla a reflujo. Se obtiene generalrente un bnen rendimiento por wm
reflujo de 6 - 8 horas. Tl periddo de reposo durante la noche a la -
terperatura arhiente y un periddo adicional de 1 - 2 horas de reflujo-
a2l Jdia sicviente. Se filtra mientras se encuentra caliente, se lava-
con alcohol etilico caliente, al 95%, y se seca al aire. T1 producto
es estable indefinidarente en forma seca.

- Peactivo mixto piridina-pirazolona
Se mezclan 125 m1 de 1a solucifn ndlosn, saturada y filtrada, de pira-
zolona con wna solucién filtrada que coptenga N.N25 ¢ de hispirazolona
disuelta en 25 ml de piridina. Para dJdisolver la bispirazolona en la-
piridina se necesitan varios rinutos Jde agitacién. T1 reactivo mixto
desarrolla wn color rosa por el reposo, pero si se usa dentro de las -
24 Yoras no. se afecta con cllo 1a protuccifn de celor con el cianuro.

- AMlcohol hutilico norral

- Solucién Je ortofosfato disfAdico

Se disuelven 5 g e .‘-,':72.'.'7‘0 anhidro en 170 r1 de amia.

1

PRIYTOINIINTD

n tubos Jde reaccibn, previamente Yavados con todo cuisado, jrmto con sus
tapones. con apna destilada, se prenmarap una o wis norciones alfcuotas --
del 1fouide de absorcitm obteniendo en el nrocodimiento e destilacién. -
Se diluve cada wra @ 15 rl con Naf¥' v se nentraliza con Acico acftice a -
nli 6 - 7, '

Se prenara wn testiro agregande 15 m1 Ae MNaM' a i tubo Je reaccibn cnida
dosamente enjuagado.  Tarbién se preparmn wna serie de patrones que con-
tengan 3,2, 0.4, 0.6, 0.8 v 1.7 ug de (N, Se nentralizan el testigo v -
los patrones a n' 6 - 7 con fcido acético. Debe ser aproximadarmente la-
misma cantidad de Acido tanto nara las porciones alfcuotas diluidas coro-
para el testiso v los patrones.

Se arreca 0.2 ml de solucidn de clorarmina-T, se tapa y se rezcla por in--
versién Jdos o tres veces. Se deja aue la reaccién proceda ror 1-2 rinu-

tos.
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Se agregan 5 ml Jel reactivo mixto de miridina-pirazolona, se tapa v se -
rezcla por inversidon. Se deja que el color se desarrolle por 27 rinutos.

Si se va a medir el color acuoso, se diluyen todos los tuhos (e reaccién,
con exactitud, a un voluren definido { por lo general, 25 ml ), se mezcla
v se lee la ahsorbancia & 620 m: en todas las muestras y en los patrones.
Si es demasiado intenso el color de la porcién alicuota del destilado,se-
repite la prueba usando una muestra o una porcién aliciota mis pequefia.
Fs posihlé wa mayor sensihilidad si se usa el color extrafdo para las --
lectiras fotométricas, para lo que se procede en 1a forma sioiiente:

Al finalizar el peribdo e desarrollo e color, se agrepa 1 ml de la solu
cifn de ortofosfato dis&lico y 10 ml, cnidadosamente medidos,de alcohol -
butflico. Se tapa y se mezcla por inversién. Si no desaparece al caho
de 1 a 3 minutos la emulsién que se forma, se aprega rds solucién de fos-
fato y se mezcla de nuevo.  Se extrae wna porcidn alicuota de la capa al
cohblica y se mide su ahsorbancia a 630 rm.  Um pran volumen e muestra-
o huellas de cianuro pueden requerir una modificacién en el volumen de di
solvente.

Ro se desarrolla cuantitativamente el color piridina-pirazolona en la ca-
pa alcoh6lica si se agrega el fosfato antes de que se haya desarrollado -
totalmente el color en la fase acuosa.

ug/l de N = ug de ON en la muestra por la curva de calibracién x 1000/
k / ml de mestra original que representen a la muestra colo
rida.

6.- ARSENI(D

Se pueden determinar huellas del elemento t6xico arsénico, por el método-
colorimétrico del azul de molibdeno y por el métado Gutzeit, de compara--
cién de 1as manchas que se producen sobre tiras de pamel sensible. Arhos
métodos se. aplican para aguas, aguas negras y desechos industriales.

Nebe usarse el método del azul de molibdeno cuando se sospecha la presen-
cia de antimonio, o cuando se desea mayor precisién de la que es posible-
esperar con el método de Cutzeit.

Con el método de Gutzeit el minimo cuantificahle es de 0.001 mg de As, pe
T0 s6lo se debe usar cuando se desea ima-estirmacién cualitativa o semicuan
titativa. Para el &xito cn la aplicacifn de los dos métodos se requiere

a menudo de wma préctica considerable.
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METODO NFL AZUT. DY *QLIRITND

Despufés de la concentracién de la ruestra, el arsénico se lihera como ar-
sina, I\sH3, nor la acci6n del cinc en solucién icida, en 1 eencrador (it
zeit.  Ja arsina producida se pasa a través de 'ma colurma aye contiene-
un rollo de alpodén huredecido con solucién de acetato de plomo. A con-
tinuacién, se absorhe la arsina en wna solucibn de hipobromito de sodio v
se oxida al estado pentavalente. TIn solucién &cida, en nresencia del sul
fato de hidrazina como apente reductor, el molibdato (e aronio produce --
wma coloracidén que es adecnada para la determinacién colorimétrica.

Ta sflice y el fosforo interficren solarente si Se encuentran presentes -
como contaminantes en el tubo dJde absorcifn o cn la cristaleria que se em-
plee después de la absorcitn. TPor ende, toda la cristaleria que se use-
en la detexminacién se debe lavar con l'.'\'03 Adiluido y enjuagar con apua --
destilada.

Fn la porcién de ruestra tomada para el anilisis, pnede identificarse ima
concentracién hasta de 0.001 mg, por el método del azul de rolildeno. Se
loprardn mejores resultados cuando la parte alficuota de la muestra conten
gade 0.01 a 0.04 mp de As.

APARATOS

Generador Gutzeit y tubo de ahsorcién.- Se ha de lavar cuidadosamente con
{LND3 diluido y enjuagar con apua destilada.
- Perlas de cristal pyrex de 2 a 3 mm de difimetro
Se han de lavar cuidadosarente con icido nitrico y enjuapar con agua -
destilada.
- Tubos de ensayo de 16 x 152 rm, pareados y calibrados a 25 ml,
Se han de lavar cuidadosamente con dcido nitrico diluido y enjuagar --
con agua destilada.
- Fquipo colorimétrico
a).- Tspectrofotdmetro para usarse a 820 ru.- T1 sistema de color ohe-
dece tarmbién a la ley de Teer a 650 ru con wna sensihilidad apre-
ciablermente reducida, en el caso de que el instrumento disponible
no se pueda operar a 1a longitixl de onda éptima. I trayecto de
luz de 1 am o mayor proporciona resultados satisfactorios.
b}.- Fotémetro de filtro, provisto de wn filtro rojo que presente su -
transmitancia mdxima en el &hito de longitud de onda de 600 -320
m, mcjorando la sensibilidad con un aurento en la longitud de on
da. I trayecto de Iuz de 1 cm o mayor proporciona resultados -

satisfactorios.
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PEACTTYTY

- Solucién e Acido sulffirico 1 + 1

- Acido nitrico conc

- Rollo dJde algodén
Se cortan tramos e algax'dn dental, en longitwrles de 25 ry,

- Solucifn de acetato de¢ ploro
Se disnelven 10 ~ Je I‘h(rf?l'_.‘ﬁz)z..'ﬂ'zﬂ en 199 rl1 de acua Jdestilada.

- Solucién de hipob:romite de sodio
Se agreaan 2 ml de Pr a 470 m1 de acua destilala,contenida en mn fras-
co firbar de tap6n esrerilado.  Se agregm 30 nl Jde T A y se acita
inmediatamente, con intensidad, hasta disolucién del hromn, Se nrena-
ra diariarente.

- Soluci6n de yodure de potasin
Se disuelven 15 g de ¥I en arua destilada, diliyéndose a 100 ml. Se-
conserva en frasco arbar y se suhstituye cuando presente wm decicdido -
color amarillo.

- Solucién de cloruro estanoso
Se disuelven 40 ¢ de Sn(’lz.Z”zﬂ, exento de arsénico, en 25 ml de {11 -
conc y se diluye a 100 ml con apua destilada.

- Cinc, 20 - 30 rallas, exento dJe arsénico

- Solucién de acido sulffirico 1N
Se agrepan cuidadosamente 28 ml de Acido sulfiirico conc al agua desti-
lada y se diluye a 1 litro.

- Solucidn de molibdato de amonio
Se agregan, cuidadosamente, 310 rl de cido sulffirico conc a 400 ml de
agua destilada y se enfria. Se disvelven S_O r de (M14)6?h7024.41120-
en 200 m1 de agua destilada. Sec rezclan las dos soluciones y se dilu
ye a un litro.

- Soluci6n de sulfato de hidrazina
Se disuelve 1.5 g de NZ”4'”2S04 en 100 rl de apua destilada.

- Solucién madre de arsénico
Se disuelve 0.1320 g de tri6xide de arsénico en 10 ml de Na¥! IN. Se-
agregan 10 ml de HZSOd IN v se diluye a 1900 rl1 con agua destilada: --
1.00 m1 = 0,100 mg de As.

- Solucidn patrdn de arsénico
En wn matraz aforado de 100 ml se diluyen, hasta el aforo, con apua --
destilada, 10 ml de la solucifn madre de arsénico; 1.00 m] = 0.010
mg de As.  Se prepara diariamente.

PROCEDT}MTTNTO

Concentracién de 1a muestra y oxidacién de 1la materia orgfnica.
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A wn volumen adecuado de ruestra, aue contenpa de N.002 a 0,040 ng de As,
se le aprcean 7 ml de HZ.QO‘, 1+1 y Snlde '-“-,’(‘.‘ conc, evaporindose a -
hmos de S0. Se enfria, se agreran 25 ml de acna destilada v se evapo-
ra de niicvo a lumos Je 50, nara exneler los 6xidos de nitréeeno.

I's necesario mmtener wn exceso de Acido nitrico hasta la destruccién de-
1a materia orrfinica. Sj se permite ane la solucién se ohscurezca duran-
te la desconposicitn de la materia orginica, es posible que el arsénico -
sc reduzca v se pierda. Dilfiyase a 25 ml.

Preparacién de la coliema y tuho Jde absorcién.

Se sireree 1 extrero del rollo de algoddn, Jde 25 rm de longitud, en la -
solucidn Je acetato (e nlomo y se coloca dentro de Ja colirma de cristal.
T1 tubo de absorcifn se llena hasta wnos 50 o 75 rr cor nerlas de vidrio

v se agregan 3 ml de solicién de hinohrorito Je sadia.
Tratariento de la ruestra concentrada.

Se vierten 25 ml Jdel concentrado en el penerador Cutzeit, se apregan 7 ml
e 1,80, 1 + 1, se enfria, se asrcean 5 rl de solucién de XI v 4 notas de
Soluéic‘m de .“»n(‘.]z. Se vierten en el renerador de 2 a 5 ¢ e cinc ¢ inre
Jiatarente se conecta al tube de absorcién. Se coloca el generador en -
wmn hafio marfa a temperatura de 29 a 25°C por 1 a 1.5 horas. Al terminar
el desnrendiriento Jde la arsina se lawa el contenido Jel tuho de absorcidn
con 6 porciones de 2 m) /e apua .lestilada, que se vierten a wn tubo e en
savo calibrado. A estos lavados se agrecan, wezclando despis de cada --
apitacién, 5 rl de HZSOd 1N, 1.0 ml de solucién de molihdato ( medido --
exactarente con \na pipé.t:x } ¥ 1.0 m1 Jde solucién de sulfato de hidrazina,
diluyéndose a 25 ml con apua destilada. Se deja remosar upa hora y sc --
compara con patrones preparados como se describe rds adelante.  Para ob-
tener resultados correctos es necesario ate 1a concentracién de los reac-

tivos y los volfmenes adicionales se ajusten sierpre n los especificados-
Preparacidn de los natrones

Si el amarato se ronta cuidadosamente y se aplica mma técnica adecnada, -
la recuperacifn del arsénico es corpleta. Por lo tanto, es innecesario-
tratar los patrones por el procedimiento de seneracidn e arsina, anlicédn
dose el desarrollo directo de color; sin evhareo, cormo wma comprobacién -
de la recunmeracién ntegra del arsénico, debe llevarse cuando menos 1m pa
tron a través de to'o el procediriento., T'sando 1la solncifin patrén de ar
sénico se nrepara, en Jos tulhos de ensove calibrados, la serie de natro--

nes, en el dmhito de 0,007 o 2 N1 ro de As; se agreean 3 ml de la solu--
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cién Jde hipobromito, se diluye aproximadamente a 15 m] con arua destilada

v se arrepgan 5 r1 de 1,0 IN y se mezcla.  Se agrera con exactitud, con

pireta, 1.7 rl de reactivg de molihdato, sc rezcla y se dilwve hasta el -
aforo de 25 ml con agua destilada, mezclando y dejando reposar ima hora.-
Lo comparacién visual puede hacerse con los tubos pareados y la corpara--
cién fotométrica se verifica usando un trayecto de luz de 1 cm o mayor v-
erpleando un filtro rojo o tna longitud de onda, bien sea de 320 o de 650

ru, con el patrén de valor cero ajustado al 100% Je transmitancia.

mg/l de A8 = mgde As x 1000 / ml de rmestra.

HITONO DE (UTZEIT

Después de la concentracién de la muestra, se libera cl arsénico comn ar-

sina, .'\5!13, por medio del cinc, en solucién icida, en tn generador Gutzeit
La arsina producida se pasa a través de una colimma qic contiene wn rollo

de algoddn humedecido con wna solucién de acetato de plorm. la arsina rc
nerada produce una mancha amarillo-café en tiras de papel irmprernadas con

hrormuiro rerclirico. la longitud de la rmancha es anroximadamente propor--

cional a la cantidad de arsénico presente.

F1 antironio interfiere al producir una mancha sirilar al arsénico, si se

encuentra presente en cantidades mavores de N.10 ra. Ta concentracién -

minima determinahle es de 0.791 »¢ de As.
APARATOS

- Cenerador Cutzeit
PEACTIVOS

- Solucitn de Acido sulfiirico 1 + 1

- Acido nftrico conc

- Rollo de alpodén

- Solucién de acetato de ploro coro la utilizada en el métado anterior.

- Papel de bromuro rercfirico
Se usa papel comercial de arsénico, cortado en tiras de longitid y an
chiura 1niforme, alrededor de 12 cm de longitud y 2.5 rm de anchira, -
Se maceran las tiras Jde papel en wna solucién filtrada, prenmarada por
disolncidn de 3 - 6 g de Hner en alcohol etflico o isopronilico al -
95%, se secan haciéndolas ondcar al aire y se conservan en wn lugar -
seco y ohscuro. Para rejores resultados, ¢l papel se debe prenarar-

justamente antes dc usarse.
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- Solucién de vordurn de potasic, s¢ nrepara coro ron el itodo anterier

- Solncidn e clonuro estanoso, se nrepara com en

- finc, 20 - 77 rallas, oxento J¢ arsénico.

el ~&talo anterior.

- Solucidn natrén Jde arsénico, se prenara coro on o) ~étado anterior.

angosto e cristal v-

M la tira qgue’e sin

PPOCENT TENTO
La mestrn se concentra, oxidindose su rateria orefnica, coro se indica en
el ~étodo anterior.  “e prepara la colirna Jepnradora coro se indicd en-
o] método anterior.  “c coloca en su lupar o1 titho
se inserta ¢l nanel sensihle de ''oPr,, aserurindose
arrupas.

% 1a ruestra concentrada, Je 25 w1, contenida en cl
can 7 m de .",f!’-4 1 +1 ysc enfria. S¢ asrepamn S

cuatro gotas de solucidn Jde SnCl, y, finalmente, de

nectindnse inredintarente el tubo de absorcidn al generador,

el aparato en \n baro raria a wra terperatura Je 20
qe la arsina se Jesprenda nor 1.5 horas.

e retira Ia tira e papel v se calenla 1n loneitd
en arl.as caras. Se estima la cantidad e arsénico

cnrva de calibracién que se indica ensepuida.
Preparacitn de los patrones

5Se prepara una serie de patrones, que se inicia con
los de 0.M03 me on el drbito de 0890 4 0,030 mp de
de !!2S04 1+ 1, a la solucién de 25 ml contenida en
Cada 1o de Jos patrones se trata coro se describié
de la muestra.

Se retira la tira y se calcula la Tongit! nroredio
caras, en mm,

Se traza la crifica Je los lonsitixles Jde 1a rancho,

ronerador, se le acre
rl de solucién le XT,
2ab ¢ de cinc, co--
Se sureree

a 25°C, rermmitiéndnse

nroredio Je la mancha

nresente nsando 1a --

m testiro,a interva-
As, agrerdndosc 14 n
el pencrador.

para el concentrado -

de la rancha en arnhas

en mm, en funcién de-

los ricrocraros de 4s, nsdndose como curva Je calibracién,
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ANALISIS BACTERIOLOGICOS




-254-

La célidad sanitaria del acna v s adantabilidad a rsos eenerales, con --
respecto a la presencia de bhacterias,se Jetersira nor medio de los anili-
sis bacterioldeicos mitinarios.

Ins estudios bacterioléricos ¢l agna sirven para Jeterminar focos :le or-
ranismos de irportancin para la salud pfiblica asf coro estahlecer procedi
mientos que nermitan descibrirlos, identificarlos v destriirlos. n re-
neral, la microbiolopia del ama estxlia aderdis de estos aspectos, los --
concernicntes a la flora ricrobiana natural de lagos, rios, pantanos v -
mares: de cran importancia en las Jdiferentes fimciores qe tienen Inpar -
en la naturaleza, pues la actividad Jde los orranisros microhianos inter--
viene en diversas transformaciones onfiricas que permiten 1mp eqdlibrio --
normal de la vida acudtica ¥ cooperan xlerdis en varios nrocesos peognimi-
cos.

Tn pran variedad de microorcanismos se prescntan en todas las fases el -
ciclo hidrolégico; el ama atmosférica contiene la flora microhisma pre--
sente en las pequefias partfculas que arrastra el aire,cl apma superficial
( arroyos, rios, pantanos, lagns y mares ) alberga infinidad de microorpa
nismos naturales y extrafos, presentes estos filtimos nor causa de contami
nacién, y los aportados durante los primeros rimrtos de la nrecipitacién-
pluvial; mientras que la calidad hacterioldgica del agua cdifica cormren
te es buena.

Los g€rmenes patdgenos que con mis frecuencia se nronagan por el agua son
generalrente causantes de infecciones intestinales { fiechre tifoidea, pa-
ratifoidea, disenteria y célera ).

Comumrente, el agua superficial es contaminada por las descarpras residua-
les domsticas e industriales. Las apuas residuales pueden conterer mi-
llones de bacterias por mililitro, entre las que se incluyen coliformes,-
estreptococos, hacterias Proteus y otras mis que proceden del tracto in--
testinal humano vy animal, ademis de protozoarios, virus, nematelmintos,--
platelmintos y agentes causantes de enfermedades.

Los agentes etiolSgicos mis commes y presentes cn las aguas residualecs -
son:

Fscherichia coli.- Ciertos tipos producen diarrca ¢ infccciones rastroin-
testinales. y urogenitales.

Aerobacter aerfgenes.- Commmrente se le encuentra coro patdgeno de las --
plintas, sin ermbarro tambjén se lc ha encontrado, aunque muy raras veces-
en infccciones del tracto urogenital. .

¥lebsiella nneiconiae. - Produce newonfa ( con tn alto indice mortal Y ,si
nusitis, faringitis, ahscesos del hirade, peritonitis, cndocarditis v otras
enfermedades. )

Proteus.- Chusa infecciones rastrointestinales y uroeenitales ( Protens, -
no fermenta la lactosa ).

Salmorella tynhosa.- Produce fichre e infeccitn arunda, fiehre tifoidea,
Salmmnella paratvphi, S, Shattmielleri y S. Hirshfeldii.- Producen fiehre

raratifoidena, de caricter menos arudn aque la tifoidea.
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<alronclla enterititis v S. Tyrhimiriin.- Producen salmopellosis v diarrea
acmda.

Shieella.- Produce disenterie bacilar.

Vihrio corma v C6lera asifticn.- firaves enferredades en los luranos.
“ricella abortns (hohina), R. melitensis (canrina) v . Suis (morcina). -
Producen fiebre de malta en el ranado y su contapic aripina abortos.
Fntanoacha hystolitica (nrotozoo).- Produce disenteria hacilar.

las aguas residuales evacuadas sin tratamiento adecuado, mueden ocasionar

los siguientes dafios v posibles peligros.

—
)

Niseminaci6n de microorganismos pat6eenos

3
»

2.~ Mayor neligro a) usar las reservas hidrogrificas naturales con riesso
de enfermedades. )

3.~ Contarinacién dJe las diversas formas rle vida. acudtica ane las hace pe
lirrosas para el consumo humano.

4.~ Devaluacién de los lngares destinados a recreacidn.

5.~ Txterminio de la vida acnfitica por agotamiento del oxfeenn disuelto en
el agua por accifn de 1a rateria orgénica inestahle de las amuas resi
duales.

6.~ Devaluacién de la propiedad por causa de malos olores v acirnlacion -
de residnos.

thichas de las hacterias no tienen significacién sanitaria, dehido a:

1.- Ima ripida ruerte en el apua

2.~ Por dificultades bacteriol6gicas para su clasificacién.

3.- No tener conocimiento o asociaci6n sospechosa con desechos anirales o

humanos.
ORJETIVOS NEL ANALISIS DACTFRTOLOCTMD

Los ohjetivos que se pretenden en un anfilisis bacterioldrico son los si--

miientes:

1.- Conocer el grado de contaminacifn de 1las apuas por desechos de oricen
animal o relacionado con condiciones sanitarias precarias de los mrw-
hlos.

2.- Calificar la calidad senitaria del apua y tener control de las rismas,
sometidas a previo tratariento de potabilizacién.

3.- Fijar las normas /'e calidad referentes al nimero de bacterias nermi-
sibles. dependiendo del uso o usos a mue se destine el arua.

4.- Conocer la recuperacién de los cauces Jdafados por aguas residunles.

TNDTCANIRIS PR CANTAMINACTON

los anfilisis kocterioldricos que se practicon, halitnalrente estdn oncani
nados a la o-tencién y deterrinacifn de rmicrooreanisros cnyn presencin in
diaue contaminacidn por ammis vesiduales Jomésricas v aenas residuales --

apricola-rapaderas.
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PPOPTEDADES DT W TNDICADOR PACTERIOLNCGTICN DI OONTANTNACT™ FTCAL

Los

pat
a).

b).

Ser de oriyen animal ( del aparato «licestivo )

Fstar presentes en el apua cuando los natdeenos estén nresentes

No reproducirse en el apua

St densidad debe tener relacién directa con el rmo Jde contarinacién
fecal. )

Hayor sumervivencia en el armua que los patéeenos entérices
Nesanaricién rapida, posterior a los naté~enos

Siemnre ausente en acuas bacteriolbgicarente seetras

Requerir de técnicas sencillas para su identificacién.

GRUPOS TNNICADORES DF CCNTAMTVACTON

Coliformes totales

Coliformes fecales

Fstreptococos fecales

Otros indicadores de contaminacién.

analisis bacteriol6gicos no perriten el aislamiento de orpanismos --

6oenos Jebido principalmente a las siguientes razones:

- los gérmenes pat6penos no sobreviven en el agua durante mucho tiem-
Po.

~ S§i existen en pequefio nfimero, es fAcil que escanen a las técnicas -
de investigacién.

RFCOLECCTON II' A *UNSTRA

E1 mestreo deberd someterse estrictamente a las siguientes recorendacio-

nes:

1.- La meestra ha de recogerse en un refrigerante esterilizado.

2.- La mestra deberd ser representativa del abastecimiento del que nroce
da.

3.- DNebera evitarse la contaminacién de la muestra durante su recoleccibn
y tranasporte.

4.- Deberd mnalizarse lo mis pronto posible ( en mn tiemo renor de 6 ho-
ras, pues en un tiempo mayor, los resultados empiezan a ser inciertos).

5.- Durante el transporte, la muestra deberd conservarse a temperaturas --
entre 0 y 10°C.

6.- La frecuencia de muestreo permitird establecer la calidad sanitaria --

del agna.

Los frascos de muestreo deben ser de vidrio resistente o refractario,de ho

ca
de

ancha, preferentemente con tanones d¢ cristal esrerilado o ien tapones
rosca de materiales que no nroduzcan cormuestos téxicos durante 1a este

rilizacién.
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Para cvitar la accién hactericida del clorn resi‘™mal, se vsa el tiosnlfa-

to de sodio, el cual se aplica a Jos frascos lirmios v secos antes de  la

esterilizacidn en una cantidad aue proporcione ima concertracién anroxira

da de 100 re/1 ( se loera acrerando 1.1 =1 de solucién de tiosulfato de -
sodio al 10% ).

APARATNS NF LAROPATORIO Y “ATFRIAL I'SUAL TN 1™ ANALTSIS TACTERIOLAGIM

1.-

wn
'

»
'

11.-

12.-

13.-

14.-

15.-

16, -
17.-
18, -

Trcubadoras equipadas con dispositivos mecfinicos nara 1a circnlacién-
del nirc: termmetro cxacto; con termostato de funcionariento nerfec-
to.

TFstufas de esterilizacidn Je aire calicrte canaces (e indicarcon nre-
cisién, termeraturas entre 160 y 180°C,

Mitnclaves er perfecto fimcionarientn con ter—éretro v oranéretro cxac
tos.  Las antoclaves pnieden ser suhstituiZan nnr ollas Jde nresi6n.
Fafio de agna con control ‘le terreratura

Contadores 'e colonias.- Ne nreferencia nsar o) aparato "Muetec Colo-
ny Coenter™, o wn equivalente.

Tquipo nara 1a determinacién Jde pl', notencifmetro o napel it

Ralanzas cn nerfecto estado v de sensibilidad renor de 2 g.
Recinientes e cristal nyrex o de acerc inoxidahle nara la preparacién
de redios.

Pipetas con error de calibracién menor de 2.5%

Pipeteros de aluminio o acero inoxicdahle de redidas nccesarias nara-
conservar las pipetas estériles. los pipeterps pucden ser substi--
trnidos por papel aluminio.

Frascos o tubos de dilucién de cristal nyrex, con tanones e cristal
caitcho o cipsulas de rosca de materiales que no produzcan sustancias
téxicas durante el proceso de esterilizacifn.

Cajas de Petri de 100 rm e difretro, de cristal myrex, o bhien. de -
pldstico desechahle.

Tubos e ensaye con capacidad necesaria ( 25 x 200 yr, 25 x 159 rm,
20 x 150 mm) de cristal pyrex, de preférencia con tandn de rosca.
Tubos Purham o de hem6lisis

Frascos Jde mestreo de vidrio resistente o cristal refractario Je --
boca ancha, con tapdn de cristal esmerilado o tamdn de rosca de rate
rinl que no proditzca sustancias téxicas al ser esterilizados.
Cradillas retAlicas

Yecheros

Asas de siembra

ADMACTNAITTNTO DE [0S TTRINS D ANTID Y PROCESO D TSTPRILTZACTON,

I.-

Mracenaiento. - Los redios e cultive listos »arn ser nsados deben --

almacenarse o tempcraturas e 4°C,
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2.- Fsterilizacibn.- Tmlos los medios, cxcento los caldos con azficares,
se deben esterilizar on autoclaves a 121°C, nor an periddo de 15 mi-
nutos; para los medios que cortenpan carbohidrates se Jda wn neriédo-
de 12 minntos a la misma termeratira.

T material de cristal se esteriliza a terperaturas de 179°C nor 60
minutos en la estufa de esterilizaci6n.

Los recipientes met&licos a 170°C por 2 horas.

Los frascos de mestreo a 121°C por 30 wminutos ( 15 likras ).

ARTA DE DITUCTAY Y MILOCTONTS
Preparacién del apua de diluci6n

- Solucién radre.- Disolver 34 g de fosfato ronohdsico de potasin 17,0,
en 500 ml de agua destilada, se ajusta el pi' a 7.2 con Mah' IN y se --
diluve a 3 litro con apua destiladla.

- Agua de dilucién.- Se apregan 1.25 wl de la solvcién malre a wn litro
de agua destilada y se distribuyen en frascos o tuhos con volfmenes --
que permitan obtener después de esterilizar 20 winmutos 99 + 2 ml -----

0.9 + 0.2 nl.
Niluciones

- Diluciomes en frascos.- La forma de hacerse se mestra en la fimma (e
la tabla No. 34 del capftulo TV.

ORGANTS'NS TOTALES

Organisros totales son todos aquellos microorpanismos que crecen en un ™
dio seneillo de gelosa nutritiva a 35°C en 24-48 lioras.

Para determinar el nfmero total de organismos presentes, se utiliza la --
témica de recuento en placas con diluciones de 1 ml vy 0.1 m1 de mmestra,
incubndo a 20°C por 48 horas, 6 a 35°C por 24 horas, se hace el recuento
de colonias y se calcula el nfimero de bacterias nor rililitro de muestra.
No se han establecido norras satisfactorias para el recuento Jde colonias-
en placa, sin erbargo, se siguc el criterio de gue wn apia con pocas hac-
terias pero de variedades patdpenas es mucho rés peligrosa aue un agua de
bvena calidad, debe dar \m recuento inferior a 100 hacterias por milili--
tro.

APLICACTON DFF TAS (UFNTAS TOTALTS TN PIACA

Para determinar la eficacia Jde opcraciones de senaracifn v destruccifn de

microorsanismos, ¢l recrento se efectfia antes y despiiés de cada operacibn
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los resnltados revelan Ja reduccidn ‘e 1a nohlacién hacteriana, Fsth --
técnica es muv fitil para Jdeterminar la calidasl sonitaria Jdel aga notakle
v deteminar las condiciones sanitarins en equinos nara plantas.

No se oktiene informacién acerca de Jos carbins lncterianos le posihle o-
prohahle oriesen fecal y no hay diferenciacién cntre 1a forra patdeena v -

las formas inocuvas, pues es wma evalmacién s6lo de creciriento.
TRONTCAS PARA T RICITTO IF ORCAMTS NS TOTAITS,
- Medios.- Arar con triptona, slucosa y extracto «de levalura (Jenorinaco

tarhién apar deshidratado para ennmeracién de colonias), acar con hi--

drolizado de proteina de leche y glucosa o apgar con triptena y rlucosa.

Iaterial y equipo.- los misros aue se utilizan en e] lahoratorio, cx--

cento los nfreros 4, 13, 14 ¥ 16 de dicho lista.

- Sierbras e incubacitn.- Tn cajas Petri, estériles v lilres de agentes
tdxicos inhibidores y en condiciones de esterilidad ( uso de flam de-
mechero o cdmara de aislamiento ), se vierte el volumen deseado de rues

tra o de la dilucién a ensayar, a2 contimwcién se vierten mis o menos 10-

ml de medio estéril vy liquido a terperatura de 4% a 45°1. Tl medio y 1a

mestra se dJdeben mezclar perfectarente y distribuir de rodo wniforme. ‘o

deben transcurrir mis de 20 minutos entre la sierkra de 1a mestra y el -

vertido del redio.

Cuando las placas ya estén solidificadas, se pasan a mna estufa de incul's

cién, allf se les incuba a 35°C por 24 horas, 6 48 horas. Las cajas .e-

Petri se invierten durante la incubacién.

- lectura.- Tl recuento dehe perranecer dentro e un 1imite de 30 a 300
colonias por placa, para lograr esto, se sicrhran los volfimenes Jc rues
tra necesarios.

Coro regla general, sc¢ dehen serbrar coro mixdmo mm mililitro de rues-
tra, si con este volumen se desarrollan 30 colorias, los resnltados --
asY se recistran.

S6lo deben repistrarse las placas que presepten entre 30 v 300 calonins
el resnltado es el promedio del conteo de colonias presentes cp tadas
las placas de la misma (ilucién. Para este conteo se usa el contader
de colonias 'Mebhec” o wm sirilar.

Las cifras dehen ser sienificativas, m conteo de 112 se¢ resistra com --

140, 1mo e 145 coro 150, en carhio mm conteo de 35 se reeistra coro tal.

F1 repistro debe especificarse como “cuenta normal en placa a 35°C".

COLITFORMTS TOTALES
Son hacilos cortes, ne esporulales acrobios y anserobios facultatives, --

crar nesativos que ferrentan Ia Inctosa con produccifin de eas v ncidez a-

35 + 0.5 °C en 48 horas.
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VENTAJAS DFL CRUPO COLITORT. MDD INTICADOR T CONTA T (TN

- Su ausencia es evidencia Je wn ama hacterioldeicarente scoura.

- Ins coliforres estdn sicrpre presentes en el intestino hrrneo v de -
otros animales de samyre caliente y son elirminadns en srar nioero --
por las heces fecales.

- los coliformes nersisten mis en el lesarrollo acndtico one las hacte-
rias natdeenas de oripen intestinal

- Pucden ser determinados por témicas sencillas.

- Alsuros de los- constituyertes del prnimo coliforme tienen una extensa -
distrihuci6én en el arhiente.

- las nruehas estén suietas a interferencias dehido a otras esnmecies Je-
bacterias, por ejemplo la presencia de nsendomonas da resnltalos ipma-
les que los coliforres fecales

- Algunas especies pieden miltiplicarse en ciertas apuas coro son: A, --
aeropenes.

- Porque en los probleras de rultiplicacién ocasional el grado de conta-
minacién es diffcil de evaluar.

TECNTCAS N TPRRTIFTACTON IGL GPUPO COLIPORMT
Tubos de fermentaci6n mfiltiples.

-.- Medios.- Caldo lactosado o caldo lauril triptosa, caldo lactosa hilis
verde brillante (LBvR) arar eosina azul de metileno (FA) o agar I'NDn
agar inclinado, agua destilada desmineralizada v desprovista de sns--
tancias bactericidas o inhibidoras, agua de diluci6n y para la tincién
gram: cristal violeta, lugol alcohol de 95% 6 alcohol acetona safrani
na.

- Aparatos y material e laboratorio, excepto el nfyrero 4 e dicha 1lis-
ta. .

- Técnica de tubos de fermentacién miltiple.-  Para usar la técnica --
del NMP se ntilizan series de tubos, los cuales constan de tres diln-
ciones por lo menos ( 10, 1, 0.1 ml } v por cada dilncién debe haher-
36 5 tubos.

Prueba presuntiva:

Inocular una serie de tuhos de fermentacién qre tempan caldo lactosado o-
caldo lauril triptosa con cantilales apropiadas de 1a miestra que se va a
analizar ( miltiplos o subuviltiplos de 1 rl ).

Incubor los tubos de ferrentaci6n inoculagdos a 35 + N5 °C,

Fxaminar cada tubn a las 24 + ? horas.

Los tubos que no presenten forracidn de fas se vielven a incubar otras --

24 + 2 horas.
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Lo fonracién Jde nas dentro de 48 + 3 horas, constituye wna pricha presim-
tiva positiva y nos da wn indicio Je 1a presencia de coliforres.

La awsencia «del gas al final Je 48 + 35 horas, indicard mma prucha negati-
va, es decir ausencia Je coliforms, y nor lo tanto ¢l anilisis aquedarid -

concliufdn,
Pruecha confirmativa:

los tihas nesitivos e 1a prueba presuntiva se resierbran con 1m asa de --
sicrbra de caldo lactoso verde hrillante (LPvR) v se inabon a 35 + n.sec,
Uxaminar cada tubo a las 24 + 2 horas.

Tos tuhos que presentan formacién de cas, se¢ consiceran nositivos.

los tubos que no presenten formacién de ras sc incuban otras 24 + 2 horas.
Ia formaci6n e ras dentro de 48 + 3 horas, constitive wa prueba confir-
mativa de la presencia de coliformes.

Ia ausencin Je gas al final de 48 + 3 horas, nos indicard la ausencia del

eruno de coliforme.

Alternativa

Los tubos nositivos de la prieba presumtiva se sierbran en cajas con agar
eosina azul de metileno (FAf) o agar FNNO y se incuban a 35 + 1.5°C ror -
24 + 7 horas.

Ia formacién de colonias tipicas constituve 1ma prucha nositiva. Tas co
lonias del pénero Fscherichia son grandes, obscnras de centro casi nerro-
v con wn hrillo retiilico verdoso. Tl pénem Acrohacter nresenta colonias

prrandes rosadas, mucosas de centro oscuro.
Prueba complementaria:

Ne los tuhos nositivos de LB se resierhra con wna asa por estrins en ca

ias con medio FA'' incubando a 35 + 0,.5°C y se hacen observaciones a las -

24 horas. [La presencia de colonias tinicas es ima prieba positiva: Jde -

las colonias tfpicas, se toma una mestra untilizando €] asa y se resier--

bran.

a).- Tn tuhos de fermentacién con caldo lactosado a 35 + 0.5 °C. Se oh--
serva a las 24 - 48 horas. La »nroduccibn de gas cs uma nrueha cor-
plerentaria positiva.

h).- Fn tuhns con apar inclinado a 35 + 1.5 °C se observan a las 18 - 24-
horas y se hacen preparaciones srar.

c).- Tincién srar.- I nrescencia de bacilos erar necativos no esporulados

son tma priicha cornlerentaria positiva.

Alternativa
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Ne las placas FAM positivas, de la pnieba confirmativa ( altemnti.va Y, --

con wn asa se toma la ruestra y se sierbra en:

a).- Tubos de fermentacidn con caldo lactnsado a 35 + 0,5°C.  <e observa
a las 24 - A8 horas. [a produccién de cas es wna pricha corpleren-

taria positiva.

b).- I'm tubos con apar inclinado a 35 + 7.5 °C se ohservim a las 18 - 24-
horas y se hacen preparaciones crar.

La presenicia de hacilos gram negativos no esporulados son wma pricha cor-

plementaria positiva.

n la figura de la tahla Mo. 35 dJel capitulo IV se presenta wuna sintesis-

de los pasos de la pruchn nara determinar coliforres totales.

- Técnica para hacer wna tincitn aram.

a).- Nacer wn frotis lelrado tomando tna nequefia cantidad de la ruestra v
extendiéndola hien sohre la siperficie lirmia v desenprasada de mm -
portacbjetos. Secarla al aire y wra vez seca, fijarla pasande el -
frotis tres veces cerca de la flama, en forma rarida.

b).- Cubrir el frotis con luenl v dejar actuar wn minuato.

c).= Lavar con apua Jde la llave, sin que se arrastre la nreparacidn.

d).- Cubrir el frotis con lugol y dejar actuar wn rdinuto.

e).- Lavar con agua de la llave.

f).- Decolorar afiadiendo alcohol al 75% o con alcohol-acctona durante 10-
sepundos, o gota a gota hasta que la (iltima no arrastre colorante.

g).- Lavar con agua de la 1llave.

h).- Cubrir con safranina y dejar reaccionar un minuto

1) .- Lavar con agua de la llave y quitar el exceso de agua con um panel --
filtro. Dejar secar al aire.

j).- Observar en microscopio & inmersién.

- Aplicaciones de las pruebas a los exdmenes de rutina.
La prueba presuntiva se puede aplicar para el examen de ruestras de --
desecho de: aguas negras, efluentcs de plantas de tratamiento. Con
cierta reserva, para aguas crudas de plantas potabilizadoras.
La prueba confirmada sirve para el examen de muestras de agua en las que-
se conoce de antemano que no es aplicable la prueba presuntiva; para rmes
tras de agua potahle, en proceso de potabilizacién, para efluentes clora-
dos de las plantas de depuraci6n de aguas negras y para aguas de balnea--
rios.
La prueba completa se aplica principalmente para confinmar y calificar la
calidad sanitaria de agua cruda o potahilizada.
NOTA:
Para la observaci6n del gas, producido por actividad nicrobiana se usan --
los tubos Nurham, los ciales deben estar completamente 1llenos e medio y -
libres de cualquier hurbuja, es decir, dehén estar 1llenos a toda su capaci
dad y quedar cubiertes por el medio contenido en los tubos de ensaye, des-
pués de la esterilizacién se soreten a un exaren previo de esterilidad, --
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Incibfndolos a 35 °C nor 24 horas: los tuhos Mirhar one presenten Durbmn-

jas, o agwellos que manifiesten fermentacién, se Jesechan.
fectura:

La produccién de sas desalojard 'm volwren del redio contenido en el tuve
Mrham, esto es wna caracteristica positiva de 1a prucha: aeitando leve--
rente se ohserva la liberacién de pas en forma de pequefas burhujas.

los resultados se expresan en forma de quehralo, en done el mumerador cos
el nfiero total de tubos positivos y el denominador, ¢l total de tubos po
sitivos ¥ empleados en cada dilncién, por cjerplo:

3/3, 2/3, 1/3, significan 3 tubos pnsitivos para la prirera dilucién.
17 r1; 2 tulns positivos para la sequmda dileci6n 1 ml: y 1 tulo nositivo
para la tercera dilucién 0.1 ml; por cada diluciép se ermlearon tres tn--
bos con wun total de 9. T1 NPT se lec en las tablas No. 38, 30, 40, 11,
42 y 43 del capftulo IV., cn este ejerplo. el valor ohtenido para el ci'i
a0 3, 2, 1, es Jde 150 coliformes por 119 rl de ruestra.

TFCNICA DI FILTRO DE D TTPRANA PARA LA DI USTRACTON T " TCROORCANT DS DTL,
GRUPO COLTTORMT:

Fsta técnica se origind en Alemania durante la sepmda Meerra 'imdial,
actualmente es un métodlo noxrmal para el exarmen hacteriolégico de aguas,
aguas negras y problemas afines.

- Las principales ventajas de ésta técnica son las siguientes:

a).- Puede examinarse un gran volfmen de apua, tebricarente, se piede fil
trar cualquier cantidad de apua v retener todos los orpanismos pre--
sentes en la misma.

b).- La merbrana puede transferirse de wn medio de cultivo a otro,con fi-
nes diferenciales o selectivos.

c).- los resultados se ohtienen mis rapidarentc en 24 horas aprox.,v los-
resultados numéricos tienen mayor precisién, ( reproducibilidad ) --
que con el método de tubos de fermentacién.

d).- Con medios de cultipo apropiados. pueden estimarse cuantitativarente
las bacterias coliformes o las que se pretendan estwdiar.

e).- Permite la filtracién de muestras en el cammo.

- Mientras que las desventajas se resumen asi:

a).- In apuas con turbiedad producidas por algas y otros materiales, el --
taponaniento de los Filtros impide la filtracién de volfimenes sufi---
cientes de mestra.

h).- la turbiedad producida por aleas u otros materiales, interfiere con--
el desarrollo de las colonias bacteriamas coliformes.

c).- I'm aguas con alto contenido e hacterias no coliformes, interfiere --
mucho el desarrollo de colonins hacterianas coliformes, nrincipalren-

te por causa de corpetencia e inhibicién.
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d).- Moumas mestras conteniendo 1 me/1 de Cu 6 7n 6 arbos, nos dan re--
sultados irrepularcs dé bacterias coliformes.
- Yedios: FAM § T2INO-M
- Material
Imidades de filtracién ( aparato con extractor de vacio ).

‘erhrana de filtracién reticulada, coiines absorventes (Jiscos e na
nel filtro.).

Tinzas de extremos redondeados.

‘icroscopio

Ver lista en el lugar corresnondliente a material rara lalormtorio, oxX

conto los nfmmeros 4, 12, 1%, v 14 J¢ Jdicha lista.
Procediriento

n la unidad de filtracién se filtran los volfmeres (Je ruestra anc se 'o-
sean analizar; la cantidad filtrada depende del origon J¢ la ruestra: asi
para las aguas potabilizadas, se nsan de 190 »1 a 599 r°1: nara acuas de -
pozo, diluciones Je 10 rl, 1 rl, y para aguas ruy contaninadas, Jilucio--
nes convenientes.
La merhrana nsada coro filtro en la mmidad de filtracidn, ~ne sirve nara-
recunerar las bacterias presentes on la muestra, debe estar asterilizada
antes de nsarse.
Després de aque se ha filtrade Ta riestra, se lava 3 veces cl arbudo, uson
do apua de dilucién en contidades de 20 a 37 m1, lvero sc retira 1a vem--
brano de filtracién con las pinzas estériles; haio condiciones ¢ esteri-
lidad se coloca sobre wn cojin ( panrel filtro ) ~ue previarente ha sido -
saturado con medio de cultivo (TNMO-AY § (TAN) v ane se encentra dentro-
de una caja Petri.
T1 cojin saturado con medio de cultivo, se nrenara de 12 sicuiente ranera:
1.- Se coloca el panel filtro dentro de las cajas completarente lirpias.
2.- Se esterilizan a 121°C, 15 libras de presidn por 15 minntos.
3.~ Lvero, bajo condiciones de esterilidadl, se satwra el papel filtro con
redio nutriente liquido (FTNDO-M 6 TA') cn proporciones de 1.8 a 2.2 rl.

Incubacidn. - Los cultivos de merhrana se incubsn por 24 horas a 35 + 7.5°C
en posicién invertida.

Lectura.- Cuando se usa el medio FNI0-M, se cuentan todas las colonias --
que presenten un brillo metflico swerficial. Si ¢l medio em-
nleado fuese ¢l TAY, entonces se cuentam todas las colonias ti-
picas e orranismos coliformes, en los cnultives de rerbrana de-
hen aparecer entre 20 y 80 colonias coliformes, v el total <o -
colonias ( coliformes o né.), ro dele exceder a las 27 colonias.

la densidad estirmativa de coliformes, se repistra en términos e ''colonias

coliformes por cada 100 ml de muestra"”, y se calcula de la sipniente mane

Ta.
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col. coliformes / 100 111 = col. colifarres contadas ¥ 100 / ml de mes-

tra filtrada.

COLITOR TS TTCALTS

“nn bacilos cortos sram necativos, no esporulados gue fermentan Ja 1acto-
sa con nmoduccion de acidez v pas a termeraturas entre =5 + N5 v 44.5°C

cn »~eriddos e 24 a 4R horas.
VTHTATAS (OO0 TNIITCADAR DF OONTAMTNACTOY TTCATLL

- 1a mayorin crece a nltas temmeraturas

- “noaresencia nos indica contaminacidn fecal

- 1.
sn mue la de otros yrmos coliforres, nor lo tanto sn nresencia indi

Bl

surervivercia del emmo coliforre fecal es &8s corta cn redio acuo

ch ima contaminacifn reciente.

- feneralmente no se rultinlica fuera del intestine de animales e san-
are calicnte.

- No hav 1ma corrclacitn establecida y consistente entre los coliformes

totales v los fecales.
TECNTCAS PAPA TNENTITTCACTON T (OO TROM TS TTCALRS,
TEONICAS D DSTRATIVAS DFE 1A PRESTMCTA P MOLOROMTS FTCAIXS,

- “fedios: apar desoxicolato-citrato, ¥lirler o wmedio de tres azficares -
fierro - apar.
- Anaratos y material de laboratorio. Ver lista de laboratorio.

Téenica

8).- Fnsce 1
1.- Procediriento.- 'n cajas de Petri con Jesexicolatn-citrato-arar, se -
sierbran las diluciones deseadas Je 12 ruestra. se in
cihan a 35°C ror 24 horas.
2.- Incturn.- Se considera positiva la nnrhn si hay presencia e colonias
de color caracterfstico serfh 1a especie e los bacilos en-

téricos presentes;

MMOANTST D ATV AC

Fscherichin Color roio

Vscherichia (var, Je Tactosa) Incolera o blannnecina con centro
rojo.

Citrobacter v Arizona Fas» 0 rojo con centro nerro
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Shigella somnei y Proteus “breanii Tosa ruv palico

Shigella, Alcalescens Incolora e hlammecina

Ralmonella, Proteus, lscherichia

{var) Proteus rettperi y nrovi--

dencia Incoloro o blanquecino con centro
narania.

Salmonella, Arizona, Citrohacter,

Proteus hauseri Tncolora o blanauecino con centro

nerro,

b).- Fase II

1.- Procedimiento.- Ne las colonias positivas, se tora haio condiciones de
esterilidad, mma mestra mdiante wn asa v se resiem--
hra por cstrias en redio de arar. Se incuhba a 35°C
por 24 horas.

2.- Lectura.- Se considera positiva 1la prueba si el redio presenta las si

guientes manifestaciones.

MEDIO ACCI(W PACTERIAMA
Superficie amarilla Ferrentacifn de lactosa
Fondo amarillo Fermentacion Je glucosa
Rapida formacifn de superficie

amarilla Fermemtacitn e sacarosa
Resquebrajaduras del redio Produccifn de pas
Frmegrecimiento del medio ~ Produccidn de HZS

TECNICA DFL MEDIO TC

Medios: Caldo lactosade o caldo lauril trintosa, medio TC.

Aparatos y material de laboratorio.
Técnica

a).- Prueba nresuntiva
Transferir 1 ml de las diluciones decirales anroniadas a los tubos de
fermentacifn con caldo lactosado o caldo-lairil trintosa e incubar a
35 + 0.5°C por 24 - 48 horas,
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1.~ Prueba confirmativa
"e los tuhos positivos [ los quie nresenten nrodnccifn de ~as ) .ince:
lar con wn asa a tuhos Jdc ferrentacidn con redio 10, Incvhar a7 ---
44,5 + 0,2°C en hafio maria nor 24 + 2 horas.  I'mo »ruchr mesitiva -
serd la produccidn de ecas. Teer el resnltado en las taklas dal 7™

Oue se presentan en el capitulo TV,

TECNICA DEL TFEDIO CALTO LACTOSADO-ACINO TORTCO

'o lactnsado Acide

- Medios.- Caldeo lactosado o caldo lauril triptesa, cal”
h6rico.

- Anaratos y material Ade lahoratorio

- Técnica

a).- Prueba presimtiva.- S sime el risre prec~firienrte que en la téeni

ca con el medio TC

B .- Prieha confirmativa
De los tubos nositivos ( Tos que nresentan produccidn de ras ), ino-
cular con un asa a tuhos Jde fermentacién con coldo Jactosado dcilo -
‘hérico ¥ se incukn a 43°C en havo rmaria nor 24-4¢ hrs, Ima nrieha
positiva es la produccién Je eas. leer o1 resnltalo en 1as tahlas

del 2P que se presentan cn el canftulo TV,

Fn el cuadro Mo, 37 se presento 1ma sintesis para la deterrirnciéin de co-

liformes fecales por la técnica de Calde Jactosado-Acide Mrico o el redio

I'C.
TECYICA DI 105 FILTROS DF T MRANA

- Medios.- faldo *'-FC

- Aparatos y material Jde laboratorio y téeica de filtro de merhrana --
para la demostracién de microorpanisros del rnmo coliforre.

- Témica
1.0s procedimientos para el desarrollo de esta témica son sercjantes-
a los ya descritos en la Jdeterminacién de coliformes totales, las i-
ferencias estriban en el redio, temeratura, forma de incubacién v --
lecturas.

I'tilizando 1a ymidad de filtracién, se filtran las cantidades convenien--

tes. Rajo condiciones de esterilidad se siermbra la rerhrana en las ca--

jas de Tetri y se sellan, proteciendolas contra la entrada Jde aria, pres-

la incubacién se hace sumergiendo las cajas en apua a terperatura de 44.5°C

nor 24 horas.

Todas 1as colenias azules son coliforres fecales me deben ser entre 20 v

60 colonias. T cdlcule se hace e 1a siguiente roncra:

5

Cel. coliformes / 100 1 = (pol. coliforres fecales contadas x 101 / r}
ruestra filtrada.
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FSTREPTOCOCOS TTCALTS

Son cocos, fram positivos aprupados en nares o cadenas cortas, crecen en
la presencia de sales bhiliares nroduciendo acidez, nero no cas, en mmni--
tol y lactosa.
Ia determinacion de enterococos o estreptococos fecales, confirma la suno
sicibn de aue orpanismos coliformes identificados en 1ma muestra de arma,
sean de origfen fecal: los estrentncocos s6lo mwden proceler Jdel intesti-
no de animnles de san:re caliente.
Nentro de 1los estrentodocos o enterococos fecales, sé6lo se incliven 1 es-
pecies:

Strentococcus faecalis

S. Zyragenes

S. Parans

S. liovefaciens

Cuyas caracteristicas especinles son las de formar dcido con la dextrosa,
descarhoxilar la tirasina, no producir catalasa, nroliferm en presencia
de 6.5 % de cloruro de sodio a nl' Je 9.6 en un redio que contenpa 0,12 -
de azul de metilepo-agar-leche y A0% e hilis, a termcraturas de 45 v 10
°C. 5. zymogenes y S. Jurans producen beta hervilisis, nertenecen al gru
po serolfgico N. Je Lancefield.  lLos estreptococos son simarente resis--
tentes a la estreptomicina, nenicilina, telurito de potasio v sulfonami--
das, por 1o que 1la presencia de estos organisros en el agua“los hace suma
mente peliprosos para la salud pablica.

Otros estreptococos considerados tardién coro indicadores de contarinacién
fecal son:

Streptococas bovis dJel ganado vacuno

Streptococcus equinos del panado equino.

A diferencia de los orpanisros coliformes aue sohreviven nor largos nerid
dos sobre el suelo, los estreptococos perccen ripidarente, aderds ro .pro
liferan en las apuas.

F1 valor ¢ importancia de la deterrinacidn de cstos orpanisros se res:re-

asfi:

1.- Sirve para-el reconocimiento de contarinacién de corrientes.

2.- Tn aguas potahilizadas la determinaci6n es irmortante, nies los ente-
rococos son mas resisténtes a la acci6n del cloro aque las bacterias -
coliformes.,

3.- Son irmortantes en estudios dc aguas de albercas v halnearios.

4,- Para cl estudio de aocuas salobres, en Jdonde los anterococos pueden SO
brevivir nor mis tierpo me los orcanisros coliforres.

- Tstar presentes en cxcrerentos vy descargas, Jdando asnecto de contari-
nacién reciente. }

- No se encuentran en apuas lirpins o sitios fuera del contaco con 1a -
vida humana.
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- Mo se rmultinlican fucra del coermo animal.

- Son mis resistentes a los electrolitos, ave las :lerds hacterins: so--
nortan cicrto grado de salinidad.

- La densidad de estrentococos en las descarpas es haja en relacién a -
los coli formes.

1 tiermo de sumervivencia en el apua, no estd Jeterminado adecrdarente.

Afm nn se conoce su distribucién en la naturaleza.
TECMICA D DILECTON BN TIMOS "W TTPLES

- edios: caldo azida dextrosa, caldo azida violeta Jde etilo.

- Aparatos y raterial de laboratorio, excerto los nfreros 4, 5. 12 y 14,

a).- Prirha nresuntiva
Transferir 1 ml de las dilucienes decimales apropiadas a tubos e en
save quc contenpan caldo azida dextrosa o incibhar a 35 + N.5°C, ror-
24 - 48 horas.

D) .- Prueha confirmativa
De los tubos positivos ( los que presenten turhiedad ), inocnlar con
m asa a tuhos de ensaye con caldo azida violeta de etilo.  Tncubar
a 35 + N.5°C ror 24-48 horas. Thma prueba positiva serd la produc--
cién Jde turbiedad o la formaci6n de wn botdn piirpura en el fondo del
tuho.

leer el resnltado en la tabla el “MP que se presertan op el capiculo TV,

TEQNICA DP FILTRO DE M MDANA

- Medios: Apar !’-enterococos, o agar FF para estreptococos.

- Aparatos y raterial de laboratorio y técnica de filtro de rerbrana -
para la derostracién de microorpanisros Jdel ¢rmmo coliferme.

- Tetnica.
Se filtran los volfimenes rleseados de restra ( pueden ser 100 r1,10,
16 9.1l ) usando una rmembrana estéril. Luego,hajo condiciones -
de esterilidad, se coloca la merbrana sobre el redip contenido on la
caja Petri, procurando que la superficie Jdel redio ouede cornletaren-
te adrerida a la sirerficie de 1a rerbrana y evitando Mirhudins e ai-
re.

la caja invertida se incuha a 35°C nor 12 horas.

F1 nfimero total de colonias debe ser entre 47 v 190, I- nhservacién se

hace con estereoricroscopio a 17 X, se copsideran nesitivas todas Jas co

Ionins roins v resas. V1 reqistro s~ hare en rfreros e coliformes nor

170 =1 Jde acun.
PREDATACTY Y D7 100G

Isterilizacién.- Fsterilizar en 1o antoclave a 121°%7 nor 15 rinuntos » 18

libras de presién.
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MENTOS DE (VILTTVO PARA NARCANTS' NS TOTALRC

- Acar hidrolizado e proteina e leche y slucosa.
Midrolizado de proteina de lecle 2.0 ¢

Clicosa o dextrosa 1.0 ¢
Agar 15.% ¢
Mo destilada 1.7 1.

Ajustar a pif 7.

- Arar triptona y ~lucosa

Triptona S
Glucosa l¢
Agar 15 «
Agua destilada 11.

Fste medio puede hacerse mis nutritivo si se le agrera extracto de came
3 g por cada litro de agua destilada.

- Apar triptona, glucosa, levadura (cuenta en nlaca_

Peptona-trintona 5.0«
Fxtracto de levadura 2.5¢
Glucosa 1.0 g
Agar 15.0 ¢
Agua destilada 1.0 1.

Ajustar el pH a 7.0

MEDIOS DE CULTIVO PARA COLYFORMIS TOTALES.

_ Agar endo.
Peptona 10.0 ¢
Lactosa 10.0 ¢
K,JIP0, : 35 g
Agar 15.0 g
Sulfito de sodio 2.5¢g
Fucsina bisica 0.5 ¢
Agua destilada 1.01

F1 pH después de esterilizar, dehe ser de 7.4

- Agar - eosina azul de metileno

Peptona 10.0 ¢
Lactosa mng
KZHPOA_ 2.0 ¢
Apar 15.0 ¢
Tosina . 0.4 p
Azul de metileno 0.005 ¢

Agua destilada 1.0 1.
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Caldo Lactosado

I'xtracto de carne 3.0 ¢
Peptona 5.0 ¢
Lactosa 5.0 ¢
Apua destilada 1.0 1.

Ajustar el p'' entre 6.8 v 7.0
Distribuir el caldo en tuhos le fermentacién ( tubos Mrham inverti-
do en un tubo de ensayo ) y esterilizar en antoclave.

Caldo lactosado vilis verde brillante.

Peptona 0.0 ¢

Tactosa 10.0 ¢

Nisolver en 50N ml de agna destilada.

Adicionar:

Rilis de huey deshidratada 20,0 ¢

Nisvelta en 200 ml de agna destilada y apiide 7 a 7.5

Aforar todo a 975 ml y ajustar el pll a 7.4

Adicionar a lo anterior 13.3 ml de solucibn acuwosa de verde Drillante
al 0.1% y aforar a 1 1, con agua destilada, se distriluye a tuhos de
ensaye, con tubos Durham invertidos y esterilizar.

Caldo 1lauril triptosa

Triptosa 20.0 ¢
Lactosa 5.9 ¢
K PO, 2.75 ¢
K‘HZI‘O4 275 ¢
NaCl. 5.0 ¢
Lauril sulfato de sodio 0.1g¢
Agua destilada 1.0 1.

Ajustar el nH a 6.8
Colocar el medio en tubos de fermentacifn y esterilizar.

VMedio M-FNIO

'friptona o polipeptona 10.0 ¢
Tioneptona . 5.0 ¢
Casitona o tripticasa 5.0 ¢
Ixtracto de levadira 1.5 ¢
Lactosa 125 ¢
NaCl 5.0 0
KZITPO4 4.375 ¢
n12m4 1.375 «
Lauril sulfato de sodio 2.050 o
Nesoxicolato de sodio n.10o -
Sulfito de sodio 2,10 e
Fucsina hsica .05 ¢
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Pehidratar en 1 1 de agna Jdestilada aue contenra 27 »1 e alcohol al N5°
Calentar » ehnllicidn. '

Tl pit final = 7.1

Mescartar el medio Jdesnuds de 76 horns.

- Teactivos nara la tincién gram,

a).- Alcohol etflico al 95%

b).- “olucibn de Turol
1 » de cristal e yodo
2~ de ¥1
300 rl de apgua Jdestilada

c).- Oxalato de amonio-cristal violeta
2 g de cristal violeta ( 85% coptenido seco ) en 27 rd ‘e alco-
hol etflico 25, 1.2 ¢ de oxalato-aronia monohidratado en 20 m]
de apua, rmezclar amhos 1:1,

d).- 2.5 g de safranina cn 17N rl de alcohol ctilico de 25%. Aldicio-
nar 17 rr1 de la solucién alcoh6lica de safranina a 100 rl da q-
sua destilada.

PTDIOS O QULTIVD PARA COLITORS TTCAITFS
- (Caldo lactosado, ver la preparacién de medios para coliformes totales.

- (aldo lactosado=4cido h6rico.

Proteasa o peptona 10.0 =
Lactosa 5.0 p
K HPO, 12.0 ¢
mzmd . 4.1 ¢«
Acido bbrico 3.5 p
Agua destilada 1.01

Esterilizar en tubos de fermentacién
F1 pl! final debe ser de 7

-  Caldo !M.- FC

Triptona 1n.0 ¢
Proteasa o peptona 5.0 ¢
Na(Cl 5.0 o
Lng:tos:\ 12.5 p
Sales hiliares 1.5¢
Azul de anilina 0.1 ¢
Amua destilada 1.0 1.

Rehidratos en el aema destilada conteniendo 19 ml (e Acido rosélico al
1% en 0.2 N de Na(¥l.

pll final = 7.4

Tiempo de duraci6én del medios: 96 horas como rfixiro.
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Medio LTS F

Triptona 3.0¢
*Tndo caldo MF RO e
1,0, 3.0 9
Renzoato de sodio 109
Acido n-aminohenzoico 1.2 «
Cicloheximida 0.5¢
Arua destilada 1.n1

Pehidratar en el ama sin calentar o o final = 7.]

Medio TIC

Triptosa o tripticasa n.n
Tactosa 5.0 4
Yezcla de sales hiliares 1.5 ¢
Kzl'l"ﬂd 4.0
l\’HZPOA 1.5 ¢
NaC1 5.0
Amm destilada 1.01

pl! fipal = 6.9
Fsterilizar en tubos e fermentaci6n.

MIDINS NE CULTTVO PARA TSTRIEPTOCNCOS FRECALES

Bear M-enterococos.

Triptosa 1.0 @
Fxtracto de levadura 5S.0g
Glucosa 2.0 ¢
K,i1PO, 4.0 ¢
Azida de sodio N4 g
Arar mn.n e
2,3,5 cloruro de trifenil tetrazolio
n.1¢
Apun destilada 1.0 1.

Fsterilizar calentando a chullicién cl p!' final dehe ser 7.2

Caldo Azida Dextrosa

Fxtracto de carne 4.5 ¢
Triptoma o polipeptona 15.0 ¢
Clucosa 7.5 ¢
NaCl 7.5 ¢
Azida de sodio .‘!a\'s n.2g¢
Agua destilada 1.0 1.

Ajustar ¢l pff a 7.2
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- Caldo Azida Violeta de Ftilo (TVA)

Triptona n.n e
Glucosa 5.0 ¢
NaCl 5.0 ¢
Y’.ZF'I’(\4 2.7¢
P'JIZP(\A 2.7 ¢
Azida de sodio NaN_.g N4
Violeta de etilo 0.00023 o
Agua destilada n.11.

Ajustar el plt a 7.0

- Agar KF Fstreptococos.
Proteasa peptana No. 3 o polireptana

10.0 »
Extracto de levadura 100 ¢
(Cloruro de sodio €0 ¢
. Glicero fosfato de sodio 10,0 ¢
Maltosa 20.0 o
Lactosa 1.0 =
Azida de sodio 0.4 o

Phrpurs’ de bromocresol 9.015 ¢
Agar 20,0 ¢
Agua destilada 1.0 1.

Mezclar 7.64 g del medio deshidratado con 100 ml de agua destilada esté-
ril,en un frasco estéril. Calentar en mn bhaflo de apua a ebullicién pa-
ra disolver el agar. Seguir calentando por 5 minutos. Fnfriar a ----
<50 - 60°C y adicionar 1 ml de solucién acunsa estéril a 1% del clonro-
de 2,3,5 trifenil - tetrazolium por 100 rl.

Ajustar el ™H a 7.2 con Na.z(X)3 al 1n%, si es necesario.

Tiempo de duracién del medio: _

A 45 -50°C 4 horas y 30 dfas de 2 a 10°C.
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CAPITULO IV

DATOS ESTADISTICOS Y TABLAS
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CROMO

Un estwlio en varios laboratorios de seis concentrados sintéticos conte-

niendo varios niveles de aluminio. cadmio, cromo, croro, cotre, fierro,—

manganeso, plomo vy cinc fueron aprepados a wma muestra de apua natural.

Los resultados estadisticos nara crormo fueron los siruientes:

N{mero de Valor real en| Valor medio | Nesviacién Sepuridad en la
lahoratorios ug/1 en up/1 estiandar en | desviacién como
ug/1 H

74 370 353 1n5 -4.5

76 407 380 128 -6.5

72 74 72 29 -3.1

70 93 84 35 -10.2

47 7.4 10.2 7.8 37.7

47 15.0 16.0 2.0 6.8

FIERRO

32 840 855 173 1.8

85 700 680 178 -2%

78 350 348 131 a.5

79 438 435 183 -0.7

57 24 58 60 141

54 10 48 69 382
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PLOMO
74 367 377 128 2.9
74 334 340 111 1.8
64 101 1n1 46 -0.2
64 84 85 40 1.1
61 37 41 25 0.6
60 25 31 22 25.7
L
MANGANESO
77 426 432 70 1.5
78 469 474 97 1.2
‘71 84 86 26 2.1
70 106 1n4 31 -2.1
55 11 21 27 a3.0
55 17 21 20 22.0
CINC
86 281 - 284 97 1.2
29 310 308 114 -0.7
82 56 62 28 11.3
81 70 75 28 6.6
62 7 22 26 206,0
61 11 17 18 56.6
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ALCALINIDAD

Muestras sintéticas de agua conteniendo increrentos (e bicarbonato ---

dieron los siguientes resultados:

Incremento como alca-
linidad en mg/1 de

Presicién como desvia-
cibn estandar en mp/1

estandar en

Sepuridad como desviacién

Ca04 de CaC0, 9 mg/1 de

¢ a0,
8 1.27 +10.61 +0 .85
9 1.14 +22.20 +2.00
‘113 5.28 - 2.19 -9.30
119 5.36 - 7.82 -8.8

CLORUROS

Muestras de agua sintética conteniendo incrementos exactos de cloruros-

dieron los siguientes

resultados :

Incremento como clo-

Presicién como desvia-

Seguridad como desviacién

‘ruro en mg/1 ci6bn esténdar en mp/1 [

) mg/1
17 1.54 +2.16 +0.4
18 1.32 +3.50 +0.6
91 2.92 +‘0.11 +0.1
97 361 -0.51 -0.5
382 11.70 -N.61 -2.3
398 11.80 -1.19 -4.7
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NMITROCENO AMDNTACAL

Anilisis de muestras de agua natural conteniendo incrementos exactos :le -

sales de aronio dieron los resultados sipuientes:

Incremento coro Nitrd-|Precisi6n como desvia- | Sepuridad como desviacién
geno amoniacal en cién esténdar en én:
A\
ng de N/1 mp de M/1 ' mp de N/1
0.21 0.122 - 5.54 -0.01
0.26 0.070 -18.12 -A.05
1.71 0.244 + 046 +0.01
1.92 0.279 -2.m -0.04
DURFEZA

Andlisis de muestras de agua sintética conteniendo incrermentos exactos -

de calcio y magnesio como sales dieron los siguientes resultados:

Incremento cormo dure- ) Precisién como desvia- | Sequridad como desviacidn
za total en rmg/l de | ci6n estindar en en:
Ca(‘,03 me/1 de CaCO3 . mp/1 de
Ca(0,
K| 2.87 - 0,87 -0.003
33 2.52 - 0.73 -0.240
182 4.87 - 0.19 -0.400
194 2.98 - 1.04 -2.000
417 .65 - 3.35 -13.000
444 3.73 - 3.23 -14.300
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CARRON ORCANICO TOTAL

Se analizaron soluciones de agua destilada conteniendo incrementos exac-

tos de compuestos orpinicos oxddahles dando los siguientes resultados:

Incremento como

Precisién coro desvia-| Sepiridad como desviacién

C0.T. en mg/l cién estindar de COT | &N:
™ 1
Me/ K re/1
4.9 3.93 + 15.27 +0.75
107 8.32 + 1.01 + 1B

POTENCIAL DF HINROGFNO (nt')

Se analizaron seis muestras sintéticas de agua conteniendo incrementos

exactos de iones hidrfgeno e hidroxilo obteniéndose los sisuientes re-

sultados:

Incrementos como uni- (Precisi6n como desvia- |Sepuridad como desviacién

dades de pH cibn estfindar en wnida [

. unidades
des de pH ¢ de pH

3.5 0.10 - 0.29 - 0.01
3.5 n.11 - 0.00
7.1 0.20 + 1.61 + 0.07
7.2 n.18 - 0,03 - 0.002
8.0 0.13 - 0,12 - 0.01
8.0 0.12 + N.16 + 0,01
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CONDUCTANCIA FSPECIFICA

Se analizaron seis ruestras sintéticas de arua conteniendo incrementos -

de sales inorganicas con los siguientes resultados:

Incrementos como con- | Precisién como desvia- | Seguridad como desviacion
ductancia especifica | cién esténdar en en:
en umhos/cm. urhos /am . wmhos Jem
100 7.55 - 2.0 - 2.0
106 8.14 - 0.76 - 0.8
808 66.10 - 3.63 -29.3
248 79.6 - 4.54 -385
1640 106.0 - 5.36 -87.9
1710 119.0 - 5.08 -86.9

SULFATOS

Se analizaron seis ruestras de apua sintética conteniendo incrementos --

exactos de sulfato inorginico con los siguientes resultados:

Incremento como sul- | Precisidn como desviaﬂ Sequridad en la desviacidon

fato en mp/1 cién estandar en mg/1 [N
% mal
8.6 .2.30 - 372 - 03
9.2 1.78 - 8.26 - 08
110 7.86 - 3.0 - 3.3
122 7.50 - 3.37 - 4.1
188 9.58 + 0,04 + 0.1
109 11.50 -1.70 - 3.4
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NITROGINO ORGANICO

Se analizaron muestras de apua natural conteniendo increrentos exactos -

de nitrégeno orgénico con los siguientes resultados:

Incremento como nitrd-

Precisién como desvia-

Sepuridad como desviacién

peno orginico en cifn estindar en en:
mg de N/1 mg de N/1
% mg de N/1
0.20 0.197 + 15.54 + 0,03
0.31 0.247 + 5'45 + 0,02
4.10 1.056 + 1.03 + 0.04
4,61 1.191 - 1.67 - 0.08

NITRATO INORGANICO

Se analizaron cuatro muestras de aguas naturales conteniendo incrermentos

de nitrato inorginico con los siguientes resultados:

Incremento como nitrd-
geno inorgfnico en

Precisién como desvia-
cibn estandar en

Seguridad en la desviacifn
en:

mg de N/1 mg de N/1 [} ng de N/1
0.29 0.012 + 5,75 + 0.017
0.35 0.092 + 18.10 + 0,063
2.31 0.318 + 4,47 + 0,103
2.48 0.176 - 2.69 - 0,067




Tahla No. 1

-283-

GRADUACION DEI TURBIPIMETRO DE BUJTIA

TRAYECTO DF: LUZ | UNIDADES IF TRAYECTO DF 147 | INIDADES DF
en am TURPIEDAD en cm TURRIT.DAD
2.3 1000 11.4 190
2.6 900 12.0 180
2.9 800 12.7 170
3.2 700 13.5 160
3.5 650 14.4 150
3.8 600 15.4 140
4.1 550 16.6 130
4.5 500 18.0 120
4.9 450 19.6 110
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 30.8 50
7.5 290 43.5 as
7.8 280 48.1 a0
8.1 270 54.0 35
8.4 260 61.8 30
8.7 250 72.9 25

Fl trayecto de luz estd medida a partir del interior del fondo del tuho

de cristal,
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PRESFRVATIVOS MAS COMUNMENTT: USADOS, ST ACCTON Y APLICACION
PRESERVATIVO ACCTION APLICACION
Hg(:lZ Tnhibidor bacteriano Nitrbgeno y f6sforo en to-

das sus formas

HNO3 Solvente de metales, pre- [ et ales

viene la precipitacién.

HZSO“ Inhibidor bacteriano Meestras orgfnicas ( IO,
grasas y aceites ). Ni--
trégeno v f6sforo en to--
das sus formas.

Formaci6n e sales con Amoniaco, aminas.
bases orglnicas

NatH Formacién de sales con Ciammo, dcidos orginicos

compuestos volitiles

Refrigeracién Inhibidor bacteriano, ‘Acidez, alcalinidad, mate-

retarda la velocidad de rial orginico, MO, Color,

las reacciones quimicas olor, f6sforo orginico, --
nitrégeno orgfnico, carbdn
etc. Microorpanismos, ---
coliformes, etc.
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RECOMINDACIONES PARA MURSTREO Y PRESERVACION D MUTSTRAS DN ACTERIO CON

LA DETTRIINACION A TFLCTUAR. P = plastico V = vidrio
TINMPO MAXTMD DE
DETERMINACTON VOLUMEN | ENVASE PRESFRVATIVO ALMACTNAMITNTO.
(m1)

Acidez 100 , v refriperacién 24 horas

Alcalinidad 100 , v refrigeracién 24 horas

Arsénico 106 , v N0, a it 2 6 meses

o 1000 P, V refrigeracién 6 horas

Grasas y aceites | 1000 V, s6lo | refrigeracién 24 horas
1,80, 6 HCl a pif 2

Carbén orginico [ 25 P, V re frireracién 24 horas
1,80, a pit 2

P! 25 P, v refrireraci6én 6 horas
in situ

Fenoles 500 V, sélo | refrigeracién 24 horas
H PO, a pl! 4
1.0 ¢ (uS0,/1

FOSFORO:

Ortofosfato di-

suelto 50 P, v filtrar in situ
refrigeracidn 24 horas

Hidrolizable 50 P,V refrigeracién 24 horas
HZSO4 apl 2

Total 50 P, V refrigeracién 7 dias

Total disvelto 50 P,V filtrar in situ
refrigeracién 24 horas

SOLIDOS :

Filtrable 100 P, V refrigeracidn 7 dfas

nd filtrahle 100 P, V refrigeracién 7 dfas

Total 100 P,V refrigeracibn 7 dias

Volitiles 100 P, Vv refrigeracién 7 dias

Materia

Sedirentable 1n00 P, v no requicre 24 horas

Sclenio 5N P,V IC‘JO3 api?2 6 meses

Sflice 50 P, s6lo | refrigeracion 7 Jdfas
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DETERMINACION

VOLIRFN

TNVAST

PRESFTVATTVO

TIRPO TAXIIO DE

A HACFNAMTENTO
(w1}
-
Conductancia 100 P,V refrigeracion 24 horas
Sulfatos 50 P,V refrigeracién 7 dias
Sul furos 500, P,V 2 ml de acetato
de cinc 24 hrs.
Sulfitos 50 P, Vv in situ no almacenar
Temperatura 1000 P,V in situ no almacenar
Olor 200 V, s6lo | refrigeraci6n 24 horas
Turbiedad 100 P,V refrigeracidn 7 dias
Racteriolégicos 100 P,V refriperacién 6 horas
Bromuro 100 P,V refrigeraci6n 24 horas
o 50 P, V H,50, a plt 2 7 dias
cloruros 50 P, V no requiere 7 dfias
Cloro residual 150 P,V refrigeracién 24 horas
Color 50 P,V refrigeracién 24 horas
Cianuros 500 P,V refrigeraci6n 24 horas
Na(¥! a pH 12
OXIGFNO DISUELTO:
Prueba 300 V, s6lo | in situ no almacenar
Winkler 300 V, s6lo |in situ 4-8 horas
Fluoruro 300 P, Vv refrigeracién 7 dfas
Dureza 100 P,V refrigeracién 7 dias
iNO; a pit 2
Toduro 100 P,V refrigeracitn 24 horas
Substancias acti-
vas al azul de
metileno 250 P,V refrigeracién 24 horas
METALES:
Disueltos 200 P,V [ filtrar in situ
KNO.‘ anpil2 6 reses
Suspendidos 200 P,V filtrar in situ 6 meses
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TIFTO MAXI'D I;'

DETTRMINACTON VOLIREN | TNVASE PRESERVATTVO
ALNMACFNAMITENTO
(ml)

Totales 1n0 P,V INOX aph?2 6 mescs

MERCURIO:

Disuelto 100 P,V filtrar 38 dias en vidriJ

oI
INO; a plf 2 13 dias en plas-
tico.

Total 100 P,V ”J‘\.’('I3 api?2 38 dfas en vidri
13 (dfas en plis-
tico

NITROCTNO:

Amoniacal 400 P,V refrigeracién 24 horas

1,50, a pl* 2
Xjeldahl, total 500 P,V refrigeracién 7 dfas
12
HZSO4 apll2
Nitratos 100 P,V refrigeracién 24 horas
1,50, aplt 2
Nitritos 50 P,V refrigeracién 24 horas
NTA 50 P, v refriperacifn 24 horas
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Tabla No. 4

Las equivalencias entre las diferentes unidades en los anflisis de apmn

se indican a continnacién:

Una parte por millén ppr equivale a:

1 mg/1

3

1 ke / 1000 p”

0.1 partes por cien mil

0.0583 g / palén e E.U.

0.07 g por galén imperial

0.01 1b por 1000 galones imperia-

les.

Un grano por galén de T.U. equivale a 17.1 partes por millén (ppm)

Un grado Francés es igual a 10 partes por millén ( ppm )

Un grano por galén imperial es igual a 14.3 partes por milldn (ppm)

Un grado Alemin es igual a 18 partes por millén (npm)




Tahla No. 5
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Criterios que se toman para determinar si im arua surerficial es adecuada

pora el suministro pfiblico.

Constituyente & caracteris- Criterio Criterio
tica. : Perrisible Nesenble
Fisicos:

(olor (wmidades) 75 1n

Nlor trazas ausente

Temperatura trazas trazas

Turbidez trazas amsente
Microbiol6gicos:
Orpanisros coliformes 10000/100 m1 100/100 m1
(oliformes fecales 2000/100 m 20/100 m
Corpuestos Inorgénicos: (/1) (mg/1)
Alcalinidad trazas trazas
Amoniaco 0.5 como N 0.01
Arsénico n.0s ausente
Bario 1.0 ansente
Poro 1.0 ausente
Cadmio 0.Mm ausente
Cloruro 250 25
Cromo hexavalente 0.05 ausente
(bhré 1.0 ausente
0.D. 1.0 cerca de la satn-

racién
3.7 muestra indivi-
dual.

Fluoruro " trazas trazas
Dhireza trazas trazas
Fierro 0.05 ausente
Plomo 0.05 ausente
Manganeso 0.05 ausente
Nitritos y nitratos 10 coro N ausente

[
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Constituyente © Criterio criterio
Caracteristica permisible deseable

—
pH 6.0 - 8.5 (rango) sin variaciones
Fésforo trazas trazas
Selenio 0.01 ausente
Plata 0.05 ausente
Sulfatos 250 50
$61idos totales 500 200
Ion Uranilo 5 ausente
Cinc 5 ausente

Compuestos orginicos:
oor 0.15 0.04
Cianuros 0.20 ausente
Detergentes 0.5 ausente
Grasas ausente ausente
Aceites ausente ausente

Pesticidas:
Aldrin 0.017 ausente
Clprdano 0.003 ausente
DT 0.042 ausente
Dieldrin 0.017 ausente
Endrin 0.001 ausente
Lindano 0,056 ausente

Fosfatos orginicos y

carbamatos 0.1 ausente
Toxafeno 0.005 ausente

Hervicidas:

2,4-D; 2,4,5-Ty 2,4,5-TP 0.1 ausente
- Fenoles 0.001 ausente
Radioactividad ( pe/l) ( pe/1)
Beta 1000 100
radio - 226 3 1
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Tabla No. 6

Malisis quimico para un agua superficial, los valores estén dados en
mp/1

B

AMlcalinidad como CaCO3 90 Ploro 0.0
Detergentes 0.1 “agnesio 9.9
" Arsénico 0.0 Nitrato 2.2
Bario 0.0 pH 7.6
Bicarhonato 109 Fenoles . 0.0
Cadmio 0.0 F6sforo 0.5
Calcio 36.0 Potasio 3.9
C.0.T. 0.05 Selenio 0.0
Cloruro 7.1 Plata 0.0
Cromo 0.0 Sodio 4.6
Cobre 0.10 ° S6lidos Totales 220
Cianuro 0.0 Sul fato 26
Fluoruro 0.7 Cinc 0.0
Fierro y Manganeso 0.13 Turbidez 5.0
Fierro 0.10
Color 5.0
Olor 1.0




Tabla No. 7
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Concentraciones permisibles de almmas substancias para amua potable (APHA)

Substancia:

Concentracidn en mg/1

Netergentes (ARS)
Arsénico

Cloruro

Cobre

C.0.T.

Cianuros

Fierro

Manganeso
Nitratos

Fenoles

Sulfatos

S6lidos totales

Cinc

5.0

La presencia de las sipuientes substancias en exceso e las concentracio-

nes aquf enlistadas hacen que el suministro sea suspendido:

Arsénico

Bario

Cadmio

Croro hexavalente

Plomo

Selenio

Plata
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Tahla No. 8

lLirites de tolerancia sugeridos para apguas de uso industrial en calderas

presién en psi
Constituyente
W arriba
0 - 150 |150 - 250 250 - 400
le 400
-
Turhidez en ppm 20 10 5 1
Color en ppm 80 30 5 2
(xfgeno consumido en ppm 15 : 10 4 3
Sul furo de Hidrégeno en ppm| 5 3 n 0
Oxfpeno disuvelto en ppm 1.3 0.14 n 0
Dureza total en ppm
como C.'1C03 80 40 10 2
Relaci6n sulfato-carbonato 1:1 2 :1 31 3:1
Oxido de aluminio en ppm 5 0.5 0.05 0.01
Sflice en ppm 40 20 5 1
Ricarbonato en ppm 50 30 5 ]
Carbonatos en ppm 200 100 40 20
[lidr6xidos en ppm 50 40 30 15
S6lidos totales en ppm pON0 - 500 |2500-500 1500- 100 S0
pi! valor minimo 8.0 8.4 L 2.0 9.6
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Tabla No. 9

Dureza del agua recomendada para diferentes industrias

Industria y proceso

Valor 1imite

ppr epm

Agua para calderas:

de 0 - 150 psi 80 1.6

de 150 - 250 psi 40 0.8

de 250 - 400 psi 10 n.2

mis de 400 psi 2 0.04
Bebidas carbonatadas 200-250 4 -5
Cambiadores de calor 50 1

| cervecertas 200-300 | 4 -6

Curtidurias S0 - 135 1 - 2.7
BEmpacadoras de alimentos:

General 50 - 85 1-1.7

Legumbres 27 - 75 0.5 - 1.5

Frutas y vegetales 100-200 2 -4

Chicharos 200-400 4 -8

Lavado de equipo 10 2
Fabricas de acero y fierro 50 1.0
lavanderfias 0 - 50 0-1
Papel y Celulosa:

Pulpa mecnica 200 4

Pulpa de sosa o Kraft 100 2

Ray6n, pulpa 8 0.16
Fabricas de telas SS 1.1
Textiles 0 - 50 0-1
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Tahla No. 10

-

Datos tipicos en la determinacifn de la ™0 en un agua mmicipal, deter-

minaci6én de la DRO. y de la velocidad de reaccidn bioldpica.

Tama¥io Incuba- [O.D. Cotas de | D.B.O.
Botella 0.D.

de mues-|inicial | cifn. final 0.D. Calculada

tra (ml) |mg/1 dias e /1 g1/ 1

Pruehas de D.B.0. para determinar la variacién a los cinco dias

tedia = 8.4

1 2.0 8.3 0 ——
2 4.0 8.4 0
3 6.0 8.4 n
4 2.0 8.4 5.0 5.9 2.5 375
S 2.0 8.4 5.0 6.0 2.4 360
G 4.0 8.4 5.D 3.8 4.6 345
7 4.0 8.4 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

L Media = 360
An&lisis de D.B.0. para determinaciones de la constantc de velocidad
10 4.0 8.4 0.5 7.2 1.2 90
11 4.0 8.4 0.5 7.4 1.0 75
12 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 s.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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PELACTONES DE TA ALCALINIDAD

Resultado de la

Alcalinidad por

Alcalinidad por

Alcalinidad nor

Titulacién hidréxidos (C:t(‘,ﬁ3 Carbonatos (CaC0.| Ricarhbonatos
F = 0 n n T

F 1/2 T n - 2F T - 2F
F = 1/2 T N 2F 0

F 1/2 T 2F - T 2(T - F) n

F = T T 0 0
Tabla No. 12

Concentraciones mdximas e interferencias permisibles con varios inhibi-

dores. ( basados en 25 ml e muestra dilufda a 50 ml ).
Substancia Concentracién mixima de interferencias en mg/1
Interferente

Inhibidor I Inhibidor IT Inhibidor ITIT
Aluminio 20 20 20
Bario § & &
Cadmio fi 20 G
Cobalto abajo de 20 0.3 0 R
Cobre abajo de 30 20 0.3
Fierro (II) abajo de 30 5 20
Plomo G 20 &
Manganeso & 1 1
Niquel abajo de 20 0.3 0k
Estroncio & & &
Cinc G 200 &
Polifosfato 0 10 0

f.- Titulado comn
£.- Tl inhibidor

dureza

alla si la substan

ia estid presente
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6o

an

i

30

20

N

10
24

25

26

27

Datos experimentales para la

Volumen en ml:  23.50, 24,50, 25.00, 25.25,

Cambio en mV/ml

18 36 48

52

arifica

25.50, 25.75, 26.90, 26.50

an 32 18

Tahla “o. 14

Patrones de (loro segin la férmula modificada de Scott. 0.01 a 1.00 np/1

Cloro en nmg/1

Solucién patrén
de cromato - di
cromato ( ml )

|

Cloro en mg/1

Solucién patrén
de cromato - di

0.05

0.07

0.10

10

15

20

25

30

crorato (ml )

35
a0
45

50
60

70

90

100




-298-

Tabla No. 15

Patrones de cloro, segtin la f6rmula modificada de Scott. 1.00 a 10 mg/1

espesor de la celda en cm
Qoroenmg/l |55 5 10 20 28 - 30
Soluci6n madre de cromato-dicrormato en ml

1 10 10 10 10
1.5 15 15 15 15
2 19.5 19.5 19.7 20.0
3 27 27.5 29 30
4 34.5 35 39 40
5 42 43 48 50
6 49 51 . 58 60
7 56.5 59 68 70
8 64 : 67 77.5 80
9 72 75.5 7 90
10 80 84 97 100
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Tahla No. 16

I'species de Fierro y Manganeso y su enercsia

libre de formacién

6%, 25°C, kcal mol”~

1

Fe (II)
re*” (aq)
FeSi04(s)
FeSiOd(s)
alfa - FeS(s)
FeSz(s) (pirita)
Fe(a) ,(s)
FeCOs(S) (siderita)
Fe(111)
Fe*:‘(RO.)
Fe(fll)s(S)
FeOM1(s) (amorfo)
alfa-FeO(Mi(s) (goetita)

20, 3(:imS)
257 (1)
319.8 (L)
23.32 (NBS)
0.9 (NBS)
115.57 (3BS)
160.5 (S)

2.53 (NPS)
177.1 (|S)

111.1 (1 = 3 NaC10,(Sc))
113.7 (I = 3™ NaC1n,) (Sc)

alfa-Fezr)s(s) (hematita) - 177.1 (NBS)
FePOlt.ZHZO - 279
Fe(IT), Fe(III)
Fe304 (magmetita) - 242.4 (NBS)
Mn(I1)
+2
My “(aq) - 54.4 (L)
MS (S) - 53 (L)
HnCOx(s) - 194.8 (1
l‘h((ll)z(s) - 147.3 (V1
Ma(IV): (7‘-11101.7 - Moy)
MnOZ(s) -
beta-hhoz(s) (pirolusita) -
gama-l‘»hoz(s): -109.1 (R)
delta-moz(s) (Manganato IV) - 108.3 (R)&
a) Manganeso (IIT) Manganato (IV)
Y\h7013.5}120 //
b) Sodio (II) Manganeso (III) Manganato (IV)
Na431n14027.9|-l20 //
Zn‘h307.3ﬂzﬂ -
M(II) y (IV) 6 Mn (III)
Mn304(s) - 306.2 (R)
alfa-MnOOH (s) -
beta-Moo (s) -
cara-} N0 (s) (manganita) - 133.3 (R)
gar-a-.’-hzo.;(s) - 132.2 (R)
M0, - 11,3 (L)
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Tabla No. 17
H + 1D
) o
- P-hO2
+ +
H + H I+ 1120 H ”20
Ph304 02 y
& - MnOOH - ¥, 0
A- Thoai! "2’
Aire,
re 02 €]
Aire, 04(g) IONE)
ar”
1*111304
Aire, FZ (2)
l“h"2 (aq) condiciones anaerdbicas - Mn(m)2
M

Caminos de reaccifn en el sistema ‘v - 0, - 15,0 a 25°C y 1 atn de
presién. b



Fe () 5(5)

1 [
2 4 6 g XM 1z

Fe(C11),” Fo(nrr)z‘ rt!

Solubilidad de re(m),) amorfo.

Tabla No. 19

Tn las figuras de la pdpina siguiente se representan los diapramas e -
estabilidad del Fe(G.’)z(s) v del l‘fmz(s) a 25°C: 1 = 0.
"Con la ayuda de estos diagramas es posible evaluar las condiciones (pil,
Cr (Fe’z). Po ), hajo las cuales la fase s6lida del (Fe((#),(s) 6 -
, 2

Fe(?ﬁ3 (s)) es estable.

Figura a).- Diagrama de estabilidad del Te(TT) en wn sistema con (‘T =
1073
a las ecuaciones que describen el eauilibrio en el sistema -

¥ de carbonato. Los nfmeros en 1as curvas sc reficren

como sigue:

+2 - . R -15
1.- Te(GiN,(s) = Fe + 20 Ko = 2x1077
2.- Fe(ON),(s) = (Fe(an)” + o Kgq = 4x 10717
- -6
3.- Fe(H),(s) = (Fe(0)q) Ky = 8.3 x 10
Y -2 _ -11
4.- FeCO4(s) = re't o+ oo, Ko = 2.1x10
5.- TeCO(s) + o = (Fe(@))® + o7 v = 0.1x107°

Figura b).- Diagrama de actividad para (. = 107,  Se aplican las ris-
mas conclusiones que en a) @ A wn pll mayor de 10, el -----
Fe (1) (s) tiene la actividad relativa rfs alta; por lo que -
puede precipitar en la fase pura. Aum p'! rdnor de 10, el --
FeCO; es rds estalle qur el Fe(7), y contrelan la solubili-
dad del TFe(TI).

Figura ¢).- Magrama Jde log P, .
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Piagramas de la fipura Mo. 19

-log '
conc Fe (1), (s
s :
4
6
8
8
. +2
log (( M)/ (Fe’®)
4
2
0
®) pit
] 1 T T
0or —
log p
10~ 1 €0,
-2 - FeCO,(s)
. _
L Fe+2
-6 —
8 Fe(Q1),(s)
1 1 | t

()
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visual de silice

Preparaci6n de los patrones permancntes Je color para la determinacién

Valor de sflice |Solucién de crorma-|Solucién de hérax apun cn nl
en mp mato Jde potasio cn en ml
ml
0.00 0.0 25 31
0.10 1.0 25 29
0.20 2.0 25 26
0.40 4.0 25 26
0.50 5.0 25 25
0.75 7.5 25 22
1.00 1n.0 25 29

Tabla No. 21

Seleccién del trayecto Jde luz para diversas concentraciones de sflice

Sflice en el volumen final de 56.5 rl en mg

—-

trayecto de luz

en m
longitud de onda de 650 rai| longitnd de onda de 815 ru
0.04 - 0.30 0.02 - n.10 1
n.02 - 0,15 0.Mm - 9.05 2
0.007 - 0.05 0.004 - 1.02 5
0.004 - 0.03 n.0e2 - 0,01 n
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Tahla No. 22

Vopograra para la cvalnaci6n de I concentrneidn e fones hitréxide.

o Trerentracise
Terperatura °C IAT i16n 5 rewila .
% ' ’ .
Tesidins
. on o/l e 4 Tt
100 Pivote totales ;“.F - ~ &N
Filtrahles
90 -~
N L,
80 e I-r"‘w
70
L np
60 LA 1
50
40 =" 3 1 200
0
3
| 390
L7
0 7100
J—?Z e L~an
10 ' pH
método
0 £ | r




(A1) -1y

b e/
Termeratura °C Pesidios Constante (1 + 2 (™) {"r‘vwf')
Pivote Filtrables AR IR RaaN
75 78 ;85' 3 el 1 ~ 05 - A
7] ]
100 55 i L
600 - 7} - L 3
40 : ~1 — - 3
7.5 -1
400 8 - : L . L .
3 !
30 300 - 8.5 F .
. An 1
25 o A N B !
200 4 ) L
9.5 '
-1 . onn - an
15 100 ~ 19 i
10,57
10 11 10 k 190
nn
"9 2
5 n.s ! i
150 = amn
0 0 . L onn

AN EUNR

CAUU Ldbdooans
-t

o
“i

‘504‘,:_

dlat UL PRI 2 ugloeivag

Pt

S04l




Tenperatura °C
Pivote

T 75

- 30

20

10

pH

Filtml;le total
v/l

Residuo
800 4.
600 :
;

400
300
200 ]
100 A
20
o

10

11

12 J

Constante

1
i)

o ]

T
L

a-+ of)/ZK'Z)
2500

1000

(Maquil)- ()

me/1

T T T T

200

100

10

1.5

;)

mg/1 coro CafD,

800

460

200

100
60

40

20

10

*SOILUOAED J0d epTUT[ED[E 9 UQIDBNICAY CILU BWidsOWO, pZ ‘Ox BIYLL

-90¢-



Termeratura °C

50

70

100

Pivote

50

30

plt

Pivote (2)

Residvo CD?
TFiltrahble 1ibre
Total re
800 19 re/1
4
600
/,’:F
- “a00 |
0.1 -
ﬂ- 8
-
200 4 1 A
i L. ‘
100\_\‘:\1(1 ]
SRR |
100 ~
I 400
0 1 6 2000

#Jcalinidad nor

hicarhonatos en ra/1

- 1
-2
L4
10
L
% 30
L 60
L 100
- 200
RN
- oonn
L ™o

SULGL] OULYLED Op OP1XQLy O UQLDLILAS U[ BIRU BuRlsOuoy

YA C U

-Los -
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Tabla No. 26

Constante ( A ) como funcidén Jde la termeratura del acua

Temperatura del apua °C A
0 2.60
4 2.50
8 2.40
12 - 2.30
16 2.20
20 2.10
Tabla No. 27

Constante { B ) como funcitn de los s6lidos disueltos totales

Residuos disueltos totales en mg/1 P
0 9.70
100 . 9.77
200 ‘ 9.83
400 9.86
800 9.89
1000 . 9.90




Talila o, 28
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Ioraritmos para 12 concentracién de iones calcio v 2leslinidad

ca*? & alcalinidad rp/1 como (200 cquivalente leg

10 1.00

20 1.30

30 1.48

40 1.60

50 1.70

60 1.78

70 1.74

8N 1.90

10N 2.00

200 2.30

300 2.48

400 2.6n

500 2.70

600 2.78%

700 2.84

800 2.90

900 2.95

1000 3.00
Tahla No, 29
Interferencias en la determi- | Scoot-Sanchis SPAINS
nacién de Fluoruros. Yegrecian-Maier

Conc. | Tipo | Conc. | Tino | Conc. |Tipo
Substancia me/1 frror |mg/l prror [rmp/1 |error

Alcalinidad (CaCO.S) 410 - 325 - 5000 -
Aluminio (A17*") 9.25 | - 0.2 | - 0.1 -
Cloruro ( C1° ) 2000 | - 1800 | - 7000 +
Fierro ( Fe''* ) 2 + 5 - 19 -
lexametafos fato (N:xT‘O.;)6 1.0 + 1.1 + 1.0 +
Fosfato ( PO," ") 5 + s + 16 +
Sulfato ( 504") 300 + A0 | + Enn +
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Tabla No. 30 Solubilidad del OxIpeno en agua cxpuesta al aire
Terp. Concentracién de cloruro en apua, en rg/l Eferencia
c [ 5000 10000 15000 Jzoooo por 100 _
mg/1 €1
Oxfreno disvelto, me/1
0 14.6 15.8 13.0 12.1 11.3 0.017
1 14.2 13.4 12.6 11.8 11.0 2.016
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 9.8 0.014
7 12.2 11.5 10.9 10.2 9.6 0.0M13
8 11.9 11.2 10.6 10.0 a.4 0.013
9 11.6 11.0 10.4 a.e 9.2
10 11.3 10.7 10°1 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 8.5 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 10'0 9.5 9.0 8.5 8.0 0.010
17 9.7 9.3 8.8 8.3 7.8 6.010
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. 31
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Efecto del tipo y calidad del inSculo en los resultados de la IR0

D

Correccién nor "PO redia Nesviacién
Tipo dJe indculo inéculo en S cn § dfas norral en
dias en mg/1 en wg/l mg/1
Apuas negras frescas
sedimentadas mayor de 0.6 218 + 11
Aguas negras afejas
sedimentadas mayor de 0.6 207 + 8
Agua de rfo .05 - 0.22 1224 - 242 +7 +13
Efluente de lodos activ. 0.07 - 0.68 221 + 13
Cfluente de filtros roc. 0.20 - 0.40 225 + 38

Tabla No. 32

Preparacitn de los patrones permanentes de color para la determinacién -

por comparacion visual del nitrdgeno amoniacal.

Valor en nitr6geno
amoniacal en mg.

Voluren aproximado de
la solucién de platino

Volumen aproximado de
la solucién de cobalto

en ml en ml
0.000 1.2 n.0
0.002 2.8 0.0
0.004 4.7 0.1
0.007 5.9 0.2
0.010 7.7 0.5
0.014 9.0 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
0.045 19.9 R.7
0.050 20.0 10.4
0.060 20.0 15.0
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Tabla No. 33
FACTORES PARA FL ACIDO SULFIIDRICO
pH factor pil factor pH factor
5.0 0.98 6.8 0.44 7.7 0.091
5.4 0.95 6.9 0.39 7.3 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 a2 0.0032
6.7 0.50 7.6 0.11 9.6 0.0013

Estos factores son aplicables a una temperatura de 25°C., DPara tempera-
turas inferiores a 20°C o superiores a 30°C, o para aguas negras con im-
contenido de s6lidos minerales superior a 2000 mg/l, se deben aplicar --

las correcciones adecuadas.
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Tahla No. 34

1ml 1m

1:100 = 1p72 o1 :100 = 107

1 0.1yl 1/ml 0.1\ml

Diluciones en tubos.

H

muestra 1:10 = 1071 .10 =102 001:10 = 1073

, 1 |rm 1| ml

1rl

ml 9 ml

@—1
®
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" Tabla No. 35

PRUEBA PARA LA DETERMINACION DE COLTRORMES TOTALES

PRUEBA PRESINTIVA
CALDO LACTOSADO O e S

LAURTL TRIPTOSA

1

[ : 1

T. Positivos T. Negativos 24 + 2 hrs.

': ——

T. Positivos T. Negativos 48 + 3 hrs.

]
L ! ! GRUPO COLIFORME AUSFNTE
]

PRUFBA CONFIRMATIVA

]

1

1

T T. Negativos
: 24 hrs + 2
1

-- -1 Tubos P;’Si' T. Positi- T. Negativos 49 + 4 hrs.
tivos hrs. vos rﬁ
\ -——J |GRUPO COLIFOR) v ionrr

CALDO LACTOSA BILIS
VERDE BRILIANTE

L_____l___.__.______L__.__~_______________-,.___.‘
PRUEBA C(lilEl'A PRUEBA O*PLETA
' PLACAS DNE| EAM
biem e m oo
v v
Tubos con AGAR NUTRITIVO INCLINADO ~ Caldo Lactosado
18 - 24 horas 35 + 0.05€ 18 - 24 horas 35 + 0.5°C
Tincién G
Gram + Gram - tubos positivos tuhos negtivos
GRUPO COLIFORME ] J GRUPO COLIFORME
AUSENTE AUSINTE

GRUPO COLIFORME PRESENTT:
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O TATIA No, 36

PRUIFTA PARY TA MFITPMINACTON D COLTFORMTS FTCALTS

CUTSTRA

e ——

CALDD LACTOSANO O CALDO
LAURJT, TRIPTNSA (tulos

de fermentaciSn ) incuhar
a 35 + 0.5 °C

PRITTRA PRTSINTTVA

]
Tubos Positivos

24 + 2 T'rs,

e el

- - - -~ I

'

!

v
MEDTO FC O CAIDO

ACIDO RORTCO
Tubos de.jfementaci fn

—

Trhes Nerativos
24 + 2 hrs

1

Tulos Positivos
ag + 2 Urs. -

Tubos Positivos
24 + 2 hrs.

Tubos “'ecativos
24 + 2 hoﬁs

| |

Tubos Verativos
48 + 3 horas.

FRIPO COLTAORMT

AUSFNTE

PRUTTA CONFTRMATTVA

Incubar el redio FC mor 24+2hrs.

a 44.5 + 1,2°C en bafo de agua

Incubar el caldo Acido P6rico
24 - 48 hrs a 43.5°C cn bato

de arua.

PO COLTFORMES
’FF(‘ALF,S MISFNTES

RO COLIFORITS
TECALFS PRESEMTES




—
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Tabla MNo. 37 PRUFRA PAPA 1A NETTTMINACION AN ZSTRIPTOOCCNS TRECALTS

TIESTRA

e

E‘Nm AZIDA DEXTROSA

]

Tvhos Positivos

48 + 3 1'rs,

CALDO AZTDA-TTIL-VIO-
I'TA (EVA)

o

Tubos positivos
24 + 2 llrs.

24+Z¥rs

*STREPTOCOCOS FECALES

Tubos Neeativos

Tubos Negativos

24 + 2 hrs. T*/-’" r\l mento en ¢l fondo del tuho

Tubos Positivos

Tuhos Negativos FSTREPTOCOC
a2 + 3 1Irs, TTCAIES
AUSFNTTS
PRUFRA CONFITHATIVA
Prnéhn + = turhiedad o forma-

PMTRA PPESINTTUVA

Incubor caldo *D 24 a 48 hrs

a 35°r

Prieha + = Turbiedad o sedi-

citn de wn botdn plirpura en el
fondo del tuho.

PRESENTES

Tubos Positivos Tubos Negativos
48 + 3 Iirs 48 + 3 Hrs,

ESTREPTOCOCOS  FRCALTS

AISINTES
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Indice Jdel **P y limite confiable d¢ 75% nara varias comrinaciones de

resul tados nositivos y negativos cuardo se wsan 5 tihos cor norciones

de 17 r1 cada wmo.

No de tuhos nosi-
vos. 5 tuhos con

porciones de 10

Tndice del NP por
100 m]

Lirite confirhle del 054

rl en cada wmo Inferior [Sumerior
n menor 2.2 0 6.0
1 2.2 n.1 12.6
2 5.1 n.s 11.2
3 9.2 1.6 20.4
4 16.0 3.3 52.0
S mayor 16,0 R.0 infinito




Tabla Mo. 32
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Indice del T y 1irite confiable Je "&° nara varias conbinaciores e re-

sultados positivos y nerativos cuando se usan: 5 tuhes con porciones de -

10 w1 en cada ymo, S5 con norcinmnes de 1 1},

¥ 5 c¢on porciones e 0.1 r

\o. de tuhos con [Indice] T.imite con-| |Yo. de tuhos cor [Indicd Lirmite con|
reacciones posi- | del | fiable de reacciones positiw del | fiable de
tivas NMP 5% tivas \»P age,
5 5 |s por finfe- | supe- 5 5 5 por linfe- | sipe-
tubogtubos tubos | 100 rior | rior | pubes |[tubos |tubos [ 100 rior | rior
10 w1 {1 mllo.1m1 | ml Fn rl {1 (01 m] e
0 0 oo | 2
0 0 1 2 los| 7 1| 2 1 26 | 9 72
0 1 0 2 .5 7 4 3 0 27 ] Byl
0 2 0 4 0.5 11 4 3 1 33 | 11 03
4 4 0 34 112 93
1 0 0 2 0.5 7 S n n 23 7 70
1 n 1 4 0.5 11 5 0 1 3111 ’Q
1 1 0 4 0.5 11 S 0 2 43 [ 15 110
1 1 1 6 0.5 15 5 1 0 3 (11 a3
1 2 0 6 0.5} 15 5 1 1 46 1 16 120
2 0 0 ) 0.5] 13 S 1 2 63 | 21 150
2 0 1 7 1 17
2 1 0 7 1 17 S 2 n A9 | 17 130
2 1 1 9 20 21 5 2 1 70 | 23 170
2 2 0 9 2) 21 5 2 2 94 | 28 220
2 3 o0 | 12| 3| 28 s 3 | n | 70|25 |100
3 0 0 8 1| 19 N 3 1 110 31 250
3 0 1 11 2] 25 S 3 2 140 | 37 340
3 1 0 11 2! 25 S 3 3 180 | 14 500
3 1 1 14 4 34 5 4 0 130 | 35 300
3 2 0 14 4 34 5 4 1 170 | 43 490
3 2 1 17 S1 46 5 4 2 220 | S7 700
3 3 0 17 5] 46 5 4 3 280 | 90 850
4 0 0 13 31 3 5 4 4 350 (120 (1000
4 4] 1 17 5| 46 5 S n 2a0 | 68 750
4 1 0 17 S| 46 5 5 1 350 (120 (1000
4 11| 21 7] 63 5| s.{ 2 {540 180 [1400
4 1 2 26 a; 78 5 5 3 20 1300 3200
4 2 0 22 70 €7 5 S 4 1600 |640 s8nn
S S T 12400
| i
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Tahla No. 40

Indice del T y lirite confi~hle de 9%5% nara varias carhinaciones ‘e
resul tados positivos y nerativos cumndo se uvsen: 1 tuho con porciones
de 50 r1, 5 tubos con porciones :le 17 w1 y 5 tuhos con porciones de -

1 ml.

.

No. de tuhos con (Indicq Limite Yn. Jde tukos con (Indicd Timite
reacciones posi- del | confiahle reacciones nosi- | del confialble
tivas MPT [ Jde 054 tivas TP | de RET
1 tu|2 tu |5 to-| por [infe- | supe |1 tu |5 tu-|5 tn-| nor [infe- | sime
ho ho bo | 100 frior. | rior. ko he ho (170 [rior. | rior)]
50 10 miflml | ml 0O ml |10 3| 3 1 | ;]
0 0 0 1 0.5 4 1 2 1 7 ] 17
0 n 1 1 0.5 4 1 2 2 1n 3 23
0 n 2 2 | 0.5 6 1 2 3 12 3 28
0 1 U 1 0.5 4 1 3 9 Q 2 19
0 1 1 2 | 0.5 6 1 3 1 11 3 26
0 1 2 3 10.5 b4 1 3 2 14 1 34
0 2 0 2 | 0.5 6 1 3 3 12 S 53
0 2 1 3 I NnSs f 1 3 A 21 6 66
0 2 2 4 0.5 11 1 4 n 13 A 31
0 3 0 3 10,5 R 1 4 1 17 5 a7
0 3 1 5 0.5 13 1 4 2 22 7 60
0 4 0 S ]0.5 13 1 4 3 28 9 o5
1 0 0 1 n.5 4 1 4 4 35 12 100
1 0 1 3 1Nn.5 8 1 4 5 43 15 12n
1 n 2 4 0.5 11 1 S 0 24 f 75
1 n 3 6 10.5 15 1 5 1 35 12 | 100
1 1 0 3 10.5 3 1 S 2 54 18 | 140
1 1 1 S 10.5 13 1 5 3 a2 27 | 220
1 1 2 7 1 17 1 5 4 160 30 | 450
1 1 3 9 2 21 1 S 5 J240
1 2 0 S | 0.5 13

I
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Tahla No. 41

Indice del PP y limite confiahle de 05% rara varias corbinaciones rle -
resultados positivos y necativos siermre que sc vsen 5 tubos con norcio
nes e 50 m1,5 tubos con nnrciones :'¢ 17 r1 ¥ 5 tubos con rorciones e
1rl.

| o. de tubos Tlndicé Timite Yo. de tubos Indicg Tirite
con reacciones del | confiahle con reacciones del | confial'le
positivas NP de 95% positivas AP de 05°
5 5 5 por linfe- | supe-| |5 5 5 ror |infe- [ stme
tubos ftubos (tubos | 100 rior. | rior. L:hos tubos |tubos | 100 irior. | rior
50 mf 10 mY 1 m1 | 1 50 {10 w1 ( 1 ml |
0 0 n 1 [4 | 1 1 4 1 il
0 0 1 1 n.s 2 a 1 2 4 1 0
0 1 0 1 0.5 2 4 2 n 4 1 0
0 1 1 1 0.5 2 4 2 1 4 1 a
0 2 n 1 n.5 2 4 2 2 S 2 12
0 3 a9 1 0.5 2 4 3 n 6 2 12
1 0 0 1 0.5 2 4 301 5 2 12
1 0 1 1 0.5 2 4 3 2 6 2 14
1 1 0 1 0.5 2 4 4 0 6 2 14
1 1 1 1 0.5 2 4 4 1 7 3 17
1 2 0 1 n.s 2 4 5 0 7 3 17
1 2 1 2 n.5 4 4 5 1 R 3 19
1 3 0 2 0.5 4 5 0 0 4 1 9
2 0 0 1 0.5 2 5 0 1 4 1 o
2 0o | 1 1 0.5 2 5 0 2 & 2 14
2 1 0 1 0.5 2 5 1 0 5 2 12
2 1 1 2 0.5 4 5 1 1 6 2 14
2 2 N 2 0.5 4 5 1 2 7 3 17
2 2 1 2 0.5 4 5 2 0 6 2 14
2 3 0 2 0.5 4 S 2 1 8 3 19
2 3 1 3 1 7 5 2 2 10 4 23
2 4 0 3 1 7 5 2 3 12 4 28
3 0 0 2 0.5 4 5 3 n 9 3 21
3 o | 1| 2 |os| 4 5 301 (1 |a o
3 1 0 2 0.5 4 5 3 2 14 5 34
3 1 1 2 |o.5 4 5 3013 18 | 6 S3
3 1 2 3 1 7 5 4 |0 13 | 6 31
3 2 0 3 21 7 5 4 1 17 6 47
3 2 1 3 1 7 N 4 2 22 7 70
3 2 2 4 1 9 5 4 13 2% 19 a7
3 300 3001 7 5| 4 |4 3% {11 | 100
3 3 1 4 1 0 s 5 0 21 S 75
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Tahla Yo. 42

Indice del NP y lirite confiahle dJe 5% nara varias comhinnciones de -

resultades nositivos y necativos cnando se wsan:

3 tuhos con porcio--

res Jde 11 nl, 3 tubos con porciones de 1 m1 y 3 con porciones de N1 rl,

tn. de tubos con reacciones positij Indice

Tirite confinble

vas del de ns®
— N
3 tubos 3 tubos 3 tulos POT inferior W serior
con con con v
n 0 4] 4
n 0 1 3 n.n n
0 1 n 3 n.s 13
1 n n 4 n.s 2n
1 0 1 7 1 21
1 1 n 7 1 23
1 1 1 1 K 36
1 2 n 11 3 36
2 n n 9 1 36
2 n 1 14 3 X7
2 1 0 15 K 44
2 1 1 20 7 R0
2 2 a 21 4 47
2 2 1 28 in 150
3 n 0 23 1 12n
3 0 1 za 7 130
3 0 2 64 15 38N
3 0 0 a3 7 210
3 1 1 7% 14 23n
3 1 2 120 3N 338N
3 2 n 3 15 8N
3 2 1 15n N 440
3 2 2 21n 35 470
3 3 n 210 36 1300
3 3 1 46N 71 2400
3 3 2 1100 150 4809
3 3 3 2410
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Tabla No.43

Indice del N'" y limite confiable de 95% para varias combinaciones de -
resultados nositivos y repativos cuando se usan: 5 tuhos con porciones
de 10 m1,1 tubo con porcién de 1 ml y 1 utho con porcitn de 71 ml.

No de tubos con reacciones Intice Timite confiahle
. positivas del de 95%
NP .

5 tubos -1 tubo 1 tubo por inferior superior

con con con ml
10 ml 1 ml f.1 m .
0 0 0 2 0 59
0 1 n 2 0.050 13
1 0 0 2.2 0.050 13
1 1 0 4.4 n.520 15
2 0 0 5 0.540 10
2 1 0 7.6 1.5 19
3 0 0 8.8 1.6 29
3 1 n 2 3.1 3n
4 0 0 15 3.3 16
4 0 1 20 4.9 4°
4 1 0 21 6.0 53
5 0 n 38 6.4 330
5 0 1 96 12 70
5 1 0 240 12 3770
5 1 1 240
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CAPITILO V
CONCLUSTIOXNTLS
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Fn la interpretacidén de los latos exnucstos en las tablas '.Zel. canf
tulo TV, referentes a los latos estalisticos. se debe hacer wna clara -
distincién entre los términos 'precisién’’ y "exactitud", cuando se anli
can a los métodos de anilisis.

La precisién es un Indice de la reproductividad de un método, cuando se
repita sobre una muestra homopénea bajo condiciones controladas, sin to .
mar en cuenta si los valores observados se¢ desplazan o difieren mucha -
del verdadero valor, como resultado de errores sisterfiticos o constan--
tes existentes en todas 1as rediciones. La precisién se puede expre--
sar por la desviaci6n normal.

La exactitud es un Indice del crror de un métado v se puede expresar --
comparando la cantidad del elemento o compuesto que se determina o se -
recupera por el rétodo de ensayo con la cantidad realrmente presente. Im
método puede tener una muy alta precisién y, sin erbarpo, s6lo recupe--
rar una parte del elemento que se determina; o hien, aimque ' anilisis
pueda ser preciso, se puede encontrar un error por irpropia titulacién-’
de las soluciones valoradas, inexactitudes en el marco de nesas o equi-
po impropiamente calibrado.

Por otro lado, un método puede ser exacto, pero carente de precisién, -
por la baja sensibilidad de los instrumentos, la velocidad variable de-
actividad bioldgica u otros factores fuera del control del analista.

Es posible determinar tanto la precisifn coro la exactitud de un método
de ensayo, analizando rucstras a las que se hayan asrerado cantidades -
conocidas de la substancia normal. Fs posible determinar la precisién
no asi la exactitud, de otros métodos, como los de s6lidos suspendidos,
DRO y numerosas caracterfisticas ffsicas, porque no se dispone de una --
substancia normal que se pueda agrepar en cantidades conocidas, tenien-
do asf una base para estimar la proporcién de recuperacién.

Muchos procedimientos analfticos estin sujetos a interferencias, por --
parte de los constituyentes que se pueden encontrar en la rmuestra.  Se
conocen las interferencias mis commes y obvias, habiéndose inclufdo en
los procedimientos individuales las observaciones mis pertinentes, pero
es inevitable qie el analista llegue a encontrar interferencias sobre -
las cuales no estid prevenido. Tales casos som imprevisibles, por la -
miy diversa naturaleza de las aruas y, particilarrente, por las aguas -
negras o desechos industriales que pueden llepar a ellas. Por este ro
tivo, el analista debe mantenerse alerta ante iones no investieados o -
nuevos compuestos usados para el tratamiento de aguas, especialmente -~
los que forman complejos, lo mismo que los nuevos desechos industriales
constituyen una amenaza potencial a la exactitud de los an#lisis quirmi-
cos, por 1o que se debe estar continuamente en guardia para descubrir -
la presencia de tales interferencias.
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Nebe ser motivo de sospechas cualquier cambio sfbito en el anflisis de-
un agua que haya sido con anterioridad, de composicidn constante, lo --
misno que la observaci6n de tonalidades desusadas en las pruebas colori
métricas o en las titulaciones o modificaciones en la turbiedad, en el-
olor o en otras caracterfsticas analfticas.
Todos los fenémenos pueden ser provocados por wna variacién normal en -
la concentracién relativa de los constituyentes usuales, pero, tarbién,
pueden tener su origen en la introduccitn de sibstancias interferentes-
irprevisibles.
Unas cuantas substancias, como el cloro, el biédxido de cloro, el alum--
bre ( o sulfato de aluminio ), las sales de hierro, los silicatos, el-
sulfato de cobre, el sulfato de amonio, los polifosfatos, etc., se usan
con tanta frecuencia en el tratamiento de las aguas, que merecen una --
atenci6n especial como causas posibles de interferencias. De ellas, -
posiblerente el peor agente es el cloro, que decolora o altera los co-
lores de varios reactivos orgfnicos sensibles, usados bien sea camo in-
dicadores titulométricos o como crombgenos en métodos fotomStricos; en-
tre los procedimientos que se han encontrado efectivos para la elimina-
ci6n de residuos de cloro se cventan 1la adici6n de cantidades minimas -
de sulfito, tiosulfato o arsenito, la exposicién a la luz solar o a la-
luz ultravioleta artificial y el almacenamiento prolongado. 7
Cuando se encuentra o se sospecha una interferencia y no se cuenta en -
el presente trabajo con recorendaciones especificas sobre la forma de -
superarlas, el analista debe tratar de determinar si alguna de las téc-
nicas basta para eliminar 12 interferencia, sin afectar adversamente el
andlisis. Si se ofrecen dos altemativas de un procedimiento, es posi
.ble que uno de los m€todos se afecte menos que el otro por la presencia
de substancias interferentes. Si diferentes procedimientos rinden re-
sultados muy diferentes es probable que se tengan interferencias; algu-
nas de ellas se pueden hacer remos severas por dilucifén o por el uso de
porciones alfcuotas mis pequefias. Cualquier tendencia de los resulta-
dos a aumentar o disminuir, en fimci6n de la dilucién de la muestra, in
dica la probabilidad de efectos interferentes.

[n presencia de substancias interferentes, los resultados analftices --

pueden resultar demasiado altos o derasiado bajos, por uno de los sigui

entes fenbmenos:

a).- La substancia interferente puede reaccionar en la misma forrma que-
1a substancia buscada, orillando a un resultado alto; por ejermlo,
cuando hay brommo se titula como si fuera cloruro.

b).- La substancia interferente pucde corbinarse con la sibstancia bus-
cada, evitando su reaccim y conduciendo a un resultado bajo; por-
ejemplo, en el método del 4cido fenoldisolfénico, el ién cloruxo -
reacciona con una porcifn c¢el ifn nitrato, en presencia del &cido-
sulftrico.
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c).- La substancia interferente se puede combinar con el reactivo éna1£
tico, evitando que €ste reaccione con la substancia investigada, -
por ejemplo, el cloro libre destruye los diversos indicadores o --
reactivos cromdgenos.

Practicamente casi todas las interferencias caen en uno de estos grupos.
Por ejemplo, en m método fotométrico, puede cansiderarse a la turbie--
dad como una "substancia’’ que actfa en la misma forma que la substancia
en investigaci6n, esto es, reduciendo la transmisifn de 1la luz. A ve-
ces, dos o mis substancias interferentes presentes simultfmearmente, pue
den inter-reaccionar en wma forma no aditiva, bien sea disminuyendo o -
haciendo resaltar el efecto de una de ellas.

la mejor forma de abatir las interferencias es eliminar la substancia -

interferente, o inactivarla, por alguno de los mftodos siguientes:

1.- Bien sea la substancia en investigacifn o la interferente se pueden
separar fIsicamente. Por ejemplo, el fluworuro o el amoniaco se --
pueden destilar de la muestra, dejando en el residuo las substancias
interferentes; el cloruro se puede convertir en AgCl y separarse --
por fiitraci6n, no afectando al cantenido de nitrato. Las substan
cias interferentes también pueden absorberse en alguna-resina inter
carbiadora de iomes.

2.- Puede ajustarse el pH, para que s6lo reaccione la substancia inves-
tigada. i

3.- La muestra se puede someter a oxidacién o reduccifn, para convertir
ia substancia interferente a una forma immocua. Por ejemplo, el -

cloro se puede reducir a cloruro por la adicifn de tiosulfato.

4.- La adicitn de un agente que forme un camplejo con la substancia in-
terferente y que la haga immocua, aumque permanezca presente; por -
ejemplo: el hierro se puede enmascarar con pirofosfato, evitando --
que interfiera en la determinacién del cobre; el cobre puede formar
cooplejos can clanuro o sulfuro, evitando que interfiera en la de--
terminacién titulomStrica de la dureza.

5.- Se puede wSar mna caminacitn de las primeras cuatro técnicas como,
por cjemplo, cuando se destilan los fenoles de una solucién icida,-
impidiendo asf la destilaci6n de las aminas, o cuando, en el método
de la ditizona para la cuantificacién del cinc, se usa tiosulfato -
para evitar que muchos de los metales interferentes pasen a la capa
de tetracloruro de carbono. ) .

- E1 color y la turbiedad se pueden destruir, en ocasiones,por calci-

ﬂ

nacifn himeda o seca, o se pueden eliminar por la aplicacién de un-
agente floculador, ademis de la posibilidad de que algunos tipos de
turbiedad se puedan separar por filtracién. Sin embargo, estos --
procedimientos presentan el riesgo de eliminar el constituyente que
se trata de cuantificar.
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Si no resulta prictica la aplicacifn de estas técnicas, se pueden ensa-

yar los siguientes métodos de corpensacifn:

i).- Si el color o la turbiedad inicialmente presentes interfieren --
can la determinacién fotométrica, pucde usarse la corpensacién -
fotométrica, cuya técica se discute en el rétodo para turbiedad.

ii).- Se puede determinar la concentraci6n de las substancias interfe-
rentes, agregindose cantidades iguales a los patrones de calibra

oy

cifn, anque este procedimiento es tedioso.

iii).- Si 1la interferencia que se produce no ammenta en la misma propor
cién que la concentraci6n dJe las substancias interferentes,sino-
que tiende a estabilizarse, puede recurrirse al expediente de --
agrepgar rutinariamente, un gran exceso de la substancia interfe-
rente a todas las muestras y a todos los patrones. Por ejerplo
en la determinacién fotomftrica dJel magnesio se agrega un exce-
so de calcio.

i1iii).-Puede tomarse en cuenta la presencia de la substancia buscada en
el reactivo empleado, si se practica la determinacibn de wn tes-
tigo.
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CAPITULO VI
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